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Einleitung

Strémungen begegnen uns alltéglich in der Natur. In fast allen Lebensberei-
chen, sowohl bei komplizierten technischen Anwendungen als auch bei Dingen
des téglichen Lebens, lasst sich das unterschiedliche Stromungsverhalten von
Fliissigkeiten und Gasen beobachten. Eine besondere Form der Stromung ist
die Zwei-Phasen-Stromung. Sie entsteht, wenn ein Gemisch aus Feststoff und
Fliissigkeit/Gas in Bewegung gerét. Hierbei ist ein besonderes Augenmerk auf
die Bewegung der festen Phase gerichtet, wie sie z.B. bei granularen Schiittun-
gen zu beobachten ist. Fiir solche Schiittungen wurden anhand von Reishaufen
[1, 2, 3] Modelle entwickelt um Lawinenabgénge vorzusagen.

Eine weitere Art der Zwei-Phasen-Stromung tritt auf, wenn eine Fliissigkeit
zum Transport von Feststoff verwendet wird. Dies geschieht bei der Griinfor-
mung von Keramiken, sowie auch bei Erzschlammen in Minen. Auch bei einigen
geologischen Fragestellungen, wie z.B. Sedimentation [1], spielt das Verhalten
der Zwei-Phasen-Gemische eine wichtige Rolle.

Jede dieser Stromungen zeichnet sich durch eine Vielzahl charakteristischer
Eigenschaften (Stromungsgeschwindigkeiten, Feststoffkonzentration, Partikel-
form, Partikelgrofie) aus. Jede dieser Eigenschaften ldsst sich teilweise leicht mit
gravimetrischen und mikroskopischen Methoden bestimmen. Aus dem Zusam-
menspiel dieser Eigenschaften entsteht in Gemischen aus einer fliissigen Phase
und einer kristallinen Phase eine charakteristische Orientierung der Partikel,
die Textur [5]. Da die physikalischen Eigenschaften von polykristallinen Mate-
rialien durch die Textur beeinflusst werden, ist die Texturanalyse von groflem
industriellem Interesse.

Eine stromende viskose Fliissigkeit bildet ein Stromungsprofil aus, in dem
die kristallinen Teilchen Scherkréfte durch die Fliissigkeit erfahren. Dies fiihrt
zu unterschiedlichen Partikelgeschwindigkeiten und zur Partikelrotation. Durch
die Formanisotropie der Partikel nehmen diese Vorzugsorientierungen ein bei
denen moglichst geringen Scherkrifte auf die Partikel einwirken. Fiir einfache
rotationsellipsoide Partikel in einer Stromung wurden von Jeffery [6] und Anc-
zurowski et al. [7] theoretische Modelle entwickelt. Komplexere Teilchenformen
und Vielteilchen-Systeme wurden durch theoretische Arbeiten von Batchelor
[8, 9] und Herczyniski et al. [10] beschrieben.

Um das Verhalten der festen Teilchen in der Stromung zu untersuchen, wur-
de in vielen Fillen mittels Lichtstreuung [11] die Position, die Geschwindigkeit
oder die Orientierung der Teilchen bestimmt. Diese Methode st68t jedoch bei
hohen Feststoffkonzentrationen aufgrund der Lichtundurchlissigkeit der Gemi-
sche an ihre Grenzen. Auch an komplexen Teilchenformen kann iiber die Licht-
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8 INHALTSVERZEICHNIS

streuung die Orientierung nur schwer bestimmt werden.

Eine Weiterentwicklung der Messmethoden ermoglicht die Untersuchung
stromender Zwei-Phasen-Gemische mittels NMR (nuclear magnetic resonance)
[12, 13] und SANS (small angle neutron scattering) [14]. Durch NMR-Experi-
mente wurde die Position und Geschwindigkeit der Partikel bei unterschiedli-
chen Stromungsverhéltnissen bestimmt. Mit Hilfe die Kleinwinkelstreuung konn-
ten erste Aussagen iiber die Orientierung der Partikel in konzentrierten Sus-
pensionen gemacht werden. Eine vollsténdige Beschreibung der Orientierung
ist aber auch mit dieser Methode nicht moglich.

Rontgenographische Texturbestimmungen an Zwei-Phasen-Gemischen wur-
den von Bocker [15] durchgefiihrt. Es wurden im Rahmen der Arbeit die Ein-
fliissse von Kornform und Viskositét der fliissigen Phase auf die Textur kerami-
scher Produkte bestimmt. Die Methode war allerdings nur geeignet um Griinlin-
ge nach vollendet Formgebung zu untersuchen.

Erst die modernen Hochenergie Synchrotron Messplatze, wie z.B. BW5 und
Petra 2 am HASYLAB at DESY [16, 17] oder ID15A/B an der ESRF [1g],
geben die Moglichkeit mittels Diffraktion die Orientierung kristalliner Partikel
in einer stromenden Fliissigkeit zu ermitteln. Aufgrund der hohen Strahlenergie
(60-120 keV) ist es moglich die stromenden Gemische direkt in der Probenum-
gebung (Kiivette) messen. Uber dies hinaus lassen sich durch den Einsatz von
Fléchendetektoren [19, 20, 21] die bisherigen Methoden der réntgenographi-
schen Texturmessung deutlich verbessern. Im Bereich der klassischen Textur-
messung verkiirzt sich die Messzeit deutlich, da die Proben zur Polfigurmessung
nur noch um eine Achse gedreht werden muss, welches die Texturbestimmung
an stromenden Fliissigkeiten erst moglich macht. Bei einer Drehung um zwei
Achsen wiirden die Stromungskiivetten zeitweise auf dem Kopf stehen und aus-
laufen.

Diffraktion an Kaolinitpartikeln in Wasser mittels Synchrotronstrahlung
wurde von Bare et al. fiir Rohrstromungen bei unterschiedlichen Orientierun-
gen durchgefiihrt. Die Untersuchungen waren jedoch auf einige wenige Orientie-
rungen beschriankt. In dieser Arbeit soll zum ersten Mal eine Polfigurmessung
mit anschliefender 3-dimensionaler Texturanalyse an stromenden Zwei-Phasen-
Gemischen mit Hochenergetischer Synchrotronstrahlung durchgefiihrt werden.
Die kristalline Phase bildeten Muskovit als Modellsubstanz und Al,O3 als werk-
stoffkundlich relevantes Beispiel.

Die vollstandige Orientierungsbestimmung wahrend des Strémungsvorgangs
soll erstmals einen detaillierten Einblick in die Abhéngigkeiten der Textur-
entwicklung von kristallinen Partikeln von unterschiedlichen Parametern, wie
Stromungsgeschwindigkeit, Partikelform, Feststoffkonzentration und Stromungs-
profil geben.

Hierzu wurde der Messplatz BW5 des HASYLAB zur Polfigurmessung [19]
weiterentwickelt und der Einsatz eines MAR345 Fliachendetektors erarbeitet.
AuBerdem wurden zwei unterschiedliche Kiivetten konstruiert, welche eine Scher-
stromung und eine Rohrstrémung erzeugen. Mit diesen Mitteln wurde die Tex-
turbestimmung von der Einzelmessung iiber die Polfigur bis zur 3-dimensionalen
Texturanalyse vollendet.



Kapitel 1

Beschreibung von Stromungen

1.1 Fluide und Stréomung

Als Fluide versteht man, im Gegensatz zu Festkorpern, Substanzen, die in Ru-
helage Scherkréften nicht widerstehen kénnen [22]. Dies gilt fiir Fliissigkeiten
und Gase. Sind Fluide in Bewegung (Stréomung), kann die Stromungsgeschwin-
digkeit jedes einzelnen Fluidteilchens am Ort r durch einen Geschwindigkeits-
vektor v beschrieben werden. Die gesamte Stromung wird durch die Menge aller
Vektoren, das Vektorfeld v(r) beschrieben. Héngt dieses Vektorfeld nicht von
der Zeit ab, heifit die Stromung stationér [23].

Die untersuchten Gemische bestehen aus einer Fliissigkeit und einem kris-
tallinen Pulver. In diesen stromenden Gemischen ist die Dichte der einzelnen
Phasen iiberall gleich, da der Druck sich wahrend der gesamten Zeit nicht stark
genug #dndert, um dieses Gemisch zu komprimieren. Solche Stromungen mit
konstanter Dichte heiflen inkompressibel.

1.2 Laminare und Turbulente Stromung

Alle realen Fliissigkeiten besitzen eine gewissen “Zahigkeit”, die sich als innere
Reibung bei der Forméanderung auflert.

Eine Stromung, deren Verhalten durch die innere Reibung bestimmt wird,
heifit laminare Stromung. Betrachtet man ein stromendes Fluid als ein System
aus vielen Schichten, so gleiten die einzelnen Schichten {ibereinander ohne sich
zu vermischen. Verwirbeln die einzelnen Schichten miteinander, spricht man
von turbulenten Strémungen [22].

1.2.1 Laminare Couette-Stromung

Die Orientierung von Partikel in einer laminaren Couette-Stromung stellt einen
Teil dieser Arbeit dar.

Befindet sich eine Fliissigkeit mit der Schichtdicke h zwischen einer festen
Wand und einer beweglichen Platte, kann eine Scherstromung durch die beweg-
liche Platte erzeugt werden (Abb. 1.1). Ist der Abstand zwischen der ruhenden
und der beweglichen Platte kleiner als die laminare Grenzschichtdicke (Kap.

9



10 KAPITEL 1. BESCHREIBUNG VON STROMUNGEN

1.2.4) stellt sich ein lineares Geschwindigkeitsprofil ein. Diese Stromung wird
gewoOhnlich als Couette-Stromung bezeichnet. Die Stromungsgeschwindigkeit v,
in Richtung « an der Position z wird bestimmt durch,

Uy = Vg0 * (2/h). (1.1)

Die unmittelbar an der bewegten Platte befindliche Schicht hat dieselbe Ge-
schwindigkeit (v; o) wie die Platte selber [24].

F

v_|

LW

Abbildung 1.1: Scherstromung zwischen einer festen Wand und einer bewegten
Platte

Um die Platte mit einer Fliche A mit konstanter Geschwindigkeit v parallel
zur Wand zu verschieben, braucht man eine Kraft F'.

v
F=nA; (1.2)

Die Viskositét 7, ist eine physikalische Eigenschaft der Fluide. Diese ver-
ursacht Reibungskrifte, die auf das Fluid einwirken und dafiir sorgen, dass
bewegte Fluide auch ohne Einwirkung duflerer Krifte zur Ruhe kommen [23].

Durch die Adhésionskraft kann der Verlauf des Geschwindigkeitsprofils vom
linearen Verhalten abweichen. Ist die Scherkraft zwischen der beweglichen Plat-
te und der Fliissigkeit deutlich stérker als die Adhéasionskraft, kann die Fliissig-
keit selber als Scheibe beschrieben werden. Diese bewegt sich dann mit halber
Geschwindigkeit der beweglichen Platte in die gleich Richtung (Abb. 1.2) [25].

bewegliche Platte

starre Wand

Abbildung 1.2: Geschwindigkeitsverteilung einer Scherstromung fiir eine
Flissigkeit mit schwachen Adhé&sionskriften [25]



1.2. LAMINARE UND TURBULENTE STROMUNG 11

1.2.2 Laminare Rohrstromung

Eine weitere Art von Stromungen, welche in der vorliegenden Arbeit eben-
falls auftritt, ist die laminare Rohrstromung. Wenn eine Fliissigkeit durch ein
Druckgefille angetrieben wird und in einem geraden Rohr mit Kreisquerschnitt
stromt, bildet sich ein Geschwindigkeitsprofil wie in Abbildung 1.3 aus [24].

| ' ] i Vmax "

“Parabel

<l

Abbildung 1.3: Geschwindigkeitsverlauf v = v(r) bei laminarer Rohrstromung

[24]

An der Wand haftet die Fliissigkeit und besitzt somit die Geschwindigkeit
v = 0. In der Mitte der beiden Winde ist die Stromungsgeschwindigkeit ent-
sprechend am hochsten (vpq,). Mit Hilfe der kinematischen Viskositidt, dem
Verhéltnis von Viskositdt n und Dichte g,

v=- (1.3)

ldsst sich mit der spezifische Verlustenergie Y, und der Benetzungslinge L die
Geschwindigkeit v(r) am Punkt r nach dem Gesetz von Stokes berechnen. Sie
ist definiert fiir Rohre mit einem Radius R.

R Yv
 4ul

v(r) (R% —1?) (1.4)
Das in Gleichung 1.4 beschriebene Geschwindigkeitsprofil gilt nur fiir vollstandig
ausgebildete Rohrstromungen. Diese wird bei einem Rohr mit konstantem Quer-
schnitt jedoch erst nach einer gewissen Anlaufstrecke erreicht (Abb. 1.4). Néhe-
rungsweise kann die Stromungsgeschwindigkeit beim Rohreinlauf (v) iiber den
gesamten Eintrittsquerschnitt als konstant angenommen werden.

voll ausge-
, , bildete
Randstrgmung Kernstromung Strémung
Z
=2\ —
= )
—/ Py —/ D
Vv vV v v v

<l

Anlaufstrecke L,

Abbildung 1.4: Anlaufstromung [24]
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Die Berechnung der laminaren Anlaufstrecke mit der Linge L folgt in
Abhéngigkeit vom Durchmesser D und der Reynoldszahl R, (Kap. 1.2.3):

L1/D = 0,06 = R, (1.5)

1.2.3 Mechanische Ahnlichkeit von Strémungen

Ein Kriterium fiir die mechanische Ahnlichkeit von Strémungen ist die Reynolds-
sche Zahl R.. Stromungen die sich in ihren Abmessungen, Geschwindigkeiten
oder Art der Fliissigkeiten unterscheiden, sind bei gleicher R.-Zahl mechanisch
ghnlich. Dies gibt die Moglichkeit schwer zu fassende Problemstellungen, wie
das Tankerungliick in Abbildung 1.5 a), als Modell nachzuvollziehen und zu
untersuchen (Abb. 1.5 b)) [26, 22].

(a) Luftaufnahme eines Tankerungliicks (b) Modell des Tankers in Glyzerin

Abbildung 1.5: Mechanische Ahnlichkeit von Strémungen [27]

Man spricht von mechanisch dhnlichen Stromungen, wenn in geometrisch
dhnlichen Koérpern die Bewegung der inkompressiblen Fliissigkeit dhnlich ver-
lauft. Zwei verschiedene Rohrstromungen sind charakterisiert durch ihre Rohr-
durchmesser Dy und D5 und ihre Stromungsgeschwindigkeiten v bzw. vs. Glei-
ches gilt fiir die Dichten (p; und p2), sowie die Viskositdten n; und 7,. Mecha-
nische Ahnlichkeit gilt, wenn

D D
pruilly P22 2 (1.6)

m 2

Durch Einsetzen der kinematischen Viskositét v (Gl. 1.3) ergibt sich die Rey-
noldszahl

_pvD  wD
T v
Fiir den Fall einer Stromung, welche durch eine rotierende Scheibe mit dem
Radius R und der Winkelgeschwindigkeit w erzeugt wird (Kap. 4.1), gilt:

R, (1.7)

_RQw

1%

R. (1.8)

Die Reynoldszahl beschreibt auch den Ubergang von laminarer zur turbu-
lenten Stréomung.
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e Die laminare Stromung erreicht einen stationéren Zustand. Es koénnen
zwei unterschiedliche Zusténde entstehen. Entweder schmiegen sich die
Stromlinien eng um Hindernisse (R. < 1), oder es bilden sich stabile
Riickstromungsgebiete (R, > 4) aus, die zeitlich unverédndert bleiben.

e Fiir Reynoldszahlen (R, > 40) trennen sich die Riickstromgebiete vom
Hindernis ab und bilden sich hinter dem Hindernis neu. Die Strémung
wird periodisch.

e Fiir noch grofiere Reynoldszahlen werden die zeitliche Abfolge, sowie die
Grofle der Wirbel unregelméifliger. Die Stromung wird quasi-periodisch.

e Bei sehr groflen Reynoldszahlen bildet sich eine vollig irregulére, chaoti-
sche Stromung aus. Die Stromung ist turbulent [22].

1.2.4 Turbulent stromende Fliissigkeiten

Turbulente Stromungen haben im Gegensatz zu laminaren Strémungen andere
charakteristische Eigenschaften.

e Turbulente Stromungen sind instationdr und im Allgemeinen dreidimen-
sional.

e Sie sind unregelméflig, chaotisch und unvorhersagbar.

e Der Stromungswiderstand ist nicht mehr wie im laminaren Fall, propor-
tional zur Geschwindigkeit, sondern proportional zum Quadrat der Ge-
schwindigkeit.

e Die Diffusionsraten sind in turbulenten Strémungen stark erhoht.
e Es treten Wirbel unterschiedlicher Grofie auf.

e Durch die viskose Reibung wird stdndig Energie verbraucht. Um eine tur-
bulente Strémung aufrecht zu erhalten muss Energie zugefiithrt werden

[22].

‘Iaminare Grenzschicht

r | v |R

Vmax

]

<l

Abbildung 1.6: Geschwindigkeitsverteilung der turbulenten Strémung in einem
Rohr mit dem Durchmesser D [21]

Bei Stromungen langs einer Wand wird die Turbulenzbewegung durch die
Wand behindert. Die direkt an der Wand befindliche Fliissigkeitsschicht haftet,
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wie bei der laminaren Stromung, fest. Die nachfolgenden, sehr diinnen, Schich-
ten zeigen noch laminares Verhalten. Es entsteht eine laminare Grenzschicht 4.
Dies beeinflusst die Geschwindigkeitsverteilung in einer Rohrstromung (Abb.
1.6). Der Gradient der Strémungsgeschwindigkeit ist deutlich kleiner als beim
laminaren Verhalten (Abb. 1.3). Die mittlere Geschwindigkeit betrigt bei der
turbulenten Stromung etwa 83% der Maximalgeschwindigkeit (vyq,). Im lami-
naren Fall sind es nur 50%.

Der Geschwindigkeitsverlauf lasst sich nach einem Potenzgesetz berechnen,
welches im Wesentlichen empirisch ermittelt wurde.

o) = (1= %) # e (1.9)

Die Geschwindigkeit v(r) an Punkt r ist abhéngig vom Rohrdurchmesser R
und der Rohrrauhigkeit. Mit zunehmender Rauhigkeit der Rohre nimmt der
Exponent n zu [21].

1.3 Ein Teilchen in der Stréomung

Nach der Beschreibung von strémenden einphasigen Fliissigkeiten werden nun
die Modelle erweitert. Als erster Schritt eignet sich Darstellung des Verhaltens
von einem Teilchen in einer stromenden Fliissigkeit um sich so dem Verhalten
eines fest/fliissig Gemisches langsam anzundhern.

Ein festes Teilchen in einer stromenden Fliissigkeit erfihrt unterschiedli-
che Krifte. Fiir ein Volumenelement dV = dxdydz in einer laminar stromenden
Flissigkeit ergeben sich Reibungskrifte an den Flichen parallel zur Stromungs-
richtung y. Gibt es einen Geschwindigkeitsgradienten senkrecht zur Stromungs-
richtung (Abb. 1.7) treten an beiden Seiten des Volumenelements entgegenge-
setzte Reibungskrifte £ und F5 auf.

dF
dF, 2

a1

Abbildung 1.7: Volumenelement in einer inhomogenen Stromung [23]

dx

Fiir die linke Seite gilt:

dFy = —n 9 dydz (1.10)
0 links
Fiir die rechte Seite gilt:
v
dFy =n — dyd 1.11
? ! Ox rechts v ( )
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1.3.1 Eine Kugel in der Stromung

Ist das Volumenelement eine Kugel mit dem Radius r» und wird diese von einer
Fliissigkeit mit der Geschwindigkeit v umstrémt, so entsteht ein Geschwindig-
keitsprofil mit der Geschwindigkeit v = 0 direkt an der Kugel (Abb. 1.8).

7 it

Abbildung 1.8: Geschwindigkeitsprofil um eine Kugel, die von einer viskosen
Fliissigkeit umstromt wird [23]

Die Kraft F', die eine Kugel erfihrt, die von einer Fliissigkeit umstromt wird,

ist gegeben durch
F = —6mnor. (1.12)

Dieser Zusammenhang wird auch zur Bestimmung der Viskositéit nach der Ku-
gelfallmethode benutzt [23].

1.3.2 Gleichgewichtsorientierung eines einzelnen Teilchens

Ein festes Teilchen in einer strémenden Fliissigkeit wird vom Geschwindigkeits-
gradienten beeinflusst und verédndert diesen gleichzeitig. Da reale Teilchen selten
kugelformig sind, ist es eigentlich notwendig die Bewegung eines unregelméfi-
gen Spheroids zu beschreiben. Zur mathematischen Behandlung des Problems
[28, 6, 29] ist ein Rotationsellipsoid als erste Niherung gut geeignet, da zunéichst
die Orientierung der Hauptachsen beschrieben werden soll. In Abbildung 1.9 ist
eine zuféllige Orientierung eines Ellipsoids dargestellt. Je nach Achsenverhéltnis
re = a/b lassen sich so Stdbchen (7. > 1) oder Pléttchen (r. < 1) beschreiben.

z

b

y

Abbildung 1.9: Rotationsellipsoid im kartesischen Koordinatensystem
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Die Orientierung des Partikels ldsst sich nur durch die Lage der Hauptachse
beschreiben. Aufgrund der Rotation sind unterschiedliche Orientierungen der
zweiten Achse nicht unterscheidbar. Liegt der Ursprung des Koordinatensys-
tems im Zentrum des Partikels bewegen sich die Enden des Ellipsoids auf einer
Kugeloberflache. Eine Formulierung in Polarkoordinaten ist also zweckméfig.
Fiir den Fall der Couette-Stromung mit der Scherrate G gilt fiir die Orientie-
rung der Hauptachse a des Ellipsoids mit den Hauptachsen (a, b siche Abb. 1.9)
in Polarkoordinaten ¢ und 6, nach Jeffery’s [0]:

_d¢

w(p) = at
(1.13)

df

Fiir die Orientierung der Normalen der Basisebene in Polarkoordinaten lie-
fert Jeffery [0]:

a Gabt
tan qb = B tan m

(1.14)
a?b?

tan® 0 =
o k2(a? cos? ¢+ sin® ¢)

Wobei k die Integrationskonstante ist. Die Betrachtung des Grenzfalls fiir
ein unendlich diinnes Plidttchen (a = 0) zeigt, das die Plédttchenebene jede
Position parallel zur Stromungsrichtung einnehmen kann. Der andere Grenzfall
fiir unendlich diinne Stébchen (b = 0) fithrt zu einer Orientierung der Stabachse
parallel zur Stromungsrichtung. Das Stébchen erfihrt so keinen Einfluss des
Strémungsgradienten.

Eine Projektion der Rotation auf eine der drei Hauptebenen (ZY,ZX und
XY) liefert fir die ZY-Ebene [7]:

27t
tan ¢, = C cos (T>
und (1.15)
Cre sin¢,

cos 0, =

V2 cos? ¢, +sin? ¢, + C2r2

Fiir die ZX-Ebene:

. 27t
tan ¢, = Cre sin (T)
und (1.16)
Cre coso,

cos 0, =

V12 cos? ¢, + sin? ¢, + C2r2
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Fiir die XY-Ebene:
2t
t 2 =Te t T
an ¢ T an< T )
und (1.17)
Cre

tan 6, =
: V72 cos? ¢, +sin® ¢,

T gibt den Zeitraum fiir eine Rotation um die a-Achse an. Die Konstante C
setzt sich aus der Achsenlénge a und der Integrationskonstante k aus Gleichung
1.14 zusammen. Sie beschreibt die Umlaufbahn, die durch die Enden eines ro-
tierenden Teilchens aufspannt wird (siche Abb.1.10).

X y

Abbildung 1.10: Darstellung der Flugbahnen fiir ein Stdbchen in einer Scher-
stromung (7. > 1) fiir unterschiedliche Werte der Orbitkonstante C' [30)]

Jede der in Abbildung 1.10 dargestellten Flugbahnen fiir ein Stébchen (auch
““Jeffery “s orbits " * genannt, lédsst sich durch eine so genannte Orbitkonstante
beschreiben. Diese Orbitkonstante errechnet sich nach:

tan 0(r2 cos? ¢ + sin? ¢)1/2

C=
2
Te

(1.18)

In Abbildung 1.11 (i-iii) ist die Rotation der Hauptachse eines Ellipsoids in
sphérischen Polarkoordinaten dargestellt. Die Abbildungen (iv - ix) zeigen die
Projektion des Ellipsoidorbits auf eine der drei Hauptebenen.

Die XY-Projektion, berechnet nach Gleichung 1.17, in Abbildung 1.11 zeigt,
dass die Polarachse des Partikels eine vollstéandige Umdrehung durch ¢, = 27
beschreibt. Die Hauptachse der projizierten planaren Ellipse liegt in X-Richtung
fiir Stdbchen und in Y-Richtung fiir Plattchen (Abb. 1.11 (iv) u. (vii)).
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r.>1 r.<1
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Abbildung 1.11: Stereographische Projektion der Bewegung eines Partikels in
einer Scherstromung mit x als Stromungsrichtung und y als Gradientenrichtung
fiir die drei Hauptebenen [7]

In der ZY- (siehe Gl. 1.15) und der ZX-Ebene (siehe Gl. 1.16) vollfiihrt
die Polarachse eine Taumelbewegung, welche entweder durch ein Segment einer
Ellipse oder einer Hyperbel beschrieben werden kann (Abb. 1.11 (v, vi) u. (viii,
ix)). Fiir r. < 1 ist die minimale Winkelgeschwindigkeit w(¢.) = 0 bei ¢, =
+¢zm (ix). Dies entspricht einer stabilen Orientierung. Fiir e > 1 ist diese
stabile Orientierung bei ¢, = %¢y,, erreicht [7]. Der Index m bezeichnet die
Maximale Auslenkung der Achse.

Zusétzlich zur Bewegung der Polarachse erfihrt das Teilchen in der Couette-
Strémung mit der Scherrate G auch eine Rotation um die Polarachse, der Spin
ws. Die so erhaltene Rotationsenergie kann das Teilchen in der Stromung sta-
bilisieren. Der Spin ergibt sich nach

dQ G
ws = = §cos02, (1.19)
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mit 2 als Winkel des axialen Spins. Eine stabile Position ergibt sich somit aus
der Kombination aus einer giinstigen Lage zum Stromungsgradienten und der
maximalen Rotationsenergie.

1.3.3 Gleichgewichtsposition von festen Teilchen in einer Stro-
mung

Ist das Teilchen nicht ortsfest stellt sich eine Gleichgewichtsposition in einer
horizontalen Scherstromung ein. Fiir ein kreisférmiges Teilchen mit dem Durch-
messer d in einer zweidimensionalen Scherstromung wurde durch Simulations-
rechnungen von Feng et al. [31] eine Gleichgewichtsposition fiir unterschiedliche
Reynoldszahlen ermittelt. Die Simulationsrechnung wurde mit einem Dichte-
verhéltnis (fest/fliissig) von 1,005 durchgefiihrt.

G J—

14k =

y/d

05 L b e e e T
0 10 20 30 40 50 60 70 80

x/d

Abbildung 1.12: Simulierte Flugbahn eines Partikels als Funktion der Reynolds-
zahl [31]

In Abbildung 1.12 ist z die Strémungsrichtung und y die Richtung des
Geschwindigkeitsgradienten. Nach einer Strecke von x/d = 40 stellt sich die
Gleichgewichtsposition in einer Hohe von ca. y/d = 1.2 ein.

Dieses Verhalten ldsst sich auch durch Simulationsrechnungen von vielen
Partikeln in einer Rohrstréomung beschreiben. Die Eigenschaft der Strémung,
ein ruhendes Teilchen von der Wand zu l6sen, ist auch fiir viele Teilchen in einer
Rohrstrémung von Hu [32] berechnet worden. Die simulierte Stromung zeigt,
dass sich an den Wénden ein Schmierfilm ausbildet und die Partikel nicht in
Kontakt mit der Wand kommen (Abbildung 1.13).

Auch fiir den Fall einer turbulenten Stromung wurden Experimente im Hin-
blick auf Schwankungen in der Partikelkonzentration von Hardalupas et al. [33]
und Alipchenkov [34] durchgefiihrt. Der Schmierfilm tritt trotz einiger Unter-
schiede auch hier auf. Turbulente Stromungen wurden jedoch in dieser Arbeit
nicht erzeugt.
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Abbildung 1.13: Simulation der Fliebewegung von 400 Teilchen in einer peri-
odischen Zellen [32]

1.4 Das Vielteilchenproblem

Befindet sich ein Teilchen mit vielen anderen in einer stromenden Fliissigkeit
wird die Orientierung nicht nur durch die Stromung beeinflusst, sondern auch
durch Teilchen-Teilchen Interaktionen [35, 36, 37]. Um dies zu beschreiben,
benttigt man Informationen iiber die Teilchenform, die Teilchenkonzentration,
die Geschwindigkeit der Stromung und der Teilchen, sowie den Aufenthaltsort
der Teilchen. Dies fiithrt zu einem sehr komplexen Zusammenhang zwischen den
beschriebenen Parametern und der daraus resultierenden Orientierungsvertei-
lung. Zur Vereinfachung des Problems ist es notig die Bewegung der Teilchen
unabhéngig von ihrer Orientierung zu betrachten. Anschliefend kénnen die Be-
obachtungen zur Bewegung und die Orientierung einzelner Teilchen zu einem
Gesamtbild zusammengefiihrt werden.

1.4.1 Der Ort und die Geschwindigkeit von Partikeln

Fiir vielteilchen fest-fliissig Systeme wurden numerische Simulationen von Tran
et al. [38] durchgefiihrt. Die Beschreibung der Wechselwirkungen zwischen den
Teilchen wurde hierbei auf Zwei- und Drei-Teilchen-Systeme beschriankt. Die
Berechnungen nach der ”boundary element method (BEM)” ergaben fiir einen
sinkenden Abstand auf unter 5 Teilchendurchmesser zwischen zwei Teilchen
eine steigende Sinkgeschwindigkeit. Bei noch geringerem Abstand wird auch
die Rotationsgeschwindigkeit der Teilchen stark beeinflusst.

Die experimentelle Bestimmung der Teilchenbewegung in konzentrierten
Fest-Fliissig-Gemischen wurde mittels NMR (nuclear magnetic resonance) so-
wohl fiir die Couette-Stromung [12] als auch fiir die Poisseuille-Strémung [13]
(laminare Rohrstromung) durchgefiihrt.

Die Couette-Stromung wird durch zwei ineinander gestellte Zylinder er-
zeugt. Zwischen den beiden Zylindern befindet sich das Gemisch aus fester und
fliissiger Phase. Der innere Zylinder rotiert und es entsteht eine Scherstrémung.
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Abbildung 1.14: Grad der Partikelbewegung fiir unterschiedliche Partikelgrofien
bei 50Vol% Feststoftkonzentration [12]

Der Grad der Partikelbewegung S ist in Abhéngigkeit von der Umdrehungszahl
des inneren Zylinders in Abbildung 1.14 dargestellt. In einer Couette-Stromung
ist der Grad der Bewegung fiir kleine Partikel deutlich kleiner als fiir grofle
Partikel [12].

Der Grad fiir die Partikelbewegung S ist definiert als:

m

S(N) = [Z(%,N - <¢>)27’i] /> (1.20)
i=1

i=1

wobei ¢,, v der lokale Volumenanteil der festen Phase im i-ten konzentrischen
Ring nach N Drehungen ist. (¢) ist die mittlere Konzentration der festen Phase
und r; der Abstand vom Drehzentrum.

Wie in Kapitel 1.2.2 in Gleichung 1.4 beschrieben nimmt der Geschwin-
digkeitsgradient fiir Poisseuille-Strémungen eine Parabelform an. Der Einfluss
auf den Gradienten durch Zusatz von festen Partikeln ist von S.W. Sinton et
al. [13] bestimmt worden. In Abbildung 1.15 ist der Geschwindigkeitsgradient
fiir unterschiedliche Feststoffkonzentrationen dargestellt. Es ist jeweils die Ge-
schwindigkeit fiir den gesamten Rohrdurchmesser aufgetragen, wobei Y = 0 der
Rohrmitte entspricht.

In Abbildung 1.15(a) konnte eine Parabel (durchgezogene Linie) an die
Messwerte (Quadrate) angepasst werden. Bei hoheren Feststoffkonzentratio-
nen (Abb. 1.15(b,c)) ist die Anpassung einer einzelnen Parabel nicht mehr
moglich. Es wurde jeweils eine Parabel (gestrichelte Linie) fiir die maximale
Geschwindigkeit und eine Parabel (durchgezogene Linie) fiir die minimale Ge-
schwindigkeit angepasst. Durch die Zugabe von festen Teilchen gelten ab einer
bestimmten Konzentration fiir die Randbereiche einer Stromung und die maxi-
male Geschwindigkeit andere Geschwindigkeitsgesetze [13].
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Abbildung 1.15: Geschwindigkeitsverteilung der Rohrstromung fiir verschiedene
Feststoffkonzentrationen [13]

1.4.2 Orientierungsverteilung von Partikeln

Durch die Partikelbewegung kommt es zu Kollisionen zwischen Partikeln, welche
die Orientierung dndern konnen. Jeffery [6] nahm an, dass die starre Rotation
der Partikel beeinflusst wird, wenn ein anderes Teilchen in der Nihe ist. Die
Orientierung vom Teilchen wurde in Kapitel 1.3.2 durch die Polarkoordinaten
¢; und 6; beschrieben. Diese Orientierung in Abhéngigkeit von ¢; ist gegeben
durch die Kontinuitétsgleichung

ot O

[p(¢, t)w ()], (1.21)
mit p(¢p;,t)dep; als dem Anteil von Partikeln welcher einer Orientierung im In-
tervall d¢; zur Zeit ¢t einnimmt. Die Bewegung der Hauptachse des Partikels ist
durch die Winkelgeschwindigkeit w(¢;) gegeben. Befindet sich das System im
Gleichgewicht, ist die Verteilung zeitunabhéngig und lésst sich integrieren:

k;
w(ei)

Hier ist k; die Integrationskonstante. Die entsprechende integrale Verteilungs-
funktion ist gegeben durch

p(#i) = (1.22)

P(¢;)

oi
/ p(6)deb. (1.23)
0

P(¢;) ist der Anteil mit der Orientierung zwischen 0 und ¢;. Die Konstante k;
verschwindet durch Normierung von P(¢;). Die experimentelle Bestimmung der
Verteilungsfunktion fiir eine Couette-Stromung wurde von Anczurowski et al.
[39] fiir stark verdiinnte Systeme (0,004 - 0,25 Vol%) ermittelt. Hierzu wurde in
einer Kiivette die Orientierung der Teilchen mittels Fotografie zu unterschied-
lichen Zeiten ermittelt.
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Abbildung 1.16: Integrale Orientierungsverteilung P(¢;) als Funktion der Win-
kel ¢; (siehe Abb. 1.11) fir a) Stdbchen und b) Pléttchen in stark verdiinnten
Systemen [39]

Die integrale Orientierungsverteilung fiir Stdbchen (a) und Pléttchen (b) ist
in Abbildung 1.16 aufgetragen. Die Punkte stellen experimentelle Daten dar,
welche fiir die Verteilung von ¢ direkt ermittelt wurden. ¢, und ¢, stammen
aus der Projektion der XY-Ebene.

Die Kurven in Abbildung 1.16 beruhen auf Berechnungen nach Jeffery’s
Gleichungen (Kap. 1.3.2). Fiir Stdbchen ist die Vorzugsorientierung fiir ¢, = 90°
und fiir ¢, = 0°. Plédttchen verhalten sich bezogen auf die zwei Winkel ge-
gensétzlich, jedoch nicht so stark ausgepriagt. Hier ist die Vorzugsorientierung
¢, = 0° und ¢, = 90°. ¢, zeigt fiir beide Teilchenformen eine isotrope Vertei-
lung.
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Abbildung 1.17: Integrale Orientierungsverteilung P#; als Funktion der Winkel
0; (siehe Abb. 1.11) fiir a) Stdbchen und b) Plattchen in stark verdiinnten
Systemen [39]

Abbildung 1.17 zeigt fiir die gleichen Stdbchen und Pldttchen die integrale
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Orientierungsverteilung mit der Polarkoordinate 6;. Auch hier stellen wieder die
Punkte die experimentellen Daten dar. Die Kurven sind ebenfalls aus Jeffery’s
Gleichungen berechnet.

Wenn man von sehr kleinen Werten fiir 6, absieht, sind 6, und 6, fiir
Stiabchen nahezu isotrop verteilt. Ungefihr 92% aller Stéibchen haben eine Ori-
entierung zwischen 75°-90° fiir 6,. Plattchen hingegen zeigen bei kleinen Win-
keln fiir 8, und 6, nur geringe Werte. Ein Grofiteil der Partikel bewegen sich
zwischen 30°-90°. Die Verteilung von ¢, ist beinahe isotrop.

Eine andere Art der Darstellung ergibt sich, wenn man die Enden der Po-
larachse des Rotationsellipsoids auf eine der drei Hauptebenen projiziert. Die
experimentellen Daten den Abbildungen 1.16 und 1.17 sind auf diese Weise in
den Abbildungen 1.18 und 1.19 zu sehen.

Die stark ausgeprigte Vorzugsorientierung der Stébchen (Abb. 1.18) ist auch
hier gut zu erkennen. Die Stdbchen sind parallel zur Stromungsrichtung orien-
tiert (¢, ist nahe 90° Abb.1.18 (a)). In der YZ-Ebene ist eine Verteilung der
Stébchenenden entlang der Z-Achse zu sehen (¢, = 0°). Der Winkel 6, = 90°
entspricht dem Kreisumfang in der XZ-Ebene, auf dem sich die Teilchenen-
den abbilden. Die Stdbchen orientieren sich den theoretischen Uberlegungen
von Jeffery entsprechend so in der Stromung, dass um das Stédbchen herum ein
moglichst kleiner Stromungsgradient herrscht [6].

Abbildung 1.18: Projektion der Enden der Polarachsen von Stdbchen mit dem
Radienverhéltnis r. = 20.8 nach Anczurowski et al. [39]

Die in Abbildung 1.19 dargestellte Projektion der Enden der Polarachsen
von den Plédttchen zeigt, dass die ermittelten Orientierungen stirker um die
von Jeffery vorhergesagte ideale Position schwanken. Fiir die XY-Ebene und
die YZ- Ebene in Abbildung 1.19 (a) und (c) ist zu beobachten, dass sich die
kurze Polarachse der Plédttchen um die Y-Achse und im Zentrum befindet.

z

Abbildung 1.19: Projektion der Enden der Polarachsen von Plédttchen mit dem
Radienverhéltnis r. = 0,26 nach Anczurowski et al. [39]
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1.4.3 Bestimmung der Partikelorientierung mittels Diffraktion

Die von Anczurowski et al. [39] durchgefiihrten optischen Orientierungsbestim-
mungen an pliattchenférmigen und stédbchenformigen Partikeln haben die Vor-
zugsorientierungen wie von Jeffery [0] berechnet aufgezeigt. Es handelt sich
hierbei lediglich um Messungen von Einzelorientierungen. Fiir die Bestimmung
einer Orientierungsverteilung ist eine bessere Statistik notwendig. Diese ldsst
sich mit Diffraktionsmethoden sehr gut erreichen, da hier die Orientierung vie-
ler Partikel gleichzeitig bestimmt werden kann.

Die Messung der Partikelorientierung mittels Diffraktion ist nur an kristal-
linen Partikeln moéglich. An den Netzebenen mit dem Abstand dpx; der Kris-
tallite in dem Gemisch beugen die Rontgenstrahlen mit der Wellenlédnge A um
einen Winkel #. Die reflektierten Wellen iiberlagern sich und 16schen sich teil-
weise aus. Bei einem bestimmten Winkel ist der Gangunterschied zwischen den
an benachbarten Netzebenen reflektierten Wellen ein Vielfaches n von A. Es
kommt zur konstruktiven Interferenz. Nach der Bragg’schen Gleichung ist diese
Reflexionsbedingung;:

2dhkl sinf = nA\. (1.24)

Erste Orientierungsbestimmungen mittels Diffraktion wurden an pléttchen-
férmigen Pulvern nach vollendeter Stromung in einem stabilen Zustand (z.B. in
Gelform) durchgefiihrt [10]. Diese Methode hat jedoch den Nachteil, dass beim
Erzeugen eines stabilen Zustands der Stromungsvorgang fiir das Zwei-Phasen-
Gemisch beendet wird und sich die Orientierungen der Partikel nochmals &ndern
kann. Ob sich diese lediglich durch starre Rotation der Partikel im Stromungs-
gradienten der Fliissigkeit eingestellt hat, oder diese beim Uberfiihren in die Gel-
form noch schérfer oder schwicher geworden ist kann so nicht beurteilt werden.
Mit dieser Methode wird auch bei Brandon et al. [11] eine Vorzugsorientierung
fiir die Basisebene der plattchenférmigen Partikel parallel zur Stromungsrich-
tung gefunden (Kap. 1.4.2).

Direkte Messungen zur Orientierungsbestimmung an stromenden fest /fliissig
Gemischen wurden mittels Neutronenbeugung von Clarke et al. [12] durch-
gefiihrt. Die eingesetzte Scherkiivette wurde wihrend der Messung mit einem
1-dimensionalem Detektor jedoch nur um eine Achse gedreht, so dass ledig-
lich die Intensitét eines Beugungsreflexes in Abhéngigkeit eines Winkels zwi-
schen Neutronenstrahl und Strémungsgradient gemessen wurde. Clarke et al.
[12] machte Annahme, dass sich die Partikel um die Normale der Basisebene
frei drehen.

Erste Orientierungsmessungen mit Hochenergetischer Synchrotronstrahlung
an Gemischen aus Wasser und Kaolinit wurden von Bare et al. [13] durch-
gefiihrt. Es wurden, wie in Abbildung 1.20 dargestellt, drei unterschiedliche
Orientierungen eines stromenden Gemisches zum Primérstrahl detektiert. Die
Beugungsbilder fiir diese Messungen sind mit einem Flachendetektor aufgenom-
men worden, so dass schon mehr Orientierungen als bei einem 1-dimensionalem
Detektor bestimmt werden konnten. Diese zusétzliche Information findet aber
keine Beriicksichtigung.

Die mit der Methode von Bare et al. erzielten Ergebnisse sind in Abbildung
1.21 dargestellt. Die pléittchenformigen Partikel (ii) richten sich parallel zur
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Abbildung 1.20: Unterschiedliche Probenorientierung bei Orientierungsmessun-
gen an stromenden Kaolinit/Wasser Gemischen von Bare et al. [13]

Stromungsrichtung aufgrund des Stromungsgradienten aus. Dies stimmt mit
den Ergebnissen in Kapitel 5.2 iiberein.

Abbildung 1.21: Schematische Darstellung der Orientierung von Kaolinitparti-
keln in einer Stromung nach Bare et al. [13]

Fiir die Orientierung der Partikel (i) in Abbildung 1.21 ist nach Bare et
al. die Kiivettenwand der Ausschlag gebende Faktor. Da jedoch die Partikel,
wie von Feng et al. [31] beschrieben, in einer Stromung eine Gleichgewichts-
position einnehmen, welche nicht direkt an der Wand ist (es bildet sich ein
Schmierfilm aus), kénnen auch andere Einfliisse diese Orientierung erzeugen.
Da in der Durchflusskiivette zwei Strémungsgradienten vorliegen, jeweils zwi-
schen den Wéanden im Stromungskanal, kann in den Randbereichen der Einfluss
des zweiten Stromungsgradienten stiarker werden und so fiir diese Orientierung
verantwortlich sein.

Eine weitere Moglichkeit die Orientierung von Partikeln in einer strémen-
den Fliissigkeit zu bestimmen ist die Kleinwinkelstreuung [11]. Diese Methode
beschreibt aber auch nur einen kleinen Teil des gesamten Orientierungsraums
und gibt zusétzlich Informationen {iber Ordnungsphenoméne der Partikel un-
tereinander. Die Ergebnisse zu plittchenférmigen Partikel (Abb. 1.22 b)) von
Brown et al. [11] bestétigen, dass sich die Partikel parallel zur Strémungsrich-
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tung ausrichten.
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Abbildung 1.22: a) Orientierung bei geringer Scherrate b) Orientierung bei ho-
her Scherrate nach Brown et al. [11]

Es wird hier allerdings noch eine weitere Orientierung der Plittchen (Abb.
1.22 a)) beschrieben, welche sich bei geringen Scherraten nahezu senkrecht
zur Stromungsrichtung einregeln. Solche Unterschiede wurden bei allen in die-
ser Arbeit gemessenen Polfiguren nicht beobachtet. Da hier jedoch eine andere
Kiivettenform (siehe Kap. 4.1 Abb. 4.1) verwendet wurde lassen sich die Er-
gebnisse auch nicht in jedem Detail miteinander vergleichen. Die Untersuchung
des Einflusses der Stromungsgeschwindigkeit auf die Textur teilt sich in zwei
Aspekte auf. Eine Anderung der Strémungsgeschwindigkeit kann eine Anderung
der Vorzugsorientierung bewirken und/oder eine Anderung der Texturschérfe.
Die Abhéngigkeit der Orientierungsdichte von der Stromungsgeschwindigkeit
oder Scherrate wurde von Brown et al. [14, 45, 46] an wissrigen Dispersio-
nen von Kaolinit und Nickel(II)Hydroxid untersucht. In Abbildung 1.23 ist die
Intensitét fiir den Basisebenenreflex in Abhéngigkeit von Winkel « zwischen
Stromungsgradient und Fldchennormale der Basisebene dargestellt.

Die Messungen haben ergeben, dass die hier dargestellten Orientierungs-
dichten im Maximum mit steigender Stromungsgeschwindigkeit zunehmen.
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Intensitat [a.u.]

o [°]

Abbildung 1.23: Intensitét fiir den Basisebenereflex fiir unterschiedliche Scher-

raten 0.22 s71(0), 1.0s7 (@), 1.1s71 (M), 3.6 s~1(¢), 8.4s7 (), 23571(¥) nach
Brown et al. [14]



Kapitel 2

Texturanalyse

2.1 Die Texturbestimmung

Die zur Texturbestimmung am hiufigsten verwendete Methode ist die Polfigur-
messung, welche einen Zugang zur ODF ermoglicht. Diese Polfiguren kénnen
durch Rontgen- [17], Neutronen- [15] und Elektronenbeugung [19] bestimmt
werden. Die Unterschiede dieser Methoden zeigen sich im Wesentlichen in der
Eindringtiefe ins Material, der Ortsauflésung und der Orientierungsauflésung.
Die klassische Methode der Polfigurmessung durch Roéntgenstrahlung (Ront-
genrohre) ist fiir die Bestimmung von Stromungstexturen nur mit hohem kon-
struktivem Aufwand geeignet [50]. Aufgrund der geringeren Eindringtiefe der
Rontgenstrahlung, im Vergleich mit Hochenergie Synchrotronstrahlung, miiss-
ten die Kiivette mit speziellen Fenstern (Kapton, Beryllium) ausgestattet wer-
den. Die Elektronenbeugung eignet sich gar nicht. Die Eindringtiefe ist viel
zu gering um Stromungstexturen in den in Kapitel 4 beschriebenen Kiivetten
zu bestimmen. Die Neutronenbeugung erreicht zwar die nétige Eindringtiefe,
ist jedoch aufgrund des geringen Neutronenflusses nicht geeignet. Die Messzeit
iibersteigt die Belastbarkeit der Stromungskiivette. Die neu entwickelte Me-
thode der Texturmessung mittels Hochenergie Synchrotronstrahlung [19] bietet
dank der hohen Eindringtiefe und des hohen Photonenflusses gute Vorausset-
zungen zur Bestimmung von Stromungstexturen.

2.2 Die Polfigurmessung

Zur Polfigurmessung wird die entsprechende Kiivette so auf einem w-Tisch mon-
tiert, dass der monochromatische Rontgenstrahl das stromende fest/fliissig Ge-
misch an einer Position trifft, an der stationére Stromungsverhéltnisse zu er-
warten sind (siehe Kap. 4).

Die klassische Texturmessung erfolgt in Texturgoniometern, die mit einer
Eulerwiege ausgestattet sind (Abb. 2.1). Hier wird ein Detektor auf einen 26-
Winkel eines Bragg-Reflexes eingestellt. Durch Variation des Drehwinkels ¢
und des Kippwinkels x konnen alle Kristallite der Probe in Reflexionsstellung
gebracht werden. Die gemessenen Intensitdten entsprechen dem Volumenanteil
der Netzebenen, welche sich in Reflexionsstellung befinden.

29
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X
Detektor

20

Abbildung 2.1: Texturgoniometer mit Eulerwiege [51]

Die Textur kann nach dem Riickstrahlverfahren (siche Abb. 2.2 Reflexion)
nach Schulz [52] gemessen werden oder nach dem Durchstrahlverfahren (siehe
Abb. 2.2 Transmission) nach Decker, Asp und Harker [53].

Reflexion Transmission

Abbildung 2.2: Texturmessung nach a) dem Riickstrahlverfahren und b) dem
Durchstrahlverfahren [51]

Bei dem Riickstrahlverfahren wird die Probe mit der Flichennormale par-
allel zur Drehachse ¢ auf dem Probenhalter montiert. Die Probe wird nun um
den Winkel ¢ von 0-360° in vorher festgelegten Schritten Ay gedreht und die
entsprechende Intensitdt wird detektiert. Nach vollendeter Drehung wird die
Probe um einen bestimmten Winkel xp gekippt und die Drehung um ¢ wird
erneut durchgefithrt. Aufgrund der Defokussierung bei der Messgeometrie wird
die Messung in den meisten Fillen ab einem Winkel von y = 70° abgebrochen.

Mit dem Durchstrahlverfahren wird ein anderer Orientierungsbereich bei
der Polfigurmessung abgedeckt (siehe Abb. 2.3). Hier wird die Probe mit der
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Flachennormalen parallel zur Drehachse xr montiert. Wahrend der Messung
wird die Probe in y7 von 0-360° und in w von 0-70° gedreht.

Der Zusammenhang zwischen den Eulerwiegenwinkel {w, x, ¢} und den Pol-
figurwinkeln {«, 8} ist in Tabelle 2.2 dargestellt.

Riickstrahl- | Durchstrahl-
verfahren verfahren
o XR 90 — Oy —w
B @ XT

Durch Kombination von beiden Methoden lassen sich vollstéindige Polfigu-
ren bestimmen. In Abbildung 2.3 sind die gemessenen Bereiche in den Polfiguren
der beiden Methoden dargestellt.

Durchstrahl-
bereich
Riickstrahl-
hereich
Uberlappung

Abbildung 2.3: Messbare Bereiche in der Polfigur nach a) dem Riickstrahlver-
fahren und b) dem Durchstrahlverfahren

Polfiguren sind als kontinuierliche Poldichteverteilungen definiert. Fiir expe-
rimentell ermittelte Daten steht jedoch nur eine begrenzte Anzahl an Messpunk-
ten zur Verfiigung. Die einzelnen Schrittweiten bei den gemessenen Polfiguren
konnen so gewahlt werden, dass die Messpunkte entweder jeweils die gleichen
Winkelbereiche in der Polfigur beschreiben (Abb. 2.4 a)) oder aber jeweils die
gleiche Fliche in der Polfigur (Abb. 2.4 b)).

Abbildung 2.4: Polfigurmessraster a) Winkeltreu und b) Flidchentreu
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Die Messpunkte bei der Polfigurmessung mit Hochenergie Synchrotronstrah-
lung und Flédchendetektor befinden sich jedoch auf keinem dieser bei Polfigur-
raster und miissen erst umgerechnet werden (siche Kap. 2.3.5, da die Software
zur 3-Dimensionalen Texturanalyse auf dem Winkeltreuen Raster aufbaut.

2.2.1 Die Beamline BW5

Das Pulverdiffraktometer der hochenergie Beamline BW5 [16] ldsst sich sehr
gut zur Polfigurbestimmung nutzen (Abb. 2.5). Die Beamline befindet sich am
4.5GeV Synchrotronring DORIS des HASYLAB in Hamburg.

——DORIS I Beamline BW5
Kollimator
Monochromator-
kristall I
Kollimator Monitordiode
k Beamstop 2. Blenden-
Beamline f (weisser Strahl)
A \ shutter system
,,,,,, casld mmle = 1
-I- | T ,E -
P e o ————
AAAA ) Kupfer- ] [] S 20
Wiggler Wiggler- fenster o_lo
blenden RS
Monochroma- ~.
tortopf 1. Blenden-
system
Tunnelwand Shutter Probe Beamstop

w-Drehkreis

MAR 345
Flachendetektor

Abbildung 2.5: Schematische Darstellung des Texturmessplatzes BW5 am HA-
SYLAB [19]

Die durch den Wiggler erzeugte Strahlung liefert ein breites Spektrum, wie
in Abbildung 2.6 gezeigt. Der durch Kollimator und Wigglerblenden begrenzte
Strahl passiert den Beamlineshutter und trifft auf ein Kupferfenster. Hier wird
der niederenergetische Teil der Strahlung absorbiert, um die Hitzelast auf dem
Monochromatorkristall zu verringern.

Nach dem Kupferfenster endet das Hochvakuum und der eigentliche Mess-
platz BW5 beginnt. Der Strahl wird erneut kollimiert und trifft auf den Mono-
chromatorkristall im Helium gespiilten Monochromatortank. Durch die Stellung
des Monochromatorkristalls ldsst sich die Wellenlénge des monochromatischen
Strahls fiir die Messung wahlen. Hier stehen drei Monochromatorkristalle zur
Auswahl (Tab. 2.1), welche sich in ihrer Mosaizitdt unterscheiden und somit
einen unterschiedlichen Wellenléngenbereich AX und unterschiedliche Intensitét
auf der Probe liefern.

Der Teil des Spektrums, welcher den Monochromatorkristall durchdringt,
wird im Monochromatortank durch einen Wasser gekiihlten Kupferbeamstop
aufgefangen. Der abgebeugte monochromatische Strahl verléasst den Monochro-
matortank durch ein Captonfenster.

Daran anschlieffend folgt eine optische Bank, welche mit unterschiedlichen Kom-
ponenten bestiickt werden kann. Fiir die Polfigurmessung wird ein Shutter
benotigt um die Belichtungszeiten des Flachendetektors zu steuern. Anschlie-
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Abbildung 2.6: Spektrum des Wiggler des BW5 in Abhéingigkeit von Photonen-
fluss (mit u. ohne Kupferfenster) [19]

perfekt imperfekt gradient gradient

Si Si Si/Ge Si/Ge
Mosaizitét (arcsec) 0.5 5.6 13.5 80
Spektrale Breite AN/A(x1073) | 0.14 1.6 3.8 22.5

-1

Intensitit (Photonen s~tmm?) | 2% 107 3% 10° 2x101 5% 1012

Tabelle 2.1: Mosaizitéit, spektrale Breite und Intensitidt in Abhéngigkeit vom
Monochromatorkristall (A = 0.124) [19]

Bend wird der Strahlquerschnitt durch eine mit einem Schrittmotor gesteuerte
Blende definiert. Darauf folgt eine Diode zur Bestimmung der Strahlintensitét,
welche mit fallendem Ringstrom abnimmt. Mit einer weiteren Blende, welche
ein wenig weiter als die Erste gedffnet ist, werden Beugungsreflexe der ersten
Blende und der Diode entfernt.

Der so definierte Strahl trifft auf die Probe. Zur Polfigurmessung ist die Pro-
be auf einem w-Drehtisch befestigt. Die Beugungsreflexe werden mit einem
MAR345 Flichendetektor detektiert und zur weiteren Auswertung auf einem
Steuerrechner gespeichert. Der Teil des monochromatischen Strahls, der die Pro-
be durchdringt wird mit einem weiteren Beamstop aus Blei vor dem Detektor
abgefangen.
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2.2.1.1 Vorversuche

Um die moglichen Feststoffkonzentrationen fiir die Experimente zu ermitteln
wurden Referenzmessungen in einem aufgebohrten Plexiglasquader durchgefiihrt
(Abb. 2.7). In die Bohrung wurde das Gemisch eingefiillt und anschliefend
geschiittelt. Die Bohrung wurde mit 2mm Durchmesser so gewéhlt, dass dies
dem beugenden Volumen des Gemisches in den Kiivetten entspricht.

Abbildung 2.7: Plexiglasquader

Hierbei galt es die Feststoffkonzentration zu ermitteln, mit der eine Aus-
wertung der gemessenen Daten noch moglich war. Da mit sinkender Feststoff-
konzentration die Belichtungszeit erh6ht werden muss, war auch die Dichtigkeit
der Kiivette ein beschrinkender Faktor. In Abbildung 2.8 sind Beugungsbilder
von Muskovit/Glyzerin Gemischen mit unterschiedlicher Feststoffkonzentration
dargestellt. Beide Aufnahmen wurden 40sec belichtet.

a)

27 41 56 71 8 100 115 130 144 159 174 188 68 105 142 179 217 254 291 328 365 402 439 476
197 499

12 31

Abbildung 2.8: Beugungsbilder von Muskovit/Glyzerin Gemischen a) 10Vol%
b)20Vol% Feststoffkonzentration

In Abbildung 2.8 a) sind die Beugungsringe nur noch sehr schwach zu er-
kennen und heben sich kaum vom Untergrund ab. Eine Feststoffkonzentration
von 10Vol% ist fiir Muskovit nicht mehr zur Polfigurauswertung geeignet. Bei
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einer Feststoffkonzentration von 20Vol% (Abb. 2.8 b)) sind die Beugungsringe
schon sehr deutlich zu sehen.

Ein weiterer Punkt ist die Zahigkeit des Gemisches. Ist die Feststoffkon-
zentration zu hoch, ist die Motorkraft nicht mehr ausreichend um die Rota-
tionskiivette zu bewegen. Gleiches gilt auch fiir die Druckkraft in der Durch-
flusskiivette. Hier sind die méglichen Konzentrationen noch geringer. Anderer-
seits lduft die Durchflusskiivette iiber einen ldngeren Zeitraum stabil und es
konnen so ldngere Belichtungszeiten realisiert werden. Die ermittelten Parame-
ter werden in Kapitel 5 zu den einzelnen Proben detailliert dargestellt.

2.2.2 Polfigurmessung am BW5

Die Polfigurmessung an der Beamline BW5 unterscheidet sich von der in Ka-
pitel 2.2 beschriebenen klassischen Methode. Durch den Einsatz des MAR345
Flachendetektors ist es fiir eine Messung mit der Durchstrahlmethode nicht
notig die Probe in einer Eulerwiege um die Achsen ¢ und x zu drehen. Die
Probe wird auf einem w-Drehtisch gedreht.

Wird eine polykristalline Probe bestrahlt, bilden sich auf dem Fléchende-
tektor Beugungsringe mit entsprechendem 26-Winkel ab (Abb. 2.9).

Abbildung 2.9: Aufteilung eines Beugungsbildes zur Polfigurauswertung

Jeder Punkt auf einem Beugungsring entspricht einer bestimmten Orien-
tierung der in Reflexion befindlichen Netzebene. Diese Punkte lassen sich mit
Kenntnis der Orientierung der Probe in der Eulerwiege {w, x, ¢} und der Winkel
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260 und ~ (Abb. 2.9) in der Flichendetektoraufnahme in die Polfigurpositionen
{a, B} umrechnen [55].

Der abgebeugte Strahl R trifft unter den Winkeln 6 und ~ auf den Detek-
tor. Der Beugungsvektor S in Abbildung 2.10a ldsst sich in Komponenten im
Diffraktometerkoordinatensystem Kp durch die Winkel (6, ) darstellen.

S1 —sin 6
S=|s2]| =|cosf-cosy (2.1)
53 cos 6 - sin -y

Der oben definierte Beugungsvektor S lisst sich auch im Polfigurkoordina-
tensystem Kp (Abb.2.10b) darstellen durch {«, 5}.

Y1 sin « - cos 3
S=|y|= cos & (2.2)
Y3 sina - sin 3

%

(a) §in Diffraktometerkoordinaten (b) §in Probenkoordinaten

“>Y,

Abbildung 2.10: Schematische Darstellung der Beugungsvektors [55]

Die beiden Koordinatensysteme sind iiber die Probenorientierung G mitein-

ander verkniipft.
yi = Gig - sk (2.3)

Diese Orientierung G ist gegeben durch die Eulerwiegenwinkel {w, x, ¢} und
wird durch die Orientierungsmatrix G;; beschrieben.

COS W COS ¢ sin w cos ¢ sin ¢ sin x
—sinwsingcosy 4 cosw siny cosy

G, = — COS W COS ¥ —sinw cos cos psin x (2.4)
—SINWCOS Y COSY + COSw COS Y COS X

sin w sin — coswsiny Cos Y
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Die Messgeometrie am BW5 mittels Durchstrahltechnik vereinfacht die Ori-
entierungsmatrix, da hier die Orientierung nur noch vom der Winkel w abhéngig
ist.

cosw sinw 0
Gir. = | —sinw cosw 0] . (2.5)
0 0 0

In Abbildung 2.11 sind die Polfigurpositionen {«, §} in Abhéngigkeit von Dreh-
winkel der Kiivette w und dem Winkel v im Beugungsbild (Abb. 2.9) aufgetra-
gen.

0

Abbildung 2.11: Schematische Darstellung der Polfigurpositionen {«, 3} in
Abhéngigkeit von w und 7y [21]

Da sich mit steigendem Drehwinkel w Teile der Kiivette in den Strahlengang
drehen ist der mogliche Aufnahmebereich begrenzt. Fiir die Rotationskiivet-
te ist dieser bei 56° erreicht. Der maximale Durchstrahlwinkel fiir die Durch-
flusskiivette ist Bauart bedingt hoher und betragt 70°. So bleibt ein linsenférmi-
ger nicht gemessener Bereich iibrig.

Je nach Feststoffkonzentration, Feststoffart und verwendeter Kiivette wurde
mit unterschiedlichen Parametern gemessen, welche im Einzelnen in den Kapi-
teln 5.1 und 5.2 aufgefiihrt sind. Die Methode ist jedoch fiir alle Proben gleich.
In der Startposition wy wird die Probe fiir eine bestimmte Zeit belichtet und
anschliefend wird der Flidchendetektor ausgelesen. Die Probe wird auf dem w-
Tisch (siehe Abb. 2.1 und 2.5) um einen bestimmten Winkel Aw gedreht und
wieder belichtet. Dieser Vorgang wird bis zum maximalen Durchstrahlwinkel
wiederholt.

Aus den so aufgenommenen Beugungsbildern werden anschliefend mittels
einer eigens entwickelten Software die Polfiguren berechnet.
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2.3 Polfigursoftware

Aus den gemessenen Daten sollen Polfiguren berechnet werden, welche selber
schon Riickschliisse auf die Partikelorientierung zulassen. Auflerdem werden die
Polfigurdaten zur Berechnung der Orientierungsverteilungsfunktion bendtigt,
welche Vergleiche unter den Proben aufgrund der Normierung (Kap.2.5.1) zu-
lassen. Die Auswertung der einzelnen Flichendetektordaten erfolgt einer speziell
entwickelten Software, die folgende Aspekte beriicksichtigen muss:

e Berechnung der integralen Intensitét fiir die einzelnen Reflexe
e Korrektur des verdnderten beugenden Volumens

Korrektur des abnehmenden Primérstrahlintensitat

Absorptionskorrektur

Berechnung der Polfigurkoordinaten

Interpolation der gemessenen Polfigurdaten auf ein dquidistantes Raster

2.3.1 Berechnung der integrale Intensitét

Zur Berechnung der integralen Intensitdt der Beugungsreflexe bedarf es einiger
Vorarbeiten. Die wiahrend der Messung verwendete Wellenlénge und der Ab-
stand zwischen Probe und Detektor miissen bekannt sein. Fiir die Beugungs-
bilder einer Versuchsreihe wird zunéchst die Beugungsmitte ermittelt. Hierzu
eignet sich die Software FIT2D von A.P. Hammersley [50].

Die zur Berechnung notwendigen Daten wie, Beugungsmitte, Dateinamen
(MAR-Bilder), Wellenléinge usw. werden iiber Eingabefelder (Abb. 2.12) dem
Programm zugénglich gemacht. In einem ersten Schritt wird ein Beugungsbild
geladen. Vorzugsweise wird das Beugungsbild bei w = 0° benutzt, da die Peak-
positionen bei einer Drehung der Probe sich leicht verschieben kénnen, wenn
Strahlachse und Drehachse des w-Kreises nicht exakt {ibereinander liegen.

Ausgehend von diesem ersten Beugungsbild wird ab einer Entfernung von 50
Pixeln von der Beugungsmitte von der Polfigursoftware ein Beugungsdiagramm
erstellt. Vom Programm wird zunéchst die Intensitit des Pixels fiir v = 0° (sie-
he Abb. 2.9) in dieser Entfernung ausgelesen. AnschlieBend wird in gleicher
Entfernung von der Mitte in Schritten von A+ = 1° die Intensitit ausgelesen
und summiert bis die 360°-Drehung komplett ist. Die Entfernung von der Beu-
gungsmitte wird in Schritten von 0,5 Pixeln erhoht und es wird wieder fiir die
360°-Drehung alle Intensitdt summiert. Dieser Vorgang wird bis 20 Pixel vor
dem Ende des Beugungsbilds wiederholt und es entsteht ein Beugungsdiagramm
(Abb. 2.12 oberes Fenster).

Aus diesem ersten Beugungsdiagramm werden die Startwerte zur Berech-
nung der integralen Intensitét fiir die einzelnen Peaks ermittelt. Da jeder Peak
mit der Strahlungsintensitét der amorphen Substanzen (Glyzerin und Plexiglas)
gemeinsam auftritt, miissen diese von einander getrennt werden.
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Abbildung 2.12: Die Polfigursoftware

Der amorphe Untergrund kann durch ein Polynom beschrieben werden. Als
erstes wird der Bereich markiert, welcher durch ein Polynom beschrieben wer-
den soll. Um die Markierungspunkte moglichst genau setzen zu kénnen ist der
grau unterlegte Bereich, dessen Position und Ausdehnung variiert werden kann,
im unteren Fenster vergrofiert dargestellt. Nachdem der Teil markiert wurde,
werden nun die Bereiche in denen Beugungsreflexe auftreten ebenfalls mar-
kiert. Diese Peaks werden bei der Polynomanpassung nicht beriicksichtigt. Die
Anpassung erfolgt mit einem frei wéhlbaren Polynomgrad nach den Routinen
der “Numerical Recipies” [57]. Die berechneten Intensitéten werden vom Beu-
gungsdiagramm subtrahiert und im unteren Programmfenster (Abb. 2.12) neu
dargestellt.

Die isolierten Peaks werden durch eine Gauflfunktion beschrieben. Die im
unteren Fenster dargestellten Peaks werden erneut markiert. Es wird die Peak-
position, Peakintensitdt und die Halbwertbreite per Mausklick bestimmt und
dem Programm iibergeben. Mit diesen Daten wird iiber eine weitere Routine der
“Numerical Recipies” [58] eine Gaufunktion an die jeweiligen Peaks angepasst.
Die so berechnete Peakposition, Peakintensitdt und Halbwertsbreite werden als
Startwerte fiir die Verarbeitung aller Flachendetektorbilder gespeichert.

Um eine Polfigur aus den Flichendetektorbildern zu berechnen muss eine
ganze Serie von Bildern (bis zu 70 Bilder pro Polfigur) verarbeitet werden.
Durch die Polfigursoftware wird jede Aufnahme in Segmente von A~y = 3°
aufgeteilt (Abb. 2.9). Kleinere Segmente fiihren zu einer dichteren Belegung mit
Messpunkten in der Polfigur. Der Wert von 3° fiir A~ ist so gewahlt, dass die
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Belegung der Polfigur die zu erwartende Poldichteverteilung geniigend genau
beschreibt. Sehr scharfe Texturen bendétigen deutlich mehr Messpunkte und
somit kleinere Segmente.

Auch aus den Segmenten wird nach der oben beschrieben Methode ein Beu-
gungsdiagramm erstellt. Jedoch stehen jetzt fiir jedes Diagramm nur 3° in  zur
Verfiigung und nicht die vollen 360°. Fiir jedes Segment wird der Untergrund
durch ein Polynom angepasst und subtrahiert. Die integrale Intensitdt und der
20-Wert der einzelnen Peaks wird mit den berechneten Startwerten durch eine
Gaufifunktion ermittelt und die Polfigurkoordinaten werden berechnet. Dieser
Vorgang wird Bild fiir Bild wiederholt. Fiir jede neue Peakanpassung werden
jeweils die Peakposition, Peakintensitéit und Halbwertbreite der letzten Berech-
nung als Startwert benutzt. Sollte an einigen Positionen kein Peak vorhanden
sein und die Peakanpassung somit einen Fehler ausgeben, werden die Startwer-
te aus der ersten Bestimmung wieder neu geladen und die Berechnung lauft
weiter. Die Anzahl der Fehler wihrend einer Anpassung wird protokolliert.

2.3.2 Korrektur des beugenden Volumens

Die in Kapitel 2.3.1 berechnete Intensitéit der einzelnen Polfigurpunkte wird
nicht nur durch die Textur beeinflusst. Wihrend der Messung éndert sich das
bestrahlte Volumen der Probe in Abhéngigkeit vom Drehwinkel w. Im Fall
einer planparallelen Platte, welche fiir den bestrahlten Bereich der eingesetzten
Kiivetten gilt, &ndert sich das bestrahlte Volumen nach:

V =VW/cosw (2.6)

So ldsst sich fiir jedes aufgenommene Beugungsbild die Intensitdt auf das
beugende Volumen korrigieren.

2.3.3 Korrektur der Primirstrahlintensitit

Wiéhrend einer Messung nimmt die Intensitét des Primérstrahls stéandig ab. Der
Ringstrom des DORIS Speicherrings nimmt unter normalen Betriebsbedingun-
gen um ca. 50% innerhalb von 8 Stunden ab, weil die Zahl der umlaufenden Po-
sitronen sich durch Kollisionen mit Schmutzteilchen oder der Wand verringert.
Ist der minimale Ringstrom erreicht wird der Synchrotronbetrieb unterbrochen
und der Ring wird mit neuen Positronpaketen gefiillt. Da die Polfigurmessung
1-3 Stunden dauert, muss jede Aufnahme gegen die Primérstrahlintensitét nor-
miert werden. Fiir die ersten Messungen wurde hierzu eine Diode im Strahlen-
gang platziert. Die gemessene Intensitét Ip;oge 0., Wwurde in einer Datei fiir jede
Aufnahme gespeichert. Nach Beendigung der Messung wurde aus dem Verh#lt-
nis

I .
Kn _ Diode,n (27)
IDiode,n

ein Korrekturfaktor K, ermittelt, welcher die Intensitét fiir ein Beugungs-
bild korrigiert. Diese Methode hat sich aber als zu ungenau erwiesen und wurde
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durch eine andere ersetzt. Da die Intensitidt des amorphen Untergrunds sum-
miert iiber ein komplettes Beugungsbild nur von der Intensitét des Primérstrahls
und des beugenden Volumens abhéngt und nicht von der Textur, ldsst sich die-
se fiir eine Korrektur des beugenden Volumens und der Primérstrahlintensitét
verwenden.

Es wird ein Bereich des Beugungsdiagramms benutzt, in dem keine Beu-
gungsreflexe auftreten. Die hier ermittelte Intensitét ist ausschlieflich durch
amorphe Substanzen gegeben. Die integrale Intensitat I,,,orph.0..n fiir einen so
gewihlten Bereich wird gespeichert und es wird ein Korrekturfaktor K, ermit-
telt, welcher sowohl von dem beugenden Volumen als auch von der Primérstrahl-
intensitat abhéngig ist.

K, = Lamorph,n (2.8)
Iamorph,O

2.3.4 Die Absorptionskorrektur

Beim Durchgang eines Rontgenstrahls durch ein Medium wird die Intensitét
durch Absorption geschwécht. Die Absorption lésst sich fiir monochromatische
Strahlung durch ein Exponentialgesetz beschreiben.

I = Ipexp(—pd) (2.9)

Hierbei bedeutet I die eingestrahlte Intensitéit, I die jeweilige Intensitit nach
dem Durchdringen einer Schicht mit der Dicke d und dem Absorptionskoeffizi-
enten u.

Die Absorptionskorrektur bei der Polfigurmessung ist deutlich komplizier-
ter. Hier ist die Lange des gesamten Strahlwegs des Primérstrahls und des abge-
beugten Strahls fiir den jeweiligen Korrekturfaktor verantwortlich. Der Strahl-
weg fiir einen bestimmten Punkt auf dem Flidchendetektor ist in Abbildung 2.13
dargestellt. Die Wegléinge ist von den Parametern w, 26 und -~ abhéingig.

Die Intensitéit fiir die in Abbildung 2.13 dargestellte Durchstrahlgeometrie
berechnet sich nach [59]:

dx A(eBt 1)
Ioy=KA [ eP" =K 2.1
’7 /e CcoSw B cosw (2.10)
0
mit (2.11)
A= e HC (2.12)
1
B=—pu ( - C) (2.13)
Ccos w
1

C = (2.14)

€os w cos 20 — sin w sin 260 cos y

1 = linearer Absorptionskoeffizient
w = Winkel zwischen Primérstrahl und Probennormalen.

v = Azimuthwinkel entlang des Beugungsrings (Abb. 2.9 Kap. 2.3.1).
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t = Probendicke.
x = Position an der Beugung stattfindet.

K = Konstante, welche die Intensitéit des Primérstrahls und den Struktur-
faktor beinhaltet.

E
B
Rontgen- =

strahl = | B

Abbildung 2.13: Schematische Darstellung des Strahlwegs [59]

Die Berechnung der absorptionskorrigierten Intensitét gilt nur fiir ein durch-
strahltes Medium mit homogenem Absorptionskoeffizienten. Der Strahlweg in
den eingesetzten Kiivetten passiert jedoch drei unterschiedliche Medien, wel-
che nicht homogen verteilt sind. Zuerst wird eine Plexiglasschicht durchstrahlt.
Darauf folgt eine Schicht aus Glyzerin und AlosOsund noch mal eine Plexiglas-
schicht. Die linearen Absorptionskoeffizienten fiir die drei durchstrahlten Sub-
stanzen wurden mit dem Programm ““absorb”” [60] erstellt und sind in Tabelle
2.2 aufgelistet.

Substanz ‘ plmm=1] bei 80keV ‘ plmm=1] bei 100keV

Plexiglas 0,022 0,021
Glyzerin 0,020 0,019

Al,O3 0,051 0,045
Kiivette 0,023 0,022

Tabelle 2.2: Lineare Absorptionskoeffizienten bei 80keV und 100keV Strahl-
energie [60)]

Der Absorptionskoeffizient fiir die Kiivette entspricht einer Mittelung der
einzelnen Koeffizienten unter Beriicksichtigung der jeweiligen Volumenanteile
der durchstrahlten Substanzen.
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In Abbildung 2.14 ist der Korrekturfaktor zur Berechnung der gebeugten
Intensitdt mit einem linearen Absorptionskoeffizient u = 23 und der Schicht-
dicke t = 20mm aufgetragen. Der maximalen Beugungswinkeln 20 = 6,5° der
untersuchten Reflexe wird hier zur Berechnung des Korrekturfaktors verwendet,
da so der groBtmogliche Langenunterschied fiir die Strahlwege erreicht wird.

K o=70°
14
12 ]

o =50°

R
o =30°
0=0°

0 180 360 %]

Abbildung 2.14: Korrekturfaktor der Absorption fiir unterschiedliche Absorpti-
onskoeffizienten

Die aufgetragenen Korrekturfaktoren zeigen deutlich, dass auch bei den ho-
hen Strahlenergien am BW5 die Absorption einen Einfluss auf die Intensitét der
gebeugten Strahlung hat. Der Korrekturfaktor schwankt von minimal ca. 7,5 bei
w = 0° bis maximal ca. 15 bei w = 70°. Auch bei konstantem w = 70° innerhalb
eines Beugungsrings (7 = 0 —360°) ist die Absorption nicht zu vernachlissigen.
Hier &ndert sich der Korrekturfaktor von ca. 13-15.

Eine Uberpriifung des mittleren Koeffizienten mit realen Daten ist also not-
wendig. Hierzu wird die Intensitit der amorphen Substanzen fiir einen bestimm-
ten 20-Wert ausgelesen und korrigiert. Da fiir den amorphen Anteil ein regello-
ses Verhalten angenommen werden kann, sollte die Intensitét lediglich von den
geometrischen Verhéltnissen und nicht von der Textur abh&ngen. Nach einer
gelungenen Korrektur muss fiir jede Position in w und ~ die gleiche Intensitét
bestimmt werden. In Abbildung 2.15 sind die korrigierten Intensitéten fiir ver-
schiedene Messungen einer nicht korrigierten Messung in Abhéngigkeit von w
und v gegeniibergestellt. Nach der Korrektur éndert sich die Intensitédt mit
unterschiedlichen Detektorpositionen in « kaum noch. Die Korrekturen fiithren
zu deutlich geringeren Intensitdtsschwankungen innerhalb eines Beugungsrings.
Mit steigendem Kippwinkel w fiihrt die Korrektur der Absorption jedoch zu ge-
ringeren Intensitéten.

FEine zufrieden stellende Korrektur ist mit dieser Methode nicht moglich. Die
geometrischen Verhéltnisse eines Systems mit mehreren Schichten lassen sich
durch einen mittleren linearen Absorptionskoeffizienten nicht beschreiben. Da
die Absorption jedoch auch bei diesen hohen Energien einen groffien Einfluss auf
die Intensitdt der gebeugten Strahlung hat muss ein anderer Weg zur Korrektur
gefunden werden.

Hierzu eignet sich der Teil der gebeugten Strahlung, welcher von den amor-
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Abbildung 2.15: Korrigierte amorphe Intensitaten

phen Substanzen verursacht wird. Der an einer amorphen Substanz gebeugte
Primérstrahl wird im weiteren Verlauf genauso absorbiert, wie ein gebeugter
Strahl an einer kristallinen Substanz. Die Beugung findet fiir die amorphen
Medien zwar teilweise an anderen Orten statt, wie im kristallinen Fall. Ki-
ne Korrektur mit der Intensitdt der amorphen Medien hat jedoch den Vorteil,
dass sie unter gleichen Bedingungen entsteht, wie die Bragg Peaks. Dies ist auch
nur eine Ndherung fiir die tatséchliche Absorptionskorrektur, welche jedoch fiir
diesen Fall die bestmogliche darstellt. Die errechneten Korrekturfaktoren bein-
halten sowohl die Absorptionskorrektur, als auch die Volumenkorrektur und die
Korrektur des Ringstroms.

— Beugungsreflex
__/ i Untergrundpolynom
f(26)

Abbildung 2.16: 20-Position fiir den Wert der f(26) aus der Untergrundanpas-
sung

Die Beschreibung des Untergrunds durch ein Polynom liefert auch fiir die
20-Position einen Wert f(26), welcher direkt unter einem Bragg Peak sitzt (sie-
he Abb. 2.16). Dieser Wert wird im Programm berechnet und zur Korrektur
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weiterverarbeitet. Die Korrektur erfolgt nach dem gleichen Prinzip, wie bei der
Diode oder der mathematischen Korrektur.

_ f29,n

K =
" fago

(2.15)

Alle Polfiguren im weiteren Verlauf sind nach dieser Methode korrigiert
worden.

2.3.5 Interpolation des Polfigurrasters

Die weitere Verarbeitung der so berechneten Polfigurdaten erfordert eine noch-
malige Umrechnung. Die ODF-Programme, welche zur weiteren Bearbeitung
der Daten notig sind, benétigen die Daten auf einem &dquidistanten Polfigurras-
ter (Aa = const. und AB = const.). In Abbildung 2.17 sind die Positionen der
beiden Raster dargestellt. Die gefiillten Punkte befinden sich auf dem Raster
der gemessenen Polfigurdaten und die leeren Punkte zeigen das dquidistante
Polfigurraster.

Zur Umrechnung wird fiir jeden Punkt des dquidistanten Polfigurrasters der
Abstand zu den gemessenen Polfigurpunkten berechnet. Fiir jeden dieser dquidi-
stanten Rasterpunkte wird aus den drei nichstgelegenen gemessenen Punkten
die Intensitét ermittelt. Die drei Intensitdten der gemessenen Polfigurpunkte
werden iiber den Abstand zum Rasterpunkt gewichtet und es wird der Mittel-
wert gebildet. Die so berechneten Polfiguren werden im Weiteren direkt darge-
stellt oder zur ODF-Rechnung verwendet.

Abbildung 2.17: Polfigurausschnitt des Messrasters und des dquidistanten Ras-
ters [01]
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2.4 Die Textur

Die kristallographische Orientierung der Kristallite in einem polykristallinen
Material wird als Textur bezeichnet. Um die Orientierung der Kristallite be-
schreiben zu konnen, legt man in der zu untersuchenden Probe ein rechtwink-
liges Koordinatensystem fest K 4. Im Falle von stromenden zwei-phasen Gemi-
schen fiillt eine Achse mit der Flussrichtung FR zusammen. Die zweite Koordi-
natenachse ist senkrecht zur ersten Richtung und befindet sich in der Ebene der
Stromungskiivette. Die dritte Achse ergibt sich aus der Lage der ersten beiden
Koordinatenachsen (Abb. 2.18).

Abbildung 2.18: Probenfestes Koordinatensystem K4 und kristallfestes Koor-
dinatensystem Kp [62]

Fiir die Kristallite in der stromenden Fliissigkeit wird ein weiteres Koor-
dinatensystem Kp festgelegt, welches sich an den kristallographischen Achsen
orientiert. Da die zu untersuchenden AloOs-Partikel hexagonale Kristalle sind,
muss das Koordinatensystem entsprechend angepasst werden:

e x = (100)
e y = (110)
e 7z = (001)

Die Orientierung der Netzebenen in einem Kristallit innerhalb der Stréomung
wird durch die Angabe der Drehung ¢ beschrieben, die das probenfeste Koor-
dinatensystem K 4 in das kristallfeste Koordinatensystem Kp tiberfiihrt.

Kp=g*Ka (2.16)

Um die Drehung g zu beschreiben gibt es verschiedene Méglichkeiten. Im
Bereich der Texturanalyse ist die Eulersche Darstellung der Drehung weit ver-
breitet. Zunéchst wird das Koordinatensystem um die Z-Achse um den Winkel
1 gedreht. Anschlieend dreht man um die neue X’-Achse um ® und letztlich
noch um die neue Z’-Achse um ¢y (Abb. 2.19)[62].

Um eine Orientierung darstellen zu kénnen werden die drei Drehwinkel
als Koordinatenachsen eines kartesischen Koordinatensystems dargestellt. Sie
spannen den so genannten Eulerraum auf, in dem sich eine einzelne Orientierung
als Punkt darstellt (Abb.2.20a ). Trigt man die Gesamtheit aller gemessenen
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Abbildung 2.19: Definition der Eulerschen Winkel {¢1, ¢, p2} [62]

Orientierungen von polykristallinen Substanzen auf erhélt man eine Wolke von
Punkten (Abb.2.20b). Die Orientierungsverteilungsfunktion, welche die gesamte
Textur beschreibt ist in Abbildung .2.20c dargestellt [51].

92 ¥

P L 4]
Abbildung 2.20: Eulerraum: a) einzelne Orientierung b) Orientierung aller Kris-
tallite in der Probe c) Orientierungsverteilung [62]

2.5 Die Orientierungsverteilungsfunktion

2.5.1 Orientierungsverteilungen

Die in Kapitel 2.4 beschriebene Drehung um die Eulerwinkel {¢1, ¢, 2} be-
schreibt eine einzelne Orientierung g. Um die Orientierungen der in der Stromung
befindlichen Kristallite beschreiben zu kénnen benétigt man fiir jeden Ort mit
den Koordinaten x,y, z innerhalb der Probe die zugehorige Orientierung g.

Die rontgenographische Polfigurmessung (Kap. 2.2) erfasst ein bestimmtes Pro-
benvolumen. Die mit dieser Methode gemessene Intensitét ldsst sich keinem
Ort (z,y, z) innerhalb des bestrahlten Volumens zuordnen. Es ist lediglich ein
Volumenanteil von Netzebenen, welcher nach der Braggschen Gleichung die Re-
flexionsbedingungen erfiillt [63].

Eine Darstellung der Textur aus rontgenographisch gemessenen Daten bertick-
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sichtigt nur die Orientierungen der Volumenelemente in der Probe. Bezeichnet
man mit dV die Gesamtheit aller Volumenanteile der Probe, die eine Orientie-
rung g innerhalb des Orientierungselements dg besitzen, und mit V' das gesamte
Probenvolumen, so ist durch

dvi(g)/V

f(g) = f{3017¢7§02} = dg

(2.17)

eine Orientierungsverteilungsfunktion f(g) des Volumens definiert. Dabei wird
die Orientierungsdichte f in Vielfachen der regellosen Verteilung angegeben und
entsprechend normiert.

f’r‘egellos = %f(g)dg =1 (218)

Eine solche Normierung lasst auch den Texturvergleich von unterschiedlich
gemessenen Proben zu. Die erhaltene Orientierungsdichte ist nicht von den
Messbedingungen ( z.B. Primiérstrahlintensitét, Wellenldnge, Belichtungszeit)
abhéingig, sondern nur von der Orientierung der Kristallite.

2.5.2 Polfiguren

Da die Orientierung der Kristallite nicht direkt rontgenographisch bestimmt
werden kann, ist die Berechnung der Orientierungsverteilungsfunktion (Orien-
tation Distribution Function = ODF) mittels Reihenentwicklung aus Polfigur-
daten notwendig.

Eine bestimmte Probenrichtung y kann durch ihre kartesischen Koordinaten
oder Polarkoordinaten im Probenkoordinatensystem K 4 festgelegt werden.

y = [y1,y2,y3] = {a, B} (2.19)

Entsprechend ist eine Kristallrichtung h im Kristallkoordinatensystem Kp de-
finiert.
h = [h1, he, h3] = {0,~} (2.20)

Betrachtet man diejenigen Kristallite, die eine bestimmte Kristallrichtung h
parallel zu einer bestimmten Probenrichtung y besitzen, so ist die Achsenver-
teilungsfunktion A(h,y) dieser Kristallite durch das Integral {iber die Orientie-
rungsverteilungsfunktion f(g) gegeben.

A(h,y) = ;ﬂ/h“ f(g)dy (2.21)

Hé&lt man eine bestimmte Kristallrichtung h fest und variiert die Probenrich-
tung y, erhéilt man die Poldichteverteilung oder Polfigur, welche man auch als
Ergebnis der hier durchgefiihrten réntgenographischen Untersuchungen erhélt
(siehe Kap. 2.2) Es gilt:

A(h’y) = Ph(y) = Ph(a’ﬁ) (222)
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Polfiguren werden durch Beugung an der zur Kristallrichtung h senkrechten
Netzebenenschar (hkl) bestimmt. Diese Polfiguren sind mit der Orientierungs-
verteilungsfunktion (ODF) folgendermafien verkniipft.

1

Py, B) = o
(hkt) (5 B) 270 J(hkt) L (,8)

fg)dy (2.23)

Eine Drehung der Kristallite um die Richtung h kann bei der rontgenographi-
schen Messung nicht registriert werden. Die Intensitét im Punkt y = {«, 5} der
Polfigur ist somit das Integral iiber alle Orientierungen, die durch Drehung um
diese Richtung hervorgehen. Polfiguren sind 2-dimensionale Projektionen der
dreidimensionalen ODF [62, 51].

2.5.3 Berechnung der ODF mittels Reihenentwicklung

Das Verfahren der Reihenentwicklung erstellt aus den 2-dimensionalen Polfigu-
ren die 3-dimensionale Abbildung des Orientierungsraums. Es ist mit der Com-
putertomographie in der Medizin vergleichbar. Die Texturfunktion f(g) wird in
einer Reihe nach symmetrisch verallgemeinerten Kugelfunktionen entwickelt.

O +1
flo) = D> D ™™ (g) (2.24)
=0 m=—Iln=-—1

Die ODF beriicksichtigt zwei Arten von Symmetrien:
e die Kristallsymmetrie (z. B. kubisch (AlMn), hexagonal (AlyO3))

e die statistische Probensymmetrie (z. B. orthorhombisch (Bleche), rotati-
onssymmetrisch (Dréhte))

Symmetrisch dquivalente Punkte besitzen in der Regel die gleichen Werte der
Orientierungsverteilungsfunktion.

flg°-9-9°) = flg) (2.25)

g¢ bezeichnet die Symmetriedrehung der Kristallsymmetrie und ¢° die Sym-
metriedrehung der Probensymmetrie. Wenn f(g) beide Symmetriebedingungen
erfiillt, werden je nach vorhandener Symmetrie einige Koeffizienten C}"" Null
oder untereinander gleich sein. Die Beriicksichtigung der Kristall- und Proben-
symmetrie fiihrt zu einer anderen Reihenentwicklung, welche fiir jedes Reihen-
glied beide Arten von Symmetriebedingungen erfiillt.

oo M(I) N(I)

) =YY 3 o ri(g) (2.26)
=0

p=1 v=1

Darin sind die Té‘ Y die symmetrisch verallgemeinerten Kugelfunktionen und

C’l“ ¥ die Koeffizienten der Reihenentwicklung. Jede Funktion Tf “(g9) geniigt
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der Kristallsymmetrie (linksseitiger Punkt) und der Probensymmetrie (rechts-
seitiger Punkt). Die verschiedenen Symmetriegruppen werden durch die unter-
schiedliche Anzahl von Punkten charakterisiert. M(l) gibt die Zahl der linear
unabhéngigen Funktionen des Grades (1) fiir die Probensymmetrie an und N (1)
die linear unabhéngigen Funktionen fiir die Kristallsymmetrie. Setzt man die
Reihenentwicklung in Gl. 2.26 ein, so erhélt man

Lmaz M(l

= 2 ZZM I -k (h) - kY (v) (2.27)

=0 p=1v=1

Dabei sind Ig?“ und kl” symmetrische Kugelflichenfunktionen der Kristallrich-
tung h und der Probenrichtung y. H&lt man die Kristallrichtung A konstant,
ergibt sich fiir die Polfigur:

Lmaa:

P, B) Z ZFZ kY (o (2.28)

=0 v=1

Die Funktion Py (cv, 5) gibt an, fiir welchen Volumenanteil der Probe die Netze-
benennormale (hkl) in die verschiedenen Probenrichtungen féllt. Sie entspricht
der Polfigur. Die in Gleichung 2.28 auftretenden Reihenentwicklungskoeffizien-
ten F} sind mit den C/"-Koeffizienten folgendermaBen verkniipft:

M(1)

v _ nv *1/
FY(hkl) = 2z+1 ZC v ( (2.29)

Fiir jedes Indexpaar [, v stellt Gleichung 2.29 ein Gleichungssystem mit M (1)
Unbekannten C/" dar. Dieses Gleichungssystem kann nach CJ" aufgeldst wer-
den, wenn mindestens ebenso viele F}’(hkl) fiir verschiedene (hkl) gegeben sind.
Die F}’(hkl) erhélt man durch Umkehrung von Gleichung 2.28 in der Form

Y (hkl) / / Pryi(« (o, B) - sina da df3 (2.30)

a=0 =0

aus den gemessenen Polfiguren. Das Integral ist {iber die vollstéindige Polfigur zu
erstrecken. Da die Polfiguren rontgenographisch nicht vollsténdig gemessen wer-
den konnen, muss man den fehlenden Teil durch Ndherungen ermitteln. Dabei
setzt man voraus, dass jede Kristallorientierung g innerhalb der gemessenen Be-
reiche der Polfiguren “Bildpunkte” besitzt, so dass die fehlenden Bereiche einer
Polfigur durch vorhandene einer anderen ersetzt werden kénnen. Als Startwert
fiir die Berechnung geniigt irgendeine Ndherungsannahme. Die riickgerechneten
Polfiguren konnen jetzt negative Werte besitzen. Diese sind physikalisch sinn-
los und werden durch Null ersetzt. Dann wird das Verfahren wiederholt, bis die
Polfigurwerte > 0 sind. Dieses Verfahren nennt sich Herstellen der “Polfiguren-
positivitat” [51].

Um die Orientierungsverteilungsfunktion zu berechnen, ist eine gewisse An-
zahl Ip von Polfiguren nétig. Je nach Reihenentwicklungsgrad [ erhélt man
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ein Gleichungssystem von Ip linearen Gleichungen mit M (l) unbekannten C-
Koeffizienten (C}") (siche Gl. 2.29). Um dieses Gleichungssytem eindeutig zu
losen muss die Zahl der Gleichungen (Polfiguren) mindestens gleich der Zahl
der Unbekannten sein.

M(l) < Ip (2.31)

In Abbildung 2.21 ist der Zusammenhang zwischen dem Reihenentwicklungs-
grad, der Kristallsymmetrie und der Anzahl der benéttigten Polfiguren darge-
stellt.
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Abbildung 2.21: Anzahl der linear unabhingigen Polfiguren der verschiedenen
Symmetrien in Abhéingigkeit vom Reihenentwicklungsgrad [

2.5.4 Konvergenz der Reihenentwicklung

FErstreckt man die Reihenentwicklung bis zu sehr hohen, aber endlichen Wer-
ten von [, so wird die unstetige Funktion f(g) durch eine stetige Funktion
angenéhert, die iiberall dort Maxima besitzt, wo f(g) von Null verschieden
ist (Abb. 2.22). Da so jedoch auch statistische Zufélligkeiten beschrieben wer-
den, muss die Reihenentwicklung vorher abgebrochen werden. Mit kleiner wer-
dendem Reihenentwicklungsgrad L erreicht die Halbwertsbreite der einzelnen
Maxima die Groflenordnung ihres gegenseitigen Abstandes, so dass diese nicht
mehr aufgelost werden konnen. Andererseits muss L so grofl gewahlt werden,
das die wesentlichen Merkmale der Orientierungsverteilung durch die Funktion
f(g) wiedergegeben werden.

Um scharfe Texturen in einer Reihe zu entwickeln bendtigt man einen hoher-
en Reihenentwicklungsgrad als bei flacheren Texturen. Je nach Qualitét der ge-
messenen Daten und nach Schérfe der Textur beginnt der mittlere Absolutwert
der Koeffizienten C’l“ ” mit steigendem Reihenentwicklungsgrad zu divergieren.
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i
fig)

Abbildung 2.22: Annéherung der unstetigen Funktion f(g) durch ihre Dichte-
verteilung [62]

Die Reihenentwicklung muss vor diesem Punkt abgebrochen werden.

= Z Z [od (2.32)

a = |
p=1 v=1

2.5.5 Fehler der ODF-Berechnung

Die Genauigkeit der ODF-Rechnung kann anhand von Differenzpolfiguren ab-
geschéitzt werden.

APy (e, 8) = Pary(, Bleap — Pl (@, B)cate (2.33)

Im idealen Fall sollten die Differenzpolfiguren iiberall den Wert Null besitzen.
Es ist jedoch sinnvoll ein Genauigkeitsmafl zu haben, welches mit dem Konver-
genzmafl C; vergleichbar ist. Das erhilt man, wenn man die Differenzpolfigur
in einer Reihe entwickelt.

APy (e, B) = > > ef (hkl)- kf (e, B) (2.34)
=0 v=1
mit den Koeflizienten
€/ (hkl) = F}(hkl)eap — F) (Rkl)cale (2.35)

Der wahrscheinliche Fehler der Koeflizienten C’l“ ¥ errechnet sich nach der Least-
squares Methode.

ACH = /g —el (?\’;2)] (2.36)

Hier ist Ip die Zahl der verwendeten Polfiguren. Die GroBen AC!" kénnen als
Naherung fiir den Fehler der Koeffizienten C’l“ Y angesehen werden. S ist ein
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Koeffizient, der ein Giitekriterium fiir die Losung der linearen Gleichungssys-
teme in Gleichung 2.29 darstellt. Ein gemitteltes Fehlermaf} ergibt sich dann
durch

1 M(1) N(1)
= T ND >N jac (2.37)

p=1 v=1

AC = [acl

Die AC)-Werte kénnen mit den Cj-Werten verglichen werden, wobei die Kon-
vergenz der C; im Verhiltnis zum Fehler gesehen werden muss [62, 51]. In Ab-
bildung 2.23 ist jeweils ein gutes (Abb. 2.23 a) und ein schlechtes Beispiel (Abb.
2.23 b) fiir den Verlauf der C; und AC; bei einer ODF-Rechnung dargestellt.

2.0 2.0

0.4

MEAN ABSOLUTE C-COEF. AND ERRORS
MEAN ABSOLUTE C-COEF. AND ERRORS

2 ] 10 14 18 22 2 6 10 14 18 22
Series Degree L Series Degree L
(a) korrekter Verlauf von O} und AC, (b) fehlerhafter Verlauf von O} und AC,

Abbildung 2.23: Darstellung des mittleren Betrags der Koeffizienten C; und des
Fehlers AC) [55]
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Kapitel 3

Die kristallinen Partikel

Die fiir die vorliegende Arbeit notwendigen kristallinen Pulver wurden im Falle
des Muskovits natiirliche Mineralien gemahlen und durch Sieben in verschiedene
Korngroflenfraktionen getrennt. Die unterschiedlichen AlyOs-Pulver stammen
einerseits aus einer fritheren Arbeit [15] und wurden andererseits von der Firma
Alcoa zur Verfiigung gestellt.

3.1 Das Muskovitpulver

Das natiirliche Mineral Muskovit (KAlx[(OH,F)2|AlSi3O1¢]) gehort zu der Grup-
pe der Glimmerminerale. Diese zeichnen sich dadurch aus, dass zwischen die
Schichtpakete grofie Kationen (K*, Nat, Ca?*, Ba?*t) eingebaut sind. Im Falle
des Muskovits sind Kaliumionen zwischen den Silikatschichten eingebaut (Abb.
3.1). Die kristallographischen Pulverdaten sind im Anhang A.l zusammenge-
stellt.

O K
o Al

°© O,0H

Abbildung 3.1: Kristallstruktur von Muskovit [(3]

Der Muskovit bildet tafelig plattige Kristalle mit hexagonalem Umriss aus.
Die Aggregate sind blattrig dicht (Abb. 3.2). Aufgrund der Schichtstruktur von
Muskovit ist die Spaltbarkeit sehr vollkommen nach {001} ausgeprégt [64].

95
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Abbildung 3.2: Natiirliches Muskovitmineral [(]

Sehr diinne Schichten des Muskovits lassen sich von Hand vom Mineral
l6sen. Diese sind lichtdurchléssig und sehr biegsam. Sie haben foliendhnlichen
Charakter.

Die Muskovitmineralien wurden mit einer Schere in ca. daumengrofie Stiicke
zerkleinert, dann 6 Stunden in einer Achat-Kugelmiihle gemahlen und anschlie-
Bend durch Sieben in die Fraktionen < 63um und 63—125um getrennt. Der Sieb-
vorgang dauerte zwischen 3-6 Stunden, da sich die sehr stark pléttchenférmig
ausgepragten Partikel flach auf das Sieb legen und somit diese sehr schnell zu-
setzen. In Abstédnden von 30-40 Minuten musste die Muskovitpldttchen vom
Sieb mit einem Pinsel entfernt werden. Die Siebriicksténde wurden erneut zum
Mahlgut zuriickgegeben.

3.1.1 Lichtmikroskopische Bestimmung der Partikel

Die relativ groflen Korner des Muskovits lassen eine lichtmikroskopische Be-
stimmung zu. Die Untersuchung wurde am Mikroskop Axioskop der Firma
Zeiss durchgefiihrt. Dieses Mikroskop ist mit einer Kamera MC 80 der Firma
Zeiss ausgestattet. Die Aufnahmen wurden im Durchlichtverfahren erstellt. Das
Muskovitpulver wurde hierzu auf einen Objekttriager gestreut und mit Tesafilm
fixiert.

(a) Fraktion < 63um 25fach
vergroflert vergrofiert

Abbildung 3.3: Durchlichtmikroskopische Aufnahme des Muskovitpulvers
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In Abbildung 3.3 ist der stark ausgeprigte plattchenférmige Charakter der
Muskovitpartikel zu sehen. Die Pléattchen richten sich durch die Fixierung mit
ihrer Basisebene parallel zum Objekttriager aus. Somit lasst sich die Ausdehnung
der Basisebene sehr gut bestimmen, die Pliattchendicke jedoch nicht.

Die Grofle der Basisebene wurde anhand von vier Aufnahmen fiir jede Frak-
tion mittels Linienschnittverfahren ermittelt. In Abbildung 3.4 ist die Korn-
grofenverteilung fiir die Fraktion < 63um dargestellt.

Anzahl

25

20

15

10

5 t
0

0-18 18-35 35-53 >53 [um]

Abbildung 3.4: Korngroenverteilung der Muskovitpulverfraktion < 63um

Unter der Annahme, dass die Oberfliche der Basisebene kreisférmig ist,
ergibt sich fiir den mittleren Partikelradius ein Wert von ca. 30um. Die durch-
schnittliche Plattchendicke ldsst sich nur abschéitzen. Eine Ausdehnung der
Plattchen in die Breite ist zwar zu erkennen, liegt jedoch im Bereich des Auflo-
sungsvermogens des Mikroskops. Ein Wert von ca. 2um knapp oberhalb des
Auflosungsvermogens ergibt somit ein Radienverhéltnis (Kap. 1.3.2) von r, =
0.06.

Anzahl
16
14

0-70 70-106 106-142 >142 [um]
Abbildung 3.5: Korngroflenverteilung der Muskovitpulverfraktion 63 — 125um

Die Korngrofle der Fraktion 63-125um wurde nach dem gleichen Verfah-
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ren ermittelt. Anhand der in Abbildung 3.5 dargestellten Korngréfienverteilung
ergibt sich ein mittlerer Radius der Basisebene von 120pm. Die Partikel der
Fraktion 63-125um unterscheiden sich nicht messbar in ihrer Teilchendicke. Sie
ist auch hier wieder im Bereich des Auflésungsvermogens des Mikroskops. Dar-
aus ergibt sich ein deutlich kleineres Radienverhéltnis mit r. = 0.017.

3.2 Die industriellen Aluminiumoxidpulver

AlsO3-Pulver ist als Grundstoff fiir Keramiken von besonderer werkstoffkund-
licher Bedeutung. Die Kristallstruktur von AlyOs ist trigonal (Abb. 3.6). Im
Kristallgitter des Korunds (AlaO3) bilden die Sauerstoffatome eine hexagonal-
dichteste Kugelpackung, also eine Schichtenfolge ABAB.... Von den vorhande-
nen oktaedrischen Liicken werden 2/3 von Al*3-Tonen besetzt. Die kristallogra-
phischen Pulverdaten sind im Anhang A.2 zusammengestellt.

O() [ V1] [ teerstetien

Abbildung 3.6: Kristallstruktur von Al,O3 [63]

Der hier verwendete technische Korund wird aus Bauxit hergestellt. Dazu
wird AloO3 im elektrischen Ofen geschmolzen und nach Bedarf zerkleinert. Die
einzelnen Kristallite konnen in ihrer Form von pléattchenférmig tiber kubisch bis
hin zu globularen Koérnern variieren. Dies ist in erster Linie abhéngig von Her-
stellungsprozess. AlpOz-Kristalle sind nach {001} und {101} spaltbar. Natiirlich
gewachsene Kristalle zeichnen sich durch unebene raue Flidchen aus und weisen
einen tonnenformigen Habitus auf (Abb. 3.7).

Aufgrund der Spaltbarkeit nach {001} kénnen von dieser Form Plittchen ab-
gespalten werden, bei denen die Basisebene der (001)-Ebene entspricht. Findet
nur ein Bruch in der Mitte statt, entstehen kubische Kristallite. Fine Kombina-
tion der beiden moglichen Spaltebenen kann zu einer globularen Kristallitform
(Abb. 3.7) fiihren.
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o
NN “f
‘—‘
(a) Tonnenférmi- (c) platt-
ger Habitus Habitus chenférmiger
Habitus

Abbildung 3.7: Kristallhabitus von Korund [67]

Die hier untersuchten Proben [15] stammen von der Firma Hoechst Cer-
amtec und werden im weiteren Verlauf mit A, B und C bezeichnet. Weitere
Al;O3-Proben, welche von der Firma Alcoa zur Verfiigung gestellt wurden,
werden unter deren industriellen Bezeichnungen HVAFG, GILOX 63 und CTC
20 gefiihrt. Diese Proben wurden von der Firma Alcoa als Musterbeispiele fiir
plattchenférmige, globulare und gemischte Kornformen ausgewihlt.

3.2.1 Elektronenmikroskopische Bestimmung der Aluminium-
oxidpartikel

Die AlaO3-Partikel sind mit einer mittleren Korngréfie von 2 —5um zur lichtmi-
kroskopischen Untersuchung zu klein. Um die Partikelform zu charakterisieren
ist ein Rasterelektronenmikroskop (REM) sehr gut geeignet. Die Partikel der
Proben A, B und C wurden mit dem Elektronenmikroskop Zeiss LEO 1530
Gemini des Geowissenschaftlichen Zentrums Gottingen in der Abteilung Geolo-
gie untersucht. Hierzu wurden von allen verwendeten Al,Os-Partikeln mehrere
Aufnahmen angefertigt, um das charakteristisches Radienverhiltnis r. (Kap.
1.3.2) zu bestimmen.

3.2.1.1 Charakterisierung der Proben A, B und C

Zur Bestimmung des Radienverhéltnisses r. wurden in den REM-Aufnahmen
einige Partikel vermessen und der Durchmesser, sowie die Dicke ermittelt. In
Abbildung 3.8 ist skizziert, wie die Auswertung durchgefiihrt wurde. Die Ober-
fliche der Partikel wurde durch eine Ellipse angenihert. Die mittlere Ach-
senldnge ergibt dann den Durchmesser. Die Partikeldicke wurde an Partikeln,
welche fiir die Auswertung giinstig lagen gemessen. Aus dem Mittelwert der
gesamten Messungen ergibt sich das charakteristische Radienverhiltnis von
re = 0,3 fiir die Probe A.

Die Partikel der Probe A zeichnen sich durch eine Mischung von plétt-
chenférmigen und globularen Partikeln aus. Die Kanten der plattchenférmigen
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EHT = 250 kV Signal A = SE2 Date :7 Feb 2002
WD= 3mm PhotoNo. =¢58  Time :11:06
'

4um
Abbildung 3.8: REM-Aufnahmen fiir die Probe A
Teilchen sind teilweise abgerundet und teilweise sind scharfe Bruchkanten vor-

handen. Der globulare Anteil besitzt nur wenige scharfe Kanten. Die Partikel-
grofle variiert zwischen 1,5 und 6pm.

EHT = 250 kV Signal A= SE2 Date :7 Feb 2002
WD= 3mm Photo No. =444 Time :10:44.

Abbildung 3.9: REM-Aufnahmen fiir die Probe B

Die Abbildung 3.9 zeigt die Partikel der Probe B. Die globularen Kristallite
bilden sehr leicht Agglomerate. Die Kanten sind glatt ohne scharfe Briiche. Mit
einer Korngréfie von 0,3 bis 1,2um sind die Partikel deutlich kleiner als die der
Probe A. Das Radienverhéltnis r, betrigt fiir diese Probe 1.

Im Vergleich zu den Proben A und B variiert die Partikelgrofie der Probe
C mit 0,5 bis 5um am stédrksten. Es ist auffillig, dass hier die groflen Parti-
kel einen plattchenférmige Habitus mit teilweise scharfen Bruchkanten besitzen
(Abb. 3.10). Die kleinen Kristallite sind hingegen meistens globular geformt oh-
ne scharfe Kanten. Das Radienverhéltnis r. fiir die pléttchenférmigen Partikel
betrédgt 6 und fiir die globularen ca. 1.
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1 EHT= 250kV Signal A= SE2 Date .7 Feb 2002
WD= 3mm Photo No. =423 Time :10:13

Abbildung 3.10: REM-Aufnahmen fiir die Probe C

3.2.1.2 Charakterisierung der Proben HVAFG, CTC20 und Gilox

Dariiber hinaus wurden fiir diese Arbeit die industriellen AlyOs-Pulver der
Firma Alcoa untersucht. Die Proben wurden mit dem Elektronenmikroskop
JSM 5400 der Firma Jeol analysiert. Diese Materialien finden als Schleifmittel
Verwendung und unterscheiden sich durch ihren Kalzinationsgrad. Die Partikel
mit dem geringsten Kalzinationsgrad haben die Bezeichnung HVAFG. CTC20
besitzt einen hohen Kalzinationsgrad und Gilox den héchsten. Mit steigendem
Kalzinationsgrad nimmt auch die Korngréfie zu.

3pm

Abbildung 3.11: REM-Aufnahme der Probe HVAFG

Die in Abbildung 3.11 dargestellten Partikel der Probe HVAFG sind von
einem globularen Habitus. Sie neigen zur Bildung von Agglomeraten welche
50pum und grofer sind. Die einzelnen Partikel sind zwischen 2 und 5um grofi.
Es sind keine scharfen Kanten oder Bruchkanten zu erkennen.

Die Probe CTC20 zeigt eine Mischung aus plattchenférmigen und globularen
Kornern (Abb. 3.12). Dies ist auch bei der oben gezeigten Probe C (Abb. 3.10)
zu beobachten. Die groflen Partikel sind auch hier wieder plattchenférmig, mit
einer Korngréfle von 30 bis 50um und einem Radienverhéltnis von r, = 0.25.
Die Pléttchendicke wurde hier mit 5um abgeschétzt. Die kleinen globularen
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+ 50um
Abbildung 3.12: REM-Aufnahme der Probe CTC20

Korner sind nur ca 3 bis 6um grof3, mit einem r, = 1. Agglomerate der Teilchen
konnen auch hier wieder bis zu 50um grofi werden.

25um

13un'1
Abbildung 3.13: REM-Aufnahme der Probe Gilox

Den pléattchenformigsten Charakter haben die Partikel der Probe Gilox
(Abb. 3.13). Die Pldttchen haben ein Radienverhéltnis von 7. = 0.15 und sind
zwischen 15 bis 35um grofl. Die Bruchkanten der Partikel sind sehr scharf. Es
sind nur sehr wenige globulare Teilchen vorhanden. Die Bildung von Agglome-
raten konnte nicht beobachtet werden.



Kapitel 4

Konstruktion der Kiivetten

4.1 Die Rotationskiivette

Zur Erzeugung einer stationdren Scherstromung wurde eine Rotationskiivet-
te konstruiert. Die Kiivette soll iiber einen Zeitraum von mehreren Stunden
in der Lage sein stationire Stromungsverhéltnisse zu gewéhrleisten. Bisherige
Untersuchungen der Partikelorientierung in Scherstréomungen wurden an zwei
unterschiedlichen Kiivetten durchgefiihrt. Eine mogliche Kiivette besteht aus
zwel Zylindern, wobei ein Zylinder sich im Inneren des anderen Zylinders be-
findet [44]. Der innere Zylinder ist feststehend und der AuBere rotiert (Abb.
4.1a). Zwischen den beiden Zylindern entwickelt sich wie in Kapitel 1.2.1 ein
Geschwindigkeitsprofil innerhalb des Zwei-Phasen-Gemisches.

starr  Frope Scherfeld
primarstran "otierend Geschwindigkeitsprofil
q 2
(001) Reflex = - /)%endf Wand
Rontgenstrahl —~—~__—— "
(a) Partikel in Reflexion (b) Strahllage zum Geschwindigkeitsprofil

Abbildung 4.1: Scherkiivette mit rotierenden Zylindern [/14]

Fiir die Orientierungsbestimmung mittels Hochenergie Synchrotronstrah-
lung ist diese Konstruktion jedoch nicht geeignet, da nicht in Reflexionsgeo-
metrie (siche Kap. 2.2) gemessen werden kann. Der Rontgenstrahl wiirde einen
relativ groBen Bereich erfassen. Uber diesen Bereich #indert der Gradient des
Scherfelds aufgrund der Kriimmung des Zylinders seine Orientierung zum Primér-
strahl (Abb. 4.1b). Da wihrend der Messung nur die Orientierung nicht aber
der Ort bestimmt werden kann, lédsst sich die Orientierung keinem Strémungs-
feld zuordnen. Ein Zusammenhang zwischen Stromungsfeld und Orientierung
der Teilchen kann so nicht hergestellt werden. Eine weitere Moglichkeit eine
stationére Scherstromung zu erzeugen bieten zwei kreisformige Scheiben, von
denen eine starr ist und die andere rotiert [15]. Zwischen den beiden Scheiben
bildet sich eine Scherstrémung aus. Zweckméfigerweise ist die starre Scheibe
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der Boden eines Topfs. In diesem Topf rotiert die andere Scheibe und schliefit
mit der Wandung des Topfs ab. Diese Kiivette hat den Vorteil, dass sich die Ori-
entierung des Stromungsfelds zu Primérstrahl im detektierten Volumen nicht
dndert (Abb. 4.2).

(00l) Reflex
Vekt Geschwindigkeitsprofil
q Vektor
20 Primarstrahl [
Primarstrahl Kaolinit-
partikel

Scherkiivette auf Eulerwiege

Abbildung 4.2: Schematische Darstellung einer Rotationskiivette im Strahlen-
gang [15]

Als Kiivettenmaterial wurde Plexiglas ausgewdhlt (Abb. 4.3). Dieses hat
den Vorteil, dass der Absorptionskoeffizient sehr gering ist. Ein moglichst ge-
ringer Absorptionskoeffizient erhoht die Intensitét an der Probe und verringert
somit die notwendige Messzeit. Auflerdem treten beim amorphen Plexiglas kei-
ne Beugungsringe auf, welche sich mit den Beugungsringen der festen Phase
iiberlagern kénnen.

Abbildung 4.3: Die Rotationskiivette

Der amorphe Zustand des Plexiglases fithrt jedoch zu einer Erhchung des
Untergrunds, welcher die Intensitéit der Beugungsreflexe der kristallinen Phase
jedoch nicht beeinflusst. Die fliissige Phase des zu untersuchenden Gemischs
erzeugt ebenfalls einen amorphen Untergrund, welcher sich zum Untergrund
des Plexiglases addiert. Bei der spiteren Auswertung wird die Intensitdt des
Untergrunds subtrahiert (Kap. 2.3). Um moglichst wenig Plexiglas wihrend der
Messung durchdringen zu miissen, wurden im Durchstrahlbereich Vertiefungen
eingefrast. Diese sind so platziert, dass sich iiber einen mdglichst breiten Bereich
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des Durchstrahlwinkels (siehe Kap. 2.2.2) kein zusétzliches Kiivettenmaterial im
Strahlengang befindet (Abb. 4.4).

m-Achse

Deckel

A

Rdéntgenstrahl

Vertiefung
Messingwand

rotierende Scheibe

Abbildung 4.4: Die Rotationskiivette in schematischer Darstellung

Die rotierende Scheibe wird mittels Schrittmotor angetrieben und mit einem
Dichtring aus Viton versehen. Dieses Material soll den schleifenden Eigenschaf-
ten des Zwei-Phasen-Gemisches (z.B. AlpOs-Pulver in Glyzerin) standhalten.
Erste Tests zeigten jedoch, dass im Plexiglas der Kiivettenwand sehr schnell
Schleifspuren zu beobachten waren, welche zu Undichtigkeiten fithrten. Die-
se ist durch den Einsatz eines Messingrings als Wandmaterial behoben wor-
den. Zusétzlich wurde eine neue Dichtung aus Teflon gefertigt, welche aus einer
Dichtlippe in Verbindung mit einem Dichtring (Viton) besteht (Abb. 4.5). In
dieser Konfiguration lasst sich die Rotationskiivette iiber einen Zeitraum von 4
Stunden ohne grofiere Fliissigkeitsverluste betreiben.

Plexiglas-
wand

Zwei-Phasen-Gemisch

Dichtlippe/
(Teflon)

DichtrinE

rotierende Scheibe

Messingeinsatz

Abbildung 4.5: Spezielle Dichtung der Rotationskiivette

4.2 Die Durchflusskiivette

Der Einfluss des Stromungsfelds auf die Textur lédsst sich durch den FEinsatz
einer FlieSkiivette bestimmen. Die hierbei erzeugte Rohrstromung (Kap. 1.2.2)
unterscheidet sich im Stromungsprofil von der Scherstromung (Kap. 1.2.1) in
einer Rotationskiivette. Frithere Messungen an Kaolinitpartikeln [13] in Was-
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ser wurden mittels Spritzenpumpe, welche an eine Kiivette angeschlossen ist
durchgefiihrt (Abb. 4.6).

Detektor

Zum
Reservoir

Flussrichtung

Abbildung 4.6: Schematische Darstellung der Orientierungsbestimmung von
Zwei-Phasen-Gemischen mittels Spritzenpumpe [13]

Aufgrund der beobachteten stark schleifenden Eigenschaften der AlsOs-
Partikel bei langerem Einsatz ist ein Spritzensystem nicht geeignet. Der be-
wegliche Kolben der Spritze fithrt bei ldngerer Benutzung zu Undichtigkeiten.
Um diese Al;O3-Partikelgemische zu untersuchen wurde eine Durchflusskiivette
ohne bewegliche Teile konstruiert (Abb. 4.7).

Abbildung 4.7: Die Durchflusskiivette

Die Reservoire, sowie der Stromungskanal sind komplett in ein Plexiglasstiick
gefrist worden. Um die gesamten Kanéle ist eine Nut gefrést, in die eine
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Dichtung eingebracht wird. Durch eine von auflen angeschraubte Plexiglasp-
latte ist die Kiivette abgedichtet und die beiden Reservoire sind nur iiber den
Strémungskanal miteinander verbunden. Der Fluss wird mittels Druckluft er-
zeugt. Wie bei der Rotationskiivette wurde auch hier Plexiglas als Kiivetten-
material verwendet. Die Kiivette besteht aus zwei Reservoiren die iiber einen
definierten 2mm breiten und 20mm hohen Strémungskanal miteinander verbun-
den sind. Durch ein 3-5-Wege Schaltventil der Firma Festo wird der Fluss des
Gemisches gesteuert (Abb. 4.8). Das Ventil verfiigt iiber drei Schaltzustéinde:

Position 1: die Durchgénge 1/6 und 4/7 sowie der Drucklufteingang 5 sind
geschlossen

Position 2: Verbindung zwischen 5 und 2, sowie 4 und 7 sind gedffnet
Position 3: Verbindung zwischen 5 und 3, sowie 1 und 6 sind getffnet

Die Position 1 beschreibt den Ruhezustand der Kiivette. In Position 2 wird
das linke Reservoir mit Druckluft gefiillt und der Auslass des rechten Reser-
voirs gedffnet. Das Gemisch flieit durch den Kanal in das rechte Reservoir. Die
FlieSgeschwindigkeit wird {iber das Feinventil am Ausgang des rechten Reser-
voirs geregelt. In Position 3 sind jeweils die anderen Durchginge gedffnet und
das Gemisch wird zuriickgepumpt. Da immer nur in Position 2 gemessen wird,
befindet sich am Ausgang des linken Reservoirs kein Feinventil. Es wird mit
maximaler Geschwindigkeit gepumpt.

3-5-Wegeventil 33— Druckluft
Vorlauf ‘ Riicklauf

ﬁ—r “

1 25 3 14 Feinventil
peiad
Auslass M A A
7 (Riicklauf) t L4 ‘.‘/
Auslass  “Ch”
(Vorlauf) l i,
Zwei-Phasen-Gemisch / Flussrichtung (Vorlauf)
Messpunkt

Abbildung 4.8: Schematische Darstellung der Durchflusskiivette

Durch eine am linken Reservoir angebrachte Skala kann mit einer Stoppuhr
die jeweils eingestellte FlieBgeschwindigkeit ermittelt werden. Die Konstruktion
erlaubt FlieBgeschwindigkeiten von 0.2ml/s bis maximal 5ml/s. Der Betriebs-
druck variiert je nach FlieSgeschwindigkeit von 0,7-2bar.
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Kapitel 5

Orientierung der Partikel

5.1 Muskovitpartikel in Glyzerin

Bisherige Untersuchungen zur Orientierung von kristallinen Partikeln in stro-
menden Fliissigkeiten fanden meistens an Tonmineralien wie z.B. Kaolinit [15,
43] oder an Nickelhydroxid [66] statt. Aufgrund der stark ausgeprigten Plétt-
chenform dieser kristallinen Partikel ist die Orientierung in der Stromung, wie in
Kapitel 1.3.2 beschrieben, besonders stark ausgepréagt und somit auch die kris-
tallographische Textur. In dieser Arbeit dient Muskovit, welches ein Glimmer-
mineral ist, aufgrund des in Kapitel 3.1 und 3.1.1 beschriebenen plattchenférmi-
gen Charakters als Modellsubstanz. Die zu erwartende Strémungstextur sollte
im Fall des Muskovits besonders stark sein.

Abbildung 5.1: Beugungsbild von Muskovit (Korngréle < 63um) in Glyzerin

Das Beugungsbild in Abbildung 5.1 zeigt aufgrund der monoklinen Kristall-
struktur von Muskovit eine Vielzahl von Beugungsreflexen des Muskovits. Da
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viele der Reflexe nur sehr schwach sind und das Gemisch auch noch texturiert
ist, wie an den Knoten in Abbildung 5.1 zu sehen, sind in dem aus Abbildung
5.1 berechneten Beugungsdiagramm in Abbildung 5.2 nur zwei Reflexe ((111)
und (116)) zu erkennen. Die anderen heben sich nur sehr schwach von Unter-
grund ab und {iberlagern sich. Die Aufnahme wurde mit der Rotationskiivette
in der Position w = 0° aufgenommen.

18 1 1)
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(116) ' (024) E

6000 T T T T T T T
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(a) Integriertes Beugungsdiagramm
aus dem Beugungsbild von Muskovit
(Abb. 5.1) in Glyzerin

(b) Simuliertes Beugungsdiagramm
fiir den in Abbildung (a) gekennzeich-
neten Bereich

Abbildung 5.2: Beugungsdiagramme fiir Muskovit

Um eine Polfigur aus den gemessenen Daten zu berechnen ist es notwen-
dig die integrale Intensitéit eines einzelnen Peaks zu bestimmen (Kap. 2.3). In
Abbildung 5.2 ist mittels FIT2D [50] die integrale Intensitit des gesamten Beu-
gungsbild als Beugungsdiagramm berechnet worden. So lassen sich die einzelnen
Peaks, welche sich iiber den gesamten Bereich des Beugungsdiagramms iiber-
lagern und aufgrund der Textur teilweise nur in wenigen Aufnahmen zu sehen
sind besser identifizieren. Die meisten Reflexe lassen sich jedoch aufgrund der
Uberlagerungen, wie auch in Abbildung 5.2b zu sehen, nicht auswerten.

Der (006)-Reflex des Muskovits ist sehr aussagekriftig, da er die Orien-
tierung der Basisebene der Partikel wiederspiegelt. Im Beugungsdiagramm in
Abbildung 5.2 ist der (006)-Reflex, welcher sich mit dem (024)-Reflex iiber-
lagert kaum zu sehen. Da sich die plédttchenférmigen Partikel, wie in Kapitel
1.4.2 beschrieben, parallel zur Stromungsrichtung ausrichten, ist fiir die (001)-
Reflexe die maximale Intensitét fiir einen Durchstrahlwinkel von w = 90° zu
messen (minimale Intensitidt bei w = 0°). Da mit der in Kapitel 2.2.2 beschrie-
benen Messgeometrie bei der Rotationskiivette nur ein Durchstrahlwinkel von
w = 50° erreicht werden kann, ist aufgrund der oben beschriebenen Orientierung
der Partikel kaum Intensitét fiir den (001)-Reflexe zu erwarten.

Fiir alle weiteren Muskovitpolfiguren wurde jeweils der (111)-Reflex ausge-
wertet. Die {111}-Ebene ist um ca. 82° zur Basisebene der Muskovitpartikel
geneigt. Der Peak ist bei w = 0° deutlich zu sehen und eignet sich gut fiir die
Polfigurbestimmung, da keine weiteren Reflexe die Auswertung beeintrachti-
gen. Die maximale Intensitét ist bei der oben angenommenen Orientierung der
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Teilchen bei w = 0 — 15° zu erwarten.

5.1.1 Muskovit-/Glyzeringemisch in der Rotationskiivette

Die Polfigurmessungen mit der Rotationskiivette (sieche Kap. 4.1) wurden mit
den beiden Korngréfienfraktionen < 63um und 63 — 125um durchgefiihrt. In
Tabelle 5.1 sind die einzelnen Messungen mit den entsprechenden Parametern
aufgefiihrt.

Korngrofien- Rotations- Drehwinkel | Belichtungs- Feststoft-
fraktion geschwindigkeit wl[°] zeit [sec] konz. [Vol%)]
0 U/min
< 63um eine Drehung 0-50 120 20
1 U/min
4 U/min
0 U/min
63-125um 0.1 U/min 0-50 120 38
0.3 U/min
1 U/min

Tabelle 5.1: Messparameter fiir Muskovit/Glyzerin in der Rotationskiivette

Zu Beginn einer Messreihe wurde zunéchst der direkt nach dem Befiillen
der Kiivette eine Polfigurmessung gestartet, ohne dabei die Scheibe der Kiivette
rotieren zu lassen (entspricht 0 U/min Tab. 5.1). Unterscheiden sich die bei ro-
tierender Scheibe gemessen Polfiguren von denen bei 0 U/min ist sichergestellt,
dass sich die Ergebnisse auf die anschlieflend erzeugte Scherstromung beziehen
und nicht schon beim Einfiillen erzeugt wurden. Der Strahlquerschnitt fiir alle
Messungen betrigt 2 * 2mm und nach jeder Aufnahme wurde die Kiivette, wie
in Kapitel 2.2.2 beschrieben, um 2° in w gedreht.

SR

nicht messbarer

gemessener Bereich

Bereich ™.
QR

__symmetrisierter
Bereich

Abbildung 5.3: Gemessener (dunkelgrau) und nicht gemessener Bereich (hell-
grau) in der Polfigur

Aufgrund der Bauweise der Kiivette ist die Drehung um w nur in eine Rich-
tung (0-50°) moglich. In der anderen Richtung (bis -50°) wiirde sich aufgrund
der Messgeometrie der Antriebsmotor der Kiivettenscheiben in den Strahlen-
gang drehen. Es wird so nur eine Hélfte der Polfigur gemessen, in Abbildung
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5.3 dunkelgrau dargestellt. Die andere Hilfte (hellgrau) der im weiteren Ver-
lauf dargestellten Polfiguren ist durch Symmetrisierung der Polfigur entstanden.
Dies ist bei einer orthorhombischen Probensymmetrie erlaubt.

Da die Probensymmetrie jedoch nicht bekannt ist, sollte eigentlich von
(—w < 0°< w) gemessen werden. Die Probensymmetrie ldsst aus den Polfiguren
direkt bestimmen, da aber der gemessene Bereich nur eine Hilfte der Polfigur
abdeckt ist dies hier nicht geeignet. Fine weitere Moglichkeit zur Ermittlung der
Probensymmetrie bietet die Betrachtung der C-Koeffizienten aus der Berech-
nung der Orientierungsverteilungsfunktion. Dies ist fiir diese Messungen jedoch
nicht moglich (siehe Kap. 5.1.2). 5.4).

SR

F:
e

(-111)

Abbildung 5.4: Muskovitpolfiguren (< 63um) gemessen bei
a) 0 U/min b) eine Drehung ¢) 1 U/min d) 4 U/min

Die Abbildung 5.4 zeigt die mit der Rotationskiivette gemessenen (111)-
Polfiguren von Muskovit in Glyzerin der Korngréflenfraktion < 63um. Die Pol-
figur 5.4 a), welche direkt nach dem Befiillen gemessen wurde, weist iiber den
gesamten gemessenen Bereich Intensitit auf. Nach dem Befiillen sind die Par-
tikel noch nicht stark ausgerichtet. Lediglich im oberen und unteren Teil der
Polfigur bildet sich ein Maximum aus. Hier ist eine orthorhombische Proben-
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symmetrie moglich. Da die Partikel wiahrend der gesamten Aufnahmezeit se-
dimentieren, konnen sie sich so einregeln, dass sich die Basisebene senkrecht
zur Rotationsrichtung (SR) und parallel zur Querrichtung (QR) orientiert. Da
der (111)-Reflex ebenfalls nahezu senkrecht zur Basisebene steht, ergibt sich
die maximale Intensitét in Richtung (SR) (dunkelgraue Bereich in Abb. Nach
der Ruheaufnahme wurde fiir eine weitere Polfiguraufnahme (Abb. 5.4 b)) die
Kiivettenscheibe ein Umdrehung gedreht und dann gestoppt. Anschliefend wur-
de die Messung gestartet. Da die Sedimentation aufgrund der hohen Viskositét
des Glyzerins gegeniiber Wasser verlangsamt wird, wurde auch eine Polfigur-
messung nach nur einer Umdrehung der Scheibe gestartet. Es ist anzunehmen,
dass sich die erzeugte Orientierung wihrend der Messung kaum éndert. Im Ver-
gleich mit der Polfigur bei 0 U/min ist deutlich zu sehen, dass sich die Muskovit-
teilchen durch die Scherstromung einregeln. Die maximale Intensitédt befindet
nicht mehr in Richtung SR, sondern um ca. 45° verschoben. Die Probensym-
metrie dndert sich und ist mit einsetzender Stréomung maximal monoklin. Ins-
gesamt konzentriert sich die gemessene Intensitédt mehr auf die Randbereiche
der Polfigur.

Die weiteren Polfiguren (Abb. 5.4 ¢,d)) wurden bei konstanter Rotations-
geschwindigkeit der Scheibe aufgenommen. Die maximale Intensitét ist fiir den
(111)-Reflex am Rand der Polfigur zu beobachten. Fiir die Basisebene der Mus-
kovitpliattchen bedeutet dies, dass sie sich parallel zur Stromungsrichtung (SR)
und senkrecht zum Stromungsgradienten ausrichten. Da die Intensitétsvertei-
lung am Rand der Polfigur nicht gleichm#Big ist, sondern ein Maximum (grau)
vorhanden ist, gibt es eine weitere Vorzugsorientierung.

Die in der Theorie in Kapitel 1.3.2 beschriebenen rotationsellipsoiden Plétt-
chen richten sich mit ihrer Basisebene parallel zur Strémungsrichtung aus und
rotieren frei um die Normale der Basisebene. Diese freie Rotation wiirde fiir den
(111)-Reflex zu einer gleichméBigen Intensitéitsverteilung am Rand der Polfigur
fithren. Da dies nicht der Fall ist, gibt es fiir die Orientierung der Basisebene
um ihre Normale eine Vorzugsrichtung und die Annahme rotationsellipsoider
Plattchen ist nicht zuléssig. Es gibt sowohl in Strahlrichtung zwischen der Wand
und der rotierenden Scheibe der Kiivette einen Stromungsgradienten (Abb. 1.1,
als auch vom Drehzentrum der Kiivette zum Rand (Abb. 4.4) einen weiteren
Gradienten. Im bestrahlten Bereich der Kiivette dndert sich die Stromungs-
geschwindigkeit zwischen der Wand und der Scheibe von 0 bis zur absoluten
Geschwindigkeit der Scheibe. Die Anderung der absoluten Geschwindigkeit in
Querrichtung, vom Drehzentrum zum Rand, ist iiber den bestrahlten Bereich
deutlich schwécher, da sich der Radius nur um 2mm &ndert, und hat somit einen
deutlich geringeren Einfluss auf die Orientierung der Basisebene. Er kann jedoch
dazu fithren, dass bereits nach der Basisebene orientierte Plédttchen aufgrund
unterschiedlicher Stromungsgeschwindigkeiten aufeinander treffen und sich zu
Agglomeraten zusammenschliefen. Innerhalb dieser Agglomerate konnen die
Partikel eine weitere Vorzugsorientierung einnehmen, indem sich die {110}-
Ebenen aneinander legen. Diese ist wie in den Polfiguren in Abbildung 5.4
b,c,d) zu sehen schwécher ausgepriigt als die Orientierung der Basisebene.

Fiir plattchenférmige hexagonale Partikel ist dies bei Brown et al. [60] in
Abbildung 5.5 zu sehen. Die Partikel ordnen sich in der Ebene nicht aufgrund
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Abbildung 5.5: Agglomerat hexagonaler Nickel(II)Hydroxid Partikel nach
Brown et al. [60]

der Stromungsverhéltnisse, sondern nehmen einen geordneten Zustand ein, wel-
che einer dichten Packung entspricht.

i~

Abbildung 5.6: Pseudohexagonales Muskovitpartikel [67]

Die monoklinen Muskovitpartikel kénnen auch in einer pseudohexagonalen
Kristallitform, wie in Abbildung 5.6 dargestellt, auftreten. Diese Form ist je-
doch bei den hier verwendeten gemahlenen Muskovitpulvern (siehe Kap. 3.1.1)
nicht ist vorhanden. Es sind jedoch einzelne gerade Kanten zu erkennen (Abb.
3.3). Diese Kanten kénnen im Agglomerat ebenfalls zu einer Ausrichtung der
Partikel fithren, welche jedoch nicht so stark ausgeprigt ist, wie bei den Ni-
ckel(IT)Hydroxid Teilchen [66] (Abb. 5.5).

Die einzelnen Winkel zwischen den Netzebenen im Muskovitkristall sind in
Tabelle 5.2 zusammengestellt. Mit diesen Winkeln ldsst sich die Orientierung
des gesamten Partikels in der Stromung abschétzen.

FEin pseudohexagonales Muskovitteilchen kann sich entsprechend der vor-
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ebenen | (010) | (110) | (111) | (010) | (110) | (010)
Winkel | 85° | 85° | 82° | 60° | 119° | 60

Netz- | (001) | (001) | (001) | (T11) | (T11) | (110)
|

Tabelle 5.2: Winkel zwischen den Netzebenen von Muskovit

handenen Kristallitkanten ausrichten. In Abbildung 5.7 ist die Skizze eines pseu-
dohexagonalen Teilchens in eine Polfigur eingezeichnet. Als Anhaltspunkt dient
die maximale Intensitit des (111). Von dieser Orientierung ausgehend ist die
Orientierung der anderen Ebenen durch die Winkelverhéltnisse rekonstruiert
worden.

SR

maximale
Polfigurintensitat

Abbildung 5.7: Schematische Darstellung der Orientierung eines Muskovitteil-
chens in einer Polfigur fiir die Rotationskiivette

Die Position der grauen Flache entspricht ungefihr der des Maximums in
den gemessenen (111)-Polfiguren in Abbildung 5.4 c¢-d). Entspricht eine Bruch-
kante der 110-Ebene der gemahlenen Muskovitpartikel kann diese durch Ein-
regeln mit anderen Partikeln fiir die Ausbildung des Maximums am Rand der
(111)-Polfigur verantwortlich sein.

Der Winkel ~, welche die Position des Maximums in Abbildung 5.4 be-
schreibt, &ndert sich ab einer Rotationsgeschwindigkeit von 1 U/min nicht mehr.
Die Vorzugsorientierung um die Normale der Basisebene scheint bei 1 U/min
schon im Gleichgewicht zu sein. Darum wurde fiir eine weitere Messreihe der Ge-
schwindigkeitsbereich zwischen 0-1 U/min untersucht. Hierzu wurde die Korn-
grofenfraktion von 63-125um verwendet, da das Radienverhéltnis (Abb. 1.9)
mit 7. = 0,017 auf der Grundlage der in Kapitel 1.3.2 beschriebenen Theorie
zu einem noch grofleren Effekt fiihren sollte. Die Partikel sind auch grofier und
erfahren so iiber die gesamte Partikeloberfliche unterschiedliche Strémungsge-
schwindigkeiten. Dies sollte noch zusétzlich zu einem grofleren Effekt fiihren.
Die Messungen wurden mit den Parametern in Tabelle 5.1 durchgefiihrt.

Wie bei der ersten Messreihe mit der Muskovitfraktion (Korngroe < 63um)
stellt sich nach dem Befiillen der Kiivette die maximale Intensitét in Rotations-
richtung (SR) am Rand der Polfigur (Abb. 5.8 a)) ein. Die Probensymmetrie
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Abbildung 5.8: Muskovitpolfiguren (Korngrée 63-125um) gemessen bei
a) 0 U/min b) 0.1 U/min ¢) 0.3 U/min d) 1 U/min

dndert sich auch hier wieder von maximal orthorhombisch im Ruhezustand
zu maximal monoklin bei einsetzender Stromung. Die Textur ist jedoch etwas
schirfer als bei der ersten Messung. Der innere Bereich der Polfigur weist nur
wenig Intensitét auf. Die Partikel dieser Messreihe sinken aufgrund ihrer Grofie
schneller ab und koénnen sich somit leichter orientieren.

Die Intensitit in den Muskovitpolfiguren (Korngréfie 63 — 125um) in den
Abbildungen 5.8 b,c,d) nimmt am Rand der Polfigur deutlich zu. Dies ist auch
schon in der ersten Messreihe in Abbildung 5.4 zu sehen. Die Polfigurmessung
im Geschwindigkeitsbereich zwischen 0-1 U/min zeigt, das sich die Position des
Maximums (grau) mit der Drehgeschwindigkeit dndert. Die Position ist durch
den Winkel ~ ist in den Abbildungen 5.8 b,c,d) gekennzeichnet. Des Weiteren
ist in Abbildung 5.8 d) zu beobachten, dass sich das Maximum nicht mehr am
Rand der Polfigur befindet, sondern um 5 — 10° zur Mitte hin gekippt ist.

Die Anderung des Orientierungswinkels v mit der Drehgeschwindigkeit ist
in Abbildung 5.9 aufgetragen. Zur Verdeutlichung wurden die einzelnen Punk-
te miteinander verbunden. Der Winkel « &ndert sich zwischen 0,3U/min und
1U/min kaum noch und aus der vorherigen Messung ist zu sehen, dass auch
zwischen 1U/min und 4U/min keine signifikanten Anderungen der Position
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Abbildung 5.9: Darstellung des Orientierungswinkels v in Abhéngigkeit von der
Rotationsgeschwindigkeit (*“guide to the eye” ")

der Vorzugorientierung auftreten. Mit steigender Rotationsgeschwindigkeit neh-
men die Partikel eine Gleichgewichtsposition ein. Ob die Partikel bei wesentlich
hoheren Stromungsgeschwindigkeiten diese Vorzugsorientierung beibehalten ist
konstruktionsbedingt mit dieser Kiivette nicht zu kléren.

Die Messung mit den Partikeln der Korngroflenfraktion 63 —125um zeigt ein
deutlich sensitiveres Verhalten auf die Anderung der Strémungsgeschwindigkeit
als die Fraktion < 63um. Dies Verhalten lisst sich in Ubereinstimmung mit
den Theorien von Anczurowski et al. [7, 39, 638] in Kapitel 1.3 und 1.4 durch
die unterschiedlichen Radienverhéltnisse r,. erklaren. Auflerdem tragen auch die
absoluten Teilchengrofien zu einem unterschiedlichen Verhalten bei.

5.1.2 Muskovit-/Glyzeringemische in der Durchflusskiivette

Um den Einfluss von unterschiedlichen Strémungsgradienten auf die Textur zu
bestimmen wurden mit der Muskovitfraktion (Korngréle < 63um) Polfigurauf-
nahmen mit der Durchflusskiivette (sieche Kap. 4.2) gemessen. Auflerdem wurde
auch hier der Einfluss der Stromungsgeschwindigkeit untersucht. Die entspre-
chenden Messparameter sind in Tabelle 5.3 zusammengestellt. Alle Messungen
wurden mit einem Strahlquerschnitt von 2x2mm und einer Schrittweite Aw = 2°
durchgefiihrt.

KorngroBlen- | Durchfluss | Drehwinkel | Belichtungs- | Konzentration
fraktion [ml/s] wl[®] zeit [sec] Vol%
0.2
< 63um 0.5 -70 - 70 40 20
1

Tabelle 5.3: Messparameter von Muskovit/Glyzerin in der Durchflusskiivette

Eine Messung, die den Zustand direkt nach dem Befiillen widerspiegelt, wie
bei der Rotationskiivette, ist mit der Durchflusskiivette aufgrund der Funkti-
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onsweise nicht moéglich. Ein weiterer Unterschied zur Rotationskiivette besteht
darin, dass es mit der Durchflusskiivette moglich ist, aus der Position w = 0°,
bei der der Strahl senkrecht auf die Probe trifft, in beide Richtungen zu dre-
hen. Fiir die im weiteren Verlauf dargestellten Polfiguren wurde sowohl der
dunkelgraue als auch der hellgraue Bereich (Abb. 5.3) gemessen.

(-111)

Abbildung 5.10: Muskovitpolfiguren (Korngréfie < 63um) gemessen bei unter-
schiedlichen Fliessgeschwindigkeiten a) 0,2ml/s b) 0,5ml/s c) 1ml

Auch im Stréomungsprofil der Durchflusskiivette nehmen die Muskovitpar-
tikel eine Vorzugsorientierung ein. Diese ist denen der Rotationskiivette sehr
ghnlich. Jedoch liegt in der Durchflusskiivette eine orthorhombische Proben-
symmetrie vor. Die Polfiguren in Abbildung 5.10 a-c) zeigen wie die Polfiguren
der Rotationskiivette, dass die maximale Intensitdt am Rand der Polfigur zu
beobachten ist.

Die maximale Intensitéit scheint sich mit steigender Flielgeschwindigkeit
von einem lokalen Maximum ausgehend {iber den Randbereich breiter zu ver-
teilen. Es ist jedoch im Bereich +40° in Flussrichtung (FR) in allen Polfiguren in
Abbildung 5.10 ein lokales Maximum mit unterschiedlicher Ausprigung zu be-
obachten. Das in Kapitel 5.1.1 beschriebene Verhalten der Partikel, dass sie auf-
grund unterschiedlicher Geschwindigkeit Agglomerate bilden und so eine weitere
Vorzugsorientierung ausbilden, kann auch hier wieder zu Vorzugsorientierungen
um die Normale der Basisebene fiithren. Da aber bei der Durchflusskiivette das
Stromungsfeld hoher symmetrisch ist (siche Kap. 1.2.1 und 1.2.2) als bei der
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Rotationskiivette treten sowohl iiber und unter der horizontalen Ebene Maxi-
ma auf. Diese kénnen sehr breit sein und sich so zu einem grofien Maximum
iiberlagern.

QR

maximale
Polfigurintensité&t

maximale
Polfigurintensitat )

Abbildung 5.11: Schematische Darstellung der Orientierung eines Muskovitteil-
chen in einer Polfigur im Stromungsfeld der Durchflusskiivette

In Abbildung 5.11 sind zwei mogliche Orientierungen von pseudohexago-
nalen Muskovitkristalliten dargestellt. Zwei weitere Orientierungen, welche die
Maxima in Flussrichtung erzeugen sind nicht dargestellt. Sie ergeben sich durch
eine vertikale Spiegelung. Trotz unterschiedlicher Position der Maxima in den
Polfiguren der Rotations- und Durchflusskiivette kénnen die Vorzugsorientie-
rungen durch den gleichen Vorgang entstanden sein. Lediglich das unterschied-
liche Stromungsprofil, wie in Abbildung 1.1 und 1.3 gezeigt, kann fiir diese
Unterschiede verantwortlich sein.

Da sich die Intensitdten der einzelnen Messungen jedoch nur bedingt mit-
einander vergleichen lassen, ist ein Vergleich der Texturschérfe in Abhéngigkeit
mit der Stromungsgeschwindigkeit oder des Stromungsfeldes nicht moglich. Dies
wére nur moglich, wenn riickgerechnete Polfiguren aus der Orientierungsvertei-
lungsfunktion (ODF) zugénglich sind. Diese sind wie in Kapitel 2.5.1 beschrie-
ben auf ein regelloses Verhalten normiert. Fiir das monokline Kristallsystem
des Muskovits ist eine solche ODF-Rechnung mit den gemessenen Daten jedoch
nicht mdglich. Aufgrund der vielen {iberlagerten Reflexe des Muskovits sind ein-
zelne Polfiguren nur sehr schwer zu bestimmen. Hinzu kommt noch der Einfluss
der amorphen Substanzen, welche eine zusétzliche Stérung bedeuten.

Zur Berechnung der ODF wird eine bestimmte Anzahl an gemessenen Pol-
figuren benotigt (siehe Kap. 2.5.3). Fiir niedrige Reihenentwicklungsgrade, wie
z.B. Lpa: = 6, werden bei monokliner Kristallsymmetrie des Muskovits min-
destens 7 Polfiguren benotigt. Diese Anzahl an Polfiguren ist durch den hier
verwendeten Aufbau nicht zuginglich. Die Messung miisste mit einer deut-
lich hoheren Auflosung in 219 durchgefithrt werden. Auflerdem ist aufgrund des
schwachen Streuvermogens des Muskovits eine deutlich ldngere Messzeit erfor-
derlich, welche mit den verwendeten Kiivetten nicht realisierbar ist.
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5.2 Aluminiumoxidpartikel in Glyzerin

Nach den ersten Messungen mit Muskovitpartikeln in Glyzerin und den damit
erzielten Ergebnissen, ist eine andere Substanz nétig, welche sich fiir die Berech-
nung der Orientierungsverteilungsfunktion (ODF) eignet. Aufgrund der Nor-
mierung der ODF-Daten gegen den regellosen Fall, lassen dann auch einzelne
Messungen hinsichtlich der Texturschérfe miteinander vergleichen (siehe Kap.
2.5.1). Da dies wie in Kapitel 5.1.2 beschrieben mit Muskovit nicht moglich ist,
werden im weiteren Verlauf AloOs-Partikel in Glyzerin untersucht. Die Textur-
entwicklung wihrend der Griinformung von AlyOs-Substraten ist von grofiem
industriellen Interesse und wurde bereits von A. Bocker [15] beschrieben. Es
wurden dabei jedoch nur die Zustdnde vor und nach der Formgebung durch
Gieflen oder ausstreichen betrachtet. In dieser Arbeit wird der Teil der Textur-
entwicklung untersucht, welcher direkt wiahrend der Stromung stattfindet und
damals noch nicht experimentell zugénglich war.

Die Al;Os-Partikel eignen sich aufgrund der trigonalen Kristallsymmetrie
deutlich besser zur Berechnung der Orientierungsverteilungsfunktion. Es wer-
den weniger Polfiguren als bei Muskovit benétigt (siehe Abb. 2.21). Beim AlyO3
sind weniger Beugungsreflexe vorhanden als beim Muskovit (Abb. 5.1) und so-
mit auch weniger Uberlagerungen von den Reflexen, wie im Beugungsbild in
Abbildung 5.12 zu sehen.

Abbildung 5.12: Beugungsbild von Al,Os-Partikeln in Glyzerin in der Rotati-
onskiivette

Bei Al;O3 lassen sich mit der vorhandenen Messmethode (siche Kapitel 2.1)
sieben linear unabhéngige Polfiguren messen und auswerten, welches Reihen-
entwicklungsgrade bis L4, = 40 fiir vollsténdig gemessene Polfiguren zulassen
wiirde. Die einzelnen Beugungsreflexe sind in Abbildung 5.13a unter realen
Messbedingungen mit amorphem Untergrund und in Abbildung 5.13b ohne
Untergrund dargestellt. Es iiberschneiden sich lediglich der (300)-Reflex und
der (214)-Reflex, welche sich jedoch mathematisch mit der eigens entwickelten
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Software (Kap. 2.3) trennen lassen.
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aus dem Beugungsbild (Abb. 5.12) fiir Abbildung a)
Al2Os-Partikel in Glyzerin

Abbildung 5.13: Beugungsdiagramme fiir AloOg

Bevor die einzelnen Messungen miteinander verglichen werden kénnen, miis-
sen fiir alle zu berechnenden Orientierungsverteilungsfunktionen die gleichen
Parameter (Probensymmetrie, Reihenentwicklungsgrad) verwendet werden. Die
fiir alle Proben geeigneten Parameter werden im Folgenden ermittelt. Hierzu
werden einige charakteristische Messungen ausgewéhlt an denen exemplarisch
die ODF aus den gemessenen Polfiguren gerechnet wird. Da sich die Proben-
symmetrie nicht sprunghaft von einer Messung zur néichsten &ndern sollte, wird
jeweils pro Substanz und Kiivette eine Messung untersucht.

Durch Variieren des Reihenentwicklungsgrades (Kap. 5.2.2) bei zuvor be-
stimmter Probensymmetrie und Gegeniiberstellung der Ergebnisse wird der
Reihenentwicklungsgrad ermittelt, mit welchem die vorhandene Textur am bes-
ten beschrieben wird (siehe Kap. 2.5.4). Als letzter Schritt werden noch zur
Uberpriifung der Ergebnisse die riickgerechneten Polfiguren aus der ODF mit
den gemessenen verglichen (Kap. 5.2.3). Sind diese Polfiguren identisch, sind
die notwendigen Parameter ermittelt und es werden alle weiteren Orientierungs-
verteilungsfunktionen mit den ermittelten Parametern gerechnet. Es kann eine
systematische Betrachtung der Ergebnisse beginnen.

5.2.1 Ermittlung der Probensymmetrie

Zur Bestimmung der Probensymmetrie wird zunéchst die ODF mit einer trikli-
nen Symmetrie berechnet. Mit trikliner Probensymmetrie erhélt man aus der
ODF-Rechnung alle C-Koeffizienten, welche zur Abschiatzung der Symmetrie
notwendig sind. Wie in Kapitel 2.5.3 beschrieben enthalten die C-Koeffizienten
aus der Reihenentwicklung séamtliche Texturinformationen, wie z.B. auch die
Probensymmetrie. Zur Bestimmung der Probensymmetrie sind besonders die
niedrig indizierten C-Koeflizienten bei geringem Reihenentwicklungsgrad geeig-
net. Je nach vorhandener Probensymmetrie wird ein Teil der C-Koeffizienten
aufgrund von Symmetrieoperationen |C]""| ~ 0 [69].
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Bei monokliner Probensymmetrie sind nur die C-Koeffizienten des Realteils
von Null verschieden. Die C-Koeffizienten des Imaginirteils sind |C/™"| ~ 0.
Da es sich bei der Probensymmetrie um eine statistische Symmetrie handelt,
bei der Kristallite bestimmte Orientierungen mit gleicher Wahrscheinlichkeit
einnehmen, ist der imaginére Teil der C-Koeflizienten nicht exakt gleich Null.
Ein Vergleich zwischen realem und imagindrem Teil der C-Koeffizienten liefert
aber die Information iiber mindestens monokline Probensymmetrie.

Proben real Teil | imaginér Teil
A (rot!) 4.161 0.645
B (rot) 4.643 0.371
C (rot) 3.451 0.321
HVAFG (rot) 3.182 0.265
CTC20 (rot) 6.230 0.666
Gilox (rot) 4.684 0.930
HVAFG (durch?) | 4.309 0.176
CTC20 (durch) 4.621 0.334
Gilox (durch) 6.518 0.339

Tabelle 5.4: Betrag des realen und imaginéren Teils der |C/™"| bis | = 6 fur
unterschiedliche Proben

In Tabelle 5.4 sind die Betrdge aller C-Koeffizienten |C}™"| bis [ = 6 der
unterschiedlichen Substanzen fiir real und imaginir Teil aufsummiert und ge-
geniibergestellt. Zur Berechnung der ODF konnten mit der vorhandenen Soft-
ware maximal 5 gemessene Polfiguren herangezogen werden. In diesem Fall sind
es die (104)-,(110)-,(113)-,(116)- und (300)-Polfigur. Die Anzahl der Polfiguren
ist fiir die Abschitzung der Probensymmetrie jedoch vollig ausreichend. Die un-
terschiedlichen verwendeten Kiivetten sind in der Tabelle 5.4 mit “(rot)” fiir die
Rotationskiivette und mit “(durch)” fiir die Durchflusskiivette gekennzeichnet.

Der Vergleich zwischen real und imagindr Teil zeigt deutlich, dass min-
destens monokline Probensymmetrie fiir alle gemessenen Proben vorliegt. Der
imaginédre Teil ist fiir die meisten Proben sehr klein. Auch ein Betrag von
0.93 bei der Rechnung “Gilox (rot)” ist nicht sehr hoch, da dieser Betrag sich
aus insgesamt 14 C-Koeffizienten zusammensetzt. Die einzelnen Betrige der
C-Koeffizienten sind iiberwiegend kleiner 0.1 oder sogar Null.

Da alle Proben mindestens monokline Probensymmetrie zeigen (siehe Tab.
5.4), ist eine weitere Uberpriifung nach hoherer Probensymmetrie notwendig.
Die néchst hohere orthorhombische Probensymmetrie ldsst sich an den C-Koeffi-
zienten des realen Teils der Reihenentwicklung erkennen. Die Koeffizienten
|C™| mit n = gerade sind bei orthorhombischer Symmetrie deutlich grofer
als die Koeflizienten mit n = ungerade. In Abbildung 5.14 ist der Verlauf der
C-Koeffizienten iiber den Reihenentwicklungsgrad n fiir [ = 6 und m = 1 dar-
gestellt. Die zugrunde liegende Messung fiir die Proben A,B und C fand in der
Rotationskiivette bei 0.25 U/min statt. Diesen Messungen wurden exemplarisch

lrot = Rotationskiivette
2durch = Durchflusskiivette
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zur Abschitzung der Probensymmetrie ausgesucht.
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Abbildung 5.14: |C/™"| fiir | = 6 und m = 1 fiir die Proben A,B,C in der
Rotationskiivette

Anhand der dargestellten C-Koeffizienten in Abbildung 5.14 ldsst sich die
orthorhombische Probensymmetrie [69] fiir die Substanzen A,B und C erkennen.
Immer von Wechsel n = gerade zu n = ungerade sinkt der Betrag fiir den C-
Koeffizienten. Die C-Koeffizienten mit n = ungerade sind deutlich kleiner als
die mit n = gerade .

Die orthorhombische Probensymmetrie wird auch fiir C-Koeffizienten mit
Il = 4 oder | = 2 deutlich. Es sind dann nur fiinf bzw. drei C-Koeffizienten
vorhanden an denen die Probensymmetrie zu erkennen ist. Auf die Darstellung
dieser C-Koeffizienten wurde jedoch verzichtet, weil kein zusétzlicher Informa-
tionsgehalt zu erwarten ist.
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Abbildung 5.15: C-Koeffizienten [ = 6 fiir die Proben CTC20, Gilox und
HVAFG in der Rotationskiivette
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Da es durchaus moglich ist, dass sich die einzelnen Substanzen in der Stro-
mung im Hinblick auf die Probensymmetrie unterschiedlich verhalten, ist auch
eine Uberpriifung der Proben HVAFG, CTC20 und Gilox notwendig. In Abbil-
dung 5.15 sind auch hier wieder |C]""| iiber den Reihenentwicklungsgrad n fiir
I =6 und m = 1 dargestellt.

Auch hier ist wieder eine orthorhombische Probensymmetrie zu beobachten.
Lediglich fiir n = 5 bei der Probe CTC20 ist der Wert fiir den C-Koeffizienten
sehr hoch. Allerdings ist er gegeniiber n = 4 leicht geringer. Da es sich bei
der Probensymmetrie um eine statistische Symmetrie handelt, kénnen solche
geringen Abweichungen vom orthorhombischen Verhalten aufgrund der geringen
Kornstatistik auftreten. Die Probensymmetrie der Messungen mit der Probe
CTC20 koénnen dennoch als orthorhombisch angesehen werden.
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Abbildung 5.16: C-Koeffizienten [ = 6 fiir die Proben CTC20, Gilox und
HVAFG in der Durchflusskiivette

Ein weiterer Einfluss auf die Probensymmetrie kann ein unterschiedliches
Stromungsfeld sein. Da sich die Stromungsfelder der beiden Kiivetten, wie
in Kapitel 1.2.1 und 1.2.2 beschrieben, unterscheiden, galt es auch noch die
Probensymmetrie der Substanzen HVAFG, CTC20 und Gilox in der Durch-
flusskiivette zu bestimmen. Die C-Koeffizienten in Abbildung 5.16 wurden mit
den gleichen Parametern wie bei der Rotationskiivette ermittelt. Es stehen je-
doch bei der Durchflusskiivette gemessene Polfiguren in einem Bereich (=70 <
w < 70)° zur Verfiigung. Da diese Ergebnisse auf deutlich mehr gemessenen
Daten beruhen sind sie noch aussagekriftiger als die der Rotationskiivette.

Im Vergleich mit den ermittelten C-Koeffizienten der Rotationskiivette ist
der Verlauf der Koeffizienten fiir alle Proben dhnlich. Mit der Durchflusskiivette
lielen sich deutlich ldngere Messzeiten, als mit der Rotationskiivette realisie-
ren. So kommt hier noch zusétzlich die bessere Kornstatistik zum tragen und
die Proben verhalten sich ohne Abweichung orthorhombisch. Die Unterschiede
zwischen den Betridgen der C-Koeffizienten fiir n = gerade und n = ungerade
(Abb. 5.16) sind hier noch deutlicher. Dies lisst auf eine sehr hohe orthorhom-
bische Probensymmetrie schlieffen.
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5.2.2 FErmittlung des Reihenentwicklungsgrades

Um die Textur durch die Reihenentwicklungsmethode zu beschreiben muss der
Reihenentwicklungsgrad so gewiahlt werden, dass die Funktion eine gute N&he-
rung der gemessenen einzelnen Orientierungen darstellt. Die Reihenentwicklung
wird abgebrochen wenn die Funktion die Dichteverteilung der Einzelorientie-
rungen beschreibt (siehe Kap. 2.5.4). Ein Kriterium fiir den richtigen Reihen-
entwicklungsgrad ist die Konvergenz der C-Koeffizienten. Ab einem bestimm-
ten Reihenentwicklungsgrad, welcher von der vorhandenen Schérfe der Textur
abhéngig ist, divergieren die C-Koeffizienten. Ab diesem Punkt ist der zuléssige
Reihenentwicklungsgrad Ly,q, iiberschritten. Je “schérfer” eine Textur ausge-
pragt ist, umso gréfler muss der Reihenentwicklungsgrad gew#hlt werden um
diese Textur zu beschreiben.

Da es sich bei den hier gemessenen Orientierungen um sehr schwache Tex-
turen handelt, ist ein niedriger Reihenentwicklungsgrad, wie er auch schon bei
den Betrachtungen zur Probensymmetrie (Kap. 5.2.1) verwendet wurde, aus-
reichend. Die Uberpriifung wurde exemplarisch an drei kommerziellen Proben
(HVAFG, GILOX, CTC20) in der Durchflusskiivette bei 1ml/s Fluss durch-
gefiithrt. Die Berechnung der ODF ist hier aufgrund einer anderen Software
mit mehr Polfiguren moglich als bei trikliner Probensymmetrie. Bis zu einem
Reihenentwicklungsgrad von L,,q,; = 16 werden zwar nur 4 Polfiguren benotigt
(siehe Abb. 2.21), die gemessenen Polfiguren besitzen aber alle einen nicht mess-
baren Bereich. Durch weitere Polfiguren wird dies ausgeglichen und es stehen
mehr Daten zur Berechnung zur Verfiigung. Aus den gemessenen Daten wurden
6 unabhéngige Beugungsreflexe zur Polfigurauswertung verwendet. Es handelt
sich um die (104)-,(110)-,(113)-,(024)-,(116)- und (300)-Polfigur.

SR (QR)
B=90°
p=0°
QR (FR)
o=0° o=90°

Abbildung 5.17: Darstellung der kleinsten asymmetrischen Einheit einer riick-
gerechneten Polfigur mit orthorhombischer Probensymmetrie

Die im weiteren Verlauf gezeigten riickgerechneten Polfiguren werden nur
noch aufgrund der orthorhombischen Probensymmetrie als Quadrant einer Pol-
figur dargestellt. Fiir die Rotationskiivette ist die Scherrichtung mit SR und die
dazugehorigen Querrichtung mit QR gekennzeichnet. Die Bezeichnungen fiir die
Durchflusskiivette sind in Klammern zu sehen (FR = Flussrichtung). Die Polfi-
gurwinkel o und /3 sind in Abbildung 5.17 exemplarisch dargestellt und werden
im weiteren Verlauf nicht mehr aufgefiihrt.
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Der Verlauf der C-Koeffizienten in Abbildung 5.18a) zeigt, dass sie bis zu
einem Reihenentwicklungsgrad von L, = 12 konvergieren. Auch der Fehler
in den Polfiguren (siehe Kap. 2.5.5) sinkt mit steigendem Ly q;-

— C-Koeff. MAX.= 4.02
o8 === Fehler

-
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Reihenentwicklungsgrad L 001 FR
(a) C-Koeffizienten und Fehler (b) Riickgerechnete (001)-Polfigur

Abbildung 5.18: Ergebnisse der ODF-Rechnung fiir die Probe Gilox (10Vol%)
in der Rotationskiivette bei 1ml/s Fluss

Nach den Konvergenzkriterien wiirde dies fiir einen Reihenentwicklungsgrad
von Lp,a: = 12 sprechen. Ein weiteres Kriterium fiir die Giite der Reihenent-
wicklung befindet sich in den einzelnen Intensitéitsdaten der riickgerechneten
Polfiguren. Die in Abbildung 5.18b) dargestellte Polfigur weist im Wesentlichen
zwel Vorzugsorientierungen auf. Eine befindet sich im Zentrum der Polfigur bei
a = 0° und § = 0°. Die andere Vorzugsorientierung ist bei a = 70° und § =
0°.

Um die Ergebnisse der riickgerechneten Polfiguren bei unterschiedlichem
Reihenentwicklungsgrad besser miteinander vergleichen zu koénnen, ist ein Pol-
figurschnitt bei § = 0° am besten geeignet. Dieser erfasst beide auftretenden
Vorzugsorientierungen.
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Abbildung 5.19: Polfigurschnitt bei 8 = 0° fiir verschiedene L, von HVAFG

in der Durchflusskiivette
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Der Intensitétsverlauf in Abhéngigkeit von Polfigurwinkel o in Abbildung
5.19 zeigt fiir die Probe HVAFG eine deutliche Anderung ab einem Reihenent-
wicklungsgrad von L,,,,; = 6. Die Funktion bildet ab diesem Reihenentwick-
lungsgrad das zweite Maximum bei a@ = 70° und g = 0° aus. Auflerdem treten
negative Intensitdaten auf, welche physikalisch nicht sinnvoll sind.

~m— CTC20 (Lmax = 12)
—%— CTC20 (Lmax = 10)
3,0 - p-- CTC20 (Lmax = 8)
25 ) o--CTC20 (Lmax = 6)
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Intensitat

Abbildung 5.20: Polfigurschnitt bei g = 0° fiir verschiedene L4, von CTC20
in der Durchflusskiivette

Auch die Probe CTC20 (Abb. 5.20) weist bei einem Reihenentwicklungsgrad
Lynae > 6 ein Maximum bei @ = 70° und g = 0° auf. Dieses Verhalten ist ein
guter Hinweis darauf, dass es sich bei dem zweiten Maximum (o = 70°) nicht
um eine real vorhandene Vorzugsorientierung handelt, sondern ein aufgrund
von Abbruchfehlern bei der Reihenentwicklung entstandenes Maximum ist. Bis
zu einem L,,,, = 6 treten keine negativen Intensitéten auf.

4 %I > Gilox (Lmax = 12)
] R --&-- Gilox (Lmax = 10)

3 —*— Gilox (Lmax = 8)
7 —O— Gilox (Lmax = 6)

Intensitat

Abbildung 5.21: Polfigurschnitt bei 8 = 0° fiir verschiedene L4, von Gilox in
der Durchflusskiivette

Das Verhalten der oben beschriebenen Proben (HVAFG u. CTC20) ist auch
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bei der Probe Gilox im Polfigurschnitt in Abbildung 5.21 zu beobachten. Ab ei-
nem Reihenentwicklungsgrad von L;,q; > 6 tritt wieder ein weiteres Maximum
auf, sowie negative Intensitéten.

Fiir alle weiteren Auswertungen wird die Reihenentwicklung bei L, = 6
abgebrochen. Das zweite Maximum tritt bei allen drei Proben nur zusammen
mit negativen Intensitdten auf. Es ist darum sehr wahrscheinlich, dass es sich
hierbei um Abbruchfehler aus der Reihenentwicklung handelt und nicht um eine
tatséchlich vorhandene Orientierung.

5.2.3 Vergleich der riickgerechneten Polfiguren mit den Gemes-
senen

Eine abschlieBende Uberpriifung der Ergebnisse aus Kapitel 5.2.1 und 5.2.2 zur
Berechnung der ODF ist der Vergleich der riickgerechneten Polfiguren mit den
gemessenen Polfiguren. Beschreiben die riickgerechneten Polfiguren die gemes-
sene Textur, sollten jeweils die Polfiguren fiir die gleiche Netzebene {iberein-
stimmen.

Da in einigen gemessenen Polfiguren kaum Vorzugsorientierungen, und so-
mit Intensitédtsunterschiede, zu erkennen sind, eignen sich diese nicht fiir einen
Vergleich. Die (116)- und die (110)-Polfiguren zeigen je nach Ausprigung der
Textur deutliche Maxima. Diese sollten in beiden Polfiguren zu finden sein. Au-
Berdem sollten durch die Berechnung der ODF keine weiteren Vorzugsorientie-
rungen hinzugefiigt werden. In den folgenden Abbildungen sind die Positionen
der Vorzugsorientierungen durch Graustufen gekennzeichnet. Die Intensitéten
in den gezeigten Polfiguren sind nicht normiert.

gemessen ruckgerechnet

Abbildung 5.22: Gemessene und riickgerechnete Polfiguren der Probe B
(36Vol%) (Rotationskiivette 0,25U/min
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In Abbildung 5.22 ist fiir die Proben B exemplarisch die (116)- und die
(110)-Polfiguren als riickgerechnete und als gemessene Polfigur gegeniiberge-
stellt. Alle weiteren Polfiguren befinden sich im Anhang (B). Die gemessene
(110)-Polfigur in Abbildung 5.22 zeigt eine deutliche Ubereinstimmung mit der
riickgerechneten Polfigur. Die maximale Intensitéit ist hauptséchlich am Rand
der Polfigur zu finden. Das Maximum senkrecht zur Scherrichtung (SR) am
Rand der Polfigur ist in beiden Polfiguren zu sehen. Die Position des Maximums
ist in der gemessenen Polfigur jedoch leicht von der Querrichtung verschoben.
Da die berechnete Textur jedoch mit ca. 2-fach regellos sehr schwach ist, liegen
diese Abweichungen im Rahmen der Messgenauigkeit.

Die (116)-Polfiguren (Abb. 5.22) weisen noch schwéchere Intensitétsunter-
schiede auf, als bei der (110)-Polfigur. Aulerdem befindet sich bei der riick-
gerechneten Polfigur die maximale Intensitdt im Zentrum. Dieser Bereich ist
aufgrund des eingeschrénkten Durchstrahlwinkels (siehe Kap. 4) nicht messbar.
Ein leichter Anstieg der Intensitdt in Richtung des Polfigurzentrums ist jedoch
beim Vergleich von gemessener und riickgerechneter (116)-Polfigur zu erkennen.

gemessen rickgerechnet
(110)

Abbildung 5.23: Gemessene und riickgerechnete Polfiguren von Gilox (13Vol%)
der Rotationskiivette bei 1U/min

Auch fiir die kommerziellen Proben sind die Polfiguren der Probe Gilox in
der Rotationskiivette exemplarisch in Abbildung 5.23 dargestellt (weitere Er-
gebnisse befinden sich im Anhang C). Aufgrund einer Umbaumassnahme an
der Rotationskiivette ist der Durchstrahlwinkel von 50° auf 56° erweitert wor-
den. So ergibt sich ein groflerer Bereich der mit den riickgerechneten Polfiguren
verglichen werden kann. Dies ist besonders fiir die (116)-Polfigur interessant.

Die gemessenen Texturen sind fiir diese Substanzen etwas stédrker ausge-
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priagt. Die Gegeniiberstellung von gemessenen und riickgerechneten (110)-Pol-
figuren zeigt im Gegensatz zur Probe B in Abbildung 5.22 einen Unterschied.
Die riickgerechnete Polfigur weist auch hier wieder ein Maximum am Rand der
Polfigur senkrecht zur Scherrichtung auf. Dies befindet sich jedoch in der ge-
messenen (110)-Polfigur gleichméBig {iber den gesamten Rand verteilt wieder.

Andererseits sind die Ubereinstimmungen in der (116)-Polfigur deutlich bes-
ser. Der groflere gemessene Bereich zeigt deutlich, dass das Maximum in der
riickgerechneten Polfigur auch in der gemessenen Polfigur wieder zu finden ist.
Dies lief} sich bei der Probe B (Abb. 5.22) nur erahnen.

gemessen rickgerechnet
(110)

QR

—
— \\
SEN

i
R

Abbildung 5.24: Gemessene und riickgerechnete Polfiguren von Gilox (10Vol%)
der Durchflusskiivette bei 1ml/s

Im Falle der Durchflusskiivette ist der gemessene Bereich mit w = 70° am
grofiten. AuBlerdem ist aufgrund der lingeren Messzeiten eine bessere Zihlsta-
tistik vorhanden. In Abbildung 5.24 sind auch hier wieder exemplarisch die
Polfiguren der Probe Gilox in der Durchflusskiivette dargestellt. Alle weiteren
Polfiguren sind im Anhang D zu finden.

In der gemessenen und der normierten (110)-Polfigur in Abbildung 5.24
sind in Scherrichtung und senkrecht dazu Maxima vorhanden. Von diesen Ma-
xima ist in der riickgerechneten Polfigur nur das Maximum senkrecht zu SR
vorhanden. In beiden (110)-Polfiguren ist die insgesamt hohe Intensitét in den
Randbereichen zu sehen.

Die (116)-Polfiguren zeigen, wie schon in Abbildung 5.23 gute Ubereinstim-
mung. Dies gilt vor allem fiir den Bereich, der mit der Rotationskiivette noch
nicht messbar ist. Die Auswirkungen der lingeren Messzeiten und des grofleren
Durchstrahlwinkels sind bei diesen Vergleichen deutlich zu beobachten.

Fiir die (116)-Polfiguren gilt, dass die gemessenen Intensitéiten bei allen Pro-
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ben mit den Riickgerechneten gut iibereinstimmen. Alle riickgerechneten (110)-
Polfiguren weisen hohe Intensitdten mit einem lokalen Maximum in Querrich-
tung in den Randbereichen auf, welche bei der Probe B auch in der gemessenen
Polfigur auftreten. Unterschiede zwischen den gemessenen und riickgerechneten
Polfiguren bei lokalen Maxima lassen sich auf den nicht messbaren linsenférmi-
gen Bereich in der Mitte aller Polfiguren zuriickfithren. Dies wird durch eine
AlyO3-Probe bekannter Textur bestétigt, welche unter anderen Bedingungen
gemessen wurde.

nicht
messbar

QR

Abbildung 5.25: Schematische Darstellung des nicht messbaren Bereichs nach
dem Durchstrahlverfahren

Die Probe H1 mit ausgepragter Fasertextur der Basisebene wurde mit kon-
ventioneller Rontgenstrahlung (Réntgenrohre) nach dem Reflexionsverfahren
nach Schulz [52] gemessen. Bei diesem Verfahren befindet sich der nicht mess-
bare Bereich am Rand der Polfigur, wie in Abbildung 5.25 dargestellt.

SR SR

MAX.= 2.15 MAX.= 7.71

MAX.= 1.75

Abbildung 5.26: Riickgerechnete Polfiguren der Proben H1 aus konventionell
rontgenographisch ermittelten Daten nach dem Reflexionsverfahren

Anhand der riickgerechneten Polfiguren in Abbildung 5.26 ldsst sich so der
Einfluss des nicht messbaren Bereichs erkennen. Allerdings ist die konventionell
gemessene Textur aufgrund der geringeren Eindringtiefe der Rontgenstrahlung



92 KAPITEL 5. ORIENTIERUNG DER PARTIKEL

nur lokal an der Oberfliche bestimmt worden. Die riickgerechneten Polfiguren
aus gemessenen Daten nach dem Reflexionsverfahren zeigen eine Fasertextur
ohne eine Vorzugsorientierung in der (110)-Polfigur.

Zum Vergleich wurde die Probe H1 unter den gleichen Bedingungen, wie bei
den Zwei-Phasen-Gemischen in der Rotationskiivette gemessen und die Orien-
tierungsverteilungsfunktion gerechnet. Mit der Hochenergetischen Synchrotron-
strahlung wird jedoch im Durchstrahlverfahren die globale Textur gemessen. Es
ist in den riickgerechneten Polfiguren in Abbildung 5.27 eine Vorzugsorientie-
rung senkrecht zu SR zu beobachten. Beobachtete Unterschiede zwischen den
beiden Messungen kénnen auch in den riickgerechneten Polfiguren aufgrund der
unterschiedlichen Messmethode entstehen.

SR

Abbildung 5.27: Riickgerechnete Polfiguren der Proben H1 aus 6 gemessen Pol-
figuren in der Rotationskiivette

Zur Berechnung der ODF wurden die unter den vorliegenden Bedingungen
messbaren Polfiguren (104), (110), (113), (024), (116) und (300) verwendet.
In der Polfiguren (104),(113) und (116) lésst sich ein grofer Teil des Bereichs
mit maximaler Intensitidt nicht messen. Aufgrund der Fasertextur nach der Ba-
sisebene (001) ist in diesen drei Polfiguren rotationssymmetrisch um das Pol-
figurzentrum die maximale Intensitdt zu beobachten. Dieser Teil wird durch
den nicht messbaren linsenférmigen Bereich zerschnitten und fithrt so in der
Berechnung der ODF zu einer Vorzugsorientierung.

Da zur Berechnung der ODF mit einem Reihenentwicklungsgrad von Ly,q, =
6 nur 3 vollstiandige Polfiguren notwendig sind, kann diese auch mit den 4
verfiigharen unvollstéandigen Polfiguren (110),(024),(214) und (300) aus der
Rontgentexturmessung berechnet werden. Diese Variation fiithrt zu einer deut-
lich stérker ausgeprigten Fasertextur mit maximalen Intensitdten, welche den
Ergebnissen mit dem Reflexionsverfahren schon sehr &hnlich sind.

In der (110)-Polfigur in Abbildung 5.28 ist die Vorzugsorientierung deutlich
schwicher ausgeprigt als in Abbildung 5.27. Da durch diese Kombination von
Polfiguren einige Orientierungsbereiche nicht abgedeckt, kommt es im Randbe-
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Abbildung 5.28: Riickgerechnete Polfiguren der Proben H1 aus 4 gemessen Pol-
figuren in der Rotationskiivette

reich der riickgerechneten (001)-Polfigur zu hohen negativen Intensititen. Ein
Vergleich der negativen Intensititen in den (001)-Polfiguren in Abbildung 5.29
zeigt, dass mit den 4 Polfiguren zwar eine stéirker ausgepriagte Fasertextur be-
rechnet wird, der Fehler aber deutlich hoher ist. Somit ist diese Kombination
von Polfiguren zur Berechnung der ODF nicht geeignet. Der geringere Fehler
bei der Berechnung der ODF mit 6 Polfiguren macht die einzelnen Ergebnis-
se besser miteinander vergleichbar und fithrt nur zu sehr geringen negativen
Intensitédten.

10-
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Abbildung 5.29: Horizontaler (001)-Polfigurschnitt in Querrichtung der Probe
H1 in der Rotationskiivette

Da es sich gezeigt hat, dass die Vorzugsorientierung in der riickgerechneten
(110)-Polfigur durch die ODF-Rechnung entsteht und nicht in den gemessen
Polfiguren zu finden ist, wird diese im weiteren nicht beriicksichtigt. Die Vor-
zugsorientierung der Basisebene lésst sich jedoch mit dieser Methode sehr gut
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beschreiben.

Sowohl die schwachen Texturen, als auch die Messbedingungen, wiirden bei
hoheren Reihenentwicklungsgraden dazu fithren, dass noch weitere Orientierun-
gen beschrieben werden, welche sich nur aufgrund der ODF-Rechnung ergeben.
Dies ist ebenfalls ein Grund fiir den geringen Reihenentwicklungsgrad.

Die bessere Zahlstatistik bei den Experimenten mit der Durchflusskiivette,
sowie der hohere Durchstrahlwinkel zeigen sich besonders anhand der (116)-
Polfiguren. Diese stimmen sehr gut mit den riickgerechneten Ergebnissen iibe-
rein. Mit den, in diesem Kapitel, sowie in den Kapiteln 5.2.1 und 5.2.2 erhal-
tenen Ergebnissen lassen sich die Parameter fiir die ODF-Rechnung wie folgt
zusammenfassen:

e die Probensymmetrie kann orthorhombisch berechnet werden
e der beste Reihenentwicklungsgrad ist L, = 6

e zur ODF-Rechnung werden die Polfiguren (104), (110), (113), (024), (116)
und (300) herangezogen
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5.2.4 Die Proben A,B und C in der Rotationskiivette

Fiir erste Messungen standen verschiedene AlsOs-Pulver in geringen Mengen
aus einer fritheren Arbeit von Angelika Bocker [15] zur Verfiigung. Diese wurden
in ersten Experimenten in der Rotationskiivette untersucht. Nach einer Messung
lielen sich die Pulver nicht ohne sehr groffen Aufwand wiedergewinnen, so dass
nur einige Messungen moglich waren. Die Experimente mit diesen Substanzen
sollen es erstmals ermdglichen die Orientierungsverteilungsfunktion zu berech-
nen. Mit diesen neu gewonnenen Daten kann der Einfluss der Strémungspara-
meter auf die Texturschérfe ermittelt werden, welche anschlieBend mit anderen
Substanzen systematisch untersucht werden. Die untersuchten Parameter sind:

e Einfluss der Partikelform
e Einfluss der Stromungsgeschwindigkeit

e FEinfluss der Feststoffkonzentration

In Tabelle 5.5 sind die Parameter fiir die Rotationskiivette der jeweiligen
Polfigurmessungen nach Proben aufgefiihrt.

Probe | Konzentration | Drehwinkel w | Strahlquerschnitt | Belichtungszeit
[Vol%] °] [mm?] [sec]
A 36 0-50 2%2 20
B1 36 0-50 2%2 20
B2 24 0-50 2%2 40
C 28 0-50 2 %2 30

Tabelle 5.5: Messparameter fiir die Rotationskiivette

Die ldangeren Messzeiten von den Messungen B2 und C sind durch eine
Umbaumassnahme an der Rotationskiivette moglich geworden. Der Einsatz der
neu entwickelten Dichtung (siehe Kap. 4.1) fithrt zu stabileren Bedingungen
wéhrend der Messung.

5.2.4.1 Partikelform

Die untersuchten Partikel zeigen eine mehr oder weniger ausgeprégte Pléttchen-
form (siehe Kap. 3.2.1). Da die Basisebene der Plidttchen der kristallographi-
schen (001)-Ebene entspricht, ldsst sich die Abhéingigkeit der Textur von der
Partikelform an der (001)-Polfigur am deutlichsten beobachten. Aus den gemes-
senen Polfiguren wurden die (001)-Polfiguren mit den in Kapitel 5.2.1 und 5.2.2
ermittelten Parametern berechnet.

In Abbildung 5.30 sind fiir die Proben A,B und C die (001)-Polfiguren darge-
stellt. Alle drei Proben sind bei gleichen Stromungsgeschwindigkeiten (1U/min)
gemessen worden.

Anhand der (001)-Polfiguren ist die Ausrichtung der Basisebene der Platt-
chen in der Stromung zu beobachten. Der Zusammenhang zwischen Basisebe-
ne und (001)-Ebene ist in Kapitel 3.2 beschrieben. In allen Polfiguren ist die
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Abbildung 5.30: (001)-Polfiguren der Proben A,B,C bei 1 U/min

Vorzugsorientierung in der Mitte der Polfigur zu sehen. Dies entspricht einer
Ausrichtung der Basisebene parallel zur Scherrichtung (die Scherrichtung (SR)
ist auch die Stromungsrichtung des Gemisches). In der Strémung schwanken
die Plittchen, wie von Anczurowski et al. [7] beschrieben um die stabile Lage
parallel zur Stromungsrichtung. Die stabile Lage ist durch den Gradienten der
Stromungsgeschwindigkeit bestimmt. Ein Teilchen richtet sich immer so in der
Stromung aus, dass es einen moglichst geringen Stromungsgradienten erfihrt
[6].

An den Hohenlinien in den (001)-Polfiguren ist zu beobachten, dass die Aus-
lenkung der Basisebene in Stromungsrichtung deutlich stérker ist, als senkrecht
zur Stromungsrichtung. Dies stimmt mit den Berechnungen von Jeffery [6] und
den Experimenten Anczurowski et al. [7, 39] nicht iiberein. Diese Auslenkung
wird durch die nicht gemessenen Bereiche der verwendeten Polfiguren erzeugt.
Das in Kapitel 5.2.3 beschriebene Maximum in Querrichtung in der riickgerech-
neten (110)-Polfigur fithrt in der (001)-Polfigur zu dieser hoheren Intensitit in
Scherrichtung.

Die unterschiedlichen Kornformen der AlyOs-Pulver A,B und C (siehe Kap.
3.2.1.1) fiithren nur zu sehr geringen Unterschieden in den (001)-Polfiguren. So-
wohl die Auslenkung der Basisebene aus der Ideallage, als auch die maximale
Intensitit in der Polfigurmitte sind fiir alle Polfiguren nahezu gleich. Als ge-
ringer Unterschied bildet sich in Scherrichtung ein Maximum aus, welches mit
steigendem plattchenférmigen Charakter stirker wird (siehe maximale Inten-
sitdt in Abbildung 5.30).



5.2. ALUMINIUMOXIDPARTIKEL IN GLYZERIN 97

2,2 4

1860000
1,6
1,4]

Intensitat

1,2

—%— Probe A (0.25 U/min)
1,0 4 --e-- Probe B (0.25 U/min)
-%--- Probe C (0.25 U/min)

0,8 1
0,6

0 15 30 45 60 75 90

Abbildung 5.31: (001)-Polfigurschnitt in Scherrichtung der Proben A,B,C bei
0,25 U/min

Die Darstellung eines Schnitts durch die Polfigur von Zentrum ausgehend
in Scherrichtung (von {0,90} bis {90,90}) lidsst diese Abhéngigkeit deutlicher
werden. In Abbildung 5.31 ist dieser Schnitt fiir die Proben A, B und C darge-
stellt. Die Polfiguren der entsprechenden Polfigurschnitte der Proben A, B und
C befinden sich im Anhang B.

Hier ist noch mal deutlich zu sehen, dass fiir alle drei Substanzen die Aus-
lenkung von der Ideallage im Zentrum der Polfigur gleich ist. Die Basisebene
verkippt bis zu 50° in Scherrichtung. Zwischen der maximalen Verkippung und
der Ideallage gibt es nur geringe Intensitdtsschwankungen. Da aber die drei
Substanzen unterschiedliche Kornformen aufweisen, sollte sich ein Unterschied
beobachten lassen. Dies ist ein weiteres Indiz dafiir, dass die breite Ausdehnung
des Maximums in Scherrichtung auf die nicht messbaren Bereiche in den Polfi-
guren zuriickzufiihren ist. Insgesamt sind in diesem Polfigurschnitt nur geringe
Unterschiede zwischen den einzelnen Kornformen zu beobachten.

Eine weitere interessante Moglichkeit die einzelnen Substanzen miteinander
zu vergleichen bietet auch ein Polfigurschnitt senkrecht zur Scherrichtung (SR).
Die Ergebnisse sind in Abbildung 5.32 zu sehen. Die geringen Unterschiede der
einzelnen Proben werden in diese Richtung deutlicher. Die Probe C, welche aus
pléattchenférmigen und globularen Kornern besteht zeigt hier ein anderes Ver-
halten, als die Proben A und B. Von der maximalen Intensitét bei 0° ausgehend
fallt sie bei der Probe C bis 90° gleichméfig ab. Diese Orientierungsverteilung
lasst sich durch die Mischung von plédttchenférmigen und globularen Kérnern
erkldren. Beide Kornformen beeinflussen sich gegenseitig so, dass alle Orien-
tierungen vorkommen. Da die Plédttchen aber grofler sind, haben sie auch ein
groBeres Beugungsvolumen und bilden so ein Maximum aus.

Die beiden anderen Proben bilden ein schirferes Maximum bei 0° aus, wel-
ches ab 20° stark abnimmt. Die globularen Kérner der Probe B, welche dazu
neigen, sich zu grofleren Agglomeraten zusammenzuschlieBen, kénnen dadurch
eine dhnliche Stromungstextur ausbilden, wie die pléttchenférmige Probe A.
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Abbildung 5.32: (001)-Polfigurschnitt senkrecht zur Scherrichtung der Proben
A B,C bei 0,25U /min

Das in Kapitel 3.2.1.1 beschriebene Radienverhéltnis (A(r.) = 3 und C(r.) = 6)
hat fiir diese Konzentration an Feststoff nur einen sehr geringen Einfluss auf die
Textur. Auch die Probe B mit einem Radienverhéltnis von B(r.) = 1 weist hier
kaum Unterschiede in der Textur auf, obwohl hier das Maximum am schwéchs-
ten ist.

Abbildung 5.33: (110)-Polfiguren der Proben A,B,C bei 1U/min
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Neben der Vorzugsorientierung der Basisebene tritt hier, wie schon in Kapi-
tel 5.2.3, eine weitere auf. Diese wird in der (110)-Polfigur in Abbildung 5.33 am
deutlichsten. Die (110)-Polfiguren weisen neben den Polfiguren der Basisebene
(001) die hochsten Intensitdten auf. Bei allen drei Proben ist das Maximum in
der (110)-Polfigur senkrecht zur Scherrichtung SR. Trotz grofier Unterschiede
in den Kornformen sind in diesen Polfiguren kaum Unterschiede zu beobachten.
Lediglich der Verlauf der Hohenlinien weist geringe Unterschiede auf, welche
sich jedoch nicht durch die Kornform erkldren lassen. Die Maximale Intensitét
ist bei allen drei Proben identisch.

5.2.4.2 Stromungsgeschwindigkeit

Der Einfluss der Stromungsgeschwindigkeit auf die Textur ist eine weitere inter-
essante Fragestellung. In Abbildung 5.34 ist in einem Polfigurschnitt in Scher-
richtung die Intensitét fiir verschiedene Strémungsgeschwindigkeiten der Probe
A dargestellt. Die maximale Intensitét ist fiir alle drei Stromungsgeschwindig-
keiten gleich. Sie ist jedoch nicht bei 0° zu beobachten, welche einer Ausrichtung
der Pléttchen parallel zur Stromung entspricht, sonder bei ca. 45° in Scherrich-
tung.
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Abbildung 5.34: (001)-Polfigurschnitt in Scherrichtung der Proben A fiir unter-
schiedliche Stromungsgeschwindigkeiten

Die Orientierungsdichte bei 0° weist jedoch unterschiedliche Intensitéten in
Abhéngigkeit von der Stromungsgeschwindigkeit auf. Die Intensitéiten sind fiir
alle Messungen der Proben A, B und C in Tabelle 5.6 zusammengestellt.

Die beiden mit * dargestellten Intensitéiten beruhen auf Messungen bei de-
nen die Rotationskiivette aufgrund von mechanischen Problemen nicht gleich-
méifig rotiert. Eine Abhingigkeit der Orientierungsdichte fiir die (001)-Ebene
bei @ = 0° und § = 0° mit der Stromungsgeschwindigkeit ldsst sich nicht ein-
deutig erkennen. Ausgenommen der bei mit * gekennzeichneten Werte, ist fiir
die Proben A und B ein Trend zu erkennen. Die Orientierungsdichte nimmt mit
steigender Stromungsgeschwindigkeit ab. Fiir die Probe C gilt dies nicht. Da
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U/min || A | By | By | C
0,25 2 [181]191] 1,88
05 | 1,83 | 1,4* | 1,88 | 0,98
1 1,74 | 1,77 | 1,66 | 1,96

Tabelle 5.6: Intensitidt der Proben A, B und C in der (001)-Polfigur bei a = 0°
und g = 0°

die Unterschiede nur sehr gering sind und aulerdem nur wenige Messungen zur
Verfiigung stehen kénnen es nur zufillige Abhéngigkeiten sein.

Da fiir alle Substanzen die maximale Intensitét in Scherrichtung bei o = 45°
zu beobachten ist, sind auch diese in Tabelle 5.7 zusammengestellt. ! Alle maxi-

U/min | A | By | By | C
0,25 | 2,02 ] 2,01 [ 1,96 | 2,06
0,5 | 1,99 | 2,12 | 2,05 | 1,8*
1 1,99 | 1,06 | 2,03 | 1,98

Tabelle 5.7: Intensitét der Proben A, B und C in der (001)-Polfigur bei o = 45°
und 8 = 0°

malen Intensitidten zeigen hier nahezu den gleichen Wert. Dies gilt auch fiir die
beiden mit * gekennzeichneten Werte. Eine Abhiingigkeit mit der Stromungsge-
schwindigkeit ist mit den Messungen nicht zu bestimmen. Da aber auch schon
bei der Betrachtung der Partikelform nur sehr geringe Unterschiede aufgetreten
sind, kann eine Abhéingigkeit von der Stromungsgeschwindigkeit unterhalb der
Messungenauigkeit liegen.
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Abbildung 5.35: (110)-Polfigurschnitt bei & = 90° der Proben A fiir unter-
schiedliche Stromungsgeschwindigkeiten

Da die Stromungsabhéngigkeit bei den Muskovitmessungen in der Position
der Vorzugsorientierung senkrecht zur Basisebene zu beobachten ist, ist auch

L% — Stérung der Kiivettenrotation wihren der Messung
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fiir die AloO3-Proben eine solche Betrachtung notwendig. Die Vorzugsorientie-
rung in der riickgerechneten (110)-Polfigur ist zwar durch den nicht messbaren
Bereich in den originalen Polfiguren entstanden, Unterschiede in der Intensitét
konnen jedoch nur durch unterschiedliches Verhalten der Partikel und durch die
ODF-Rechnung erzeugt werden. In Abbildung 5.35 ist fiir die Probe A die Pol-
figurintensitit am Rand der riickgerechneten (110)-Polfigur aufgetragen. Die
Probe A mit der ausgeprigtesten Plittchenform zeigt auch hier keine signi-
fikante Abhéngigkeit mit der Stromungsgeschwindigkeit. Weder die maximale
Intensitét bei 8 = 0° noch die Position des Maximums éndert sich. Unter diesen
Stréomungsbedingungen treten keine signifikanten Anderungen der Textur mit
der Stromungsgeschwindigkeit auf.

5.2.4.3 Feststoffkonzentration

Durch eine Verringerung der Feststoffkonzentration verringert sich die Anzahl
der Teilchen-Teilchen Stofle. Dies hat zur Folge, dass die resultierende Tex-
tur stidrker durch die Orientierung des einzelnen Teilchens in der Stréomung
bestimmt wird. Um dies zu untersuchen wurde fiir die Probe B die Feststoff-
konzentration von 36 auf 24 Vol% reduziert. Da in den vorangegangenen Pol-
figurschnitten senkrecht zur Scherrichtung grofiere Unterschiede zu beobachten
sind, werden auch hier die beiden Konzentrationen anhand des gleichen Schnit-
tes verglichen.

In Abbildung 5.36 ist der Polfigurschnitt der (001)-Polfigur senkrecht zu
SR fiir die Probe B zu sehen. Mit sinkender Feststoffkonzentration nimmt auch
die maximale Intensitét ab. Die Unterschiede sind jedoch nur sehr gering. Die
hoher konzentrierte Probe bildet ein Maximum bis ca. 20° aus. Anschlieflend
fallt die Intensitét stark ab.
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Abbildung 5.36: (001)-Polfigurschnitt senkrecht zu SR der Proben B unter-
schiedlichen Feststoffkonzentrationen

Bei der geringer konzentrierten Probe nimmt der Verlauf der Intensitét iiber
den gesamten Bereich gleichméflig in Richtung o = 90° ab. Da fiir die Be-
stimmung der Konzentrationsabhéngigkeit nur zwei Messreihen der Probe B
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zur Verfiigung stehen, ldsst sich nur feststellen, dass sich die Textur mit un-
terschiedlicher Konzentration &ndert. Um Abhéngigkeiten zu bestimmen sind
jedoch weitere Messungen nétig, welche in Kapitel 5.2.5 und 5.2.6 durchgefiihrt
wurden.

5.2.4.4 Zusammenfassung

Erste Messungen mit AlsOs-Proben zeigen, dass auch diese eine Vorzugsorien-
tierung ausbilden. Die Ausrichtung der Plédttchen ist parallel zur Stréomungsrich-
tung und entspricht der Theorie von Jeffery [0] und Anczurowski et al. [7, 39].
Obwohl der plédttchenférmige Charakter viel geringer ausgeprégt ist als bei dem
Muskovitpulver, entstehen messbare Texturen. Der Einfluss der Kornform und
der Feststoffkonzentration ist zu erkennen, lisst sich jedoch mit der geringen
Anzahl von Messungen nicht néher beschreiben. Im Gegensatz zu den Messun-
gen mit Muskovitpartikeln ist eine zweite Vorzugsorientierung um die Basisebe-
ne nicht erkennbar. Eine Abhangigkeit mit der Stromungsgeschwindigkeit ldsst
sich nicht beobachten. Die Ergebnisse sind dank der hexagonalen Kristallsym-
metrie und der Mo6glichkeit normierte Polfiguren aus der ODF riickzurechnen
besser untereinander vergleichbar. Die Texturschérfe unterschiedlicher Messun-
gen kann fiir dieses System direkt gegeniiber gestellt werden. Dies geht iiber
den reinen Vergleich von Orientierungen beim Muskovit hinaus. Weitere Unter-
suchung an kommerziellen Proben der Firma Alcoa werden im néchsten Kapitel
anhand von weitreichenderen Messreihen die bisherigen Ergebnisse iiberpriifen.



5.2. ALUMINIUMOXIDPARTIKEL IN GLYZERIN 103

5.2.5 Die Proben HVAFG, CTC20 und GILOX in der Rotati-
onskiivette

Aufgrund der bisherigen Ergebnisse mit den ersten AlsOs-Proben, welche zu
sehr schwachen Texturen fiihrten, wurde im weiteren die Feststoffkonzentration
herabgesetzt. Der Einfluss der Teilchen-Teilchen Stéfle nimmt bei geringeren
Feststoffkonzentrationen ab. Dadurch haben die Teilchen im Mittel mehr Zeit
sich im Stromungsgradienten einzuregeln, ohne dass dies durch Stéfe gestort
wird. Dies entspricht eher der Situation eines Teilchens in der Strémung wie
von Jeffery beschrieben (siehe Kap. 1.3.2).

Aufgrund einer weiteren Umbaumassnahme an der Rotationskiivette (siehe
Kap. 4.1 Abb. 4.4) ist nun ein maximaler Durchstrahlwinkel von 58° moglich.
Dies hat den Vorteil, dass fiir die Berechnung der Orientierungsverteilungsfunk-
tion mehr gemessene Daten zur Verfiigung stehen.

Ziel dieser Versuchsreihe ist es, die bisherigen Ergebnisse zu bestétigen und
die noch unsicheren Trends zu vertiefen. Im Einzelnen geht es hierbei um:

o Uberpriifung der Partikelformabhingigkeit der Textur
e Uberpriifung der Texturabhingigkeit von der Strémungsgeschwindigkeit
e Erweiterung der Messreihe zu unterschiedlichen Feststoffkonzentrationen

Zu diesem Zweck wurden Messreihen mit unterschiedlichen Substanzen bei
Rotationsgeschwindigkeiten von 0,5U /min, 1U/min und 2U/min durchgefiihrt.
Die Proben HVAFG und CTC20 wurden mit unterschiedlichen Konzentrationen
gemessen. Die einzelnen Messparameter sind in Tabelle 5.8 zusammengefasst.

Probe | Konzentration | Drehwinkel w | Strahlquerschnitt | Belichtungszeit
[Vol%)] °] [mm?] [sec]
26 0- 58 1*1 20
HVAFG 13 0- 58 1*1 20
9 0- 58 1*1 20
Gilox 13 0- 58 1*1 20
26 0- 58 2%2 30
CcTC20 13 0- 58 2%2 40
9 0- 58 2%2 40

Tabelle 5.8: Messparameter der Alcoa Proben fiir die Rotationskiivette

Die unterschiedlichen Strahlquerschnitte und Messzeiten sind durch eine
weitere Variation im Messaufbau moglich. Die Messungen der Probe CTC20
wurden mit einer weiteren Blende durchgefiihrt. Diese Braggblende, bestehend
aus einer Aluminium/Blei Sandwichplatte, befindet sich zwischen der Probe
und dem Detektor (Abb. 5.37). Sie ist kreisrund zugeschnitten und absorbiert
so, den Teil der Beugungsringe, welcher fiir die Polfigurauswertung nicht notig
ist. In diesem Fall handelt es sich um den inneren Bereich bis zum (104)-Reflex,
in dem auch die Intensitidt des amorphen Teils (Plexiglas, Glyzerin) besonders
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hoch ist. Mit der Blende lésst sich der dynamische Bereich des Detektors besser
ausnutzen, da die hohen Intensititen im Zentrum nicht auf den Detektor treffen
und ihn zum iiberlaufen bringen. Die schwécheren Reflexe im &ufleren Bereich
lassen sich aufgrund einer héheren Intensitéit, ermoéglicht durch lingere Messzeit
und groferen Strahlquerschnitt, besser auswerten.

Flachendetektor

Blende
Probe ;

(o

Beugung’é’fing

Primérstrahl

i ausgeblendeter

Bereich

Abbildung 5.37: schematische Darstellung der Braggblende im Strahlengang

Mit dieser verbesserten Messmethode ldsst sich auch im Vergleich mit bis-
herigen Messungen abschétzen, ob die Messbedingungen der Proben A, B und
C geniigen um die ODF aus den Messdaten mittels Reihenentwicklung zu be-
stimmen. Sollten sich die Ergebnisse grundlegend unterscheiden, sind die Korn-
statistik der ersten Messungen und/oder der maximale Durchstrahlwinkel nicht
ausreichend fiir eine ODF-Rechnung.

5.2.5.1 Partikelform

Ahnlich den bisher untersuchten Proben A, B und C, zeigen auch die kommer-
ziellen Substanzen HVAFG, CTC20 und Gilox Unterschiede im plattchenférmi-
gen Charakter (siehe Kap. 3.2.1.2). Unter den zuvor beschriebenen Messbedin-
gungen sollen die Unterschiede der Partikelform deutlicher werden als in Kapitel
5.2.4 beobachtet.

Zum Vergleich der Vorzugsorientierung, bedingt durch die Partikelform, sind
in Abbildung 5.38 die aus der ODF riickgerechneten (001)-Polfiguren darge-
stellt, da auch bei diesen Al;O3-Proben die Basisebene der Plittchen der (001)-
Ebene im Kristall entspricht. Alle drei Proben sind bei gleicher Stromungsge-
schwindigkeit und Konzentration gemessen worden.

Die maximalen Intensitéten der (001)-Polfiguren sind bei den AlpO3-Pulvern
HVAFG und CTC20 nahezu gleich. Obwohl sich die Radienverhéltnisse, mit
re = 1 fiir HVAFG und r. = 4 fiir CTC20, deutlich unterscheiden. Der Einfluss
des globularen Anteils bei CTC20 fiihrt hier zu einem vergleichbaren Verhal-
ten der unterschiedlichen Substanzen. Der Verlauf der Hohenlinien der Proben
HVAFG und CTC20, sind jedoch voneinander verschieden. Die Probe CTC20
zeigt um das Maximum eine breitere kreisformige Ausdehnung. Fiir HVAFG ist
diese Ausdehnung nur in Richtung SR zu beobachten.
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sp HVAFG SR Gilox

MAX.= 2.32 MAX.= 3.43

IREREREE 0.00
2-------- 1.00
3————- 1.50
4 2.00
5---m-mn- 3.00

Abbildung 5.38: (001)-Polfiguren der Proben HVAFG, CTC20 und Gilox bei
1U/min

Das Produkt Gilox mit der ausgeprigtesten Plidttchenform (r. = 7) zeigt
eine deutlich schérfere Textur in der (001)-Polfigur im Vergleich zu den Proben
HVAFG und CTC20. Anhand der H6henlinien ist auch hier eine Ausdehnung
des Maximums in Scherrichtung aufgrund des nicht messbaren Bereichs in den
originalen Polfiguren zu sehen. Die gegeniiber den Proben A, B und C deutlich
schérferen Texturen sind hier auf die insgesamt geringere Feststoffkonzentration
zuriickzufiithren.

Eine genauere Betrachtung der Ergebnisse erlauben die Polfigurschnitte.
Alle Polfigurschnitte verlaufen im weiteren von o = 0° bis @ = 90°. Der vertikale
Schnitt in Richtung SR befindet sich bei § = 90°, der Horizontale in Richtung
QR bei g = 0°. Dieser ist fiir die oben beschriebenen Polfiguren in Abbildung
5.39 zu sehen. Die bei den Polfiguren gezeigten Unterschiede finden sich auch
in den Schnitten wieder.

Lediglich Gilox zeigt aufgrund des stark ausgeprégten plattchenférmigen
Charakters eine deutliche Vorzugsorientierung der Basisebene parallel zur Stro-
mungsrichtung. Die Unterschiede zwischen HVAFG und CTC20 finden sich in
der Ausdehnung des Maximums in «. Auflerdem lésst sich durch den Schnitt
auBlerdem feststellen, dass die Intensitéit bei CTC20 fast bis auf 0 bei a = 65°
zuriickgeht. Auflerdem wird der aus der (001)-Polfigur gewonnene Eindruck,
dass das Maximum fiir CTC20 sich in beide Richtungen ausdehnt, hier nicht
bestétigt. Alle drei Proben haben bei ca. 40° in a einen Wert von 1 erreicht. Zu
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Abbildung 5.39: (001)-Polfigurschnitte senkrecht zu SR der Proben HVAFG,
CTC20 und Gilox bei 1U/min

noch grofleren Winkeln « erreichen alle Substanzen ein Minimum. Anschlieend
weist HVAFG bei a = 90° den héchsten Wert von 1 auf.

Auch der in Abbildung 5.40 gezeigte Polfigurschnitt der Proben HVAFG,
CTC20 und Gilox in Scherrichtung fithrt zu weiteren Erkenntnissen. Das bei
den Proben A, B und C zu beobachtende Maximum bei a = 50° und die grofle
Ausdehnung in Scherrichtung ist hier nur fiir CTC20 auch zu sehen. Jedoch ist
dies nicht so stark ausgeprégt wie bei A, B, C. Die beiden anderen Substanzen
haben an dieser Position kein Maximum.
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Abbildung 5.40: (001)-Polfigurschnitte in Richtung SR der Proben HVAFG,
CTC20 und Gilox bei 1U/min

Jedoch ist die Ausdehnung der hohen Intensitdt in Scherrichtung auch hier
sehr grof}. Ein Wert von 1-fach regellos wird erst nach o = 70° erreicht. Fiir
HVAFG und Gilox befindet sich das Maximum bei @ = 0°. Von dort sinkt
die Intensitét kontinuierlich bis @ = 90° ab. Die im Vergleich mit A, B und
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C geringere Feststoffkonzentration mit 13Vol % fiihrt zumindest fiir Gilox zu
einer deutlich schirferen Textur.

Die bei den Proben A, B und C beobachtete weitere Vorzugsorientierung
ist auch bei den Proben HVAFG, CTC20 und Gilox zu beobachten. In den
in Abbildung 5.41 gezeigten (110)-Polfiguren tritt das Maximum wie bei den
anderen Proben auch senkrecht zur Scherrichtung SR auf.

SR HVAFG sr  Gilox

MAX.= 1.64 MAX.= 1.76
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Abbildung 5.41: (110)-Polfiguren der Proben HVAFG, CTC20 und Gilox bei
1U/min

Die Position des Maximums in der (110)-Polfigur der Probe CTC20 unter-
scheidet sich von den beiden anderen. Das Maximum befindet sich hier zwar
auch senkrecht zur Stromungsgeschwindigkeit, ist jedoch in « bei ca. 70° zu
sehen. Auch in dem Schnitt der (001)-Polfigur (Abb. 5.40) ist schon ein lokales
Maximum bei o« = 50° zu sehen, welches bei den beiden anderen Proben nicht
auftritt. Diese Orientierung lasst sich durch einen plattchenférmigen Charak-
ter nicht erkldren und ist trotz der nicht messbaren Bereiche in den Polfiguren
entstanden. Richtet sich ein Pléittchen in der Stromung entsprechend den Theo-
rien von Jeffery [0] und Anczurowski et al. [7] mit der Basisebene aus, sollte die
maximale Intensitét des (110)-Reflexes am Rand der Polfigur auftreten.

Da jedoch die Probe CTC20 als einzige einen grofien Anteil von globularen
Partikeln aufweist, ist es moglich, dass die globularen Partikel die Ausrichtung
der pliattchenformigen Partikel stéren und so eine weitere Vorzugsorientierung
erzeugen.
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5.2.5.2 Stromungsgeschwindigkeit

Die hohen Feststoffkonzentrationen der Proben A, B und C haben keine Abhén-
gigkeit von der Stromungsgeschwindigkeit erkennen lassen. Da die AloOs-Pulver
von Alcoa bei geringeren Konzentrationen gemessen wurden ist auch hier eine
Uberpriifung der Abhingigkeit von der Strémungsgeschwindigkeit notwendig.
Die Abbildung 5.42 zeigt exemplarisch die Polfigurschnitte der Probe CTC20
bei unterschiedlichen Stromungsgeschwindigkeiten.
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Abbildung 5.42: (001)-Polfigurschnitte senkrecht zu SR der Proben CTC20 mit
13Vol%

Die maximale Intensitdt nimmt bei dieser Messreihe mit steigender Stro-
mungsgeschwindigkeit zu. Dieser Effekt ist jedoch nur sehr schwach. Der weitere
Verlauf der Intensitdt mit o weist kaum Unterschiede auf. Erst bei @ = 90°
sind wieder Unterschiede in der Intensitdt vorhanden. Diese héngen aber nicht
systematisch mit der Stromungsgeschwindigkeit zusammen. Es sind auch keine
neuen Vorzugsorientierungen vorhanden.

Fiir einen Vergleich bei den anderen Messungen ist es also ausreichend die
Intensitit bei & = 0° und § = 0° gegeniiberzustellen. In Tabelle 5.9 sind fiir alle
durchgefiihrten Messungen die Intensitéiten in Abh#ngigkeit von der Strémungs-
geschwindigkeit aufgefiihrt.

U/min HVAFG CTC20 Gilox
26Vol% | 13Vol% | 9Vol% || 26Vol% | 13Vol% | 9Vol% || 13Vol%
0,25 2,12 241 | 2,61 - 225 | 2,14 3,43
0,5 9,12 232 | 2,66 2.17 2,35 * 3,43
1 2.15 * 264 || 225 2.4 2,63 3.4

Tabelle 5.9: Intensitét der Proben HVAFG, CTC20 und Gilox in der (001)-
Polfigur bei a = 0° und § = 0°

Die mit * gekennzeichneten Intensitidten resultieren aus Messungen, bei de-
nen es aufgrund einer undichten Kiivette oder Schwierigkeiten mit dem Antrieb
der Scheibe zu verfilschten Ergebnissen kam.



5.2. ALUMINIUMOXIDPARTIKEL IN GLYZERIN 109

Der schwache Trend aus der Abbildung 5.42 setzt sich bei den anderen
Messungen nicht fort. Die Anderungen in der Intensitéit sind nur sehr gering
und iiber die gemessenen Geschwindigkeiten zufillig verteilt.

Die bei Muskovit beobachtete Positionsénderung des Maximums in der
(111)-Polfigur in Abhéngigkeit von der Stréomungsgeschwindigkeit konnte bei
den AlyO3-Proben A, B und C in der (110)-Polfigur nicht beobachtet werden.
Fiir die Probe CTC20 wurde dieser Effekt anhand von Polfigurschnitten (Abb.
5.43 bei konstantem Polfigurwinkel o untersucht.
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Abbildung 5.43: (110)-Polfigurschnitte mit o« = 90° der Proben CTC20 bei
unterschiedlichen Stromungsgeschwindigkeiten

Auch in der Darstellung des Maximums in Abbildung 5.43 ist keine Positi-
onsénderung des Maximums mit der Stromungsgeschwindigkeit zu beobachten.
Auch treten keinerlei andere systematische Zusammenhinge der Textur mit
der Stromungsgeschwindigkeit auf. Um den in Kapitel 5.1 beschriebene Effekt
zu bestimmen ist der plittchenformige Charakter der AlyOs-Partikel in dieser
Scherstrémung nicht ausreichend.

5.2.5.3 Feststoffkonzentration

Die in Kapitel 5.2.4 beschriebene Anderung der maximalen Intensitiit in der
(001)-Polfigur bei & = 0° und # = 0° mit unterschiedlicher Feststoffkonzentra-
tion in der riickgerechneten (001)-Polfigur konnte dort nur anhand einer Mes-
sung beobachtet werden. Mit den neuen AlyOs-Pulvern von Alcoa, welche in
grofler Menge vorhanden sind, war nun eine systematischere Messung moglich.
Da bei der in Kapitel untersuchten Probe B 5.2.4 die maximale Intensitdt mit
sinkender Feststoffkonzentration zunahm, wurde die Konzentration fiir die Pro-
ben HVAFG und CTC20 weiter herabgesetzt um einen moglichst grofien Effekt
zu erzielen.

Aufgrund der in Tabelle 5.9 gezeigten Ausfiille bei einigen Messungen, re-
duzierte sich die Zahl der zu Verfiigung stehenden Ergebnisse auf drei Mess-
reihen. Fiir drei weitere Messreihen stehen nur zwei Messwerte zur Verfiigung.
Die Auswertung der Messergebnisse erfolgt unter zwei Gesichtspunkten. Zum
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einen ist der Verlauf der Intensitét mit veréinderter Feststoffkonzentration inter-
essant. Zum anderen ist auch eine Gegeniiberstellung der Intensititen bei o =
0° und B = 0°, welche der Orientierung der Basisebene der Partikel parallel zur
Stromung entspricht von Bedeutung.

Der Verlauf der Intensitét fiir unterschiedliche Konzentrationen der Probe
CTC20 ist in einem (001)-Polfigurschnitt in Abbildung 5.44 dargestellt. Mit
sinkender Feststoffkonzentration nimmt auch hier die Intensitét fiir die Vor-
zugsorientierung bei @ = 0° und 8 = 0° zu. Die bei der Probe B (Kap. 5.2.4)
beobachteten Ergebnisse, dass sich mit geringerer Feststoffkonzentration die Ba-
sisebene stéarker parallel zur Stromungsrichtung einregelt, werden durch diese
Messreihe bestétigt.
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Abbildung 5.44: 001)-Polfigurschnitt senkrecht zu SR von CTC20 bei unter-
schiedlichen Feststoffkonzentrationen

Der Schnitt zeigt auflerdem, dass sich der Verlauf der Intensitét kaum dndert.
Es treten bei den unterschiedlichen Konzentrationen keine neuen Vorzugsorien-
tierungen auf.

2.8
2,6
2,4
2,2
2017V
1,8

1,6 ¥

1,4 \%7
1,2 N

v
1,0 Py,
08 A
! 3 N -V
0,6 g'\%ﬁv_vﬂ—v v
0'4 T T T T T T T T T T T T 1

O 15 30 45 60 75 90

o [°]

—v— HVAFG (26 VoI% 1 U/min)
--v-- HVAFG (13 Vol% 1 U/min)
- HVAFG (9 Vol% 1 U/min)

4« <

4 <
A4
3

Intensitat

Abbildung 5.45: 001)-Polfigurschnitt senkrecht zu SR von HVAFG bei unter-
schiedlichen Feststoffkonzentrationen
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Auch fiir das AloO3-Pulver HVAFG ist in Abbildung 5.45 der Verlauf der In-
tensitét fiir verschiedene Konzentrationen im horizontalen (001)-Polfigurschnitt
dargestellt. Die Unterschiede bei o = 0° und 8 = 0° sind hier etwas deutlicher
zu sehen als bei CTC20.

Es treten aber auch hier keine neuen Vorzugsorientierungen bei unterschied-
lichen Konzentrationen auf. Der Effekt, dass die Texturschéirfe mit sinkender
Konzentration zunimmt ist in allen Messreihen nur schwach ausgepréigt. Der
maximale Fehler in den riickgerechneten Polfiguren (siehe Kap. 2.5.5) betrigt
bei allen Rechnungen ca. 0,3fach regellos (siche Anhang C). Somit ist der Feh-
ler aus der ODF-Rechnung auf &hnlichem Niveau wie der beobachtete Effekt.
Da sich aber fiir alle Messungen und Rechnungen ein Zusammenhang zwischen
Texturschérfe und Konzentration darstellt ist eine zufillige Abhéngigkeit un-
wahrscheinlich.

In Abbildung 5.46 sind die Intensitéiten bei o = 0° und g = 0° der drei ste-
henden Messreihen in Abhéngigkeit von der Feststoffkonzentration aufgetragen.
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Abbildung 5.46: Intensitit der Vorzugsorientierung bei {0,0} von HVAFG und
CTC20 fiir unterschiedliche Feststoffkonzentrationen

Die einzelnen Messpunkte sind nur zur Verdeutlichung miteinander verbun-
den. Eine nichtlineare Konzentrationsabhéngigkeit ist denkbar, lédsst sich aber
aufgrund der wenigen Datenpunkte nicht mit Sicherheit vorhersagen. Die ge-
ringere Feststoffkonzentration fithrt zu weniger Teilchen-Teilchen-St68en und
somit zu weniger Storungen bereits eingeregelter Teilchen. Auflerdem kann sich
durch eine verinderte Feststoffkonzentration, wie in Kapitel 1.4.1 beschrieben,
der Stromungsgradient dndern [13]. Mit steigender Feststoffkonzentration wird
der Stromungsgradient schwéicher und somit auch die daraus resultierende Tex-
tur.
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5.2.5.4 Zusammenfassung

Die Ergebnisse der Proben A, B und C in Kapitel 5.2.4 werden durch die Mes-
sungen mit den Proben HVAFG, CTC20 und Gilox bestétigt. Die Abhéngig-
keit der Textur von der Partikelform ist in allen Messungen zu beobachten. Die
Verdanderung der Messparameter zu geringeren Konzentrationen hat sich als po-
sitiv herausgestellt, da die ermittelten Intensitdten der Vorzugsorientierungen
deutlich hoher sind.

Eine Abhéngigkeit der Textur von der Stromungsgeschwindigkeit ldsst sich
auch bei geringeren Konzentrationen nicht beobachten. Die Konzentrations-
abhéngigkeit ist jedoch aufgrund der zusétzlichen Messungen deutlich gewor-
den.
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5.2.6 Die Proben HVAFG, CTC20 und Gilox in der Durch-
flusskiivette

Die Durchflusskiivette besitzt aufgrund der Bauart zwei wesentliche Vorteile.
e keine beweglichen Teile in Kontakt mit der Suspension
e keine Motorteile drehen sich in den Strahlengang

Dies ermdglicht lange Messzeiten bei sehr stabilen Bedingungen und mit einem
erweiterten Messbereich in w von -70° bis 70° (siehe Kap. 4.2). Die Orientie-
rungsverteilungsfunktion und die riickgerechnete (001)- und (110)-Polfiguren
lassen sich mit mehr gemessenen Daten berechnen.

AuBlerdem bietet die Durchflusskiivette ein anderes Stromungsprofil gegen-
iiber der Rotationskiivette (Kap. 1.2). Dieser Einfluss kann im Vergleich der
FErgebnisse mit der Rotationskiivette herausgearbeitet werden, da in beiden Sys-
temen die gleichen AlyOs-Pulver und Glyzerin verwendet werden. Lediglich die
gewihlten Feststoffkonzentrationen sind geringer, da fiir die Durchflusskiivette
die Fliefahigkeit der Suspension gewéhrleistet werden muss.

Unter diesen verdnderten Bedingungen sollen folgende Effekte untersucht
werden.

e Uberpriifung der Partikelformabhingigkeit der Textur im veréinderten
Stromungsfeld

e Uberpriifung der Texturabhingigkeit von der Strémungsgeschwindigkeit
e Verhalten bei unterschiedlichen Feststoffkonzentrationen
e Vergleich der Stromungsfelder von Rotations- und Durchflusskiivette

Es wurde fiir jede Suspension eine Messreihe mit unterschiedlichen Stro-
mungsgeschwindigkeiten (0,2 , 0,5, 1, 2 u. 5ml/s) durchgefiihrt. Die einzelnen
Parameter der Messreihen sind in Tabelle 5.10 zusammengefasst.

Probe | Konzentration | Drehwinkel | Strahlquer- | Belichtungs-
[Vol%] w [°] schnitt [mm] zeit [sec]

12,5 -70 - 70 1*1 60

HVAFG 10 -70 - 70 1*1 120
12,5 -70 - 70 1*1 40

Gilox 10 -70 - 70 2%2 60
7,5 -70 - 70 1*1 60

12,5 -70 - 70 1*1 40

CcTC20 10 -70 - 70 2%2 60
7,5 -70 - 70 1*1 60

Tabelle 5.10: Messparameter der Alcoa Proben fiir die Durchflusskiivette

Die Strahlquerschnitte und Messzeiten wurden jeweils so gewéhlt, dass der
dynamische Bereich des Detektors optimal ausgenutzt wurde. Die maximale
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Intensitdt pro Pixel betrdgt 100000 counts [70]. Da einige Messungen an der
Petra II Beamline (identisch zu BW5 Kap. 2.2.1) mit hoherem Photonenfluss
durchgefiihrt wurden, war ein Strahlquerschnitt von 1 * Imm ausreichend. Das
in Kapitel 5.2.5 beschriebene Blendensystem wurde auch hier wieder eingesetzt.

5.2.6.1 Partikelform

Wie schon bei den Messungen mit der Rotationskiivette ist auch hier der Ein-
fluss der Partikelform auf die Textur am deutlichsten an der (001)-Polfigur in
Abbildung 5.47 zu sehen. Die Partikel richten sich auch hier im Gradienten der
Stromung mit der Basisebene parallel zur Stromungsrichtung aus.

QR HVAFG QRr CTC20

MAX.= 2.41

12N

007 FR
QR  Gilox
Tooonnns 0.00
Y 1.00
N 1,50
3 2.00
P 500
6 .00

001 FR

Abbildung 5.47: (001)-Polfiguren der Proben HVAFG, CTC20 und Gilox bei
1ml/s

Die mit der Durchflusskiivette gemessenen Texturen sind schérfer als bei
der Rotationskiivette. So wird auch der Unterschied zwischen den globularen
Partikeln der Probe HVAFG und den leicht pléattchenférmigen Partikel der Pro-
be CTC20 deutlicher. Gilox bildet auch hier wieder die schirfsten Texturen
aus. Durch den verdnderten Geschwindigkeitsgradienten (Kap. 1.2.2) in der
Stromung treten aber sonst keine weiteren Unterschiede, wie z.B. neue Kompo-
nenten, zwischen den Texturen der Rotations- und der Durchflusskiivette auf.

Die Verldufe der Hohenlinien sind denen der Rotationskiivette sehr &hnlich.
Das Maximum bei a = 0° und § = 0° féllt in Flussrichtung FR schnell ab.
Senkrecht zur Flussrichtung ist es deutlich breiter ausgedehnt. Die Stréomungs-
richtung in den beiden Kiivetten ist zwar unterschiedlich, die Richtung des
Geschwindigkeitsgradienten ist jedoch gleich geblieben. Fiir alle Messungen
verlduft der grofite Geschwindigkeitsgradient in Strahlrichtung. So sind die
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(001)-Polfiguren direkt miteinander vergleichbar, obwohl sich die Stromungs-
richtung &ndert.

Da auch hier die wesentlichen Anderungen in der Textur in Flussrichtung
und senkrecht dazu zu beobachten sind, ist die Darstellung eines Polfigur-
schnitts in die entsprechende Richtung geeignet, um Unterschiede zwischen den
einzelnen Substanzen besser sichtbar zu machen.

In Abbildung 5.48 ist der horizontale Schnitt durch die (001)-Polfigur dar-
gestellt. Der Schnitt gibt iiber die Unterschiede in der maximalen Intensitét
hinaus noch weitere Informationen. Bei ca. o = 30° erreicht die Intensitéten fiir
alle Substanzen der Wert 1, welches einem regellosen Verhalten entspricht.
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¥ | .- HVAFG (12.5 Vol% 1 ml/s)
g3 x
= -
2 e
VL X
2 2 v
IS AR
N
LN = i VI
\Q. \% 7¥_ /i V"ﬂeg
0 T T T T T T T T T T T 1
0 15 30 45 60 75 90

o [°]

Abbildung 5.48: (001)-Polfigurschnitte in Richtung FR der Proben HVAFG,
CTC20 und Gilox bei 1ml/s

Die Auslenkung aus der Ideallage, in Flussrichtung, ist somit unabhéingig
von der Partikelform. Sie hat nur einen Einfluss auf die maximale Intensitéit.

4,5
ok —=— CTC20 (12.5 Vol% 1 ml/s)
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1 * - HVAFG (12.5 Vol% 1ml/s)
3,5 \
] *
= 304 :
S haa X
n 25 ; o Ea X%
c ) Vew.m
g 299 i
e Fgy
1,0 KT
. XYY,
0,5 KK -k
010 ] T T T T T T T T T T T 1
0 15 30 45 60 75 90
o [°]

Abbildung 5.49: (001)-Polfigurschnitte senkrecht zu FR der Proben HVAFG,
CTC20 und Gilox bei 1ml/s
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Ein weiterer Aspekt ist die Auslenkung senkrecht zur Flussrichtung. Ent-
spricht der Scherrichtung in der Rotationskiivette. Zum Vergleich der Proben
ist ein Polfigurschnitt senkrecht zu FR notwendig. In dem in Abbildung 5.49
dargestellten Schnitt zeigt sich ein #hnliches Verhalten, wie bei dem horizonta-
len Schnitt. Eine Abh#ngigkeit der Auslenkung von der Partikelform ist nicht
vorhanden.

Ab einem Winkel o = 40° verhalten sich alle drei Proben dhnlich. Jedoch
ist hier erst ein Wert von 1,5 erreicht. Regelloses Verhalten ist erst am Rand
der Polfigur zu beobachten. Diese stiarkere Auslenkung der Basisebene aus der
Ideallage in Richtung des Geschwindigkeitsgradienten ist auch von Anczurowski
et al. [7] so vorher gesagt.

OrR HVAFG Qr CTC20

MAX.= 1.76

Q
T 0.00
2---mm--- 1.00
3————- 1.25
4 1.50
R 1.75
6————— 2.00

FR

Abbildung 5.50: (001)-Polfiguren der Proben HVAFG, CTC20 und Gilox bei
1ml/s

Ein weiterer Aspekt bei der Betrachtung der Abhéngigkeit der Textur von
der Partikelform, ist neben der Orientierung der Basisebene, die Orientierung
um die Normale der Basisebene. Wie schon in den Kapiteln 5.2.4 und 5.2.5 ist
die Textur in den riickgerechneten (110)-Polfiguren nicht rotationssymmetrisch.
Auch die (110)-Polfiguren aus der Durchflusskiivette, der Proben HVAFG, CTC20
und Gilox in Abbildung 5.50 zeigen, wie bei den Messungen mit der Rotati-
onskiivette ein Maximum in Flussrichtung. Trotz unterschiedlicher Flussrich-
tungen befindet sich das Maximum der (110)-Polfigur an der gleichen Position
wie bei der Rotationskiivette. Dies ist ein weiteres Indiz fiir ein Maximum,
welches aufgrund des nicht messbaren Bereichs entsteht.

Die Probe Gilox, mit dem gréfiten plattchenformigen Charakter, zeigt im
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Gegensatz zu den anderen Proben eine gleichméfigere Intensitéitsverteilung am
Rand der Polfigur. Es tritt zwar auch ein Maximum in Flussrichtung auf, jedoch
ist die Intensitédt in den anderen Randbereichen der Polfigur deutlich grofier
und weist einen hohen rotationssymmetrischen Anteil auf. Der deutlich kleine-
re nicht messbare Bereich mit der Durchflusskiivette durchschneidet den rota-
tionssymmetrischen Teil in der (104), (113) und (116)-Polfigur nicht mehr so
stark und beeinflusst somit die ODF-Rechnung weniger.

Da bei den Proben HVAFG und CTC20 dies nicht zu beobachten ist, be-
steht die Moglichkeit, dass es bei Proben mit einer weniger stark ausgepriagten
Plattchenform tatséichlich eine Vorzugsorientierung in der Basisebene gibt. Die
gemessenen (110)-Polfiguren im Anhang D geben hierauf einen Hinweis, da auch
hier schon ein Maximum in Stréomungsrichtung zu beobachten ist.

5.2.6.2 Stromungsgeschwindigkeit

Alle bisherigen Messungen haben keine Abhéngigkeiten der Textur von der
Stromungsgeschwindigkeit gezeigt. Die in der Strémung der Durchflusskiivette
entstandenen Texturen sind jedoch deutlich schirfer als die aus der Rotati-
onskiivette. Dies kann besonders bei der Probe Gilox, mit der schérfsten Tex-
tur, dazu fithren, dass Unterschiede bei der Stromungsgeschwindigkeit in den
riickgerechneten Polfiguren zu erkennen sind. Da die Texturen wie in Kapitel
5.2.2 nur mit einem geringen Reihenentwicklungsgrad gerechnet werden kénnen,
lassen sich die geringen Abweichungen nicht darstellen.

In Abbildung 5.51 sind im Polfigurschnitt senkrecht zur Fliefirichtung fiir
unterschiedliche Stromungsgeschwindigkeiten bei gleicher Feststoffkonzentrati-
on (10Vol%) gegeniibergestellt. Der Verlauf der Intensitét ist fiir alle Geschwin-
digkeiten fast iiber den gesamten Bereich gleich, obwohl gerade senkrecht zu FR
die Auslenkung der Basisebene am grofiten ist und somit ein unterschiedliches
Verhalten am wahrscheinlichsten ist. Lediglich im Maximum bei o = 0° und
8 = 0° treten Abweichungen auf.
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Abbildung 5.51: (001)-Polfigurschnitte senkrecht zu FR der Proben Gilox bei
unterschiedlichen Stromungsgeschwindigkeiten
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Die unterschiedlichen maximalen Intensitéiten weisen allerdings keinerlei
Systematik auf. Es ist weder eine Zunahme der Intensitét der Basisebenenorien-
tierung noch eine Abnahme mit der Stromungsgeschwindigkeit zu beobachten.
Da jedoch die maximale Intensitéit um ca. + 0,3-fach regellos variiert, ist ein
Einfluss der Strémungsgeschwindigkeit nicht auszuschlielen.

Eine Zusammenstellung der maximalen Intensitédten bei o = 0° und 3 = 0°
in Tabelle 5.11 bestétigt dies auch fiir die anderen Substanzen. Die maximale
Abweichung zwischen den Intensitéten der einzelnen Stromungsgeschwindigkei-
ten einer Probe betrigt ca. 10%. Die minimale Abweichung ist mit ca. 1%
unterhalb der Genauigkeit der ODF-Rechnung.

Vol% || 0,2ml/s | 0,5ml/s | 1ml/s | 2ml/s | 5ml/s
12,5 2.4 943 | 241 | 247 | 246
HVAFG 2.55 256 | 2,59 | 2,55 | 2,65
12,5 2.5 254 | 2,78 | 2,66 | 2.68
CTC20 10 2,59 2,69 2,74 2,81 2,84
7.5 2.78 299 | 3,01 * 2.87
125 || 4,19 2 424 | 419 | 4,24
Gilox 10 45 459 | 433 | 45 | 419
7.5 4,75 44 | 459 | 47

Tabelle 5.11: Intensitdt der Proben HVAFG, CTC20 und Gilox in der (001)-
Polfigur bei a = 0° und § = 0°

Die Variation der Intensitéten ist bei der plattchenférmigen Substanz Gilox
am groffiten. Ein Einfluss der Stromungsgeschwindigkeit auf die Textur, kann
auch hier vorhanden sein. Die AlpOs-Pulver sind jedoch aufgrund des Radien-
verhéltnisses und der Kristallsymmetrie jedoch nicht sensitiv genug um diesen
Effekt sichtbar zu machen.

2,2 —x— Gilox (7.5 Vol% 0.2 ml/s)
[ --o-- Gilox (7.5 Vol% 0.5 ml/s)
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Abbildung 5.52: (110)-Polfigurschnitte mit « = 90° der Proben Gilox bei un-
terschiedlichen Strémungsgeschwindigkeiten

Eine weitere Abhéngigkeit der Textur von der Stromungsgeschwindigkeit,
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wie bei den Muskovitmessungen (z.B. Kap. 5.1 Abb. 5.10 o. 5.8), ist die maxi-
male Orientierungsdichte in einer Polfigur senkrecht zu Basisebene. Aufgrund
der giinstigeren Messbedingungen ist die (110)-Polfigur hier besser geeignet um
die freie Rotation der Partikel um die Normale der Basisebene in der Strémung
zu untersuchen. Der Einfluss des nicht messbaren Bereichs in den originalen Pol-
figuren ist deutlich geringer. Wie schon in den Kapiteln 5.2.4 und 5.2.5 dient
auch hier zur Bestimmung der Position des Maximum am Rand der (110)-
Polfigur ein Polfigurschnitt bei o = 90° von 8 = 0° bis g = 90°.

Der Polfigurschnitt in Abbildung 5.52 zeigt keine Anderung der Position des
Maximums mit der Stromungsgeschwindigkeit. Auch die insgesamt schérfere
Textur der Probe Gilox ist nicht ausreichend um einen systematischen Zusam-
menhang zwischen Textur und Stromungsgeschwindigkeit darzustellen.

5.2.6.3 Feststoffkonzentration

Mit Hilfe der gréfleren Anzahl von Messungen mit der Durchflusskiivette bei
unterschiedlicher Feststoffkonzentration soll die in Kapitel 5.2.5 beobachtete
Abhéngigkeit der Textur von der Konzentration bestétigt werden. Die schérfe-
ren Texturen im Stromungsfeld der Durchflusskiivette sind besser geeignet um
Unterschiede besser darzustellen.

Eine Gegeniiberstellung von Messungen einer Substanz bei gleicher Stro-
mungsgeschwindigkeit im Schnitt durch die riickgerechnete (001)-Polfigur gibt
die Unterschiede im Profil des Maximums. In Abbildung 5.53 ist der horizontale
Polfigurschnitt der Probe Gilox bei unterschiedlichen Feststoffkonzentrationen
dargestellt. Die Probe Gilox, welche die stiarksten Texturen ausbildet, ldsst er-
kennen, dass mit steigender Feststoffkonzentration die Texturschérfe abnimmt.
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Abbildung 5.53: (001)-Polfigurschnitte senkrecht zu FR der Proben Gilox bei
unterschiedlichen Stromungsgeschwindigkeiten

Das Auftreten von anderen oder zusétzlichen Orientierungen, welches mit
den sensitiveren Messungen mit der Durchflusskiivette moglich wére, lasst sich
nicht beobachten. Der Verlauf der Intensitét ist fiir alle Konzentrationen gleich.
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Es treten lediglich Unterschiede in der maximalen Konzentration bei @ = 0°
und 8 = 0° auf.

Da sich mit unterschiedlicher Feststoffkonzentration nur die maximale In-
tensitéit dndert, sind in Abbildung 5.54 die Intensitéiten bei @ = 0° und 8 = 0°
in Abhéngigkeit von der Konzentration aufgetragen. Die Bezeichnung Gilox
(ml/s) steht fiir die gemittelte Intensitét iiber alle Stromungsgeschwindigkei-
ten.

—¥— Gilox (0,2 ml/s)
--x- Gilox (1 ml/s)
- Gilox (5 ml/s)
--e-- Gilox (ml/s)

Intensitat

8 9 10 11 12
\ol%

Abbildung 5.54: Intensitéit der Vorzugsorientierung bei {0,0} von Gilox fiir un-
terschiedliche Feststoffkonzentrationen

Es sind nur die Stromungsgeschwindigkeiten aufgetragen, welche fiir alle drei
Konzentrationen korrekt gemessen wurden. Die einzelnen Messpunkte sind nur
zur Verdeutlichung des Verlaufs der Intensitidt miteinander verbunden. Die Mes-
sungen bestédtigen die Ergebnisse aus Kapitel 5.2.4 und 5.2.5. Sie zeigen deutlich
die Abhéngigkeit der Texturschérfe von der Feststoffkonzentration, auch wenn
bei der Messung fiir Gilox 5ml/s ein Ausreier bei 10Vol% auftritt. Die gemit-
telte Intensitéit zeigt jedoch einen nahezu linearen Verlauf in Abhéngigkeit von
der Konzentration.

Die gleiche Messreihe mit drei unterschiedlichen Konzentrationen bei fiinf
verschiedenen Stromungsgeschwindigkeiten wurde auch fiir die Substanz CTC20
durchgefiihrt. Hier sind die absoluten Intensitdten aufgrund des weniger ausge-
pragten pléattchenformigen Charakters bei « = 0° und 8 = 0° nicht so hoch wie
bei Gilox.

Die in Abbildung 5.55 aufgetragenen maximalen Intensitédten zeigen jedoch
deutlich, dass auch hier die Texturschérfe mit steigender Feststoffkonzentration
abnimmt. Der Fehler aus der ODF-Rechnung (siehe Kap. 2.5.5) ist im Vergleich
zur Rotationskiivette mit ca. 0,2fach regellos (siehe Anhang D) aufgrund der
besseren Messbedingungen geringer. Gleiches gilt aber auch fiir den beobachte-
ten Effekt. Betrachtet man die gemittelte Intensitét (CTC20 (ml/s), zeigt sich
ein fast linearer Verlauf in Abhéngigkeit von der Konzentration.

Die Messung von CTC20 bei 2ml/s wurde nicht aufgetragen, da nur zwei
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Abbildung 5.55: Intensitét der Vorzugsorientierung bei {0,0} von CTC20 fiir
unterschiedliche Feststoffkonzentrationen

Messwerte zur Verfiigung stehen. Der nicht stetig abnehmende Verlauf der In-
tensitdt von CTC20 bei 1ml/s ist als Ausreifiler zu bewerten. Die hochste und
geringste Konzentration der 1ml/s-Messung spiegeln aber den Trend wieder.

Fiir beide Substanzen (CTC20 und Gilox) nimmt die mittlere Intensitét
iiber den gemessenen Bereich um ca. 10% ab. Die Abweichungen liegen zwar
innerhalb der Messungenauigkeit, treten aber bei allen Proben auf, so dass der
Zusammenhang zwischen Feststoffkonzentration und schérfe der Vorzugsorien-
tierung der Partikel parallel zur Strémungsrichtung eindeutig ist.

5.2.6.4 Zusammenfassung

Die Vielzahl der Messungen mit der Durchflusskiivette hat die Ergebnisse, wel-
che mit der Rotationskiivette erzielt wurden bestétigt. Unterschiedliche Stro-
mungsgeschwindigkeiten zeigen auch hier keinen systematischen Einfluss auf die
Textur. Die Schwankungen der maximalen Intensitat bei a = 0° und § = 0° zwi-
schen den einzelnen Geschwindigkeiten sind mit der Durchflusskiivette jedoch
deutlich stéirker geworden. Auch eine weitere Untersuchung der Ebene senkrecht
zur Basisebene hat keinen Einfluss der Stromungsgeschwindigkeit auf die Textur
ergeben. Die insgesamt stidrkeren Texturen machen auch die Unterschiede in der
Partikelform deutlicher. Dieses gilt besonders fiir die eher geringen Unterschiede
zwischen HVAFG und CTC20. Mit den Messungen der Durchflusskiivette wur-
de bestétigt, dass mit steigender Feststoffkonzentration die Orientierungsdichte
der Basisebene parallel zur Stromungsrichtung abnimmt. Aulerdem zeigt sich,
dass der geringere nicht messbare Bereich dazu fiihrt, das ein rotationssym-
metrisches Verhalten bei der Probe Gilox zu beobachten ist, welches mit der
Rotationskiivette nicht moglich ist.
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Kapitel 6

Diskussion

Die Ergebnisse aus Kapitel 5 zeigen, dass die Methode der Polfigurmessung mit
Hochenergetischer Synchrotronstrahlung sehr gut geeignet ist, um die Orien-
tierung von kristallinen Partikeln in Fliissigkeitsstromungen zu bestimmen. Die
hohe Intensitdt der Beamline BW5 am HASYLAB reduziert die Messzeit auf
wenige Stunden. Andere Beugungsmethoden Mittels Rontgenrchre oder Neu-
tronenstrahlung sind nicht geeignet, da aufgrund des geringen Flusses die Mess-
zeit mehrere Wochen betragen wiirde.

Die beiden konstruierten Kiivetten (siehe Kap. 4) haben iiber einen ausrei-
chend grofien Zeitraum eine konstante Stromung erzeugt, wobei sich die Durch-
flusskiivette aufgrund fehlender beweglicher Teile als vorteilhaft erwiesen hat.
Es kam auch nach mehr als 10 Stunden Betriebszeit zu keinerlei Undichtigkeiten,
im Gegensatz zur Rotationskiivette. Auch Plexiglas als verwendetes Kiivetten-
material ist sehr gut geeignet, da es nur den amorphen Anteil des Beugungs-
diagramms erhoht und keinerlei weitere texturierte Beugungsreflexe auftreten,
welche die Messung stéren. Mit beiden verwendeten Kiivetten ist es moglich die
Abhéngigkeit der Textur von der Partikelform, der Stromungsgeschwindigkeit,
der Feststoffkonzentration und dem Stréomungsprofil zu untersuchen.

Texturentwicklung mit unterschiedlicher Partikelform Bei der Unter-
suchung des Einflusses unterschiedlicher Partikelformen auf die Textur stand die
mehr oder weniger stark ausgeprigte Pliattchenform (siehe Kap. 3) der einzelnen
Partikel im Vordergrund. Jedoch galt es nicht einzelne Partikel in der Strémung
zu charakterisieren, wie von Jeffery in Kapitel 1.3.2 beschrieben, sondern das
Verhalten von Partikelgemengen. Orientierungen einzelner Partikel mit exakt
definierter Form in einer strémenden Fliissigkeit lassen sich mit diesen Polfigur-
messungen nicht beschreiben, da bei dieser Methode immer sehr viele Partikel
gleichzeitig detektiert werden. Die Messung vieler Partikel gleichzeitig liefert
eine Orientierungsverteilung, welche charakteristisch fiir das gesamte Gemisch
ist.

Die Polfigurmessung mit Hochenergetischer Synchrotronstrahlung zeigt, wie
sich die Partikel des Gemisches im Stromungsgradienten der Fliissigkeit durch
starre Rotation einregeln. Somit ist sie auch deutlich besser geeignet, als die Me-
thode von Brandon et al. [11] (sieche Kap. 1.4.3), da die Orientierung direkt in
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der Strémung bestimmt wird. Zwar wird auch bei dort eine Vorzugsorientierung
fiir die Basisebene der plattchenférmigen Partikel parallel zur Stromungsrich-
tung gefunden, es wurde jedoch keine 3-dimensionale Texturanalyse gerechnet.
So lassen sich die Aussagen iiber die Texturschirfe nicht miteinander verglei-
chen.

Die in Kapitel 1.4.3 beschriebene Orientierungsbestimmung mittels Neutro-
nenbeugung von Clarke et al. [12] liefert im Vergleich mit der in dieser Arbeit
durchgefiihrten Polfigurmessung auch nur einen kleinen Teil der Ergebnisse. Die
von Clarke et al. [12] gemachte Annahme, dass sich die Partikel um die Nor-
male der Basisebene frei drehen, konnte durch die Muskovitpolfiguren (Kap.
5.1) nicht bestétigt werden. Aufgrund des stark eingeschrénkten Orientierungs-
bereichs bei der Messgeometrie von Clarke et al. [12] ist es leicht mdglich eine
Verdnderung der Position des Maximum, wie bei den Muskovitmessungen in
Kapitel 5.1 beobachtet, als eine Verdnderung in der Texturschérfe zu deuten.
Die Aussage, dass sich die Partikel mit ihrer Basisebene parallel zur Strémungs-
richtung ausrichten stimmt aber mit den Ergebnissen dieser Arbeit iiberein.

Auch bei den ersten Messungen mit Hochenergetischer Synchrotronstrah-
lung an Gemischen aus Wasser und Kaolinit von Bare et al. [13] wurden keine
Polfiguren gemessen. Die Beugungsbilder wurden fiir diese Messungen mit ei-
nem Fléachendetektor fiir aufgenommen, so dass schon mehr Orientierungen als
bei einem 1-dimensionalem Detektor bestimmt werden konnten. Diese zusétz-
liche Information wurde aber nicht beriicksichtigt.

Die mit der Methode von Bare et al. erzielten Ergebnisse (siehe Kap.1.4.3
Abb. 1.21) zeigen, das sich die pldttchenférmigen Partikel (ii) parallel zur
Stromungsrichtung aufgrund des Strémungsgradienten ausrichten. Dies stimmt
mit den Ergebnissen in Kapitel 5.2 iiberein. Da von Bare et al. [13] hierfiir
jedoch nur Beugungsbilder von drei unterschiedlichen Probenorientierungen
(Abb. 1.20) zur Verfiigung standen, ist eine Aussage iiber das Vorhandensein
weiterer Orientierungen nicht moglich. Auch kénnen so keine Aussagen iiber
die freie Rotation der Plittchen in der Stromung gemacht werden. Hierzu ist
die Polfigurmessung unerléasslich.

Fiir die Orientierung der Partikel (i) in Abbildung 1.21 ist nach Bare et
al. die Kiivettenwand der Ausschlag gebende Faktor. Da jedoch die Partikel,
wie von Feng et al. [31] beschrieben, in einer Stromung eine Gleichgewichts-
position einnehmen, welche nicht direkt an der Wand ist (es bildet sich ein
Schmierfilm aus), konnen auch andere Einfliisse diese Orientierung erzeugen.
Da in der Durchflusskiivette zwei Stromungsgradienten vorliegen, jeweils zwi-
schen den Wénden im Stromungskanal, kann in den Randbereichen der Einfluss
des zweiten Stromungsgradienten stirker werden und so fiir diese Orientierung
verantwortlich sein.

Es wird hier allerdings noch eine weitere Orientierung der Plittchen (Abb.
1.22 a)) beschrieben, welche sich bei geringen Scherraten nahezu senkrecht zur
Stromungsrichtung einregeln. Solche Unterschiede wurden bei allen in dieser Ar-
beit gemessenen Polfiguren nicht beobachtet. Da hier jedoch eine andere Kiivet-
tenform (siehe Kap. 4.1 Abb. 4.1) verwendet wurde lassen sich die Ergebnisse
auch nicht in jedem Detail miteinander vergleichen.

Um jedoch die Orientierung der Basisebene vollstéindig zu beschreiben, und
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nicht nur einzelne Orientierungen, ist es notwendig mit den gemessenen Pol-
figuren durch eine 3-dimensionale Texturanalyse die vollstdndige Basisebenen-
polfigur (001) zu berechnen. In allen bisherigen Arbeiten ist dies fiir stromende
Zwei-Phasen-Gemische noch nicht geschehen.

In diesem Zusammenhang sind gerade die AloO3-Pulver aufgrund der trigo-
nalen Kristallstruktur besonders gut geeignet (siehe Kap. 5.2). Mit diesen Pro-
ben konnte erstmalig eine 3-dimensionale Texturanalyse fiir stromende Zwei-
Phasen-Gemische berechnet werden. Aus der 3-dimensionalen Texturanalyse
lassen sich auch die (001)-Polfiguren, welche fiir AloO3 nicht messbar sind,
zuriickrechnen. Der (001)-Reflex ist bei Al;O3 ein sehr schwacher Reflex, welcher
auflerdem bei einer Orientierung der {001}-Ebene parallel zur Stromungsrich-
tung fiir Probenwinkel w = 90° die maximale Intensitét hat. Diese Orientierung
befindet sich im Zentrum der Polfigur und ist mit dieser Messgeometrie nicht
zu erfassen.

Anhand der riickgerechneten Polfiguren wurde fiir unterschiedliche Partikel-
formen gezeigt, dass eine ausgeprigte Pldttchenform zur schéirferen Texturen
bei gleichen Stromungsbedingungen fithrt. Dies lief sich sowohl fiir die Rota-
tionskiivette als auch fiir die Durchflusskiivette nachweisen (siehe Kap. 5.2.4,
5.2.5 und 5.2.6).

Neben der Ausrichtung der Basisebene parallel zur Strémungsrichtung tritt
in anderen Polfiguren eine weitere Vorzugsorientierung auf. Die Muskovitpar-
tikel zeigen fiir den (111)-Reflex, welcher sich fast senkrecht zum Basisebe-
nenreflex befindet, ein deutliches Maximum (Abb. 5.4, 5.8 und 5.10). Dieses
Maximum weist auf eine in der Basisebene befindliche Vorzugsorientierung hin,
so dass nicht von einer freien Rotation der Plattchen um ihre Normale der Basi-
sebene ausgegangen werden kann. Auch in den riickgerechneten (110)-Polfiguren
der AlyOs-Pulver ist solch eine Vorzugsorientierung zu beobachten. Die Posi-
tion dieser Vorzugsorientierung ist jedoch fiir beide Kiivetten gleich, obwohl
sich die Stromungsrichtung &dndert. Dieser Effekt konnte deshalb auch durch
die Reihenentwicklung entstanden sein.

Die zur Reihenentwicklung ausgewéhlten Polfiguren (siehe Kap. 5.2.3) bein-
halten die (110)-, (113)- und (116)-Polfiguren, welche einen dhnlichen Orientie-
rungsbereich beschreiben. Die Zugrunde liegenden drei Beugungsreflexe unter-
scheiden sich lediglich in der Neigung zur c-Achse. Somit ist der Einfluss auf
einen bestimmten Orientierungsbereich sehr hoch. Dies kénnte zu einem Maxi-
mum in der riickgerechneten (110)-Polfigur fithren, welches durch die Reihenent-
wicklung erzeugt wird. Da aber eine 3-dimensionale Texturanalyse mit anderen
Polfiguren (Kap. 5.2.3) zu stark negativen Intensitéten fiithrt, welche physika-
lisch nicht sinnvoll sind, kann auf die ausgewéhlten Polfiguren nicht verzichtet
werden. Die Uberpriifung anhand der Referenzprobe H1 hat ergeben, dass die
zur Berechnung ausgewihlten Polfiguren (104), (110), (113), (024), (116) und
(003) zu den besten Ergebnissen fithren (siehe Kap. 5.2.3). Aber auch mit der
H1 Probe ldsst sich nicht abschliefend kléren, ob sich bei den AlsO3-Proben eine
Fasertextur mit der Faserachse parallel zur c-Achse ausgebildet haben kénnte.

Die unterschiedlichen maximalen Intensitéten in den riickgerechneten (001)-
Polfiguren der einzelnen Proben sind aber dennoch miteinander vergleichbar. Da
der nicht messbare Bereich bei gleichem Durchstrahlwinkel gleich ist, ist auch
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der Einfluss auf die berechnete Intensitéit immer gleich. Die beobachteten Un-
terschiede in der maximalen Intensitét fiir eine Ausrichtung der Plattchen mit
ihrer Basisebene parallel zur Stromungsrichtung ({0°,0°} in der riickgerechneten
(001)-Polfigur) kénnen daher nicht durch die Reihenentwicklung erzeugt worden
sein. Ein Vergleich der Texturschérfe anhand dieser riickgerechneten Polfiguren
ist somit zulidssig. Nur ein Vergleich der Texturschéirfe zwischen den beiden
Kiivetten ist problematisch, da bauartbedingt unterschiedliche nicht messbare
Bereiche zu Grunde liegen.

Die experimentelle Uberpriifung neuer Simulationsergebnisse von Tsuji et al.
[71], welche die Interaktionen von zwei gleichen Partikeln beschreiben, sowie die
Berechnung von Prokunin [72] fiir die Bewegung von Partikeln an einer Wand,
ist mit der hier verwendeten Orientierungsbestimmung nicht moglich. Auch
der Einfluss von rauen Oberflichen auf das Stromungsverhalten der Fliissigkeit
wie bei Pakdel und Kim [73] beschrieben, ldsst sich nicht mit den in dieser
Arbeit erzielten Ergebnissen belegen. Die Vorgénge an isolierten Teilchen in
der Stromung tragen aber zur Texturbildung bei. Die in Kapitel 1.3 und 1.4 be-
schriebenen Zusammenhéngen zwischen Teilchenform und Stromung von Jeffrey
[6] und Anczurowski et al. [7, 39, 65] finden sich jedoch in den hier gemessenen
Ergebnissen wieder. In allen durchgefithrten Experimenten liefl sich nachwei-
sen, dass sich die plattchenférmigen Partikel mit der Basisebene parallel zur
Strémungsrichtung ausrichten.

Texturentwicklung bei unterschiedlicher Stréomungsgeschwindigkeit
Die Untersuchung des Einflusses der Stromungsgeschwindigkeit auf die Textur
teilt sich in zwei Aspekte auf. Eine Anderung der Stromungsgeschwindigkeit
kann eine Anderung der Vorzugsorientierung bewirken und/oder eine Ande-
rung der Texturschérfe. Die Vorzugsorientierungen lassen sich teilweise direkt
an den gemessenen Polfiguren beobachten. Zur Bestimmung der Texturschérfe
ist die Berechnung der Orientierungsverteilungsfunktion unerlésslich.

Die in Kapitel 5.1 gezeigten Polfiguren fiir die Muskovitpartikel sind zur Be-
stimmung der Partikelorientierung direkt aus den gemessenen Daten besonders
gut geeignet, da aufgrund der extremen Plédttchenform die Vorzugsorientierun-
gen sehr stark sind. Eine Anderung der Vorzugsorientierung mit der Strémungs-
geschwindigkeit konnte jedoch nur fiir die Fraktion 63-125um beobachtet wer-
den. Da die Partikelgrofie einen Einfluss auf den Grad der Partikelbewegung [12]
in einer Stromung hat, ist ein sensitiveres Verhalten der groleren Muskovitparti-
kel, hinsichtlich der Abhéngigkeit der Textur von der Strémungsgeschwindigkeit
moglich. Auflerdem erfahren gréfiere Partikel im gleichen Stromungsfeld einen
grofleren Gradienten der Stromungsgeschwindigkeit, welches ebenfalls das un-
terschiedliche Verhalten der beiden Korngréflenfraktionen erkléiren kann.

Die von Brown et al. [11] mittels Diffraktion beobachtete Verédnderung in
der Orientierungsdichte (Kap. 1.4.3 Abb. 1.23 ldsst sich aber auch auf eine
Anderung der Orientierung des Maximums zuriickfithren, wie sie bei den Mus-
kovitmessungen in Kapitel 5.1 beobachtet wurde. Verdndert sich die Position
des Maximums &ndert sich die Intensitét in dem von Brown et al. [14] gemesse-
nen Bereich. Um sicherzustellen, dass tatsédchlich eine Verdnderung in der Ori-
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entierungsdichte vorliegt ist es notwendig den gesamten Orientierungsraum zu
betrachten. Eine sehr gute Moglichkeit bietet die 3-dimensionale Texturanalyse,
da die Ergebnisse normiert sind (siche Kap. 2.5.3) und somit auch unterschied-
liche Messungen miteinander verglichen werden konnen. Zur Berechnung ste-
hen fiir die Muskovitgemische unter den vorhandenen Messbedingungen jedoch
nicht geniigend Polfiguren zur Verfiigung (siehe Kap. 5.1). Diese Berechnungen
waren nur mit den AlsOs-Proben durchfiihrbar, welche jedoch insgesamt auf-
grund der schwach ausgepriagten Plittchenform zu schwachen Texturen fithren
und somit nicht direkt mit den Ergebnissen der Muskovitmessungen vergleich-
bar sind. Effekte, die bei den Muskovitmessungen zu beobachten waren, sind
bei den schwachen Texturen der AlsOs-Pulver nicht mehr messbar.

Alle gemessenen Alo,O3s-Proben, sowohl in der Rotationskiivette als auch in
der Durchflusskiivette, zeigen geringe Schwankungen in der maximalen Inten-
sitét der (001)-Polfigur. Es ist jedoch keine systematische Ab- oder Zunahme
des Maximums mit steigender Stromungsgeschwindigkeit zu erkennen. Somit
ldsst sich fiir die AlsOs-Proben zeigen, dass die Stromungsgeschwindigkeit kei-
nen messbaren Einfluss auf die Orientierungsdichte fiir die Basisebene parallel
zur Stromungsrichtung hat. Sollten solche Abhéngigkeiten dennoch vorhanden
sein, sind sie unterhalb des Auflésungsvermogens der 3-dimensionalen Textur-
analyse.

Verdnderungen in der Position des Maximums, sowohl fiir die (001)-Polfigur
als auch die (110)-Polfigur, sind bei allen AloO3-Messungen nicht zu beobachten.
Auch eine Anderung der Texturschirfe in Abhingigkeit von der Strémungsge-
schwindigkeit ist bei den AlsOgs-Partikeln nicht zu beobachten. Die deutlich
schwicher ausgepriagte Plattchenform der Partikel fithrt aber auch insgesamt
zu schwachen Texturen, bei denen Abhéngigkeiten, so fern vorhanden, unter-
halb des Auflésungsvermogens der Polfigurmessung und der Reihenentwicklung
liegen konnten.

Texturentwicklung bei unterschiedlicher Feststoffkonzentration Eine
weitere untersuchte Einflussgrofie auf die Stromungstextur ist die Feststoffkon-
zentration. Erste Orientierungsmessungen wurden zwar mit unterschiedlichen
Feststoffkonzentrationen durchgefiihrt [13, 12], eine Gegeniiberstellung der er-
mittelten Orientierungsparameter fithrt jedoch nicht zu einem eindeutigen Er-
gebnis. Die von Clarke et al. [12] bestimmten Ordnungsparameter wurden, wie
zuvor beschrieben, ohne Polfiguren zu messen berechnet. Fiir die Messung wur-
de die verwendete Kiivette nur um eine Achse gedreht. Auf der Grundlage
eines Modells von Straley [74], welches einen Ordnungsparameter fiir zweiachsi-
ge Partikel beschreibt, wurde von einer Rotationssymmetrie ausgehend, dieser
Parameter aus den Beugungsdaten ermittelt. Um den Einfluss der Feststoffkon-
zentration auf die Partikelorientierung zu beschreiben sind die von Clarke et al.
[12] und Bare et al. [13] durchgefithrten Untersuchungen nicht ausreichend, da
die Ergebnisse aus den Muskovitmessungen in Kapitel 5.1 gezeigt haben, dass
die Rotationssymmetrie nicht unbedingt gegeben ist.

Fiir die untersuchten Feststoffkonzentrationen lief3 sich jedoch durch die Tex-
turbestimmung an Al,Os-Partikeln und anschlielender 3-dimensionaler Textur-
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analyse erstmals nachweisen, dass mit steigender Feststoffkonzentration die Ori-
entierungsdichte der Basisebene parallel zur Stromungsrichtung schwécher wird.
Diese Abhingigkeiten sind, wie in Kapitel 5.2.4, 5.2.5 und 5.2.6 beschrieben,
zwar nur schwach, so dass es sich auch um eine zufillige Schwankung inner-
halb der Messgenauigkeit handeln kénnte. Da dieser Effekt aber fiir alle AloO3-
Messungen sowohl in der Rotationskiivette als auch in der Durchflusskiivette,
beobachtet wurde, ist diese Abhédngigkeit tatséchlich vorhanden. Die bereits
beschriebene Problematik der unvollstéindig gemessenen Polfiguren, kann einen
solchen Effekt nicht kiinstlich erzeugen.



Kapitel 7

Zusammenfassung und
Ausblick

Erstmalig wurden in dieser Arbeit an stromenden Zwei-Phasen-Gemischen Pol-
figuren gemessen und die 3-dimensionale Texturanalyse durchgefiihrt. Sowohl
die Polfigurmessung als auch die 3-dimensionale Texturanalyse gehen weit iiber
bisherige Untersuchungen in diesem Gebiet hinaus. Der Texturmessplatz an
der Hochenergie Beamline BW5 des HASYLAB/DESY ermoglicht durch den
Finsatz eines Flachendetektors Polfigurmessungen, bei denen die Probe, im Un-
terschied zur konventionellen Messmethode, nur um eine Achse gedreht werden
muss und somit zu kiirzeren Messzeiten fithrt. Aulerdem konnten die zur Erzeu-
gung der Strémung benstigten Kiivetten Dank dieser Messmethode mit einem
deutlich geringeren Aufwand konstruiert werden.

Mit dieser Methode konnte neben der Orientierung der Basisebene von plétt-
chenformigen Partikeln parallel zur Stromungsrichtung eine weitere Vorzugs-
orientierung bei den Muskovitpartikeln bestimmt werden. Diese Orientierung
zeigt, dass die Rotationssymmetrie um die Normale der Basisebene nicht, wie
bisher angenommen, immer fiir pléttchenformige Partikel gegeben ist, sondern
dass sich nach dem Einregeln der Basisebene diese noch um ihre Normale ori-
entieren. Dariiber hinaus konnte fiir sehr grofle Muskovitpldttchen nachgewie-
sen werden, dass die Position dieser Vorzugsorientierung von der Stromungsge-
schwindigkeit abhéngig ist.

Die 3-dimensionale Texturanalyse ermoglicht es unterschiedliche Messun-
gen hinsichtlich der Texturschérfe miteinander zu vergleichen. So konnte fiir
AlyO3 der Einfluss von der Partikelform, der Stromungsgeschwindigkeit und
der Feststofftkonzentration untersucht werden. Partikel mit stark ausgeprigter
Pléttchenform zeigten bei allen Untersuchungen stérkere Orientierungsdich-
ten der Basisebene parallel zur Stromungsrichtung. Auch eine geringere Fest-
stoffkonzentration fithrt zu hoheren Orientierungsdichten der Basisebene. Eine
Abhéngigkeit der Textur von der Stromungsgeschwindigkeit konnte fiir AloO3-
Pulver nicht nachgewiesen werden. Sollte sie vorhanden sein, ist sie sehr schwach.

Zur theoretischen Beschreibung des Verhaltens von kristallinen Partikeln
in einer stromenden Fliissigkeit ist Muskovit besser geeignet. Aufgrund der
monoklinen Kristallsymmetrie gibt es weniger symmetrisch dquivalente Ori-
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entierungen in einer Polfigur. Neuere Messplitze, wie sie z.B. bei Petra I1I am
HASYLAB in Hamburg in Zukunft zur Verfiigung stehen werden, liefern die
Moglichkeit die Polfiguren mit einer héheren Auflésung in 26 zu messen. So
werden auch fiir monokline Materialien geniigend Polfiguren auswertbar sein
um die Orientierungsverteilungsfunktion zu berechnen.

Ein weiterer Aspekt ist der nicht messbare Bereich in den Polfiguren, wel-
che die Texturberechnung der AlsOs-Proben beeinflusst. Dieser Einfluss lésst
sich durch Umbaumassnahmen an den beiden Kiivetten noch weiter verringern.
Ab einem Durchstrahlwinkel von w = 80° sind aber die Grenzen der Messme-
thode erreicht, da die Kiivetten aufgrund der Druckfestigkeit eine gewisse Ma-
terialstédrke nicht unterschreiten diirfen und sonst Teile des Kiivettenrands im
Strahlengang sind. Die Grofie des nicht messbaren Bereichs wiirde sich aber hal-
bieren, welches zu verbesserten Ergebnissen fiir die Texturbestimmung fiithren
sollte.
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C.7 Gemessene Polfiguren HVAFG 13Vol% 0,5 U/min. . . . . . . .. 182
C.8 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
13Vol% 0,5 U/min . . . . . . ... oo oo 183
C.9 Gemessene Polfiguren HVAFG 13Vol% 1 U/min. . . . . . .. .. 184
C.10 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
13Vol% 1 U/min . . .. oo 185

C.11 Gemessene Polfiguren HVAFG 9Vol% 0,5 U/min . . . . . .. .. 186
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C.12 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG

9Vol% 0,5 U/min . . . . . .. ..o 187
C.13 Gemessene Polfiguren HVAFG 9Vol% 1 U/min . . . . .. .. .. 188
C.14 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG

OVol% 1 U/min . . . . . . oo 189
C.15 Gemessene Polfiguren HVAFG 9Vol% 2 U/min . . . . . ... .. 190
C.16 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG

OVol% 2 U/min . . . . . . .. 191
C.17 Gemessene Polfiguren CTC20 26Vol% 0,5 U/min . . . . . .. .. 192
C.18 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20

26V01% 0,5 U/Mmin . . . o oo 193
C.19 Gemessene Polfiguren CTC20 26Vol% 1 U/min . . . . .. .. .. 194
C.20 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20

26Vol% 1 U/min . . . . . .. 195
C.21 Gemessene Polfiguren CTC20 26Vol% 2 U/min . . . . . ... .. 196
C.22 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20

26Vol% 2 U/min . . . .. ... 197
C.23 Gemessene Polfiguren CTC20 13Vol% 0,5 U/min . . . . . .. .. 198
C.24 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeflizienten und Fehler, CTC20

13Vol% 0.5 U/Min . . o o oo e e 199
C.25 Gemessene Polfiguren CTC20 13Vol% 1 U/min . . . . . . .. .. 200
C.26 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20

13Vol% 1 U/min . . . . . ..o o 201
C.27 Gemessene Polfiguren CTC20 13Vol% 2 U/min . . . . . ... .. 202
C.28 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20

13Vol% 2 U/min . . . . .. ... o o oo 203
C.29 Gemessene Polfiguren CTC20 9Vol% 0,5 U/min . . . . . . .. .. 204
C.30 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20

9Vol% 0,5 U/min . . . . . .. oo 205
C.31 Gemessene Polfiguren CTC20 9Vol% 1 U/min . . . . . . . .. .. 206
C.32 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20

9Vol% 1 U/min . . . .. ... .o 207
C.33 Gemessene Polfiguren CTC20 9Vol% 2 U/min . . . . . . . .. .. 208
C.34 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20

9Vol% 2 U/min . . . . . . ... 209
C.35 Gemessene Polfiguren Gilox 13Vol% 0,5 U/min . . . . . ... .. 210
C.36 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 13Vol%

05 U/min . . . . ... 211
C.37 Gemessene Polfiguren Gilox 13Vol% 1 U/min . . . . .. ... .. 212
C.38 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 13Vol%

TU/min . . ..o 213
C.39 Gemessene Polfiguren Gilox 13Vol% 2 U/min . . . . .. ... .. 214
(.40 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 13Vol%

2U0/min . . ..o 215

D.1 Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 02 ml/s . . . . . .. . .. 218
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D.2 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG

10Vol% 0.2ml/s . . . . . oo 219
D.3 Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 0,5 ml/s . . . . . . . . .. 220
D.4 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
10Vol% 0,5ml/s . . . . . o oo o 221
D.5 Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 1ml/s . . . . .. ... .. 222
D.6 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
10Vol% 1ml/s . . . . .o oo 223
D.7 Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 2 ml/s . . . . . . ... .. 224
D.8 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
10Vol% 2ml/s . . . . .o 225
D.9 Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 5ml/s . . . . . ... ... 226
D.10 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
10Vol% bml/s . . . . o o 227
D.11 Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 02 ml/s . . . . . . . .. 228
D.12 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
125V0l% 0,2ml/s . . . ..o 229
D.13 Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 0,5 ml/s . . . . . . . .. 230
D.14 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
12,5Vol% 0,5ml/s . . . . ..o o oo 231
D.15 Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 1 ml/s . . . . . . . . .. 232
D.16 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
125V0l% 1ml/S . . o o oo 233
D.17 Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 2 ml/s . . . . . . . . .. 234
D.18 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
125Vol% 2ml/s . . . . ... 235
D.19 Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 5 ml/s . . . . . . .. .. 236
D.20 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, HVAFG
12,5Vol% bml/s . . . . . ..o oo 237
D.21 Gemessene Polfiguren CTC20 7,5Vol% 02 ml/s . . . . . . . . .. 238
D.22 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
75Vol% 02ml/s . . ... 239
D.23 Gemessene Polfiguren CTC20 7,5Vol% 0,5 ml/s . . . . . .. ... 240
D.24 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
7,5Vol% 0,5ml/s . . ... 241
D.25 Gemessene Polfiguren CTC20 7,5Vol% 1 ml/s . . . . . ... ... 242
D.26 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
7,5Vol% 1ml/s . . . ..o o 243
D.27 Gemessene Polfiguren CTC20 7,5Vol% 2ml/s . . . ... ... .. 244
D.28 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
7,5Vol% 2ml/s . ... 245
D.29 Gemessene Polfiguren CTC20 7,5Vol% 5ml/s . . . . .. ... .. 246
D.30 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
7,5Vol% bml/s ... 247
D.31 Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol% 0,2 ml/s . . .. ... ... 248

D.32 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
10Vol% 0,2ml/s . . . . . . ... 249
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D.33 Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol% 0,5 ml/s . . .. ... ... 250
D.34 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
10Vol% 0,5ml/s . . . . . oo o oo 251
D.35 Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol% 1 ml/s . . ... ... ... 252
D.36 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
10Vol% 1ml/s . . . . o oo 253
D.37 Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol% 2 ml/s . . ... ... ... 254
D.38 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
10Vol% 2ml/s . . . . . o 255
D.39 Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol% 5ml/s . . . ... ... .. 256
D.40 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
10Vol% bml/s . . . o oo 257
D.41 Gemessene Polfiguren CTC20 12,5Vol% 0,2 ml/s . . . . ... .. 258
D.42 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
125V0l% 0,2ml/s . . . . o o 259
D.43 Gemessene Polfiguren CTC20 12,5Vol% 0,5 ml/s . . . . . . . .. 260
D.44 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
125V0l% 0.5ml/S . . o . oo 261
D.45 Gemessene Polfiguren CTC20 12,5Vol% 1 ml/s . . .. ... ... 262
D.46 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
12,5Vol% 1ml/s . . . . . 263
D.47 Gemessene Polfiguren CTC20 12,5Vol% 2 ml/s . . . .. ... .. 264
D.48 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
125Vol% 2ml/s . . . . . ..o 265
D.49 Gemessene Polfiguren CTC20 12,5Vol% 5 ml/s . . . . ... . .. 266
D.50 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, CTC20
12,5Vol% bml/s . . . . . ..o oo 267
D.51 Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 0,2 ml/s . . . . .. ... .. 268
D.52 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 7,5Vol%
02ml/s . . .. 269
D.53 Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 0,5 ml/s . . . . . . ... .. 270
D.54 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 7,5Vol%
0,5ml/s .. oo 271
D.55 Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 1 ml/s . . . ... ... ... 272
D.56 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 7,5Vol%
Iml/s ... 273
D.57 Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 2 ml/s . . . . ... ... .. 274
D.58 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 7,5Vol%
2ml/s ..o 275
D.59 Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 5 ml/s . . . . .. ... ... 276
D.60 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 7.5Vol%
bml/s ... 277
D.61 Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 02 ml/s . . . ... ... .. 278
D.62 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 10Vol%
0,2ml/s . . . . 279

D.63 Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 0,5 ml/s . . . ... ... .. 280
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D.64 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 10Vol%

0,50ml/s . ..o 281
D.65 Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 1 ml/s . . . ... ... ... 282
D.66 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 10Vol%
Iml/s .00 283
D.67 Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 2ml/s . . .. .. ... ... 284
D.68 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 10Vol%
2ml/s ..o 285
D.69 Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 5 ml/s . . . . ... ... .. 286
D.70 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeflizienten und Fehler, Gilox 10Vol%
bml/s ... 287
D.71 Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 0,2 ml/s . . .. . ... .. 288
D.72 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 12,5Vol%
0.2m/S © o o 289
D.73 Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 0,5 ml/s . . . . ... ... 290
D.74 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 12,5Vol%
0,0ml/s . ..o 291
D.75 Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 1 ml/s . . . ... ... .. 292
D.76 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 12,5Vol%
Iml/s . .o 293
D.77 Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 2 ml/s . . . .. ... ... 294
D.78 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 12,5Vol%
2ml/s .o 295
D.79 Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 5 ml/s . . ... . ... .. 296

D.80 Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox 12,5Vol%
bml/s ... 297



Anhang A

Diffraktionsdaten

A.1 Pulverdaten fiir Muskovit

985 95 0 0 2 45 0 00
437 30 00 4 0 o137
447 20 111 B 206
NMuscovite-ZMn 430 4 141 4 2286
e 5 a1 4 022 : zos
Rad CuKa + 15418 Fiter Ni Beta  d-sp A oo %
Cut ol Int . Diffract Weor 38 14 11 3 4 0z
Rat. Galery, F.. Penn Gtate Univ., University Park, PA_ USA, 3445 8 : pR
Private Communicaton an o2 4 17 B 204
00 00 6 1 6 151
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Dx 2843 (=13} SS/FOM Fao 12(0 045 . 56 } 2.439 14 Do B 1,541 4 156
. — s 2485 B 13 3 1524 12 1 311
e B0 il 1.50-1.675ig- 2V: 3684 2450 B 2z D 2 1506 30 2 4 7
Fef Hendricks, Jafferson, Am Mineral 24, 758 {1839) 2398 10 20 4 14583 4 0 213
2384 25 1.3 3 1474 2 0 014
2264 10 0 4 0 1414 2 0 4
Cat «: Colarleas 2235 4 135§ L3BE 2 1 % 4
Space group by Jackson, West, Z. Kristallogr,, 76 211 2208 8 2 2 1 5 2 337
(1830) and Hendricke, Jefferson, Am Mineral , 24 729 28 2 028 1352 12 1 313
11839 Other sources give refractive Indexes for muscovites: 2148 15 2 2 2 1335 10 3 14
G 155187, N =1 58-1 61, =1 56162 Locality not 2132 20 13 5 1321 4 2 213
gen. Mica group, dicctahedral subgroup. ¢ 0 Gell 2070 4 2 2 3 1209 8 260
3=20 D50, bR 030, £=5 190, (=95 77, alh=2.2204 2053 B 044 1292 & 338

| B
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Icen W 1987 JCPDS-Internaticnal Centre for Diffraction Data. ANl rights reserved
PCPDFWIN v 130

Abbildung A.1: Auszug aus Pulverdatenbank JCPDS fiir Muskovit [75]
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A.2 Pulverdaten fiir Aluminiumoxid

3.48 72 012 G¥33 <1 137

2551 98 1.0 4 9431 1321

2.38 44 1 1 0 8412 =1 1 21

Corundum, syn 2165 1 006 9357 =1 2 3 z

Rad CuKali 154055 Filter Mono dop: Caldulated:.  acco100 1oddc Bae8 4 318

Cutaff 150 Int - Calculated Weor: 977 1.7401 48 0 2 4 9079 123 3 2 4

Ref Grier, O, McCarthy, G, North Dakaota State University, : :E;? gg ; : ? :ggi 12 E : 1;
Farga, Morth Dakota. USA, ICDD Grant-in-Aid. (1991) 1.6149 4 1 2 2
1.5109 g 018
Sys  Rhombohecdral 5 G R3c(167) 14046 38 2 1 4
247592 b coizoea A giagsagld0ae. or 308
s zZe g 12755 1 2 0 8
—_ 12381 17 1 010
Rt lbid 12342 10 11 3
1.1932 1 217
Dx 3986 om SS/FOM Fag = 416(.0024 . 30 ) : :gg? ? g g g
1.1473 5 22 3
Pack height ity Caleulation of diffeast ter pesk : :32; 1 ; 3 ,:,
intengities done with MICRO-POWD v, 2.2 (D. Smith and K 11242 4 1 2 8
Smith) using default instrument broadening function (MBS 1.0930 B 0 210
Table), difffacted bearn moncchromator polanzation 1.082? 2 0 012
carrection, and atomic scattering factors corrected for 1.0783 10 1.3 4
ispers el from D. Smith OiBaTiel 31 8
documeantation for MICRO-FOWD sample file (onginal 10428 19 2 2 B
structure data after Newnham and DeHaan)., Alomic 1.0177 04 2
positions from same source: Al in 12c with z=0.352, O in 188 a7a 14 2 110
with x=0.306  Isotropic thermal parametera also fram Smith '9355 <1 1 112
AlLB=Q 14, Q. B=0.22 AlZ QF type PSC hR10. Mwt: 101 96, GE22 3 40 4

Wolume[CD] 254 84

eop @ 1997 JCPDS-Internaticnat Centre for Diffraction Data, All rights reserved
PCPDFWIN v, 1.30

Abbildung A.2: Auszug aus Pulverdatenbank JCPDS fiir AloOg3[75]
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Rotationskiivette (A, B, C)
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ANHANG B. ROTATIONSKUVETTE (A, B, C)
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6000
2---— 6500
3oememem- 7000

7500

P
2— ==
- ——
P
4

25 U/min

)

0

Abbildung B.1: gemessene Polfiguren Probe A 36Vol%
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Abbildung B.2: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der Pro-
be A 36Vol%, 0,25 U/min
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Abbildung B.3: gemessene Polfiguren Probe A 36Vol% 0,5 U/min
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Abbildung B.4: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der Pro-
be A 36Vol% 0,5 U/min
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Abbildung B.5: gemessene Polfiguren Probe A 36Vol% 1 U/min
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Abbildung B.6: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der Pro-

be A 36Vol% 1 U/min
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Abbildung B.7: gemessene Polfiguren Probe B 36Vol%
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Abbildung B.8: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der Pro-
be B 36Vol% 0,25 U/min
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Abbildung B.9: gemessene Polfiguren Probe B 36Vol% 0,5 U/min
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Abbildung B.10: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der
Probe B 36Vol% 0,5 U/min



ANHANG B. ROTATIONSKUVETTE (A, B, C)

160

Abbildung B.11: gemessene Polfiguren Probe B 36Vol% 1 U/min
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Abbildung B.12: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der
Probe B 36Vol% 1 U/min
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Abbildung B.13: gemessene Polfiguren Probe B 24Vol% 0,25 U/min
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Abbildung B.14: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der

Probe B 24Vol% 0,25 U/min
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Abbildung B.15: gemessene Polfiguren Probe B 24Vol% 0,5 U/min
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B.2. PROBE B
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Abbildung B.16: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der

Probe B 24Vol% 0,5 U/min
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Abbildung B.17: gemessene Polfiguren Probe B 24Vol% 1 U/min
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Abbildung B.18: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der
Probe B 24Vol% 1 U/min
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B.3 Probe C
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Abbildung B.19: gemessene Polfiguren Probe C 28Vol%
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Abbildung B.20: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der
Probe C 28Vol% 0,25 U/min
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Abbildung B.21: gemessene Polfiguren Probe C 28Vol% 0,5 U/min
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Abbildung B.22: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der
Probe C 28Vol% 0,5 U/min



ANHANG B. ROTATIONSKUVETTE (A, B, C)
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Abbildung B.23: gemessene Polfiguren Probe C 28Vol% 1 U/min
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Abbildung B.24: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler der
Probe C 28Vol% 1 U/min
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Anhang C

Rotationskiivette (HVAFG,
CTC20, Gilox)
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ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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C.1 Probe HVAFG 26Vol%

Abbildung C.1: Gemessene Polfiguren HVAFG 26Vol% 0,5 U/min
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Abbildung C.2: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 26Vol% 0,5 U/min
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Abbildung C.3: Gemessene Polfiguren HVAFG 26Vol% 1 U/min
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Abbildung C.4: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 26Vol% 1 U/min
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Abbildung C.5: Gemessene Polfiguren HVAFG 26Vol% 2 U/min
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Abbildung C.6: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 26Vol% 2 U/min
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Abbildung C.7: Gemessene Polfiguren HVAFG 13Vol% 0,5 U/min



C.2. PROBE HVAFG 13VOL%
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Abbildung C.8: Riickgerechnete Polfiguren,

HVAFG 13Vol% 0,5 U/min

C-Koeffizienten und Fehler,



ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung C.9: Gemessene Polfiguren HVAFG 13Vol% 1 U/min
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Abbildung C.10: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 13Vol% 1 U/min



ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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C.3 Probe HVAFG 9Vol%

Abbildung C.11: Gemessene Polfiguren HVAFG 9Vol% 0,5 U/min



C.3. PROBE HVAFG 9VOL%
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Abbildung C.12: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,

HVAFG 9Vol% 0,5 U/min



ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung C.13: Gemessene Polfiguren HVAFG 9Vol% 1 U/min
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Abbildung C.14: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 9Vol% 1 U/min
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Abbildung C.16: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 9Vol% 2 U/min



192 ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)

C.4 Probe CTC20 26Vol%

Abbildung C.17: Gemessene Polfiguren CTC20 26Vol% 0,5 U/min
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Abbildung C.18: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 26Vol% 0,5 U/min



ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)

194

- - 21000.00

Abbildung C.19: Gemessene Polfiguren CTC20 26Vol% 1 U/min
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Abbildung C.20: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und

CTC20 26Vol% 1 U/min
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Fehler,



ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung C.21: Gemessene Polfiguren CTC20 26Vol% 2 U/min
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Abbildung C.22: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und

CTC20 26Vol% 2 U/min
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Fehler,
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Abbildung C.23: Gemessene Polfiguren CTC20 13Vol%
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Abbildung C.24: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 13Vol% 0,5 U/min
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Abbildung C.25: Gemessene Polfiguren CTC20 13Vol% 1 U/min
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Abbildung C.26: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und
CTC20 13Vol% 1 U/min
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Fehler,
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Abbildung C.27: Gemessene Polfiguren CTC20 13Vol% 2 U/min
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Abbildung C.28: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 13Vol% 2 U/min



ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung C.29: Gemessene Polfiguren CTC20 9Vol%
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Abbildung C.30: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 9Vol% 0,5 U/min



206 ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)

Abbildung C.31: Gemessene Polfiguren CTC20 9Vol% 1 U/min



C.6. PROBE CTC20 9VOL% 207
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Abbildung C.32: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 9Vol% 1 U/min
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Abbildung C.33: Gemessene Polfiguren CTC20 9Vol% 2 U/min
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Abbildung C.34: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeflizienten und Fehler,

CTC20 9Vol% 2 U/min



ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung C.35: Gemessene Polfiguren Gilox 13Vol% 0,5 U/min
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Abbildung C.36: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
13Vol% 0,5 U/min
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ANHANG C. ROTATIONSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung C.37: Gemessene Polfiguren Gilox 13Vol% 1 U/min
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Abbildung C.38: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
13Vol% 1 U/min
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Abbildung C.39: Gemessene Polfiguren Gilox 13Vol% 2 U/min
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Abbildung C.40: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
13Vol% 2 U/min
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Anhang D

Durchflusskiivette (HVAFG,
CTC20, GILOX)
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ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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D.1 Probe HVAFG 10Vol%

Abbildung D.1: Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 0,2 ml/s
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Abbildung D.2: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 10Vol% 0,2ml/s



ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)

220

Abbildung D.3: Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 0,5 ml/s
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Abbildung D.4: Riickgerechnete Polfiguren,

HVAFG 10Vol% 0,5ml/s
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C-Koeflizienten und Fehler,



ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 1 ml/s

Abbildung D.5
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Abbildung D.6: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 10Vol% 1ml/s
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Abbildung D.7: Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 2 ml/s
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Abbildung D.8: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 10Vol% 2ml/s



ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung D.9: Gemessene Polfiguren HVAFG 10Vol% 5 ml/s
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Abbildung D.10: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,

HVAFG 10Vol% 5ml/s
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Abbildung D.11: Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 0,2 ml/s
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HVAFG 12,5VOL%
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Abbildung D.12: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,

HVAFG 12,5Vol% 0,2ml/s



230 ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)

Abbildung D.13: Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 0,5 ml/s
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Abbildung D.14: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,

HVAFG 12,5Vol% 0,5ml/s
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ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 1 ml/s

Abbildung D.15
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Abbildung D.16: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 12,5Vol% 1ml/s



ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung D.17: Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 2 ml/s
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Abbildung D.18: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
HVAFG 12,5Vol% 2ml/s



ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung D.19: Gemessene Polfiguren HVAFG 12,5Vol% 5 ml/s
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Abbildung D.20: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,

HVAFG 12,5Vol% 5ml/s
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ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Abbildung D.21: Gemessene Polfiguren CTC20 7,5Vol% 0,2 ml/s
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Abbildung D.22: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 7,5Vol% 0,2ml/s



ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Gemessene Polfiguren CTC20 7,5Vol% 0,5 ml/s

Abbildung D.23
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Abbildung D.24: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 7,5Vol% 0,5ml/s
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Abbildung D.25: Gemessene Polfiguren CTC20 7
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Abbildung D.26: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 7,5Vol% 1ml/s



ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)
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Gemessene Polfiguren CTC20 7,5Vol% 2 ml/s

Abbildung D.27
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D.3. PROBE CTC20 7,5VOL%
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Abbildung D.28: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,

CTC20 7,5Vol% 2ml/s
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Gemessene Polfiguren CTC20 7,5Vol% 5 ml/s

Abbildung D.29



D.3. PROBE CTC20 7,5VOL%

MEAN ABSOLUTE C-COEF. AND ERRORS

MAX.= 1.72

Series Degree L

MAX.= 1.32

247

Abbildung D.30: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,

CTC20 7,5Vol% 5ml/s
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Abbildung D.31: Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol%
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Abbildung D.32: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 10Vol% 0,2ml/s
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Abbildung D.33: Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol% 0,5 ml/s
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Abbildung D.34: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 10Vol% 0,5ml/s
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Abbildung D.35: Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol% 1 ml/s
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Abbildung D.36: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 10Vol% 1ml/s
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Abbildung D.37: Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol% 2 ml/s
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Abbildung D.38: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 10Vol% 2ml/s
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Abbildung D.39: Gemessene Polfiguren CTC20 10Vol% 5 ml/s
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Abbildung D.40: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 10Vol% 5ml/s
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Abbildung D.41: Gemessene Polfiguren CTC20 12,5Vol% 0,2 ml/s
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Abbildung D.42: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 12,5Vol% 0,2ml/s
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Abbildung D.43: Gemessene Polfiguren CTC20 12,5V0l% 0,5 ml/s
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Abbildung D.44: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 12,5Vol% 0,5ml/s
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Abbildung D.45: Gemessene Polfiguren CTC20 12,5Vol% 1 ml/s
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Abbildung D.46: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 12,5Vol% 1ml/s
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Abbildung D.47: Gemessene Polfiguren CTC20 12,5Vol% 2 ml/s
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Abbildung D.48: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 12,5Vol% 2ml/s
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Abbildung D.49: Gemessene Polfiguren CTC20 12,5Vol% 5 ml/s
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Abbildung D.50: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler,
CTC20 12,5Vol% 5ml/s
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D.6 Probe Gilox 7,5Vol%

Abbildung D.51: Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 0,2 ml/s
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Abbildung D.52: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
7,5Vol% 0,2ml/s



270 ANHANG D. DURCHFLUSSKUVETTE (HVAFG, CTC20, GILOX)

Abbildung D.53: Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 0,5 ml/s



D.6. PROBE GILOX 7,5VOL% 271

MAX.= 4.40 0
1+ 4
g os
o
(1]
[=]
4
<
h.. 0.6
[
Q
bt
o
& oo
=
)
o
7]
m
<
Z 0.2
W
=
2 6
Series Degree L
MAX.= 2.03 MAX.= 1.57

Abbildung D.54: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
7,5Vol% 0,5ml/s
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Abbildung D.55: Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 1 ml/s
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Abbildung D.56: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
7,5Vol% 1ml/s
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Abbildung D.57: Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 2 ml/s
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Abbildung D.58: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeflizienten und Fehler, Gilox
7,5Vol% 2ml/s
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Abbildung D.59: Gemessene Polfiguren Gilox 7,5Vol% 5 ml/s
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Abbildung D.60: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox

7.5Vol% 5ml/s
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D.7 Probe Gilox 10Vol%

Abbildung D.61: Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 0,2 ml/s
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Abbildung D.62: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
10Vol% 0,2ml/s
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Abbildung D.63: Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 0,5 ml/s
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Abbildung D.64: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
10Vol% 0,5ml/s
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Abbildung D.65: Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 1 ml/s
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Abbildung D.66: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
10Vol% 1ml/s
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Abbildung D.67: Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 2 ml/s
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Abbildung D.68: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
10Vol% 2ml/s
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Abbildung D.69: Gemessene Polfiguren Gilox 10Vol% 5 ml/s



D.7. PROBE GILOX 10VOL%

MAX.= 4.53

MAX.= 2.10

MEAN ABSOLUTE C-COEF. AND ERRORS

0.4

Series Degree L

MAX.= 1.59

287

Abbildung D.70: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox

10Vol% 5ml/s
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D.8 Probe Gilox 12,5Vol%

Abbildung D.71: Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 0,2 ml/s
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Abbildung D.72: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
12,5Vol% 0,2ml/s
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Abbildung D.73: Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 0,5 ml/s
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Abbildung D.74: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
12,5Vol% 0,5ml/s
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Abbildung D.75: Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 1 ml/s
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Abbildung D.76: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
12,5Vol% 1ml/s
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Abbildung D.77: Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 2 ml/s
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Abbildung D.78: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
12,5Vol% 2ml/s
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Abbildung D.79: Gemessene Polfiguren Gilox 12,5Vol% 5 ml/s
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Abbildung D.80: Riickgerechnete Polfiguren, C-Koeffizienten und Fehler, Gilox
12,5Vol% 5ml/s
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