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DEUTSCHE NORM

Priifung von Glas

Bestimmung des spezifischen
elektrischen Durchgangswiderstandes

DIN
52 326

Testing of glass; determination of electrical resistivity
Essais du verre; détermination de la résistivité électrique

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm dient zur Bestimmung des spezifischen
Durchgangswiderstandes, durch den das ,.innere’’ elek-
trische Isoliervermbgen von Glasern (siehe auch
DIN 53 482/VDE 0303 Teil 3) gekennzeichnet wird.
Diese Norm gilt fiir alle technisch vorkommenden Glaser.
Ihre Anwendung beschrankt sich zu hohen Temperaturen
hin auf Temperaturen bis 50 °C unterhalb der Transfor-
mationstemperatur und zu tiefen Temperaturen hin auf
Temperaturen, bei denen die Oberflachenleitfahigkeit
der Probe durch Feuchtigkeit vernachlassigbar ist; bei
Umgebungstemperaturen ist das im allgemeinen nicht
mehr der Fall.

2 Begriffe

2.1 Durchgangswiderstand

Als Durchgangswiderstand Rp gilt der elektrische Wider-
stand zwischen zwei an einen Koérper gelegten Elektro-
den, wobei sichergestellt sein muB, daf lediglich der
Widerstand im Innern des Korpers unter AusschlulR der
Oberflachenanteile gemessen wird.

2.2 Spezifischer Durchgangswiderstand

Der spezifische Durchgangswiderstand Qp ist der Quo-
tient aus elektrischer Feldstarke und Stromdichte. Er
kann aus dem Durchgangswiderstand Rp berechnet
werden, wenn es die Gestalt der Probe und der verwen-
deten Elektroden gestattet (siehe Abschnitt 7).

2.3 100

Als txq00 Wird bei Glasern die dem spezifischen Durch-
gangswiderstand von 100 M2 -cm =108 Q - cm zuge-
horige Temperatur in ©C bezeichnet (siehe auch
DIN IEC 15 C(CO)87/VDE 0335 Teil 200*}).

3 Gerate und Prafmittel

3.1 Ofen

Elektrisch beheizter Ofen mit Regeleinrichtung fiir einen
Temperaturbereich von 100 bis 700 °C. Die raumliche

*} Z. 2. Entwurf

Ersatz fiir Ausgabe 10.61

Temperaturanderung in der Zone fir die Probe soll
0,5 °C auf einer Liange von mindestens 30 mm nicht
iiberschreiten (z. B. durch ein eingeschobenes zunderbe-
standiges Metallrohr, das zu erden ist). Die zeitliche Tem-
peraturanderung soll wahrend der Versuchsdurchfiihrung
ebenfalls héchstens 0,5 °C betragen.

3.2 Spannungsquelle
Spannungsquelle fiir Gleich- oder Wechselspannung bis
etwa 100 V

3.3 Widerstandsmefeinrichtung

Gerat zum Messen des elektrischen Widerstandes im
Bereich von etwa 105 bis 10'° & auf 5%. Vorzugsweise
werden Briickenschaltungen empfohlen (siehe Bilder 8
und 9); jedoch sind auch Ohmmeter (siehe Bilder 6
und 7) oder Strom-Spannungs-Messungen (siehe Bilder 4
und 5) verwendbar.

3.4 TemperaturmeBeinrichtung
Die Thermoelemente aus Platin-Rhodium/Platin (Ther-
mopaar Typ R oder Typ S nach DIN IEC 584 Teil 1) oder
Nickel-Chrom/Nickel (Thermopaar Typ K  nach
DIN IEC 584 Teil 1) sollen geniigende Einbaulangen be-
sitzen. Die MeRstelle sol! sich dicht an dem Probek&rper
befinden, ohne ihn zu beriihren, Stellung etwa in der Mitte
zwischen den Elektroden.
Gerat zur leistungslosen (Kompensator) oder praktisch
leistungslosen (elektronischer MeBverstdrker mit hohem
elektrischem Eingangswiderstand) Messung der Thermo-
spannung auf 1 pV beim Verwenden von Thermoelemen-
ten aus Platin-Rhodium/Platin, auf 4 pV beim Verwenden
von Nickel-Chrom/Nickel
Anmerkung: Bei der groRen Temperaturabhangigkeit des
spezifischen Durchgangswiderstandes Qp wird
seine MeRunsicherheit oft hauptséachlich durch
Fehler der Temperierung oder der Temperatur-
messung bestimmt.

3.5 Elektrodenanordnung

Beide Elektroden missen aus dem gleichen Werkstoff be-
stehen. Sie miissen iiber ihre gesamte MeRflache einen
guten elektrischen Kontakt mit der Probe haben und
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diirfen diesen Kontakt bei den zu wéhlenden Priiftempe-

raturen nicht verandern. Andererseits darf der Elektro-

denwerkstoff nicht in merklichem Umfang in die Probe
eindiffundieren. Der durch die Halterung entstehende

NebenschluBwiderstand muB auch bei der héchsten Priif-

temperatur groRl gegen den Durchgangswiderstand der

Probe bleiben. ZweckmaRig wird eine der Halterungen

fir die Probe und eine Elektrodenzufiihrung geerdet

(Schaltbeispiele fiir Schirmung und Erdung siehe

DIN 53 482/VDE 0303 Teil 3).

Anmerkung: Stérungen durch Eindiffundieren des Elek-
trodenwerkstoffs sind vor allem bei Silber beob-
achtet worden. Im Zweifelsfall vergleicht man die
MeRergebnisse nach Wechsel des Elektrodenwerk-
stoffs.

Zur Berechnung des spezifischen Durchgangswiderstan-
des Qp aus dem gemessenen Durchgangswiderstand Rp
miissen GroBe, Form und réumliche Anordnung der
Elektroden so gut wie mdglich dem geometrischen Mo-
dell entsprechen, das der Berechnung zugrunde liegt.

3.5.1 Flichenelektroden durch Aufbringen von
Metallschichten

Auf die fiir die Elektroden vorgesehenen Flachen einer
Probe werden Schichten aus Platin oder Gold durch Auf-
dampfen, Kathodenzerstaubung oder aus kolloidaler
Lésung aufgebracht. Zur sicheren Kontaktgabe sind die
Stromzufiihrungen als Platinscheiben ausgebildet, die
mechanisch auf die Schichten gepre8t werden.

3.5.2 Angeschmolzene Flichenelektroden

An die fiir die Elektroden vorgesehenen Flachen einer
Probe kénnen mitunter auch Elektroden aus Gold- oder
Platinfolie angeschmolzen werden.

3.5.3 Eingeschmolzene Drahtelektroden

Die Drahtelektroden aus Platin, Wolfram oder Molybdan

werden axial in den stabférmigen Probekorper mit Kreis-

querschnitt eingeschmolzen, wie aus Bild 1 hervorgeht.

Anmerkung: Bei dieser Anordnung muR ein definiertes
inhomogenes Feld zur Bestimmung des spezifi-
schen Durchgangswiderstandes verwendet werden
(siehe Abschnitt 6.2).
Ein Vorteil dieser Anordnung kann darin beste-
hen, daR die Elektroden bei guter Kontaktgabe
gleichzeitig als Halterungen verwendbar sind, also
Nebenschliisse leichter vermieden werden.

3.5.4 Elektrodenanordnungen mit Schutzring

Werden plattenférmige Proben zwischen Flachenelektro-
den gepriift, so kénnen durch einen Schutzring die Ein-
flisse der Oberflachenleitfahigkeit und des inhomogenen
Feldes auBerhalb des Spaltes zwischen den Elektroden
ausgeschaltet werden. Anordnungen und Auswertung
hierfiir sind in DIN 53 482/VDE 0303 Teil 3 ausfiihrlich
beschrieben.

4 Proben

4.1 Probenahme
Die Proben sind einem blasenfreien und nach Moglichkeit
schlierenfreien Glasstiick zu entnehmen.

4.2 Probenform

Die Proben miissen eine geometrisch einfache Form
(Wiirfel, Platte, Zylinder und dhnliches) haben, die es ge-
stattet, aus den gemessenen Werten fiir den Durchgangs-
widerstand Rp den spezifischen Durchgangswiderstand
0p zu errechnen. Damit die Proben schnell durchge-
warmt werden konnen, sind ihre MaBe klein zu halten;
sie sind dem jeweiligen Ofen anzupassen. Die elektroden-
freien Oberflachen der Proben soliten eine Feuer- oder
Filzpolitur haben.

4.3 MaRe

Die Durchmesser zylindrischer Proben sollen mdglichst
zwischen 5 und 10 mm liegen, die Lénge zwischen 10
und 20 mm. Alle in die Auswertung eingehenden MaRe
sollen auf 0,05 mm bestimmt werden. Zur Vermeidung
von Oberflichenverunreinigungen sind die Male an den
freien Flachen erst nach Durchfiihrung der elektrischen
Messungen zu bestimmen.

4.4 Anzahl der Proben
Die Priifung ist an mindestens zwei Proben durchzufih-
ren.

4.5 Probenvorbereitung

Die Proben miissen vor der Priifung entspannt werden.
Dazu werden sie bis etwa 30 °C oberhalb der Transfor-
mationstemperatur (sieche DIN 52 324) erwarmt und
dann bis 150 °C unterhalb der Transformationstem-
peratur mit einer konstanten Geschwindigkeit von
(2 £0,2) °C je Minute, danach in zugfreier Luft auf Um-
gebungstemperatur abgekiihlt.

Vor dem Einbau in den Ofen werden sie (z. B. mit einem
organischen fettlésenden Mittel) gereinigt.

5 Durchfiihrung

5.1 Die Proben werden mit der Elektrodenanordnung

in den Ofen gebracht und etwa 10 Minuten bei 200 oC
erwarmt.

5.2 AnschlieBend wird die Probe auf die ungefdhre
Priftemperatur erwarmt und die MeRspannung kurzzeitig
angelegt. Wihrend der Messung der zusammengehorigen
Temperatur- und Widerstandswerte soll die Priiftempera-
tur um nicht mehr als 1 ©C je Minute geandert werden.
Die Messung bei gleitender Temperatur kann dazu fih-
ren, daR zwischen der TemperaturmeRstelle und der
Probe eine Temperaturdifferenz besteht. Deshalb soll die
Anordnung daraufhin {iberprift werden, indem eine
MeRreihe im gleichen Temperaturbereich mit schrittweise
geanderten Priiftemperaturen durchgefiihrt wird.

5.3 Die Stromdichte soll 1 uA/cm?2 nicht ibersteigen.
Mogliche Polarisationserscheinungen (beim Verwenden
von Gleichspannung) kénnen durch Richtungsumkehr
des Feldes iberpriift werden.

5.4 Lassen die zu messenden Widerstandswerte einen
merklichen NebenschiuR iiber die Elektrodenhalterung
oder die Ofenatmosphéare erwarten, so ist die Durch-
fiihrung eines Leerversuchs zu empfehlen.



6 Auswertung

6.1 Bei zylinder-, platten- und rohrenférmigen Proben
mit vollig metallisierten Endflachen (Elektrodenquer-
schnitt = Probenguerschnitt) kann der spezifische Durch-
gangswiderstand nach Zahlenwertgleichung (1) errechnet
werden:

op = 0,1 Rp - A/l (1

Hierin bedeuten:

op spezifischer Durchgangswiderstand in Q- cm
Rp gemessener Durchgangswiderstand in Q2

A MeRflache der Elektrode in mm?2

I, Lénge der Probe zwischen den Elektroden in mm

6.2 Bei Proben mit eingeschmolzenen Drahtelektroden
(siehe Abschnitt 3.5.3) ist der spezifische Durchgangs-
widerstand in $ - ¢cm nach Zahlenwertgleichung (2) zu
berechnen:
"¢ 2
op =0,1Rp 2l

Der Formfaktor C ist Tabelle 1 zu entnehmen.
Fiir andere MaRe ist der Formfaktor C nach Gleichung (3)
zu berechnen [1].

1

a2 dy +d;
[ “In ]+1
411 ° (12 +d2/4) 2d2

In den Gleichungen (2) und (3) sowie in Bild 1 und

Tabelle 1 bedeuten:

d, Durchmesser der Probe in mm

d, Durchmesser der Elektrode in mm

I, Lange der Probe zwischen den Elektrodenenden
in mm

I, Einschmelzldnge der Elektrode in mm

C:

(3)

dz

[2 /1

Bild 1. Probe mit eingeschmolzenen Drahtelektroden

DIN 52 326 Seite 3

6.3 Die Widerstandsmessungen werden bei mindestens
drei Temperaturen durchgefiihrt, die um mehr als 50 °C
auseinander liegen sollen. Die MeRwerte werden in ein
Diagramm &hnlich Bild 3 eingetragen. Richtige MeBwerte
ordnen sich um eine Gerade, die das Gesetz von Rasch
und Hinrichsen [2] darstellt (siehe Bild 3).

b
Igop=a+ T (4)
In Zahlenwertgleichung (4) bedeuten:
op spezifischer Durchgangswiderstand in Q- cm
T Temperatur in K

a und b Stoffkonstanten des Glases

6.4 Unterscheiden sich die an zwei Proben bestimmten
spezifischen Durchgangswiderstande op bei gleichen
Temperaturen um weniger als 20%, so werden sie gemit-
telt. Andernfalls ist die Priifung zu wiederholen.

7 Priifbericht

im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-

geben:

a) Art, Bezeichnung und Lieferform des Glases

b} Probenform

¢) Art der Elektrodenanordnung

d) Verwendete Spannung, bei Wechselspannung mit An-
gabe der Frequenz

e) Art der verwendeten Widerstands- und Temperatur-
meReinrichtungen mit ihren MeBunsicherheiten

f) Spezifischer Durchgangswiderstand @p in Q - cm auf
zwei wertanzeigende Ziffern gerundet mit zugehérigen
Temperaturen, arithmetische Mittelwerte. Falls not-
wendig, darf der Zahlenwert der zugehdrigen Tempe-
ratur in ©C als Index zum Kurzzeichen hinzugesetzt
werden, z. B. 0p 200

@) tx100 in OC auf 6 OC gerundet.

8 Prazision des Verfahrens

Die Wiederholbarkeit (ein Beobachter, ein Gerat) betragt
10% des arithmetischen Mittelwertes.



