GE Quartz

Gluhen von Quarzglas

R. G. Mace

Application Engineering
GE Quartz Inc.

1. Februar 2000

Zusammenfassung

Wie bei allen glasartigen Materialien
konnen auch bei Quarzglas nach
Weéirmebehandlungen Spannungen
auftreten. Um diese Spannungen zu
vermeiden, muss das Glas ordnungs-
gemdfy abgekiihlt werden. Das Gliihen
beruht auf folgenden Prinzipien:
1) Erhohen der Temperatur des Glases
bis zum Losen der Spannungen
2) Halten dieser Temperatur, bis der
gesamte Glaskorper ein Temperatur-
Gleichgewicht erreicht hat

3) langsames Abkiihlen bis zu einer

Temperatuy, bei der das Glas fest ist.

Diese Prinzipien sollen im folgenden

ndher erkldrt werden.
Stichworter: Glihen, Spannungen,
oberer Kiihlpunkt, unterer

Kuahlpunkt, Warmebehandlung

Einleitung

Quarzglas wird in einem weiten
Bereich von Anwendungen einge-
setzt, die hohe Temperaturen und
hohe Reinheit erfordern.
Quarzglas ist hier besonders
geeignet, da es 1) aus 99,995-
prozentigem SiO: besteht, 2) bei
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Temperaturen bis 1250 °C einge-
setzt werden kann und 3) sehr fle-
xibel verformbar ist. Quarz kann
mit Diamantwerkzeugen bearbeitet
und durch Wiarmebearbeitung in
komplexe Formen gebracht wer-
den. In der Halbleiterindustrie
wird Quarz haufig fir die
Prozesskammern bei der
Verarbeitung von Silizium-Wafern
verwendet.

Bei der Warmebearbeitung von
Quarz kénnen im Werkstiick
Spannungen entstehen. Wie bei
Metallen und anderen glasartigen
Materialien werden diese thermi-
schen Spannungen durch Glihen
gelost. Die verschiedenen Stufen
des Gluhens tragen unter-
schiedliche Bezeichnungen:
Optisches Gluhen (die hochste
Stufe) bezeichnet einen
Gluhvorgang, der simtliche
Spannungen beseitigt, die sich auf
die Leitung von Lichtwellen
auswirken konnten. Industrielles
Gluhen bezeichnet eine Gliihstufe
fir industrielle Anwendungen.
Mechanisches Glithen ist eine
Gluhstufe, die ublicher-

weise fur Quarz-

Produkte in der

brechen. Die Prinzipien des
Gluhens sind unkompliziert.
Werden sie jedoch nicht genau
befolgt, konnen Teile wihrend des
Gebrauchs brechen. Zum
Verstandnis der Prinzipien des
Gluhens ist die Kenntnis grundle-
gender thermischer Eigenschaften
des Glases erforderlich.

Thermische Eigenschaften

Im Zusammenhang mit dem
Gluhen sind folgende thermische
Eigenschaften von Bedeutung: 1)
thermischer
Ausdehnungskoeffizient, 2) unterer
Kiihlpunkt und 3) oberer
Kiithlpunkt.

Thermischer Ausdehnungsko-
effizient — wird allgemein als die
"Expansion" des Glases bezeichnet.
Einfach ausgedriickt: Die meisten
Materialien dehnen sich bei
Erwarmung aus und kontrahieren
bei Abkiihlung (ziehen sich
zusammen). Diese Eigenschaft ist
wichtig, weil nicht alle Materialien
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dieselbe thermische Ausdehnung
aufweisen. Abbildung 1 zeigt einen
Vergleich der thermischen
Ausdehnung verschiedener
Glasarten. Die thermische
Ausdehnung wird mit der Formel
AL/L/°C beschrieben, bezeichnet
also die Langendnderung pro Grad
Temperaturanderung. Typische
Einheiten waren also in/in/°C
oder cm/cm/°C. Quarzglas zeich-
net sich durch einen extrem
niedrigen Ausdehnungskoeffizien-
ten aus:

0,55 x 10® cm/cm/°C (20-300°C).
Obwohl diese Eigenschaft als
Expansion bezeichnet wird, kommt
es beim Gluhen darauf an, die
Kontraktion beim Abkiihlen zu
kontrollieren.

Viskositit — Ein MaB} des
Widerstands eines Materialflusses,
der Scherspannungen ausgesetzt
ist. Da die Werte fur die
"FlieBfahigkeit" sehr groBe
Bereiche umfassen kénnen, wird
die Viskositats-Skala normalerweise
logarithmisch dargestellt. Begriffe
fur die Beschreibung der Viskositit
von Glas sind zum Beispiel unterer
Kiihlpunkt, oberer Kihlpunkt und
Erweichungspunkt.

Unterer Kiahlpunkt — Die

Temperatur, bei der die inneren
Spannungen innerhalb eines
Zeitraums von vier Stunden deut-
lich reduziert werden. Dieser
Punkt wurde als eine Viskositit von
10"* Poise definiert. Dabei ist 1

Poise = 1 Dyn/cm2 s. Bei dieser
Viskositat ist das Glas im
Wesentlichen fest. Der untere
Kithlpunkt von GE 214 / 124 liegt
bei 1120 °C.

Oberer Kiithlpunkt — Die
Temperatur, bei der die inneren

Spannungen innerhalb von 15
Minuten weitgehend geldst wer-
den, entsprechend einer Viskositat
von 10"™? Poise. Der obere
Kiithlpunkt liegt fur GE 214 /124
bei 1215 °C. Der obere Kiithlpunkt
darf nicht mit der zum Glithen
benotigten Temperatur
(Glihtemperatur) verwechselt wer-
den. Bei den meisten kom-
merziellen Glasarten liegt die
Gluhtemperatur 35-40 °C oberhalb
des unteren Kiihlpunkts. Bei dem
elektrisch hergestellten Quarzglas
von GE liegt die Glihtemperatur
normalerweise bei 1150 °C.

Erweichungspunkt — Die
Temperatur, bei der sich Glas

unter seinem Eigengewicht ver-
formt, Viskositat ca. 10™ Poise.
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Der Erweichungspunkt von
Quarzglas wird unterschiedlich
angegeben: zwischen 1500 und
1680 °C. Dieser Bereich ist auf
Unterschiede im Hydroxyl-Gehalt
(OH) und geringfiigig veranderte
Anteile anderer Verunreinigungen
zuruckzufiihren. Der Erweichungs-
punkt von GE 214 / 124 liegt bei
1683 °C.

Woher stammen die Spannungen im
Quarz?

Das Gluhen dient zum Auflésen der
Spannungen des Glases. Um die
Funktionsweise des Gliithens zu ver-
stehen, ist die Kenntnis der
Ursachen des Auftretens von
Spannungen im Glas erforderlich.
Die Spannungen stehen mit der
oben beschriebenen thermischen
Ausdehnung im Zusammenhang.
Hierzu soll das Beispiel einer "dick-
en" Glasplatte betrachtet werden.

Yorubergehende Spannungen
durch Erwirmen und Abkiihlen —

Wenn die Platte erwarmt wird,
dehnt sie sich aufgrund ihrer ther-
mischen Expansionseigenschaften
aus. Da sich zunachst die
Oberflache des Glases erwarmt,
dehnt sich diese zuerst aus.
Hierdurch entsteht eine Spannung
zwischen dem Inneren der
Glasplatte und der expandierenden
Oberflaiche. Wahrend der
Ausdehnung der Oberfliche wird
diese gestaucht. Abbildung 1 zeigt
die gestauchte Oberflache und das
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unter Spannung stehende Innere.
Wenn die Glasplatte zu schnell
erwarmt wird, kann die Spannung
zwischen der Oberfliche und dem
Inneren die Bruchgrenze des
Glases uiberschreiten. Allerdings
sind die Spannungen durch
Erhitzen zeitlich begrenzt. Sobald
das Innere der Glasplatte die
Temperatur der Oberfliche erre-
icht, besteht ein Gleichgewicht
ohne Spannungen. Das Abkiithlen
der Platte verlauft entgegengesetzt.

_.. .‘—
Spannung
_.. *_
Abb. 3

Hierbei zieht sich die Platte wieder
zusammen. Die abkihlenden
Oberflichen ziehen sich zuerst
zusammen, so dass das Innere der
Platte gestaucht wird. Auf diese
Weise entstehen Spannungen an
der Glasoberfliche. Da unter
Spannung stehendes Glas verhalt-
nismaBig zerbrechlich ist, ist diese
Abkiihlung die kritische Phase bei
der Warmebehandlung. Bei zu
schnellem Abkiihlen kénnen die
Spannungen im Zusammenspiel
mit UnregelmaBigkeiten der
Oberfliche zum Brechen des
Glases fuhren. Diese Spannungen
beim Abktihlen sind wiederum
zeitlich begrenzt. Wenn die
Prinzipien des Glihens allerdings
nicht korrekt angewendet werden,
koénnen beim Abkiihlen dauerhafte
Spannungen entstehen.

Praktische Haltetemp.

_________

r,_lTheoretische Haltetemp.

Temperatur

-- Lang; Abkiihlen
Oberer
Kiihlpunkt

~*=777""""  Schnelles Abkiihlen

Unterer
Kiihlpunkt

Zeit

Abb. 4

Dauerhafte Spannungen
(Abkiihlen tiber den Ubergangs-
bereich) — Zum Zeitpunkt des

Erstarrens des Glases beim
Abkiithlen kénnen dauerhafte
Spannungen entstehen. Dies
geschieht im Temperaturbereich
zwischen dem oberen und dem
unteren Kuhlpunkt. Da die
Oberflache zuerst abkuhlt, erstarrt
diese auch zuerst. Das Innere der
Platte ist noch heill und kon-
trahiert weiter, bis es ebenfalls
erstarrt. Durch diese Kontraktion
wird die Oberflache gestaucht.
Wegen der gestauchten Oberflache
steht das Innere des Glases unter
Spannung. Hierher rithren dauer-
haften Spannungen im Glas. Figur
3 zeigt die Stauchung der
Oberfliche und die Spannungen
im Inneren. Eine Glasplatte ist ein
sehr einfaches Beispiel. In der
Praxis werden héufig viel kom-
plexere Werkstiicke erwarmt und
abgekiihlt. Hierbei kann die
Abkuhlung, die dauerhafte
Spannungen hervorruft, sogar
innerhalb einzelner Werkstiicke
variieren. Zum Beispiel konnen die
Innen- und die AuBlenseite eines
Rohres unterschiedlich schnell
abkuhlen. Dinne

Materialabschnitte kiihlen schneller
ab als dicke. Dauerhafte
Spannungen konnen durch einen
geeigneten Abkiihlzyklus oder
Ausgliihzyklus kontrolliert und min-
imiert werden.

Ausgliihzyklus

Aus dem oben Gesagten wurde
deutlich, dass das Abkiithlen dauer-
hafte Spannungen hervorrufen
kann. Durch einen angemessenen
Ausglithzyklus konnen diese dauer-
haften Spannungen minimiert oder
ganz verhindert werden. Das Glas
muss also langsam genug abgekuhlt
werden, um die Entstehung von
Spannungen zu verhindern. Beim
langsamen Abkiihlen kiihlen die
Oberflichen und das Innere mit
derselben Geschwindigkeit ab.
Wenn die Oberfliche und das
Innere gleichméBig abkiihlen, kon-
trahieren sie auch gleichmaBig.

So kénnen im Werkstuick keine
durch ungleichmaBige Kontraktion
(Stauchung) hervorgerufenen

Spannungen entstehen.

Ein Ausglithzyklus besteht aus einer
Erwarmungsphase, dem Halten der
Temperatur und einer

Abkuihlphase. Siehe Abbildung 4.
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Erwdarmungsgeschwindigkeit

Beim Erwirmen wird die
Temperatur langsam auf die
Haltetemperatur erhoéht. Die
Geschwindigkeit des Erwarmens
stellt nicht den entscheidendsten
Aspekt des Ausglithzyklus dar. Sie
hingt von dem jeweiligen Glastyp
ab. Hierbei ist hauptsiachlich ein zu
starkes Aufheizen zu vermeiden,
das wie oben beschrieben
voribergehende Spannungen her-
vorruft. Alle Glasarten vertragen
wahrend des Erwidrmens gewisse
voriibergehende Spannungen.
Weil beim Erwiarmen die
Oberfliche gestaucht wird, ist hier
ein Brechen des Glases durch
voruibergehende Spannungen
weniger wahrscheinlich als beim
Abkuhlen. Aufgrund seiner gerin-
gen thermischen Ausdehnung
vertragt Quarz besonders schnelle
Erwarmungen. Unterschiedliche
Glasarten erfordern gegebenen-
falls unterschiedliche
Erwarmungsgeschwindigkeiten.
Diese Unterschiede hidngen direkt
mit der thermischen Ausdehnung
der verschiedenen Glasarten
zusammen. Ein Glas mit hoher
thermischer Ausdehnung muss
langsamer erhitzt werden, wogegen
Quarz aufgrund seiner geringen
Expansion schneller erhitzt werden

kann.
Haltetemperatur

Die Haltetemperatur hingt ebenso
stark von der Glasart ab. Hierbei
geht es darum, den gesamten
Glaskorper gleichméBig auf der

Glihtemperatur zu halten. Die
erwinschte Glihemperatur ist die
Temperatur, bei der sich das Glas
ohne Verformung entspannt. In
den meisten Handbtichern wird
die theoretische Glihtemperatur
als ca. 10 °C uber dem oberen
Kihlpunkt angegeben. Bei dem
elektrisch hergestellten Quarzglas
von GE liegt die praktische
Glihtemperatur bei etwa 1160 °C
(ca. 40 °C uber dem unteren
Kiihlpunkt). Diese Temperatur
unterhalb des oberen Kuhlpunkts
wird angewandt, um
Verformungen empfindlicher Teile
zu verhindern. Der obere
Kiihlpunkt hingt von den
Viskositatseigenschaften des
Quarzes ab. Elektrisch
geschmolzenes Quarzglas (GE 214)
hat eine héhere
Betriebstemperatur als
feuergeschmolzenes Quarzglas.
Daher weist elektrisch
geschmolzenes Quarzglas auch
einen hoheren oberen Kiithlpunkt als
feuergeschmolzenes Quarzglas auf.
Der Unterschied betrdgt ca. 50 °C.

Die Zeit, wahrend der das Produkt
bei der Haltetemperatur gehalten
werden muss, hangt von der Grofle
und Art des Produkts im Glihofen
ab. Ein diinnwandiges Rohr
benotigt z. B. nur eine sehr kurze
Haltezeit im Glihofen. Der
Erwarmungsprozess und die
Erwarmung des Rohres im
Glihofen von innen und aufien
fihren dazu, dass der gesamte
Quarzkorper schnell die
Haltetemperatur erreicht. Ein
bearbeitetes Teil mit dicken

Flanschen benotigt hingegen eine
lingere Zeit, bis der gesamte
Korper (Oberflichen und Inneres)
die Haltetemperatur aufweist. In
der Praxis reichen bei den meisten
Werksticken 30 Minuten bei
Haltetemperatur aus.

Praktische Glihtemperatur — In der
Praxis verwenden die Hersteller von

Quarzkomponenten fir die
Halbleiterindustrie verschiedene
Ausglihzyklen, die sich als prakti-
kable Kombination von Zeit und
Temperatur erwiesen haben, also
die gewtnschten Eigenschaften bei
den Fertigteilen hervorrufen und
auf die Eigenschaften des
Gluhofens abgestimmt sind.
Verschiedene Unternehmen geben
beispielsweise die folgenden
Haltezeiten und Temperaturen an:

- 1160 °C fir 60 bis 120 Minuten,
je nach Dicke des Teils,

- 1185 °C fir 20 Minuten,

- 1155 °C far 30 Minuten.

Mit diesen Zyklen soll ein mecha-
nisches Glithen von etwa 200 psi
erreicht werden (photoelastisch
gemessen).

Langsames Abkiihlen (fiir dauerhafte
Spannungen entscheidende Phase)

Die Abkiihlphase ist der kritischste
Teil des Ausglithzyklus. Bei nicht
sachgemaBer Abkiihlung entstehen
dauerhafte Spannungen.
Besonders entscheidend ist der
Beginn der Abkiihlungsphase. In
diesem Temperaturbereich, der
zwischen der Haltetemperatur und
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dem unteren Kihlpunkt liegt,
erstarrt das Quarzglas. Wenn das
Produkt hier zu schnell abgekiihlt
wird, entwickeln sich Spannungen.
Die Abkiihlgeschwindigkeit in
diesem Bereich hingt von der
Effektivitat der Kithlung ab. Wenn
bespielsweise die Kithlung nur von
einer Seite erfolgt, muss sie
langsamer als bei einer Kihlung
von beiden Seiten verlaufen.
Durch das langsame Abktihlen
konnen alle Teile des Quarzes mit
der gleichen Geschwindigkeit
abkuhlen.

Die folgende Formel fiir die
Ermittlung der
Abkiihlgeschwindigkeit von Quarz
uber diesen kritischen langsamen
Abkuhlbereich wurde auf der Basis
der Angaben im "Handbook of
Glass Engineering" von E.B. Shand
entwickelt.

Die Abkiihlgeschwindigkeit basiert
auf den folgenden Werten:

Young-Modul (E) = 10,5 x 10° psi
Thermisches Diffusionsvermogen
(K) = 0,0014 in*/s

Poissonsche Zahl (n) = 0,17
Thermische Ausdehnung (o) =
0,55 x 10-6/in/in/°C

Dicke (t) =in

ot = akzeptable Spannung in der
Mittelebene

Diese Restspannung bzw. beab-
sichtigte Spannung kann je nach
Anwendung im Bereich von 1,7 x
10° bis 20,4 x 10° Pa (25 bis 300 psi)
liegen. Generell kénnen
Abschnitte von weniger als 1"
(2,54 cm) Dicke um bis zu 100 °C
pro Stunde abgekiihlt werden.

Re/s =24 K ot (1-v)
Eart

Die folgenden Diagramme zeigen
die verschiedenen
Abkiuihlgeschwindigkeiten fir
unterschiedlich dicke Teile. Bei
der langsamen Abkiihlung soll die
Spannung auf maximal 25 psi
begrenzt werden. Die schnelle
Abkiihlungskurve fithrt zu einer
maximalen Spannung von 3000
psi. Das erste Diagramm zeigt eine
Kiihlung von zwei Seiten, das
zweite Diagramm eine Kithlung
von nur einer Seite.

In der Praxis belaufen sich die
Restspannungen nach dem Glithen
oder die beabsichtigten
Spannungen je nach Anwendung
auf 25 bis 300 psi.

Maximale Abkiihlgeschwindigkeit
(von zwei Seiten)

w1
e ,

g
§ 150 ‘\I .

s
chne.

T
» T tesrereres

0 10 20 30
Dicke des Teils

Maximale Abkiihlgeschwindigkeit
(von zwei Seiten)

300 x i\‘-

250

| L

£ \ '\.H_ Schnell

< 150

1 100 xLangsam lll-_
KN

i ]
% T reresreranss
0 T T
0 10 20 30
Dicke des Teils

Schnelles Abkiihlen (nur voriiberge-
hende Spannungen)

Wenn der Quarz auf 10 °C unter-
halb des unteren Kiihlpunkts
abgekiihlt ist, kann die weitere
Abkuhlung auf Zimmertemperatur
beschleunigt werden. Thermische
Spannungen, die durch diese
rasche Abkiithlung unterhalb des
Entlastungspunkts entstehen, sind
zeitweise Spannungen, die sich bis
zum Erreichen der

Zimmertemperatur auflésen.
Spannungsmessung

Bei Zimmertemperatur
eingeschlossene Spannungen
durch ungleichmaBige Abkiihlung
konnen mit Hilfe eines
Polarisationsprufers festgestellt
werden. Ein Polarisationspriifer ist
ein Gerit, das polarisiertes Licht
zur Uberpriifung des Quarzes
aussendet. Das polarisierte Licht
wird in unter Spannung stehen-
dem Quarzglas im Vergleich zu
Glas ohne Spannungen verzogert.
Dieses verzogerte Licht erscheint
im Polarisationsprufer in anderer
Farbe.

Die Details der Spannungsprufung
koénnen relativ komplex sein und
sind nicht Gegenstand dieses
Dokuments.

Zusammenfassung

Wegen der geringen thermischen
Ausdehnung von Quarzglas vertra-
gen Produkte aus Quarzglas
schnelle Temperaturidnderungen
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(Thermoschock). Durch den
geringen Ausdehnungs-
koeffizienten sind Quarzgegen-
stinde also weniger anfillig gegen
thermische Spannungen durch
unsachgemafe Abkithlung. Um
sicherzustellen, dass die Spannung
von Quarzglasprodukten innerhalb
akzeptabler Grenzen liegt, miissen
hitzebearbeitete Teile geglitht wer-
den. Die Prinzipien des Glihens
kénnen auf verschiedene Weise
erreicht werden. Die Hersteller
von Quarzglas-Komponenten
haben spezielle Glihprozesse
entwickelt, die an die Grofle und
Form der hergestellten Teile, die
zum Glihen verwendeten Anlagen
und die erforderliche Stufe des
Gluhens angepasst sind.

Ein Testprozess fur Quarz-
gegenstinde aus Quarzglas von

GE Quartz ist durch eine uiber eine
Zeit von 30 Minuten gehaltene
maximale Temperatur von 1160 °C
und ein langsames Abkuhlen auf
1050 °C gekenn-zeichnet.
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