Ein l6sbares Problem:

Fenster

Nickelsulfid im vorgespannten Glas

Der nachstehende Artikel be-
schreibt in kurzer und allgemein-
verstandlicher Form das Problem
des Spontanbruchs bei vorge-
spannten Einscheibensicherheits-
glésern (ESG). Er zeigt auf, da
ESG nach Durchlaufen des Heil3-
lagerungstests nach DIN 18 516,
sachgeman angewendet und sorg-
faltig kontrolliert, unter Zugrunde-
legung moderner Sicherheitsstan-
dards ohne Probleme in Fassaden
eingesetzt werden kdnnen. Gewis-
senhaft hergestellt und montiert,
ist ESG heute nicht nur asthetisch
sehr ansprechend, sondern auch
sicher.

Das Problem des Spontanbruchs bei
ESG ist bereits seit Ende der funfziger
Jahre bekannt. Damals stellte sich
heraus, dal} in Fassaden eingebaute
ESG, d. h. thermisch vorgespannte,
Ublicherweise mehr als 6 mm dicke
Scheiben, gelegentlich scheinbar
spontan zerbrachen. Die Suche nach
der Ursache war schnell erfolgreich:
Es zeigte sich, daB unscheinbare, nur
ca. 0,2 mm messende, kugelférmige
Einschliisse des Minerals Nickelsulfid?,
die in fast allen Bruchzentren (Bild 1)
zu finden waren, offensichtlich bruch-
auslosend gewirkt hatten. Alle Glas-
hersteller versuchten daraufhin, die
Ursache der Nickelsulfidbildung zu
finden und zu beseitigen, indem man
beispielsweise alle nickelhaltigen
Werkstoffe aus dem Bereich der Glas-
gemengebereitung strikt verbannte.
Auch der damals fast ausschlieflich
verwendete Brennstoff Schwerdl, der
ca. 10-20 mg/kg Nickel enthalt, wur-
de (wie wir heute wissen, zu Unrecht)
als Nickelsulfidquelle verdachtigt und
groBtenteils durch den Brennstoff
Erdgas ersetzt. Insgesamt waren die
ergriffenen MaBnahmen recht erfolg-
reich, denn die Zahl der Spontan-
briiche wurde erheblich vermindert,
wenn auch eine vollige Sicherheit
nicht erreicht werden konnte. Daher
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wurde parallel zur Ursachenvermei-
dung ein Prufverfahren fir sicher-
heitsrelevante ESG-Verglasungen ein-
geflhrt, in Deutschland beispielsweise
durch die DIN 18 516, um das ver-
bleibende Risiko auf ein Minimum zu
reduzieren. Die darin in sieben (!) Zei-
len beschriebene sogenannte Heilla-
gerungsprifung wird im internationa-
len Fachjargon meist als Heat-Soak-
Test, abgeklrzt HST, bezeichnet. Die
Intention der DIN 18 516 war, daR bei
einer FassadengroRe von 20 000 m?
und einer Glasdicke von 8 mm (d. h.
bei einer Glasmasse von 400 t) mdg-
lichst nicht mehr als ein Spontan-
bruch auftreten sollte.

Sicherheitsimage des Glases leidet

Trotzdem ist das Problem aktuell ge-
blieben: auch heute noch brechen

vorgespannte Glasscheiben gelegent-
lich ,spontan®, nachdem sie in Glas-
fassaden eingebaut worden sind. Da-

werden begierig von der einschléagigen
Sensationspresse aufgegriffen und
ausgeschlachtet. Nicht nur deshalb,
sondern auch aus berechtigtem 6f-
fentlichem Sicherheitsinteresse geraten
der ungluckliche Eigentimer oder
Bauherr sowie der Glaslieferant eines
von Spontanbriichen betroffenen Ge-
baudes unter den Druck der Offent-
lichkeit und der Behdrden, die vehe-
ment die Abstellung des Ubels fordern
— was naturlich leicht gesagt, aber
schwer und teuer getan ist. In der
Folge ist es heute mancherorts schon
mit besonderen Auflagen verbunden,
die Genehmigung zum Bau einer
Glasfassade Uberhaupt zu erhalten.
Die geschilderten Umsténde waren
fur das Zentrallaboratorium der Vegla
AnlaB, 1994 ein Forschungsprojekt zu
starten, um der Spontanbruchproble-
matik erneut auf den Grund zu gehen.
Die zustdndigen Experten hegten da-
bei die Hoffnung, die sich durchaus
als begrindet herausstellte, dal3 die

Bild 1

bei leidet das Sicherheitsimage des
Fassadenmaterials Glas, obwohl nur
bei einer Minderzahl von Bauwerken
Spontanbriiche tatsachlich vorkom-
men. Wenn sie aber auftreten, sind
solche Ereignisse spektakular und

Bruchbild (links) und Verursacher: eine Kugel von ca. 0,2 mm Durchmesser

stirmische Weiterentwicklung der
wissenschaftlichen Methoden und der
Geratetechnik wahrend der langen
Zeit, in der dieses Forschungsthema
geruht hatte, ihnen ermdglichen wir-
de, im Vergleich zu friher genauere
Aussagen zu machen und das Pro-
blem der Spontanbriiche zu l6sen.
Ausgangspunkt der Forschungs-
bemiihungen im Vegla-Labor waren
die in den sechziger Jahren erzielten
Resultate, die auch damals schon zum
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betrachtlichen Teil aus den eigenen
Laboratorien stammten. Ein Teil da-
von wurde trotzdem einer Uberprii-
fung unterzogen, um sie zu aktuali-
sieren. Die neu erhaltenen Ergebnisse
wurden auf mehreren glastechnischen
Tagungen? veroffentlicht. Sie sollen
daher an dieser Stelle nicht in allen
Einzelheiten diskutiert, sondern nur
kurz umrissen werden.

Ursachenforschung

Alle NiS-Einschlusse, die zum Bruch
gefihrt haben, befinden sich im zen-
tralen Bereich des Glases, und zwar,
unabhéangig von dessen absoluter
Dicke, zwischen 25 % und 75 % der
Glasstérke. Es besteht aber kein ver-
nunftiger Grund zu der Annahme, daf3
derartige Einschlisse nur in diesem
Bereich vorkommen; vielmehr muR}
man erwarten, daR sie gleichmaBig
(,,statistisch*) im gesamten Glaskorper
verteilt sind. AufschluBreich ist daher
der Vergleich mit den mechanischen
Spannungen, die im thermisch vorge-
spannten Glas eingefroren sind: die
NiS-Einschlisse kénnen das Glas of-
fenbar nur dann zerstdren, wenn sie
in der Zugspannungszone des Glases
liegen. Daher wird auch verstandlich,
warum im nicht vorgespannten Basis-
produkt, dem Floatglas, keine von NiS
ausgel6sten Briiche auftreten: es ist
die im vorgespannten Glas gespei-
cherte Energie notig, um das Glas
zerbrechen zu lassen. Bildlich gespro-
chen, spielt das NiS die Rolle eines
Zeitziinders, der, wenn er abgelaufen
ist, die Selbstzerstorung der Glasschei-
be auslost.

Der Mechanismus des ,,spontanen*
Glasbruchs ist prinzipiell schon lange
gut bekannt. Das im Glas vorgefunde-
ne Nickelsulfid® unterliegt einer al-
lotropen Umwandlung, d. h. einer
Verénderung der rdumlichen Struktur
des Kristalls bei gleichbleibender che-
mischer Zusammensetzung. Diese ist
mit einer Volumenvergréf3erung des
Kristalls verbunden, die man aus den
theoretischen Daten der Kristallstruk-
turen zu ca. 4 % berechnet. Der ther-
mische Ausdehnungskoeffizient von
NiS ist groRer als derjenige von Glas.
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Diese Kombination der Eigenschaften
von Nickelsulfid und Glas verursacht
letztendlich die Zerstérung von ESG-
Scheiben. Folgender Ablauf ist heute
allgemein bekannt:

Bei der Glasproduktion entsteht die
Hochtemperaturmodifikation, das so-
genannte a-NiS. Dieses ist bei Tem-
peraturen oberhalb von ca. 380 °C
stabil. Es bleibt im Basisglas zunachst
(groBtenteils) unverandert, weil die
Abkuhlgeschwindigkeit zu hoch ist fur
eine (vollstandige) Umwandlung. Erst
allméhlich bildet sich die bei Raum-
temperatur stabile Form, die als B-NiS
oder Millerit bezeichnet wird.

Beim Aufheizen zum Vorspannen
werden evtl. zwischenzeitlich gebilde-
te Anteile der Tieftemperaturmodifika-
tion wieder in a-NiS umgewandelt.
Dieses wird beim darauffolgenden
sehr raschen Abkihlen der Scheiben
»eingefroren“. Um im oben gebrauch-
ten Bild zu bleiben, ist der Zeitziinder
zur Selbstzerstérung neu aufgezogen
und beginnt zu ticken.

Die Umwandlung der ,eingefrore-
nen“ Hochtemperaturmodifikation in
die eigentlich stabile Millerit-Form
beansprucht bei Raumtemperatur
mehrere Jahre. In Abhéngigkeit von
der effektiven Umgebungstemperatur,
der GroRe des Einschlusses und der
tatsachlich am Ort des Einschlusses
vorhandenen Zugspannung erfolgt ein
Spontanbruch, sobald der von Ein-
schlufR allméhlich aufgebaute Druck
zur Zerstérung des Glases ausreicht.
Die Spontanbriiche an einem be-
stimmten Geb&ude, dessen Glas zum
selben Zeitpunkt produziert und mon-
tiert wurde, erfolgen daher nicht alle
gleichzeitig, sondern erfahrungsgeman
Uber einen Zeitraum von etwa zehn
Jahren (1) verteilt.

Weil der Ausdehnungskoeffizient
von Nickelsulfid gréRer ist als der
von Glas, bildet sich um NiS-Ein-
schlusse herum beim Abkihlen
(wahrend des Vorspannens) ein Hohl-
raum, d. h. das NiS liegt in einer Bla-
se, die ein groReres Volumen hat als
der EinschluR selbst. Diesen Volumen-
unterschied mu das NiS zuerst durch
yallotropes Wachsen* ausfillen, bevor
es Uberhaupt Druck auf das Glas aus-
Ubt. Die ersten Spontanbriiche erfol-
gen daher Ublicherweise mit einer er-
heblichen zeitlichen Verzégerung, die
ein bis zwei Jahre betragen kann.

NiS-Zusammensetzung

Das NiS-Problem ist also besonders
tickisch, weil es zunachst latent vor-
handen ist und sich erst verzdgert in
seinem vollen AusmaR zeigt. Um so
wichtiger ist eine sachgemaR durchge-
fuhrte Prophylaxe, da bis heute unse-
res Wissens kein Glashersteller dazu
imstande ist, mit Sicherheit NiS-freies
Floatglas zu produzieren.

Die einzige zur Zeit bekannte Pro-
phylaxe besteht in der bereits er-
wéahnten HeiBlagerungsprifung (HST),
die an den einbaufertigen Scheiben
durchgefuhrt werden muB. Sie besteht
aus drei Schritten: das Glas wird in
einem Ofen aufgeheizt, bis 290 °C
+ 10 °C (DIN 18 516) erreicht sind,
wobei die bestehende DIN keine Aus-
sage macht, ob das Glas oder die
Umgebungsluft diese Temperatur er-
reicht haben missen. Die Temperatur
wird acht Stunden gehalten, danach
wird auf Raumtemperatur abgekhlt.
Scheiben, die NiS-Einschlusse enthal-
ten, sollen dabei zerstért werden.

Auf den ersten Blick scheint der
HST also ganz einfach zu sein. Der
Teufel steckt jedoch — wie so haufig —
im Detail. Das Verfahren ist nur in
Deutschland genormt. In den Ubrigen
Landern Europas wird ,in Anlehnung*
an die deutsche Vorschrift verfahren.
Die dabei angewendeten Haltezeiten
liegen zwischen wenigen Minuten und
zehn Stunden, die Temperaturen zwi-
schen 250 °C und, im Extremfall,

360 °C. Auch bei angeblich gesoakten
Scheiben treten, wenn auch sehr sel-
ten, Spontanbriiche auf. Es 4Rt sich
aber, von signifikanten Falschanwen-
dungen abgesehen, kein Zusammen-
hang zwischen der oben erwédhnten
unterschiedlichen Dauer und den
Brichen herstellen. Auch dieser Um-
stand war mit ein Grund, das Thema
in den Vegla-Laboratorien neu aufzu-
greifen. Hinzu kommt, daR die hin-
sichtlich HST recht mangelhafte deut-
sche Norm aktuell zu einer europdi-
schen Normen umgearbeitet werden
soll.

Auf der Basis der alteren For-
schungsergebnisse stellten sich uns
drei Hauptfragen:
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Welche NiS-Zusammensetzungen
sind tatséchlich geféhrlich?

Wie beeinfluBt die Geschwindigkeit
der allotropen Umwandlung in die-
sem Zusammenhang das Geféahr-
dungspotential?

Welche sind tatsachlich die optima-
len Parameter fir den HST?

Die Spekulationen Uber wirklich ge-
fahrliche NiS-Zusammensetzungen
lassen sich, im Gegensatz zu den
friiheren Annahmen, erheblich redu-
zieren, da wir heute ziemlich sicher
sind, die im Glas tatsachlich vorlie-
gende NiS-Zusammensetzung genau
zu kennen. Aus den alteren Ergebnis-
sen war bekannt, dal NiS einen
Schwefel-UberschuR (bis 8 %) enthal-
ten kann, der die Zeiten, bis Spontan-
briiche erfolgen, ganz erheblich beein-
fluBt. Ebenfalls bekannt war, da die
Einschliisse immer Spuren von Eisen
enthalten. Nicht bekannt war dagegen
die genaue Zusammensetzung.

Die exakte Analyse wurde durch die
Neuanschaffung von modernsten Ra-
ster-Elektronenmikroskopen mit hoch-
prazisen Analyseneinheiten ermdég-
licht, die fast simultan bei allen drei
namhaften traditionellen Glasherstel-
lern in Europa im letzten Halbjahr
1998 erfolgte. Alle drei Labors kamen
unabhéngig voneinander, an Proben,
die jeweils der eigenen Produktion
entstammenden, sowie an untereinan-
der ausgetauschten Bruchzentren zu
verbluffend gut Ubereinstimmenden
Ergebnissen. Als durchschnittliche Zu-
sammensetzung wurde ermittelt:

Nig 990 * 0,005 F€0.010 + 0.003 S1.000 + 0.005

Die Vegla-Experten konnten daher
diese real existierende Zusammenset-
zung im Labor aus reinem Nickel, rei-
nem Eisen und sublimiertem Schwefel
synthetisieren®, um in weiteren Versu-
chen ihre Eigenschaften zu ermitteln,
die sich wiederum auf die Bruchzeit-
punkte, sowohl bei Raumtemperatur
als auch im HST, auswirken.

Bedauerlicherweise stimmten die aus
den Materialeigenschaften berechneten
Bruch-Zeit-Kurven mit der Realitat
der HST-Ofen nicht Uberein. Rein
theoretisch hétte es gar keiner Halte-
zeit bedurft, um alle verseuchten
Scheiben zu eliminieren.

Also wurde nach einem Grund ge-
sucht, woher diese nicht wegzudisku-
tierende Diskrepanz zwischen Theorie
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und Praxis ruhrt. Man fand heraus,
dal® die Aufheizung der Scheiben
(Bild 2) in den Testtfen der langsam-
ste Vorgang im HST ist. Die Verzoge-
rung gegentiber den in der zirkulie-
renden Luft des Ofens angebrachten
Thermoelementen, die zur Steuerung
der Ofen dienen, und der tatséchli-
chen Glastemperatur, die bisher nur
an der Oberflache gemessen wurde®,
war betrachtlich. In einigen Féllen
wurde die Solltemperatur stellenweise
gar nicht erst erreicht. Die besten Ex-
emplare von Testtfen hinkten an den
kéltesten Stellen bei schnellem Auf-
heizen um etwa zwei Stunden hinter-
her. Méglicherweise spielen bei der

vor der Optimierung waren ca. 40 %
aller Briiche wahrend der Haltezeit er-
folgt, und zwar wahrend der gesam-
ten Haltezeit bis zum Abkuhlen.
Nachher erfolgten zwar immer noch
Uber 30 % der Briiche wéhrend der
Haltezeit, aber nach spéatestens drei
Stunden hérten sie auf. Im Lauf von
zwei Jahren® wurde wahrend der rest-
lichen funf Stunden bis zum Beginn
des Abkdihlens nicht ein einziger
Bruch registriert!

Die registrierten Bruchereignisse
wurden statistisch ausgewertet. Es
zeigte sich, dal3 die ,Weibull“-Vertei-
lung zur Beschreibung des Bruch-
Zeit-Zusammenhangs sehr gut geeig-
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Bild 2. Temperaturmessung in einem HAST-Ofen; es ist offensichtlich, daf? die Schei-
ben teilweise nur mit betrachtlicher Verzégerung auf Temperatur kommen

Verzégerung der Bruchzeitpunkte ge-
genlber den theoretischen Berechnun-
gen auch noch andere Effekte eine
Rolle, die wir heute noch nicht ken-
nen. Da sich aber zur Beurteilung
streng an die Ergebnisse der Heat-
Soak-Test-Ofen gehalten wurde, sind
die folgenden statistischen Auswer-
tungen keinesfalls spekulativ, sondern
stehen mit beiden FiRen fest auf dem
Boden der Realitat.

Es lag auf der Hand, zuné&chst einen
Testofen so weit wie moglich zu opti-
mieren. Die Wabhl fiel dabei auf einen
Ofen, der bereits seit 1981 mit einem
Mikrofon zur Aufzeichnung der
Bruchzeitpunkte ausgerustet ist. Der
Erfolg war signifikant. In den Jahren

net ist. Sie wird beispielsweise auch
zur Beschreibung der Biegebruchfe-
stigkeit von Glasscheiben’ benutzt.
Ein Beispiel ist in Bild 3 wiedergege-
ben. Man erkennt die sehr gute Uber-
einstimmung der tatsachlich aufge-
tretenen Briche mit der Weibull-Kur-
ve; der Korrelationskoeffizient ist mit
0,996 sehr hoch. Aus der Kurve kann
man die statistische Sicherheit des
Tests ableiten: im wiedergegebenen
Fall ist nach drei Stunden und sechs
Minuten die Vorgabe der DIN 18 516
mit einer Konfidenz von 95 % erflllt.

Verbindliche Parameter

Vergleichbare Untersuchungen in den
Folgejahren und an anderen Testofen
zeigten, dal eine Haltezeit von zwei

bis drei Stunden regelmaRig genlgte,
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Bild 3: Statistische Auswertung der Bruchzeitpunkte in einem HST-Ofen; mit der
»Weibull“-Funktion — ,Null* bedeutet das Erreichen der Haltezeit bei konstanter

Temperatur von 290 °C + 10 °C (DIN 18 516)

um den Anforderungen der DIN

18 516 gerecht zu werden. Die Aus-
wertung der (leider sehr spérlichen)
Literaturdaten nach derselben Metho-
de deuten sogar darauf hin, dal
durch konsequente Verbesserung der
Ofenfiihrung eine weitere Verkiirzung
der notwendigen Haltezeit moglich
werden konnte. Bedingung dafir ist
naturlich die Beherrschung der Ofen-
fihrung. Es muf3 sichergestellt sein,
daR alle Scheiben in vorgegebener
Zeit die Testtemperatur tatséchlich er-
reichen. Mal3geblich ist dabei definitiv
nicht die Luft-, sondern die Scheiben-
temperatur. Die Haltezeit beginnt erst
ab dem Zeitpunkt, wenn bei einer be-
stimmten MeBanordnung der kélteste
Scheibenpunkt eine Minimaltempera-
tur, z. B. 270 °C8, erreicht hat.

Die Einhaltung dieser Vorbedingun-
gen garantiert einen sicheren Test und
damit sichere ESG-Verglasungen am
Bau. Umgekehrt ist es so, da
schlecht gefiihrte HST-Ofen schlechte
Testergebnisse liefern, und zwar nicht
nur in bezug auf spontan-bruchge-
féahrdete Produkte. Vielmehr besteht
bei schlecht gefuhrten Testdfen gerade
die Gefahr, daB vollig Uberflussige
thermomechanische Briiche induziert
werden, weil sich die Scheiben un-
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gleichmalRig aufheizen und selbst oder
gegenseitig zerstdren. Die einwand-
freie Ofenfiihrung birgt daher auch
noch eine signifikante Erhéhung des
Ausbringens in sich, die doppelt zu
Buche schlagt, weil das fertige Pro-
dukt, ganz am Ende der Wertschop-
fungskette, geschont wird und eine
Nachfertigung unterbleiben kann.

Es ist daher sehr wichtig, in der
zuklnftigen européischen Norm fur
~Heillagerungsgetestetes thermisch
vorgespanntes Einscheibensicherheits-
glas“ nicht nur die Durchfiihrung die-
ses Tests fur bestimmte Verglasungen
vorzuschreiben, sondern auch seine
Randparameter eindeutig festzulegen
und deren Nachweis verbindlich zu
machen. Das kdnnte beispielsweise
durch die Verpflichtung zur Etablie-
rung qualitatssichernder MalRnahmen
in Form einer Erstabnahmemessung
nach bestimmten Kriterien und einer
dokumentierten regelmaRigen Selbst-
Uberwachung geschehen. Eine solche
MaRnahme wirde gut in den Rahmen
der heutzutage Uberall Ublichen Qua-
litatstiberwachung nach 1SO 9000
hineinpassen. Auch Uber die Verlei-
hung eines Giitesiegels (,geprift nach
EN xxx“ mit Kennzeichnung auf der
Scheibe, &hnlich dem Stempel des Si-
cherheitsglases), das an die nachge-
wiesene Einhaltung normgerechter Be-
dingungen beim HST geknupft ware,
sollte man heute schon nachdenken.

Fenster

Diese Malinahmen sind notwendig,
um den Bauherren und Baubehdrden
nachzuweisen, dafl} der Einsatz von
ESG nach heutigem Sicherheitsstan-
dard problemlos mdéglich ist. Heilla-
gerungsgetestetes Glas ist ein asthe-
tisch sehr ansprechendes und — bei
gewissenhafter Herstellung und Mon-
tage — sicherheitstechnisch unbedenk-
liches Produkt. O
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