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1 ZIELSETZUNG UND AUFGABENSTELLUNG

Bei der Primirformgebung von anorganischen Glasschmelzen bei ca. 1000 °C in der
industriellen Glasverarbeitung werden die eingesetzten Formenwerkstoffe durch die heilen
Glastropfen, die im Abstand von wenigen Sekunden in die Formen eingespeist werden,
thermisch, mechanisch, tribologisch und chemisch hoch beansprucht, was zu einem starken
Verschleifl der Formen und als Folge davon zu Qualitdtsmidngeln bei den produzierten Glas-
artikeln fiihrt. Die Glasindustrie verlangt daher von den Formenherstellern Formen-
werkstoffe mit gleich bleibend hoher Qualitit und die Entwicklung neuer, verbesserter
Formenwerkstoffe.

Fir die Qualitdtskontrolle in der Herstellung und Weiterentwicklung von Formen-
werkstoffen ist es notwendig, die relevanten Eigenschaften der Werkstoffe zutreffend zu
charakterisieren. Wéhrend solche Eigenschaften wie z.B. Gefligestruktur, Schwei3barkeit,
Polierbarkeit, Wérmeleitfahigkeit, Temperaturwechselbestéindigkeit, Hochtemperaturhérte,
Oxidationsbestdndigkeit im metallurgischen Labor charakterisiert, bewertet und deshalb ge-
zielt weiterentwickelt werden konnen [1], sind diejenigen WerkstoftkenngroBen, die das
Kontaktverhalten gegeniiber heilen Glasschmelzen bestimmen, in Labortests bisher nur sehr
unzureichend charakterisierbar. Gerade aber das Kontaktverhalten von Formenwerkstoffen
ist in der industriellen Glasproduktion ein wichtiger, die Produktivitdt bestimmender
Kostenfaktor. Die Qualitdt der Glasprodukte sowie Produktionsgeschwindigkeit und
Standzeit der Formen unter den lang andauernden, zyklischen Beanspruchungen in der
Primédrformgebung von Glasschmelzen werden hauptsichlich vom Kontaktverhalten der
Formenwerkstoffe bestimmt. Die Glasindustrie fordert daher Werkstoffe, deren
Kontaktverhalten sich auszeichnet durch hohe HeiB3korrosionsbestédndigkeit, geringen Ver-
schleil3, geringen Abrieb und besonders durch eine moglichst hohe »Klebetemperatur«. Eine
hohe »Klebetemperatur« ist insofern besonders wichtig, da durch die in schnellen Abstdnden
aufeinander folgenden Pressungen die Formen immer stdrker aufgeheizt werden. Bei
Uberschreiten einer bestimmten Formentemperatur beginnt das Glas an den Formen
anzukleben (Abb. 1.1). Mit dem héufig verwendeten Begriff »Klebetemperatur« wird in der
Glasindustrie die Temperatur der Formen bezeichnet, bei der das heil geformte
Glasprodukt an der Formenoberfliche anklebt. Um das anklebende Glas wieder abzuldsen,
werden teilweise Zeitdauern bendtigt, die den maschinell ablaufenden Herstellungsprozess
von Glasartikeln stark behindern und teilweise zum Komplettstillstand der Produktion
fiihren konnen. Oftmals ist es sogar notwendig starke duflere Abzugskrifte aufzubringen,
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was meist die Zerstorung des Glasprodukts und im schlimmsten Fall auch eine
Beschidigung der Form zur Folge hat!. Eine hinreichende Produktionssicherheit ist deshalb
nur gewéhrleistet, wenn die Temperaturen der formgebenden Bauteile aller glasberiihrenden
Flichen in den IS?>-Maschinen deutlich unterhalb der so genannten »Klebetemperatur«
gehalten werden.

Abb. 1.1 Links: Foto nach Kleben von Glas an einem beschichteten Formenwerkzeug aus
Metall. Deutlich zu sehen ist das teilweise noch anhaftende Glas und die stark beschddigte
Oberfliche in der Mitte des Formenwerkzeugs. Mitte und rechts: Industrieller Pegel-
werkstoff, vor und nach Kontakt mit heifser Glasschmelze. Grofie Teile des Glases kleben
nach Herausfahren des Pegels aus der Schmelze am Werkstoff an [2].

Andererseits konnten erhebliche wirtschaftliche Vorteile nur dadurch erzielt werden,
dass die Formgebung bei mdglichst hoher Temperatur der Formenoberflachen durchgefiihrt
wird. Mit steigender Formentemperatur nehmen Gléitte und damit auch die Qualitdt der
geformten Glasoberflichen zu. Zusétzlich konnen groBere Umformgrade und hohere Ver-
formungsgeschwindigkeiten angewendet werden, ohne dass die Entstehung von Heifrissen
im Glas beflirchtet werden muss [3]. Bemerkenswerterweise kann dariiber hinaus dem
fliissigen Glasposten auch eine groBere Warmemenge wéhrend der Verweilzeit in der Form
entzogen werden [4], was eine Beschleunigung des Formgebungsprozesses und damit eine
Erhohung der Produktivitit mit sich bringt. Durch den Zwang deutlich unterhalb der
»Klebetemperatur« zu arbeiten, wird allerdings der Spielraum fiir eine derartige
Verfahrensfiihrung stark eingeschriankt. Aus diesem Grund sind die Glashiitten stark an der
Neuentwicklung und Optimierung von Formenwerkstoffen und Formenbeschichtungen mit
moglichst hoher »Klebetemperatur« interessiert. Um jedoch Optimierungen vornehmen zu

1 Bei Glasposten mit groBer Masse, wie zum Beispiel bei der Herstellung von Fernsehschirmen, ist teilweise
der Einsatz eines Presslufthammers als letztes Mittel zur Enthaftung erforderlich. Die grofen irreparablen
Schéden, die dadurch an den Formen entstehen, sind offensichtlich.

2 Individual section (vgl. Kap. 13).
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konnen, muss zuerst das Phdnomen des Klebens genauer untersucht und physika-
lisch/technisch besser verstanden werden.

Ziel dieser Arbeit war es deshalb, eine Versuchseinrichtung mit zugehdrigem Messver-
fahren zu entwickeln und zu erproben, mit dem das Haft-, Verschlei- und Abriebverhalten
von Formenwerkstoffen in Kontakt mit heilen Glasschmelzen reproduzierbar und praxis-
relevant charakterisiert werden kann. Dariliber hinaus sollte eine generelle Messvorschrift
zur Bestimmung der Klebetemperatur erarbeitet werden. Die Bedeutung eines praxis-
relevanten Priifverfahrens, bei dem aus Kurzzeitversuchen im Labor iibertragbare Aussagen
zum Langzeitverhalten im praktischen Einsatz ermdglicht werden, kann nicht hoch genug
eingeschdtzt werden. Es wird als wichtiges und kostengiinstiges Hilfsmittel dringend fiir die
Weiterentwicklung von Formenwerkstoffen und Formenbeschichtungen bendétigt. Das ent-
wickelte Messverfahren sollte anhand von ausgewihlten konventionellen Formenwerk-
stoffen getestet und die Ergebnisse mit Erfahrungswerten aus der industriellen Praxis ver-
glichen und bewertet werden. Aus den so erzielten Ergebnissen sollte ein Modell entwickelt
werden, mit dem eine vereinfachte makroskopische Beschreibung des Klebevorgangs
zwischen heilem Glas und Formenwerkstoffen ermoglicht werden sollte. AnschlieBend
daran sollte das Messverfahren beispielhaft an verschiedenen neuen, in der Entwicklung
befindlichen Formenwerkstoffen und Beschichtungen angewandt werden, um
richtungsweisende AnstoBe fiir weitere Materialentwicklungen geben zu kdnnen.






2 STAND DER FORSCHUNG, BEDEUTUNG FUR
DIE PRAXIS

Fiir die Spezifizierung und darauf aufbauend die Entwicklung von Formenwerkstoffen
mit moglichst hoher »Klebetemperatur« bietet die wissenschaftliche Literatur bisher weder
fiir die glasproduzierende Industrie noch flir die Formenhersteller ausreichende Unterstiit-
zung. Unter Experten besteht bislang nicht einmal Einigkeit iiber den physika-
lisch/chemischen Effekt, der dem Ankleben zu Grunde liegt. Wéhrend einige Autoren der
Meinung sind, dass chemische Eigenschaften das Kleben bestimmen [5-7], haben andere
wiederum klare Indizien dafiir gefunden, dass nur Temperaturverldufe in der Kontaktzone
fiir das Kleben verantwortlich sind [8-13].

Dariiber hinaus findet man in der Literatur weder eine klare Definition der so genannten
»Klebetemperatur« noch eine akzeptierte oder gar genormte Messvorschrift zu ihrer
Bestimmung. Auch kommen Praktiker der verschiedenen Glashiitten und Autoren wissen-
schaftlicher Veroffentlichungen bei ihren Untersuchungen zu teilweise widerspriichlichen
Aussagen tiber die »Klebetemperatur« verschiedener Formenwerkstoffe. Einige Autoren [5,
6, 14-19] haben signifikante Unterschiede fiir verschiedene Formenwerkstoffe ermittelt.
Fairbanks zum Beispiel zeigt bei nichtisothermer Versuchsfiihrung, dass sich die Klebetem-
peraturen von Gusseisen, verschiedenen Stdhlen, Nickel und Wolfram deutlich unter-
scheiden (Abb. 2.1). Andere Autoren haben festgestellt, dass das »Kleben« der Glas-
schmelze praktisch unabhéngig von der chemischen Zusammensetzung der Formenwerk-
stoffe und/oder der Formenbeschichtungen ist [9-11, 20, 21]. Als Beispiel seien hier die
Arbeiten von Smrcek [10, 22, 23] angefiihrt, der im Rahmen von isothermen Unter-
suchungen gezeigt hat, dass das Kleben bei Unterschreiten einer kritischen Viskositét
einsetzt — unabhédngig vom Formenwerkstoff und von der verwendeten Glasart. Er zeigt
zusétzlich, dass die kritische Viskositdt vom Pressdruck und von der Pressdauer abhingt
und gibt eine allgemeine Formel zur Ermittlung der kritischen Viskositét an:

logn, =0,81-log(p)+1,1-logT+6,08 (D)
wobei p der Pressdruck in Poise/cm® und t die Pressdauer in Sekunden bedeutet.

Detaillierter werden Teile der hier aufgefiihrten Verodffentlichungen in Kap. 6 im Kon-
text der in Rahmen dieser Arbeit erzielten Messergebnisse diskutiert. Zusdtzlich zu den
unterschiedlichen Ergebnissen der wissenschaftlichen Untersuchungen kommt erschwerend
hinzu, dass die Erfahrungen und Bewertungen verschiedener Glashiitten zu bestimmten
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Formenwerkstoffen und Formenbeschichtungen durchaus unterschiedlich und teilweise
sogar widerspriichlich sind. Die Griinde, die zu diesen verschiedenen Befunden gefiihrt
haben, sind bislang nicht geklart. Es wird vermutet, dass die Ursache hauptsichlich darin
liegt, dass die angewandten thermischen, geometrischen und dynamischen Bedingungen in
den unterschiedlichen Laborexperimenten verschieden sind und jeweils mehr oder weniger
stark von den (dynamischen) thermischen Verhéltnissen in der industriellen Praxis der Glas-
formgebung abweichen. Ein ebenfalls wichtiger Punkt ist, dass verschiedene Messungen der
Klebetemperatur teilweise mit Glasarten durchgefiihrt wurden, die sich in ihrer chemischen
Zusammensetzung deutlich unterscheiden.

Ne| Sample ' Adherence temperature (°F)
. T
Ferrous atloys SEIJO 10|00
1| Castiron (331%) |
2 | stainless steet 5 |
3 | T —

Steel  (045%C)

Steel (020°%C) _l—‘T—'

Steel {005°%C) |
_ I-—_———J :
Pure metals . S{IJO 10|DG

Steel (080°%C) Pt—l—l
B
- I

(S T

7 | Aluminum

8 | Nickel

9 | Tungsten ! . : . .
' I 500 1000

Legend wemssemsms initial adherence
——————— permanent adherence

Abb. 2.1: Originalmessergebnisse von Fairbanks [6]. Fairbanks unterscheidet in seinem
Experiment (heiffe Glastropfen fallen auf eine beheizte schiefe Ebene, die das Formen-
werkzeug darstellt) zwei verschiedene Grofsen: Die Grofe , inital adherence® ist die
Temperatur, bei der der Glastropfen kurz auf der Ebene hdingen bleibt, bevor er
schliefslich herunter gleitet. Die ,, permanent adherence “ stellt die Temperatur dar, bei der
der Glastropfen so stark auf der Ebene , kleben‘ bleibt, dass er nur noch durch eine von
aufsen angelegte Kraft zu bewegen ist.

Zum quantitativen HeiBabrieb von Formenwerkstoffen durch Glasschmelzen mangelt es
ebenfalls an systematischen wissenschaftlichen Untersuchungen und Verdffentlichungen.
Dies ist besonders misslich, da aus der tdglichen Praxis der Glashiitten offensichtlich wird,
dass die verwendeten Formenwerkstoffe bei den thermischen und mechanischen
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Belastungen der Glasformgebung deutlichen Verschlei3 durch HeiB3korrosion, Oxidation
und Abrieb zeigen. Insbesondere wird der Heiflabrieb an den Pegeln und an den Stellen der
Formen, an denen der Tropfen auftrifft, deutlich. Der Verschlei3 fiihrt zu einer Aufrauung
der Formenoberfldchen und damit zu Fehlern auf den geformten Glasoberflichen, sowie zu
einer Verschlechterung des Gleitverhaltens der Schmelze bei der Formgebung. Dem
erhohten Gleitwiderstand wird durch hédufigeres bzw. verstdrktes Auftragen von Formen-
schmiermitteln begegnet. Dadurch bilden sich stellenweise dicke Schmiermittelkrusten, die
von Zeit zu Zeit mit viel Aufwand wieder entfernt werden miissen. Bei der erforderlichen
Reinigung der Form wird mit den Schmiermittelkrusten auch ein Teil der Formen-
werkstoffoberfliche abgetragen, so dass schlieBlich die Dimensionen der Formen aus dem
zuldssigen Toleranzfeld laufen und die Formen verschrottet werden miissen.

Negativen Einfluss auf die Qualitdt der Glasprodukte haben insbesondere auch
Feststoffpartikel, die aus dem Abrieb der Formen und dem bisher immer noch notwendigen
Schmieren der Formen herriihren und bei der Formgebung auf die innere und &ufere Behil-
terwandung gelangen [24]. Sie kdnnen die Sauberkeit und Festigkeit gravierend beeintrich-
tigen, da die Gebrauchsfestigkeit von Glasgegenstéinden, wie z.B. Behdltergldsern, im We-
sentlichen durch Schwachstellen in der Glasoberfliche limitiert wird [25-27]. Es besteht
daher in hohem Maf3e ein Bedarf an verbesserten Formenwerkstoffen, und zwar beziiglich
der Verbesserung derjenigen Eigenschaften, die die Standzeit der Formen und die Qualitét
der Glasprodukte stark beeinflussen.

In einem fritheren Forschungsvorhaben des Fraunhofer IWM (AiF-Vorhaben-Nr.
11953N) »Glas im Kontakt mit Formgebungswerkstoffen flir die Hohlglasproduktion« [8]
wurden bereits erste Untersuchungen zur Heilkorrosion und zum Haft- und Klebeverhalten
verschiedener gebrduchlicher Formenwerkstoffe und einiger neu entwickelter keramischer
Hartstoffschichten durchgefiihrt. Dabei wurde eine Versuchsfithrung angewandt, in der die
Werkstoffproben zyklisch mehrere tausend Mal kurzzeitig in die Oberfliche einer Hohl-
glasschmelze flach eingedriickt und dann axial abgezogen wurden. Die dabei gemessenen
Abzugskrifte zeigten einen exponentiellen Anstieg mit der Temperatur der Formeinsitze
und lagen mit Ausnahme von Bornitrid (BN) bei allen getesteten Werkstoffen im gleichen
Streuband. Bei diesen Untersuchungen wurde festgestellt, dass das AusmaB3 der HeiB3-
korrosion der Formenwerkstoffe unter den angewandten Beanspruchungsbedingungen bei
den verschiedenen Werkstoffen sehr deutliche Unterschiede aufweist. Es ist mit der Oxi-
dationsbesténdigkeit der Werkstoffe korreliert und erfolgt im Wesentlichen durch fort-
schreitende Oxidation von der Formenoberfliche her in das Grundmaterial hinein. An
einigen Systemen von Substrat—Mehrlagenschichten wurde gezeigt, dass mehrlagige PVD-
Diinnschichtsysteme mit bestimmten terndren keramischen Schichtsubstanzen auf aus-
gewidhlten Grundwerkstoffen eine sehr hohe Oxidationsbestindigkeit aufweisen [28, 29].
Beziiglich des dort verwendeten Laboraufbaus muss betont werden, dass gegeniiber der
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sehr komplexen Beanspruchung der Formenwerkstoffe in der industriellen Praxis nur eine
vereinfachte mechanische Beanspruchung der Werkstoffproben senkrecht zu ihrer
Oberfliache nachgestellt wurde. Zwar konnte prinzipiell gezeigt werden, dass die Schadens-
bilder und -mechanismen, die in der industriellen Praxis an Formenwerkstoffen auftreten, im
kurzzeitigen Laborexperiment mit diesem relativ einfachen Priifverfahren verifiziert werden
konnen, dennoch ist der wesentliche Mangel der dort verwendeten Laborapparatur
gegeniiber den Beanspruchungsbedingungen der Praxis, dass die Auswirkungen der
mechanische Beanspruchung der Formen iiberlagert mit der Heilkorrosion, wie sie beim
Verpressen von frischen Glastropfen auftreten, nicht erfasst werden konnten. Fiir dahin-
gehende detaillierte Untersuchungen und weitergehende richtungweisende Aussagen fiir die
Praxis wurde in dieser Arbeit ein signifikant veréndertes, besser geeignetes Priifverfahren
entwickelt, das im nachfolgenden Kapitel 3 detailliert beschrieben wird.



3 EXPERIMENTELLE ARBEITEN ZUM
VERSUCHSAUFBAU

Die Dissertation wurde in mehreren Abschnitten durchgefiihrt. Ein wesentlicher Teil der
Arbeit bestand darin, eine funktionstiichtige Priifapparatur aufzubauen. Die Priifapparatur
sollte in einfacher Weise dem Formgebungsverfahren der industriellen Glasproduktion
nachempfunden sein (vgl. Kap. 13) und es damit gestatten, detaillierte Aussagen {iber die zu
untersuchenden Formenwerkstoffe im Kontakt mit verschiedenen hochviskosen Glas-
schmelzen machen zu koénnen. Unentbehrlich fiir die experimentellen Arbeiten ist es, eine
gute Reproduzierbarkeit der Messungen nicht nur iiber die Dauer eines Versuches, sondern
iiber viele Versuchsreihen zu erreichen. Die Anforderungen sind deshalb an jede einzelne
Komponente des experimentellen Aufbaus sehr hoch. Im nachfolgenden Kapitel werden die
einzelnen Komponenten sowie der Aufbau der Priifapparatur genauer beschrieben. Eine
detaillierte Beschreibung der entwickelten Priifmethode findet sich in Kapitel 3.2.

3.1 Der apparative Aufbau

Zu Beginn der Dissertation stand eine unvollstandig aufgebaute Priifapparatur zu Ver-
fligung, mit der es nicht moglich war reproduzierbare Messungen zum Klebe- und Ver-
schleifverhalten durchzufiihren. Wesentliche Komponenten, wie z.B. die Enthaftungs- und
Transfereinheit, waren nicht vorhanden. Aus diesem Grund wurden zu Beginn zahlreiche
UmbaumafBnahmen durchgefiihrt, um die Apparatur, wie sie momentan im Ist-Zustand
existiert, aufzubauen. Weiterhin wurde wihrend der Dissertation kontinuierlich an der Ver-
besserung der Priifapparatur gearbeitet und sukzessive Optimierungen vorgenommen, um
letztlich die notwendige Aussageschirfe und Reproduzierbarkeit der Messungen zu er-
reichen. Abb. 3.1 zeigt schematisch die zu Beginn der Dissertation bestehende Apparatur.
Die Apparatur bestand aus den Bauteilen: Pressmodul, Tiegel und Schere. Verschieden
Teile der Apparatur wurden grundlegend geédndert, teilweise wurden nur geringfligige Opti-
mierungen vorgenommen. Andere Bauteile wie z.B. die Probenaufnahme und Presseinheit
wurden nicht verdndert.
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Abb. 3.1: Prinzipskizze der urspriinglichen Priifapparatur mit den Bestandteilen Tiegel
und Pressmodul mit Ausschieber. Der Transfer des Glastropfens von der Schere zur Presse
erfolgte manuell mit Hilfe eines Fangtrichters.

3.1.1 Pressmodul

Die aufgebaute Presseinheit besteht aus einem symmetrisch angeordneten Stempelpaar.
Die Stempel bestehen im Wesentlichen aus einem quaderformigen Block aus Isolations-
material, in die eine regelbare Heizung integriert ist. Die bendtigte Stempeltemperatur von <
720 °C wird durch zwei 500 Watt Hochleistungsheizpatronen erreicht. Die zu testenden
Formenwerkstoffe werden in Form von runden Platten auf die Oberseite des jeweiligen
Stempels plan aufgespannt. Ein schnelles Auswechseln der zu untersuchenden Formen-
werkstoffe wird dadurch erméglicht. Die Konstruktion des Pressmoduls war vom Ziel
geleitet, eine sehr homogene Temperaturverteilung auf der Stempeloberfldche zu erreichen,
was letztendlich erreicht wurde. Fiir eine ausfilihrlichere Beschreibung mit detaillierten Kon-
struktionspldnen des Pressmoduls sei hier auf [30] verwiesen. Dort finden sich zusétzliche
Informationen iiber die durchgefiihrten Vorversuche, wie auch viele Werkstoffdaten der fiir
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das Pressmodul verwendeten Materialien. Aus Griinden der Vollstédndigkeit sind zusétzlich
detailliertere Konstruktionszeichnungen im Anhang (Kapitel 12) wiedergegeben.

Temperaturmessstellen
Formenvverk-

stoffprobe

/ Niederhalte-
-=—"" klemmen
o
- Isolations-

material

N

Heizblock
(Brenze)

N AT

Heizpatronen

Abb. 3.2: Prinzipskizze des Pressmoduls. Die zu untersuchenden Formen werden mit Hilfe
von Niederhalteklemmen an den Heizblock thermisch angebunden. Im Inneren des Blocks
befinden sich die Heizpatronen. Die Pressformplatte (@upen =45 mm, @upen= 60 mm, siehe
Abb. 12.3) kann bis auf eine Temperatur von ca. 720 °C geheizt werden. Nicht dargestellt
ist der spiegelsymmetrische Oberstempel an dem die Presskraft pneumatisch aufgebracht
wird.

3.1.2Tiegel und Schere

Zur Herstellung von Glasschmelzen niedriger Viskositdt wurde das Verfahrensprinzip
einer Tiegelschmelze mit Bodenauslauf (Tropfring) in Anlehnung an Tropfenspeiser in der
industriellen Glasverarbeitung verwendet. Der Aufbau des Tiegels und der Schere (siche
Abb. 3.4) basiert auf dem Konzept eines fritheren Forschungsvorhabens des Fraunhofer
IWM ,Untersuchungen zum Mechanismus des Scherenschnitts am Glastropfenspeiser
(AiF-Nr. 10398N) [31].

Ein Hauptbauteil der Priifapparatur ist ein vertikaler Spezialofen, der im Fraunhofer
IWM vollstandig im Eigenbau erstellt wurde, und einem ebenfalls speziell zusammenge-
setzten keramischen Tiegel mit Bohrung ¢ = 12mm im Tiegelboden. Der Ofen wurde zum
einen aus Griinden des teilweise schon vorhandenen Rohaufbaus, zum anderen aus Griinden
der einfacheren Konstruktion als extrem kurzer Hochtemperatur-Rohrofen ausgelegt, was
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zu einem stark asymmetrischen Temperaturprofil im Inneren fiihrt. Durch diesen Aufbau
ergibt sich der in Abb. 3.3 dargestellte Temperaturverlauf.
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Abb. 3.3: Inhomogene Temperaturverteilung im unbefiillten Tiegel aufgetragen iiber der
Hohe, gemessen vom Ausflussloch.

11— Temperatur in der Schmelze

Fullhéhe

Temperatur am Tropfring
“le—————— Temperatur am Glasstrang

T LZ=1_ scherenmesser

Abb. 3.4: Prinzipskizze des Laboraufbaus der Tiegelschmelze mit konstantem Gasiiber-
druck und Bodenauslauf-

Mit den verwendeten U-formigen Super-Kanthal Heizelementen von 140 mm Linge
konnen in der Ofenmitte Temperaturen bis ca. 1600° C erreicht werden. Als Tiegel wird ein
Rohr aus dicht gesinterter Aluminiumoxidkeramik (Sorte Al 23) von 330 mm Lénge und
70 mm AuBendurchmesser mit 6 mm Wandstirke verwendet. In das untere Ende des
Keramikrohrs ist eine geschliffene runde Keramikplatte als Tiegelboden eingekittet. Am
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Rand dieser Bodenplatte ist nach unten hin ein 10 mm breiter Keramikring aufgesetzt, der
den Tiegel gegen den Ofenboden abstiitzt und thermisch isoliert. Damit im Falle von Riss-
bildungen die Bodenplatte stabil bleibt, ist der kombinierte Tiegelboden mit einem speziell
gefertigten Haltering zusdtzlich gesichert. Bei Defekt und nachfolgendem Austausch des
Tiegels muss dieser Haltering ebenfalls ersetzt werden. In der Mitte der Bodenplatte be-
findet sich eine Bohrung von 12 mm Durchmesser, aus der die fliissige Glasschmelze
auslauft. Zwischen Stiitzring und Bodenplatte ist ein Platin-Thermoelement (Typ S) einge-
kittet, mit dem die Tropfringtemperatur dicht am auslaufenden Glasstrang gemessen wird
(Abb. 3.5). Der Tiegel hat ein Fassungsvermdgen von maximal 1000 g Glas. Die
Glasschmelzen fiir die Priifexperimente wurden jeweils aus Scherben (ca. 600 g) der ver-
schiedenen Glasarten erschmolzen, die von verschiedenen Glashiitten zur Verfligung gestellt
wurden.

Aufgrund des groBen Temperaturgradienten iiber die Hohe des Tiegels hinweg wird der
Tiegel selbst bei zeitlich konstanter Temperierung einer hohen thermischen Belastung aus-
gesetzt, weshalb seine Lebensdauer bis zur Bildung von ersten Rissen nur einige wenige
Monate betrigt. Ein Austausch des VerschleiBteils ,,Keramiktiegel“ ist nach Uberwindung
von anfinglichen Schwierigkeiten mittlerweile weitgehend problemlos und schnell moglich.

MAusfluss-
loch

Abb. 3.5: Foto der Temperaturmessstelle nahe des Ausflusslochs mit Durchmesser
¢ =12 mm. Nicht zu sehen ist der speziell gefertigte Haltering.

Bedingt durch die Heizelemente erhdlt man im Tiegel eine axial stark inhomogene Tem-
peraturverteilung, was sich direkt in der Temperatur des auslaufenden Glases bemerkbar
macht (Abb. 3.6). Beim Betrieb des Tiegels stellte sich heraus, dass die Temperatur
gemessen am Tropfring und damit die Temperatur des auslaufenden Glases nicht konstant
ist. Abb. 3.6 zeigt den zeitlichen Verlauf der Tropfringtemperatur bei zeitlich konstanten
Schnitten im Abstand von 4 Sekunden. Diese fehlende Stationaritdt diirfte mit der
inhomogenen Temperaturverteilung im Tiegel zusammenhingen. Die zeitliche Verdanderung
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der Temperatur hat die unerwiinschte Nebenwirkung, dass sich auch das Tropfengewicht
dndert, was in Abb. 3.6 und Abb. 3.7 ebenfalls zu sehen ist. Fiir reproduzierbare
Versuchsbedingungen sollte das Tropfengewicht jedoch mdglichst konstant sein.
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Abb. 3.6: Tropfentemperatur und Tropfengewicht in Abhdngigkeit der Zeitdauer des
Versuches bei zeitlich konstanten Schnitten (4 s).
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Abb. 3.7: Tropfengewicht vs. Zeit bei konstantem Gasiiberdruck (70 mbar). Die Schnitte
erfolgten in zeitlich konstanten Abstinden. Der grofse Einfluss der inhomogenen Tempera-
turverteilung im Ofen auf die Tropfengewichte spiegelt sich in der grofien Verdnderung
der Gewichte der geschnittenen Tropfen mit zunehmender Versuchsdauer wider.
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Durch groBlen experimentellen Aufwand konnte die Variation der Tropfengewichte im
Laufe eines Versuches deutlich verringert werden. Dazu wurde in einem ersten Schritt eine
Vorrichtung zur Beaufschlagung mit Uberdruck an das obere Ende des Tiegels angebaut.
Der angelegte konstante Uberdruck (p = 70 mbar) hat zur Folge, dass die heiBe
Glasschmelze deutlich gleichmiBiger ausflieBt als ohne Uberdruck. Im Laufe der
durchgefiihrten Untersuchungen zeigte sich, dass durch das Beaufschlagen mit der
Druckluft (Tpuekur = 25 °C) die oberste Schicht der Glasschmelze stark abgekiihlt wird, was
zu Problemen bei der Versuchsdurchfiihrung, hauptséichlich im fortgeschrittenem Stadium,
fiihrt. Deshalb wurde in einem zweiten Schritt in den oberen Bereich des Tiegels zwischen
Drucklufteinheit und Glasschmelze ein Reflektorblech aus poliertem Stahl eingebaut (Abb.
3.8). Durch diese MaBnahme konnte das starke Abkiihlen der Schmelze und damit der
starke Temperaturgradient im befiillten Tiegel abgeschwicht werden. Eine weitere
wesentliche Verbesserung besteht darin, dass nun der bisher fest eingestellte Gasdruck
speziell geregelt wird, so dass man der Variation der Tropfengewichte durch nachlassenden
hydrostatischen Druck entgegenwirken kann.

== Gasuberdruck
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- Lt Reflektorblech
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Y AR/ 4N 4
A A
V4

A 4

Fullhéhe

4

4

4
4
A
Va4

4 A

A
4

Temperatur am Tropfring

L— Scherenmesser

Abb. 3.8: Prinzipskizze des modifizierten Laboraufbaus der Tiegelschmelze mit Boden-
auslauf, Gasiiberdruck (zur Grobregulierung der Tropfengewichte), Reflektorblech sowie
mit Temperaturmessstelle nahe der auslaufenden Schmelze.

Mit Hilfe des regelbaren Gasiiberdrucks konnten die Tropfengewichte jetzt in erster
Néherung konstant gehalten werden. Im Laufe der Versuche erwies sich aus technischen
Griinden ein durchschnittliches Tropfengewicht von 2,5 g als ideal, weshalb die weiteren
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Versuche die Optimierung bei Tropfengewichten von 2,5 g Masse als Ziel hatten. Nach
zahlreichen Versuchen zeigte sich, dass mit einem konstanten Uberdruck von 35 mbar ein
breiter Sattel im Bereich 2,5 g erreicht werden kann (Abb. 3.9).
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Abb. 3.9: Tropfengewicht als Funktion der Zeit bei konstantem Gasiiberdruck (35 mbar)
und zeitlich konstanter Schnittfolge. Die Angabe Top, = 1140 °C bezieht sich auf die
Regeltemperatur der Ofensteuerung bei Versuchen mit der Glasart B270.

Die wohl wichtigste Verbesserung im Hinblick auf die Konstanz der Tropfengewichte
wurde dadurch erreicht, dass der Zeitpunkt des Scherenschnitts nicht mehr in zeitlich
konstanten Intervallen sondern mit Hilfe einer Lichtschranke {iber die Lange des Glasstrangs
gesteuert wird. Das bedeutet, dass die Tropfen jeweils bei der gleichen geometrischen
Lénge abgetrennt werden. Durch diese Neuerung ist es nun moglich, die Tropfengewichte
nicht nur iiber die Dauer eines Versuches, sondern iiber viele Versuchsreihen hinweg mit
relativ geringem Aufwand konstant zu halten. Die Schwankung der Tropfengewichte iiber
mehrere Versuchsreihen hinweg, bei denen jeweils ca. 200 Tropfen iiber die Versuchsdauer
von ca. 15 Minuten (850 Sekunden) geschnitten werden, betrdgt weniger als = 1,5% (vgl.
ADbbD. 3.10).
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Abb. 3.10: Zeitliche Verliufe der Tropfengewichte iiber mehrere Versuchsreihen
(Tofen =1175 °C,  Trropfiing = 985 °C)  hinweg. Verschiedene Symbole stehen fiir ver-
schiedene Versuchsreihen. Durch die umfangreichen Umbau- und Verbesserungsmays-
nahmen wurde es moglich, die Schwankung der Tropfengewichte auf einen Wert kleiner
+1,5% zu senken.

3.1.3 Tropfentransfer

Der anfinglich durchgefiihrte manuelle Transfer der geschnittenen Tropfen von der
Schere zur Presse erwies sich als kritisch fiir die Reproduzierbarkeit der Versuchser-
gebnisse. Zum einen erhdlt man durch die unterschiedlich langen Transferzeiten nicht zu
vernachldssigende Unterschiede in der Temperatur, die die Tropfen zu Beginn der Pressung
haben3, zum anderen werden die Tropfen, die manuell auf den Unterstempel transportiert
werden, hochst selten reproduzierbar zentral abgelegt und verpresst. Dies flihrt zundchst
dazu, dass die Presskrifte aufgrund der exzentrisch verpressten Tropfen stark schwanken.
Als Folge davon erhélt man verschiedene Warmetibergangsbedingungen (bzw. Wirme-
eintrdge) am Formenwerkzeug. Die Konsequenz ist, dass im Formenwerkzeug, bei nominell
gleichen Experimenten, unterschiedliche Temperaturen gemessen werden. Die Reproduzier-
barkeit der Messungen ist deshalb nicht zufrieden stellend. Abb. 3.11 zeigt die stark
schwankenden Presskrifte im Laufe eines Experiments. Dieses Problems wurde dadurch
gelost, dass in Anlehnung an die industrielle Glasfertigung eine Transferrinne in die

3 Siehe Kap. 5.1.3.
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Maschine integriert wurde. Durch diese mit speziellem Graphitgewebe ausgekleidete Rinne
werden die Tropfen direkt vom Ort des Schnitts zentral auf den Unterstempel transportiert.
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Abb. 3.11: Beispiel einer Folge von Pressungen mit stark schwankenden Presskrdften.

Des Weiteren waren Probleme, die durch Staub und lose Partikel verursacht wurden, zu
bewiltigen. Zwischen zwei Serien von Priifexperimenten kann sich im Laufe der Zeit Staub
auf dem Unterstempel ansammeln. Dies flihrt in der Regel zur Verfilschung der Haftdauer-
messungen in Richtung zu kiirzeren Haftzeiten. Aus diesem Grund wurde mit einer Tempe-
raturasymmetrie gearbeitet (vgl. Kap. 3.2) und dafiir Sorge getragen, dass das Ankleben
jeweils am Oberstempel stattfindet, was die Staubproblematik enorm vereinfacht.

Eine schematische Darstellung des aktuellen Zustandes der Priifapparatur ist in Abb.

3.12 gezeigt. Abb. 3.13 zeigt ein Foto der Priifapparatur. Mit diesem Aufbau wurden die im
Folgenden diskutierten Ergebnisse erzielt.
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Abb. 3.12: Schematische Darstellung der aufgebauten Priifapparatur mit den drei
technischen Verbesserungen (eingekreist): 1) Steuerung der Schnitte iiber die
Tropfenldnge mit Hilfe einer Lichtschranke. 2) Automatischer Tropfentransfer vom Schnitt
zur Presse durch eine mit Kohlenstofffasermaterial ausgekleidete Transferrinne. 3)
Abléseeinheit! bestehend aus getaktetem Kiihlluftgebldse und Ausschieber. Nicht zu sehen
ist die verfahrenstechnische Neuerung: Toversiemper = Tuntersiemper + 20K

4 Die Funktionsweise der Abldseeinheit wird in Kap. 3.2 beschrieben.
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Abb. 3.13: Foto der aufgebauten Apparatur.
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3.2 MeBRmethode und Durchfihrung

Die Versuchsfiihrung stellt sich nach Inbetriebnahme der Neuerungen (Abb. 3.12) wie
folgt dar:
Durch Anlegen eines konstanten Uberdrucks im Tiegel liuft die hochviskose Glasschmelze
aus dem Loch im Tiegelboden aus. Mit einer Parallelschere werden, {iber die Lénge des
Glastropfens gesteuert, jeweils 2,5 Gramm schwere Glastropfen abgeschnitten. Wahrend
des Versuchs wird das Tropfengewicht stindig manuell kontrolliert. Die abgetrennten
Tropfen werden durch die Transferrinne vom Ort des Schnitts zentral auf den Unterstempel
der Presse transportiert. Im direkten Anschluss wird der Unterstempel in die Pressposition
unter den Oberstempel manuell verschoben. Die Pressung wird anschliefend automatisch
gestartet. Nach Ende der Pressung offnen sich die Stempel ebenfalls automatisch. An
diesem Zeitpunkt wird optisch detektiert, ob der verpresste Glasposten anklebt. Die
Ergebnisse der nachfolgenden Messungen wurden, falls nicht explizit erwihnt, jeweils mit
folgenden Parametern erzielt:

— Glaseinwaage (Scherben) 600 g

— Tropfengewicht 2,5g (+1,5%)
— TropfenanzahlP ca. 200

— Transferzeit 4s

— Formentemperatur <720 °C

— Presskraft 900 N

— Pressdruck 2,5 MPa

— Pressdauer 5s

Da es ein wesentliches Ziel der Dissertation war, das ,,Klebeverhalten* verschiedener
Formenwerkstoffe zu bestimmen, wurden hauptsichlich Pressexperimente durchgefiihrt, die
zum Anhaften/Ankleben des heilen Glases an den Formenoberflichen fiihrten®. Um diese
anhaftenden Presslinge wieder zu l6sen, wurde eine Abldseeinheit konzipiert und aufgebaut.
Um im Falle des Anklebens eine Haftung ausschlieBlich am Oberstempel zu erhalten, wird
eine Temperaturdifferenz an Ober— und Unterstempel angelegt’: 20 K + Tys = Tos. Der
Vorteil dieser Versuchsfiihrung besteht darin, dass es im Gegensatz zur Haftung am Unter-
stempel, zu keiner Verfilschung der Messwerte durch lose Partikel kommt, die sich in der
Zeit zwischen zwei Versuchen, oder im Laufe der Versuchsdurchfiihrung auf dem Unter-

3> Verfahrentechnisch bedingt wird nur ca. jeder 5. geschnittene Tropfen verpresst.

6 Es sei hier noch einmal ausdriicklich erwihnt, dass es genau diesen Fall in der industriellen
Glasproduktion zu vermeiden gilt.

T Tys = Temperatur im Unterstempel, Tos = Temperatur im Oberstempel,
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stempel niederschlagen konnen. Aus dem selben Grund wurden die Stempel in regelméBigen
Abstidnden mit Graphitfilz abgewischt, um eventuell anhaftende Partikel zu entfernen ohne
dabei jedoch die Stempeloberfliche zu modifizieren oder gar zu beschadigen.

Mehrere Varianten einer Abloseeinheit wurden im Laufe der hier vorliegenden Disser-
tation getestet und aus verschiedenen Griinden wieder verworfen. Die letztlich verwendete
Abloseeinheit nutzt Erfahrungen zum thermischen Trennen [32] und arbeitet wie folgt:
Nachdem der Glastropfen zwischen den parallelen Platten verpresst wurde und ein Anhaften
stattgefunden hat, fihrt eine Kiihlluftdiise zentral unter den am Oberstempel anhaftenden
Pressling und blast diesen an. Zusétzlich zu dieser Kiihlung wird der Glaspressling
mechanisch angestoBen. Zahlreiche verschiedene Blas-Klopf-Kombinationen wurden
getestet. Ein getaktetes Abkiihlen mit dem Takt 1 Sekunde Anblasen und 2 Sekunden Pause
hat sich als reproduzierbarste Methode dargestellt, um sowohl anhaftende Presslinge
schddigungsarm abzuldsen, als auch reproduzierbare Haftdauermessungen durchzufiihren.
Die Zeit zwischen dem Pressende und dem Ablésen wird als Haftdauer angegeben. Findet
keine Haftung des Presslings am Stempel statt, wird die Abkiihlprozedur noch vor dem
Start unterbunden.

Weitere wesentliche Vorteile dieser Methode, im Vergleich zur Messung von
Abschiebekriften, sind zum einen, dass der Formenwerkstoff wesentlich schwicheren me-
chanischen Belastungen ausgesetzt ist. Zum anderen werden die Presslinge abgeldst, ohne
dabei vollstindig zerstort zu werden. Dies ldsst eine nachtrigliche Analyse der Presslinge
zu. Obwohl die Enthaftungsprozedur nach 20 Takten, was 60 Sekunden entspricht, auto-
matisch beendet wird, kdnnen vereinzelt Presslinge immer noch am Oberstempel anhaften.
Die Haftzeiten dieser Presslinge werden zusammengefasst und erscheinen in den Haftdauer-
diagrammen als Haftzeiten von 60 Sekunden. Dennoch miissen auch diese Presslinge vom
Oberstempel abgelost werden. Wichtig in diesem Fall ist es, die Oberfliche der Formen-
werkstoffprobe nicht zu sehr zu beanspruchen, da dies Einfluss auf die nachfolgenden
Messungen haben konnte. Als praktikabelste Methode hat sich folgende Prozedur erwiesen:
Ein Metallwiirfel (Kantenlédnge ca. 3 cm), der sich auf einer Temperatur von ca. 20°C
befindet, wird auf den noch haftenden Pressling plan angedriickt. In den meisten Féllen
findet in diesem Fall ein sog. Kriimelbruch statt, das heifit der Pressling zerspringt in viele
kleine Teile und 16st sich somit vom Formenwerkzeug. Trotz der Tatsache, dass bei dieser
Methode der Pressling verloren geht und im Folgenden nicht analysiert werden kann, wurde
wie beschrieben vorgegangen, da dies meist zum kompletten Ablosen des anhaftenden
Presslings flihrt. Es zeigt sich im Laufe der Arbeit, dass diese Methode die geringste
mechanische Belastung fiir die Stempel darstellt.
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3.3 Formenwerkzeuge

In Anlehnung an frithere Verdftentlichungen [6, 11] wurde die Formentemperatur, d.h.
die Temperatur, die vor dem Pressvorgang an den Stempeln gemessen wird, als Parameter
fir die ,,Klebeneigung™ der verschiedenen Formenmaterialien herangezogen. Da in dieser
Arbeit ausschlieflich Kleben am Oberstempel auftrat, ist im Folgenden, wenn von der
Formentemperatur die Rede ist, die Temperatur im Oberstempel in 2,5 mm Tiefe (T2 s5mm)
vor der Pressung gemeint. Eine ebenfalls sehr interessante Stelle um Temperaturen zu
messen, wire die Formenoberfliche vor, besser noch direkt wihrend des Pressvorgangs.
Diese Stelle ist jedoch messtechnisch nur duflerst schwer zuginglich, weshalb entschieden
wurde, eine Temperaturmessstelle im Inneren der Formenwerkstoffproben einzurichten.
Dazu wurden radiale Sacklocher jeweils in beide Formenwerkstoffproben gebohrt und in
diesen Mantelthermoelemente mit Hartlot fixiert. Zusitzlich befinden sich im Unter- und
Oberstempel jeweils Thermoelemente zwischen den Heizpatronen und in der Grenzfliche
zwischen Formenwerkzeug und Heizblock. Abb. 3.14 zeigt die Positionen der
Thermoelemente.

Glaspressling
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N| |~ Formenwerkstoffprobe
?\\\\\\\:\\\\\\\ﬁ ~_ Beschichtung der Ruckseite
/ (H“‘ Thermoelemente
i W e

— Heizpatronen

" Heizblock aus Bronze

Abb. 3.14: Detailansicht (schematisch) des Pressmoduls mit den Temperaturmessstellen.

Ein Vergleich der Temperaturen an verschiedenen Formenwerkstoffproben ist aber nur
dann sinnvoll, wenn sich zum einen die Bohrungen exakt in derselben Tiefe befinden, zum
anderen das Ansprechverhalten der Thermoelemente zumindest annéhernd gleich ist. Aus
diesem Grund wurden Vorversuche durchgefiihrt, wie sie in der Literatur [33] schon einmal
vorgeschlagen wurden.
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Dazu wurden die Pressplatten mit einem CO,-Laser mit konstanter Leistung (ca.
100 Watt) bestrahlt und gleichzeitig die Temperaturverldufe in den Stempeln registriert.
Abb. 3.15 zeigt den dazu verwendeten Versuchsaufbau; die Ergebnisse sind in Abb. 3.16
graphisch dargestellt.

Eine wichtige Grofe hierbei ist die ,.effektive Tiefe“, das heilt die Tiefe in der die
Thermoelemente nach dem gemessenen Ansprechverhalten liegen miissten. Diese kann man
durch eine geeignete Auftragung® (Abb. 3.17) relativ einfach bestimmen. Stimmen die effek-
tiven Tiefen mit den handwerklich gebohrten Tiefen iiberein, kann man auf gute thermische
Anbindung schlieBen und somit sind die Temperaturen in den verschiedenen Formenwerk-
zeugen vergleichbar.

Trigger-Thermo-
element (ThEq)
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| N _ 2
CO,-Laser H J y 2,5mm Tiefe
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B Leistungs-
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Leistungsmesser 7 i
zur winkelabhingigen THE T
Messung der Reflektion 3 Datenerfassung

Abb. 3.15: Versuchsaufbau zur Messung des Ansprechverhaltens der eingeléteten Thermo-
elemente in den Formenwerkzeugen. Die winkelabhdngige Leistungsmessung wurde in den
hier gezeigten Messungen nicht verwendet.

8 Hierzu miissen jedoch die thermischen Kennzahlen der Werkstoffe bekannt sein.
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Abb. 3.16: Ansprechverhalten der eingeliteten Thermoelemente in Pressplatten aus
verschiedenen Formenwerkstoffen. Aufgetragen ist die auf die auftreffende Lasserleistung
normierte relative Temperaturerhéhung ® in Abhdngigkeit von der Belichtungszeit. Die
unterschiedlichen thermischen Eigenschaften der Formenwerkstoffe fiihren zu stark unter-
schiedlichen Steigungen im Anfangsbereich.

3.3.1 Effektive Tiefe der Thermoelemente

Wie schon in Kap. 3.2 beschrieben, wurde durch Laserbeschuss (CO,-Laser, mit der
Wellenlédnge A = 10,6 um) das Ansprechverhalten der zu untersuchenden Formenwerkzeuge
getestet. Dazu wurde die Temperaturerhohung pro emittierter Laserleistung in
Abhingigkeit der Belichtungszeit mit Hilfe eines Leistungsmessgerites aufgezeichnet.

Betrachtet man in erster Ndherung einen idealen Kontakt zwischen zwei einseitig
unendlich ausgedehnten Korpern (Glas und Stempel), so gilt eindimensional, wenn das Glas
zum Zeitpunkt t=0 die Temperatur Tgs besall und die Wirme dem Glas entzogen wird
(Tias > Tstempe), der Zusammenhang zwischen der Temperatur (im Stempel zur Zeit t und in
der Tiefe z) und der Warmestromdichte q [34]:

1 Ja ¢t . 7’ 1
T(z,t) = Tgy, _X'\/;IO dt {q(t ) eXp|:— 4a(t—t')] (t—t')yz} (2)

9 Zu Beginn der Belichtung hatten die Formenwerkstoffplatten eine homogene Temperatur von
Tstare = 25°C.
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wobei a die Temperaturleitzahl und A die Warmeleitfahigkeit des Formenwerkstoffs be-
deuten. Die Problematik bei der allgemeinen Losung der Gleichung (2) liegt in der sich
dndernden Warmestromdichte q(t). Eine geschlossene Losung des Integrals ist so nur selten
moglich. Betrachtet man aber nicht den Kontakt Glas/Werkzeug (zeitlich veranderliche
Wirmestromdichte) sondern den Spezialfall der konstanten Wéarmestromdichte kann das
Integral geschlossen gelost werden. Experimentell wird dies durch den Beschuss mit einem
Laser realisiert, mit dem die Stempel fiir eine Zeitdauer t mit konstanter Leistung bestrahlt
werden. Mit zeitlich konstantem q erhélt man aus (2) ausgehend von der Starttemperatur
eine Temperaturerhohung des Formenwerkzeug gemaf:

2affat 2 )z
AT(z,t) = X L\/: exp[ 4-a-t] 5 erfc(z.mﬂ 3)

Fiir die Oberflache, also fiir z = 0 gilt:

AT(0,1)=29.. s (4)
A T
Fiir grof3e t geht (3) iiber in:

AT(z.) = %q - L\/a;t —g} 5)

Die Formeln (4) und (5) ergeben, wenn sie gegen Jt aufgetragen werden, Geraden mit
gleicher Steigung, wobei (4) den Nullpunkt schneidet, wihrend (5) um den Betrag

mn z
Yo=y75 ©

auf der Abszisse verschoben ist. Ein Thermoelement in der Tiefe z=z. ,,siecht” einen
Temperaturverlauf nach (5). Zur Bestimmung von z. trdgt man die Messkurve {iber+/t auf
[33]. Der Schnittpunkt des linearen Bereichs liefert nach (6):

Zegr = 2\}/—3 \/E (7

Eine typische Auswertung zur Bestimmung der effektiven Tiefe ist in Abb. 3.17 am Beispiel
Stellite 12 gezeigt. Die Temperaturleitfahigkeit, sowie die gefitteten Werte fiir \/K sind in
Tab. 1 aufgelistet.
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Formenwerkstoff ,
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4 A~ """~~~ - z,=25mm
/

0 0,8 2
Wurzel (t)

Abb. 3.17: Experimentelle Messkurve und Fit zur Bestimmung der effektiven Tiefe am
Beispiel Stellite 12. Die Temperaturleitfihigkeit (bei 20°C) von Stellite betrdgt: a = 2,9-
10° m’/s.

Werkstoff Wurzel t, Temperaturleit- Effektive Tiefe
(aus Fit) fahigkeit Zeft
Stellite 12 0,80 2,9-10° m’/s 2,50 mm
Gusseisen GGG40 0,72 7,7-10° m’/s 2,35 mm
Bronze NiBz 15 0,49 2,2:10° m*/s 2,55 mm

Tab. 1: Ergebnisse der Versuche zur Bestimmung der effektiven Tiefen an einigen typi-
schen Werkstoffen. Die verwendeten Werte der Temperaturleitfihigkeiten a beziehen sich
auf 20 °C.

Die Auswertung der Versuche an typischen Formenwerkstoffproben ergab:
Zefr = Zgebohrt £ 0,15 mm. Somit ist der Beweis der Funktionstiichtigkeit erbracht und auch die
gute thermischen Anbindung gezeigt.
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3.4 Messdatenerfassung

Eine Aufzeichnung eines typischen Priifexperiments (Abb. 3.18) umfasst inklusive Vor-
und Nachlauf die gesamten relevanten Daten. Hierbei handelt es sich um die Temperaturen
in den Stempeln (T,5), die Temperatur am Tropfring (T1r), die Presskraft, das Schnitt-
ereignis und insbesondere den Ablosezeitpunkt.

Da sich die Messsignale zeitlich nur relativ langsam dndern, kdnnen sie mit einem Mehr-
kanal-Linienschreiber hinreichend gut verfolgt und dokumentiert werden. Testmessungen
mit diversen digitalen Messwerterfassungssystemen zeigten keinerlei Unterschied. Lediglich
zur Erfassung zeitlich hochaufgeldster Signale wurde ein digitales Mehrkanal-Speicher-
oszilloskop!? verwendet.

R e WS R T——..._‘_g_/_‘j-ﬁ__;_/’_‘“——,__/'_‘ R SRR ﬁ'______/ﬂ;—.___ﬂ_i I G S B R
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Abb. 3.18: Ausschnitt aus den erfassten Daten wihrend eines Pressexperiments. Die
erreichte Konstanz der Presskrifte und der Wirmeeintrige (bzw. der Temperaturer-
hohungen) wurde durch eine Vielzahl von Umbaumafsnahmen erheblich gesteigert. Einge-
kreist gekennzeichnet ist der Temperaturverlauf bei lingerer Haftung d.h. bei lingerer
Abkiihlung mittels Pressluftkiihlung.

10 Nicolet 4094
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4 KLEBEVERHALTEN VON UNBESCHICHTETEN
FORMENWERKSTOFFEN

Ein Schwerpunkt dieser Dissertation waren Untersuchungen zum Klebeverhalten von
unterschiedlichen, unbeschichteten und beschichteten Formenwerkstoffen im Kontakt mit
hochviskosen Glasschmelzen verschiedener Glasarten unter praxisdhnlichen Beanspruch-
ungsbedingungen. Im nachfolgenden Kapitel sind die Ergebnisse der Messungen an unbe-
schichteten Formenwerkzeugen dargestellt.

4.1 Reproduzierbarkeit

Um Haftdauermessungen an verschiedenen Formenwerkstoffen sinnvoll vergleichen zu
konnen, muss die Reproduzierbarkeit der Pressungen iiber viele Versuchsreihen hinweg
gewihrleistet sein. Um dies zu erreichen, wurden zahlreiche Vorversuche und Opti-
mierungen durchgefiihrt. Nach Umsetzen dieser Optimierungsma3inahmen war es moglich,
die Presskrifte und somit auch die Wirmeeintrige in den Stempel gegeniiber fritheren
Messungen wesentlich konstanter zu halten. Dies wirkt sich ebenfalls positiv auf die Aus-
sageschidrfe der Experimente aus, da man nun in der Lage ist, exzentrisch verpresste
Tropfen, aber auch anderweitig nicht reproduzierbare Messwerte, wie z.B. Pressungen nach
iiberlangen Transferzeiten, die die Auswertung verfilschen wiirden, zu identifizieren und zu
selektieren.

Abb. 4.1 zeigt die Ergebnisse verschiedener Messreihen an der selben Werkstoffprobe.
Durch die Ergebnisse dieser Messungen, nimlich die gute Ubereinstimmung der verschie-
denen Messungen am selben Werkstoff ist die geforderte Reproduzierbarkeit erreicht, und
man kann sich im Folgenden oftmals darauf beschrénken, relevante Temperaturintervalle in
einer oder nur in einigen wenigen Messreihen zu vermessen. Im Folgenden werden solche
Messungen als ,,Sweep-Messungen® bezeichnet. Im Gegensatz zu den ,,normalen* Mes-
sungen, bei denen die Formentemperatur wéhrend einer Pressserie annidhernd konstant
gehalten wird, wird in diesem Fall wéahrend einer Pressserie die Temperatur der Stempel
monoton erhéht (Abb. 4.2). Man erhélt so sehr schnell Informationen zum Kleben bzw.
einen Gesamtiiberblick iiber das Klebeverhalten eines Formenwerkstoffs, was eine enorme
Zeit- und Kosteneinsparung darstellt.
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Abb. 4.1 Verschiedene Haftdauermessungen iiber mehrere Versuche hinweg mit dem
Formenwerkstoff Stellitel2 in Kontakt mit B270. Unterschiedliche Symbole stehen fiir ver-
schiedene Messreihen, also fiir verschiedene Tiegelfiillungen. Mit eingezeichnet ist eine

Hilfslinie als ,, guide-to-the-eye “.
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Abb. 4.2: Sweep-Messung am Werkstoff Gusseisen. Die dargestellten Messpunkte ent-
stammen allesamt einer Messreihe.
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4.2 Definition der unteren und oberen Klebe-
temperatur

Ein typisches Ergebnis einer Haftdauermessung ist in Abb. 4.3 gezeigt. Die Kurve kann
durch 2 KenngroBen beschrieben werden: die ,,untere” und die ,,obere” Klebetemperatur.
Bei sehr niedrigen Formentemperaturen bewegt man sich in einem Temperaturbereich in
dem das Glas mit an Sicherheit grenzender Wahrscheinlichkeit nicht anklebt (T < 540 °C).
Erhoht man die Formentemperatur so erhélt man erste Presslinge, die an der Formen-
oberfliche anhaften (T > 560 °C). Die Haftdauer bis zum L&sen der Glaspresslinge in
diesem Bereich liegt in der Grofenordnung einiger Sekunden. Ein relativ unproblematisches
Losen ist noch moglich. Gerade aber fiir die hohlglasproduzierende Industrie ist dieser
Bereich von besonderer Bedeutung. Bei der industriellen Herstellung von Flaschen muss
hochstes Augenmerk darauf gelegt werden, dass es unter keinen Umstdnden zum Ankleben
vom Glas an den Formenwerkstoffen kommt, da sonst der gesamte Fertigungsprozess zum
Erliegen kommen wiirde. Aus diesem Grund wurde die ,,untere* Klebetemperatur als Tem-
peratur definiert, bei der das erste Anhaften einzusetzen beginnt. Erhoht man die Formen-
temperatur weiter, so nimmt die Haftdauer zu, bis man schlieflich in einen Temperatur-
bereich gelangt, oberhalb dessen es nicht mehr moglich ist, Glas und Formenwerkzeug
schadigungsfrei voneinander zu trennen. Bei weiterer Erhohung der Formentemperatur ist
oftmals selbst ein schidigendes Trennen nur bedingt mdglich, d.h. es bleiben entweder Glas-
reste auf der Form kleben, oder aber Teile des Formenwerkstoffs bzw. der Beschichtungen
werden auf den Glaspressling transferiert.
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Abb. 4.3: Gemessene typische Haftdauerkurve hier am Beispiel Stellitel2. Mit einge-
zeichnet sind die jeweilige untere und obere Klebetemperatur.

Mochte man spezielle feinstrukturierte Bauteile fertigen, wie z.B. mikrooptische Kom-
ponenten oder Komponenten fiir die Telekommunikationstechnik, muss man eine gewisse
Viskositdt der Glasschmelze erreichen, um die Strukturen ausformen zu kénnen. Oftmals
liegen die zugehorigen Formentemperaturen schon weit oberhalb der ,,unteren* Klebetem-
peratur. Wichtiger Punkt in diesem Fall ist, bis zu welcher Formentemperatur man das Glas
noch vom Formenwerkstoff separieren kann. Die in Abb. 4.3 eingezeichnete ,,obere* Klebe-
temperatur (vgl. auch Abb. 4.5) ist die Formentemperatur, bei der die Haftdauer und damit
auch die Haftkraft ,,sprungartig® zunimmt (senkrechte Asymptote, T =602 °C) und bis zu
welcher ein Entformen {iblicherweise zu erreichen ist, also die Temperatur, bis zu der die
Formenwerkstoffe maximal geheizt werden sollten. Mit diesen beiden hier definierten Tem-
peraturen kann jeder Formenwerkstoff eindeutig beziiglich seines Klebeverhaltens
charakterisiert werden.

Einen detaillierteren Blick in den Bereich der unteren Klebetemperatur zeigt Abb. 4.4.
Man kann deutlich erkennen, dass es statistische Schwankungen im Bereich des ersten An-
haftens gibt. Wahrend einige Presslinge schon bei niedrigen Formenwerkzeugtemperaturen
anhaften, gibt es Presslinge, die bei hohen Formenwerkzeugtemperaturen immer noch keine
Haftung zeigen. Dies fiihrt zu folgender Definition der ,,unteren* Klebetemperatur:
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Abb. 4.4: Vergroflerter Ausschnitt einer typischen Haftdauerkurve im Bereich des ersten
Anhaftens.

Die untere Klebetemperatur wird definiert als der Mittelwert des Intervalls, das wie folgt
begrenzt ist: Die untere Grenze des Intervalls bildet die Formentemperatur, bei der der erste
Glaspressling an der Formenoberfliche anhaftet (aufwirts zeigender Pfeil in Abb. 4.4). Die
obere Grenze wird gebildet durch die Formentemperatur bei der der letzte Glaspressling
gerade noch nicht anhaftet (abwirts zeigender Pfeil in Abb. 4.4). Die Definition der
,oberen“ Klebetemperatur erfolgt in dhnlicher Weise. Der Unterschied besteht nur darin,
dass das Intervall anstelle Haften/Nichthaften, durch starkes Haften (t > 60 s) / nicht starkes
Haften (t < 60s) begrenzt ist (vgl. Abb. 4.5).
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Abb. 4.5: Ausschnitt einer typischen Haftdauerkurve im Bereich der starken Haftung.
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4.3 Messergebnisse

Fiir eine groe Anzahl verschiedener Metalle, Legierungen und Keramiken wurde das
Klebeverhalten fiir den Kontakt mit drei verschiedenen Glasarten ermittelt. In Kapitel 0 sind
die genauen Bezeichnungen der verwendeten Formenwerkzeuge angegeben. Die Presspara-
meter (siche Kap. 3.2) wurden, um einen quantitativen Vergleich zu ermoglichen, in den im
Folgenden présentierten Ergebnissen konstant gehalten, des Weiteren wurden die Ober-
flichen der Formenwerkzeuge auf Hochglanz (R, = 0,03 pum) poliert. Dies ist wichtig, um
keine Unterschiede im Kleben durch verschiedene Oberflichenrauheiten zu erzielen, wie sie
in fritheren Arbeiten z.B. [4] teilweise festgestellt wurden. Ziel der Untersuchungen war es,
das Klebeverhalten verschiedener Formenwerkstoffe mit stark unterschiedlicher chemischer
Zusammensetzung im Kontakt mit Glasarten mit unterschiedlichen Viskositédts-Temperatur-
Abhiéngigkeiten zu ermitteln.

4.3.1 Formenwerkstoffe in Kontakt mit Kalk-Natron-
Silicatglas B270

Die meisten industriell gefertigten Gliser sind Silicatgldser. Durch Alkali-Zusatz kann
die Schmelztemperatur im Vergleich zu Kieselglas abgesenkt und die gewiinschten Eigen-
schaften der Gebrauchsgléser eingestellt werden. Typischerweise besteht ein Kalk-Natron-
Silicatglas aus ca. 75% Sand (Si0O,), 12% Soda (Natriumoxid) und 12%Kalk (Calcium-
oxid). Mit einem solchen Silicatglas, namlich mit B270 [35], wurde die Entwicklung der
Priifprozedur betrieben und auch die ersten Haftdauermessungen durchgefiihrt. Abb. 4.6
zeigt die gemessenen Haftdauerkurven fiir drei in der Glasindustrie hdufig verwendete For-
menwerkstoffe (Tgias, inits = 860 °C)!1. Der qualitativ dhnliche Verlauf der Haftdauerkurven
st ebenso deutlich zu erkennen, wie auch die Unterschiede der verschiedenen Kurven in
ihren Positionen beziiglich der Temperaturachse. In Tab. 2 sind die gemessenen Klebetem-
peraturen der verschiedenen Formenwerkstoffe in Kontakt mit B270 aufgelistet. Jeder ange-
gebene Wert der Klebetemperatur setzt sich, wie vorab beschrieben, aus zahlreichen Einzel-
messungen zusammen. Die Unsicherheit in der Bestimmung der Werte wird in Kap. 9
gesondert diskutiert.

Frithere Untersuchungen an Formenwerkstoffen aus Bornitrid und Formenwerkstoffen
mit einer Bornitridbeschichtung (Kap. 2) zeigten klar einen deutlichen Abtrag des Bornitrids
bzw. der Beschichtung im Kontakt mit heiBem Glas. Auf der Oberfliche der gepressten
Glaser konnten mikroskopisch und makroskopisch deutlich Partikel aus Bornitrid
nachgewiesen werden. Das Bornitrid wirkt in diesem Fall also wie ein Trennmittel, das im

11 bzgl. der Glasanfangstemperatur sei hier auf das folgende Kapitel (5.1.3) verwiesen.
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Laufe der Versuche abgetragen wird. Eine Klebetemperaturbestimmung im o.g. Sinne ist

somit nicht sinnvoll!2,
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Abb. 4.6: Vergleich zwischen den Werkstoffen Stellitel2, Gusseisen (GGG40) und Bronze

NiBz15 im Kontakt mit B270.
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Formenwerkstoff Untere Obere
Klebetemperatur in °C Klebetemperatur in °C
Stellite 12 564 602
Gusseisen GGG40 580,5 636,5
Bronze NiBz 15 603,5 647
Stahl RGM17 574 625
Borierter Stahl 571,5 619,5
AIN 593 635,5
RSiC 584,5 609

12 Bei Einsatz eines Trennmittels (im industriellen Fall oftmals 6lhaltige Mittel) wird bei der beschriebenen
Enthaftungsprozedur nicht die Haftung des Glases am Werkstoff, sondern die des Trennmittels am Grund-
werkstoff gemessen.
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Tab. 2: Ergebnisse der Klebetemperaturbestimmung von verschiedenen Formenwerkstoffen
im Kontakt mit B270.

4.3.2 Formenwerkstoffe in Kontakt mit Bleikristallglas W3

Wird in einem Kalk-Natron-Silicatglas in groBerem Umfang Calcium im Gemenge durch
Bleioxid ersetzt, so erhilt man den Glastyp Bleikristallglas. Mit teilweise den gleichen sowie
auch zusitzlich anderen Werkstoffen wie in den Kap. 4.3.1 wurden Klebekurven fiir den
Kontakt mit dem Bleikristallglas W3 [36] aufgenommen. Abb. 4.7 zeigt eine typische Mess-
kurve; in Tab. 3 finden sich die gemessenen Klebetemperaturen wieder (Tgias, initar = 840 °C).

Formenwerkstoff Untere Obere
Klebetemperatur in °C Klebetemperatur in °C
Bronze NiBz 15 505 543
Stahl RGM17 505 533
ST 0020m 496 520
AIN 508 538
Quarzglas 260 268

Tab. 3: Ergebnisse der Klebetemperaturbestimmung von verschiedenen Formenwerkstoffen
in Kontakt mit Bleikristallglas W3.
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Abb. 4.7: Ergebnis einer Haftdauermessung an dem Formenwerkstoff AIN in Kontakt mit
Bleikristallglas W3.

4.3.3 Formenwerkstoffe in Kontakt mit Borosilicatglas
Boro 4.2

Viele wichtige technische Behélter werden aus Borosilicatgldser gefertigt, da diese sich
durch geringe thermische Ausdehnung und gute chemische Resistenz auszeichnen. Als
Beispiel fiir einen typischen Behélter aus Borosilicatglas sei hier das Reagenzglas genannt.
Aufgrund der groBBen Bedeutung des Borosilicatglases sowie auch der relativ schwierigen
Formgebung (bedingt durch die verhdltnismdBig hohe Transformationstemperatur) wurde
entschieden, zusétzlich Klebe- und VerschleiBmessungen von Formenwerkstoffen in
Kontakt mit dem Borosilicatglas Boro 4.2 [37] durchzufiihren. Eine Messkurve und die
gemessenen Klebetemperaturen verschiedener Formenwerkstoffe sind in Abb. 4.8 und Tab.
4 dargestellt (Tgias, initas = 1040 °C).
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Abb. 4.8: Haftdauerkurve fiir den Werkstoff Bronze NiBz 15 in Kontakt mit Boro 4.2.

Untere Obere
Formenwerkstoff Klebetemperatur in °C Klebetemperatur in °C
Stellite 12 625 Messung war nicht moglich!3
Bronze NiBz 15 651 702
Stahl RGM17 636 Messung war nicht moglich
ST 0020m 633 Messung war nicht moglich
AIN 650 685
Quarzglas 412 505

Tab. 4: Ergebnisse der Klebetemperaturbestimmung von verschiedenen Formenwerkstoffen

mit Boro 4.2.

13 Mit der aufgebauten Priifapparatur war es nicht immer méglich, die Formen auf geniigend hohe
Temperaturen zu heizen, um das obere Kleben beobachten zu kénnen. Technisch bedingt ist ein Heizen der
Formenwerkstoffproben auf eine maximale Temperatur (in der Form) von T > 720 °C beschrénkt.
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4.3.4 Parametervariation

Im Rahmen dieser Dissertation wurden ebenfalls Untersuchungen zum Einfluss der Ab-
formparameter, in diesem Fall Presskraft und Pressdauer, durchgefiihrt. Sdmtliche Unter-
suchungen dieser Art wurden mit dem Glas B270 und mit dem Formenwerkstoft AIN
durchgefiihrt. Der Vorteil der AIN Keramik besteht in der sehr verschleiBunempfindlichen
Oberfliche im Vergleich zu konventionellen Formenwerkstoffen wie z.B. Stahl oder Guss-
eisen. Selbst nach einer grolen Anzahl von Pressungen hat sich die Oberfldche der Keramik
kaum verdndert. Dies ist insofern von Bedeutung, da die Ergebnisse der Haftdauer-
messungen nur dann direkt vergleichbar sind, wenn sich auch nach ldngerer Einsatzdauer die
Oberfliche des Formenwerkstoffs nicht wesentlich verdndert hat. Neue und auch éltere
Messungen geben Anlass zur Vermutung, dass die Struktur der Oberfliche einen
signifikanten Einfluss auf das Klebeverhalten zwischen Formenwerkstoff und heiBem Glas
hat. Dies konnte direkt damit zusammenhidngen, dass der Warmeiibergangskoeffizient
(Glas/Werkstoff) eine deutliche Abhéngigkeit von der Oberflichenstruktur des Formen-
werkstoffes zeigt. Dies wird von Costa [4] explizit gezeigt. Sehr dhnliche Feststellungen
wurden von verschiedenen Autoren frither schon beschrieben [38-40], jedoch nicht beim
Kontakt zwischen Glas, sondern zwischen Polymeren und Formenwerkstoffen

Abb. 4.9 zeigt die gemessenen Haftdauerkurven einer Formenwerkstoffprobe aus AIN-
Sinterkeramik bei Anwendung von zwei verschiedenen Presskraften. Im Bereich der unteren
Klebetemperatur ist kein wesentlicher Unterschied erkennbar. Im oberen Temperaturbereich
kann man erkennen, dass sich die obere Klebetemperatur mit hdherer Presskraft und damit
folgend mit hoherem Pressdruck zu tieferen Temperaturen hin verschiebt.
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Abb. 4.9: Haftdauerkurve des Formenwerkstoffs AIN aufgenommen mit verschiedenen
Pressdriicken bei konstanter Pressdauer von 5 sec.

Dieser Effekt, dass die untere Klebetemperatur gemessen an unstrukturierten Ober-
flichen nur sehr schwach auf Pressdruckvariationen reagiert, wéihrend sich die obere Klebe-
temperatur mit zunehmendem Pressdruck deutlich zu tieferen Temperaturen verschiebt,
wurde bei allen getesteten Werkstoffen festgestellt. Dargestellt ist dies in Abb. 4.10.
Ebenfalls mit dargestellt ist die Klebeneigung eines Formenwerkstoffes mit einer raueren
Oberfliche. Auch hier wird die untere Klebetemperatur nur leicht beeinflusst, die Abhidngig-
keit der oberen Klebetemperatur von den Anpressbedingungen ist jedoch wesentlich ausge-
prégter als bei unstrukturierten Oberflachen.

Wie in Kap. 3.2 beschrieben, ist die Haftdauer als Zeitintervall zwischen Offnen der
Presse und Losen des Presslings definiert. Fiir den Vergleich verschiedener Presszeiten hat
es sich als zweckmafig erwiesen, die im Vergleich kleinste Pressdauer als Referenz zu be-
nutzen. Dies bedeutet, dass der Nullpunkt der Haftung unter Umsténden verschoben werden
muss. Mochte man zum Beispiel die Ergebnisse von Messungen mit Pressdauer 1 Sekunde
mit Messungen der Pressdauer 5 Sekunden vergleichen, so definiert man den Zeitpunkt ab
dem die Haftdauer gemessen wird als den Zeitpunkt des Offnens nach der kiirzesten
Pressdauer. Diese Mallnahme flihrt zwar zu einer Unsicherheit der Haftdauer der Messung
mit der groferen Pressdauer und zwar in der Grof3enordnung der Differenz der Pressdauern
(in diesem Fall: 4 s), ein Vergleich der Klebetemperaturen bei verschiedenen Pressdauern
erscheint jedoch ansonsten nicht sinnvoll. Im Rahmen der Messungenauigkeit sind keine
Unterschiede in der unteren Klebetemperatur zu erkennen. Die obere Klebetemperatur ver-
schiebt sich mit zunehmender Pressdauer zu niedrigeren Temperaturen hin (Abb. 4.11).
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Abb. 4.10: Abhdngigkeit der Klebetemperaturen von der Presskraft fiir die Werkstoffe AIN,
RSiC und RGM 17 (strukturierte Oberfliche).
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Abb. 4.11: Abhdngigkeit der Klebetemperaturen von der Pressdauer am Beispiel AIN.



5 ANALYSE DER THERMISCHEN VERHALTNISSE
IM VERSUCH

5.1 Die Temperatur des Glastropfens

Da die Temperatur des zu verpressenden Glastropfens einen wichtigen Einfluss auf den
Formgebungsprozess nimmt, wird im nachfolgenden Kapitel eine Abschitzung sowie eine
Messung der Glastemperatur vorgestellt.

5.1.1 Einfluss der Tropfentemperatur auf die Versuche

Im Vergleich mit sehr warmen Glasschmelzen, die sehr diinnfliissig sind, sind Glas-
schmelzen, die sich auf vergleichsweise niedrigen Temperaturen befinden, mechanisch
relativ einfach zu handhaben. Andererseits beschiddigen zu kalte Glastropfen die Oberfliache
der Formenwerkstoffe nachhaltig. Hauptsédchlich die Schnittmarken, also die Teile des
Tropfens, die beim Abtrennen vom Strang mit den kalten Scherenmessern in Kontakt waren
und dadurch besonders kalt sind, konnen die Oberfliche der Formenwerkstoffe stark
schédigen. Dies ist deutlich zu sehen in Abb. 5.1.

o 1 2 3 4 5 ] 7 g a 10 11 1z 13 14 mm um
[t 120

110
100

IDD

20

70
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Abb. 5.1: Oberflichentopographie einer Formenwerkstoffprobe nach dem Verpressen von
zu kaltem Glas.
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Die halbmondformigen Eindriicke stammen von zu kalten Schnittmarken. Um reprodu-
zierbare Versuche durchfiihren zu konnen, wurden deshalb vor allen Messreihen mit neuen
Gléasern zahlreiche Versuche zur Optimierung der Glastemperatur durchgefiihrt, deren Ziel
es war, einen Mittelweg zwischen Beschiddigung der Formenoberfliche und guter
Handhabbarkeit zu finden.

Neben der Sicherstellung einer iiber viele Messreihen konstanten Glastemperatur ist
jedoch auch die genaue Kenntnis der Glastemperatur von Bedeutung. Von groflem Interesse
ist nicht nur die Glastemperatur im Tiegel, sondern noch mehr die Glastemperatur instantan
vor dem Verpressen des Glastropfens, in der industriellen Glasherstellung, ebenso wie hier
in den durchgefiihrten wissenschaftlichen Untersuchungen. Der Glastemperatur kann direkt
eine Viskositit zugeordnet werden [41]. Ublicherweise wird die Viskositit (1) in der SI-
Einheit Pascal-Sekunde (Pas) gemessen. Zur Angleichung an Werte in fritheren Messungen
ist es aber oftmals zweckmiBig die Einheit dPas = 0,1 Pas (=Poise, P) zu verwenden.

Die Viskositdt ist eine die Glasformgebung dominierende Eigenschaft. Charakteristisch
fir Glas ist, dass der Ubergang vom viskosen (< 10* dPas) iiber den plastischen (10*
10°dPas) und den viskoelastischen (10°-10" dPas) bis hin zum sproden (> 10" dPas)
Zustand stetig verliuft. Bei Zimmertemperatur ist | im Bereich 10" dPas sehr hoch, es liegt
ein sproder Korper vor. Erhoht man die Temperatur nimmt 1 mehr und mehr ab und das
Glas wird verformbar. Verschiedene Glidser haben durch ihre verschiedenen chemischen Zu-
sammensetzungen verschiedene M-T-Verldufe. Manche Glaser weisen sehr steile Kurven
auf. Kleine Temperaturinderungen fiihren in diesem Fall schon zu groBen Anderungen der
Viskositét. Dies bedeutet, dass bei Abkiihlung der Gldser der Bereich, in dem eine Verfor-
mung moglich ist, schnell durchlaufen wird; man hat nur eine kurze Zeitspanne um die Ver-
formung durchzufiihren. Daher auch der Name: ,kurze* Gldser. Gldser mit flachen n-T-
Verldaufen werden analog als ,,lange™ Gldser bezeichnet. Bei nahezu allen Gldsern befindet
sich der Wendepunkt der n-T-Kurve im Viskosititsbereich von n=10" dPas. Die zuge-
horige Temperatur wird in Anlehnung an [42] als Transformationstemperatur T, bezeichnet.
Viskositdtskurven kann man recht gut durch die so genannte Vogel-Fulcher-Tammann-
Gleichung kurz VFT-Gleichung beschreiben [43-45]:

®)

logn(T) =A+ T B

0

A, B und T, sind die sog. VFT-Koeffizienten die durch Anfitten der Bestimmung von
Viskositdtsmesswerten berechnet werden [41]. Die VFT-Koeffizienten der 3 in dieser
Arbeit verwendeten Glasarten sind in Tab. 5 angegeben. Abb. 5.2 zeigt die zugehdrigen -
T-Kurven.
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VFT- Bleikristallglas Kalk-Natron- Borosilicatglas
Koeffizienten W3 Silicatglas B270 Boro 4.2
A -4,001334 -2,789119 -2,889137
Bin°C 6259,714 4496,030 6477,037
Toin°C 79,15893 228,9953 133,8516

Tab. 5: VFT-Koeffizienten der verwendeten Gléiser nach [37], [36] und [35] fiir den Fall,
dass 1 in Pas gemessen wird.

Die Viskositit ist stark abhdngig von der chemischen Zusammensetzung der Gliser, auf
die sehr komplexen Zusammenhénge soll hier jedoch nicht niher eingegangen werden. Fiir
eine detaillierte Betrachtung sei auf [41] verwiesen. Durch Beimischung verschiedener Be-
standteile dndern sich natiirlich auch die anderen physikalischen Gréf3en, wie z.B. Dichte,
Wirmeausdehnung, Wirmeleitfahigkeit etc. Diese Groen konnen in den oben genannten
Datenblittern der jeweiligen Glashiitten nachgeschlagen werden.

12
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Abb. 5.2: Viskositdts-Temperaturverlauf der verwendeten ,,langen* Gldser. Zusdtzlich im

Diagramm eingezeichnet ist der Verlauf eines ,, kurzen“ Phosphatglases (NaPoLi) [46].



50 Analyse der thermischen Verhdltnisse im Versuch

5.1.2 Mathematische Abschatzung

Bedingt durch den Zeitablauf zwischen Schnitt und dem Transfer des Tropfens in die
Pressposition resultieren Warmeverluste, die zu einer Erniedrigung der urspriinglichen
Tropfentemperatur von ca. 990 °C, gemessen am Ausflussloch (Tropfring), fiihren. Um die
Temperatur des Tropfens bei Pressbeginn eingrenzen zu konnen, werden die Wérmever-
luste, die hauptsdchlich durch Strahlung verursacht werden, abgeschitzt. Dariiber hinaus
wird durch Messungen mittels der Methode der Mischkalorimetrie die mittlere Tropfentem-
peratur bei Pressbeginn experimentell bestimmt (vgl. Kap. 5.1.3).

Fiir die Abstrahlung gilt das Gesetz von Stefan und Boltzmann. Die Temperatur des
Tropfens entwickelt sich gemél der Wérmebilanzgleichung:

V-c-p-aa—T:—G-S-A-(T“—T;) 9)

Hier sind A und V die Oberfliche und das Volumen des Glastropfens, c, p und € sind seine
spezifische Wirme, seine Dichte und der Emissionsgrad, T, ist die Umgebungstemperatur
und ¢ ist die Strahlungskonstante. Gleichung (10) wurde numerisch mit einem Zeitschritt
von 0,1 Sekunden {iber die Zeit integriert'4. Abb. 5.3 zeigt das Ergebnis.

Nach 5 Sekunden, was ungefédhr der Transferdauer vom Tropfring bis zur Presse ent-
spricht, hat sich der Tropfen des Kalk-Natron-Silicatglases, ausgehend von T, = 990°C auf
ca. 850°C abgekiihlt. Eine unter Umstdnden leicht abweichende reale Temperatur scheint
moglich, da es sich bei dieser Abschitzung nur um eine Ndherung handelt (reine Strahlungs-
verluste, keine Konvektion).

Statt der numerischen Integration der Wiarmebilanzgleichung ist auch eine analytische
Losung moglich, wenn T, << T 13: Durch Integration nach Separation der Variablen erhilt
man aus Gleichung (9):

301
T/TO:(1+3A8—GT0»[) 3 (10)

V-c-p

14 Vereinfachend wurde der Tropfen als zylinderformiges Objekt betrachtet. Daraus folgt fiir die
Oberfliche: A=r-d*/2 + m-d-h und das Volumen V = nt- d*-h/4. Die verwendeten Zahlenwerte finden sich in
Kap. 0. Es muss darauf geachtet werden, die Temperaturen in der Einheit Kelvin zu verwenden.

15 In dem hier vorliegenden Fall gilt: T, =300 K und T > 1020 K.
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wobei T die Glasanfangstemperatur ist.

1000 4 L Temperaturerniedrigung durch
: Strahlungsverluste Glasart B270
Ofentemperatur=1175 °C
Tropfringtemperatur ca. 990 °C
g-) 950 1 O Rekursion
c Nahrung (siehe Gleichung 11)
S 900
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—_
a
850 1
S
()
[l
800
750 1

0 2 4 6 8 10
Abstrahlzeit in s
Abb. 5.3: Abgeschdtzte Abkiihlung (rot) des Glastropfens durch Strahlungsverluste nach
Gleichung (9). Rekursion in Schritten von t = 0,1 Sekunden. Beim Verlassen des Tiegels
(t=0 Sekunden) besitzt ein Glastropfen der Glasart B270 eine Temperatur von ca. 990 °C.
Zusdtzlich mit eingezeichnet ist die Niherung (griin) nach Gleichung (10). Die Kurven
liegen im betrachteten Zeitintervall praktisch deckungsgleich iibereinander. Bei einer

Handlingdauer von anndhernd 4-5 Sekunden erhdlt man eine Temperatur vor dem Ver-
pressen von ca. 850°C.

5.1.3 Kalorimetrische Messungen

Um eine kalorimetrische Messung des Wiarmeinhaltes des Glastropfens, und damit die
mittlere Temperatur zu bestimmen, wird der heile Glastropfen anstelle des Verpressens mit
gleichem Zeitverzug in einem Dewargefd3 aufgefangen, in dem sich eine abgewogene
Menge deionisiertes Wasser bekannter Temperatur befindet. Wenn c;, m;, T, und ¢,, m,, T,
die spez. Wirmekapazitdten, Massen und Temperaturen der Korper 1 und 2 vor der
Mischung sind und Ty die gemeinsame Temperatur nach der Mischung, dann gilt die
,Richmannsche Mischungsregel“ [47]:

Cl'ml'(Tl_Tm):cz'mz'(Tm_Tz) (11)

Bevor eine exakte Temperaturmessung durchgefiihrt werden kann, muss jedoch zuerst die
Wirmemenge bestimmt werden, die durch das Erwdrmen des Dewargefiles flir die
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Messung verloren geht. Diese wird durch Mischung von 2 Teilen Wasser mit unterschied-
lichen Temperaturen und Ermittlung der Mischtemperatur bestimmt. Die Abweichung vom
theoretischen Wert ist die Warmemenge, die durch Erwdrmen des Dewargefdfles verloren
geht. In diesem Fall betrdgt die durchschnittliche Verlustwidrmemenge ca. 880 Joule.

Fallt nun ein 2,5 g schwerer Glastropfen (B270) in 50 g deionisiertes Wasser und erhoht
die Temperatur dadurch um 9 K, erhdlt man mit den bekannten Werten fiir Wasser und Glas
eine Glasanfangstemperatur von ca. 860 °C. Dies stimmt gut mit der obigen Abschétzung
iiberein, in der die Wirmeverluste durch Strahlung beim Transport des Glastropfens vom
Ofen zur Presse berechnet wurden. Derartige kalorimetrische Messungen wurden wieder-
holt stichprobenartig an allen Glasarten, die verpresst wurden, durchgefiihrt. Tab. 6 zeigt
die erhaltenen Glastemperaturen vor dem Verpressen. Die Unsicherheit bei derartigen
Messungen ist relativ grof. In Kap. 9 wird anhand einer Sensibilitdtsanalyse gezeigt, dass
die Glastemperatur und damit verbunden der groBe Fehler in ithrer Bestimmung nur einen
vergleichsweise kleinen Einfluss auf die spiteren Aussagen hat.

Borosilicatglas Kalk-Natron- Bleikristallglas
Boro 4.2 Silicatglas B270 W3
Eingestellte 1350 °C 1175 °C 1005 °C
Ofentemperatur
Initialtemperatur 1040 °C 860 °C 820 °C
Unsicherheit ca. £20K ca. £20K ca. £20 K

Tab. 6: Kalorimetrisch bestimmte Initialtemperaturen der verschiedenen Glassorten vor
Beginn des Pressens.

5.2 Die Temperatur an der Grenzflache Formen-
werkzeug/Glastropfen

5.2.1 Analytische Betrachtung

Um fiir die Effekte, die zum Ankleben des Glases fiihren, ein erstes Verstindnis zu
entwickeln, ist es hilfreich, die thermischen Verhéiltnisse des Verbunds Formenwerk-
stoff/Glas ndher zu betrachten. Die thermischen Verhéltnisse bzw. die Warmetransport-
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prozesse zwischen Glas und Formenwerkstoff sind im industriellen Prozess nur sehr
schwierig zu erfassen. Formenkiihlungen, Zusatzerwdrmung bzw. Nacherwirmung des
Glases und nicht zuletzt die Glas- und Formentemperaturen sind oftmals empirisch einge-
stellte Parameter deren Zahlenwerte nur ungenau oder aber gar nicht bekannt sind. Eine
einfache analytische Beschreibung der ablaufenden Warmetransportprozesse ist durch die
unbekannten Randbedingungen in diesem Fall nicht moglich. Mit der anwachsenden
Rechnerleistung der letzten Jahre findet man aber immer mehr numerische Beschreibungen
der Glasformungsprozesse in der wissenschaftlichen Literatur, die mit Hilfe inverser Rech-
nungen versuchen, den Prozess zu rekonstruieren und ndherungsweise zu beschreiben |2,
48-51]. Teilweise wird schon versucht den kompletten Prozess in 3D numerisch nach-
zubilden [52, 53]. Im Gegensatz zur industriellen Fertigung sind die thermischen
Verhiltnisse in Form und Glas bei Abformung in der aufgebauten Priifapparatur und die fiir
eine mathematische Beschreibung unbedingt bendtigten Temperaturverldufe an ausge-
zeichneten Stellen gut bekannt. Durch den geometrisch einfach gehaltenen Versuchsaufbau
ist es moglich, durch einige wenige vereinfachende Annahmen eine mathematisch ge-
schlossene Beschreibung der Temperaturverldufe zu erhalten.

Der einseitige, ideale Kontakt

Im Nachfolgen werden diese Néherungen kurz erldutert.

— Niherung 1:
Es wird angenommen, dass die beiden beteiligten Kérper unendlich ausgedehnt sind.
Aus den Messergebnissen und den in Kap. 5.2.2 beschriebenen Simulationsdaten
zeigt sich, dass an den Ridndern des Systems (Abb. 5.8, Konten 18) nur minimale
Temperaturerh6hungen festgestellt werden. Es scheint also, dass diese Ndherung in
erster Ordnung gerechtfertigt ist. Eine quantitativere Abschitzung dieser Naherung,
die auch teilweise fiir industrielle Simulationsrechnungen angenommen wird, findet
sich in [54].

— Niherung 2:
In den oben genannten numerischen Rechnungen werden jeweils dem speziellen Pro-
zess angepasste Warmelibergangskoeffizienten verwendet. In dem vorliegenden
Modell soll davon ausgegangen werden, dass Glas und Form sich sehr nahe
kommen, d.h. dass nahezu idealer Kontakt vorherrscht. In vielen Verdffentlichungen
wird detailliert darauf hingewiesen, dass sich zwischen Glas und Formenwerkstoff
ein mit der Zeit d&ndernder Wirmeiibergangskoeffizient ergibt [49, 55, 56]. Dieser
Wirmeitibergangskoeffizient ist endlich; es stellt sich also kein idealer Kontakt ein.
Neue, mathematische Untersuchungen zeigen jedoch, dass am Punkt, an dem das
Kleben einsetzt, der Warmeiibergangskoeffizient sprunghaft ansteigt [48]. Inwieweit
in der Realitidt idealer Kontakt besteht, bedarf weiterer grundlegender Unter-
suchungen. Fiir den Fall, dass das Kleben eingesetzt hat, sich Glas und Formen-
werkstoff verbunden haben, scheint diese Naherung aber gerechtfertigt.
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— Niherung 3:

Im vorliegenden Fall wird angenommen, dass der Hauptteil des Warmetransportes
durch Wirmeleitung bestimmt wird. Strahlungsbeitrdge werden nicht beriicksichtigt.
Im Fall, dass das Kleben eingesetzt hat und zwischen Glas und Werkzeug ein inniger
Kontakt herrscht, scheint diese Annahme gerechtfertigt. Zusétzlich wurden nur
Versuche mit farblosem Glas durchgefiihrt, welches tendenziell weniger
Strahlungsbeitrag beim Formgebungsprozess liefert [57]. Eine mathematische
Abschitzung zur Giite dieser Annahme findet sich in [4]. Aktuelle, sehr ausfiihrliche,
zum Teil jedoch nicht konsistente, numerische Betrachtungen zum Strahlungsbeitrag
bei der HeiBformgebung von anorganischen Gldser finden sich in [13, 58, 59] und
[60]. In diesen Arbeiten sind jedoch meist, im Gegensatz zu dem vorliegenden Fall,
farbige Gliser untersucht (griin, braun etc.).

Mit diesen Nédherungen soll nun im Folgenden der Temperaturverlauf an der Grenzfliche
zwischen Glas und Form berechnet werden. Abb. 5.4 zeigt vereinfacht die Ausgangs-
situation. Glas und Form befinden sich, kurz bevor sie in Kontakt gebracht werden, auf
unterschiedlichen Temperaturen (Tgias = 1100°C und Tgom = 500 °C). Typische thermische
Kennwerte von Glas und Formenwerkstoff sind in der Abbildung mit aufgefiihrt. Bringt man
nun zum Zeitpunkt t=0 Sekunden Form und Glas in Kontakt, erhdlt man mit
fortschreitender Zeit ein Angleichen der Temperaturen.
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Abb. 5.4: Ausgangssituation vor dem Kontakt des heiffen Glases mit dem kilteren
Formenwerkzeug. Die Grenzfliche ist durch den senkrechten Strich gekennzeichnet.
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Fiir die Kenntnis der Temperaturverldufe in Abhidngigkeit der Zeit und des Ortes ist es
erforderlich, die Fourier-Differential-Gleichung

9°T(x,1) _1dT(x,t) _
’x a ot

0 (12)
zu losen, wobei fiir die Temperaturleitfahigkeit a gilt:

azi (13)
c-p

Mit folgenden Randbedingungen in der Grenzfldche (Stetigkeit, Kontinuitdt bzw. Gleichheit
der Warmestrome):

To1s (0, 1) = Tp, (0,1) (14)
aT Form — aTGlas
7\4F0rm aX 7\4Glas aX (1 5 )

ldsst sich dieses mathematische Problem geschlossen losen. Eine Losung der partiellen
Differentialgleichung auf der Seite des Formenwerkstoffs lautet [34]:

T(x,t)=T;

orm

+ (TKontakt - TForm ) erfc {%} (16)

A Form t

wobei die Temperatur in der Grenzflache Tkonwke, durch folgenden Ausdruck gegeben ist:

T - T
TKontakt = T(O’ t) = TFonn + s com (17)
1+ 7\'Fonn aGlas

7\' Glas a

Form

Fiihrt man die Warmeeindringzahl (= thermische Effusivitét) b ein,
b= A-p-c, (18)

so vereinfacht sich (17) zu.
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b b
T — Glas T+ Form T 1 9
Kontakt bGlaS + b Glas b s + b Form ( )

Form Form

Aus (17) bzw. (19) ist zum einen ersichtlich, dass die Hohe der Kontakttemperatur nur
von den Anfangstemperaturen und den Wirmeeindringzahlen der beteiligten Partner ab-
héngt. Zum anderen sieht man, dass die Kontakttemperatur keine Zeitabhdngigkeit besitzt.
Dies ist eine Folge des angenommenen Spezialfalls und wird noch deutlicher wenn man sich
die Temperaturverldufe nach verschiedenen Zeiten betrachtet (Abb. 5.5). Dies bedeutet,
dass sich nach dem Kontakt instantan eine feste Temperatur in der Grenzfliche einstellt.
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Abb. 5.5: Temperaturverlauf im Bereich Glas, Formenwerkzeug und Grenzfliche. Die
verschiedenen Farben stehen fiir die berechneten Temperaturverteilungen zu ver-
schiedenen Zeiten [61].



Analyse der thermischen Verhdltnisse im Versuch 57

5.2.2 Numerische Betrachtung / Simulationsrechnungen

Zusétzlich zu der oben aufgefiihrten, analytischen Losung wurden numerische Rech-
nungen mit Hilfe der Finiten Elemente Methode durchgefiihrt, um die sich einstellende
Temperatur in der Kontaktzone zu bestimmen [62]. Die Anfangstemperatur des Glas-
tropfens zu Beginn des Pressens wurde durch Losung der Wéarmeleitungsgleichung be-
rechnet mit der Randbedingung, dass die Abkiihlung allein durch Strahlung erfolgt. Die
berechnete mittlere Temperatur stimmt erwartungsgemiBl mit dem in Kapitel 5.1.2
abgeschitzten und in Kapitel 5.1.3 gemessenen Wert {iberein.

Das Simulationsmodell

Das Simulationsmodell berechnet die Temperaturdnderungen, die sich aufgrund der
Wirmeleitung wihrend des Pressens einstellen. Strahlungsverluste wihrend des Presspro-
zesses bleiben unberiicksichtig. Die Geometrie ist axialsymmetrisch. Bei der realen Pressung
dndert sich die Form des Glastropfens stark. Die Simulation wurde mit der Endgeometrie
durchgefiihrt, das heif$t, die Formdnderung wurde nicht beriicksichtigt. Zu Beginn wird eine
Art ,,Steady-State-Zustand* in den Stempeln durch Vorgabe einer Oberflichentemperatur
so eingestellt, dass fiir den jeweiligen Formenwerkstoft an der Messstelle 2.5 mm im Ober-
stempel die gemessene bzw. als Bezugstemperatur gewahlte Temperatur (hier: 592.5 °C)
vorherrscht. Daneben wird dem Messpunkt zwischen den Heizpatronen eine Temperatur
von 600 °C vorgegeben. Um eine rechentechnische Vereinfachung zu erhalten, wurde
zwischen Glas und Stempel eine sehr diinne Zwischenschicht, die spiter den Wérmetiber-
gangskoeffizienten représentiert, angenommen [63].

Nachdem rechentechnisch ein stationdrer Zustand erreicht ist, wird in einem schr kurzen
Zeitschritt von 0.01 ps dem Glas der vorher berechnete axiale Temperaturverlauf vor-
gegeben. In einem dritten Schritt wird dann die eigentliche Temperaturfeldberechnung
durchgefiihrt. Hier wird nur noch die Temperatur der Heizpatrone vorgegeben, alle anderen
Temperaturen konnen sich frei einstellen. Die nachstehende Tabelle zeigt die Lage der
spater verwendeten Knotennummern.

Knotennummer Lage
6 Zwischen den Heizpatronen oben
18 Zwischen Heizblock und Pressformplatte im Oberstempel
29 2,5 mm unterhalb der Oberfliche des Oberstempels (T, s)
39 Oberflidche Oberstempel
43 Oberflidche Glas oben
53 Mitte Glas
63 Oberfliache Glas unten
67 Oberflidche Unterstempel
77 2,5 mm unterhalb der Oberfliche des Unterstempels (T )
88 Zwischen Heizblock und Pressformplatte im Unterstempel
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100 I Zwischen den Heizpatronen unten ‘

Tab. 7: Position der auf der Rotationsachse liegenden Knotenpunkte. Die entsprechenden
Kontennummern am Rand sind jeweils um 1000 erhoht (vgl. Abb. 5.7 und Abb. 5.8).

Berechnete Temperaturverliufe

Die berechneten Temperaturen zeigen die folgenden Bilder. Die fiktive Wéarmeleit-
fahigkeit der Grenzschicht wurde so angepasst, dass der gemessene Temperaturverlauf in
2.5 mm Tiefe im Oberstempel moglichst gut den experimentell bestimmten Verlauf
wiedergibt. Ein typischer Temperaturverlauf im Stempel am Beispiel des Bronzewerkstoffs
in Kontakt mit B270 ist in Abb. 5.6, die Temperaturverldufe an verschiedenen Knoten sind
in Abb. 5.7 und Abb. 5.8 dargestellt. Beziiglich der Lage der Punkte sei auf Tab. 7 ver-
wiesen.

Rotations-
achse

werkzeug

werkzeug

Formen- Formen-
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Glas-
pressling

|

Abb. 5.6: Oben: Temperuwuryeiu in uen rorrenwerszeugen mu Glaspressling zu Beginn
der Pressung. Unten: Temperaturfeld in den Formenwerkzeugen nach 5 Sekunden Press-
dauer am Beispiel von Pressformplatten aus Stellitel2. Die beiden Bilder sind mit ver-
schiedenen Farbskalen dargestellt.

Temperatur in °C

] 1063 -
600 - 1043 i

100 101 102 103 104 105
Zeit in Sekunden

Abb. 5.7: Temperaturinderung einiger Punkte im Glas. Die Knotennummern sind mit
angegeben. Man sieht deutlich die relativ schnelle Abkiihlung zu Beginn des Presspro-
zesses (bei t=100 s) mit Pressplatten aus Stellite 12.
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Abb. 5.8: Typische Temperaturdnderung einiger Punkte im Oberstempel (Stellite). Die
Knotennummern sind mit angegeben. Man kann erkennen, dass die Temperatur an der
Oberfliche (Knoten 39) deutlich iiber der in 2,5 mm Tiefe gemessenen Temperatur
(Knoten 29) liegt.

In den nachfolgenden Graphen sind die errechneten Temperaturverldufe in 2,5 mm Tiefe
und an den Oberflichen der verschiedenen Formenwerkzeuge im Kontakt mit der Glasart
B270, ausgehend jeweils von den Formenanfangstemperaturen, die dann zum ersten Kleben
fiilhren, gezeigt. Die werkstoffspezifischen Daten entstammen den Glasdatenbléttern, den
Datenbléttern der Formenwerkstofthersteller [35-37], sowie den Angaben der Lieferanten
der Werkstoffproben.

Die Ergebnisse der Simulationsrechnungen zeigen, dass bei verschiedenen Formenwerk-
stoffen im Kontakt mit derselben Glasschmelze (B270) die gemessenen, stark unterschied-
lichen stationdren Formentemperaturen (untere Klebetemperaturen) zu annihernd gleichen
maximal auftretenden Oberflichentemperaturen der Stempel flihren.
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Abb. 5.9: Temperaturinderung der Ober]%%jkiqt@ m 2,5 mm Tiefe des OS, Press-
formplatte aus Bronze bei Klebebeginn mit B270).
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Abb. 5.10: Temperaturinderung der Oberfliche und in 2,5 mm Tiefe des OS, Press-
formplatte aus AIN bei Klebebeginn mit B270.
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Abb. 5.11: Temperaturinderung der Oberflache und in 2,5 mm Tiefe des OS, Press-
formplatte aus GGG bei Klebebeginn.

5.3 Temperaturmessung an der Grenzflache
Pressling/Formwerkzeug

Wie aus den Betrachtungen aus Kap.5.2 ersichtlich, ist eine Temperaturmessung in der
Grenzschicht zwischen Glas und Formenoberfliche von enormem Interesse, da die dort vor-
herrschenden Temperaturen und damit die Viskositét 1 unter Umstidnden mafigeblichen Ein-
fluss auf die Haftung nehmen [10]. In der wissenschaftlichen Literatur findet man hierzu nur
sehr wenige Informationen. Mehrfach wurde versucht, mit Hilfe von verschiedenen
Simulationsrechnungen den Temperaturverlauf eines definierten Punktes im Werkzeug an
die Grenzfliche zuriick zu rechnen [11, 33, 48, 59]. Die Ergebnisse weichen jedoch mehr
oder weniger stark voneinander ab, was teilweise an den verschiedenen Ndherungen der
Autoren liegen kdnnte. Im Rahmen dieser Untersuchungen wurde eine Methode entwickelt,
mit der man die Temperaturverhiltnisse in unmittelbarer Umgebung der Grenzflichen er-
fassen kann. Fiir diese Messungen werden spezielle, selbst gefertigte Miniaturthermoele-
mente verwendet, da bei Verwendung von ,,groen Mantelthermoelementen die Wérme-
bilanz wegen der groBen Wirmekapazitit solcher Thermoelemente gestort wiirde. Zur
Messung wird das Miniaturthermoelement vor dem Pressen mit einem speziell fiir diesen
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Versuch aufgebauten Zusatzmodul zentral unter dem Oberstempel platziert. Das Thermo-
element registriert deshalb zundchst eine Temperatur, die zwischen der Oberflichen-
temperatur des Stempels und der Temperatur der Umgebung liegt (ca. 400°C). Beim
Verpressen wird das Thermoelement in den Pressling gedriickt (Abb. 5.12) und registriert
den Temperaturverlauf in der Ndhe der Grenzfliche Tropfen-Formenoberfliche (Abb. 5.13).
In diesem Fall wurde ein Temperatur-Peak von 725°C registriert, die Formentemperatur
betrug ungefihr 580 °C. Diese Temperatur liegt deutlich iiber den Werten, wie sie aus den
Simulationsrechnungen (Kap. 5.2.2) folgen. Dies ist jedoch nicht verwunderlich, da im
vorliegenden Fall (vgl. Abb. 5.12) nicht die reale Grenzflichentemperatur gemessen wird,
sondern eine Temperatur, die in Richtung der Glastemperatur (ca. 860 °C) hin verschoben
ist.

Im Hinblick auf Simulationsrechnungen, wie sie in einem anderen AiF-Forschungs-
vorhaben!® durchgefiihrt werden, konnte diese Art der Temperaturmessung sehr hilfreich
sein. Diese Temperatur regelmifig bei jeder Pressung zu messen war aufgrund des enormen
experimentellen Aufwandes moglich.

Abb. 5.12:Links: Miniaturthermoelement zur Messung der Temperatur nahe der Grenz-
schicht. Rechts: Schliff durch den Glaspressling (hell). Man sieht, dass die Messstelle (die
Schweifsperle) zwar in der Nihe der Zwischenschicht zwischen Glas und Formenwerkzeug
liegt, jedoch nicht ideal im Interface. Die wiedergegebene Temperatur ist somit nicht die
Grenzfldchentemperatur, sondern zur Temperatur des Glases hin verschoben.

16 AG100; ,Messung und Modellierung des Wirmetransports bei Formgebungsprozessen unter besonderer
Beriicksichtigung der Wérmetibergangskoeffizienten und des Wiarmetransports durch Strahlung® (Berg-
akademie TU Freiberg)
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Abb. 5.13: Mit einem Miniaturthermoelement gemessener Temperaturverlauf im Glas in
der Ndhe der Grenzfliche Glas / Formenwerkzeug.



6 DISKUSSION DER MESSERGEBNISSE VON
UNBESCHICHTETEN FORMENWERKSTOFFEN

Die numerischen Rechnungen zur Temperaturverteilung (Kap. 5.2.2) ergaben, dass die
maximale Temperatur der Werkzeugoberfliche am unteren Klebepunkt nur wenig vom
Formenwerkstoft abhéngt. Dieser Befund wird nun fiir alle Glasarten und Formenwerkstoffe
auf der Basis der in Gleichung (19) gegebenen analytischen Losung untersucht. Abb. 6.1
zeigt das Ergebnis dieser Auswertung. Wie man deutlich sehen kann, sind die
Kontakttemperaturen, wie sie sich am unteren Klebepunkt einstellen, flir verschiedene
Werkstoffe in Kontakt mit einem Glas in erster Ndherung unabhingig von der Wérme-
eindringzahl b. Die Kontakt-Temperaturen der verschiedenen Glasarten sind jedoch stark
unterschiedlich. Ebenfalls stellt man fest, dass die mit der mathematischen Naherung
analytisch errechneten Kontakt-Temperaturen fiir B270 (ca. 625 °C) in erster Ordnung mit
den numerisch erzielten maximalen Oberflichentemperaturen (ca. 609-624 °C) iiberein-
stimmen.

Uber die ,Kontakt-Temperatur“!” kann man dem Glas in der Grenzfliche direkt eine
Viskositit, die sog. Kontakt-Viskositdt Nkonwake Zuordnen:

B (20)

Kontakt ~ 10

log nKontakt (T) = A +

Die aus den Néherungen (Kap.5.2.1) folgende Zeitunabhédngigkeit der Kontakt-Tempe-
ratur wirkt sich ebenfalls direkt auf die Kontakt-Viskositét aus, die unter den beschriebenen
Annahmen wiederum eine zeitunabhéngige Grofle des Systems darstellt. Mit Gleichung (20)
kann man die Kontakt-Viskositdten von verschiedenen Gldsern im Kontakt mit
verschiedenen Formenwerkstoffen, die sich auf unterschiedlichen Temperaturen befinden,
berechnen. Fiir die drei gemessenen Gldser im Kontakt mit den verschiedenen
Formenwerkstoffen ist dies am Punkt des unteren Klebens in Abb. 6.2 graphisch dargestellt.

17 siehe Gleichung (19)
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Abb. 6.1: Berechnete Kontakttemperaturen verschiedener Werkstoffe bei der unteren
Klebetemperatur in Kontakt mit verschiedenen Glisern.
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Abb. 6.2: Berechnete Kontaktviskositiit (n = 10*° Pas) verschiedener Gléser in Kontakt mit
verschiedenen Formenwerkstoffe.



Diskussion der Messergebnisse von unbeschichteten Formenwerkstoffen 67

Es zeigt sich also, dass das untere Ankleben durch die sich einstellende Viskositdt in der
Grenzfliche dominiert wird. Wird diese kritische Viskositdt unterschritten, bei den hier
angewendeten Pressbedingungen mM=10>° Pas, beginnt das Glas am Formenwerkstoff
anzukleben. Diese Viskositdtsgrenze ist im Wesentlichen unabhédngig von den chemischen
Eigenschaften der Formenoberfliche und auch von der chemischen Zusammensetzung des
Glases. Diese Feststellung wird im Folgenden als Viskositdtshypothese bezeichnet.
Graphisch ist die Feststellung in Abb. 6.3 deutlich gemacht.
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Abb. 6.3: Typische Viskositdts-Temperaturkurve. Bei Unterschreiten einer allgemeingiil-
tigen Viskositdtsgrenze (grau schraffiert) setzt das erste Ankleben ein.

In wie weit die Hypothese Giiltigkeit besitzt, soll im nachfolgenden Kapitel explizit auf-
gezeigt und diskutiert werden.

6.1 Test der ,,Viskositats-Hypothese*

Um die Giiltigkeit der Hypothese zu testen, wurden Haftdauermessungen an einem
Modellwerkstoff durchgefiihrt, der in der Glasindustrie als Formenwerkstoff nicht ein-
gesetzt wird. Durch den Test an einem solchen Modellwerkstoff mit sehr groBer bzw. sehr
kleiner Warmeeindringzahl ist es moglich, den Wertebereich der Wéarmeeindringzahl sehr
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weit zu spreizen (vgl. Abb. 6.1) und somit die Hypothese auf einem grofen Gebiet der
Werkstoffe zu testen.

Nimmt man nun an, dass die mikroskopisch ablaufenden Vorginge beim Anhaften von
Glasschmelzen an den Formenoberflichen durch die makroskopische GroBe ,,Viskositét*
dominiert wird, das heif3t, dass das erste Ankleben ab einer kritischen Kontakt-Viskositét
einsetzt, ist man in der Lage, die Formentemperaturen die zu genau dieser Viskositit fiihren,
zu berechen. Man kann also aus dem Wert fiir die Wirmeeindringzahl des Formen-
werkstoffs, der n-T Abhéngigkeit des Glases und der Glasinitialtemperatur vor dem Ver-
pressen die untere Klebetemperatur vorhersagen. Nimmt man an, dass jeweils am Punkt des
ersten Anhaftens (untere Klebetemperatur) m,, .= 10%° Pas = konstant ist fiir alle
Glasarten und fiir alle Formenwerkstoffe, folgen direkt fiir die jeweiligen Glaser die zuge-
horigen Kontakt-Temperaturen

Kontakt — L + T0 (21)

logng —A

Durch einfaches Umformen von Gleichung (19) und Einsetzen von Gleichung (21) erhélt
man die jeweiligen Formentemperaturen die zum Kleben fiihren:

B +T _ bGlas

T =
Klebe, unten lognK —A 0 bForm LlognK -A

+ T0 - TGlas] (22)

In Abb. 6.4 sind die Ergebnisse dieser Umformung filir die drei unterschiedlichen Gladser
graphisch illustriert.

Um die Belastbarkeit der Annahme zu priifen, wurde versucht, das Klebeverhalten mit
Modellwerkstoffen zu messen. Um eine moglichst aussagekriftige Messung, in diesem Fall
stark unterschiedliche Klebetemperaturen zu erzielen, wurden Untersuchungen an einem
Werkstoff mit sehr kleiner Warmeeindringzahl durchgefiihrt - ndmlich an schwarzem Quarz-
glas. Die sehr kleine Warmeleitfihigkeit des Quarzglases im Bereich A = 1,3 m™-K'-W hat
eine ebenfalls sehr kleine Wirmeeindringzahl von b = 2,56-10° W-s2.m™>K" zur Folge. Die
Ergebnisse der Priifexperimente mit Quarzglas und die gemessenen ,unteren®
Klebetemperaturen sind in Abb. 6.5 eingezeichnet. Wie man ersehen kann, liegen die
gemessenen Klebetemperaturen des Formenwerkstoffs Quarzglas im erwarteten Bereich der
prognostizierten Kurven aus Abb. 6.4. Dies ist ein weiterer Hinweise darauf, dass die
Viskositits-Hypothese allgemeine Giiltigkeit hat. Weitere Detailtests der Hypothese mit
Formenwerkstoffen mit sehr hoher Wérmeeindringzahl schienen angesichts des u. U.
geringen Aussagewertes (die Klebetemperaturen wiirden nur geringfligig hoher als die
Klebetemperatur von AIN bzw. Bronze erwartet werden) nicht notwendig.
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Abb. 6.4: Berechnete Formentemperaturen als Funktion der Wdrmeeindringzahl der
Formenwerkstoffe fiir die verschiedenen Gldser, die zur kritischen Viskositdt fiihren als
Linien dargestellt. Die Punkte im Graph reprdsentieren die gemessenen Klebetempe-
raturen.
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Abb. 6.5: Berechnete Vorhersage (Linien) und Messwerte (Punkte) der unteren Klebe-
temperaturen inklusive des Formenmodellwerkstoffs Quarzglas (mit Pfeil markiert) im
Kontakt mit den 3 Glasarten.

6.2 Vergleich mit friitheren Arbeiten

Nachfolgend sollen sowohl die Messergebnisse als auch deren Interpretation im Umfeld
fritherer bislang als widerspriichlich erscheinender Verdffentlichungen zum Klebeverhalten
betrachtet werden. In Kap. 6.1 wurde gezeigt, dass die Viskosititsgrenze, die zum Kleben
fiihrt, praktisch unabhédngig von den chemischen Eigenschaften der Formenoberfldche und
auch von der chemischen Zusammensetzung des Glases ist. Die chemische Zusammen-
setzung des Glases bestimmt jedoch die n-T Kurve des Glases. Was dies bedeutet, wird sehr
deutlich, wenn man die Arbeit von Winther/Schaeffer [5] unter diesem Aspekt betrachtet.
Die Autoren bestimmen mittels isotherm durchgefiihrten Abzugskraftmessungen eine der in
dieser Arbeit vorgestellten unteren Klebetemperatur dhnliche GroBe von verschiedenen
metallischen Formenwerkstoffen im Kontakt mit einer typischen Kalk-Natron-
Silicatglasschmelze. Die verschiedenen Formenwerkzeuge zeigen anndhernd gleiche Klebe-
temperaturen im Bereich 650 °C. Eine wesentlich interessantere Feststellung der durch-
gefiihrten Untersuchungen ist jedoch, dass durch Auslagern der Glasproben vor dem
Verpressen in HCl-Atmosphire die Klebetemperatur eines Aluminium-Bronzewerkstoffs
deutlich um 110 K erhoht werden konnte (Abb. 6.6). Zusitzlich wurde festgestellt, dass
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eine minimale HC] Konzentration, sowie eine Mindestauslagerungsdauer notwendig ist, um
den Effekt der Erhohung der Klebetemperatur festzustellen.
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Abb. 6.6: Auszug aus den gemessenen Klebetemperaturen [5] von verschiedenen
Formenwerkstoffen in Kontakt mit einem typischen Kalk-Natron-Silicatglas.

Die Autoren geben als Griinde hierflir zum einen die verringerte Alkalikonzentration in
der Glasoberfliche und damit die verringerte Neigung Bindungen einzugehen an, zum
andern wird, wenn auch nur am Rande, die durch die verdnderte Glaszusammensetzung sich
ergebende hohere Glastransformationstemperatur angefiihrt. Genau dies jedoch scheint im
Bild der Viskositdts-Hypothese der wichtigere Punkt zu sein. Durch das Verringern des
Alkaligehalts in der Glasschmelze wird sich die n-T Kurve des ehemaligen Kalk-Natron-
Silicatglases zu hoheren Temperaturen hin verschieben und schlie8lich auf die n-T Kurve
von Kieselglas zustreben. Die Kontakttemperatur, die dann zum Unterschreiten der kri-
tischen Viskositét flihrt, liegt deutlich hoher. Somit setzt das erste Kleben erst bei hoheren
Formentemperaturen ein. Der geénderte Viskositéts-Temperatur-Verlauf wird mittlerweile
auch von den Autoren als Hauptgrund fiir die Erh6hung der Klebetemperatur gesehen [64].
Dieses Beispiel zeigt deutlich, wie die chemische Zusammensetzung des Glases Einfluss auf
das Kleben nimmt und zwar nicht wegen der an der Oberfliche ablaufenden anderen
chemischen Prozesse, sondern durch die Anderung der Viskosititskurve.

Ebenso gehen aber auch die thermischen Eigenschaften der Werkstoffe in die
Messungen ein. Kleine Werte der Warmeeindringzahlen fiihren zum Verringern der Klebe-
temperatur. Vermeintliche Widerspriiche weiterer Verdffentlichungen die teilweise ver-
schiedene Klebetemperaturen, teilweise keine Unterschiede feststellen konnten, konnen wie
im Folgenden gezeigt wird, mit der hier aufgestellten Viskositits-Hypothese erkldrt werden.



72 Diskussion der Messergebnisse von unbeschichteten Formenwerkstoffen

Als Beispiel seien hier die Arbeiten von Fairbanks [6, 14-16] angefiihrt, der eine der unteren
Klebetemperatur sehr dhnliche Gréfe (,,initial adherence) misst. Abb. 6.7 zeigt qualitativ
die Ergebnisse der Messungen von Fairbanks aufgetragen iiber der Wirmeeindringzahl der
Formenwerkstoffe.

Kohlenstoffanteil in %

550 r . . : . . . ;
- g Q 8
QQ) 3 S =) S
£
L o
i o
=
o
4504 O
15 $)
5]
QO
i)
X
400 S S
13 14 15

Warmeeindringzahl in 10° (W*s*®)/(m*K)

Abb. 6.7: Gemessene Klebetemperaturen [6] an Stihlen mit verschiedenen Kohlenstoff-
anteilen.

Fairbanks stellt unter stark nichtisothermen Bedingungen fest, dass bei Stdhlen in

Kontakt mit einer Kalk-Natron-Silicatschmelze mit zunehmendem Kohlenstoffanteil im
Stahl das Kleben immer friiher einsetzt. Eine Erklarung fiir diesen gemessenen Effekt gibt
Fairbanks nicht. Im Bild der Viskositédts-Hypothese kann man diesen Effekt verstehen:
Mit zunehmendem Kohlenstoffanteil nehmen die Wirmeeindringzahlen der verwendeten
Stahlsorten immer mehr ab [65]. Effektiv erhdlt man in der Grenzfliche dadurch immer
hohere Kontakttemperaturen, die letztlich zum Unterschreiten der kritischen Viskositét aus-
reichen. Das Kleben setzt also bei diesen getesteten Stahlproben mit groBem Kohlenstoft-
anteil frither ein. Vergleicht man die Abhéngigkeiten der unteren Klebetemperatur von den
Wirmeeindringzahlen, so stellt man bei Fairbanks eine wesentlich stirkere Abhingigkeit
fest. Auf welchen Effekten diese relativ groBen Unterschiede beruhen, konnte nicht mit
Sicherheit gekldrt werden, da eine quantitative Beurteilung der Messwerte von Fairbanks
aufgrund teilweise fehlender detaillierter Angaben zu den Experimenten (Pressdruck,
Pressdauer, Punkt der Temperaturmessung etc.) nicht moglich war. Qualitativ passen
jedoch auch die Ergebnisse von Fairbanks in das Bild der hier vorgestellten Visko-
sitdtshypothese.
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Im Gegensatz zu den nichtisothermen Untersuchungen von Fairbanks zeigen die
Arbeiten von Smrcek [10, 22, 23] das vermeintliche Gegenteil der bislang diskutierten
Arbeiten. Smrcek zeigt anhand vieler Messreihen, dass die Zusammensetzung der Werk-
stoffe in erster Ordnung keinen Einfluss auf das Kleben nimmt. Die Versuchsfiihrung von
Smrcek war jedoch isotherm, was enorme Vereinfachungen bei der Ermittlung der Kontakt-
Temperaturen mit sich bringt; so miissen z.B. bei den durchgefiihrten Berechnungen keine
Wairmetransportprozesse beriicksichtigt werden, da das Glas und die Formenwerkstoffe
immer auf dem selben Temperaturniveau sind. Genau diese aber, ndmlich die unter-
schiedlichen Warmetransporteigenschaften der verschiedenen Werkstoffe, fiihren wie in der
vorliegenden Dissertation und auch bei Fairbanks beobachtet, zu teilweise gravierenden
Unterschieden in den Klebetemperaturen. Smrcek stellt zusétzlich fest, dass die
verschiedenen Versuchsparameter wie z.B. Pressdauer und Pressdruck einen Einfluss auf
die Klebeviskositdt nehmen (vgl. Abb. 6.8).

Vergleicht man die in dieser Arbeit bestimmte Klebe-Viskositdt mit der von Smrcek, so
stellt man fest, dass bei einer ersten Betrachtung keine Ubereinstimmung besteht. Bei einer
Pressdauer von 5 Sekunden ergeben die Messwerte von Smrcek eine Klebeviskositdt von
N = 10> Pas. Es ist jedoch nicht moglich, die isotherm bestimmte Klebeviskositit 1 zu 1
direkt auf den stark nichtisothermen Fall zu iibertragen. Fiihrt man sich noch einmal die
durch die Simulationsrechnungen (Kapitel 5.2.2) erhaltenen Temperaturverldufe in der Nihe
der Grenzfliche vor Augen (Abb. 5.7 und Abb. 5.8), so stellt man fest, dass schon nach sehr
kurzer Zeitdauer ein GroBteil der Warme aus dem Glas in den Stempel abgefiihrt wurde. Da
davon ausgegangen wird, dass das Anhaften des Glases nur durch die Temperatur bzw. die
Viskositdt dominiert wird, muss man, um den isothermen (Glas bleibt lange auf gleicher
hoher Temperatur) mit dem nichtisothermen Fall vergleichen zu konnen, in erster Ordnung
bei verschiedenen Pressdauern vergleichen und zwar bei der Pressdauer, bei der das Glas im
nichtisothermen Fall noch auf relativ hoher Temperatur/niedriger Viskositdt ist. Nach den
Ergebnissen der Simulationsrechnungen ist dies etwa im Bereich t < 1,5 Sekunden der Fall.
Ermittelt man fiir diese Press- bzw. Kontaktdauer die kritische Viskositdt im Diagramm von
Smrcek, erhilt man eine kritische Viskositéit im Bereich von 1 = 10° Pas, die recht gut mit
den in dieser Arbeit ermittelten Klebeviskositédten {ibereinstimmt.
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Abb. 6.8: Kritische Viskositdt, die zum Kleben fiihrt, als Funktion des Pressdrucks und der
Pressdauer aus isothermen Messungen von Smrcek [10, 22, 23].

Es lésst sich also zusammenfassen:

Die Kernaussage von Smrcek, dass die Viskositit die das Kleben am stéirksten beein-
flussende GroBe ist, deckt sich mit den hier erzielten Ergebnissen. Die von ihm festgestellte
Abhingigkeit der Klebetemperaturen und damit der Klebeviskosititen vom Parameter
Presskraft, die teilweise auch in anderen Veroffentlichung [20] und [66] beobachtet wurde,
konnten aufgrund von technischen Randbedingungen'® im Rahmen dieser Dissertation nicht
untersucht werden.

Eine kiirzlich durchgefiihrte Untersuchung [13] an einem Spezialglas (Natron-Phosphat-
Lithiumglas, Abk.: ,NaPoLi“) bestitigt ebenfalls die hier vorgestellte Hypothese. In der
Arbeitsgruppe von Hessenkemper wurden drei verschiedene Formenwerkstoffproben mit
dem schmelzfliissigen Glas iibergossen. Aus den Ergebnissen wird geschlossen, dass das
Kleben bei Unterschreiten einer kritischen Viskositdt einsetzt. Der Effekt der Viskositit
wird in diesem Fall besonders deutlich, da sich die n-T-Kurve des NaPoLi-Glases enorm
von den in dieser Arbeit verwendeten Glasern unterscheidet. In Zahlen ausgedriickt heif3t
dies, dass das Kleben bei Kontakt-Temperaturen von ca. 300 °C einsetzt. Bestimmt man die
dazugehorige Kontakt-Viskositit, erhdlt man einen Wert im Bereich n = 10”* Pas, wobei

18 Mit der aufgebauten Priifapparatur ist es nicht méglich, Presskraftvariationen iiber mehrere GroBenord-
nungen hinweg wie in [10, 64, 65] durch zu fiihren.
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der Wert eine relativ grofle Unsicherheit aufweist!®. Vergleicht man diesen Wert mit den in
dieser Arbeit ermittelten kritischen Viskositdten, die zum Kleben fiihrt, so stellt man zwar
nur eine ungefihre Ubereinstimung der kritischen GroBe, jedoch eine klare Uberein-
stimmung der Kernaussage, ndmlich die Existenz einer kritischen Viskositit, ab der das
Kleben einsetzt, fest.

Es lisst sich zusammenfassend herausstellen, dass all diese Argumente und Uberein-
stimmungen dafiir sprechen, dass die hier vorgestellte Hypothese der Grenzfldchenviskositét
allgemein giiltig ist.

19 Bedingt durch den experimentellen Aufbau erhilt man groBe Unsicherheiten in der Viskositit in der
GroBenordnung einer Zehnerpotenz.






7 KLEBEVERHALTEN VON BESCHICHTETEN
FORMENWERKSTOFFEN

Ausgehend von den Messergebnissen aus Kap. 4, der Betrachtung der thermischen
Verhiltnisse in Kap. 5, der Diskussion in Kap. 6 und der dort aufgezeigten Tendenz, dass
das erste Ankleben von Glas an allen Formenwerkstoffen hauptsdchlich durch die Grenz-
flichenviskositit des Glases dominiert wird, werden in diesem Kapitel Ergebnisse von
Messungen an beschichteten Formenwerkstoffen préasentiert und im Anschluss daran disku-
tiert.

7.1 Messungen an beschichteten Formen

Fir die Messungen an beschichteten Formenwerkzeugen wurden teilweise in der
Industrie schon gebriuchliche, sowie auch innovative Beschichtungen des Fraunhofer IWM
herangezogen. Durch die Auswahl von Schichten mit hoher/niedriger Warmeeindringzahl
auf Grundmaterialien mit jeweils hoher und niedriger Wéarmeeindringzahl wurde versucht,
den Einfluss der thermischen KenngroBen der Schichten auf das Kleben zu testen. Auf aus-
fuhrliche Untersuchungen an mit Trennmittel bzw. 0lhaltigen Schmiermitteln
vorbehandelten Formenwerkstoffen wurde verzichtet, da dieser Effekt schon in zahlreichen
fritheren Arbeiten untersucht wurde [9, 67, 68]. Es ist zu erwarten, dass die Klebetempe-
raturen aller behandelten Werkstoffe signifikant angehoben wiirde. Die Griinde sind in
Kapitel 8 diskutiert.

7.1.1Ergebnisse

Die im Rahmen der Dissertation getesteten Formenwerkstoffe mit PVD-Schichten??
wiesen Schichtdicken im Bereich von 1 um auf. Die Schichtdicke der industriell gebrduch-
lichen Schicht (Jetcode) betrug ca. 3 um. In Tab. 8 und Tab. 9 sind die getesteten Systeme
mit den gemessenen Klebetemperaturen im Kontakt mit den Glasern B270 und W3
aufgefiihrt:

20 pVD = Physical Vapour Deposition.
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Untere Klebe- Obere Klebe-
In Kontakt mit B270 temperatur in °C temperatur in °C
Jetcode auf Stahl (1.7335) 587,5 656,5

TiAIN auf Stellite 551 596
AIN auf AIN Keramik 576 608
Zwei AlN-Igil;;Illitlfn auf AIN 533 625
el
Vst | .
TiAIN auf RGM 172 551 602

Tab. 8: Ergebnisse der Klebetemperaturbestimmung von verschiedenen beschichteten
Formenwerkstoffen im Kontakt mit B270).

Untere Klebe- Obere Klebe-
In Kontakt mit W3 temperatur in °C temperatur in °C
TiAIN auf RGM 17 493 533
PtAu5 auf RGM17 498 522.,5

Tab. 9:. Ergebnisse der Klebetemperaturbestimmung von verschiedenen beschichteten
Formenwerkstoffen mit W3

Aus Griinden der iibersichtlicheren Darstellung der nachfolgenden Graphen wurde jedem
unbeschichteten/ beschichteten Werkstoff eine Zahl zugeordnet. Die Zuordnung ist
nachfolgend fiir B270 aufgelistet:

(1) Stellite (2) TiAIN auf Stellite,

(3) NBL22, (4) Chrombhaltige Schicht auf NBL

21 CrNi-Stahl (1.4057)
22 Spezielle Nickelbasislegierung
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(5) Gusseisen GGG40 (6) TIAIN/ZxN (superlattice) [69] auf GGG40
(7) RGM 17 (8) TiAIN auf RGM 17
(9) borierter Stahl?3 (1.7335) (10) Jetcode auf Stahl (1.7335)

(11) AIN Keramik (12) AIN-Schicht auf AIN Keramik

(13) Zwei AIN-Schichten auf AIN Keramik

Die Zuordnung der mit W3 getesteten unbeschichteten und beschichteten Formenwerkstoffe
ist:

(14) RGM 17 (15) TiAIN auf RGM17

(16) PtAu5 auf RGM17

Abb. 7.1 und Abb. 7.2 zeigen mit der Glasart B270 das typische Verhalten. Mit dem
Aufbringen von diinnen Schichten verschiebt sich die untere Klebetemperatur mit einer
einzigen Ausnahme zu kleineren Werten hin. Ein dhnlich einheitliches Verhalten ist bei den
gemessenen oberen Klebetemperaturen nicht festzustellen. Einerseits findet man ebenfalls
ein Absinken der oberen Klebetemperaturen, andererseits stellt man bei speziellen Grund-
material-Schicht-Kombinationen ein Ansteigen der oberen Klebetemperatur fest. Analog
hierzu sind auch die Ergebnisse mit Bleikristallglas (Abb. 7.3 und Abb. 7.4). Auf Unter-
suchungen von beschichteten Formenmaterialien in Kontakt mit Borosilikatglas wurde
verzichtet.

23 Eine komplett unbehandelte Stahlprobe (1.7335) stand als Vergleich nicht zur Verfligung.
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Abb. 7.1: Gemessene untere Klebetemperaturen von unbeschichteten und beschichteten
Formenwerkstoffen in Kontakt mit B270. Die Zahlen neben den Messpunkten bezeichnen
die jeweiligen Formenwerkstoffe ( siehe Text).
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Abb. 7.2: Gemessene obere Klebetemperaturen von unbeschichteten und beschichteten
Formenwerkstoffen in Kontakt mit B270 (Beschriftung wie in Abb. 7.1).
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Abb. 7.3: Graphische Darstellung der gemessenen unteren Klebetemperaturen von
unbeschichtetem (offenes Symbol) und beschichtetem Edelstahl (geschlossene Symbole)
der Sorte RGM 17 in Kontakt mit W3.
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Abb. 7.4: Graphische Darstellung der gemessenen oberen Klebetemperaturen von
unbeschichtetem (offenes Symbol) und beschichtetem Edelstahl (geschlossene Symbole)
der Sorte RGM 17 in Kontakt mit W3.
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Abb. 7.5: Gemessene Haftdauerkurven jeweils mit gleichen Pressparametern am Werkstoff
AIN, AIN mit AIN Beschichtung und AIN mit 2 AIN Beschichtungen.

Abb. 7.5 zeigt den gemessen Effekt noch einmal besonders eindrucksvoll am Beispiel
der Aluminiumnitridkeramik. Zwischen den gemessenen unteren Klebetemperaturen besteht
eine Temperaturdifferenz von ca. 55 K. Die Schichtdicke der ersten AIN-Schichten betrug
ca. 1 um, die Schichtdicke der zweiten Schicht betrug ca. 3 pm.

7.2 Diskussion

Aus den Ergebnissen ist deutlich zu erkennen, dass das erste Kleben durch Aufbringen
einer diinnen Beschichtung schon bei niedrigeren Temperaturen im Vergleich mit dem
Grundwerkstoft auftritt. Der Effekt ist bei Schichten mit relativ groBen Warmeeindring-
zahlen (PtAus) und Schichten mit kleinen Wéarmeeindringzahlen (TiAIN) anndhernd gleich
stark ausgeprigt. Es scheint, dass weder thermischen Eigenschaften, noch die chemische
Zusammensetzung der Schicht die dominierenden Faktoren sind, die zum Absenken der
Klebetemperatur fiihren. Aus diesem Grund wurden Versuche mit dem Werkstoff AIN bzw.
mit AIN-Beschichtungen auf dem AIN Grundwerkstoff durchgefiihrt. Es kann davon
ausgegangen werden, dass in der aufgebrachten AIN-Schicht anndhernd gleiche Wérme-
transportbedingungen vorherrschen wie in dem AIN-Bulkmaterial. Der Grund flir das bei
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tieferen Temperaturen beobachtete Kleben (Abb. 7.2) muss demnach ein anderer sein. Aus
verschiedenen Gebieten der Physik ist wohl bekannt, dass diinne Schichten im Bereich
kleiner 1pum thermisch isolierend wirken konnen, also eine Wérmebarriere bilden konnen,
selbst dann, wenn die aufgebrachten Schichten hohe Wirmeleitzahlen bzw. Wérmeein-
dringzahlen vorweisen, wie in [70] am Beispiel von diinnen Goldschichten gezeigt. Da die
ankommende Wirmemenge somit langsamer abgefiihrt wird, steigt die Temperatur in der
Grenzfliche an, u. U. wird die Kontakt-Temperatur die zur Klebe-Viskositét fiihrt iiber-
schritten, und das untere Kleben setzt bei niedrigeren Formentemperaturen ein. Durch
Aufbringen einer weiteren Schicht und damit verbunden einer weiteren Grenzfldche-
/Wiarmebarriere wird der Effekt verstirkt. Die untere Klebetemperatur sinkt noch weiter ab.
Deutlich ist dies fiir die Werkstoffprobe mit zwei AIN Schichten auf dem AIN-Bulkmaterial
zu sehen (Abb. 7.5).

Dieser hier unerwiinschte Effekt, dass diinne Schichten Warmebarrieren an der Grenz-
fliche bilden und den Abtransport der ankommenden Wiarme blockieren, wird in anderen
Gebieten der Heilformgebung technisch ausgenutzt. So werden z.B. auf die Werkzeug-
einsidtze von Spritzgussmaschinen fiir die Herstellung von Kunststoffbauteilen diinne
Schichten aufgebracht [71]. Diese MaBlnahme dient dazu, ohne zusitzliche Werkzeug-
heizung hohere Formgebungstemperaturen zu erreichen. Die Energieeinsparung durch
verringerte Heizleistungen ist offensichtlich.

Eine Ausnahme bildet die mit Jetcode industriell beschichtete Stahlprobe. Sie ist die
einzige Probe, bei der die untere Klebetemperatur durch das Beschichten ansteigt. Der
Grund hierfiir findet sich schnell bei der optischen Charakterisierung der Glaspresslinge. Auf
einem GrofBteil der Glédser finden sich Abriebpartikel, die wahrscheinlich Bestandteile der
Beschichtung waren. Dies fiihrt im Allgemeinen zu einem Ansteigen der unteren Klebe-
temperatur. Fiir die Erkldrung sei an dieser Stelle auf Kapitel 8 verwiesen, wo die Griinde,
die dazu fihren, ausfiihrlich diskutiert werden.

Das Verhalten der oberen Klebetemperatur differiert stark von dem der unteren Klebe-
temperatur. Durch Aufbringen einer Beschichtung kann man durchaus erreichen, dass die
obere Klebetemperatur deutlich erhoht wird. Man kann durch Beschichtungen also
erreichen, dass das Temperaturintervall zwischen unterer und oberer Klebetemperatur ver-
grofert wird. Das bedeutet, dass anhaftende Presslinge linger ohne Beschiddigung der
Formenwerkzeugoberfliche wieder abgelost werden konnen - das Formenwerkzeug verhélt
sich in der Glasproduktion ,,gutmiitiger*, da das Uberschreiten der unteren Klebetemperatur
um einige 20 Kelvin nicht immer automatisch zu einem totalen Zerstéren der Formen fiihrt.
Die Griinde fiir das Erh6hen der oberen Klebetemperatur sind noch nicht geklirt. Es wird
jedoch vermutet, dass durch das Aufbringen von speziellen Schichten, eine Diffusions-
barriere erzeugt wird und dadurch die starke Haftung unterdriickt wird (Nr. 3 und 4).
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Deutlich wird dies am Beispiel der chromhaltigen Schicht auf der Nickellegierung. Ein
dhnlicher Effekt ist in [67] beschrieben. Pahnke stellt fest, dass das Aufbringen von
chromhaltigen Schichten starkes Ankleben verhindern kann. Sie zeigt weiter mittels
mikroskopischer Untersuchungen an Schliffen von eingesetzten Formen, dass die im
Glaskontakt sich bildende Cr,O;-Schicht [72] den darunter liegenden Stahl vor Oxidation
schiitzt (Abb. 7.6). Zusitzlich konnte durch chemische Analysen nachgewiesen werden,
dass sich im Laufe des Versuchs in der Schicht kein Eisen angereichert hat. Die chrom-
haltige Schicht wirkt also als Diffusionsbarriere fiir die Eisenatome. Pahnke geht davon aus,
dass dieser Effekt fiir das vermindert starke Ankleben verantwortlich ist. Andere getestete
Schichten wie z.B. NiW zeigten diesen Effekt der Diffusionsbarriere und damit der
verringerten Klebeneigung nicht. Um mehr Informationen iiber die ablaufenden Vorgédnge
im Bereich der oberen Klebetemperatur zu gewinnen und den Prozess besser beschreiben zu
konnen, sind jedoch weiterflihrende Untersuchungen notwendig.

GMioog GMIo0g
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Abb. 7.6: Lichtmikroskopische Aufnahme im Querschnitt vor und nach dem Glaskontakt
(Cr-Schicht auf Edelstahl). Es sind keinerlei Zerstorungen des unten liegenden Stahls
sichtbar. Die leichten Beschddigungen stammen von der Probenprdiparation [73].
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Abb. 7.7: Lichtmikroskopische Aufnahme im Querschnitt vor und nach dem Glaskontakt
(NiW-Schicht auf Edelstahl).Deutlich zu sehen sind die Risse in der Beschichtung. Die
Metallprobe ist durch den Kontakt mit der Glasschmelze zerstort [67]. Die Zahlen im
rechten Bild haben in diesem Fall keine Bedeutung.

In anderen Bereichen der Heif3formgebung z.B. in der Herstellung von Prézisions-
optiken, Mikrolinsen etc. ist es nahezu immer notwendig, weit oberhalb der unteren Klebe-
temperatur zu arbeiten. Die Viskositit des Glases muss niedrig genug sein, damit die ge-
wiinschten Strukturen ausgeformt werden konnen. In diesen Féllen wird der Effekt, dass
das Aufbringen von speziellen Schichten das starke Kleben, das zu einer nicht mehr sepa-
rierbaren Bindung fiihrt, unterbindet, technisch ausgenutzt. Abgeschlossene und teilweise
noch laufende Forschungsvorhaben zielen genau auf diese Thematik [69, 74]. Abb. 7.8 zeigt
den genannten Fall am Beispiel eines unbeschichteten Werkstoffs. An einem Formen-
werkstoff mit rauer Oberfliche wurden zuerst Klebemessungen mit B270 durchgefiihrt.
Trégt man die Rauheit der Glasoberflichen als Funktion der Formentemperatur auf und
vergleicht diese mit der Oberfliche des Formenwerkstoffs, stellt man fest, dass man, um
eine weitgehende Ausformung der Topographie zu erreichen, weit oberhalb der unteren
Klebetemperatur arbeiten muss. Ein schadensfreies Separieren war in diesem Fall schon weit
unterhalb der vollstdndigen 1:1 Ausformung nicht mehr moglich. Hitte man die Option die
obere Klebetemperatur zu erhdhen so wire es moglich, ein Ausformen zu erreichen und
dabei Form und Glas noch schadensfrei zu separieren.
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Abb. 7.8: Mittels Rauheitsmessgerdt gemessene Ausformung der Glaspresslinge als Funk-
tion der Formentemperatur. Mit eingezeichnet ist die Rauheit der Formenoberfliche.

Trotz alledem findet man in der Glasliteratur zahlreiche Vorschldge von Schicht-Sub-
strat-Kombinationen, die zum Erhohen der ,Klebetemperatur® fiihren sollen. Teilweise
handelt es sich hierbei um Beschichtungen wie beispielsweise BN. Diese ,,Beschichtungen*
haben jedoch nicht die Wirkung einer festen Schicht, sondern verhalten sich tendenziell wie
ein Schmiermittel. Die aufgebrachten Schichten geben nach und nach Partikel an die Glaser
ab, was zwar scheinbar die Klebetemperatur erhoht, aber auch die Qualitdt der hergestellten
Glasartikel mindert [24]. Ein klarer Beleg hierfiir ist, dass diese Beschichtungen relativ
héufig erneuert werden miissen und dass Teile der Beschichtung auf den Glasoberflichen
nachgewiesen werden konnen.
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Zusétzlich zu der Moglichkeit, die HeiBformgebung noch ohne Kleben durchfiihren zu
konnen, sind minimaler Verschleil, sowie moglichst abriebfreie Abformung weitere
wichtige Forderungen der Glasindustrie an die Formenhersteller. Im nachfolgenden Kapitel
werden die Ergebnisse der praxisdhnlichen Tests dieser wichtigen Eigenschaften prisentiert
und anschlieBend diskutiert. Parallel zu den Klebemessungen wurden an den selben Formen-
werkzeugen auch Messungen zum Verschleifl und zur Partikelabgabe durchgefiihrt.

8.1 Verschlei und Oberflachenrauheit

Um die Moglichkeit zu erhalten, die Alterung bzw. den Verschleil und damit direkt
verbunden die Zunahme an Rauheit mit fortschreitender Zahl der verpressten Glasposten zu
untersuchen, wurden die Oberflichen der Stempel vor Beginn der Tests, soweit dies
aufgrund der Werkstoffstruktur moglich war, auf anndhernd gleiche Oberflichenrauheiten
mit Werten in der GroBenordnung R, = 0,04 um poliert. Abb. 8.1 zeigt die Oberflichen-
profile einiger verwendeter Stempel nach ihrem Einsatz in der Priifapparatur nach dem
Kontakt mit B270. Die Rauheitsmessungen wurden mit einem Tastschnitt-Messgerdt4
durchgefiihrt. Wie deutlich aus der Graphik entnommen werden kann, ist der Stellite nach
2,5-facher Einsatzdauer gegeniiber der Bronze und dem Gusseisen immer noch wesentlich
glatter. Wenngleich die verschlissenen Oberflichen der Formen nicht im Malstab 1:1
abgeformt werden, so sieht man trotzdem die gro3en Rauheitsunterschiede der Oberfléchen
der mit den jeweiligen Formenwerkzeugen verpressten Glasposten (Abb. 8.2). Inwieweit
sich die im Laufe der Untersuchungen @ndernde Oberflichetopographie auf die Kontakt-
bzw. Wirmelibergangsbedingungen (Kapitel 5.2) auswirkt, wurde in dieser Arbeit nicht
ndher untersucht. Die Problematik bei der industriellen Glasherstellung, die sich aus dem
Verschleil der Werkstoffe ergibt, sei hier noch einmal explizit aufgezeigt: Das Herstellen
eines hochwertigen Glasartikels, wie zum Beispiel eines Parfumflakons, ist mit ver-
schlissenen Werkzeugen wie in Abb. 8.1 gezeigt nicht mehr mdglich. Glasartikel deren
Oberflichenqualitdt von untergeordneter Bedeutung ist, konnen unter Umstédnden noch her-
gestellt werden. Dem Schwund der Form bedingt durch den Verschleil wird bis zu einem

24 Hommel-Tester T8000
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bestimmten Grad durch Mehrzugabe von Glas in die Form begegnet, was jedoch mit einem
zusétzlichen Kostenaufwand verbunden ist.
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Abb. 8.1: Profile einiger Stempelmaterialien mit zuvor gleicher Anfangsoberflichenrauheit
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Abb. 8.2: Rauheiten der Glasoberflichen nach dem Verpressen mit verschiedenen Formen-
werkzeugen bei jeweils gleichen Stempeltemperaturen (T5 sum = 600°C).
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Abb. 8.3: Zunahme der Oberflichenrauheit verschiedener Werkstoffe im Kontakt mit B270
als Funktion der Einsatzdauer (lineare Interpolation).
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Abb. 8.4: Zunahme der Oberflichenrauheit des Formenwerkstoffs Bronze (NiBz15) nach
Kontakt mit den verschiedenen Glisern (lineare Interpolation). Die Formenwerkzeuge
wurden verschieden lang in der Priifapparatur betrieben.
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Abb. 8.3 zeigt in linearer Interpolation den Verschleil der getesteten Formenwerkstoffe
in Kontakt mit B270. Deutlich zu sehen ist, dass der Formenwerkstoff aus Gusseisen und
die mit Jetcode beschichtete Stahlprobe wesentlich stdrker verschleilen als alle anderen
Formenwerkstoffe. Auf diesen Sachverhalt wird in der Diskussion noch ndher eingegangen.

VerschleiBmessungen der Formenwerkstoffe in Kontakt mit den anderen Glasarten erge-
ben qualitativ dhnliche Graphen. Vergleicht man den Verschleifl der verschiedenen Formen-
werkstoffe nach Kontakt mit den unterschiedlichen Glasarten, so sieht man qualitativ eine
dhnliche Graphik wie Abb. 8.3. Man erhilt jedoch absolut betrachtet verschieden starken
Verschlei3, abhiingig davon mit welcher Glasart der Werkstoff beaufschlagt wurde. Abb.
8.4 zeigt dies besonders deutlich am Beispiel des Bronzewerkstoffs.

8.2 Abrieb

Der dritte Giitefaktor in der Beurteilung eines Formenwerkstoffs ist seine Besténdigkeit
gegeniiber Partikelabgabe an das verpresste Glas. Wird nach dem Verpressen die Presse
geoffhet und Glas und Form getrennt, so verlduft der Trennriss ,,normalerweise® entlang der
Grenzfliche. Unter Umstdnden kann es aber auch dazu kommen, dass die Rissfront in eine
der beiden Phasen abgelenkt wird. Es entsteht so ein Kohdsionsbruch [9]. Dies kann dazu
fiihren, dass Teile der auf der Formenoberfliche entstandenen Zunderschicht (oder aber der
aufgebrachten Trennmittelschicht) bis hin zu groBeren Bruchstiicken aus dem Formen-
werkzeug herausgerissen werden und auf dem Glas anhaften (Abb. 8.5).

Um sich bei den mikroskopischen Charakterisierungen besser auf den Presslingen und
den Stempeln orientieren zu konnen, wurde zuvor auf dem Unterstempel ein Fadenkreuz
eingeritzt. Dadurch wird es moglich, auch die Lage sehr kleiner Partikel auf der Glasober-
fliche (vgl. Abb. 8.7) und auf der Stempeloberfliche zuzuordnen. Partikel wurden im
Rahmen der durchgefiihrten Untersuchungen nur auf Presslingen gefunden, die mit dem
Formenwerkzeug aus Gusseisen und dem mit Jetcode beschichteten Stahl verpresst wurden.
Ein Beispiel eines solchen Partikeliibertrags ist in Abb. 8.6 (lichtmikroskopisch) und in Abb.
8.7 (elektronenmikroskopisch) dargestellt. Abb. 8.8 zeigt das Ergebnis der durchgefiihrten
detaillierten Elementanalyse des Partikels und bestétigt die Vermutung, dass es sich um
einen iibertragenen Zunderpartikel handelt.

Auch nach intensiven mikroskopischen Untersuchungen wurden auf den mit anderen
Formenwerkstoffen verpressten Glisern keine Partikel gefunden, was den Schluss nahe legt,
dass diese Formenmaterialien wesentlich resistenter gegen Partikelabgabe sind.
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Formenwerkstoff

Abb. 8.5: Schema zum Trennvorgang Pressling / Gusseisenform im Bereich der Klebe-
temperatur. Nach der Pressung verlduft der Trennriss, der zur Enthaftung fiihrt, nicht in
der Grenzfliche zwischen Glas und Formenwerkstoff ,sondern teilweise in der Zunder-
schicht des Formenwerkzeugs und [0st Teile dieser Schicht ab.

Abb. 8.6: Lichtmikroskopische Aufnahmen. Links: Glasoberfliche mit iibertragenem Zun-
derpartikel (brauner Bereich); Mitte: Oberfldche des Formenwerkstoffs mit Defekt;
Rechts: Nachfolgender Pressling mit abgeformtem Defekt.

Abb. 8.7: REM-Aufnahmen des gleichen Oberfldchenbereichs von 3 aufeinander folgenden
Presslingen. Links ist deutlich ein beim Ablosen abgerissener eisenhaltiger Partikel zu
sehen. Beim darauf folgenden Pressling (Mitte) wird immer noch ein wenig Material

tibertragen. Beim ndichsten Pressling (rechts) findet man nur noch wenige eisenhaltige
Reste auf dem Glas.
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Abb. 8.8: Ergebnis der energiedispersiven Rontgenanalyse des tibertragenen Partikels auf
der Glasoberfliche. Eine quantitative Auswertung belegt, dass der Partikel im Wesent-
lichen aus Eisen und Sauerstoff besteht.

8.3 Diskussion

Der Effekt der Alterung der Stempel kann deutlich an den nachfolgenden Graphen dis-
kutiert werden. Abb. 8.9 zeigt Ergebnisse erster Haftdauermessungen an Gusseisen.
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Abb. 8.9: Ergebnisse erster Haftdauermessungen am Werkstoff Gusseisen, die (noch) eine

relativ grofle Streuung zeigen (siehe Text), da an dieser Form die Enthaftungsprozedur
entwickelt wurde.
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Zu den Ergebnissen ist folgendes anzumerken:

Im Laufe dieser und nachfolgender Messreihen wurde die Enthaftungsprozedur entwickelt,
was sich in der groen Messunsicherheit einiger Punkte widerspiegelt. Insgesamt wurden
mit dieser Gusseisenform sehr viele Messreihen durchgefiihrt. Somit war diese Form mit
einer erheblichen Betriebsstundenzahl vorbelastet, bevor die in Abb. 8.9 dargestellten Er-
gebnisse gemessen wurden. Im Gegensatz dazu zeigen die mit einer zuvor unbenutzten
Gusseisenform durchgefiihrten Messungen einen deutlichen Unterschied, wie in Abb. 8.10
zu erkennen ist. Und zwar eine geringere Streuung und, was noch bemerkenswerter ist,
einen Unterschied in der oberen Klebetemperatur, die um ca. 40 K zu héheren Tempera-
turen hin verschoben ist.
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Abb. 8.10: Ergebnis einer Haftdauermessung an einer zuvor unbenutzten Gusseisenform.

Da es sich um das gleiche Material handelt (GGG 40), liegt die Vermutung nahe, dass
die Einsatzdauer einen nicht unwesentlichen Einfluss auf die Haftneigung eines Formen-
werkstoffes hat. Grund hierfiir konnte die fortschreitende Oxidation sein, durch die tiefe
Oxidationskanéle entstehen [9]. Um dies quantifizieren zu kdnnen, wurde das Gusseisen fiir
ca. 40 Stunden auf eine Temperatur von 600°C aufgeheizt. Die erneuten Messungen
ergaben keinen erkennbaren Unterschied in der Haftneigung. Das heifit, der Effekt der
Alterung der Formen setzt hiufiges Verpressen von frisch geschnittenen Glasposten voraus.
Durch reines Heizen der Formen wurden im Rahmen dieser Untersuchungen keine
signifikanten Effekte in den Klebetemperaturen beobachtet. Es wird vermutet, dass ein
reines Heizen die Oberfliche des Formenwerkzeugs chemisch passiviert, wihrend durch
viele Pressungen die Stempel zusitzlich mechanisch wesentlich starker strapaziert werden.
Dieser beobachtete Effekt, dass das Aufrauen der Oberfliche die Klebetemperatur zu
niedrigeren Temperaturen hin verschiebt, ist jedoch nicht allgemein giiltig. Erste Expe-
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rimente mit periodisch strukturierten Oberflichen haben gezeigt, dass die Struktur und ins-
besondere das Aspektverhéltnis (speziell die GroBe der beriihrenden Fliche) einen enormen
Einfluss auf das Abformverhalten und damit direkt auf das Loseverhalten Glas/Form hat. In
Abb. 8.11 ist dies schematisch dargestellt.
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Abb. 8.11: Schematisches Bild zum Ausformverhalten von Werkzeugen mit verschiedenen
Oberflichenstrukturen. Strukturen mit hohem Aspektverhdltnis werden teilweise vom
heiffen Glas iiberspannt (links), wihrend Strukturen mit niedrigem Aspektverhdltnissen
nahezu komplett ausgeformt werden (rechts). Dies kann zu unterschiedlichem Losever-
halten fiihren.

Frithere Untersuchungen am Fraunhofer-IWM zeigten, dass strukturierte Oberflachen
den Enthaftungsprozess erleichtern, d.h. dass der Trennriss zwischen Glas und Form leichter
und stabiler lduft. Werden die Strukturen der Oberflache aber sehr tief, wie dies fiir das o.g.
Gusseisen der Fall war, so kann der Effekt invertiert werden. Das Glas kann in die tiefen
Strukturen eindringen und es kann davon ausgegangen werden, dass man, zusitzlich zur
auftretenden Adhésion, teilweise mechanisches Verhaken erhdlt (Abb. 8.12). Zusétzlich
vergroBert sich auch die beriihrende Fliche (Glas/Werkzeug). Der Zeitpunkt des Losens
kann dadurch ldnger hinausgezdgert werden, man misst somit lingere Haftdauern. Die
Kldrung der genauen Ursachen, die diesen oben beschriebenen Ergebnissen zu Grunde
liegen und die Erforschung der Zusammenhénge der Grenzflichenviskositdt im Fall struktu-
rierter Oberflachen scheinen wissenschaftlich duBerst interessant und teilweise auch indus-
triell sehr wichtig, miissen jedoch weiterfiihrenden Arbeiten vorbehalten sein.

Die Effekte, die durch Partikelabgabe hervorgerufen werden, konnen anhand einiger
Beispiele erklidrt werden. Im Rahmen der Untersuchungen zu den oberen Klebetempe-
raturen wurde festgestellt, dass Gusseisen und die mit Jetcode beschichtete Stahlprobe ein
sehr grofBes Intervall zwischen unterer und oberer Klebetemperatur zeigen. Wie oben
beschrieben, wurden auf die Presslinge, die mit diesen Formen verpresst wurden, Partikel
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von der Formenoberfliche iibertragen. Fiihrt man in diesem Fall Klebetemperaturmessungen
durch, so misst man nicht die Haftung zwischen Glas und Form, sondern die Haftung
zwischen Zunderschicht und Grundwerkstoff. Wenn die Zunderschicht nur sehr schwach an
das Grundmaterial gebunden ist, erhdlt man schnelleres Losen im Temperaturbereich der
Haftung. Dieser Effekt fiihrt also zu einem Losen der Glaspresslinge von den Gusseisen/
bzw. Stahlformen nach kiirzerer Kiihldauer mit weniger Anklopfzyklen und damit zu
kleineren Messwerten der Haftdauer, so dass sich insgesamt der Eindruck einer hoheren
oberen Klebetemperatur ergibt. Man konnte auch sagen, dass diese Formen bzw. Be-
schichtungen die Wirkung eines Trennmittels haben. Der Partikeliibertrag nimmt im Bereich
des ersten Anhaftens (untere Klebetemperatur) wenig Einfluss auf die Haftdauer. Es kann
davon ausgegangen werden, dass in diesem Temperaturbereich die Haftung der
Zunderschicht noch starker ist, als die Haftung Glas/Formenoberfldche. Ein kleiner Effekt
scheint jedoch vorhanden zu sein. Im Bereich der unteren Klebetemperatur zeigt die Guss-
eisenprobe im Vergleich mit den anderen getesteten Werkstoffen eine iiberdurchschnittlich
grofe Streuung der gemessenen Haftdauern.

Ob und in wie weit diese Hypothesen auch fiir andere Formenmaterialien Giiltigkeit
haben, und in welchem Ausmall die Dicke von Korrosions- bzw. Zunderschichten die
Klebetemperaturen beeinflusst, bedarf weitergehender experimenteller Untersuchungen. In
einem kiirzlich angelaufenen AiF-Forschungsvorhaben (Nr. 13508N) sollen die bendtigten
detaillierteren Untersuchungen dazu durchgefiihrt werden.

Gusseisen

| TV RSy e

10 um

{ Gusseisen
(stark gealtert)

Rauheitsamplitude

Abtastweg in mm

Abb. 8.12: Oberflichentopographie (Tastschnittmessung) der Formenwerkstoffproben
nach dem Einsatz. Die untere Kurve zeigt die starke Zunahme der Oberflichenrauheit von
Gusseisen nach sehr langer Einsatzdauer.






9 FEHLERBERTRACHTUNG UND
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Zur Ermittlung des Fehlers bzw. der Unsicherheit in der Bestimmung der Kontakt-
Viskositdt, die zum Kleben flihrt, muss eine Fehlerfortpflanzungsanalyse durchgefiihrt
werden. Die Kontakt-Viskositdt ist eine Funktion von mehreren Variablen. Die beiden
Variablen mit der groBten Unsicherheit in der Bestimmung sind die Glas- und Formen-
temperatur. Die Unsicherheiten in den Konstanten (b, A, B etc.) konnen im Vergleich dazu
als klein angesehen werden. Zur Berechnung des Fehlers in x muss man wie folgt vorgehen
[75]:

Man bestimmt die Fehler in den Primérgroen Trom und Tgias mitiar Und den Zusammenhang
zwischen diesen Gréflen und ng und errechnet den Gesamtfehler nach dem Fehlerfort-
pflanzungsgesetz. Fiir den ungiinstigsten Fall, dass alle Fehler in die gleiche Richtung
wirken, erhédlt man bei gegebener Funktion y=f(x;) fiir den absoluten GroBtfehler des
Ergebnisses Ay:

Ay Z of (x ) (23)
In diesem Fall erhélt man fiir A(log nk) folgenden Ausdruck:
An( Form» Glas) ‘ B C1 ‘ A Fonn +‘_B ’ C2 ‘ A Glas (24)
wobel
d=cT,, +c, T — T, (25)
und
C, :A bzw. c, :A (26)
bGlas + bFonn bGlas + bForm

Im Folgenden soll die Fehlerbetrachtung fiir den Kontakt mit B270 durchgefiihrt werden.
Fiir angenommene, durchschnittliche Werte der Konstanten bgis= 2 10°-(W*s™)/(m**K)
und bpom= 12 10° (W"‘sO 5)/( *K) erhilt man fir die Konstanten c¢; = 0,143 bzw. ¢, =
0,857.

Geht man von Temperaturen Trom = 550 °C und Tgjas mitiar = 880 °C und von Unsicherheiten
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in deren Bestimmung von ungefahr ATgym = 10 K und AT gas mitial = = 30 K aus, so erhilt
man fiir A(log 1) einen Fehler im Bereich *+ 0,2. Dies bedeutet, dass die Fehlerbalken der
Viskosititspunkte in etwa die doppelte GroB3e der Symbole ausmachen wiirden. In Abb. 9.1
ist graphisch gezeigt, wie stark die Unsicherheit in der Bestimmung der Glas-
initialtemperatur die errechnete Kontakt-Viskositdt beeinflusst. Unsicherheiten in der Be-
stimmung von Tgasmiiar 1M Bereich 20 K haben nur unwesentlichen Einfluss auf die
ermittelte Klebeviskositét. Die Abschdtzung der Fehler flir die Viskositdtsbestimmung mit
den beiden anderen Gldsern verlduft analog und fiihrt auf anndhernd die gleiche GroBen-
ordnung.

10,0
o TGIas, initial= 82500
o TGIas, initial= 845°C
9,5 1 TGIas, initial= 86000
V TGIas, initial= 94500
9,0
S R
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Warmeeindringzahl in 10° *(W*SO’S)/(mZ*K)

Abb. 9.1: Errechnete Kontakt-Viskositditen in Abhdngigkeit der Wirmeeindringzahlen der
Formenwerkstoffe. Verschiedene Farben stehen fiir verschiedene Glasanfangstemperatu-
ren. Die relativ schwache Abhdngigkeit der Grenzflichen-Viskositdt von der Glasanfangs-
temperatur ist deutlich zu sehen.
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Bei der Formgebung von anorganischen Glasschmelzen in der industriellen Glasver-
arbeitung werden die eingesetzten Formenwerkstoffe durch die heiBen Glasschmelzen ther-
misch, mechanisch, tribologisch und korrosiv hoch beansprucht, was zu einem starken
Verschlei der Formen und als Folge davon zu Qualitdtsméingeln bei den produzierten Glas-
artikeln fiihrt. Im Hinblick auf die systematische Weiterentwicklung und Verbesserung von
Formenwerkstoffen und Formenbeschichtungen wurde im Rahmen dieser Dissertation eine
neue, geeignete Priifmethode mit zugehoriger Priifapparatur entwickelt und aufgebaut, mit
der das Kontakt-, Heilkorrosions- und Verschleilverhalten und insbesondere das Klebever-
halten von Formenwerkstoffen gegeniiber heilen Glasschmelzen im Labormalstab repro-
duzierbar und mit hoher Aussageschirfe charakterisiert werden kann.

Bei dem hier entwickelten Priifverfahren werden die zu untersuchenden Formen-
werkstoffe, dhnlich wie bei der Verarbeitung von Glasschmelzen in der industriellen Praxis
in den Glashiitten, zyklisch-dynamisch beansprucht, indem jeweils frisch geschnittene z&h-
fliissige Glastropfen aus einer Tiegelschmelze unter definierten, stark nichtisothermen Be-
dingungen mit genau temperierten, geometrisch einfachen Formenwerkstoffplatten verpresst
werden. Die aufgebaute Priifapparatur besteht im Wesentlichen aus einem indirekt beheizten
Schmelztiegel mit Bodenauslauf, einer servoelektrischen Glasschere und einer Pressvor-
richtung mit Formenheizung, pneumatischem Antrieb und einer Vorrichtung zur Erfassung
des Anhaftens und zum Ablosen der Presslinge, sowie Einrichtungen zur Steuerung und
Messung der Prozessgroflen. Als quantitatives Mal} fiir das Klebeverhalten und die Stirke
des Anhaftens der Glaspresslinge an den Oberfldchen verschiedener Formenwerkstoffe wird
bei allen Pressungen die Zeitdauer bis zum Abldsen der Glaspresslinge bei Anwendung einer
speziell entwickelten Abloseprozedur als Funktion der Prozessparameter beim Pressen — vor
allem als Funktion der Formentemperatur — registriert. Die Reproduzierbarkeit der Priif-
methode und die Zuverldssigkeit der Laborapparatur wurde mehrfach anhand von Priifexpe-
rimenten mit verschiedenen Glasarten (Kalk-Natron-Silicatglas, Bleikristallglas und Boro-
silikatglas) an exemplarisch ausgewéhlten Formenwerkstoffen mit stark unterschiedlichen
thermischen Eigenschaften und unterschiedlichen chemischen Zusammensetzungen nachge-
wiesen (Metalle, Keramiken und Beschichtungen).

Die durchgefiihrten Untersuchungen zum Verschleif erbrachten folgende Ergebnisse:
e Verschiedene Formenwerkstoffe verschleifen im Kontakt mit derselben Glasart
unterschiedlich stark.
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e Der Verschleil eines Formenwerkstoffes im Kontakt mit verschiedenen Glasern
ist um so stirker, je heiler die Glasschmelze, mit der der Formenwerkstoff in
Kontakt gebracht wird.

e Den groBiten Verschleil aller 16 getesteten zeigten unabhéngig von der Glasart
jeweils die Formenwerkstoffproben aus Gusseisen und der mit Jetcode
beschichtete Stahl.

Die ermittelten Ergebnisse stehen in guter Ubereinstimmung mit den Erfahrungen der
Hohlglashersteller. Man ist also in der Lage, durch Kurzzeitmessungen mit der hier aufge-
bauten Priifapparatur qualitative Aussagen iiber die mdglichen Standzeiten verschiedener
Formenwerkstoffe im Kontakt mit verschiedenen Glasarten zu machen. Neuere Messungen
deuten zusétzlich darauf hin, dass verschiedene Oberflichenrauheiten der Formenwerkstoffe
das Kleben verschieden stark beeinflussen. Inwieweit dies der Fall ist, und ob unter
Umstédnden eine Strukturierung der Formenoberfliche den Trennvorgang Glas/Formen-
werkstoff unterstiitzen kann, bedarf weiterflihrender Untersuchungen.

Im Rahmen der VerschleiBmessungen wurde festgestellt, dass zwei der getesteten
Formenwerkstoffe, ndmlich Gusseisen und die mit Jetcode beschichtete Stahlprobe, im
Kontakt mit der heilen Glasschmelze Partikel (Zunder, bzw. Teile der Beschichtung) von
der Formenoberfliche auf das gepresste Glas iibertragen. Dies kann ein Einsetzen des
Klebens bei hoheren Temperaturen zur Folge haben, da man durch den {ibertragenen Abrieb
einen Effekt dhnlich dem eines Trennmittels erhilt. Diese formale Erhohung kann jedoch
weder industriell genutzt werden, noch ist sie gewollt, da die hergestellten Glasartikel durch
die ibertragenen Partikel sehr schadensanfillig werden. Die Maoglichkeit, diesen
Partikeliibertrag durch Messungen an kleinen Probekdrpern in Kurzzeittests zu messen,
stellt einen enormen Vorteil gegeniiber iiblichen industriellen ,.trial-and-error* Messungen
dar.

Die Untersuchungen zum Kleben lassen sich wie folgt zusammenfassen:

Unter den hier angewendeten Pressbedingungen wurde bei allen getesteten Formenwerk-
stoffen ein dhnlicher Verlauf der Haftdauer als Funktion der Formentemperatur festgestellt.
Mit Erhohung der Formentemperatur setzt ab einem bestimmten Temperaturwert, der
abhdngig sowohl vom Formenwerkstoffmaterial als auch von der Glasart ist, das Kleben ein.
Im Bereich des ersten Anhaftens ist es noch mdglich, das Glas von der Form zu trennen
ohne die Form zu beschddigen. Erhht man die Formentemperatur weiter, so nimmt die
Starke des Klebens immer mehr zu und letztendlich ist es ab einem (ebenfalls abhéngig vom
Formenwerkstoffmaterial und von der Glasart) bestimmten Wert nicht mehr moglich das
Glas vom Formenwerkstoff zu trennen. In dieser Arbeit wird erstmals das Kleben durch
zwei Temperaturen beschrieben. Die Definitionen fiir die Bestimmung der ,,unteren” und
,oberen“ Klebetemperatur finden sich in der Arbeit.
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Mittels detaillierten Untersuchungen sowohl an verschiedenen gebréuchlichen Formen-
werkstoffen als auch an industriell nicht verwendeten Modellwerkstoffen und durch eine
vereinfachte Betrachtung der komplexen Wirmetransportprozesse konnte gezeigt werden,
dass das erste Anhaften (,,untere Klebetemperatur®) des heilen Glases an den Formenwerk-
stoffen genau dann beginnt, wenn die Glasschmelze in der Grenzfliche Werkzeug-Glas eine
bestimmte Viskositdt unterschreitet. Der ermittelte Wert fiir die kritische Viskositdt wurde
auf = 10*° Pas bestimmt. Dieser kritische Wert ist abhingig von den Formgebungs-
bedingungen, die wiederum den Wiarmetransport bestimmen. Mit dem zentralen Ergebnis
dieser Arbeit ist es erstmals gelungen, eine Briicke zwischen den bislang als widerspriichlich
angenommenen Aussagen verschiedener Autoren bzw. verschiedener Glashiitten zu
schlagen. So ist es ist moglich, mit der hier vorgestellten Theorie die verschiedenen
Aussagen einheitlich zu deuten.

Das Verhalten beim starken Ankleben (,,obere Klebetemperatur®) scheint wesentlich
komplexer zu sein und kann nicht mit Hilfe der beschriebenen Viskositéts-Hypothese erklart
werden. Wéhrend im Bereich des ersten Anhaftens wahrscheinlich noch reine van-der-
Waals-Krifte die Bindungen Glas/Formenwerkstoff bestimmen, kann davon ausgegangen
werden, dass die stirkere Haftung noch von weiteren Parametern (wie z.B. Chemie,
Oberflichenstruktur, Pressbedingungen) bestimmt werden. Erste Untersuchungen hierzu
wurden durchgefiihrt und zeigen einen sehr komplexen Zusammenhang zwischen den ver-
schiedenen Parametern und dem Klebe- und Loseverhalten der Verbindung Glas-Formen-
werkzeug. Erste Hinweise deuten darauf hin, dass Diffusionsprozesse zwischen den be-
teiligten Partnern eine wichtige Rolle spielen. Durch reines Anwenden des oben genannten
vereinfachten makroskopischen Modells war eine physikalische Beschreibung des sehr kom-
plexen Phidnomens nicht moglich.
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11 AUSBLICK

Nachdem ein grundlegendes Verstéindnis der dominierenden Faktoren, die zum ersten
Anhaften fiihren, erlangt wurde, gilt es nun, den Bereich des starken Klebens und die dabei
auftretenden physikalisch/chemischen Mechanismen genauer zu erforschen. Notwendig
hierfiir wire zundchst die Entwicklung einer speziell auf diese Messaufgabe angepasste
Messmethode zur Quantifizierung des starken Anklebens. Daran anschlieBend sollten
Pressexperimente mit oberflichenstrukturierten Werkstoffen folgen, ebenso wie Experi-
mente mit Glas/Werkstoffkombinationen mit chemisch stark unterschiedlicher Zusammen-
setzung und dariiber hinaus eine Variation der experimentellen Parameter. Um die experi-
mentellen Arbeiten zu unterstiitzen und um ein besseres physikalisches Verstindnis zu
erlangen, ist es besonders wichtig mathematische Modelle zur Beschreibung des Klebens zu
entwickeln. Spezielle Untersuchungen und Rechnungen zur Adhésion und dariiber hinaus zu
den beim Kontakt teilweise schon beobachteten Diffusionsprozessen in der Grenzfliche
Glas/Werkzeug scheinen hier von besonderer Wichtigkeit.

Mit viel versprechenden molekulardynamischen Ansédtzen werden solche speziellen
Rechnungen schon heute durchgefiihrt. Trotz der Tatsache, dass gegenwiértig diese Rech-
nungen nur auf Zeit- und Lingenskalen im Bereich Nanosekunden/Nanometer durchgefiihrt
werden konnen, die nur bedingt Aussagen flir den makroskopischen Fall erlauben, konnte
man mit diesem Ansatz schon bald in der Lage sein, das Klebephdnomen Werkzeug/Glas auf
atomistischer Ebene beschreiben zu konnen und damit ein besseres physikalisches Ver-
stindnis des Anhafteffektes zu ereichen. Ein detaillierteres Verstdndnis und eine Be-
schreibung der Prozesse die zum ersten Anhaften und spéter zum starken Ankleben flihren
scheint gerade im Hinblick auf Entwicklungsarbeiten auf dem Gebiet der Beschichtungen
besonders wichtig.

Ein weiterer Schwerpunkt der anstehenden Forschungsarbeiten ist das detaillierte Ver-
stindnis der Effekte, die nach Einsetzen der starken Haftung trotzdem noch zu schadens-
freiem Separieren fiihren. Dazu sollten experimentelle bruchmechanische Untersuchungen
und numerische Betrachtungen zur Rissausbreitung bzw. zum Trennvorgang durchgefiihrt
werden. Durch ein so gewonnenes Verstindnis der Separationsmechanismen besteht die
Aussicht, dass man schon bald in der Lage sein konnte, spezielle Materialien zu entwickeln,
die sich besonders ,,gutmiitig im Formgebungsprozess verhalten und selbst nach einer
Phase des starken Anklebens wieder schadensfrei vom Werkstoff separiert werden konnen.
Gerade im Hinblick auf Abformung von hochwertigen Mikrobauteilen ist dies von
besonderer Bedeutung, da man bei dieser speziellen Formgebung nahezu ausnahmslos
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gezwungen ist, mit Glasviskositdten deutlich unterhalb der kritischen Viskositdt die zum
Anbhaften flihrt zu arbeiten.

Last but not least stellt sich die Frage nach der Ubertragbarkeit der erzielten Ergebnisse
auf dhnliche Haftungsphidnomene. Als Beispiel sei hier der Prozess des Spritzgielens von
Kunststoffen genannt, bei dem Effekte auftreten, die vergleichbar sind mit denen bei der
Heiformgebung von anorganischem Glas.
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Abb. 12.1: Konstruktionszeichnung der Presse. Die Presse wurde im Rahmen einer
Diplomarbeit aufgebaut [30].
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Anhang I - Konstruktionszeichnungen
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Abb. 12.2: Konstruktionsplan des Pressmoduls. Im Bild flichig schwarz dargestellt ist die
Pressplatte, die auf den Heizblock (nicht schraffiert) geklemmt wird, der seinerseits mit
einem Block aus Isolationsmaterial (schraffiert) verschraubt ist.
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13 ANHANG 2 — INDUSTRIELLE
BEHALTERGLASFERTIGUNG

Abb. 13.1: Funktionsweise einer IS-Maschine. Der Blas-Blas-Prozess.
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Aus einem zentralen Glasspeiser gelangt der geschnittene Glastropfen iiber eine Rinne
in die Vorformseite der IS-Maschine (1). Die Vorform wird durch einen Deckel abge-
schlossen und der zihfliissige Tropfen wird an die Unterseite der Vorform geblasen und
formt teilweise schon die Miindung des Glasbehilters. Nun wird umgekehrt Druckluft durch
die Miindung geblasen und so eine Art Ballon in der etwaigen Grof3e des Behdlters geformt.
Der sog. Kiilbel ist entstanden. Mit Hilfe eines Schwenkarms wird der Kiilbel nun aus der
Vorform in die Fertigform gehoben. Oftmals ist nun eine Nacherwdrmung des Kiilbels not-
wendig. Danach wird der Kiilbel durch die Miindung mit einem weiteren oder mit dem
selben Blaskopf in die endgiiltige Form ausgeblasen. Der Glasbehilter bleibt noch so lange
in der Fertigform bis seine Temperatur soweit abgesunken ist, dass es ohne Deformation
moglich ist, den Glasbehilter mit einem Greifarm abzutransportieren.

In Anlehnung an diesen industriell allgemein benutzten Glasformgebungsprozess mittels
IS-Maschine wurde die Priifapparatur fiir die Klebemessungen konzipiert und aufgebaut.
Der Einfachheit halber wurden die Formenwerkstoffe als plane Platte ausgelegt. Anstelle
der im Bild benutzten Druckluft wurde ein zweiter Pressstempel verwendet, um den
Kontakt Glas und Formenwerkzeug zu intensivieren.
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VERWENDETE SYMBOLE UND KONSTANTEN

Formenwerkstoffe

Stellite 12
Gusseisen

Bronze NiBz 15

RGM 17

Borierter Stahl

Werkstoffnummer bzw. Zusammensetzung

18 Co 61 Cr 29 W8
R40 / GGG 40

Cu 65 Ni 16 A1 10 Zn 10
1.4057 (X22 CrNi 17 2)
1.7335 (13 Cr Mo 4 4)

AIN Aluminiumnitrid Keramik

RSiC Siliciumcarbid

ST 0020m Spezialwerkstoff der Firma Plansee,
Zusammensetzung vertraulich

BN Bornitrid (aufgetragen als Suspension)

NiW Nickel-Wolfram-Beschichtung

CrN Chromnitrid-Beschichtung

TiAIN/ZrN Multilagen-Beschichtung:
Titanaluminumnitrid/Zirkonnitrid

Symbole

v Fiir alle

€ Emissionsgrad

A Warmeleitfahigkeit

) Dichte

o Strahlungskonstante

a Temperaturfahigkeit

Azylinder Zylinderoberfliche

B Wirmeeindringzahl / Thermische Effusivitét

B 270 Kalk-Natron-Silicatglas

Boro 4.2 Borosilikatglas

Cp Spezifische Warmekapazitit

IS-Maschine Individual Section Maschine zur
Hohlglasherstellung

m Masse

NBL Nickelbasislegierung
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OS/US Ober- bzw. Unterstempel
p Druck (in dem hier verwendeten Fall in Poise/cm®)
P Strahlungsleistung
PVD Physical Vapour Deposition
q Wirmestromdichte
Q Wirmemenge
REM Raster-Elektronen-Mikroskop
T Temperatur
T Glas Initial Glastemperatur instantan vor dem Pressen
t, T Zeit
W3 Bleikristallglas
Zeff effektive Tiefe

Zahlenwerte fiir Kalk-Natron-Silicatglas

CGlas, B270 =

P Glas, B270 =
€ Glas, B270 =
O Glas, B270 =
To =

d Glas, B270 =

1300 J/kg K

2520 kg/m’

0,88

5,67 * 10° W/m> K*
1263 K (= 990 °C)
0,0206 m
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