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Thermisch induzierte Innenbriiche in Glasstaben

Von HanNs BrLauerL und HErBERT RICHTER, Freiburg 1. Br.

(Mitteilung aus dem Ernst-Mach-Institut der Fraunhofer-Gesellschaft, Freiburg i. Br.)

(Eingegangen am 9. Dezember 1968)

Durch thermisch induzierte Spannungen beim plotzlichen Erhitzen konnen in zylinarischen Glasstiben Briiche ausgelost
werden, die von der Stabachse aus radial nach aullen verlaufen. Die Zerreilspannungen fir solche Innenbriiche werden abge-
schitzt, Aufnahmen von Bruchflichen werden qualitativ gedeutet.

Beim herkommlichen Zerrei3versuch an Glasstiben
beginnen Briiche immer an der Probenoberfliche; denn
auch wenn keine kiinstliche Kerbe vorgegeben ist, sind
immer zufillige Verletzungen an der Oberfliche vor-
handen, die unter der Wirkung der duBleren Last Orte
erhohter Gefihrdung darstellen. Es kommt dort zu
Spannungskonzentrationen und zu einem bevorzugten
chemischen Angriff der umgebenden Atmosphire.

Bei Experimenten mit dem Ziel, die nur material-
bedingte Festigkeit zu bestimmen, kommt es also darauf
an, Versuche an Proben durchzufiihren, die keine Ver-
letzungen aufweisen und die keinem oder nur einem
kontrollierbaren Einflul des umgebenden Mediums
ausgesetzt sind. Beide Bedingungen sind bei den ub-
lichen Festigkeitsmessungen nur unvollkommen und
mit groBem experimentellen Aufwand zu erfiillen. Diese
Schwierigkeiten konnen umgangen werden, wenn es
gelingt, den Bruch im Inneren einer Materialprobe aus-

zulosen. Es hingt dann nur noch von den herstellungs-
bedingten Fehlern (mechanischen oder chemischen Ur-
sprungs) in der Probe ab, inwieweit die molekulare
Festigkeit bei Innenbruchversuchen angenihert werden
kann. -

SMEKAL und Mitarbeiter lieferten wohl die erste an-
nihernd vollstindige Beschreibung eines Innenbruchs
(siche z. B. MULLER [9], SMEKAL [10]). Dieser trat beim
einachsigen Zugversuch an feuerpolierten Rundstibchen
aus Thiringer Geriteglas von etwa 1 mm Durchmesser
auf. Besonders gute, fehlerfreie Oberflichen und eine
grobe Fehlstelle im Stabinnern wurden fiir dieses sehr
selten auftretende Ereignis verantwortlich gemacht. Es
ist aber zu vermuten, dal3 iberdies zufillige, vom Her-
stellungsprozel stammende Restspannungen die Aus-
16sung des Bruches im Stabinnern begiinstigt haben.

Systematische Versuche zur Erzeugung von Innen-
briichen durch Fokussierung von Spannungsimpulsen
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in Rotationsellipsoiden aus Polystyrol werden von
Hs1ao, MoGHE, SooNG und YIN [6] beschrieben; Davrr
und SouLIE [3] benutzten einen leistungsstarken Laser-
impuls zur Auslosung von Innenbriichen in Glas. Durch
Wirmespannungen ausgeloste Innenbriiche wurden
beim plétzlichen Erhitzen von kugelférmigen Alu-
miniumproben beobachtet (CrRanDALL und GinG [2]).
Bei all diesen Versuchen bildet sich auf Grund der
Probengeometrie und der Konzentrierung der zugefiiht-
ten Energie in mehr oder weniger ausgedehnten Volu-
menelementen eine unkontrollierbare Vielzahl von
Briichen aus, die zur volligen Zerstorung einzelner
Probenbereiche fithrt. ERNSBERGER [4] beschreibt die
Auslésung von Briichen an kiinstlich erzeugten, makro-
skopischen Innenkerben in Glasstiben.

Ubersichtliche und symmetrische Einzelbriiche in
unpriparierten Stiben beliebigen Durchmessers ent-
stehen bei einer Versuchsanordnung, die auf folgenden
Uberlegungen beruht: Ein im Vergleich zu seinem
Durchmesser 2a langer Glaszylinder wird im mittleren
Teil der Mantelfliche erhitzt. Neben radialen und tan-
gentialen Spannungen o,(r, t) bzw. ¢,(t, t) werden mit
dem sich ausbreitenden Temperaturfeld T(t, t) in Ach-
senrichtung des Zylinders die Spannungen

/T(r t)-r-dr —T(r, t) | (1)

aufgebaut (TimosHENKO, Gooprier [11], S.410); hier
bedeuten: r, @, z = Zylinderkoordinaten, t = Zeit in s,
v = Poissonzahl, E = Dehnungsmodul in kp/cm?, x =
linearer thermischer Ausdehnungskoeffizient in grd—!.

In einem konzentrischen Kreisring, der am Proben-
rand beginnt, herrscht Druck (o, << 0), in einem Kreis-
gebiet um das Zentrum Zug (¢, > 0). Die Zug- und
Druckanteile verteilen sich derart auf die gesamte
Fliche eines betrachteten Querschnitts, dall Krifte-
gleichgewicht besteht. Der Betrag o, .. des Zugspan-
nungsmaximums in der Stabachse und der Zeitpunkt
tmax Seines Auftretens hingen iiber die Temperaturver-
teilung von den thermischen Randbedingungen, d. h.
von der Temperatur des Heizmediums und der Wirme-
libergangszahl ab (siehe z. B. CArsLAwW und JAEGER [1],
S. 1994t.). Bild 1 zeigt eine dimensionslose Auftragung
der beiden GroBlen o6, .., und t,,. als Funktion der
Wirmeiibergangszahl ha (h = relative Wirmeiiber-
gangszahl in cm—1). Diese Kurven wurden gewonnen

durch numerische Auswertung von Gleichung (1) fir den
Fall einer sprunghaften Temperaturinderung T, im
Medium, das den Zylinder umgibt (Hrinka, LANDAU
und Pascukis [5], S. 14). Man entnimmt dem Diagramm,
daB3 bei Glasstiben mit dem Radius a = 0,5 cm und den
Materialkonstanten

B o
1 —w

= 90 kp/cm? grd und

K = 0,0045 cm?/s (Temperaturleitfihigkeit)

in der Achse maximale Zugspannungen zwischen 1800
und 300 kp/cm?2 nach 5 bis 11 s Erhitzungszeit auftreten;
dabei wurde als Temperaturdifferenz zwischen Glasstab
und umgebendem Medium T, = 400 °C zugrundegelegt,
sowie als Wirmeiibergangszahlen h =ococm—! (also
sprunghafte Anderung der Manteltemperatur) bzw.
h = 2 cm—!. Wenn der Wirmekontakt zum Heizmedium
noch schlechter wird (nach Vinz [12] ist hge fue &
0,1 cm—1), nimmt das Zugspannungsmaximum weiter ab
und verschiebt sich zu spiteren Zeiten.

Diese Abschitzung ergibt, daf3 die thermisch induzier-
ten Zugspannungen im Stabzentrum Werte annehmen
konnen, die wesentlich hoher als die dullere technische
Festigkeit von gréoBenordnungsmiflig 500 kp/cm? sind.
Die Thermospannungen sollten daher auch im Stab-
inneren zur Auslosung von Briichen fihren konnen.

Die hier beschriebenen Versuche wurden mit Stiben
aus AR-Glas (Glaswerke Ruhr, Essen), durchgetiihrt;
sie hatten einen Durchmesser von 1 bzw. 2 cm und
waren etwa 20 cm lang. Der in der oben durchgefiihrten
Abschitzung zugrundegelegte Sprung der Temperatur
auf die konstante Heiztemperatur T, im Medium, das
den Glasstab umgibt, wurde in folgender Weise reali-
siert: Die Glasstibe wurden zunichst in einer Mischung
aus Methanol und Trockeneis auf etwa —78 °C gekiihlt;
dann wurden sie moglichst rasch in ein Temperaturbad
(Salzschmelze tur die Stahlvergiitung) von etwa 500 °C
eingetaucht und darin bewegt, um einen gleichmiligen
Kontakt zum Wirmereservoir zu erhalten. Bis zum
Bruch der Probe, der an einem deutlichen Knack-
gerdusch zu erkennen war, vergingen etwa 10 bis 20 s.
Die nachtrigliche Betrachtung der Bruchfliche zeigte,
daf} die Briiche im Inneren der Proben begonnen hatten.

In Erweiterung dieser Versuchstechnik kann das
Spannungsfeld in der Probe dadurch definiert geindert
werden, dall man wihrend des Erhitzens in Achsen-
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richtung mechanischen Zug uberlagert. Unter dieser
Bedingung bleiben im Bereich der Probenoberfliche vor-
handene Verletzungen ungefihrlich, solange die Summe
von thermisch induziertem Druck und mechanischem
Zug kleiner als die duBBere Festigkeit ist; im Stabinneren
aber wird die thermische Zugspannung durch den me-
chanischen Zug verstirkt. Dann ist also zu erwarten,
daB die Auslésung von radial vom Stabzentrum her
sich ausbreitenden Innenbriichen gefordert wird.

Die mechanische Zugspannung im Glasstab wurde
mit einer herkommlichen Zugprifmaschine erzeugt. Als
Wirmequelle fiir die Induzierung der thermischen Span-
nungen im Glasstab diente ein Heizstreifen, der spiralen-
formig um den mittleren Teil des Glasstabs gewickelt
war und der iber einen Regeltransformator mit maximal
1500 Watt belastet werden konnte.

Die Entwicklung von Temperatur- und Spannungs-
verteilung im Glasstab entspricht im wesentlichen der-
jenigen beim oben beschriebenen Eintauchversuch. Die
Zeit, die der Heizstreiten nach dem Einschalten benotigt,
um die konstante Endtemperatur T, zu erreichen, ist
nimlich kurz im Vergleich zu der Zeit, die bis zum
Eintritt des Bruchs vergeht.

Die Bilder 2 und 3 zeigen Bruchflichen von Innen-
briichen, die mit der zuletzt beschriebenen Technik er-
halten wurden. Beide fotografierten Bruchflichen zeigen
die gleiche charakteristische Dreiteilung: einen zentralen
Auslosebereich (S), einen Rauhigkeits- und Furchungs-
bereich (F) und eine Randzone (R) mit im wesentlichen
wieder glatten Bruchflichen. Die aufgewendete Heiz-
leistung war in beiden Versuchen etwa gleich, die tber-
lagerten mechanischen Spannungen unterscheiden sich
etwa um einen Faktor 2. Die Auslosung des Bruchs von
Bild 2 bei einer vergleichsweise niedrigen Gesamtspan-
nung wurde durch die im Stabzentrum deutlich sichtbare
Storstelle bewirkt. Dementsprechend ist sein Auslosebe-
reich als klar begrenzter, kreisrunder Spiegel von etwa
1 mm Durchmesser senkrecht zum axialen Zug ausge-
bildet. (In einigen Fillen wurden Spiegel bis zu 3 mm
Durchmesser beobachtet.)

Der Bruch von Bild 3 startete ohne sichtbare unter-
stiitzende Kerbwirkung einer Storstelle unter einer er-
heblich hoheren Gesamtspannung und erreichte schon
nach einer sehr kurzen Laufstrecke seine maximale Ge-
schwindigkeit. Das zeigt sich am Aussehen der Bruch-
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Bild 2. Auflichtaufnahme
der Bruchfliche eines In-
nenbruchs.

Stabdurchmesser 2a = 1 cm,

mechanischer dullerer Zug 240

kp/cm?, in der Heizfolie bis zum

Bruch verbrauchte elektrische Lei-

stung 15 kWs, S = Spiegel, F =

Furchungsbereich, R = Randbe-
reich.

Bild 3. Auflichtaufnahme
der Bruchfliche eines In-
nenbruchs.

Stabdurchmesser 2a = 1 cm,
mechanischer dullerer Zug 400
kp/cm?, in der Heizfolie bis zum
Bruch verbrauchte elektrische
Energie 15 kWs, S = Auslosebe-
reich, F = Furchungsbereich,

R = Randbereich.

fliche, die vom AuslGseort an alle Grade von Rauhigkeit
aufweist (KErkHOF [7]).

Der Primirbruch gabelt am Rand des Auslose-
bereichs in beiden Fillen in zwei makroskopische Sekun-
dirbruchflichen auf. Diese verlaufen oberhalb und
unterhalb der Spiegelebene bis zum Rand und trennen
somit ein kreisringformiges Keilstiick ab (siehe Bild 4).
Die verbleibenden Kegelstimpfe der beiden Proben-
hilften haben mittlere Neigungswinkel von etwa 10°.
(Neigungswinkel bis zu 45° wurden bei anderen Ver-
suchen beobachtet.) Die starke Zerkliftung des Innen-
teils des Keilstiicks und der Kegelstimpfe 1iBt sich
qualitativ verstehen als Folge der in diesem Bereich
praktisch noch konstanten, sehr hohen Zugspannungen
(LeEs [8]). Diese entsprechen einem hohen Betrag von
angelieferter elastischer Energie fiir den Bruchfortschritt.

Die Randzonen des Keilsticks bzw. der Kegel-
stimpfe in der Breite von !/, bis !/, des Stabradius sind
im wesentlichen zusammenhingende, glatte Flichen.
Das ist wiederum eine Folge der oben diskutierten
Spannungsverteilung. Sie liefert im Randbereich starken
Druck und fihrt zu einer erheblichen Herabsetzung der

AR

e

Bild 4. Beim Innenbruch in einem Glasstab
entstehende Teilstiicke — schematisch.

S = Auslosebereich (Spiegel), F = Furchungsbereich,
R = Randbereich.
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zum Bruchfortschritt verfiigbaren Energie und damit zu
einer Verminderung der Bruchgeschwindigkeit.

Bei genauer Kenntnis der thermischen Randbedin-
gungen wihrend des plotzlichen Aufheizens eines Stabes
bis zum Bruch kann die bruchauslésende Spannung
genau bestimmt werden. Diese liefert mit dem nachtrig-
lich ausmel3baren Radius des Bruchspiegels die spezi-
fische Bruchenergie. Ein Vergleich dieser GroBe fiir

verschiedene Glassorten und andere sprode Materi-
alien ist von grundlegendem Interesse.

Die Autoren danken Herrn Privatdozenten Dr. F. KERk-
HOF fur die Anregung zu diesen Versuchen und sein fordern-
des Interesse. Der Hiittentechnischen Vereinigung der Deut-
schen Glasindustriee.V.(HVG),Frankfurt (Main), der Arbeits-
gemeinschaft Industrieller Forschungsvereinigungen (AIF),
Ko6ln, und dem Bundeswirtschaftsministerium, Bonn, sei fir
thre Unterstutzung gedankt.
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Elektronenmikroskopische Beobachtungen an Ultramikrotomschnitten
von Fotochrom- und Kupferrubinglisern

Von AxXeL KrautH und HERIBERT J. OEL, Wiirzburg

(Mitteilung aus dem Max-Planck-Institut fiir Silikatforschung, Wiirzburg)
(Eingegangen am 24. Oktober 1968)

Sowohl beim Fotochromglas als auch beim Kupferrubinglas konnten die in der Glasmatrix dispergierten Metalle Silber
und Kupfer mit Hilfe der Mikrotomtechnik sichtbar gemacht und identifiziert werden. Desweiteren wurde gezeigt, daf3 sich
diinne Glasschnitte im Elektronenstrahl verindern. Dies kann sich sowohl als Phasentrennung als auch als Oberflichendif-
fusion der dispergierten Metallteilchen bemerkbar machen. Fiir die Oberflichendiffusion wurde das elektrostatische Feld,
welches sich bei Elektronenbeschul3 ausbildet, verantwortlich gemacht. Bei der Untersuchung von Diinnschnitten ist zu be-
achten, daf} sich die TeilchengroBenverteilung der dispergierten Metalle durch solche Vorginge zu grofleren Werten hin

verschiebt.

Um Aufschlisse tiber die Feinstruktur von Glisern,
wie Mikroheterogenititen usw., zu erhalten, werden
meist zur elektronenmikroskopischen Untersuchung
Abdriicke verwendet. Dabei ist einmal fraglich, ob diese
Oberflichenabdriicke ein getreues Bild des gesamten
Glaskorpers liefern, und zum anderen ist eine Identifizie-
rung der einzelnen Ausscheidungen, wie sie im Abdruck
sichtbar werden, nicht moglich. Ein weiterer Nachteil
des Verfahrens ist die begrenzte Auflosung solcher Ab-
driicke. Zur Erginzung dieser verhiltnismiBig ein-
fachen Abdruckmethode werden deshalb andere Verfah-
ren angewendet, die es ermoglichen, das Glas zu durch-
strahlen. Im wesentlichen sind das zwei Verfahren. Beim
ersten Verfahren wird ein Glasplittchen chemisch ge-
dinnt, beim zweiten verwendet man ein Ultramikrotom
mit Diamantmesser dazu, um von einem Glassplitterchen
diinne Folien abzusprengen, wovon dann einige durch-
strahlbar sind. Der Vorteil der direkten Durchstrahlung
liegt einmal im hoheren Auflosungsvermogen und zum
anderen darin, dall die untersuchten Objekte durch
Elektronenbeugung identifiziert werden konnen. Die
vorliegende Arbeit will die Anwendbarkeit der Schneide-
technik an einem Fotochrom- und einem Kupferrubin-
glas demonstrieren und die Verinderung der Schnitte
im Elektronenstrahl aufzeigen.

1. Untersuchung des Fotochromglases

Zum Schneiden der Gliser wurde ein Ultramikrotom
(Firma Reichert) verwendet, die elektronenmikrosko-
pischen Untersuchungen wurden mit dem EM-200-Gerit
(Philips) durchgefithrt. Die Technik der Probenherstel-
lung und das Schneiden der Gliser wurde bereits von
OBERLIES [1, 2] beschrieben.

Als erstes wurde ein Fotochromglas (Corning) unter-
sucht, dessen Zusammensetzung aus Tabelle 1 ersicht-
lich ist. Fotochromgliser werden bei Sonnenbestrahlung
dunkel, wobei folgender fotochemischer Prozel3 abliuft:

h
n AgCl—

*nAg } nCL (1)

Durch diesen Proze3 wird die Lichtdurchlissigkeit
des Glases herabgesetzt. Bild 1 zeigt die Aufnahme eines
belichteten und eines unbelichteten Glases. Das vom
Silber wegwandernde Chlorion bleibt in der Glasmatrix
und steht fir die Rekombination zu AgCl, wodurch sich
das Glas wieder aufhellt, zur Verfiigung. Zwei Rekombi-
nationsprozesse sind dabei moglich: 1. die natiirliche
thermische Wanderung des Chlorions zum Silberkristall
und 2. die Bestrahlung mit Licht einer lingeren Wellen-
linge, als zur Schwirzung notwendig war.
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