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{87} Abstract

The invention relates to an easy and affordable method for precompressing flat glass panes in which a high temperature homogeneity
is guaranteed in the glass. At least one flat glass pane which is situated on at least one ceramic plate is subjected 10 a thermal treatment
ranging from 300 °C to 900 °C in radiation fumace. Said ceramic plate comprises a caloric conductibility which is at least 5 imes greater
in the range of the thermal treatment temperature than that of the glass pane which is to be treated. Such ceramic plates with a certain
thickness can be used such that the relationship of the entire thickness of the ceramic plates to the glass staple height amounts to at least
VX . 40 WimK, whereby A represents the caloric conductibility of the ceramic material in the range of the thermal treatment temperature.,

(57) Zusammenfassung

Es wird ein einfacheres und damit kostenglinstigeres Verfahren zum Vorverdichten von Flachglasscheiben beschrieben, das eine
hohe Temperaturhomogenitit im Glas gewihrieistet. Auf mindestens einer Keramikplatte wird mindestens eine Flachgiasscheibe in
einern Strahlungsofen einer Wirmebehandlung im Bereich von 300 °C bis 900 °C unterzogen. Diese Keramikplatte besitzt eine
Wiarmeleitfdhigkeil, die im Bereich der Wirmebehandlungstemperatr mindestens 5 mal so groB ist wie die der zu behandelnden
Glasscheibe. Sclche Keramikplatien konnen in einer solchen Dicke verwendet werden, daB das Verhilinis der gesamten Dicke der

Keramikplatten zur Glasstapelhthe mindestens 1734 . 40 W/mK betrigt, wobei A die Wirmeleitfihigkeit des Keramikmaterials im Bereich
der Wirmebehandlungstemperatur ist.




AL
AM
AT
AU
AL
BA
BB
BE
BF
BG
BJ
BR
BY
CA
CF
CcG
CcH
C1
CM
CN
cu
Lav')
DE
DK

LEDIGLICH ZUR INFORMATION

Codes zur Identifizierung von PCT-Vertragsstaaten auf den Kopfbdgen der Schriften, die internationale Anmeldungen gemiss dem
PCT verbffentlichen.

Albanien

Armenien

Osierreich

Ausiralien
Aserbaidschan
Bosnjen-Herzegowina
Barbadas

Belgien

Burkina Faso
Bulgarien

Benin

Brasilien

Betarus

Kanada
Zentralafrikanische Republik
Kongo

Schweiz

Cate dlvoire
Kamerun

China

Kuba

Tschechische Republik
Deutschland
Diinemark

Estiand

KR

LC
13
LK

Spanien
Fmnland
Frankreich
Gabun
Vereinigtes Kdnigreich
Georgien
Ghana

Guinez
Griechenland
Ungam

irland

Fsrael

Tsiand

ftalien

lapan

Kenia
Kirgisistan
Demokratische Volksrepublik
Korea
Republik Korca
Kasachstan

St Lucia
Liechtenstein
Sry Lanka
Liberia

LS
LT
LU
LY
MC
MD
MG
MK

ML
MN
MR
MW
MX
RE
NL
NO
NZ
PL
PT
RO
RU
SD
SE
5G

Lesotho

Litaaen

Luxemburg

Lettland

Monaco

Republik Moldau
Madagaskar

Die ehemalipe jugoslawische
Republik Mazedonien
Mali

Mongolei
Mauretanien

Malawi

Mexiko

Niger

Niederlande
Norwegen
Neuseeland

Polen

Portugal

Ruminien

Russische Faderation
Sudan

Schweden

Singapur

51
SK
SN
SZ
™
TG
TJ
™
TR
TT
UA
UG
us

Uz
¥N
YU
w

Slowenien

Slowakei

Senegal

Swasiland

Tschad

Togo

Tadschikistan
Turkmenistan

Torkei

Trinidad und Tobago
Ukraine

Uganda

Vereinigte Staaten von
Amerika

Usbekistan

Vietnam

Jugoslawien
Zimbabwe




WO 99/19265 PCT/EP98/06393

Verfahren zum Vorverdichten von Flachglas

Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Vorverdichten von
Flachglasscheiben, insbesondere von Displaygliasern, bei dem auf mindestens
einer Platte mindestens eine Flachglasscheibe in einem Ofen einer

Wirmebehandiung im Bereich von 300°C bis 900°C unterzogen wird.

Glas ist strukturell amorph, wobei diese amorphe Struktur nicht fest ist,
sondern von der thermischen Vorgeschichte abhéngt. Sie kann sich auch nach
der Herstellung noch dndern, wenn man das Glasprodukt einer thermischen
Belastung aussetzt. Mit jeder Anderung der amorphen Strukmur ist eine
Anderung der bei Raumtemperatur gemessenen Dichte zu hoheren oder
niedrigeren Werten verbunden. Diese strukturellen Anderungen und die
entsprechenden Anderungen der Dichte lassen sich zumindest niherungsweise
unter Anwendung bekannter physikalischer Gesetze aus der Temperatur-Zeit-
Kurve der thermischen Belasmng berechnen (George W. Scherer: Relaxation in
Glass and Composites, John Wiley & Sons, Inc. (New York, Chichester,
Brisbane, Toronto, Singapore), 1986. Library of Congress Catalog Card
Number: 85-17871).

Aus JP-Abstract 08-301628 A ist ein Wiarmeleitungsofen bekannt, in dem eine
zu erwirmende Glasplatte auf einem Heizblock aufliegt, der mit einer
Aluminiumschicht versehen ist, um eine gute Warmeleitfahigkeit zu
gewihrleisten. Oberhalb der Glasplatte ist ein weiterer Heizblock beweglich

angeordnet, der auf die Glasplatte gedriickt wird. Da die Heizelemente in
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diesem Heizblock integriert sind, besteht die Gefahr, daB durch
unterschiedliche Heizleistungen ein umerschiedlicher und damit schadlicher

Wirmeeintrag in die zu behandelnde Glasplatte erfoigt.

Die DE 3 422 347 A 1 beschreibt ein Verfahren zum Planieren von
Diinnglasern, bei dem ein Glasplatienstapel gebildet wird, der auf mindestens
einer Papierlage aufliegt. Auch zwischen den einzelnen Glasplatten sind
Papierzwischenlagen vorgesehen. Die untere Papieriage liegt auf einer planen
Unterlagsplatte auf, die aus Graphit, Keramik, Glas oder Metall bestehen kann.
Der Ausdehnungskoeffizient der Unterlagsplatte soll den gleichen Verlauf
haben wie das zu planierende Diinnglas, so da8 dicke Glasplatien aus

demselben Material bevorzugt werden.

AuBer solchen Planierverfahiren, die oberhalb des oberen Kihlpunktes

durchgefiihrt werden, gibt es sogenannte Vorverdichtungsverfahren.

Bei einer dem eigentlichen Herstellungsprozef foigenden
Temperaturbehandlung im Temperaturbereich zwischen dem unteren und dem
oberen Kiihipunkt (das sind die Temperaturen, bei denen die Viskositdt des
Glases 10" dPas bzw. 10'* dPas betriigt) ergibt sich im aligemeinen eine
starke, bei miedrigen Temperaturen eine schwache Verdichtung des Materials.
Aus den zitierten physikalischen Gesetzen foigt, daB die schwache Verdichtung
bet einer niedrigen Temperatur noch schwicher ausfallt, wenn das Glas vorher
bei einer héheren Temperatur, vorzugsweise zwischen dem unteren und dem

oberen Kiihlpunkt vorverdichtet worden ist.

Flachglas, das zur Herstellung von flachen Displays bestimmt ist, mu8 im
allgemeinen stark vorverdichtet ("compaktiert”) sein, damit es wihrend der
verschiedenen Temperaturbelastungen im Rahmen des weiteren
Herstellungsprozesses der Displayscheibe zu keiner nennenswerten weiteren

Verdichtung ("Shrinkage”) kommt. Diese weitere Verdichtung hitte zur Folge,
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daf die wahrend der Herstellung des flachen Displays schichtweise

aufgetragenen verschiedenen Strukturen nicht wie gewunscht fluchten.

Einen wesentlichen Anteil an den flachen Displays machen die
Flissigkeitskristallbildschirme (LCD’s) aus. Die iiblichen Prozefitemperaturen
bei deren Herstellung liegen zwischen 200°C und 400°C. Die maximal
zuldssige Verdichtung des Glassubstrates wihrend des Herstellungsprozesses
hdngt von der verwendeten Technologie ab. Bei der auf amorphem Silizium
beruhenden Dunnschichttransistor-Technik (TFT) darf die Verdichtung
héchstens 10 ppm betragen (T. Yukawa, K. Taruta, Y. Shigeno, Y. Ugai, S.
Matsumoto, S. Aokl (1991): Recent progress of liquid crystal display devices,
In: Science and Technology of new glasses. Eds.: S. Sakka & N. Soga, pp.
71-82, Tokyo, 1991).

Weit verbreitet sind auch flache Plasma-Displays. Deren HerstellungsprozeB
beinhaltet unter anderem das Aufbringen von Elektroden, Stegen, Phosphor-
und dielektrischen Schichten iblicherweise im Temperaturbereich zwischen
450°C und 600°C. Die Verdichtung der als Substrate verwendeten diinnen

Gléaser wihrend dieser Prozesse darf maximal 20 ppm betragen.

Unmittelbar nach der Herstellung der Glasscheibe, zum Beispiel durch einen
Zieh- oder Floatproze8, ist das Glas im aligemeinen noch nicht hinreichend
vorverdichtet, so dafl eine weitere Temperaturbehandlung (Nachtemperung)

angeschlossen werden muB.

So betragt der Schrumpf an einem fiir Displayanwendungen typischen
alkalifreien Glas (z.B. AF 45 der Deutsche Spezialglas AG, Griinenplan) bet
einer nachtriaglichen Temperung von 1 Stunde bei 450°C etwa 50 ppm, wenn
das Glas nicht vorverdichtet wurde. Durch eine entsprechende

Temperaturbehandlung 1aBt sich dieser Schrumpf auf Werte <12 ppm senken.
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Bei einem Glas mit einem niedrigeren Kithlpunkt (z.B. Glas D263 der
Deutschen Speziaiglas AG, Grinenplan) betrdgt der Schrumpf unmittelbar nach
dem Herstellungsproze$ bei Temperung bei 450°C fiir 1 h sogar mehr als 300
ppm. Durch eine geeignete Nachtemperung sinkt dieser Wert auf <20 ppm.

Die Nachtemperung wird in einem Chargier- oder in einem Durchlaufofen
durchgefiihrt. Aus 6konomischen Grinden werden die Giasscheiben, meist 10-
20 Scheiben (Dicke groBenordnungsmiig 1 mm), dabei zu Stapeln
zusammengefaBt. Diese Stapel werden auf eine Tragerplatte gelegt und
manchmal mit einer Abdeckplatte beschwert, wofiir zum Beispiel

Quarzalplatten verwendet werden.

Schwierigkeiten bereitet die Neigung aufgestapelter Glasplatten, bei héheren
Temperawuren zu verkleben - wie z.B. zwischen dem unteren und oberen
Kiihlpunkt. Um dieses Verkleben der Platten zu verhindern, werden zwischen
die Glasplatten anorganische Pulverschichten als Trennmitiel eingebracht (US-
Patent 5,073,181). Nachteilig ist, daB das Pulver die optische Qualitit der
Scheibenoberfliche beeintrichtigen kann, wenn nicht eine bestimmte

KorngréBe unterschritten wird.

Schwierigkeiten bereitet ferner die Notwendigkeit, wihrend der Temperung
eine moglichst grofe Temperaturhomogenitit innerhalb des gesamten Stapels
zu garantieren. Eine Temperaturinhomogenitat von Scheibe zu Scheibe (d.h.
eine vertikale Temperaturinhomogenitiit im Stapel) bedeutet je nach
Temperaturprogramm, daB die verschiedenen Scheiben verschiedene
Temperaturgeschichten durchiaufen und damit unterschiedliche

Vorverdichtungen haben.

Fiir eine einzeine Scheibe stelit ein vertikaler Temperaturgradient im Stapel im
aligemeinen kein Problem dar, da die Scheibenhéhe im Verhiltnis zur

Stapelhthe gering ist. Anders ist dies fir eine laterale
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Temperaturinhomogenitit. Sie bedeutet, je nach Temperaturprogramm, daff die
verschiedenen Abschnitte einer Scheibe verschiedene Temperaturgeschichten
durchlaufen und damit unterschiedliche Vorverdichtungen haben. Eine laterale
Temperaturinhomogenitit bedeutet fiir die einzelne Scheibe aber auch noch,
daB sich am Ende der Temperung eine innere Spannung in der Scheibe
aufbaut, deren Relaxation bei einer folgenden Temperaturbelastung ihrerseits
zu lokalen Volumendnderungen fithren kann. Herrscht wahrend der Temperung
in der Scheibe ein Temperaturgradient in Scheibenebene, so fiihrt dies beim
Temperaturausgleich am Ende der Temperung zu einer Fehlanpassung der
verschiedenen Abschnitte der Scheibe. Diese Fehlanpassung wird durch ein
gegenseltigen sich-Verspannen der verschiedenen Abschnitte des Glases
ausgeglichen. Relaxiert diese Spannung bei einer folgenden
Temperaturbelastung, kommt es zu einem sich-Ausdehnen bzw. sich-

Zusammenziehen der verschiedenen Abschnitte des Glases.

Solche inhomogenen Volumenausdehnungs- oder Schrumpfungseffekte sind
besonders problematisch fiir den Displayhersteller, weil er sie nicht durch eine
geeignete Dimensionierung der Masken bei den nachfolgenden

Beschichrungsprozessen ausgleichen kann.

Das Vorhandensein einer gewissen Temperaturinhomogenitit ist unvermeidbar.
Wihrend der im Temperproze zwangslaufig enthaltenen Erwarmung muB
Wirme in den Stapel flieBen; wiahrend der im TemperprozeB genauso
zwangslaufig enthaltenen Kithlung mu wiederum Wiarme aus dem Stapel
herausflieBen. Beide Vorginge beinhalten auch einen inneren Wirmefiug im
Stapel, der als Triebkraft einen inneren Temperaturgradienten braucht. Aus
geometrischen Griinden (ein typischer Wert fiir die Stapethéhe ist 2 cm,
wohingegen die seitlichen Abmessungen bis in die GroBenordnung 1x1m
kommen) ist es vorzuziehen, den Wirmezu- bzw. -abflu iiberwiegend
senkrecht zur Scheibenebene erfolgen zu lassen. In dieser Richmng genigt ein

relativ kleiner Temperaturunterschied, um denselben Temperaturgradienten und
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damit denselben WarmefluB zu erreichen, fir den man in lateraler Richtung

einen sehr groBen Temperaturunterschied brauchen wiirde.

Ein grofier lateraler Temperaturunterschied hétte zwei ungiinstige Effekte
(unterschiedliche Vorverdichtung und Spannungseffekt), wohingegen ein
vertikaler Temperaturunterschied nur einen unginstigen Effekt, namlich die
unterschiedliche Vorverdichtung, hat. Erwinscht ist daher eine mdglichst
homogene Temperaturverteilung in lateraler Richtung. Der vertikale
Temperaturunterschied soli beim Heizen bzw. Kiihlen gerade so groB sein, wie
es notwendig ist, um den jeweils zur Erwérmung bzw. Abkiihlung des Stapels
notwendigen Wirmefluf flieBen zu lassen. Wiahrend einer Phase des

isothermen Haliens soll auch der vertikale Temperaturunterschied Null sein.

Die technische Realisierung einer Temperung mit grofer
Temperaturhomogenitiat hingt vom fragiichen Temperaturbereich ab. Fiir die
Nachtemperung von Displayglisern sind dies typischerweise 500°C bis 700°C
(der untere und der obere Kiihipunkt von D 263 liegen bej 529°C bzw. 557°C;
der untere und der obere Kiithlpunkt von AF 45 liegen bei 627°C bzw. 663°C,
bei speziellen Glisern auch 300°C bis 900°C).

Bei groBen Temperarurhomogenitatsanforderungen werden Umluftofen
eingesetzt, in denen Luft auf die gewiinschte Ofentemperatur erhitzt und im

Ofen umgewilzt wird.

Im Falle des Heizens oder Kiihlens wird die Luft etwas heiBer oder Kilter
gemacht als die StapelauBenflache, um so eine Triebkraft fiir einen
Wirmestrom in den bzw. aus dem Stapel zu erzeugen. Diese
Temperaturdifferenz muB tberall gleich groB sein, damit nicht durch lokale
Unterschiede beim Wirmeflufl {okale unterschiedliche Heiz- bzw. Kiihlraten

und damit entsprechende Temperatrinhomogenititen erzeugt werden.
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Eine Umluftheizung ist aus mehreren Griinden nicht erstrebenswert. Erstens
sind mit der Ventilation zusatzliche Kosten verbunden. Zweitens werden durch
die Ventilation Trennmittelanteile aus den Zwischenrdumen der Glasscheiben
herausgelost und unter Umstanden dafilr unerwiinschie Schmutzteile in die
Zwischenraume eingefilhrt. Dies ist insbesondere bei Displayglasern, deren
weitere Verarbeitung {iblicherweise in Reinrdumen erfolgt, unerwiinscht.

Entsprechend ist eine umiuftfreie Temperung wiinschenswert.

Aus der US-5,597,395 ist ein Verfahren zum Vorverdichien bekannt, bei dem
die Glasscheiben in einem Ofen bei der Tempertemperamr gleichzeitig einem

allseitigen Druck mittels eines Gases ausgesetzt werden.

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren zum Vorverdichten von
Flachglasscheiben bereitzustellen, das einfacher und damit kostengiinstiger ist

und das eine groBe Temperaturhomogenitat im Glas gewéhrleistet.

Diese Aufgabe wird mit einem Verfahren gelost, das dadurch gekennzeichnet
ist, daB die Wirmebehandiung in einem Strahlungsofen durchgefithrt wird, in
dem die Flachglasscheibe auf mindestens einer Keramikpiatte mit einer
Wirmeleitfihigkeit angeordnet wird, die im Bereich der
Wirmebehandlungstemperatur mindestens 5 mal so groB ist wie die der zu

behandelnden Glasscheibe.

Die Warmebehandlungstemperatur bzw. der Temperaturbereich wird
entsprechend der Glaswerte der zu behandeinden Glasplaue gewahit, wobei die
Temperaturen vorzugsweise zwischen dem unteren und dem oberen Kiihlpunkt

liegen.

Der Einsatz eines Strahiungsofens ist im Vergleich zu einem Umluftofen

kostengiinstiger, weil die zusédtzlichen Kosten fiir Ventilation usw. entfallen.
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Ferner wird beim Einsatz von Trennmitieln dieses npicht aus den

Zwischenraumen der Glasscheiben herausgelost.

Strahlungsdfen wurden bisher im Temperaturbereich von 300°C bis 900°C im
allgemeinen nicht eingesetzt, weil in diesem Temperaturbereich des
Wirmetransport durch Strahlung im allgemeinen nicht ausreicht, die
konstruktiv bedingten UngleichmaBigkeiten im Ofen, wie z.B. unterschiedliche
Leistungseinbringung scheinbar baugleicher Heizk6rper, ungleichmaflige
Isolation usw., zu {iberwinden und eine grofe Temperaturhomogenitat im

Ofenraum zu erzeugen.

Hierzu kommt ferner, dal Glas eine schlechte Wirmeleitfahigkeit,
typischerweise 1 W/(mK) aufweist, wodurch das Auftreten von

Temperaturinhomogenititen im Glas noch verstirkt wird.

Es hat sich herausgestellt, dafl diese Nachteile eines Strahlungsofens dadurch
kompensiert werden konnen, dafi die mindestens eine Glasscheibe auf
mindestens einer Keramikplatte mit einer Warmeleitfahigkent angeordnet wird,
die im Temperaturbereich, in dem die Warmebehandlung durchgefihrt wird,

mindestens 5 mal so groB ist, wie die der zu behandeinden Glasscheibe.

Der Vorteil solcher Keramikplatten besteht darin, daB der Warmestrom von
ihnen iibernommen und gleichzeitig auf die grofe Flache der Glasscheibe
verteilt wird, so daf Temperaturunterschiede in der Scheibenebene
ausgeglichen werden. Ein weiterer Vorteil besteht in etnem schnellen

WiarmezufluB beim Aufheizen und einem schnellen WiarmeabfiuB beim Kiihlen.

Mit den bisher iiblicherweise eingesetzten Quarzalplatten koniten diese
Vorteile nicht erreicht werden, weil die Warmeieitfiahigkeit dieses Materials

nur in etwa dem der zu behandelnden Glasscheiben entspricht.
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Vorzugsweise wird ein Stapel aus Flachglasscheiben auf der Keramikplatte
abgelegt und warmebehandelt. Die Temperaturhomogenitdt im Glas kann
weiter verbessert werden, wenn die Glasscheibe oder der Stapel aus
Glasscheiben zwischen mindestens zwei solcher Keramikplatien angeordnet

wird.

Vorteilhafierweise werden porenfreie Keramikplatten verwendet, weil solche
Piatten keine Fremdmaterialien, wie Waschmittelriickstinde oder dergleichen
aufnehmen koénnen, die wihrend der Warmebehandiung die Oberflache der zu

behandelnden Glasplatten negativ beeinflussen kénnen.

Vorzugsweise werden Keramikplatten verwendet, die vorteilhafterweise aus
SiC bestehen oder SiC aufweisen. Hierunter fallen beispielsweise Platten aus
Nitrit-gebundenem SiC und Silizium-infiltriertern SiC, wobei letzteres Material

besonders wegen der Porenfreiheit bevorzugt ist.

Der Einsatz dieser Materialien als Brennhilfsmitte] ist zwar aus der
keramischen Industrie bekannt, wobei dort die Eigenschaften wie hohe
Bauteilfestigkeit, hohe Temperaturwechselbestandigkeit und grofie
Formstabilitit (kein Kriechen unter thermischer Belastung) ausgenutzt werden.
(A. Sonntag: "Verbesserter R-SiC Werkstoff fiir den zyklischen Gebrauch bei
hohen Temperaturen: Halsic-RX", cfi/Ber. DKG 74 (1977) No. 4, S. 199).
Zum Beispiel werden Tellerstinder fiir den Glatt- und Dekorbrand angeboten
(eine Quelle: AnnaWerk Keramische Betriebe, 96466 Rodental, Material
"rekristallisiertes SiC").

Es gibt jedoch im Stand der Technik keinerlet Hinweise darauf, dafl diese
Keramikmaterialien auch zum Einsatz beim Vorverdichten von
Flachglasscheiben geeignet sind, weil andere Eigenschafien des

Keramikmaterials im Vordergrund stehen.
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Der Einsatz der Keramikmaterialien hat den Vorteil, daB sich ein - relativ zum
Glasscheibenstapel gesehen - seitlicher Temperaturumerschied im Ofen (also
zum Beispiel zwischen zwei gegeniiberliegenden Seitenwanden) im Stapel nur
deutlich reduziert bemerkbar macht. Dies gilt iiberraschenderweise gerade
dann, wenn der Wirmeiibergang zwischen sich zustrahlenden Flichen im Ofen

bei den hier relevanten Tempertemperaturen gering ist.

Es hat sich herausgestellt, dal durch den Einsatz der hochwiarmeleitenden
Keramik der seitliche Temperaturgradient im Stapel mehr als halbiert werden
kann, wenn die Hohe des Glasstapels und die Dicke beider Keramikplatten
angepafit sind.

Vorzugsweise werden Keramikplatten mit einer solchen Dicke verwendet, daB
das Verhiltnis der gesamten Dicke der Keramikplatten zur Glasstapethdhe
mindestens 1/A40-W/(mK) betragt, wobei A die Warmeleitfahigkeit des

Keramikmateriais im Bereich der Wiarmebehandlungstemperatur ist.

Dieser Sachverhalt wird am nachfolgenden Beispiel verdeutlicht.

Zwischen zwei gegeniiberliegenden Seitenwéanden des Ofens herrscht
beispielsweise ein Temperaturunterschied von 10K. Die Keramikplatten sind so
in dem Ofen eingebracht, daB den Ofen-Seitenwinden je eine Keramikplatten-
Stirnseite parallel gegeniiberliegt und beide Strahlung austauschen. Die
Breitseiten der Keramikplatten seien gegen den Ofen isoliert. Die mittlere
Temperatur im Ofenraum betrage S00°C. Die Seitenwande des Ofens mogen
ebenso wie die Keramikplatten eine Emissivitit von Eins haben. Durch die
Surnseiten der Keramikplatten flieBt ein Netto-Wiarmeflu8. Die
Wirmefiuidichte betragt ca. 100 W/(m2K)xAT', wobei AT’ der
Temperaturunterschied zwischen der jeweiligen Ofen-Seitenwand und der
gegeniberliegenden Keramikplatten-Stirnseite ist. Der Ofen sei symmetrisch,

s0 daB AT an beiden Seiten denseiben Betrag habe.
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Es habe der Glasstapel die Fliche 0,5 x 0,5 m und die Hohe 0,01 m. Jede der
Keramikscheiben habe dieseibe Fiiache und die Hohe 1 cm. Das Glas und die
Keramikplatien mogen gleichermafien die Emissivitat Eins haben. Dann fliefit
durch die Stirnseiten ein Warmefiug von 1,5 %/ *AT *. Wegen der schlechten
Wiarmeleitfihigkeit von Glas - typischerweise 1W/(mK) - wird dieser
Wirmestrom fiberwiegend von den Keramikplatten ibernommen. In diesen gilt
fiir den Wirmestrom die Beziehung Warmestrom gleich 0,8 ¥/ ®*AT . Aus
der Frhaltung des Warmestromes und der weiteren Bedingung, da8 die Summe
aller Temperaturdifferenzen auf dem Weg von einer Seitenwand zur
gegeniiberliegenden Seitenwand 10K ergeben muS, errechnen sich AT’ = 2,6
K und AT’ = 4,8 K. Ohne die Keramikscheiben miiBte der WarmefluB durch
die Stirnseiten vom Glas selbst weitertransportiert werden. In diesern gilt die
Beziehung Wirmeflu8 gleich 0,005 */,¢AT *’. Aus der Erhaltung des
Wirmestromes usw. wirden AT’ = 0,033K und AT’ = 9,934 K folgen.
Durch den Einsatz der hochwirmeleitenden Keramik gelingt es also, den
seitlichen Temperaturgradienten im Stapel mehr als zu halbieren, wenn die
Stapeihohe und die Dicke beider Keramikscheiben aufeinander abgestimmt

sind.

Vorzugsweise wird die Glasscheibe oder der Glasscheibenstapel zwischen
mindestens zwei Platten aus Silizium-infiltrieriem SiC (SiSiC) angeordnet.
Wenn mehrere Keramikplatten zwischen dem Glasstapel und der Ofenwand
zum Einsatz kommen sollen, wird vorzugsweise die Silizium-infiltrierte SiC-
Platte dem Glasstapel zugewandt, weil das Silizium-infiltrierte Siliztumcarbid
den Vorteil besitzt, daB es keine Porositat aufweist, in dem sich
Waschmittelriickstinde, metallische Stiube und dhnliches absetzen konnen, die
wiihrend der Temperung mit der angrenzenden Glasoberfldche reagieren und

diese unbrauchbar machen kénnen.

Vorzugsweise werden die Silizium-infiltrierten SiC-Platten einem Feinschliff

zur Erzeugung einer Rauhigkeit R, < 10 um. vorzugsweise < 1 um
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unterzogen. Dadurch wird verhindert, daB durch das mit der Vorverdichtung
beim Tempern einhergehende zwangslaufige Schlupfen des Glases auf dem
Silizium-infiltrierten Siliziumcarbid und das durch die unterschiedliche
Wirmeausdehnungskoeffizienten verursachte weitere Schlupfen nicht zu optisch

beeintrachtigenden Effekten kommt.

Der Einsatz eines Trennmittels, wie es aus der US-5,073,181 bekannt ist,
beeinfluft die Temperaturhomogenitit im Stapel nachhaltig. Die vertikale
Wirmeleitfihigkeit ist ein gewichtetes Mittel der Wiarmeleitfahigkeit des Glases
und der des Pulvers - typischer Wert 0,1W/(mK). Haben die Pulverschichten
eine Dicke von beispielsweise 1/10 der Glasscheibendicke, ergibt sich das
gewichtete Mittel zu 0,5W/(m’K). Durch das Pulver ergibt sich somit eine
Erhohung der Temperaturinhomogenitat im Stapel. Um die
Temperaturhomogenitit weiter zu verbessern, hat es sich iberraschend
herausgestellt, daB die Glasscheibenstapel auch ohne Trennmitte! getempert
werden kénnen, wenn die Scheiben vorher einem chemischen ProzeB
unterworfen werden. Diese chemische Behandlung umfait vorzugsweise

mehrere Schritte.

In der ersten Stufe des Behandlungsprozesses wird das Glas in eine Lauge mit
einem pH-Wert iiber 10 eingetaucht. Danach erfolgt eine Behandiung mit
destilliertem Wasser. AnschlieBend kann eine weitere Stufe mit einem
vorzugsweise sauren Medium (pH < 4) folgen, das zusitzlich Tenside
enthalten kann, sowie eine erneute Spillung mit destilliertem Wasser. Die letzte
Oberflichenbehandiung besteht aus einer Spiilung mit destilliertem Wasser,
vorzugsweise in einer Kaskadenspiilung. Das destillierte Spiilwasser unterliegt
vorzugsweise einer Partikelfilterung bis 1 um Durchmesser. Der spezifische
Widerstand des destillierten Spitlwassers betragt vorzugsweise >1 MOhm,
beispielsweise 18 MOhm. In den verschiedenen Béadern kénnen sich zusitziich
Ultraschallmodule befinden. Die Temperaturen werden vorteilhafterweise

zwischen 40°C und 80°C eingesteilt. Abschliefend werden die Scheiben
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getrocknet. Hierzu empfiehlt sich eine Trocknung, deren Leistung durch die
Temperatur und den Umluftstrom so geregelt werden mufl, daB nach AbschluB
der Trocknung die Scheibe nicht nur eine nicht feuchte Oberflache aufweist,
sondern auch keine signifikanten Mengen von kondensierter Restfeuchte auf
der mikroskopischen Gberfiiche vorhanden sind. In Kombination mit einer
Partikelfilterung der Luft und MaBnahmen zur Vermeidung von statischer
Aufladung wihrend des Trocknens miissen die Scheiben im Anschluff an den
Trocknungsvorgang so gestapelt werden, dafl keine Partikelkontaminationen

zwischen die Scheiben gebracht werden.

Anhand von Beispielen wird das erfindungsgeméfie Verfahren nachfolgend

naher erijutert.

Bereitstellung SiSiC

Zur Temperung wurden SiSiC-Platten in den MaBen 540*420*6 mm?®
verwendet, die iiber das SchiickerguBverfahren mit nachtraglicher Si-

Infiltration hergestellt wurden.

Die Oberfliche wurde mit 200er Korn SiSiC auf einer Metallschieifscheibe
geschliffen, bis eine Oberflachenrauhigkeit von max 5 um bei einer Planitit
vonr 60 pm tber die Diagonale erreicht wurde. Die Platten wiesen keine
angeschliffenen Blasen nach dem Schleifen grofer als 10 ym auf. Nach dem
Schieifvorgang wurden die Planen iiber 24 h in einer 6 molaren HCI-Losung

gelagent und anschlieffend abgewaschen.

Chemische Behandlung Glastyp AF45

Um den Glastyp AF45 wennmitielfrei zu Tempern, wurde das Glas einer Dicke
von 1,1 mm auf ein Format von 320*320 mm gebracht. Zum

BehandlungsprozeB wurde das Glas in einem EdelstahigefaB an den Seiten und
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am Boden durch Tefionrippen gehalten. Der Abstand wurde so gewdhlt, daB
das Glas nicht unter Spannung stand. Behandelt wurde das Glas in einer
Reinigungsanlage, deren erstes Becken mit einem Bad mit einem pH-Wert von
12 gefiillt war. Das Glas wurde bei einer Temperatur von 50°C fiir 5 Minuten
im Becken belassen. Anschliefend wurde der Korb mit dem Glas in ein
Spiilbecken mit destitlierten Wasser gebracht und dort ca. 3 Minuten belassen,
bis der Leitwert untef einem Wert von 1 uS lag, so daB der Korb in das
Saurebecken transportiert werden konate. Der pH-Wert wurde auf 2
eingestellt, und das Glas wurde bei einer Temperatur von 50°C fiir 5 Minuten

im Becken belassen.

AnschlieBend wurde der Korb erneut in ein Spillbecken mit destilliertem
Wasser gebracht und dort wiederum bis zu einem Leitwert von 1 S gespiilt.
Zum Abschluf erfolgte eine Reinigung in einem durch Umkehrosmose und
Elektroentionisierungsverfahren hergestelitern Reinstwasser bis zum Leitwert

0,5 uS. In diesem Becken ist ein Partikelfilter von 10 pm implementiert.

Wihrend der Behandlung wurde der Korb in allen Becken kontinuierlich um 6
cm nach oben und unten bewegt. In alien Becken mit Ausnahme der
Spiilbecken wurde Uitraschall eingesetzt. Dieselbe Bebandiung wurde auch fiir
Glas der Dicke 1,9 mm durchgefithrt. Die Trocknung erfolgte bei 200°C fir
20 Minuten.

Chemische Behandlung Glastyp D263

Glaser vom Typ D263 wurden bei einer Dicke von 1,1 mm auf ein Format von
340*360 mm? gebracht. Zum Behandlungsproze8 wurde das Glas in einem
EdelstahlgefdB an den Seiten und am Boden durch Schlitze in emem
Teflonband vertikal gehaiten. Behandelt wurde das Glas n einer
automatisierten Reinigungsaniage, die in einem Reinraum stand. Hierzu wurde

der Korb von einer Ablage aufgenommen und zum ersten Becken transportiert.
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Das Bad besaB einen pH-Wert von 12, und das Glas wurde bei einer
Temperatur von 60°C fiir 5 Minuten im Becken belassen. Anschliefend wurde
der Korb in ein Spiilbecken mit destilliertem Wasser gebracht, dort 5 Minuten
belassen und danach in das Siurebecken transportiert. Der pH-Wert wurde auf
2 eingestellt, und das Glas wurde bei einer Temperatur von 60°C fir 5

Minuten im Becken belassen.

AnschlieBend wurde der Korb erneut in ein Spiitbecken mit destilliertem
Wasser gebracht und dort 5 Minuten belassen. Zum Abschlu erfolgte eine
Reinigung in einem Kaskadenbecken (3fach mit je 5 Minuten) bis zu einem
gemessenen Leitwert von 0,05 uS. In diesem Becken war eine Partikelfilterung
von 5 um integriert. Die Temperatur in dem destillierten Wasser im
Spiilbecken und im Kaskadenbecken belief sich auf 60°C. Im letzten Becken
wurde der Korb mit einem Aushebemechanismus mit 1 cm pro Sekunde
langsam nach oben bewegt. Die Trocknung erfolgte in einem Trockenmodul
mit Hochleistungsschwebstoffifter Reinraumkiasse 100 fir 8 Minuten bei einer

Temperatur von 120°C.

Im AnschluB wurden die Scheiben im Reinraum verpackt und

erschiitterungssicher transportiert.

Temperung

Zum Stapein wurden die Scheiben in einem laufend mit gefilierter Luft
gespiilten Kasten (Flowbox) positioniert. Die SiSiC-Platten wurden mit Ethanol
gereinigt und danach neben die Scheiben ebenfalis in der Flowbox abgelegt.
Die Scheiben wurden mit Kunststoffhandschuhen am Rande angepackt und zu
einem 10er-Stapel auf einer SiSiC-Platte (geschliffene Seite nach oben)
aufeinandergesiapelt. AbschlieBend wurde eine geschliffene SiSiC-Platte mit
der geschliffenen Seite nach unten auf die oberste Scheibe gelegt. Das so

zusammengesetzte "Sandwich” wurde in einem Strahlungsofen positioniert, der
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durch 5 Regelzonen eine groBe Temperaturhomogenitit ermdglicht. Zur
Kontrolle wurden mehrere S-Thermoelemente (Pt/PtRh10; Thermoelemente, in
denen die Thermospannung durch das Metallpaar Platin (rein)/Platin mit 10 %
Rhodium legiert erzeugt wird) an dem Glasstapel positioniert. Die dort
gemessene Temperaturinhomogenitét in Z-Richtung und in X, Y-Richtung
{iberschritt einen Wert von + 3K wihrend der Temperung nicht. Ausgehend
von Raumtemperatur wurde das Glas mit einer Heizrate von 300°/h auf T,
erwarmt. Nach einer Verweilzeit T,,, wurde das Glas dann nach einer
hinsichtlich Struktur- und Spannungsrelaxation optimierten Kithlkurve bis auf
RT abgekiihlt.

Schrumpf bei einer spiteren Temperaturbelastung {Compaction)

Fiir die Messung der Compaction wurden die Scheiben vor der spéteren
Temperaturbelastung mit einern Raster aus eingeritzten Markierungskreuzen im
Abstand von 100 mm versehen. Die Abstinde aller benachbarten Markierungen
wurden vor und nach der spiteren Temperaturbelastung mit einer
Koordinatenmefmaschine vermessen. Die Temperaturbelastung fiir D 263
betrug 1h, 450°C, Aufheiz- und Kiihirate SK/min. Die Temperaturbelastung
fir AF 45 betrug 1h, 590°C, Aufheiz- und Kiihlrate 6K/min. Aus jedem Stapel
wurden drei Scheiben (eine aus der Mitte, die zweitoberste und die
zweitunterste) der Compactionmessung zugefihrt. Die Temperaturbelastung
wurde dabei im selben Ofen und unter denselben

Temperaturhomogenitatsrandbedingungen durchgefiihrt wie oben.

Es ergaben sich folgende Ergebnisse:
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Glas-Typ — Scheiben Nr.
“ 1 2 3
lrD263 -1 +3 1+2 343
AF 45 C+£3 245 1+4
Jj

Tab.: Al/l [ppm] fiir D 263 und AF 45 Glaser nach einer zusétzlichen

Temperaturbehandlung, gemessen fiir je 3 Glasscheiben.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zum Vorverdichten von Flachglasscheiben, insbesondere von
Displayglasern, bei dem auf mindestens einer Platte mindestens eine
Flachglasscheibe in einem Ofen einer Warmebehandiung im Bereich

von 300°C bis 900°C unterzogen wird, dadurch gekennzeichnet,
daBl die Warmebehandiung in einem Strahlungsofen durchgefiihrt wird,

in dem die Flachplasscheibe auf mindestens einer Keramikplatte mit
einer Wirmeleitfahigkeit aufiiegt, die im Bereich der
Wirmebehandlungstemperatur mindestens 5 mal so grof§ ist wie die der

zu behandeinden Glasscheibe.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf ein Stapel
aus Flachglasscheiben zwischen mindestens zwei Keramikplatten

angeordnet wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, da8
porenfreie Keramikplatten verwendet werden.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch
gekennzeichnet, daB Keramikplatten verwendet werden, die aus SiC

bestehen oder SiC aufweisen.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch
gekennzeichnet, dafl Keramikplatten mit einer solchen Dicke verwendet
werden, daB das Verhiltnis der gesamten Dicke der Keramikplatten zur
Glasstapelhthe mindestens 1/A-40W/(mK) betragt, wobei A die
Wairmeleitfihigkeit des Keramikmaterials im Bereich der

Wirmebehandlungstemperatur ist.
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch
gekennzeichnet, dal mindestens zwei Platten aus Silizium-infiltriertem

SiC verwendet werden.

Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, da8 die

Silizium-infiltrierten SiC-Platten dem Glasstapel zugewandt werden.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch
gekennzeichnet, dafi bei Verwendung von Siliziom-infiltrierten SiC-
Platten diese einem Feinschliff zur Erzeugung einer Rauhigkeit

Ry, < 10 pm, vorzugsweise < 1 pum vnterzogen werden, bevor sie mit

dem Glasscheibenstapel zusammengebracht werden.
Verfahiren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch
gekennzeichnet, da8 die Glasscheiben vor dem Zusammenfiigen zu

einem Stapel einer chemischen Behandlung unterzogen werden.

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet, daB die
chemische Behandlung folgende Schritte umfa8t:

- Eintauchen in eine Lauge mit einem pH-Wert > 10,
- Behandlung mit destilliertem Wasser,

- Behandlung mit einem sauren Medium mit einem pH-Wert <4,

wobel das saure Medium Tenside enthalten kanm,
- Spiilung mit destilliertem Wasser,

- Trocknung der Glasscheiben.
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11.  Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB das
destillierte Spilwasser einer Partikelfilterung bis 1 um unterliegt.

12.  Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, da8
der spezifische Widerstand des destillierten Spilwassers >1 MObm
betrégt.

13.  Verfahren nach einem der Anspriiche 10 bis 12, dadurch
gekennzeichnet, daB die Temperaturen der verwendeten Fliissigkeiten
zwischen 40°C und 80°C liegen.
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