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Einleitung und Zielstellung . )
Obwohl Glas einer der chemisch resistentesten Werkstoffe ist, treten beim Kon-

takt mit unterschiedlichen Medien chemische Wechselwirkungen auf [1]. Wie
Untersuchungen von Wiederhorn [2] gezeigt haben, wird die Spannungsriltkorro-
sion und damit die statische Ermiidung von Glas durch das Zusammenwirken von
mechanischer Belastung und Wasser aus der Umgebung begiinstigt.

Aus dem Stand der Technik ist bekannt, dafit bei der Herstellung von Glasfasern
organische Polymerbeschichtungen eingesetzt werden, um die Diffusion von
Wasser und Wasserdampf an die Glasoberflache zu vermeiden [3]. Daneben sind
viele Arbeiten aus der Sol-Gel-Chemie bekannt, die sich mit dem Einflu’d von or-
ganischen Beschichtungen auf die Spannungsrikkorrosion beschaftigen [4, 5].

Die durchgefihrten Untersuchungen verfolgten das Ziel, die Mikrorisse in Glas-
oberflichen durch nafichemische Behandlung vor einem korrosiven Angriff durch
Wasser zu schiitzen. Die Beeinflussung der Lebensdauer solite anhand von
Zeitstandversuchen an geschadigten Gldsern nachgewiesen werden, sowie durch

Bestimmung der Bruchfestigkeit als Funktion der Lastauftragsrate.

Experimentelles '
Fir die Untersuchungen wurden Kalknatronsilikat-Floatgléser

(100 mm x 100 mm x 2 mm) verwendet, die zur definierten Vorschadigung mit ei-
nem Vickersdiamanten unter einer Last von 10 N im Zentrum der Glasscheibe
belastet wurden. Die durch die Indenterbelastung hervorgerufenen Zugspannun-
gen wurden durch eine einstiindige Temperaturbehandlung der Gléser bei 500 °C
relaxiert. Diese so vorbehandelten Glaser wurden mit SiO,-Sol-Gel-Systemen be-
schichtet, die aus Tetraethoxysilan (TEOS), Methyltriethoxysilan (MTKS),
Glycidyloxypropyltrimethoxysilan (Nanomer) und Kieselsol synthetisiert und bei
500 °C (TEOS, MTKS) bzw. 180 °C (Nanomer) verdichtet wurden [6]. Die Bruch-
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festigkeiten und Lebensdauern wurden mit dem Doppelringbiegeversuch (DIN
52282) bestimmt und nach Weibull hinsichtlich Bruchspannung o, (63,2 % Sum-
menbruchwahrscheinlichkeit) und Weibull-Parameter m ausgewertet.

Ergebnisse und Diskussion

Die Schadigung der Floatglassubstrate mit einer Last von 10 N hinterliel Vicker-
seindriicke mit einer Diagonalen von ca. 50 pm und vier von den Ecken

ausgehende Risse mit einer Lange von ca. 80 um. Die erhaltenen Bruchfestigkei-

ten o, und die Weibullparameter m sind in Bild 1 graphisch dargestellt.
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Bil}i 1: Darstellyng der anhand von Doppelringbiegeversuchen ermittelten Bruchfestig-
keiten o, beschichteter und unbeschichteter Substrate in Luft und Wasser.

In Bild1 erkennt man, daR die an Luft gemessene Bruchfestigkeit von
ap= 145 MPa (m =2,5) vor der Schédigung auf o, =85 MPa (m =46,1) nach
Schadigung und thermischer Relaxation bei 500 °C absinkt. Die in Wasser ge-
messene Bruchspannung von gleichbehandelten Glasern betrégt o, =67 MPa
{m =48,1). Die mit Nanomer beschichteten Glaser zeigen keine Anderung der
Bruchfestigkeiten. Fir MTKS- bzw. TEOS-beschichtete Glaser wurde eine deutli-
che Erhdhung von o, auf 147 MPa bzw. 205 MPa erreicht, was im Falle der
TEQS-Beschichtungen auf eine Veranderung der Rifispitzengeometrie und im
Falle der MTKS-Beschichtungen auf eine Uberdeckung und Klammern zuriickge-
fiihrt werden kann, wie in begleitenden Untersuchungen gezeigt werden konnte
[6]. Zur Untersuchung des Einflusses der Schichten auf die Rilausbreitung bei
unterkritischer Belastung (o =70 % op 80 %o,) in Wasser, wurde die

Lebensdauer (t,) der Proben bestimmt. Bild 2 zeigt die an Luft und in Wasser
erhaltenen Standzeiten.
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Bild 2: Darstellung der ermittelten Lebensdauerzeiten fir beschichtete und unbeschichiete Glas-
substrate bei unierkritischer Belastung.

Bild 2 zeigt, dal die hier untersuchten anorganisch-organische Nanomer-Be-
schichtung die geringste Schutzwirkung vor einem Wasserangriff bietet, was ver-
mutlich durch eine hohe Permeabilitat gegentiber Wasser begriindet werden
kann. Im Falle der MTKS-Beschichtungen wird der Einfluft des Wassers deutlich
geschwicht, jedoch werden die Standzeiten, die an Luft gemessen wurden nicht
erreicht. Durch TEOS Beschichtungen konnte der Einflut des Was-sers villig
unterdriickt werden. Dies scheint durch die véllige Bedeckung der Rifispitze durch
die TEOS-Beschichtung bedingt. Ein weiteres Indiz hierfilr, ist die Bestimmung der
Abhéngigkeit der Bruchfestigkeit von der Lastauftragsrate. Bestimmt wird dabei
der Rifausbreitungsparameter n, der die MNeigung eines Materials zum
unterkriischen  RiBwachsstum in  korrosiver Umgebung beschreibt. Zur
Bestimmung von n wird die Abhangigkeit der Bruchspannung von der Belast-
ungsgeschwindigkeit ausgenutzt [7]. Um den Einflull einer TEOS-Beschichtung
auf die Spannungsriltkorrosion zu untersuchen, wurden vickersgeschédigte Pro-
ben mit TEOS beschichiet und anschliefend unter Wasser mit verschiedenen

|.astraten do / dt zerstort. In Bild 3 ist der erhaltene Kurvenverlauf dargestelit.
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Bild 3: Abhangigkeit der Bruchspannung o, von der Laﬁta.uﬂragsgeschwindigkeit fir un-
beschichtete und TEOS-beschichtete Floatglaser (geschadigt).
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Zuerst wird deutlich, daf auch bei grofien Lastauftragsraten (7,7 N/ s = Lastauf-
tragsrate bei den bisherigen Doppelringbiegeversuchen) die Bruchspannung der
geschadigten, mit TEOS beschichteten Proben mit 178 MPa deutlich Gber der der
geschadigten unbeschichteten Proben (65 MPa) liegt. Desweiteren erkennt man,
dal die Bruchspannungswerte der geschadigten unbeschichteten Proben mit sin-
kender Lastauftragsrate abnehmen. Durch lineare Regression konnte eine
Steigung ven 0,25 + 0,04 mit einem sehr guten Bestimmtheitsmall von 98,4 %
ermittelt werden, was einem RiRausbreitungsparameter von n = 3 entspricht, Die-
ser Wert, der geringfiigig unterhalb der Literaturwerte liegt (n = 5-25) [8], zeigt,
dal das verwendete Floatglas (2 mm) bei Anwesenheit von Wasser und der ge-
gebenen RilRgeometrie eine starke Neigung zur langsamen Ritausbreitung
besitzt. Im Falle von geschadigten und mit TEOS beschichteten Proben wurde
ebenfalls versucht, den Verlauf der MeBpunkte mit einer linearen Regression zu
beschreiben. Dabei ergab sich eine Steigung von -0,007 + 0,007 (n = 142, ahnlich
keramischer Bauteile). Das dabei ermittelte Bestimmtheitsmalk von 20 % unter-
streicht die Unabhangigkeit der Bruchfestigkeit von der Lastauftragsrate im
betrachteten Bereich und schliefit hier ein unterkritisches Riwachstum aus. Eine
mdgliche Erkl&rung kénnte sein, dal eine TEOS-Beschichtung die Rilgeometrie
des Vickersindentereindruckes so stark verandert, dali die angelegte Spannungs-
intensitat K, unterhalb Kqe (Spannungsintensitatsgrenze fiir Spannungskorrosion:
SCC = Stress corrosion gracking) liegt.

Die Untersuchungen haben gezeigt, daf die verwendete TEOS-Beschichtung in
der Lage ist, im gewahlten Modellfall (Vickerseindruck 10 N) Schaden in
Floatglasoberflichen vor Spannungsrilikorrosion in Wasser zu schiitzen und die
L.ebensdauer in Wasser bei unterkritischer Belastung auf das Niveau von an Luft
belasteten Scheiben zu heben.
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