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A. Hesse / S. Mrotzek / D. Hiulsenberg

Modifizierung der mechanischen Eigenschaften von
fotostrukturierbarem Glas

ABSTRACT

Aufgrund der guten mechanischen Eigenschaften konnen Bauteile aus fotostrukturierbarem Glas
(FS 21) als Konstruktionskomponenten eingesetzt werden.

Durch Untersuchungen an dem FS 21 beziiglich der Keimbildung, des Kristallwachstums und
Kristallausbildung ist es gelungen, die grundlegenden Prinzipien der Ausbildung der Kristallphase
Lithiummetasilikat zu kldren und damit eine Basis fiir die Modifizierung des Glases durch partielle
Kristallisation geschaffen.

Aufbauend auf diesen Erkenntnissen konnte die Biegebruchfestigkeit des Glases erhoht werden.

Bauteilherstellung

Die Bauteilherstellung unterteilt sich in 3 Prozessschritte (Abb. 1):
1. Belichten
2. Tempern

3. Atzen.
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Abb. 1: schematische Darstellung des Fotostrukturierungsprozesses

Wihrend des maskierten Belichtens (z. B. mittels Maskaligner) werden im Wellenléngenbereich
von etwa 300 — 320 nm die im Glas enthaltenen Dotanden Silber und Cer in den belichteten
Bereichen so beeinflusst, dass das zunichst ionar vorliegende Silber zu atomaren Silber reagiert

(GI. 1) und Silbercluster bildet.
Ce’ ——Ce* +e” (GL 1)

Ag"+e ——> Ag



Die im Glas vorliegenden Dotanden befinden sich sowohl innerhalb als auch auBlerhalb der
Entmischungen. Wéhrend des Temperns bei einer Temperatur von 500 °C kommt es zur Bildung
von Silberclustern ebenfalls innerhalb und auflerhalb der Entmischungen.

Der kritische Keimradius flir das Aufwachsen der Kristallphase Lithiummetasilikat im weitem
Temperverlauf betrdgt dabei 7 nm [1]. Es zeigte sich jedoch, dass es nur auf jenen Silberkeimen
zum Aufwachsen der Kristallphase kommt (giinstigste Kristallwachstumstemperatur: 570 °C), die in
den Entmischungen vorliegen. Nur dort sind die Bedingungen (hinsichtlich der Zusammensetzung)

fiir das Wachstum des Lithiummetasilikates gegeben (Abb. 2).

Abb. 2: TEM-Aufnahme (offene Pfeile: Silberkeime, schwarze Pfeile: Lithiummetasilikatkristalle)

Genauere Aussfithrungen zu diesen Untersuchungen sind in [1] dargelegt.

Im Ergebnis dieses Temperprozesses erhilt man in den belichteten Bereichen ein partiell kristallines
Glas, bestehend aus der Kristallphase Lithiummetasilikat und der Restglasphase (Glasphase
zwischen den Kristallen), die sich von dem Ausgangsglas in der Zusammensetzung unterscheidet.
Atzt man dieses Bauteil in verdiinnter Flusssdure, so wird die partiell kristalline Phase (und mit ihr
die Restglasphase) aufgrund ihrer hoheren Loslichkeit gegeniiber dem Glas herausgeldst, so dass

die unbelichteten Bereiche verbleiben.
Messung der Biegebruchfestigkeit
Zur Bestimmung der Biegebruchfestigkeit wurden aus dem Glas Bauteile mit Abmessungen von

30x10x10 mm? hergestellt, an denen die Biegebruchfestigkeit mittels der 3-Punkt-Biegepriifung in
Anlehnung an DIN EN ISO 178 ermittelt wurde. Aus jeweils 20 Einzelmessungen wurde der



Mittelwert und die Standardabweichung fiir einen Vertrauensbereich von 95 % ermittelt. Die fiir das
unmodifizierte Bauteil ermittelte Biegebruchfestigkeit betrdgt 341 MPa. Dieser Festigkeitswert ist
fiir Glas an sich schon hoch, was vor allem durch den dritten Prozessschritt, das Atzen bedingt wird,

da dabei die Kerbgriinde vorhandener Mikrorisse abgerundet werden.
Modifizierung der Bauteile durch partielle Kristallisation

Durch nochmaliges Belichten und Tempern der Bauteile werden diese partiell kristallisiert, die
mechanischen Eigenschaften dndern sich und werden wesentlich von dem Einfluf3 der Kristallphase
auf die Restglasphase bestimmt.

Wihrend bei der Bauteilherstellung stets mit einer gleichen Belichtungsenergiedichte und mit
gleichem Temperregime gearbeitet wurde, fand die Modifizierung des Glases durch Variation der
Belichtungsenergiedichte und des Temperregimes statt, um Aussagen iiber den Einflufl dieser
Prozessparameter auf die Biegebruchfestigkeit treffen zu konnen. Es zeigte sich eine Abhangigkeit
von der Belichtungsenergiedichte (Abb. 3) und des in Abhdngigkeit des Temperregimes
ausgebildeten Kristallgefiiges (Abb. 4).
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Abb. 3 Abhéngigkeit der Biegebruchfestigkeit von der Belichtungsenergiedichte

Mit steigender Belichtungsenergiedichte ist eine Erh6hung der Biegebruchfestigkeit zu verzeichnen,

der Unterschied zwischen der mit 60 J/cm? und 180 J/cm? belichteten Probe ist signifikant.
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Abb. 4: Abhingigkeit der Biegebruchfestigkeit von dem ausgebildeten Kristallgefiige
Zur Verdeutlichung der unterschiedlichen Kristallgefiige sind diese in Abb. 5 in Form von REM-

Bildern gegeniibergestellt.
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Abb. 5: unterschiedlich ausgebildete Kristallgeflige nach Variation der Prozessparameter (durch ein
Anitzen der Proben wird die Kristallphase herausgeldst, so dass auf den REM-Aufnahmen die
verbleibende Glasphase mit den ,,Kristallabdriicken* verbleibt)

In Abhéngigkeit der Kristallform ist eine deutliche Erhohung der Biegebruchfestigkeit zu
verzeichnen gewesen, wenn es zum Wachstum sphérolithischer Kristalle kam, die vereinzelt in der
Glasmatrix vorliegen und zusitzlich zu den Kristallen noch Entmischungen im Glas vorhanden sind

(Abb. 5 unten rechts). Bei jedem anderen Kristallgefiige (Durchkristallisation, Zwischenstadium



und Sphirolithe) weist die Biegebruchfestigkeit relativ identische Werte auf.

Wahrscheinlich beeinflusst die sphérolithische Kristallstruktur in Zusammenhang mit den
Entmischungen die Rissausbreitung so, dass sich der Rissweg verldngert bzw. die Rissenergie an
diesen Hindernissen dissipieren kann und das Bauteil erst bei groferer Belastung bricht. Sind die
Kristalle dagegen dendritisch ausgebildet (Abb. 5 oben links), so kann, es ausgehend von den Spitze

der Kristalle, zur Risseinleitung in die Glasmatrix kommen.

Die partielle Kristallisation von Bauteilen aus fotostrukturierbarem Glas ist ein Weg die
mechanischen Eigenschaften zu beeinflussen. Es zeigte sich eine starke Abhdngigkeit der
Biegebruchfestigkeit von der ausgebildeten Kristallstruktur. Durch Variation der Prozessparameter
Belichtungsenergiedichte und Temperregime ist es gelungen die Biegebruchfestigkeit um etwa

200 MPa auf 541 MPa gegeniiber dem nicht modifizierten Bauteil zu erhéhen.
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