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Voor het vervaardigen van zuiver en homogeen zachtglas, bijvoor-
beeld voor glasvezels voor datatransmissie, is de gebruikelijke portie-
gewijze bereidingswijze in een kroes of — in grotere hoeveelheid — in
een wan ongeschikt. Op deze manier vervaardigd glas bevat namelijk
altijd verontreinigingen die afkomstig zijn uit het wandmateriaal. Dit
is in sterkere mate het geval als het gesmolten glas agressiever is.
Bovendien sluit de portiegewijze fabricage van glas niet goed aan bij
continu verlopende produktieprocessen als de dubbele-kroesmetho-
de voor glasvezelfabricage [1]. Met een experimentele opstelling
volgens de “skull-melting”-methode kan in het Natuurkundig Labora-
torium in Eindhoven zuiver en homogeen glas zonder insluitsels en
gasbellen in een continu proces worden bereid.

De “skull-melting”-methode {2] is een
bekende manier voor het vervaardigen
vanzuivere, bijhoge temperatuursmel-
tende materialen. Het gesmolten mate-
naal bevindt zich hierbij in een "skull”’
van zijn gekoelde, ongesmolten uit-
gangsmateriaal. Doordat het gesmol-
ten materiaal niet in contact kan komen
met een kroeswand, kunnen er geen
verontreinigingen in de smelt terecht-
komen. Bovendien kan er, vergeleken
met de produktie van glas in een wan,
snel van grondstof worden gewisseld.
De verwarming van het materiaal vindt
plaats door middel van hf-verhitting
(hoogfrequentverhitting), dat is een
verwarmingsmethode waarbij door
een snel wisselend magnetisch veld
kringstromen in het materiaal worden
geinduceerd, waardoor energie wordt
"ingekoppeld”.

De “skull-melting”-methode berust op
het verschijnsel dat het elektrisch gelei-
dingsvermogen van gesmolten oxiden
veel groter is dan van oxiden in vaste
toestand, onder andere als gevolg van
een grotere ionenbeweeglijkheid. Zui-
vere kristallijne oxiden vertonen bij hun
smeltpunt een sprongsgewijze veran-
dering van de soortelijke weerstand.
Glas, dat zich bij het afkoelen gedraagt
als een onderkoelde vioeistof, heeft
geen smeltpunt maar een smelttraject.
De kromme voor de soortelijke weer-
stand als functie van de temperatuur
heeft voor glas dus een geleidelijke
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verloop; zie figuur 1, waarin deze krom-
me voor een silicaatglas met 26,5
gew.% Na,0 i1s afgebeeld [3]. De knik in
de kromme ligt in de buurt van de
transformatietemperatuur, de tempe-
ratuur waarbij ook de krommen voor
een aantal andere fysische grootheden
eenknikvertonen. Bijhetdooriopenvan
het smelttraject verandert de viscositeit
van circa 10'°Pa.s by 20°C naar circa
102Pa.s bi) 1200°C; bij de transformatie-
temperatuur is de viscositeit van alle
glassoorten ongeveer gelijk aan
10'%Pa.s [4].
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Figuur 1 De soortelijke weerstand p van glas
met 26,5 gew % Na,0, rest 510,, als functie
van de reciproke waarde van de absolute
temperatuur [3] (Aan de bovenzijde is een
schaal in °C aangegeven) De transformatie-
temperatuur van het glas higt in de buurt van
het knikpunt van de kromme by 430°C In het
gebied van de lage temperaturen voldoet de
kromme aan de functie p = pyexp (Q/RT}, met
po een constante, Q de activeringsenergie en
R de gasconstante, zodat by de gekozen
schaalverdelingen in dit gebied een rechte
lyn wordt verkregen

Bij hf-verhitting van gesmolten oxiden
in een schil van ongesmolten materiaal
is deze schil als het ware “transparant”’
voor de energie In het magnetische
veld. Het veld kan echter wel energie
afgeven aan het gesmolten materiaal.
Er kan alleen voldoende energie wor-
den ingekoppeld als de soortelijke
weerstand, bij bepaalde afmetingen
van de schil, lager is dan een zekere
grenswaarde, die evenredig is met de
frequentie van het hf-veld. Bij de door
ons toegepaste frequentie van 2,6 MHz
is deze grenswaarde ongeveer 100
Q cm. Het starten van het smeltproces
is dus een probleem, waarop we nog
terug zullen komen.

Tot nu toe wordt de “skull-melting”-
methode alleen toegepast voor het be-
reiden van porties materiaal. Dit ge-
beurtineen'kroes’ diewordtgevormd
door vrijstaande, axiaal gerichte en wa-
tergekoelde koperen vingers binnen de
spoel voor de hf-verhitting [2]. De spoel
is daarbij steeds uitgevoerd als een
koperen buis waar koelwater doorheen
stroomt. De afstand tussen spoel en
kroes moet dan relatief groot zijn, daar
anders doorionisatievande lucht span-
ningsdoorslagenzouden kunnen optre-
den. Bovendien kunnenerineenderge-
lijke opstelling ook doorslagen in de
lucht tussen de windingen onderling
ontstaan, aangezien het spanningsver-
schil per winding wel 1000 V kan bedra-
gen.

De kans opspanningsdoorslagenwordt
door de hoogte van de frequentie extra
vergroot. De energie-inkoppeling 1s
evenredig met de vierde macht van de
verhouding van de buitendiameter, het
vloeibare glas en de binnendiameter

van de spoel [5]. Voor een goede ener-

gie-inkoppeling moet deze verhouding
duszo grootmogelijkzijn, watinstrijdis
met het streven naar grote luchtwegen
ter vermyding van doorslagen. Er werd
daarom in het Philips Natuurkundig
Laboratorium een continu werkend
proces zonder kroes ontwikkeld, dat is
gebaseerd op geheel andere uitgangs-
puntenenwaarbij hetrisicovangevaar-
hjke spanningsdoorslagen is geélimi-
neerd

Figuur2alaatde nieuwe opstelling zien.
Despoelisomgevendooreenkoelman-
tel van water, dat — ter wille van een
hoge soortelijke weerstand — 1s gedelo-
niseerd. De grondstoffen die tezamen
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het glas moetenvormen, wordenineen
conisch verlopende kwartsglazen bin-
nenpijp gestort. Rondom deze pijp,
waarin het eigenlijke proces plaats-
vindt, is een kwartsglazen buitenpijp
aangebracht. Tussen deze concentri-
sche pijpen wordt een krachtige stroom
gedeioniseerd koelwater in stand ge-
houden.

In de glasmassa in de binnenpijp kun-
nen we tijdens het proces drie zones
onderscheiden.

* De buitenste, ringvormige “skull”’
van gekoeld, ongesmolten materiaal,
waarin tengevolge van de hoge soorte-
lijke weerstand geen energie uit het
hf-veld wordt opgenomen; de radiale
temperatuurgradient kan in deze zone
wel 500°C/mm bedragen.

* Een hete, buitenste vloeibare zone
waarin de soortelijke weerstand kleiner
is dan 100 Q.cm en waarin de kringstro-
men zich ten gevolge van het skineffect
concentreren; de maximale tempera-
tuur in deze zone bedraagt 1650°C.

* Een koudere, binnenste vlioeibare zo-
newaarin de soortelijke weerstand wel-
iswaar voldoende laag is, maar tenge-
volge van het skineffect geen kring-

stromen lopen; de temperatuur in deze
zone bedraagt circa 1550°C.
Dewarmte-overdrachtvandebuitenste
naar de binnenste vloeibare zone vindt
plaats door middel van convectie en
straling. Figuur 2b laat de stroming zien
diein hetgesmolten glas ontstaat. Deze
stromingwordtinstandgehoudendoor
dichtheidsverschilien ten gevolge van
de temperatuurgradiént in de smelt.
Door de intensieve stroming en de lage
viscositeit van het hete glas kunnen
grote gasbellen aan de buitenzijde mak-
kelijk ontwijken. De kleine gasbellen
concentreren zich in het bovenste vioei-
bare gedeelte, waardoor het onderste
gedeelte vrij is van verontreinigingen
{vergelijkbaar met de situatie bij het
zgn. zonesmelten).

Het ontwijken van vluchtige bestandde-
len (bijvoorbeeld B,0; of ZnO)} door
oververhitting van het gesmolten glas
is onmogelijk, omdat deze bestandde-
len condenseren in de koudere zone
waar materiaal wordt toegevoerd. De
warmte-overdracht vanuit de gesmol-
ten zone naar het koelwater vindt voor-
namelijk plaats door straling. Het
kwarts van de binnenpijp laat straling
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Figuur 2 a} De opstelling voor het experimenteel vervaardigen van zuivere glazen staven. Pl
kwartsglazen binnenpijp. PO kwartsglazen buitenpijp. C hoogfrequentspoel. CJ koelmantel
met gedeioniseerd water. RM toevoer van grondstoffen ("gemeng”). L gesmolten glas. S
gestold glas. (In werkelijkheid is de overgang van S naar L veel geleidelijker dan hier i1s
getekend). HF aansluitingen hoogfrequentgenerator. W,, W, aan- en afvoer van koelwater. GR
de geproduceerde glazen staaf. AM mechaniek voor het justeren van de binnenpijp.
b)Hetinwendige van de opstelling op grotere schaal. (De afstand van de beide pijpen is ter wille
van de duidelijkheid vergroot). G geaard scherm van verticale koperdraden, dat zich over de
gehele omtrek tussen de binnen- en buitenpijp in het koelwater bevindt.
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met een golflengte kleiner dan 4 um
nagenoeg ongehinderd door, waar-
door deze warmtestraling, zonder tem-
peratuurstijging van de kwartswand te
veroorzaken, rechtstreeks door het
koelwater wordt geabsorbeerd. (Bij de
conventionele vingerkroes moet de
warmtestroom via het koper aan het
koelwater worden overgedragen.)
Aan het begin van het proces sluit men
dedoorgangin hetconische deelvande
binnenpijp af door middel van een gla-
zen staaf. Vervolgens wordt het uit-
gangsmateriaal — "gemeng’’ genoemd
~ in de binnenpijp gestort. Het
proces start door in het gemeng een
kwartspijp te steken waarin zich onder
schutgas een staaf koolstof bevindt. De
staaf koolstof absorbeert door zijn lage
soortelijke weerstand energie uit het
hf-veld, waardoor de staaf wordt verhit
en deze het omringende gemeng doet
smelten. Als er zich voldoende vloei-
baar glas heeft gevormd, wordt de
kwartspijp met de staaf koolstof verwij-
derd. De massa wordt dan verder ver-
warmd, waardoor een bad van gesmol-
ten glas binnen het gemeng ontstaat.
Als de juiste temperatuurverdeling in
het conische vernauwing is bereikt, kan
hieruit met een geringe kracht een staaf
van helder glas worden getrokken.
Deviscositeitvan hetgesmoitenglaster
plaatse van de vernauwing in de bin-

‘nenpijp is bepalend voor de massa-

stroom. Deze viscositeit hangtafvande
temperatuurendusvanhetingekoppel-
de vermogen. Men kan de massa-
stroom van het glas dus variéren door
verandering van de positie van de ver-
nauwing ten opzichte van de hf-spoel,
en wel met behulp van het in figuur 2a
aangegeven mechaniek voor de juste-
ring van de binnenpijp. De snelheid
waarmee de staaf uit de binnenpijp
wordt getrokken, is bepalend voor de
diameter. De huidige opstelling heeft
eenproduktievan75a100gramglasper
uur, bij een continu vermogen van de
hf-generator van 10 a 15 kW en een
nominaal vermogen van 25 kW.

Door de capacitieve koppeling met het
elektrostatische veld van de hf-spoel
zouden er plasma-ontladingen kunnen
ontstaan in ontwijkende gassen In het
gemeng. (Het gas heeft een lagere diée-
lektrische constante dan het omringen-
de materiaal). Er 1s daarom in het koel-
water een aardscherm aangebrachttus-
sen de spoel en de binnenpijp. Het
scherm bestaat uit verticale koperdra-
den, ziefiguur 2b, waardoor het magne-
tische veld wordt doorgelaten en het
elektrostatische veld wordt afge-
schermd.

Het ingekoppelde vermogen wordt be-
heerst door de anodestroom door de
eindbuis van de hf-generator met be-
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Figuur 3 a) De opstelling met de bijbehorende regelapparatuur.

b) De opstelling in bedryf. De gloeiende glasstaaf is duidelijk zichtbaar.

¢) Het produkt. (De diameterveranderingen zijn een gevolg van het wiyzigen van procespara-
meters).

hulp van een PID-regelaar op een con-
stante waarde te houden. Aangezien
bijna het gehele ingekoppelde vermo-
gen in het koelwater terechtkomt, 1s het
produkt van de volumestroom en de
temperatuurstijging van het koelwater
een maat voor dit vermogen. Daarom
worden voortdurend beide grootheden
gemeten en gecontroleerd. Regelen
van de anodespanning van de genera-
tor is niet geschikt, omdat een geringe
verhoging van de spanning een bijna
explosieve toeneming van hetingekop-
pelde vermogen tot gevolg heeft. Met
dit vermogen veranderen namelijk ook
andere procesparametersals desoorte-
lijke weerstand en de dikte van de
"skull”’, en daardoor de genoemde dia-
meterverhouding, waardoor het inge-
koppelde vermogen nog verder toe-
neemt.

De glasproduktie wordt~zoalsgezegd—
bepaald door de temperatuur van het

vloeibare glas ter plaatse van de ver- ’

nauwingvandebinnenpijp,endusdoor
de warmtehuishouding in de binnen-
pijp. Daarom wordt het niveau van het
glasbad voortdurend gecontroleerden,
indien nodig, gewijzigd door het veran-
deren van de toegevoerde hoeveelheid
gemeng per tijdseenheid.

Het gemengniveau wordt gemeten met
behulp van stralingsdetectoren aan de
omtrek van de binnenpijp.

By de traditionele bereidingswijze van
glas 1s de verbhijftijd in de wan lang:
tientallen uren en soms zelfs meer dan
een week, Bij de hier beschreven berei-
dingswijze is de maximale verblijftid
vanhetglasinde hetezone slechtstwee
uur. Als men uitgaat van een "'klassiek”

gemeng bestaande uit droog gemeng-
de kristalliyne korrels, is dit bij het inleg-
gen doorgaans onvoldoende homo-
geen van samenstelling. Aangezien er
inhetglasbad nietvoldoendetijdisvoor
het diffunderen van de bestanddelen, I1s
het beter de bestanddelen zodanig te
prepareren dat bij hetinleggen de juiste
samenstelling s verzekerd. Een bruik-
bare methode 1s bijvoorbeeld het nat
granuleren of pelletiseren van het ge-
meng.

Met de beschreven opstelling zijn door
ons glazen staven vervaardigd met een
diameter van circa 4 cm. Deze staven
zijn geheel vrij van gasinsluitsels en
bovendien zuiver van samenstelling.
Figuur 3 toont foto’s van de opstelling
envan eenexperimenteel vervaardigde
staaf.
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