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Bestimmung des Transformationspunktes an gleichen optischen Glidsern
in drei verschiedenen Laboratorien.
Von E.Berger, M, Thomas und W.E.S. Turner.
(Eingegangen 28. April 1934.)
Die Transformationstemperatur von 7 optischen Glisern sehr verschiedener Zusammensetzung wurde in Jena,

Berlin und Sheffield nach verschiedenen Verfahren ermittelt.

Die gute Uebereinstimmung der Ergebunisse

zeigt, daB beim Erhitzen eines Glases um etwa 4° je Minute der Fehler in der Bestimmung des Transfor-

mationspunktes nicht groBer als

Auf der Gemeinschaftstagung der Englischen
und Deutschen Glastechnischen Gesellschaft
im Juni 1930 in London wurde beschlossen, nach-
zupriifen, mit welchen Schwankungen bei
der Bestimmung des Transforma-
tionspunktes an gleichen Gliasern in ver-
schiedenen Laboratorien zu rechnen ist'). Zu
diesem Zwecke stellte das Jenaer Glaswerk
Schott & Gen. Proben aus gleichen Blocken
sorgfiltig gekiithlten optischen Glases (sog.
Plattenglas) zur Verfiigung, deren Kennzeich-
nung?) und qualitative Zusammensetzung die
Tafel 1 bringt.

Tafel 1. Kennzeichnung der benutzten Gliser?).

Opt. Eigen- | Aus-

N

o Zusammensetzung schaften | deh-
B2 nung
N iiber 10 % bis 10 % ny ‘ v |a-108

20277 SiOy; BaO ByOg3; NayO;

KyO; ZnO | 1,564232| 59,3| 842
22286 SiOy; Kg0 CaO 1,01419] 60,7| 894
22288 Si0,; PbO NayO; KoO 1,64977| 33,6| 875
22313| SiOq; PbO NayO; KO 1,62630( 35,4( 1019

23316 SiOy; ByOy; BaO| AlyOy. ZnO; PbO| 1,62404| 56,9 720

23366 5102 BQO;, NagO,
K,O: BaO |1,51621 637| 775
Na;O; KyO | 1,54061) 47,3 840

23370| Si0y; PbO

1) 'Vgl. Glastechn. Ber, 9 (1931), S. 3, S. 437;
J. Soc. Glass Technol.,, 14 (1930), Proc. S. 150, 158.
?) Angegeben sind die Brechung fiir die d-
Linie (587,06 mp), die Abbesche Zahl v = (ny — 1)
: (ng — ng) und der lineare Ausdehnungskoeffizient «

fiir das Temperaturintervall von 25° bis 125 C.

|- 59 ist.

Als Transformationspunkt solite gel-
ten die Temperatur der sprunghaften Aenderung
des Ausdehnungskoeffizienten bzw. des Tempe-
raturkoeffizienten des elektrischen Widerstandes
bei einer Erhitzung mit der Geschwindigkeit von
4°/min.  An der Untersuchung beteiligten sich:
das Jenaer Glaswerk (Ausdehnung), die
Firma Osram G. m. b. H., K.-G.; Berlin-Sie-
mensstadt (Widerstand) und das Department
of Glass Technology, Sheffield (Wider-
stand). Ueber die Ergebnisse soll im folgenden
berichtet werden?).

1. Jenaer Messungen'),

Die zu den Ausdehnungsmessungen ver-
wendete Apparatur und Methode wurde bereits
ausfithrlich beschrieben®). Als wesentlich sei deshalb
hier nur hervorgehoben, daBl die Summe der Ausdeh-
nung eciner Folge von Quarzglasteilen mit dazwischen
befindlichem Glasstiick gemessen wird. Dieses Glas-
stiick ist ein Halbwiirfel (2020210 mm) von geringer
Dicke, um Durchbiegungen zu vermeiden und gréBte
GleichmiBigkeit der Temperaturverteilung im Glas zu
erzielen. Die beiden Flichen werden plan geschliffen
und mit zwei ebenfalls plan geschliffenen Quarzgut-
platten bedeckt, um Schwierigkeiten durch punktférmige
Lagerung (FlieBbewegungen durch Eindriicken spitzer
Ueberfithrungsstibe) zu mildern. Der sichere Kon-
takt der Flichen wahrend der Messung wird durch eine
stets gleiche Belastung von 60 g /'cm? gewihrleistet.

%) Vgl. den
11 (1033), S. 262,

1) Die Versuche wurden durchgefithrt von Frl. H,
Tiedemann. Ihr wird auch an dieser Stelle der
Dank fiir ihre wertvolle Mitarbeit ausgesprochen.

5 A. Klemm und E, Berger, Glastechn. Ber,,
5 (1927/28), S. 405.

vorliufigen Bericht Glastechn, Ber.,
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Shefifielder Anordnung
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Transformationspunktes
durch Messung des

elektrischen Wider-

standes.

Ea/vaﬂom/e;

Tafel 2.

trischen Widerstandes von der Temperatur

und Bestimmung des Tg nach Messungen

von Osram (Glas 222806) u. vonTurner
(Glas 20 277).

Die Versuchsstiicke (je zwei von jeder Schmelze)
wurden aus den Blocken herausgeschnitten, geschliffen
und ohne weitere Vorbehandlung einmalig mit der ver-
einbarten Geschwindigkeit erhitzt. Die Ausdehnung von
Glas nebst Quarzgutteilen wurde in Trommelgraden
eines Okularmikrometers abgelesen®).

6) 1 Trommelgrad = 0,174 u. Die Ausdehnung der
Quarzglasteile wurde fiir eine Temperatursteigerung von
5000 zu 71 Trommelgraden ermitttelt. Dieser Betrag
ist in Abzug zu bringen, wenn die Ausdehnung von
1 cm des Glases allein berechnet werden soll.

Zusammenstellung der Ergebnisse.

Gefundene Transformationspunkte— Abweichungen vom Mittel
n m Mitte
Scl;qmﬁll;_ Jena Berlin Sheffield - | Gesamt- °
r. Einzel- ; Einzel- , Einzel- . Mittel :
e Mittel Searie Mittel werte Mittel Jena Berlin | Sheffield
20 560 - 554 2 547 . e .
20277 558 559,0 ;.;54’5 bh4,2 547 5470 5534 + 5,6 +0,8 — 6,4
22286 a9 | 09 8335 6047 | o1 6115 | 6086 | +09 | —39 | 429
9 442 444 = 451 . 5 2
22288 440 4410 1455 4447 g 451,0 4455 — 45 —08 | 455
991 427 28 420 42 . ¢ p
22313 495, 426,0 it 421,0 4??} 4250 1240 +80 | —80 | 10
o 635 > 636 o aF .
23316 gaE 635,0 636.5 636,2 — = 6356 | —06 | 4086 =
e H42 parey H34 = 534 " - = y
23366 543 542,5 5315 535,7 234 534,0 5374 | 451 | —1,7 | —34
99 442 44: 431,56 ’ 438 . an E -
23370 444 4430 ey 4322 439 4385 4379 | 451 | — 57 406
5,6 08 5,8
Grofste Abweichung vom Gesamtmittel f| + d’_ + o 0,8
| —4p — 51 — 64
Mittlere Abweichung vom Gesamtmittel + 84 + 24 4+ 33
Gemittelte Abweichungssumme +1,9 —20 =+ 0
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Bild 1 gibt als Beispiel die graphische Aui-
tragung der Aufzeichnungen fiir Versuche an
den Gldasern 22313 und 23366. Man erkennt,
daB der Transformationspunkt Tg sich sehr scharf
als Schnitt zweier Geraden konstruieren laBt7).

Die Ergebnisse der Messungen sind in
der Tafel 2 zusammengestellt. Infolge der starken
Verschiedenheit in der Zusammensetzung liegen
die Transformationspunkte der gewihlten Glaser
innerhalb eines groBen Temperaturgebietes von
425 bis 635°. Die Doppelmessungen weichen
hochstens um - 10 voneinander ab, weisen also
eine gute Reproduzierbarkeit auf.

2. Berliner Messungen®).

Zur Bestimmung des Transformationspunktes
durch Messung des elektrischen Wider-
standes diente die in Bild 2 skizzierte Appa-
ratur.

Aus dem zu untersuchenden Glas wurden zunichst
moglichst zylindrische Stibchen von 10 bis 20 mm
Linge und 3 bis 5 mm Durchmesser hergestellt, die
nach dem Erweichen in der Flamme an beiden Enden
durch Einschmelzen von Drihten geeignete Elektroden
erhielten. Die Art der Drihte richtete sich nach dem
Ausdéhnungskoeffizienten des Glases, der sich gemal
Tafel 1 zwischen 72.10°7 und 102.107 bewegte. In den
meisten Fillen lieBen sich Nickel- oder Platindrihte von
05 mm Stirke verwenden. Nach dem Einschmelzen
wurden die Gldser entspannt?).

Die so vorbereiteten Glasstiicke wurden in die
Mitte eines mit Gleichstrom von 110 Volt betriebenen
Rohrenofens von 300 mm Linge und 20 mm lichter
Weite gebracht, der durch Regulieren eines Vorschalt-
widerstandes (Strommessung durch das Amperemeter A)
mit der Geschwindigkeit von 49/min. erhitzt wurde. Die
Temperaturmessung erfolgte auf 4 30 C genau durch
ein Platin-Platinrhodium-Element und Zeigergalvano-
meter (MV).

Zur Messung des jeweiligen elektrischen Wider-
standes bzw. des durch das Glasstiick gehenden
Wechselstromes ] wihrend der Erhitzung diente ein
Spiegel-Elektrodynamometer von Hartmann &
Braun, welches zwei feste und eine bewegliche
Spule g enthilt. An den hintereinander geschalteten
festen Spulen lag eine Erreger-Spannung von 10 Volt,
die dem Lichtnetz (Wechselstrom von 110 Volt) iiber
einen Transformator entnommen, und deren Konstanz
mit einem Voltmeter (V ~) kontrolliert wurde. Bei
Verwendung eines Gehlhoffschen Autokollimations-
Ablesefernrohres betrug die Empfindlichkeit — dieser
Dynamometeranordnung rund 2.10% Amp./Skalenteil.

Aus Griinden, die in der Eigenart des Wechsel-
stromdynamometers  sowie in dem Verhalten von elek-
trolytischen ~ Widerstinden  bei  Strom-Spannungs-
messungen liegen, hat es sich als zweckmiBig erwiesen,
den Ausschlag des Dynamometers ] wihrend der
ganzen Messung konstant zu halten, d. h. die an das
Glasstiick anzulegende Spannung entsprechend dem
Widerstand des Glasstiickes zu variieren. Die dazu er-

") Hinsichtlich der iibrigen Punkte A, E und Mg
sei auf die Ausfithrungen von Klemm und Berger
(FuBnote 5) verwiesen. Keinen Aufspaltpunkt A ergaben
die Gliser 22288, 22313, 23370, die iibrigen einen
einzigen, wie aus Bild 1 ersichtlich ist.

%) Die Berliner Messungen wurden von Herrn
Dr. Hinlein ausgefiihrt, wofiir ihm an dieser Stelle
besonders gedankt sei.

9) Die Kiihlung erfolgte, um mit den in Jena und
Sheffield ' ausgefithrten Messungen konform zu gehen,
obgleich | erfahrungsgemiB der Transformationspunkt
bei thermisch nicht vorbehandelten Glisern besser in
Erscheinyng tritt. |

forderlichen Spannungen bewegten sich zwischen
1 Millivolt bis 10 Volt und wurden einem Spannungs-
teiler entnommen, der aus einem Schiebewiderstand von
rund 10000 Ohm und ecinem in Reihe geschalteten
Prizisionswiderstand r mit den Abgriffen 0,1, 1, 10, 100
und 1000 Ohm bestand.

Die am Glasstiick liegende Spannung e ist gegeben
durch den am Wechselstrom-Milliampéremeter MA ab-
gelesenen Strom i, der den Spannungsteiler durchfliefit,
und durch den am Spannungsteiler abgegriffenen Pri-
zisionswiderstand r gemidlB der Gleichung e = i.r. Ist
R der Widerstand des Glasstiickes, g derjenige der be-
weglichen Spule des Dynamometers (richtiger ihr
Scheinwiderstand), so berechnet sich der im Glasstiick
flieBende Strom ] aus der Gleichung:

Fe= e o ir
R+t+g Efrgg
Da sowohl r als auch g in fast allen Fillen um
mehrere GroBenordnungen kleiner ist als der Glas-
widerstand R, so ergibt sich hieraus vereinfacht

_Lix
= ]

Die vorliegenden Messungen sollten nur die
Lage des Transformationspunktes ergeben; es
geniigte daher die Kenntnis der relativen GroBe
des Glaswiderstandes bezogen auf eine beliebige
Einheit'?). Die Auswertung erfolgt am besten
durch logarithmische Auftragung des relativen
Widerstandes gegen den Kehrwert der abso-
luten Temperatur T,s, wie es in Bild 3 als
Beispiel geschehen ist (Glas 22286). Man er-
kennt, daB sich der Transformationspunkt auf
diese Weise sehr scharf als Schnitt zweier Ge-
raden ergibt.

Die Ergebnisse der Doppelmessungen sind
gleichfalls in der Tafel 2 enthalten. Auch sie
zeigen eine gute Reproduzierbarkeit, da die
Einzelmessungen sich hochstens um - 1,7 unter-
scheiden. Gegeniiber den Jenaer Messungen er-
geben sich Abweichungen der Mittelwerte von
im allgemeinen nicht mehr als -+ 5°; nur fiir
das Glas 23370 ist der Unterschied nahezu 119,

3. Sheffielder Messungen'!).

Fiir diese Messungen wurde der spezifische
Widerstand in absoluten Einheiten mittels einer
Apparatur bestimmt, die eingehend von Seddon,
Tippett und T urne r!2) beschrieben ist. Zylindrische
Stibe von 4 bis 6 cm Linge und 4 bis 5 mm Durch-
messer wurden an den Enden durch Aufbrennen von
Platinchlorid-Lésung bei 400° gut platiniert und danach
sorgfiltig gekiihlt durch einstiindiges Erhitzen auf den
Erweichungspunkt Mg!'3) und anschlieBende Abkiihlung
mit 1 bis 19/min Geschwindigkeit bis zum Transforma-
tionspunkt Tg, darunter mit 1°/min, insgesamt 12 bis
15 Stunden.

Die elektrischen Anschliisse wurden dann mittels
Schraubbacken (Zwischenlage von Platinfolie) aus nicht
rostendem Stahl befestigt. Das so vorbehandelte Ver-
suchsstiick salB schlieBlich am Boden eines Quarzglas-

10)  Soll der spezifische Widerstand in absoluten
Einheiten ermittelt werden, so miissen die Abmessun-
gen der Glasstiicke genau bekannt sein und die Unter-
suchungen zweckmiBig mit einer Wechselstrombriicke
ausgefithrt werden. Vgl. auch Abschnitt 3.

1) Herrn E. Se d d on, der die Messungen ausfiihrte,
sprechen wir auch an dieser Stelle unseren Dank aus.

12) E. Seddon, E. S. Tippett und W. E. S.
Turner, J. Soc. Glass Technol, 16 (1932), S. 450
bis 477, insbes. S. 454 f. (Ref. demnichst in den ,,Glas-
techn. Ber.*.)

13) Vgl. Bild 1.
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gefiBes, das in die konstante Zone (etwa 8 cm) eines
elektrischen Ofens tauchte und zur Beseitigung von
Feuchtigkeitsspuren evakuiert wurde. Die Lotstelle eines
Platin-Thermoelementes befand sich etwa 1 mm ent-
fernt von der Mitte des Glasstabes und ermoglichte
mittels eines Potentiometers (Nullmethode) die Tem-
peraturmessung.

In dem hier interessierenden Temperaturgebiet er-
folgte die Widerstandsmessung durch Anlegen von
Wechselstrom verschiedener Frequenz je nach dem
Widerstand des Glases. Bei niedriger Temperatur
wurde ein besonderer Kommutator benutzt, der den
durch das Glasstiick flieBenden Strom etwa 200 mal
in der Minute umkehrte und es gestattete, den hin-
durchgehenden Gleichstrom mit einem empfindlichen
Galvanometer zu messen. Obgleich der Widerstand
sich rasch mit steigender Temperatur verringerte,
konnte die Spannung iiber einen Teiler so reguliert
werden, daBi die Galvanometerausschlige nicht iiber
ein gewisses Mal} hinausgingen.

Bei hoheren Temperaturen und bei Gldasern mit
geringerem spezifischen Widerstand fand Wechselstrom
von 50 Perioden in der Sekunde Verwendung, der
einem ans Lichtnetz angeschlossenen Transformator in
Stufen von 200 bis 2,5 Volt entnommen werden konnte
(vergl. Bild 4). Die jeweils angelegte Spannung wurde
laufend mittels eines Dynamometer-Voltmeters V mit
variablem MeBbereich abgelesen.

Der in dieser Anordnung durch das Glas gehende
Strom bzw. seine Wirmewirkung wurde durch ein
Vakuum-Thermoelement (VT) und ein Drehspulen-
Galvanometer (G) mit kleinem inneren Widerstand be-
stimmt. Dabei lag im Stromkreis eine Heizspule mit
33 Ohm Widerstand!*); in ihrer Mitte saB, elektrisch
gut isoliert, die Loétstelle eines dimmndrihtigen Thermo-
elementes mit 85 Ohm Widerstand. Das Thermo-
element stellte sich sehr rasch auf die Veridnderungen in
der Heizspule ein; beide befanden sich in einem kleinen
evakuierten Kolben. Einer Stromstirke von etwa
1 Milliampere entsprach ein Ausschlag von 15 bis 20 cm
auf einer Skala in einem Meter Abstand vom Galvano-
meter. Der geringe Widerstand der Heizspule konnte
unberiicksichtigt bleiben, da er auch in die Eichung
des Thermoelementes mittels Prizisionswiderstinde
eingeht.

Abgelesen wurden nur bei steigender Temperatur
und einer Erhitzungsgeschwindigkeit von 49/min in
Abstinden von 6 bis 7° die angelegte Spannung und
der Galvanometerausschlag. Erreichte der Strom die
Hohe von maximal 0,7 Milliampere, so wurde die
nachst kleinere Voltstufe eingeschaltet!s).

Das Ergebnis einer MeBreihe ist in Bild 3
wiedergegeben (Glas 20277). Stets wurde bei
dieser Darstellung ein scharfer Transformations-
punkt Tg als Schnitt zweier Geraden gefunden,
der, wie die Tafel 2 zeigt, bei den Doppelmes-
sungen gut reproduzierbar war. Nicht untersucht
wurde das Glas 23 316. Bei einigen Gliasern fand
sich unterhalb des Transformationspunktes ein
Aufspaltpunkt [s. Bild 3]¢).

14) Die Verwendung von Heizspulen mit wesentlich
groBerem Widerstand ist unzweckmiBig, da der Wider-
stand des Glases beim Transformationspunkt von etwa
gleicher GréBenordnung wird und seine Verinderung
dann mehr oder weniger groBe Diampfung erfihrt.
Ferner treten dann gréBere Nullpunktsinderungen des
Galvanometers auf.

15) Unter diesen Umstinden gilt das Ohmsche Ge-
setz. Bei Verwendung groBerer Strome und Spannun-
gen von 100 bis 200 Volt zeigten sich Abweichungen,
die einen zu kleinen Widerstand vortiuschten.

16) Vgl. den entsprechenden Befund in Bild 1.

4. Vergleich der in den drei Laboratorien gefundenen
Transformationspunkte.

In der Tafel 2 wurden die fiir die einzelnen
Gliser ermittelten Transformationstemperaturen
zu einem Gesamtmittel zusammengefalBt. Die
Abweichungen von diesem Gesamtmittel sind fiir
die drei Laboratorien einzeln aufgefithrt. Es
zeigen sich dabei Maximalabweichungen, die nur
in einem Falle etwas iiber - 6° hinausgehen. Die
mittlere Abweichung vom Gesamtmittel'”) betrigt
etwa |- 3. In Anbetracht der Verschiedenartig-
keit der angewandten MeBverfahren und der Un-
sicherheit in der Bestimmung eines Punktes als
Schnitt zweier wenig gegeneinander geneigter
Geraden darf man wohl die erzielte Ueber-
einstimmung als sehr gut bezeichnen,
sind doch die mittleren Abweichungen nicht viel
groBer als die zu erwartenden Fehler in der ab-
soluten Temperaturmessung.

DaB auBerdem die drei MeBreihen noch
systematische Unterschiede aufweisen,
sieht man aus den gemittelten Abweichungssum-
men'®) [vgl. Tabelle 2]. Diese Zahlen lassen er-
kennen, daB die Jenaer Messungen durchschnitt-
lich um 2° hoher, die Berliner um 2°- tiefer als
die Sheffielder Messungen liegen. Man darf
diesen Befund in der Hauptsache wohl darauf
zuriickfithren,. daB die gepriiften Glasstiicke hin-
sichtlich der thermischen Vorgeschichte nicht vollig
libereinstimmen??), weniger auf andere Abwei-
chungen, z. B. in der Erhitzungsgeschwindigkeit,
denn Seddon, Tippett und Turner®?) fan-
den bei Aenderung der Erhitzungsgeschwindig-
keit von 1° bis 5"/min praktisch den gleichen
Transformationspunkt.

5. Zusammenfassung.

Die Ergebnisse der vorliegenden Unter-
suchungen lassen sich folgendermaBen zusam-
menfassen:

Die Beobachtung der Aenderung des elek-
trischen Widerstandes oder der Linge eines
einigermaBen gut gekiihlten Glasstiickes wiahrend
der Erhitzung um etwa 4°/min liefert als prak-
tisch hinreichend scharf definierten Schnitt zweier
Geraden den Transformationspunkt mit einem
Fehler, der im allgemeinen kleiner als - 5° ist.

(8470)

17)  Gemittelte Summe der absoluten Betrige der
Abweichungen.

18) Gebildet unter Beriicksichtigung der Vorzeichen.

19) Nach E. Berger, Glastechn. Ber., 8 (1930),
S. 362 [vgl. auch E. Berger, Koll. Beihefte, 36 (1932),
S. 8] sollte das am langsamsten abgekiihlte Glas beim
Wiedererhitzen den hochsten Transformationspunkt
zeigen. Die Jenaer Versuchsstiicke hatten die Be-
schaffenheit des wochenlang abgekiihlten Plattenglases.
Die Sheffielder Proben wurden etwa wihrend 15
Stunden abgekiihlt, die Berliner Messungen wiirden sich
also auf noch schneller gekiihltes Glas beziehen.





