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1. INLEIDING

Wanneer van een schaakbord de kleur van één veld bekend is, zijn de
kleuren van alle overige velden bekend. Als men nu van een niet te groot
aantal willekeurige velden de kleur verandert, kan men de kleuren van
alle overlge velden met een zekere waarschlJnlleheld(nEEEen Men noemt’
dit lange afstandsorde. Als men het schaakbord in stukken zaagt van ver-
schillende grootte en deze stukken willekeurig tegen elkaar aanlegt,
kunnen er alleen maar betrouwbare uitspraken gedaan worden over de kleur
van de velden, die in de onmiddellijke omgeving van een bepaald veld
llggen Dit noemt men korte afstandsorde. '

Ook in kristalroosters, waarvan de roosterplaatsen be7et worden door
verschillende atomenheerst een orde, die met de termen lange- en korte-
afstandsorde beschrevzn kan worden. Deze orde blijkt afhankelijk te zijn
van verschillende toestandsgrootheden, zoals de aard en samenstelling

van het kristal, de temperatuur en de spanningstoestand. ‘
Wanneer een van deze toestandsgrootheden plotseling verandert, zal er
naast een instantane verandering van o.a. de gemiddelde atoomafstand ook
een verandering moeten plaatsvinden in de orde. Omdat daartoe een her-
Verdeling van de atomen over de verschillende roosterplaatsen noodzake-
lijk is, is deze verandering niet instantaan: zij zal afhankelijk zijn
van de beweeglijkheid van de atomen. /

Men vermoedt dat. het hiervoor beschreven mgchanisme de oprzaak is van®
de zgn. Zener relaxatié, een relaxatie-effect d;t optreedt in de rek

na mechanische deformatie van het kristal, en dat Zener (1) in 1943
waarnam bij a-messing. |

Bij dit onderzoek werd de Zener relaxatie onderzocht, door een staafje
polykristallijn Au 25 at % Cu onder alzijdige, hoge druk te brengen en
dan de druk plotseling tot de omgevingsdruk terug te brengen, in een
teﬁperatuurgebiedﬁwaarvan bekend is dat er in deze legering alleen

korte afstandsorde heerst. De tijdsafhankelijke rek, die dan optreedt,

werd met behulp van halfgeleiderrekstrookjes gemeten.

.



2. THEORETISCHE ACHTERGROND

2.1, Beschrijving van het effect

Vélgens de klassieke elasticiteitstheorie bestaat er een lineair verband
tussen de rek e en de aangelegde spanning o volgens de wet van Hooke.

Bij de Zener relaxatie treedt er nd het aanbrengen van de spanning en

de daardoor veroorzaakte elastische rek, nog een tijdsafhankelijke rek
op, die in eerste benadering beschreven kan worden als de sprongresponsie

van een eerste orde Systeem:
) e = (1 - 8d.e "o

Hierin is. t de tijd na het aanbrengen van de spanning, T een tijdsconstante
van het relaxatieproces, J een elastische constante, terwijl &J de relax-
atiesterkte van de elastische constante genoemd wordt. Figuur 1 geeft

een schematisch beeld van het effect. Zoals aan de figuur al te zien is, is

gebleken dat het proces omkeerbaar is.

Jo
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Fig. 1. Zener Relazatie




2.2, Theorie&n over de relaxatiesterkte

2.2.1, Inleiding ‘ v

De theoretische benadering van de ordetoestand van een kristal is ge-
compliceerd. Tot op heden schijnt er nog geen eenvoudige methode te be-
staan om met enige zekerheid te voorspellen hoe groot het Zener relaxatie-
effect zal zijn bij een willekeurig uitgekozen vaste oplossing.

Om de ordetoestand van een kristal exact te beschrijven, zou het nood-
zakelijk zijn, dat de plaats van alle opgeloste atomen bekend is. Dit

is om begrijpelijke redenen onmogelijk. Men is gedwongen het rooster te
beschrijven met parameters die slechts de concentraties van kleine deel-
configuraties bepalen. Naarmate de gékozen deelconfiguratie, waarmee

men het rooster beschrijft, uit meer atomen bestaat, wordt de benadering
beter; de berekening wordt echter onevenredig gecompliceerder. Het is
dan ook niet verwonderlijk, dat de computer steeds meer ingeschakeld

wordt.bij de beschrijving van de ordetoestand van een kristal.

- 2.2.2. De theorie van Zener (1, 2)

Bij deze theorie worden alleen paren van twee opgeloste atomen beschouwd.
Om deze opgeloste paren als individuele, gelsoleerde eenheden te be-
schouwen, beperkt deze theorie zich tot verdunde vaste oplossingen,
waarin het aantal paren relatief klein is., Aangenomenwordt nu, dat .
wanneer erueeﬁ uitwendige spanniné aangebracht wordt, deée paren, die
bestaan uit atomen van een andere grootte dan die in het matrixrooster,
zodanig van stand veranderen dat zij.-de inwendige spanning in het rooster
verminderen. Onder de aanname, dat het ''omklappen'' van zo'n paar een
lineaire bijdrage levert aan de vrije energie,wordt een uitdrukking

voor de relaxatiesterkte gevonden, die:

1) Evenredig is met concentratie van de opgeloste atomen en de tempera-

tuur volgens: &8J = De evenredigheid met het kwadraat van de con-

A

kT" _
centratie is al door vele onderzoekers gevonden (7, 9). Experimenteel
werd echter door Li en Nowick (3) een temperatuursafthankelijkheid
gevonden waarbij 8J = 1/(T~Té):' hierin is Té een soort kritieke
temperatuur,

2) Een richtingsafhankelijkheid van de relaxatiesterkte bij eenkristal-
len voorspelt, waarvan experimenteel gevonden werd, dat zij voor
b.c.c.~kristallen onjuist, en voor f.c.c.-kristallen slechts kwali-
tatief juist is (4). '

3) Nul zou zijn bij alzijdige druk, in tegenstelling tot het bij dit




onderzoek en dat van Sipkes (5) bij Au3Cu, en door Seraphim en

Nowick bij Li~Mg (4), gevonden resultaat.

2.2.3. De theorie van Nowick (6)

Dit is een ruwe benadering van het effect dat de orde op de gemiddel-

de atoomafstand heeft.

Als parameters die het rooster, dat uit A-en B-atomen bestaat, beschri j-

ven, neemt men de concentraties van de paren:

4

Pan = Nap/N
Pag = Pga = Nag/M
Pgg = Npp/M

Hierin zijn N N, en NBB de aantallen van de paren die resp. uit twee

AA’ TAB
A, een A en een B, twee B-atomen bestaan, terwijl N het totale aantal
paren is. Nu geldt voor de toestand van totale wanorde, wanneer c de

concentratie van B-atomen is:

— - 2
PAA - (1 C)
Pga = Pag = (17¢) ¢,
Peg = c?

Immers, de kahs dat naast een atoom zich bijv. een B-atoom bevindte, "
is bij volkomen wanorde gelijk aan de concentratie van B-atomen. Wanneer
men aan ieder AA-, BB- en AB-paar een bepaalde lengte toekent: resp.

d d,, en d

anr dpp € dape dan geldt voor de gemiddelde atoomafstand:

d d

d = 2ppgdag * Papdan + Ppeips

Invullen van de bovenstaande waarden van de paarconcentraties geeft:

. : - 2
d=dy, (1 + Kie = Kye )

2d. = (d. 4+ d..)

net 2(dpp - d AA BB

)
« = ABd PR en K, = AB :
AR . AR

Deze vergelijking geldt bij benadering ook, als er een geringe mate van

korte afstandsorde bestaat.




Wanneer nu de blndtngslengtedvan egn AB-paar het gemiddelde zou zijn
AA

AB ~ 2 ’

Er zou dan biJ deformatie geen noodzaak bestaan voor ordening in het

van dAA en d B’ ofwel d dan is K2 0 (wet van Vegard).

kristal, dus 8J = 0. Vermoedelijk is dus de factor»K2 een maat voor de
orde, en dus een maat voor de relaxatiesterkte.
Experimenteel bleek inderdaad dat er geen verband bestaat tussen §J en

K]; wel dat er een ruwe correlatie bestaat tussen 8J en Kz.

2.2.4. De theorie van Le Claire en Lomer (7)

Deze theorie neemt ook als deelconfiguratie twee atomen. Dit levert de-
zelfde variabelen op, als bij de theorie van Nowick gebruikt werden, dus
Pag’ pAA en ppp; maar er wordt tevens onderscheid gemaakt tussen paren
in de verschillende kristallografische rlchtrngen

Met deze parameters wordt met behulp van de quasi-chemische benadering
" een vrije energieterm opgesteld, waarin tevens de elastische spanning
verwerkt is. Deze levert een lineaire, richtingsafhankelijke bijdrage.
tot de inwendige energie.

Zij maken dan gebruik van de algemene thermodynamische formule:

5

2¢’T, s

g =&
v

Hierin is o de spanning, V het totale volume van het kristal, F de vrije

energie, e de rek, T de temperatuur eh s de evenwichtswaarde van de

ordeparameter,

De ongerelaxeerde elasticiteitsmodulus wordt dan gegeven door

30
My = (EE)T,S

waarbij de ordeparameter constant gehouden wordt. De gerelaxeerde

elasticiteitsmodulus wordt gegeven door:

o0
Mr - (Be)T

waarbij de orde w&l mag veranderen. In de uitdrukking die hiermee voor

de relaxatiesterkte gevonden wordt met:




worden de ordeparameters ingevuld, die gevonden worden uit de evenwichts-

voorwaarden van de vrije energie (in de quasi-chemische benadering).

Vreemd is in deze theorie dat bij de bepaling van de uitdrukking voor

o nog geen onderscheid gemaakt werd tussen de gerelaxeerde en ongerelax-

eerde situatie.

Zoals uit deze zeer globale uiteenzetting al moge blijken, worden er ook

in deze theorie een groot aantal benaderingen toegepast, waarvan de be-

langrijkste zijn: '

1) De toestand van het kristal wordt beschreven met een - per definitie -
te klein aantal parameters.

2) De vrije energie formule die met deze parameters bepaald wordt, is ook
al weer een benadering. Het is namelijk voor een driedimensionaal
rooster nog niet mogelijk geblekén om de extra relatie die er tussen
de concentraties van de basisfiguren (hier: de paren) en de ''overlap"
figuren (de enkele atomen) toch moeten bestaan, te bepalen (8).

3) De rek levert alleen maar een bijdrage tot de energie, de bijdrage tot
de entropie wordt verwaarloosd. | ' ;

L) De interactie-energieén tussen de atomen zoals die hier aangenomen
worden, geven alleen maar aanleiding tot centrale krachten, een aan-

name die voor metaalroosters niet gerechtvaardigd is (Gauchy-relaties).

Gevonden werd een verband met de temperatuur en de concentratie volgens:

°
IS

c?(1-c)?
kT

§J =
Experimenteel is het verband met c2 en c"* nog niet gevonden., De anisotropie
van §J, die uit deze theorie volgt, komt wat beter overeen met de experi-
menteel gevonden waarden dan bij de Zenertheorie, maar.zowel voor het
b.c.c.~ als voor het f.c.c.-geval zijn de verschillen nog te groot.
Tenslotte wordt er met deze theorie w&l een relaxatie-effect verwacht

bij alzijdige druk.

Hoewel de laatste twee penaderingen, die hierboven genoemd werden

hiet gebruikt werden door Van Baal (12), bleven er toch nog grote ver-
schillen bestaan tussen de theoretisch en experimenteel gevonden resul-
taten. Deze theorie was ook opgesteld op basis van de quasi-chemische
benadering van de vrije energie met behulp van de paarconcentraties,

en noodzakelijk blijft dus een betere benadering van de vrije energie.




2.3. De relaxatietijd T

Voor de overgang van het rooster naar een andere ordetoestand is het
noodzakelijk dat de atomen zich verplaatsen. In substitutionele legeringen
is deze verplaatsing alleen maar mogelijk door verplaatsing van vaca~
tures. De snelheid van het relaxatieproces dat plaatsvindt is dus af-
hankelijk van:

1) Het aantal vacatures dat aanwezig is.

2) De kans dat een vacature van plaats verandert,

Voor de theoretische benadering van het eerste punt moet worden uitge-
~gaan van een orde-wanorde beschouwing, waarbi men een ternair systeem
Beschouwt, waarvan één concentratie.variabel is. Men kan hier bijvoorbeeld
de quasi-chemische methode voor gebruiken (Schapink (13)).
De kans dat een vacature zich verplaats, of anders gezegd: dat een A- of
een B-atoom zich verplaatst, is afhankelijk van de omgeving van de vaca-
ture en de Debije frequentie waarmee de atomen om hun evenwichtsstanden
trillen. De theoretische achtergrond van de bepaling van de sprongkans
zal ik hier toelichten door de benadering, die o.a. Radelaar (14) geeft,
in grote lijnen te behandelen. Eerst wordt de energiewinst door een
sprong van een A-atoom in een omgeving van nh B-atomen, bepaald uit de
paarenergieén, noem deze Vﬁ. De sprongkans voor een bepaalde omringing
wordt nu gegeven door een Boltzmanfactor: — exp (-Vﬁ/kT). De kans dat er
~een omgeving van n B-atomen is, kan siatis}isch uit de paarconcentfétjes
" bepaald worden, noem deze kans qﬁ. Het produkt van deze factoren gesommeerd
over alle (z~1) naaste buren levert dan voor de sprongkans van een A-
atoom:
z-1 -V
My = vy L explpy) qh
n=o

Hierin is vp de Debijefrequentie van het A-atoom.
Op dezelfde wijze kan ook een uitdrukking voor de sprongkans van B-atomen

gevonden worden. }
Wanneer de concentratie van vacatures naast A resp. B-atomen Pya €M Pyp
bedraagt, kunnen we de gemiddelde beweeglijkheid van vacatures definiéren

met:

My = Pyp Mo * Pyg Mg

Het blijkt dat de temperatuurafhankelijkheid van de relaxatietijd bi]

legeringen beschreven kan worden met behulp van de vergelijking:




T =T, exp ( Qz/kT)

Hierin is L de relaxatietijd bij T =« en QZ de activeringsenergie.

Men zou verwachten dat de relaxatietijden en de daarmee berekende acti-
veringsenergieén van de Zener relaxatie een nuttige uitbreiding geven\
van de activeringsenergieén die berekend zijn met behulp van diffusie-
metingen. Diffusie-experimenten moeten immers bij relatief hoge tempe-
raturen plaatsvinden, omdat het aantal afoomsprongen, nodig om de diffusie
over een meetbare afstand te doen plaatsvinden, zeer groot is. Bij de
Zener re]axatfe wordt het effect voor het grootste gedeelte veroorzaakt
door atomen die over één atoomafstand verspringen, dus kan er bij veel
lagere temperaturen gemeten worden.

Nu blijkt echter dat de activeringsénergie, gevonden met Zener relaxatie-
metingen, kleiner (5 tot 10%) is dan elk der activeringsenergieén ge-
vonhden me t behulp van diffusie-experfmenten, dus QZ <QA en QZ < QB.

Voor dit resultaat is tot nu toe nog geen bevredigende verklaring ge-
vonden. De oorzaak hjervan moet gezocht worden in de onbekendheid me£ de
theoretische achtergronden van de Zener relaxatie. Welke atoomsprongen

‘de relaxatie veroorzaken is nog niet duidelijk.
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3. DE MEETOPSTELLING

3.1. Inleiding

Het doel van dit onderzoek was de meting van het effect van de Zener
relaxatie op de rek bij Au 25 at % Cu, die door een sprong in de al-
zijdige druk veroorzaakt werd, als functie van de temperatuur.

De preparaten werden onder druk gezet in een drukvat waarin olie als het
drukmedium fungeert. Door de geringe compressibiliteit van olie is de
drukspréng eenvoudig te realiseren door een kraantje in het druksyéteem
te openen. De rek werd gemeten door middel van een halfgeleiderrek-
strookje, dat op het preparaat geplakt was. De temperatuur in het vat
werd gemeten met een platinaweerstand. De rekstrookjes en de platina-
weersténd waren opgenomen in meetbruggen, waarin twee schrijvers de
weerstandsverandering van de.rekstrookjes en de platinaweerstand regi-
streerden. De temperatuur werd geregeld door middel van twee.stookspira]en;
één binnenin het vat en de ander aan de buitenkant.

Omdat ik aanvankelijk met de opstelling van mijn voorganger in dit
onderzoek, de heer M. P. Sipkes, gemeten heb, zal in het nu volgende ook
~gedeeltelijk zijn opstelling beschreven worden, met de redenen waarom

die gewijzigd is.

3.2. Het drukvat i

Ik ben mijn experimenten bego;nen met het drukvat dat Sipkes geconstru-
eerd heeft. Oﬁdat'na enige tijd bleek, dat dit vat niet voldeed, is'aan
de hand van de ervaring, die daarmee opgedaan is, een nieuw vat gemaakt.
Het eerste drukvat bestond uit een dikwandige messing pot, die op een
massieve cylinder geschroefd was (zie fig. 2). Deze cylinder was weer

aan de onderkant van een tafel gemonteerd. De eigenlijke drukafdichting
werd verzorgd door een koperen ring, die bij het aandraaien de naad
tussen pot en cylinder afdichtte.De cylinder bevatte de electrische door-
voeren voor de rekstrookjes en de platinaweerstand, de pot die van de
binnenverwarmingsspiraal. Deze doorvoeren bestonden uit stalen capillairen,
| waarin de electrische isolatie verzorgd werd door een porceleinen huls,
terwijl de drukafdichting door ingesmolten avaldiet gerealiseerd werd.
Omdat araldiet boven i_ZOOOC verkoolt, werden deze capillairen even bui-
ten het vat gekoeld. '

‘Aan de constructie van een drukvat, zoals hier geschetst is, kleven grote
bezwaren waarvan de twee belangrijkste zijn:

1) De drukafdichting van de ring is gebaseerd op het feit, dat als de

ring van een zachter materiaal gemaakt is dan het vat, hij tijdens
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het aandraaien van de pot zodanig vervormd wordt, dat hij goed afdicht.
Voor het vast- en losdraaien van de pot zijn daardoor zeer grote
krachten nodig, zo groot dat er hefbomen van 3 meter voor gebruikt
moesten worden. Deksel en pot waren niet op deze krachten berekend;
met het gevolg dat zij bij deze procedure getordeerd werden. Bij eer
poging om tot een zelfafdichtend systeem te komen, d.w.z, dat de af-
dichting door de druk zelf verzorgd wordt, heb ik de koperen ring ver-
vangen door een viton rubberring. Door de druk wordt de ring vervormd
en dicht zeer goed af; maar in tegenstelling tot de specificaties is
het viton niet bestand tegen de temperaturen waarmee met dit onderzoek
gewerkt wordt en gaat vloeien.

2) Het systeem van electrische doorvoeren dat hier gebruikt wordt, is on-
betrouwbaar en zeer moeilijk te repareren. In de zeer nauwe opening
van het capillair bevindt zich de electrische verbinding, de isolatie
met het vat, en bovendien de drukafdichting., Over de lengte van het
capillair treden zeer grote temperatuursverschillen op. Het is dan ook
niet verwonderlijk, dat regelmatig een falen optrad van de druk- of
de electrische isolatie. Om deze mankementen te repareren, dienen of
alle capillairen losgesoldeerd en verQangen te worden, Of het desbe-
Freffende capillair moet met een 1 mm-boortje over een afstand van 30

cm uitgeboord worden,

Op grond van deze ervaringen.en met behulp van de literatuur (]0)

zijn de heer De Koster en ik tot de constructie van een nieuw vat gekomen,

waarvan de belangrijkste verschillen met het oude vat zijn:

a) De drukafdichting wordt verzorgd door een zelfafdichtend systeem.

b) De electrische doorvoeren bestaan uit een gemakkelijk demonteerbaar
systeem van koperen draadeinden met moeren, waarbij de isolatie ver-

zorgd wordt door teflon en mica ringetjes.

Het vat bestaat uit een stalen pot, die op de tafel geschroefd is, met
daarin het deksel dat naar beneden gedrukt wordt door een drukmoer, |
die met een schroefdraad aan de buitenkant in de pot geschroefd wordt.
Tussen het deksel en de drukmoer bevinden zich een stalen en een koperen
ring (zie fig. 3). ' ' -

Door aandraaien van de drukmoer wordt een eerste drukafdichtfng verzorgd.
Wanneer men de druk op de olie aanbrengt, wordt het deksel omhcoggeperst
en de koperen ring tegen de naden aangedrukt. Bovenop het deksel bevindt
zich een linksdraaiende moer waardoor bij de demontage met de drukmoer

het deksel mee omhooggaat. Het is ook mogelijk bij de demontage
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de oliedruk als hulpmiddel te gebruiken.

De druk wordt aangebracht door middel van een schroefperspomp. De groot-

te van de druk is af te lezen op een Haennimanometer met een nauwkeurigheid
van + 5 atm. Door het openen van een kraan kan de druk plotseling verlaagd
Wi,

worden tot één atmosfeer (fig. 4). , AA}ijrvf,[ﬁJ(ﬁ(ﬂQé/‘

3.3. De temperatuursregeling

3.3.1. De buitenspiraal

De meettemperatuur ligt tussen de 200°C en 230°C. Om dit te bereiken is

een stookspiraal rond het vat aangebracht, die gevoed wordt door'een ge-
1ijkstroomvoedingsapparaat. ‘

De temperatuur wordt geregeld door een simpel aan/uit systeem, dat bestaat
uit een thermokoppel, waarvan de hete las aan de wand van het vat be-
vestigd is, een lichtvlekgalvanometer, een fotoweerstand en een transistor-
schakelaar. Er wordt een extra weerstand in de stroomkring opgenomen

door de transistorschakelaar, als de thermospanning boven een ingestelde
waarde komt (zie fig. 5). Omdat de temperatuur lange tijd gehandhaafd moest

worden, is voor de veiligheid nog een extra trans‘storschakelaar (S )

het schema opgenomen. De schakelaar S, is er om de tlan5|storschakelaars

3 T N {
v o).
riet onnodig te belasten bij het opwarmen met hoge. stroomsterktes hﬂ’n\‘ '
S—— aat A
Hoewel de temperatuur aan de buitenkant van het vat om een ingestelde )
aLiatants

waarde schommelt, wordt deze door de grote warmggggpggitgit van het vat i
geheel gedempt en is binnenin  het vat het verloop in temperatuur niet
groter dan .02 OC/uur, wanneer de druk niet verandert.

{
l y

/u;{ A
3.3.2. De binnenspiraal
Elke drukverandering veroorzaakt een temperatuursverandering (adiabatische
compressie en decompressie). Het is dus noodzakelijk om, voordat de
druksprong optreedt, de druk zo constant mogelijk te houden, en tijdens
de sprong de onvermijdelijke temperatuursprong trachten te compenseren. ( <)
Door een drukspiggg van 500 atm. ontstaat er een temperatuursdallng van i> :
+ 7 C. Om deze plek te compenseren is er in de drukkamer een stooksplraal
" aangebracht, waardoor direct na de drukval enige secondes een grote ge-
1ijkstroom gestuurd wordt. Oorspronkelijk werd deze tijd ingesteld met
een systeem, waarbij een servomotor een stel schijven aandreef, die een
microschakelaar bedienden. Om nu de toegevoerde warmte zoveel mogelijk
hetzelfde sprongkarakter te geven, als de door de drukval veroorzaakte
temperatuursdaling - heeft, moet de stroompuls zo hoog mogelijk zijn,

wat korte tijden impliceert. Deze tijden konden met het servosysteem niet
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nauwkeurig genoeg gereproduceerd worden, en daarom is er een electro-
nische tijdschakelaar gemaakt. Deze schakelaar schakelt + 60 Watt in
gedurende de experimenteel als optimaal bepaalde tijd van 1.9 sec. na
een drukval van 500 atm., waardoor de temperatuur binnen een minuut op
.1 °C en binnen ongeveer 10 min op .0 2cC nauwkeurig het oude niveau

bereikt heeft.

3.4. De temperatuurmeting

Het is niet mogelijk, om met het gebruikte type electrische doorvoeren,

de temperatuur in het vat met een thermokoppel te meten. Daarom werd de
temperatuur bepaald met een platinaweerstand; aanvankelijk met een
platinaweerstand die in het laboratorium vervaardigd was,.]ater met een
weerstand van het fabrikaat Heraeus die t.o.v. de eerste het voordeel
heeft dat zijn afmetingen veel kleiner zijn en hij een veel grotere
betrouwbaarheid heeft. '

De weerstand werd gemeten met behulp van een Wheatstonebrug, waarbij als
indicator een Kipp BD5 schrijver gebruikt werd, zodat het temperatuurs-
verloop gedurende een experiment geheel bekend is. Meting vah de weer- -
stand met behulp van een cqmpehsator zoals Sipkes gedaan heeft, heeft //
het nadeel t.o.v. een WHéétsféﬁébEUg dat er veel hogere eisen gesteld ¢
moeten worden aan de constantheid van de meetstroom.

De weerstand is geijkt met behulp van een koper-constantaan thermokoppel,
waarbi j b]eek,“dat deowaardeﬁ van de weerstand ruim binnen de opgegeven
toleranties (DIN 43760) vielen. | '

De platinaweerstand is drukafhankelijk. Druyvesteyn (11) beschrijft

deze afhankelijkheid met:

AR
”E; = (K1 + 2K, - 1) e

Voor platina geeft hij de volgende cijfers:

’ Py po A g/,
K, + 2K, = 1 = 16.27 At S AL
_7 W ¥ 4y e 5
toe = 300 107 enttka AU
Voor een druk van 500 Atm, en omdat g = K%E vindt men:

3

AR )
——-'R"-”—‘ 1.0 10

X
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Bij dit onderzoek bleek:

AR

X . -
R 1.5 10
X

3

Het verschil kan veroorzaakt worden door een verschil in zuiverheids~

graad van het'platina, of door de keramische beschermlaag.

3.5. De rekstrookjes

Daar men mag aannemen dat de grootte van het Zener relaxatie-effect zeer
gering zal zijn (Sipkes e.a.), is duidelijk dat er hoge eisen gesteld
moeten worden aan de gevoeligheid van de meting van de rek. In plaats van
de normale metaalrekstrookjes, zijn bij dit onderzoek halfgelieiderrek-
strookjes gebruikt. Deze rekstrookjes hebben het vocordeel van een veel
grotere gevoeligheid voor de rek (in de orde van 100 x), ze hebben

echter twee nadelen: g |
1) Het verloop van de weerstand is niet lineair met de rek.

2)‘De gevoeligheid van de weerstand voor de temperatuur is- groot.
erruikt zijn halfge]eiderrekétrookjes vén het fabrikaat BLH, type SPB-
3-20-35, |

Het gedrag van de weerstand kan met de volgende vergelijking beschreven

{

worden: )
) !
’ ‘ ‘ %'/ (\3{ ¢ 4 ,7 I YO B P
R_R 2 O#\ S yoabt
o _ 298 298 ) e pleaase :
= === GF.e + (=) .C,.e .
R T ( T ) 2 z
© : ' ) Hoe geot o 2
. N N V i‘ P e f. Fa 2
hierin is: oo meost WOA i Af

= 2
R = ROO.(1+a.T )

De waarden van de constanten Roo’ d, GF en C2 zijn door de fabrikant be-

paald door een rekstrookje uit een serie van vijf te ijken, Verder is T

de temperatuur in OK, R de weerstand van het strookje en e de rek,

Bij deze rek moet men wel in ogenschouw nemen, dat deze bestaat uit

drie delen:

1) De rek die ontstaat door het opplakken van het rekstrookje op het
preparaat, Deze kan bepaald worden uit de weerstand van het rekstrookje
als hij vastgeplakt is, en het preparaat niet belast wordt.

2) De rek, die veroorzaakt wordt door de uitzetting van het preparaat en
het rekstrookje zelf door de temperatuur. In eerste benadering is deze

gelijk aan:
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e = ( ) x (T - To)

T apreparaat %silicium

3) De eigenlijke rek, die veroorzaakt wordt door het preparaat.

Met behulp van het bovenstaande is de rek uit te rekenen; in de handlei-
dingen en de tabellen die door de fabrikant bijgeleverd worden, zijn
alleen maar benaderingsmethoden van de formule uitgewerkt. In mijn geval
bestond er geen noodzaak om die te gebruiken, omdat alles zich op de
terminal eenvoudig liet berekenen, \

Omdat de rekstrookjes zo temperatuurgevoé]ig zijn, is een compensatie-
schakeling toegepast met een fekstrookje dat op een blokje goud is ge-

plakt. Beide zijn in een Thomsonbrug opgenomen, z0 dat:

RAugCu—rekstrqokje

stand van de Thomsonbrug =
Au-rekstrookje

Daar de uitzettingsco&fficiént van Au en Au,Cu slechts weinig verschillen

eh bovendien op beide preparaten rekstrookjgs van dezelfde serie geplakt
zijn, worden de temperatuursinvloeden tot een aanvaardbaar niveau terug-
gebracht. ‘ .

De rekstrookjes werden op de preparaten geplakt met een twee componenten-,
warm hardende-, epoxy-lijm EPY-500, fabrikaat: Baldwin.

Het gebruikte Au_Cu preparaat is het zelfde ais'Sipkes gebruikt heeft.

3

Voor de concentratie-Cu, die. berekend is uit de meting van de rooster-

parameter met behulp van rdntgenstraling, werd gevonden: 25,45 + 0.5 at%.

A
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L. DE MEETRESULTATEN

L.1. Inleiding

Uit het hoofdstuk meetopstelling bleek al dat de meting van de Zener
relaxatie als gevolg van een druksprong, ondanks het feit dat het
principe van de meting eenvoudig is, meettechnisch nog veel problemen
schept. Als voornaamste oorzaken van deze problemen kunnen genoemd
worden: ‘

1) De combinatie hoge druk/hoge temperatuur.

2) De temperatuursprong veroorzaakt door de druksprong.

3) De duur van de meting.

In het nu volgende zal een korte toelichting op deze punten gegeven

worden.

1) Het drukvat moet functioneren tot een druk van 800 atmosfeer in een
temperatuurgebied van 200 tot 23000. Dit betekent dat men in de materiaal-
keuze  voor de electrische en de drukisolatie zeer beperkt fis.

Ook speelt dit een rol bij de resultatenivan de halfgeleiderrekstrookjes.

Men is bij de berekening van de rek uit de weerstandsverandering af-

hankelijk van een aantal basisgegevens, die door de fabrikant verstrekt
~worden. Of deze gegevens ook bij deze andere oms tandigheden gelden,

is zeer de vraag. De rekstrookjes”z}jn naﬁelfjk géijkt,in een een-

assige spanﬁingstéestand,°terwijl de rek%trookje% hier, althans na de

druksprong, gebruikt worden voor een twee-assige spanningstoestand.

Ook de rek die door temperatuur. uitzetting optreedt, is twee-assig.
Tenslotte werd gemeten bij temperaturen, die aan de grens van het
temperatuurgebied lagen, dat door de fabrikant gespecificeerd werd.

2) Het is per definitie onmogelijk om de temperatuursprong, veroorzaakt
door de druksprong, geheel te compenseren. Met de in het vorige
hoofdstuk beschreven methode is een zeer redelijke compensatie breikt;
er blijft echter altijd een temperatuurverloop over dat met een
zekere relaxatietijd beschreven kan worden.

Het is echter aannemeiijk dat dit effect op de metingen verwaar-
loosbaar is, omdat een geSImuleerde Lemperatuursprong d.m.v. de
binnenstookspiraal een k]eln effect te zien gaf opwdexuxtslag van de
schrijver van de Thomsonbrug.

3) Bij de metingen van het Zener relaxatic-effect met de torsie- of de
buigingsslinger~methode krijgt men een Tiggggfrequent meetsignaal dat

“eenvoudig electronisch versterkt kan worden. De hier gebruikte methode

levert een langzaam verlopend meetsignaal, waardoor er hoge eisen ge-
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steld moeten worden aan de stabiliteit van de versterkers en de toe-

standparameters, speciaal de temperatuur.

Aanvankelijk was het doel van dit onderzoek het verbeteren van de
relaxatiesterktemetingen van Sipkes met behulp van de door hem ontwikkel-
de apparatuur. lk ben dan ook begonnen met ijkmetingen aan de halfge~
leiderrekstrookjes en de platinaweerstand, maar toen bleek, dat het met

de beschikbare apparatuur niet mogelijk was zijn metingen te reproduceren,
heb ik~mijn'onderzoek noodgedwongen toegespitst op de volgende punten:

1) Het construeren van een betrouwbaar drukvat.

2) Het meten van de relaxatietijd en de globale grootte van het Zener

relaxatie-effect.

4,2, De uitzettingscoéfficiént

Een controle voor de resultaten van de rekstrookjes is de meting van de
uitzettingscoéfficiént en de compressiemodulus van een bekend materiaal.
In het temperatuurgebied van 0 tot 100°C werd voor Cu en AuBCu een vrij-
wel l}neair vefban tussen de weerstand vanh het rekstrookje en de tempe-
,ratudr gevonden, Wanneer men deze helling naar de rek omrekent, vindt men:

]
S AR
[

il

Cu

“AuyCu = 147 0762 (15.5 10

)

Achter de gemeten waarden staan de waarden die in de literatuur geVonden
werden.

De weerstanden van de rekstrookjes als functie van de druk werden eerst
met behulp van het gevonden temperatuurverband teruggerekend naar een
temperatuur 20°C en daarna omgerekend tot een rek. De compréssiemodulus

werd dan met de volgende benadering berekend:

Ap Ap
- = - + €
3K, 3K,

ilicium
- Op deze wijze werd gevonden:

K. = 1.20 106 kgf/cm? (1.37 106)

Cu
B 6 6
KAuBCu = 1.46 10 )

kgf/cm? (1.61 10

Zoals al eerder gesteld is, kunnen door de wijze van ijking van de

basisgegevens en het gebruik hier in een andere spanningstoestand geen

Bercone wieo?
o =17.2 1076/% C(16.4 107%) o g
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grote nauwkeurigheden verwacht worden; maar in dit temperatuurgebied

is de nauwkeurigheid toch nog + 15%.

~

4,3, De relaxatiemetingen

Bij de relaxatiemetingen stuitte ik op problemen. Deze broblemen waren

van tweeérlei aard: '

1) Aanvankelijk was het niet mogelijk een meting teAreproduceren.

2) Het gfgegeven signaal kon niet door een e-macht beschreven worden.

Deze twee moeilijkheden hingen nauw met elkaar samen. Het bleek namelijk
dat er door de drukverandering een effect optrad dat zeer lang doorwerkte,
veel langer dan men, door de uit de literatuur bekende relaxatietijden,
zou verwachten. Omdat het afgegeven signaal niet door één relaxatietijd

te beschrijven was, was het moeilijk om de metingen onderling te verge-

; lijken., De norm die men dan moet hanteren is de absolute grootte, hetgeen

betekent, dat de grootte van de druksprong en de temperatuurcompensatie

hetzelfde moeten zijn, en verder dat de temperatuur en de druk gedurende
een zeer lange tijd constant moeten zijn.

De feitelijke oorzaak van het niet reproduceren is moeilijk aan te

geven, omdat nagenoeg ieder onderdeel van de opstelling stap voor stap
verbeterd. is, maar één van de hoofdoorzaken is nog wel aan te wijzen.
Oorspronkelijk hanteerde ik, als de preparaten onder druk stonden, de
cons;antheid van het afgegeven signaal als norm voor het in eVenQicht
zijn van het goudkope}. Pas toen ik de prepgraten een constanté tijd
onder druk hield, werden de resultaten, vooral wat betreft het eerste
gedeelte na de druksprong, goed reproduceerbaar. In het overige gedeel-

te bleef er een systematische afname van de verhouding na het op druk

brengen en een toename na de drukval. Hoewéfba}t verfgop zeer langzaam
was, was het in absolute grootte zeker niet te verwaarlozen.

Ik had de indruk, en deze indruk bleek later juist te zijn, dat het

snelle gedeelte van het signaal hoofdzakelijk door de Zener relaxatie ver-
oorzaakt werd. _

De oorsprong van het langzame gedeelte van het signaal is onbekend.

Een mogelijk oorzaak zou het gedrag van de rekstrookjes en/of de 1ijmlaag
ha een druksprdﬁg kunnen zijn, Dit zou aangetoond kunnen worden door
meting van de weerstand van de rekstrookjes afzonderlijk. Het is echter
niet mogelijk gebleken om bij het onderzoek met de afzonderlijke rekstrook-
jes het langzeam verlopende signaal met voldoende zekerheid te detecteren.
De afhankelijkheid van de temperatuur is te groot, en door het verschil

in warmtecapaciteit en -geleiding met de platinaweerstand is het corri-

geren, met behulp van de temperatuurgegevens, een hachelijke zaak.
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Wel is duidelijk gebleken, dat het eerste gedeelte van het signaal

afkomstig is van het Au,Cu rekstrookje. Tegen bovenstaande hypothese

over de oorzaak pleit hzt feit dat dit effect steeds in dezelfde

richting optrad bij verschillende rekstrookjes. Ook een temperatuurseffect
is onwaarschijnlijk, omdat ook na temperatuurscorrectie het effect over-
blijft, en na éen gesimuleerde temperatuursprong geen effect optreedt.
Uitgaande van het gegeven resultaat, heb ik vervolgens getracht dit te
beschrijven, waarbij uitgegeaan werd van een rekrelaxatie die gesuper-
poneerd is op een ander signaal. ' ‘
Berekeningen, waarbij aangenomen werd, dat het andere signhaal lineair,

Aof als een e-macht, met de tijd verliep, leidden tot onaanvaardbare

resul taten. _

Een probleem was, dat, zelfs al neemt men aan dat voor een bepaald ge~
deelte van de érafiek de rekrelaxatie dusdanig overheerst dat het andere
signaal daar verwaarloosd mag worden, men zeer moeilijk tot de aanpassing
met een e-macht kan komen, omdat de plaats van de asymptoot niet békend
is. De bekende wijze van aanpéssen met behulp vanlog-papier is niet moge-
1ijk gebleken. Ook het maximaliseren van de regressiecoéfficiént bij de
methode van de kleinste kwadraten, terwijl men het nulpunt verschuift,

is een te weinig kritische norm om daar zinnige resulfaten mee te berei-
ken. De methode die in appendix A beschreven staat, leverde een te weinig
- eenduidig:resultaat op om bruikbaar te zijn. | )

Tenslotte bleek uit informaties, ingewonnen-bij de werkgroep Meet— en
Regeltechniek van de &fdeling Werktuigbouwkunde, dat men daar over een
methode beschikte, die zeer bruikbaar bleek te zijn voor mijn onderzoek.
Bij deze methode, die in appendix B beschreven staat, is het niet noodza-
.kelijk dat de ésymptotische eindwaarde bekend is, deze kan achteraf op
eenvoudige wijze bepaald worden. Indien de met deze methode geconstrueer-
de punten langs een rechte lijn liggen, is tevens aangetoond dat de res-
ponsie met een e-macht is te karakteriseren. Dit.bleek het geval te zijn;
alleen de punten aan het begin en aan het eind van de 1ijn bleken soms
van de rechte lijn af te wijken (zie figuur 6, hierin Is een meting vol-
ledig uitgewerkt). De afwijking aan het begin wordt veroorzaakt door de
‘daar nog niet geheel gecompenseerde temperatuursprong; de afwijking aan
het eind door het onbekende restsignaal dat daar begint te overheersen.
Voor de bepaling van de tijdconstante is het niet belangrijk waar men

de grafiek voor de bérekeningen laat beginnen. Voor alle constructies
werd t, = 300 sec gekozen, omdat daar de temperatuursprong nagenceg gecom-
" penseerd is.

Het resultaat van de constructies is weergegeven in figuur 7, waarin
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de logarithme van de relaxatietijd is uitgezet tegen de reciproke
waarde van de temperatuur.

Hieruit kunnen de activeringsenergie Qr en de T, bepaald worden:

Qr = 1.59 + .3 eV en log To==-13.h + .3

4.4, De relaxatiesterkte

Omdat, zoals hier al eerder is gesteld, zonder een apart onderzoek naar

de eigenschappen van de rekstrookjes in dit temperatuur- en drukgebied

met de rekstrookjesgegevens maar vrij onnauwkeurige bepalingen van de
grootte van de rek mogelijk zijn, en bovendien gemeten is met een com-
pensatieschakeling, kan men slechts een schatting maken van de relaxatie-
sterkte. Aangezien er slechts Weinig bekend is van de relaxatiesterkte

door een sprong in de alzijdige druk, is het echter toch zinvol die te
"maken; al was het alleen maar voor toekomstige experimenten in deze
richting. J

Bij de bepaling van de tijdconstanten met behulp van de methode van appen-
dix B werd het signaal van de schrijver zonder verdere bmrekenfng gebruikt.
Door extrapolatie werd de amplitude bij t = 0 berekend. Deze amplitude

heb ik met de waarde van de gevoeligheid van de schrijver teruggerekend
naar een relatieve uitslag van de brug. Met behulp van de waarde van de

" weerstand van het AuBCu rekstrookje werd met de formule van de rekstrook-
jes de rek, en daaruit de relaxatiesterkte “berekend. (Hierbij heb.ik als,
compressfemodu]us van huBCu de geinterpoleerde waarde van de uit de lite—
ratuur bekende waarden van de compressiemoduli van Au, Au Cu en Cu genomen) .

De resultaten van deze berekeningen zijn weergegeven in figuur 8.
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5. DISCUSSIE EN SUGGESTIES

5.1, De rekstrookjes o )

Het onderling vergelijken van metingen van halfgeleiderrekstrookjes in

een breed temperatuurgebied is prob]ema{isch. De ‘gegevens die door de
fabrikant verstrekt wordén over de rekstrookjes zijh hiervoor onvoldoende.
jes geijkt te worden in het g;;éT;ﬁEémperatuurgebied waar zij gebruikt
zullen worden. o ] _
Metingen met de rekstrookjes onder druk zijn nog problematischer, omdat
nu een drie-assige spanningstoestand optreedt, waarbfj vooral moeilijk

meetbare factoren als dé‘dikte en aard van de lijmlaag en het bakeliet

~een rol zullen gaan spelen. Erg nauwkeurig zullen dus direkte metingen

van de compressiemodulus met behulp van rekstrookjes nooit worden.

5.2. De relaxatietijd en de activeringsenergiei

De resultaten van de relaxatietijdmetingen stemmen goed overeen met die

van andere .onderzoeken:

|-

Q(ev) log T, {)i
Ritzen 1.68 o ’ -14.8 ‘ viﬁ}t
Chandon + G T 1,64 A VY X{;Wﬁ -
. y j’)f/
- G 1.141* -12.1* E//{f\
Sipkes 1.50 -12.9 %}jf?u
Dit onderzoek 1.59 + 03 -13.4 + .3

Dit is niet zo verwonderlijk, toen eenmaal de meetresultaten reproduceer-
den en de goede analysemethode was gevonden, was nagenoeg iedere meting
te gebruiken en leidde tot een met de andere metingen consistent resultaat.

i

5.3. De relaxatiesterkte

Zonder een uitvoerig onderzoek naar het gedrag van de rekstrookjes is er
weinig te verwachten van de nauwkeurigheid van de berekeningen.

De hier gevonden waarden bieden weinig houvast.

De door andere onderzoekers gevonden ~afhankelijkheid is niet aanwezig;

1
T-T! i
[

e
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de waarden vertonen de tendens om op te lopen bij hogere temperatuur.
Wel blijkt dat het effect groter is dan op grond van de metingen van

N
Sipkes verwacht mocht worden; de waarden variéren tussen de 3 en de 5%.

5.4, Het'test''signaal

Omdat het met deze opstelling niet mogelijk was om hier systematisch aan
te meten, kan er hier weinig over vermeld worden. Als oorzaken komen in
aanmerking:

1) Een onbekend effect in Au of Au,Cu.

3
2) Een gevolg van de meetopstelling.

5.5, Suggesties

Meer metingen aan de rekstrookjes zijn noodzakelijk. Met behulp van een
opstelling, waarbij het preparaat een- of tweezijdig belast kan worden,
zijn met bekende materialen de rekstrookjes te ijken en is misschien ook

het Zener relaxatie-effect te meten.




6. SAMENVATTING

Doel van dit onderzoek was de bestudering van de Zener relaxatie,

De Zener relaxatie is het relaxatie-effect dat optreedt bij kristallen
van één atoomsoort, waarin andere atomen substitutioneel zijn opge-
lost, door een verandering in de korte afstandsorde.

Deze verandering kan te weeg gebracht worden door een verandering in de
spannhingstoestand.

Bij dit onderzoek werd hij veroorzaakt door een sprong in de alzijdige
druk van 500 atm.‘Hiertoe is een drukvat gebouwd, geschikt voor drukken
tot 1000 atm. Het effect op de rek is gemeten met halfgeleiderrekstrook-
jes bij polykristallijn Au 25 at % Cu boven de kritieke temperatuur.
Het effect kan beschreven worden met de relatieve verandering in de
compressiemodulus, de zgn. relaxatiesterkte, en een tijdsconstante T,

die voldoet aan de vergelijking:

Voor de activeringsenergie Q en de tijdconstante T werd gevonden:
Q=1.59 eV en log T, = 13.4

De relaxatiesterkte kon door onnauwkeurigheden veroorzaakt door de

rekstrookjes niet nauwkeurig bepaald worden, maar 1igt tussen de 3 en de

5%.

>0




-zq_

6. SUMMARY

The purpose of this research project is the investigation of the

Zener relaxationf The Zener relaxation is a relaxation effect, caused
by a change in shorf'range order, that occurs in crystals of one kind
of atoms, in which other atoms are solved substitutionally. This change
can be effected by a change in the stressfield.

In this investigation the stressfield was changed by a jump in the
hydrostatic pressure.of 500 atm. For this purpose a high pressure vessel
was build, suitable for pressures up to 1000 atm. The strainrate was
measured with semi conductor straingages on polycrystalline Au 25 at % Cu
“above the critical temperature.

The effect‘can be described by the relative change in the bulkmodulus,
the so-called relaxationstrength, and a relaxation t'me v, which

satisfies the equation:

The activation energy Q and the relaxation time T, Were found as:

~

Q= 1.59 eV and log T, = -13.4

- The relaxationstrength could not be determined accurately because of
uncertainties introduced by the straingages, but could be estimatéd.

. to lie between 3 and 5%.
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APPENDIX A

Bepaling van de tijdconstante met behulp van 3 punten

Het verschil met de asymptotische eindwaarde K en de responsie op tijd-

stip t is:

y'(t) = ke /7

Wanneer de asymptoot niet bekend is, is de afstand tot een aangenomen

asymptoot te schrijven als:

y'(t) = Ke—t/T + C

We bepalen deze waarden van y'' op drie tijdstippen, die een tijdsinterval

At uit elkaar liggen. Dan geldt:

yi(e) = ke YT 4 ¢
, _trht
y'"(t+ t) = Ke ( T ) v
. _(t'l‘?.At) ~
y'"'(t+2A8t) = Ke v 1|

C is eenvoudig. te elimineren door de vergelijkingen van elkaar af te

trekken:
- - At
y'(t+at) - y'(t) = Ke t/ (e T ~1)
» atje - At
y'' (t+20t) = y'"'(t+At) = Ke t/t ht/r (e v - 1)

K wordt geélimineerd als we deze twee vergelijkingen op elkaar delen.

y''(t+ht) - y'(t) _At/n
y(t+2ht) - y(t+at) - ©

4rDus: _
Hetat) - oyt(e)
(t+2at) - y''(t+at)’

1
T = At/ 1In (z,




APPENDIX B

Bepaling van de tijdconstante

De sprongresponsie van een eerste ordesysteem is te schrijven als:

y = K(1 = e"t/T)

Het verschil met de asymptotische eindwaarde K en de responsie op het

tijdstip £ is:
Een tijd At later is dit:

y'(t, + At) = Ky(t #At) = ke T
De verhouding van deze verschillen is:

T

_ t]:At Y
L
T

©

Deze verhouding is onafhankelijk van t1. De waarde van v is eenvoudig op
de in de figuur 9 aangegeven wijze te bepalen. Teller en noemer van de

verhouding zijn onderling loodrecht uitgezet. Voor de hoek e geldt:

tgo = v = e“At/T
Nu is:
AT g e e LA T 0E)
T?_ ,[.3
Dit js goed te benaderen met:
T=At/2 At 1 A% 1 A3

iy A S T
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Zodat tgo ook geschreven kan worden als:

_ xmbi/2
THAL/2

i

Oplossen van 1 hieruit geeft:

j S L At B, A E /;(/é{ {
= —‘]—i-»t:—g—(1 é.g P !’{ £ 7" é I[/V, 4] v : “k \m Z/ é}f
| h 2 @t e h L'?/(/&/L Cedenn 5067/ “ ’jg,gf {

De waarde van tga = v is onafhankelijk van t. Bij het toepassen van de
gegeven constructie behoort dus bij elke twee verschilwaarden die eenzelfde
tijdsinterval At uit elkaar liggen, dezelfde hoek d. Door nu de tijd in
gélijke tijdsintervallen At te verdelen, ontstaat uit de e-macht een
rechte lijn (zie figu.r 6). De hoek o tussen de rechte lijn en de verticale
as is een maat voor de tijdconstante volgens de laatste vergelijking.

In deze vérgelijking staat (1-tga) in de noemer. Voor een kleine waarde
van At benadert tgo de waarde één. Het is dus noodzakelijk At niet te
klein te kiezen. Een goede keuze is At = 1/2, . = %ﬁﬁf@‘éﬁujALWL““**;{??
Bij een juiste aanname van de 1igging van de asymptoot ligt het snhijpunt
van de asymptoot met de rechte lijn op de verticale as. Blijkt dit bij

een uitgevoerde constructie niet zo te zijn, dan is de ware asymptoot snel
te vinden, ] )

Moet de aangenomen asymptoot over gen afstand d verschoven worden (;ie“
fig. 10) dan worden ook”alle 1ijnstukken met deié afstand d verkort of
verlengd. Dit heeft tot gevolg dat de rechte 1ijn ook over een afstand

d in horizontale fichtfng verschuift. Was de asymptoot te hoog aangenomen,
dan snijdt_de rechte 1ijn de y-as in het punt A dat een afstand h boven

de aangenomen asymptoot ligt. Nu snijdt een 1ijn door B onder 450 met de
y-as de rechte lijn in een punt D. Dit punt D ligt op het verlengde

van de ware aSympfoot. Immers BC = CD = d. Op deze wijze is de ware
asymptoot dus te construeren met behulp van de aangenomen asymptoot en

de daarop gebaseerde rechte lijn.

Indien de rechte 1ijn door alle ‘geconstrueerde punten loopt, is daar-
_mee tevens aangetoond dat de responsie door een e-macht is te karakteri-

seren.




Fig. 2.

SCHAAL 1:1 ' :

DWARS DOORSNE DE
p

N

HOGEDRUK VAT

-0

AN

OIS

AR A LR T LAY

AN

NN

IR W U O W T W L O W . . 0 W Y ST VAL AN Ty

ARBLIEATLA AR R B AR LR AR ALER AR R AR

ML RALR AR RS W SRR

-

Ky
-

CAPILLAIR
BEVESTIGINGSSTAAF .
AANGRYPINGSTPUNT HAAKSLEUTEL
PDEKSEL

sTook sPIRAAL ( NICR)
LENSRING .
BEVESTIGING MEETORADEN
SToOOK SPIRAAL

HOUDER 1TEETSTAAF
DRUKKAMER

POT _ ~ .
STOOKSPIRAAL (GeEREGELD)
THER Mo KOPPEL ¢ N . MNICR)




02 HhWwiN -

N D

N0 © @

...30-

=T vz
| B o
\\\:/;/:; :E/(_E
. | {
\/ Ef
SNV A
N\
NN
O b ]
8\\\\@’) LJ
\ AN )

Fig. 3. Tweede hoge drukvat

deksel .

moer met linksdraaiende spoed
drukmoer

gaten voor haaksleutel

gaten voor electrische doorvoeren
stalen ring -~

koperen ring

buiten stookspiraal

“drukvat

10. preparaathouder

11. binnen stookspiraal

12. drukkamer ,

13. thermokoppel A

14. olie-aansluiting met de rest van het systeem
15. gaten voor bevestigingsbouten

DO N U W




MANOMETER
KRARN
— 7 =
[ KRAAN KRAAN
SCHROEFPERSPOMP -
DRUKVAT

X

Fig. 4. Hoge druksysteem

My. SPANNINGSBRON

+

FOTOWEERSTANDEN

|

&t
THERMOKOPPEL

()
./

v

GALVANOMETER Q)

STOOKSPIRAAL

VOEDINGS~-
APPRRAAT

Fig. 5. Temperatuurregeling

..3]_




..32..

Buzzow uva Buiyiscgzn 9 By’

Ow@“ oc,n; SS" ovm“ oﬁw omz.. L. 008 9] 1
| | [
— i _ | ! “ y/
[ “ ! “ !
| ! l ! | “
! [ “ m | “
|
_ _ J L | !
! “ ! . __ i I
) i
__ _ | ! ! i
! { _ j | “
I ! I ! _
hY | ! ! 1 _ P
] ] ! 1 |
| ) |
! I _ _ |
| | | i !
! _ _ _ _
| 1 !
| { L
! _ _ | |
L b 1
* | _ |
— _ A m e ——— - — e — —
i fm o~ e~ —— =~ —
| ! ! i
| | Mo e SRS U SO SN PSRN
_ h- . e e e e —— e (e e e e e — hy “ '''''
% . L
I0CIdWRSY 5TeM L ¥
1O IdWASY NI WONIONYY
gy
‘ogs hheg = 06— =
t=obogig =2
Janfayos :
WP OIS Do ¢-bzt ,u..INI




..33..

{500

{600 —
q00 -
809_

100

boo—-

hoo -

\ SIPKES

200

150 T T l 1 I | i [
199 2.00 Ny 2.04 2.06

ot i oK™
T

i
2.68
B
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