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Kurzfassung

Kurzfassung

Lithium Aluminium Silikat (LAS) gehért zu den am weitesten verbreiteten Glaskerami-
ken weltweit. Durch die richtige Wahl von Warmebehandlung und Zusammensetzung des
Grundwerkstoffes kénnen die verschiedensten optischen und mechanischen Eigenschaften
kombiniert werden. Hohe Transparenz gepaart mit extremer Thermoschockbesténdigkeit
oder eine weisse Farbung verbunden mit hoher Bruchzahigkeit sind mégliche Beispiele.
Da die Warmebehandlung in einem elektrischen Ofen stattfindet, konnen diese Eigenschaf-
ten immer nur homogen im gesamten Werkstoff eingestellt werden. Bisher ist noch kein
effizientes Verfahren bekannt, um glaskeramische Werkstoffe mit lokal unterschiedlichen
Werkstoffeigenschaften herzustellen.

Durch starke Fokussierung von ultrakurzgepulster Laserstrahlung im Inneren von LAS
kann der Werkstoff durch die Effekte der nichtlinearen Absorption lokal modifiziert werden.
Die Energie der Photonen wird in Form von Warme im Werkstoff absorbiert und fuhrt zur
Bildung von Schmelzzonen, Mikrorissen oder Leerstellen. In dieser Arbeit wurde untersucht,
ob es mdglich ist, die mechanischen und optischen Werkstoffeigenschaften von LAS durch
eine genau definierte Laserbearbeitung im Volumen lokal zu veréndern.

Durch das Erzeugen von laserinduzierten Modifikationen (LIM) in Form von Schmelzzonen
ist es moglich, das Geflige von Glaskeramik lokal zu beeinflussen. Nach einer ersten
Warmebehandlung im Ofen, welche die Keimbildung und eine erste Kristallisationsstufe
im Werkstoff anregt, erfolgt die Laserbearbeitung. Dabei wird der Werkstoff im Fokus-
bereich lokal Uber die Schmelztemperatur 7, erhitzt und kihlt anschliessend aufgrund
von Warmeleitung sehr schnell wieder ab, ohne eine Kristallisationsstufe zu durchlaufen.
Eine thermische Simulation ermdglichte die Abschatzung der im Werkstoff entstehenden
Temperaturen im Fokusbereich. Nach der Abkiihlung liegt somit eine lokal definierte, amor-
phe Phase vor. In einer nachfolgenden Warmebehandlung im Ofen wird der Werkstoff
zum Endprodukt kristallisiert. Dabei bildet sich in der lasermodifizierten Zone ein Gefige,
welches sich sehr stark von der unbehandelten Zone unterscheidet. Der Anteil der Glas-
phase ist vor allem im Zentrum der modifizierten Zone sehr hoch. Im Randbereich sind
die vorherrschenden kristallinen Phasen (nadelférmiges Lithiumdisilikat und runde LAS
Kristalle) stark vergrébert.

Es wurden lokale (diskrete) Modifikationen ohne eine Bewegung des Werkstiickes her-
gestellt. Weiter wurden auch kontinuierliche Modifikationen erzeugt, bei welchen das
Werkstiick durch die Fokuszone des Lasers bewegt wurde. 4-Punkt-Biegeversuche nach
DIN EN ISO 6872 zeigten, dass durch eine schichtweise Anordnung von kontinuierlichen
LIM die Biegefestigkeit oy um tber 5 Prozent erhéht werden konnte. Durch ein Netz-
werk aus LIM in Form von Mikrorissen sollte die Propagation eines wachsenden Risses
abgelenkt werden, was eine Erhéhung der Bruchzahigkeit Kc zur Folge haben sollte.
Messungen nach ISO 23146 zeigten jedoch keine Verbesserung der Bruchzahigkeit.
Durch das Uberlagern von mehreren kontinuierlichen Modifikationen konnten gréssere
amorphe Zonen im kristallisierten Werkstoff erzeugt werden. Dadurch war es méglich, lokal
die Transmission des Werkstoffes zu erhhen. Messungen der Transmission im sichtbaren
Wellenlangenbereich mittels Spektrometer ergaben eine Steigerung von bis zu 18 Prozent
(bei 650 nm) zwischen behandelten und unbehandelten Zonen.

Die lokale Beeinflussung der mechanischen Eigenschaften kann Gberall dort auf Interesse
stossen, wo hdchste Anforderungen an Werkstoffe mit geringem Warmeausdehnungskoef-
fizient gestellt werden. Als Beispiel kommen die Raumfahrt oder hochprézise Messsysteme
in Frage. Mdgliche Anwendungen der erhdhten Transmission liegen im Bereich Lichtwel-
lenleiter (Waveguides) in Glaskeramiken fiir integrierte optische Systeme.






Abstract

Abstract

Lithium Aluminosilicate (LAS) is one of the most widely used glass ceramics on the pla-
net. The right choice of heat treatment and composition of the base material enables the
combination of various optical and mechanical properties, which can not be realized with
any other material. The heat treatment is performed in an electrical furnace. Therefore, all
properties are uniform over the whole workpiece. So far, no efficient method is known to
produce glass ceramics with locally different properties.

By tightly focusing ultrashort pulsed laser radiation inside LAS, local modifications can
be produced through the effects of nonlinear absorption. The energy of the photons is
absorbed by free charge carriers and transferred to the lattice in form of heat. This leads to
an increase ot the temperature and the formation of melting zones, micro cracks or voids.
This thesis examined if it is possible to change the material properties of LAS locally, by a
precise in-volume laser treatment.

Through the production of laser-induced modifications (LIM) in form of melting zones, it
is possible to change the microstructure of LAS locally. After a first heat treatment in an
electrical furnace, nucleation and a first stage of crystal growth is generated. A subsequently
laser treatment leads to temperatures above the melting point 7| in the focal area. A fast
cooling of the melt through heat conduction prevents the formation of a second nucleation
or crystal growth. After cooling, a locally defined amorphous phase remains. A second heat
treatment in an electrical furnace is applied to achieve the desired glass ceramic. The final
microstructure in the laser treated area differs from the untreated areas. The amount of
glass phase in the centre of the modification is very high. At the boundary zone, whisker
shaped Lithium Disilicate and round LAS crystals are present. Both crystal phases are
much larger compared to the untreated area.

Discrete modifications were produced without moving the workpiece. Continuous modi-
fications were realized by a continuous movement of the workpiece through the focal
area. Four-point flexural tests after DIN EN ISO 6872 of samples containing continuous
modifications showed an increase of the flexural strength og by 5 percent compared to
untreated samples.

Samples containing a network of discrete micro cracks in the volume were analysed
by fracture toughness measurements. Through the deflection of the growing crack by
laser-induced microcracks an increase of the fracture toughness K| should be achieved.
Measurements of the fracture toughness after ISO 23146 showed no improvement between
laser treated und untreated samples.

By overlaying multiple layers of continuous modifications, large areas with amorphous
phase were produced. This led to a local increase of transparency. Measurements in the
visible spectra showed an increase of transparency by 18 percent (at 650 nm) between
treated and untreated areas.

Locally influencing the mechanical properties of glass ceramics can become a striking pro-
cess for high performance applications, were low thermal expansion is necessary. Possible
examples are space industry or high precision measurement tools. Glass ceramics with
locally enhanced transmission can be used for waveguides in integrated optical systems.
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