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Glasklare Qualitat

Polarisationsmikroskopie in der Glasproduktion

Klaus-Peter Martinek, Miinchen

Anja Schué, Leica Microsystems, Wetzlar, Deutschland

Was ware ein edler Tropfen ohne ein hochwertiges Glas? Schon die Rémer wussten kunstvoll
geformte Trinkglaser herzustellen, und im Mittelalter war das reine Glas der venezianischen
Glasmacher weltberihmt. Als einer der altesten Werkstoffe der Menschheit wird Glas heute in
vielen Bereichen verwendet — auch die Lichtmikroskopie wére ohne optische Spezialglaser nicht
moglich — und muss dabei hochsten Qualitatsansprichen gentgen. Fur die Qualitatssicherung in
der Produktion von Flachglas, Hohlglas und Pressglas ermoglicht die Polarisationsmikroskopie
eine preisgunstige und schnelle Diagnose kristalliner Einschliisse. Die Untersuchung kann dabei
zumeist ohne zeitaufwandige Probenpraparation und zerstorungsfrei erfolgen. So steht die Probe
gegebenenfalls fur weitere analytische Verfahren wie Mikrosonde oder Rontgendiffraktometrie zur
Verfligung.

Die moderne Silikatglasproduktion lauft immer auf &hnliche Art und Weise ab. Eine Rohstoff-
mischung wird mit einem mehr oder weniger grof3en Anteil Altglas entweder aus dem betriebs-
internen oder einem externen Scherbenkreislauf in einem Schmelzaggregat bei ca. 1450 bis

1500 € geschmolzen. Zum Schutz vor der aggressiven, heiRen Glasschmelze sind die Schmelz-
aggregate mit speziellem, feuerfestem Steinmaterial ausgekleidet. Sobald das Glas ausreichend
homogenisiert ist, gelangt es zu den Verarbeitungsmaschinen, die dann entweder Flachglas,

Hohlglas, Pressglas oder Rohrglas produzieren.

Kristalline Glasfehler

Obwohl Silikatglaser sich in Zusammensetzung und Eigenschaften deutlich unterscheiden kénnen,
ahneln sich mogliche Fehler in Ursache und Art. Neben gasfoérmigen Einschliissen (Blasen)
spielen kristalline Glasfehler im Produktionsalltag eine grofRe Rolle. Eine schnelle Fehlerzuordnung
ist entscheidend, um entsprechende MalRhahmen einleiten zu kénnen. Nach ihrer Herkunft lassen

sich folgende kristalline Glasfehler unterscheiden:

-schwer schmelzende Verunreinigungen der Rohstoffe und Altscherben
-nicht aufgeschmolzene Rohstoffkomponenten
-Korrosionsrelikte des feuerfesten Steinmaterials

- Entglasungsprodukte
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Schnelle und sichere Fehlerdiagnose

Meist erfolgt die Fehlererkennung unmittelbar im Anschluss an den Produktionsprozess, entweder
durch automatische Kontroll- und Sortiersysteme oder durch manuelles Sortieren nach visueller
Inspektion. Normalerweise lassen sich hier bereits kristalline Einschliisse von Gasblasen und
Verarbeitungsfehlern unterscheiden. Bei der Probennahme fir die mikroskopische Untersuchung
ist darauf zu achten, dass eine reprasentative Stichprobe entnommen wird. Bei einem Uberdurch-
schnittlichen Fehleranteil empfiehlt es sich, eine hundertprozentige Sortierung Uber einen
definierten Zeitraum, zum Beispiel eine Stunde, eine Schicht oder 24 Stunden auszuwerten.

Aus den selektierten Probenkdrpern werden Segmente, die den Einschluss enthalten, mit einem
Glasschneider oder der Diamantsage herausgeschnitten. Die so erhaltenen Glasabschnitte sind im
allgemeinen nicht gréRer als 2 x 2 cm und koénnen ohne weitere Bearbeitung mikroskopisch
untersucht werden. Bei grolReren ,Steinen“, die im Durchlicht opak sind und somit keine
strukturellen Details erkennen lassen, kann ein Anschleifen des Fehlers und die Untersuchung im
auffallenden Licht die Diagnose erleichtern. Kleinere Einschliisse in Glasknoten sind oftmals durch
die Linsenwirkung des Glaswulstes nicht scharf zu stellen. Abhilfe bietet hier das Bedecken des
Knotens mit einer Immersionslosung, die auf den Brechungsindex das Glases abgestimmt ist
(Abbildung 1).

Glas Kitt Immersions- Einschluss  Rohrchen
flissigkeit

Abbildung 1: Optische Ausschaltung der Linsenwirkung eines Glasknotens durch Immersion in einem
aufgekitteten Rohrsttick (Grafik nach [1], Bild 3.63)

Mikroskopische Ausristung fur die Glasuntersuchung

Mit der hier beschriebenen mikroskopischen Ausstattung kénnen darlber hinaus auch quantitative
polarisationsoptische Bestimmungen durchgefiihrt werden. Diese Analysen erfordern allerdings die

Anfertigung von planen Schliffpréaparaten definierter Dicke [1, 2, 3]:
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Polarisationsmikroskop (Leica Microsystems, Wetzlar) mit:

- Durchlicht Hellfeld, Polarisation

- Lambdaplatte

- Auflicht Hellfeld, Polarisation

- Schragem Auflicht (Kaltlichtleuchte, 2-/3-armiger, flexibler Lichtleiter)
- Weitfeldokulare HC Plan10x (22)

Objektive, bevorzugt mit extra groRem Arbeitsabstand:
-HC PL Fluotar 5x/0.15/- (12,0 mm)

-HC PL Fluotar Pol 10x/0.30/- (11,0 mm)

-N Plan L 20x/0.40/0 (10,8 mm)

-N Plan L 50x/0.50/0 (8,2 mm)

Objektiv C Plan Pol 40x/0.65/0.17

Fur die zerstorungsfreie Diagnose der oftmals mehrere Millimeter unter der Glasoberflache
liegenden Defekte sind bei hoheren VergroRerungen die L-Objektive mit extra groRem Arbeits
abstand optimal. Das relativ selten bengtigte 40x Pol-Objektiv mit Deckglaskorrektur wird neben
dem 10x Pol-Objektiv fur quantitative polarisationsoptische Messungen an Dunnschliffpraparaten
und speziell fur konoskopische Untersuchungen eingesetzt. Fiur die Bilddokumentation wird eine

Digitalkamera Leica DFC420 und das Software-Paket Leica Application Suite (LAS) eingesetzt.

Charakteristische Kristallformen

Die am Mikroskop flexibel einstellbare und kombinierbare Beleuchtungstechnik von Durchlicht,
Auflicht, schrager/schiefer Beleuchtung und Polarisationskontrast liefert umfassende Informationen
Uber Form, Farbe, optische Eigenschaften, den im Glas erzeugten Spannungszustand sowie
gegebenenfalls Auflésungserscheinungen und Kontaktreaktionen der kristallinen Glaseinschlisse.
Vor allem bei Rekristallisationen und Entglasungsprodukten weisen die Einschlisse meist
charakteristische Kristallformen auf, die eine schnelle Diagnose ermdglichen.

Im Durchlicht Hellfeld kénnen Form und Farbe sowie der relative Brechungsindex im Vergleich
zum umgebenden Glas anhand des Reliefs des Einschlusses bestimmt werden. Durch
Dezentrieren des Kondensors oder Einbringen von Sektorenblenden lasst sich eine schiefe
Beleuchtung realisieren, die zu einer deutlichen Kontraststeigerung fihrt. So treten Schlieren im
Glas, die bei optimal eingestellter Kéhlerscher Beleuchtung nahezu unsichtbar sind, sehr plastisch
in Erscheinung.

Im Durchlicht Polarisationskontrast (exakt gekreuzte Polarisationsfilter) lassen sich isotrope und
anisotrope Materialien unterscheiden, bei idiomorphen Kristallen lasst sich die Ausléschungs-
stellung bestimmen und unter Benutzung des Hilfsobjektes 1. Ordnung (Lamba-Platte) die GroRRe

der Doppelbrechung abschatzen.
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Die Kontrastverfahren Auflicht Hellfeld und Auflicht Polarisationskontrast sind nur fur an der
Glasoberflache liegende Fehler oder angeschliffene Proben anwendbar, da bei unter der Ober-
flache liegenden Fehlern das Licht grof3tenteils an der Glasdeckschicht reflektiert bzw. gestreut
wird. Schrages Auflicht in Kombination mit Durchlicht fihrt zu einer Kontraststeigerung, um

Oberflachendetails und Farbe von opaken Einschliissen sichtbar zu machen.

Beispiele fur kristalline Einschliisse im Glas

Zinnoxid (SnO ):

Elektroden fur die elektrische Beheizung von Schmelzaggregaten, z.B. fur die Bleikristallfertigung,
bestehen aus schwer schmelzendem Zinnoxid. Bei Uberlastung der Elektroden kann es zu
Abplatzungen des Elektrodenmaterials kommen. Die Glasfehler zeigen sich als charakteristische
Aggregate von blauen, xenomorphen Kdrnern (priméres Zinnoxid). Bei langerer Verweildauer im
Schmelzaggregat bei hohen Temperaturen l6sen sich diese Koérner im Glas vollstandig auf und
bilden einen sogenannten Knoten. Wird dieser Fehler in Bereiche niedrigerer Temperatur
verlagert, kommt es zur Auskristallisation von langprismatischen Zinnoxid-Kristallen (sekundares
Zinnoxid). Diese bilden je nach Kristallisationsgeschwindigkeit diinne Nadeln (Abbildung 2) oder
filzartige Aggregate (Abbildung 3).

Abbildung 2: Blaues korniges Zinnoxid als Relikt neben nadelférmigem
Rekristallisationsprodukt. Glaseinschluss mit starker Spannungsdoppel-
brechung im umgebenden Glas, Durchlicht Polarisationskontrast,

HC PL Fluotar 10x Pol, Bildbreite: 1 mm.

(Abbildungen 2 bis 7: Klaus-Peter Martinek)
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Abbildung 3: Filzartiges Aggregat aus rekristallisiertem Zinnoxid. Glas-
einschluss mit starker Spannungsdoppelbrechung im umgebenden Glas,
Durchlicht Polarisationskontrast + Lambda Platte + schrages Auflicht,
HC PL Fluotar 10x Pol, Bildbreite: 1 mm.

Zirkonoxid (ZrO ,) und Korund (Al ,0,):

Zirkonoxid ist neben Korund wesentlicher Bestandteil der hochtemperaturbesténdigen
Feuerfeststeine, mit denen die in der Glasindustrie Ublichen Schmelzaggregate ausgemauert sind
(Abbildung 4). Dieses Material ist besonders widerstandsfahig und |6st sich unter normaler
Belastung nur langsam und ,gutmditig” auf. Tritt nun unter den kristallinen Glasfehlern vermehrt
Zirkonoxid in Erscheinung, kann dies ein Hinweis auf eine lokal verstarkte Korrosion, z.B. durch
thermische Uberlastung oder zu starke Strémung sein. Zirkonoxid kommt dabei gemeinsam mit
Korund im urspringlichen Verbund als kleine weilRe Steine vor oder bildet Uber den
Zwischenschritt der vollstandigen Lésung und anschlielenden Rekristallisation charakteristische
dendritische Kristalle (Abbildung 5). Al,O, ist leichter in der Glasschmelze l6slich und bildet dabei
die ebenfalls unerwinschten Glasknoten und Schlieren. Manchmal findet sich Korund in
gerundeten Kornern, die zahlreiche Einschlusse aufweisen kénnen (Abbildung 6). Hierbei handelt
es sich ebenfalls meist um Komponenten feuerfester Steine. Korund kann auch als Verunreinigung

der Rohstoffe oder aus dem Scherbenkreislauf in die Schmelze gelangen.
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Abblldung 4 Hochtemperaturbestandlger Feuerfest-
stein aus Korund (hellgraue Leisten) und Zirkonoxid
(weiRe eifdrmige Einschliusse). Polierter Anschliff im
Auflicht, HC PL Fluotar 10x Pol, Bildbreite: 1 mm.

Abbildung 5a/b: Rekristallisiertes Zirkonoxid bildet charakteristische Kristallaggregate in einem Knoten.
Glaseinschluss mit starker Spannungsdoppelbrechung im umgebenden Glas, oben: Durchlicht

Polarisationskontrast + Lambda Platte, unten: Durchlicht Polarisationskontrast + schrages Auflicht, HC PL
Fluotar 5x, Bildbreite: 2 mm.

Abbildung 6: Primarer Korund mit zahlreichen Ein-
schliissen. Glaseinschluss mit starker Spannungs
doppelbrechung im umgebendenGlas, Durchlicht
Polarisationskontrast, HC PL Fluotar 10x Pol,
Bildbreite: 1 mm.
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Tridymit/Cristobalit (SIO  ,):

Tridymit, seltener Cristobalit, bildet sich als Entglasungsprodukt aus an SiO, angereichertem Glas.
Zu dieser Anreicherung kommt es beispielsweise, wenn volatile Komponenten wie Alkalien oder
Boroxid aus dem Glas verdampfen. Tridymit bildet charakteristische Kristallaggregate mit 60°
Winkeln (Abbildung 7).

r‘l-

Abbildung 7: Tridymit Dendriten in charakteristischer Aus-

bildung. Glaseinschluss, Durchlicht Hellfeld + schiefe Be-

leuchtung zur Kontraststeigerung, HC PL Fluotar 10x Pal,

Bildbreite: 1 mm.
Als Standardwerk mit vielen typischen Beispielen aus der Praxis der Behalterglasindustrie ist der
Farbbild-Atlas der Steinchen und Einschlisse im Glas jedem zu empfehlen, der das Polarisations-
mikroskop fur die Qualitatssicherung in der Glasindustrie einsetzen méchte [4]. Die zahlreichen
Bildbeispiele decken bereits einen grof3en Teil der bei der Silikatglasproduktion auftretenden
Einschlusstypen ab. Werden spezielle Rohstoffe oder Schmelzverfahren eingesetzt, treten zusatz-
liche Fehlerarten auf, die anhand der Daten in der weiterfilhrenden Literatur bestimmt werden

kénnen [1, 2, 3]. In Zweifelsfallen empfiehlt sich die Absicherung mittels Rontgenmikroanalyse.
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