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APPLICA

Glas - DMA

Dynamisch-mechanische Analyse bis 800 °Cin der DMA 303
— Charakterisierung von Glaswerkstoffen

Martin Rosenschon und Dr. Georg Storch

Einleitung

Der Werkstoff Glas ist in unserem Alltag allgegen-
wartig. Ob als Fensterscheiben, als Lesebrille, Weinglas
oder in elektronischen Bauteilen unserer Mobiltelefone
— die Anwendungsbereiche von Glas sind vielseitig und
facettenreich. Grundsatzlich handelt es sich bei Glasern
um amorphe Feststoffe, welche keine atomare Fernord-
nungsstruktur besitzen. Die am weitesten verbreiteten
Glaser bestehen in erster Linie aus anorganischen oxi-
dischen Verbindungen, wie Siliziumdioxid (SiO,) und
Natriumoxid (Na,Q), sowie weiteren Beimischungen [1].
Die Mischverhaltnisse — beziehungsweise die Reinheit
der Komponenten — bestimmen dabei die Eigenschaften
und damit den Einsatzbereich.

Reines Silikatglas, auch Quarzglas (engl. fused silica)
genannt, ist eine spezielle Art von Glas, das aus hoch-
reinem Siliziumoxid besteht und keine nennenswerten
Verunreinigungen besitzt. Es zeichnet sich gegentber
anderen anorganischen Glasern durch seine hohe Tem-
peraturbestandigkeit, geringe Warmeausdehnung, che-
mische Bestandigkeit und Biokompatibilitat sowie hohe
optische Transparenz — die vom Ultravioletten bis zum
Infraroten reicht — aus [2]. Basierend hierauf findet es
beispielsweise Anwendung als Sichtglas im Hochtempe-
raturbereich, als Linse in Laseranlagen, in der Implanto-
logie oder auch in Analysegeraten, wie Dilatometern.

Messung der thermomechanischen Eigenschaften von
Glasern mittels DMA

Die dynamisch-mechanische Analyse (kurz DMA) ist eine
experimentelle Methode zur Untersuchung der visko-
elastischen Eigenschaften von Materialien. Dabei wird
die Reaktion des Materials auf periodische mechanische
Belastungen untersucht, um Eigenschaften wie Elastizi-
tat, Viskositat und Dampfung zu bestimmen.
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Der DMA 303 Eplexor © ist ein dynamisch-mechanisches
Tischgerat, welches Gesamtkrafte von bis zu 50 N ermog-
licht. Die Anlage zeichnet sich durch einen fur Tisch-
gerate einzigartigen Temperaturbereich von -170 °C
bis 800 °C aus. Auf Basis dieser Eigenschaften kbnnen
nicht nur Materialien des Tieftemperaturbereichs, wie
Polymere, sondern auch hochsteife Werkstoffe, bei-
spielsweise Metalle, Keramiken oder Glaser, bis zu Tem-
peraturen von 800 °C charakterisiert werden.

Messergebnisse

In Abbildung 1 ist die DMA-Messung eines konventio-
nellen Kalknatronsilikatglases (engl. float glass, blaue
Kurve), wie es bei Hausfenstern eingesetzt wird, im
Vergleich zu reinem Silikatglas (fused silica, rote Kurve)
von 100 °C bis 800 °C gegenUbergestellt. Die Messung
erfolgt in 3-Punkt Biegung mit einer freien Biegelange
von 20 mm und einer Frequenz von 1 Hz. Die kubischen
Probenkorper besitzen eine Dicke von 1 mm und eine
Breite von 10 mm, wobei die AuBenkontur der Probe
geschliffen wurde.

Sowohl das Kalknatronsilikatglas als auch das reine Sili-
katglas besitzen bei 100 °C einen Speichermodul E’
knapp unter 70 GPa. Der Speichermodul E’ beschreibt
dabei die elastischen Eigenschaften des Materials, ver-
einfacht gesagt dessen Steifigkeit.

Mit zunehmender Temperatur reduziert sich der Spei-
chermodul des Kalknatronsilikatglas leicht und nimmt
bei 500 °C einen Wert von circa 60 GPa an. Bei 566 °C
(extrapolierter Onset) tritt eine starke Abnahme des Spei-
chermoduls E’ sowie ein deutlicher Anstieg im tan 6 auf.
Der tan & reprasentiert dabei die Dampfungseigenschaf-
ten eines Werkstoffes bzw. dessen Energiedissipation.
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1 DMA-Messung an hochreinem Quarzglas (rot) und Kalknatronsilikatglas (blau) von 100 °C bis 800 °C bei 1 Hz

Hierbei handelt es sich um den flr amorphe Feststoffe
charakteristischen Glastibergang (T ). Bei Temperatu-
ren unterhalb T  sind Materialien meist fest und gege-
benenfalls sprode. Im Glastbergang wird die kinetische
Energie der Atome ausreichend grof3, um die Zwischen-
bindungen zu Uberwinden. An diesem Punkt wird das
Glas weicher und ist formbar. Aus diesem Grund wird die
Messung bei Erreichen dieses Punktes nicht fortgesetzt,
um Festschmelzen des Glases an der Probenhalterung zu
vermeiden.

Reines Silikatglas, wie in Abbildung 1 dargestellt, zeigtim
Gegensatz dazu ein fur Feststoffe eher untypisches Ver-
halten. Innerhalb des betrachteten Temperaturbereichs
kommt es zu keiner Materialerweichung. Stattdessen
nimmt der Speichermodul E' mit steigender Temperatur
leicht zu. Babcock et al. [3] gehen von einer Koexistenz
von zweij atomaren Nahordnungsstrukturen aus, welche
unterschiedliche Bindungskrafte und Dichten besitzen.
Mit ansteigender Temperatur bildet sich zunehmend
die Struktur mit hoheren atomaren Bindungskraften aus
und das Material wird steifer.

Das Beispiel veranschaulicht den Einsatz von reinem
Silikatglas in Hochtemperaturanwendungen. Wahrend
reines Silikatglas auch fur Temperaturen tber 600 °C ver-
wendet werden kann, wirde konventionelles Kalknat-
ronsilikatglas keine Formstabilitat mehr gewahrleisten.
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Daruber hinaus illustriert dieses Beispiel, welch unter-
schiedliches Verhalten duBerlich sowie chemisch recht
ahnliche Werkstoffe aufweisen konnen, und wie die
dynamisch-mechanische Analyse dazu beitragt, dies zu
untersuchen.

Zusammenfassung

Die dynamisch-mechanische Analyse ist eine Methode,
die typischerweise zur Bestimmung des Glasibergangs
amorpher und teilkristalliner Polymere verwendet wird.
Der DMA 303 Eplexor® erlaubt durch einen fir Tischge-
rate einzigartigen Temperaturbereich, Werkstoffe bis zu
800 °Czu analysieren. Dadurch kénnen auch Materialien,
die im mittleren bis hohen Temperaturbereich eingesetzt
werden, wie Metalle, Keramiken oder Glaser, charakteri-
siert und fur ihre Anwendung bewertet werden.
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