Viskositats-Temperatur-Verhalten des Standardglases | der DGG

Als Standardsubstanz fiir die wichtigsten physikalischen und chemischen Prifmethoden in der
Glastechnologie hat die DGG ein Flachglas von hoher Reinheit und Homogenitat herstellen
lassen, dessen Zusammensetzung gut definiert und das sorgfaltig entgast und gekdhlt ist. Bei
der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt (PTB) wurde das Viskositats-Temperatur-
Verhalten (V-T-Verhalten) und die Brauchbarkeit des Glases als Viskositats-Standard

untersucht.

Das Rotationsviskosimeter fiir Glasschmelzen der PTB wurde fur diese Versuche weiter
erganzt. An 7 Thermomessstellen wird die GleichmaRigkeit der Temperatur im Messofen
uberwacht, der mit 4 getrennt regelbaren Edelmetallheizungen und 3 Hilfsheizungen bestiickt
ist. Die Schmelzen befinden sich wahlweise in Tiegeln aus Al,O5 oder aus Pt/Rh-Legierung.

Fir Drehzahlen < 4 und > 10-4 s°1 (bei Viskositaten > 1010 dPa s wurde die Ablesegenauigkeit
durch Verwendung induktiver Verlagerungsgeber gesteigert. Der Anwendungsbereich der
photoelektrischen Drehzahlbestimmung konnte durch Impulsformer- und Filterschaltungen
von bisher max. 108 auf 1010 dPa s erweitert werden, ohne dass durch die Rittelung des
Messlagers Schaltstérungen auftreten. Die Fehlerstreuungen bei Viskositaten < 103 dPa s
wurden vermindert, indem Sekundarstromungen in der Schmelze aufgrund von

Modellversuchen sicherer vermieden werden konnten.

Als Viskositatsstandard weist das Glas die im Folgenden beschriebenen qualitativen
Eigenschaften auf. Es liegen keine Hinweise auf Abweichungen vom newtonschen Verhalten
bezliglich des linearen Verhaltens vor. Dauererhitzung (ununterbrochen) auf 500 bis 650 °C
wéhrend 1000 h und auf 650 bis 750 °C wahrend 60 h bewirkte keine Viskositatsanderung
(d.h. keine Stoérung durch Entglasung und Entmischung). Ebenso andert sich die Viskositat
nicht durch das Erhitzen (mit Unterbrechungen) auf 1000 bis 1200 °C fur 40 h, auf 1200 bis
1300 °C fur 20 h und auf 1300 bis 1400 °C fiir 15 h (d.h. hinreichend entgaste Probe, keine
Stoérungen durch Verdampfung). Dagegen wird Sintertonerde oberhalb 1200 °C so merklich
angegriffen, dass fur genaue Viskositatsmessungen empfohlen werden muss, die Schmelze

bei so hohen Temperaturen nicht mit Oxidkeramik in Berihrung kommen zu lassen.



Das V-T-Verhalten des Glases wird durch die Vogel-Fulcher-Tammann-Gleichung bester
Anpassung (Methode der kleinsten Quadrate) im Falle der ,,Schmelze 2 des Standardglases
bis auf eine mittlere Abweichung von 0,96 K durch die Zahlenwertgleichung (1)

wiedergegeben:
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X =-156151+ ———
9 — 250,737

(1)

(9 = Celciustemperatur in °C, x = dekadischer Logarithmus vom Betrag der dynamischen
Viskositat n in dPa s). Der Ausgleichsrechnung liegen insgesamt 68 Messpunkte bei 31
Temperaturen aus Versuchsreihen an zwei Teilen der Probe zugrunde. Die gemessenen
Viskositaten sind Gleichgewichtswerte beztiglich der mechanischen Spannungsrelaxation und
des thermischen Strukturgleichgewichts (Einstellzeit z.B. 10 Tage bei 104 dPa s).
Entsprechende Messreihen wurden auch an der ,Schmelze 1* des Standardglases
durchgefiuhrt. (Von der DGG wurde bisher nur Standardglas 1 der ,Schmelze 1“
weitergegeben, Anm. der DGG).

Innerhalb einer Unsicherheit von 1,5 K bestehen keine Unterschiede in den Viskositaten beim
Vergleich des V-T-Verhaltens der Schmelze 1 und 2 des Standardglases, so dass fir viele
Zwecke GIl. (1) auch fir die Schmelze 1 verwendet werden kénnte. Die entsprechende

Zahlenwertgleichung fir Schmelze 1 lautet:
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X=-15835+ ——F—
9 — 247,639

)

Ublicherweise wird die Beschreibung des V-T-Verhaltens eines Glases durch die Vogel-
Gleichung als hinreichende Né&herung angesehen. Durch die oben aufgefiihrten
messtechnischen Verbesserungen und infolge der guten Eignung des Glases als Viskositats-
Standard lasst sich aus den beobachteten systematischen Abweichungen von der Vogel-
Gleichung ein finfgliedriges Polynom bester Anpassung als Korrekturfunktion aufstellen.
Diese Korrekturfunktion hat die folgenden Eigenschaften: lhre Nullstellen kennzeichnen
keine besonders hervorzuhebenden Temperaturen, vielmehr sind sie nur durch die allgemeine
Verschiedenheit des Funktionstyps von n (T) und der Vogel-Gleichung bedingt. Bei
Borosilicatglasern hat die Korrekturfunktion die gleiche Form, die Betrége der systematischen
Abweichungen sind jedoch mehr als doppelt so groR. Beim Ubergang von der
Temperaturskala IPTS-48 auf IPTS-68 bleiben Art und Ausmall der systematischen

Abweichungen unverandert.



Sollen die systematischen Abweichungen von der VVogel-Gleichung berlcksichtigt werden, so

kann die Korrektur nach

i=5

b 1000
X=a+ o by ()Y (3)
(8-c) (8— c)? 5 9+27316
mit
9= Celsiustemperatur (in IPTS-68) x = dekad. Log d. Viskositat in dPa s (P)
=-1,58350 b, = 601,576

b =4331,63 b, = -2806,74

c = 247,639 b; =4811,33
b, = 3592,97
bs = 987,103

Eine einfache Korrektur ist halbgrafisch mit Bild 1 maoglich.

Das Standardglas | der DGG sollte fur viskosimetrische Zwecke mdglichst nur als
Primarstandard benutzt werden, d.h. zum AnschlieRen und Uberwachen interner Gebrauchs-
Standards, die nicht gekihlt zu sein brauchen. Neben der praktischen Bedeutung des
Standards liegt hier ein gut definierter Stoff vor, (ber dessen verschiedenste Eigenschaften
nun umfangreiche Daten existieren, was auch fir theoretische Untersuchungen zum Glas-

oder Flissigkeitszustand niitzlich sein kann.



Bild 1: Abweichung zwischen gemessener und mit der VFT-Gleichung berechneter Viskositat
fiir das Standardglas | der DGG.
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