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54)' VERFAHREN UND VORRICHTUNG ZUR BESTIMMUNG DER SCHAEUMTEM PERATUR VON GLAS

57) »Di'e'Erfmdung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Bestimmung der
schidumtemperatur von Glas durch Erhitzen einer Glasprobe bei einem Druck von 1000Pa. Das
liel der Erfindungist es, die Bestimmung der Schaumtemperatur mit geringerem Prifaufwand -
iowie hoherer Genauigkeit und Reproduzierbarkeit vorzunehmen. Dazuist ein objektives
rifverfahren und eine Vorrichtung dafiir zu schaffen. Die zu untersuchende Probe wird in einem
wvakuierbaren Laborofen in sinem Schmelzgefsl eingeschmolzen, danach die Temperatur
tufenweise um 5K gesteigert und fir Smin. gehalten. Dabei wird ¢in Unterdruck von 1 000 Pa

ber der Schmelze hergestellt. Durch eingetauchte Platinelektrode, mit angeschlossener

onstanter Spannung, wird die elektrische Leitfahigkeit kontinuier! ch gemessen. Beim

gkeit, bei gleichbleit ender oder steigender
t. Das Verfahren ist {ir eine automatisicite v
uktionstiberwachung, z.B. im ZweistufenprozeR zur

urzzeitigen Absinken der elektrischen Leitfshi
'emp.eratur, ist die Schaumtemperatur erreich
estimmung der Schaumtemperatur zur Prod
-G‘Iasseidenhérstellung geeignet. Fig.2
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Titel der Erfindung )

Verfshren und Vorrichtung zur Bestimmng dep
Schéumtemperetur von Glas ‘

dnwendungsgeetiet dep’ Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Bestimmung
der Schiumtemperatur von Glas durch kontinuierliches
Erhitzen einer Glasprobe iiber deren Erweichungs-
punkt hinaus, weiterer stufenweiser Temperatursteigerung<
mit zeitweisem Halten eineg Temperaturniveaus, auf dem
ein Unterdruck in der Atmosphire iber der Schmelze
erzeugt wird und eine Vorrichtung zur Durchfiihrung -
des Verfahrens, ' '

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Zur Bestimmung des Gasgehaltes von Glésern gibt es
aufwendige Vérfahren, bei denen im Vakuum die aus der
Glasschmelze bei:Wiedereinschmelzen einer Glasprobe
entweichenden,Gase, ZeBe gaschromatografisch oder
massenspektroskopisch qualitativ und quantitativ be-
stimmt werden. ; :

Zur einfacheren, mur quantitativen Bestimmng des Gag~
gehaltes von Glisern ist die Bestimoung der Temperatur
des erstmaligen Auftretens von Blasen im schmelz-
flissigen Glas (Schéumtemperatur) beim Erhitzen bei
Unterdruck geeignet (Steklo (1976) 1 (150), So 49 = 55).
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Die Bestimmug der Schaumtcmneratur wird insbesondere

zZu Produktlonsuberwachung eingesetzt, wenn 1n.elnem

technologiacken Abschnitt der Glasherstellung oder

Glasverarbeitung Gléser wieder aufgeschmolzen werden,

wie beispielsweise im Zweistufenprozeﬁ zur E-Glas-

“ seidenherstellung, und das Freisetzen von Gasblasen

- dabel vermieden werden muB, Ein Verfahren und eine
Vorrichtung hierzu sind in Sk1a¥ a keramik 26 (1976) 9, .
Se 262 = 264 beschrieben.

Dexr wesentliche Nachteil dieses und dhnlicher Verfahren
ist die visuelle Einschdtzung des Beginns der Blasen-
bildung. Neben der nachtelllgen subjektiven Bestimmung
dér Schiumtemperatur tritt eine Sichtbehinderung auf

- die Glasprobe wihrend der Untersuchung auf, die bedingt
ist durch dic von der heifien Glasprobe ausgehenden
Weirme- und Lichtstrahlung, sowie durch den Niederschlag
von leichtflichtigen Bestandteilen der Schmelze am
Glas der Beobachtungsoffnung. Diese Verfahren gewihr-

: leisten keine objektive Beurteilung der Schéumtempera-
tur. ’

!

Ziel der Erfindung

Bs ist das Ziel der Erfindung, ein Verfahren und eine
-~ Vorrichtung zur Bestimmung der Schiumtemperatur von

Glas zu schaifen, die den Priifaufwand senken und eine

hohere Genauigkeit und Reproduzierbarkeit aufweisen.

Darleguhz des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren .
zur Bestimmung der Schiumtempervatur von Glas zu ent-
- wickeln, bei dem das Auftreten von Gasblasen in einer
“erhitzten Glasprobe bei einer bestimmten Temperatur
anter vorgegebenem Unterdruck der Atmosphare’obaektlv )
:erfaBt wird sowie eine Vorrichtung fur dieses Verfahren

zu_schaffen, . -3 .



Der Lﬁsﬁng der Aufgabe liegt der erfinderische’Gedanke"'f”
zugrunde, daB die im erhitzten Glas vor sich gehenden
Verdnderungen beil Blasenbildungsbeginn verbunden sind

mit einem charakteristischen Verlauf der Spez1flschen :
elektrischen Leitfihigkeit der Schmelze. o
Die zu untersuchende Glasprobe wird wieder eingeschmolzen,
davach die Temperatur stufenweise um 5 K gesteigert und
fir ca. 10 min. gehalten. Wihrend das Teﬁpératurniveau
gehalten wird, wird ein Unterdruck von 1000 Pa iiber der
Schmelze hergestellt. Kontinuierlich wird dabei die
elektrische Leitfiéhigkeit der Glasprobe gemessen.

Tritt ein kurzzeitiges Absinken der elektrischen Leit-
fehigkeit auf, ist die Schiumtemperatur erreicht.

Das Verfahren wird in einem evakuierbaren Laborofen

zum Schmelzen und stufenweisen Erhitzen der.Glasprobék(
in einem SchmelzgefB durchgefiihrt, wobei in die Schmelze,
zentrisch im SchmelzgefdB, zwei vorzugsweise stabformige
Elektroden aus Platin oder #hnlichem Werkstoff mit
‘konstentem Abstand sowie ein Thermoélement bis'zu'einer
bestimmten Tiefe eintauchen. An die Elektroden wird eine
konstante Spannung angelegt und der Stromfluf rewistrlert;
Fur Gléser, die zu starker Schaumbildung neigen, ist -

das Schmelzgefaﬁ konisch ausgebildet, um zu gewdhr-
leisten, daB auch bel maximaler Gasentw1cklung und
Schaumbildung die Schmelze nicht aus dem uchmelzgefaﬁ
austritt.

~ Der wesentliche Vorteil des erfindungsgeméﬁen Verfahrens
besteht darin, daB die Schiumtemperatur frei von sub-
jektiven Fehlern bestimmt wird. Bine sténdige Beobachbung
@es Prifvorgenges kenn entfallen. Die Schwierigkeiten
bel der visuellen Beobachtung durch Strahlung und nieder-
o*eschlazgene flichtige Glasbestandteile am Glas der
Beobachtungsoffnunb entfallen.
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Des Verfahren ist 0éeignet fir eine automatische Be-

stlmmung der bchaumtemperatur bei grofien MeBreihen,
zs Bo zur Produktionsdberwachung. '

-

AusfuhrungsbeiSpiel

‘ Die Erflndung wird nachstehend an einem Ausfuhrungs-‘J
belspiel erlautert° : :

s

Eg zeigen: : | ' , !
Fig. 1. das Schema der Prufanordnung

Fig. 2 den Effekt des Schaumens auf die relatzve
elektrl sche Leitfahlgkeit. '

Das GefiB nit der Glasprobe 1 wird von unten mit Hilfe
¢iner Beschickungseinrichtung in ein vakuumdichtes
Rohr 2 gebracht, das sich in einem Labor-Schmelzofen 3,
%« Be Silitstabofen, befindet. Von oben durch die
kAbdeckung 4 des Rohres 2 ragt eine MeBsonde, deren
- Platinelektroden 5 mittig in das SchmelzgefdB 1 ein-
tauchen und einen Abstand zum Boden des Schmelzgefaﬁes 1
von ca. 10 mm haben, Ein en der MeBsonde angebrachtes.
Thermoelement 6 miBt die Temperatur im Glasbad.
An die Platinelekiroden 5 wird eine WechselsPannungsm
quelle mit vorzugsweise 8 V (50 Hz) angeschlossen.
Uber eineh mit den Platinelektroden 5 in Reihe geu
schalteten Widerstand 7 wird der upannungsabfall ge-
~messen, dexr proportional der Leitfihigkeit der Schmelze
1ste. Zur Glattung der MeBwerte mit gleichzeltlger
Déampfung von Storfrequenzen ist es notwendlg, einen \
\Leiterstrang je MeBstelle zu erden. Am Rohr 2 befindet
~ sich eine Offnung mit den Anschlufvorrichtungen fir
‘eine Vakuumpumpe 8,

_ Zur Bestimmung der Schaumtemperatur von z. Be- einem
E-Glas, wird die 10 g-Glasprobe von der Raumtemperatur
bis anf ca. 1350 K kontinulerllch erhitzt, - '
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Die weitere TemperaturerhShung erfolgt in 5 K-Stufen.
Wehrend men die Temperatur fiir 10 min, konstant hilt,
wird fiir 2 min. ein Unterdruck von 1000 Pa iiber der
Schmelze erzeugt, Tritt mit Erreichen des Unterdruckes
'in der Atmosphére lUber der Schmelze ein Abfall der :
relativen elektrischen Leitfshigkeit entsprechend Fig. 2
auf, liegt die Schiumtemperatur vor. Tritt der Abfall
- der Leitfdhigkeit noch nicht auf, wird die Evakuierung
des Rohres beendet und die Schmelztemperatur wird um
5 K erhtht. Auf dem neuen hheren Temperaturniveauvwird
nach 10 min. wieder ein Unterdruck filr 2 min. erzeugt und
‘der Verlauf der elektrischen Leitfiéhigkeit verfolgt.

Die Erfassung der MeBwerte erfolgt mit einem Schreiber 9
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Erfindungsanspruch

1o Verfahren zur Bestimmung der Schiumtemperatur
vbn’Glas durch kontinuierliches Erhitzen einer Glas~

_probe iber deren Erweichungspunkt hinaus, weiterer ‘

- stufenweiser Temperatursteigerung mit zeitweisem Halten
eines'Temperaturniveaus bis zur Einstellung des |
_Temperaturgleiohgewichts zwischen Schmelzofen und
Schmelzprobe und Brniedrigung des Druckes in dep |
. Atmosphére iibsr aer.Schmelze auf ca. 1000 Pa Wéhreﬁd\

- der Temperaturkonstahz, dadurch gekennzeichnet, daB

. dde stufenweise‘Temperatursteigerung um ca. 5 K und
die Haltezeit eines Temperaturniveaus ca. 10 min.
betridgt und daB kontinuierlich die elektrische Leit~

 féhigkeit der Glasprobe gemessen wird bis zum Auf- .
treten eines kurzzeitigen Absinkens der Leitféhigkeit, 
ausgeldst durch die 2-miniitige Erniedrigung des =
Druckes der Atmosphéire iiber dey Schmelze auf ca. 1000 Py
bei konstante: Schmelztemperatur, wodurch das Brreichen
der Schiumtemperatur angezeigt wird,

2« Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach
Punkt 1, bestchend aus einem evakuierbaren Laborcfen !
zum Schmelzen und stufenweisen Erhitzen der Glasprobe
~ in elnem Schmelzgefd8, dadurch gekennzeichnet, daB
' in das SchmelzgefsB zentrisch zwei vorzugswelse stab-
formige Elektroden aus Platin oder #hnlichem Werk-
gtoff miﬁ‘konstantem Abstand sowie ein Thermoelement

- | > 7T -



bis zu einer vorgegebeunen Tiefe in das schmelzfliissige
Glas einteucten, daB an die ilektroden eine konstante
Spannung ange»chlousen und der Stromflul kontinuier-
lich reglstszrt wird, zusammen mit der Glastemperatur,

3o Vorrichting nach Punkt 2, dadurch gekennZeichnet,
daB das Schme lzgefdB sich nach oben konisch erweitert.

ilerzu 2 Seiten Zeichnung
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