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Sol-Gel-Synthese von Gliisern im System SiO,-PbO

M. Mennig, A. Kalleder, H. Schmidt

Institut fiir Neue Materialien, Universitit des Saarlandes
Im Stadtwald, W-6600 Saarbriicken

. Die Herstellung hoch bleioxidhaltiger Silicatgliser ist technologisch nicht unproblema-
tisch. Einerseits sind die Schmelzen chemisch sehr aggressiv, andererseits 1iBt sich eine
Bleiabdampfung beim SchmelzprozeB nur schwer vermeiden. Eine Alternative dazu stellt
der Sol-Gel-ProzeB dar, da die zur Glasherstellung notwendigen Temperaturen deutlich
niedriger als die beim klassischen SchmelzprozeB verwendeten liegen, wodurch z.B. der
Dampfdruck des Bleis vermindert wird, Ziel der durchgefithrten Untersuchungen war es,
ein Sol-Gel-Verfahren fiir Gldser im biniren System Si0,-PbO zu entwickeln, bei dem
PbO-Gehalte von 35, 50 und 70 Molprozent (66,7, 78,8 und 89,6 Gewichtsprozent) er-
reicht werden sollten, In der Literatur /1,2/ lagen nur Ergebnisse vor, bei denen in die-
sem System ein Gehalt von ca. 38 Molprozent Bleioxid erreicht wurden. Hohere Anteile
fiihrten zu Entmischungserscheinungen.

Das Problem konnte durch eine Synthese geldst werden, die unter Verwendung von basi-
schem Bleiacetat und Tetraethoxysilan als Precursor durchgefiihrt wird. Als Ldsungsmit-
tel dient ein Gémisch aus 10%-iger Essigsdure und Ethanol. Bei Erwiarmung auf 50 °C
wurde innerhalb von 3 h Gelbildung erreicht. Nach diesem Verfahren wurden durch
Trocknung dieser Gele bei 120 °C Xerogele mit PrimirpartikelgrdBen im unteren
Mikrometerbereich (< 10pm) hergestellt. Diese kdnnen direkt zu kompakten Gldsern
weiterverarbeitet werden, indem man sie einer 45-miniitigen Temperaturbehandlung un-
terzieht. Erforderlich dafiir ist z.B. im Falle des Xerogels mit 70 Mol% PbO eine Tem-
peratur von 725 °C.

AAS-Messungen ergaben, dall die Bleigehalte der Xerogelpulver und der kompakten
Glaser im Rahmen der MeBgenauigkeit sehr gut mit den eingesetzten Eduktmengen
iibereinstimmen. Die Xerogele sind hinsichtlich ihrer chemischen Zusammensetzung ho-

mogen, was mit EDX-Analysen am Rasterelektronenmikroskop nachgewiesen wurde,

und frei von organischen Gruppen nach Behandlung bei T = 450 °C, wie sich aus DTA-
Untersuchungen schlieBen I4BRt.
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Der thermische Ausdehnungskoeffizient und die Transformationstemperatur der darge-
stellten Gléser wurden dilatometrisch bestimmt, ihr Viskositﬁts-Temperatur-Verhalten
mittels Ralkenbiege-Viskosimetrie charakterisiert. Die ditatometrischen Messungen erga-
ben thermische Ausdehnungskoeffizienten (ot90-300) ZWischen 5.85-106 und 10,7 106 K-
! Die Transformationstemperaturen liegen im Bereich von 345 °C bis 468 °C.
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Abb. 1: Transformationstemperaturen in Abhingigkeit vom
PbO-Gehalt in Molprozent

In Abbildung 1 sind die Transformationstemperaturen der drei Glaser gegen den PbO-
Gehalt in Molprozent aufgetragen (Kurve 1). Vergleichend ist eine in der Literatur /3/
aufgefiihrte Melreihe dargestellt, die gute {Ibereinstimmung it den im Rahmen der
Untersuchung erhaltenen Werten zeigl.

Abbildung 2 zeigt den mit cinem Balkenbiege-Viskosimeter aufgenommenen Viskositats-
Tcmperatur—Verlauf der drei Gliser. Es ist erkennbar, daB die Viskosititen mit zuneh-
mendem Bleioxidgehalt erwartungsgemi$ abnehmen. Die enthaltenen gestrichelten Mef-
kurven sind der Literatur 14/ entnommen und fir Glaser mit 65,0, 78,8 und 89,6 Gew. %

PbO ermittelt.
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Abb. 2 ; Viskositéts-Temperatur-Verlauf der dargestellten Glaser

Ein Vergleich der aufgefiihrten Daten mit Literaturwerten /3-6/ , die an erschmolzenen
Glasern gleicher Zusammensetzung gemessen wurden, zeigt dabei gute Ubereinstim-
mung.

Die bisherigen Untersuchungen deuten an, dah das Sol-Gel-Verfahren zur Herstellung
hoch bleioxidhaltiger Silicatgliser verwendet werden kann, wobei wihrend des
Herstellungsprozesses praktisch kein Blei entweicht und die dargestellten Glédser Eigen-
schaften besitzen, die sie von erschmolzenen Glisern gleicher Zusammensetzung nicht

unierscheiden. Kiinftige Untersuchungen zielen darauf ab, das geschilderte Verfahren auf
Mehrkomponentensysteme auszudehnen,
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