UKD 666.11.01:666.112

NORMA

BRANZOWA

SZKLO
BADANIA

Szkto
Metody badan
Oznaczanie roznicy gestosci

BN-86
6803-10

Grupa katalogowa 0819

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie roznicy gestosci szkiel, przy zastosowaniu cie-
czy cigzkich.

1.2. Zakres stosowania metody. Metode stpsuje si¢
do oznaczania r6znic gestosci szkiel sodowo-wapnio-
wych 1 borokrzemianowych, z wyjatkiem szkta pianko-
wego 1 zbrojonego.

Wyniki badan stuza glownie do kontroli statosci skla-
du chemicznego.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody. Zasada metody polega na ozna-
czaniu roznicy gestosci szkla badanego wzglgdem szkta
wzorcowgo, ktOrego gestos¢ zostala oznaczona inna
metodg, np. pitknometryczng wg BN-75/6803-01. Czyn-
nikiem posrednim jest ciecz ci¢zka, ktorej gestos¢ zo-
staje zrOwnana raz z ggstosScig szkia badanego, drugi
raz z gestoscia szkla wzorcowego.

2.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy, skazony.

b) l-bromonaftalen (Ci0HsBr) o ggstosci w tempe-
raturze 20°C p; = 1,4839 g/cm’.

c) 1,1,2,2-czterobromoetan (CHBr.CHBr;) o ggsto-
$ci w temperaturze 20°C p, = 2,9501 g/cm’.

d) Woda destylowana.

2.3. Aparatura i przyrzady

a) Aparat do oznaczania réznic ggstoSci — wg rys. 1.

Aparat jest termostatem o spcejalnej konstrukcji,
z regulowanym wzrostem temperatury. Pojemnik ter-
mostatu stanowi naczynie szklane (2) w ksztalcie walca,
wyposazone w grzatke elektryczna (9), mieszadlo (7)
i chtodnic¢ metalowa niklowang (8) okalajaca dno na-
czynia. Ochrong szklanego naczynia 1 uktadu elektrycz-
nego stanowi metalowa obudowa (/) z prostokatnym
wycigciem, umozliwiajgcym obserwacj¢ probek, oSwie-
tlonych lampa, np. jarzeniowa (/0) zamontowang w tyl-
nej czgSci aparatu. Podstawa obudowy, na ktorej usta-
wione jest naczynie, wyloZzona jest warstwa materiatu
izolacyjnego. W pokrywie obudowy jest pie¢ okragtych
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Rys. 1
{ — obudowa metalowa, 2 — naczynie szklane, 3 — otwory na pro-
béwki, 4 — probowki, 5 — termometr, 6 — korek tekstolitowy,

7 — mieszadlo, 8 — chtodnica, 9 — grzatka elektryczna, 10 — jarze-

niéwka, /1 — przycisk zasilania elektrycznego, 12 — przycisk szyb-

kiego grzania, /3 — przycisk regulowanego grzania, /4 — potencjo-
metr, I5 — zarowka kontrolna, /6 — silnik napgdu

Zgtoszona przez Dyrektora instytutu Szkta i Ceramiki
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Szkta i Ceramiki dnia 4 kwietnia 1986 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 stycznia 1987 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 7/1986 poz. 15)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1986.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,40 Nakt. 1900 + 40 Zam. 1716/86

Cena zt. 18,00



2 BN-86/6803-10

otworOw (3) na probowki (4). W czterech otworach
umieszczone sg proboéwki pomiarowe, wypetnione mie-
szaning cieczy cigzkich, zatkane korkami tekstolitowy-
mi (6), ze szklanymi talerzykami zanurzonymi w cie-
czy. W pigtym, Srodkowym otworze umieszczona jest
probdéwka, wypelniona réwniez mieszaning cieczy cig-
zkich, zatkana korkiem tekstolitowym z termometrem
(5) o zakresie od 0 do 50°C i podziatce co 0,1°C.

Termometr nalezy zanurzy¢ w cieczy tak, aby po-
towa wysokosci zbiornika z rtecig znajdowata si¢ na
kresce poziomu zerowego, zaznaczonej na probdwce.

Naczynie wypelnione jest woda destylowana do po-
ziomu cieczy w probdwkach. Aparat zasilany jest pra-
dem o napigciu 220 V. Do wlgczania aparatu i1 uru-
chamiania mieszadta stuzy przycisk (/7). Oswictlenie
1 uklad szybkiego grzania — wlgcza przycisk (12).
Przycisk (/3) wlacza uktad regulownego grzania wg
warto$ci zadanej na potencjometrze (/4).

b) Pensety niklowane.

¢) Rekawice gumowe.

d) Szkto wzorcowe.

2.4. Przygotowanie probek. Probki do badan nalezy
wycia¢ z wyrobéw tak, aby ich ksztalt byt zblizony
do prostopadtoscianu. Nalezy unikaé¢ probek cienkich
o duzej powierzchni. Masa probki powinna wynosi¢
od 1,5 do 2,5 g. Probki nie moga mie¢ napr¢zen wew-
n¢trznych oraz zadnych wad, takich jak: smugi, pgche-
rze oraz obce wtrgcenia.

Do badan statosci sktadu chemicznego produkowa-
nego szkla, zaleca si¢ pobieranie wyroboéw zawsze 7 te-
go samego miejsca odpr¢zarki oraz wycinanie probek
z tego samego miejsca wyrobu lub tasmy szkta, w przy-
padku badan szkla plaskiego.

Przed oznaczaniem prébki nalezy doktadnie przemyé
alkoholem 1 osuszy¢,

W badaniach stato$ci sktadu chemicznego szkita za-
leca si¢ stosowa¢ jako szklto wzorcowe, szkto produ-
kowane w okresie najlepszej pracy agregatu produkcyj-
nego.

2.5. Przygotowanie mieszaniny cieczy ciezkich. Gg-
stos¢ mieszaniny cieczy ci¢zkich w temperaturze poko-
jowej (20°C) powinna by¢ wieksza od gestosci szkla
wzorcowego o okoto 0,01 g/cm’.

Objeto$¢ skladnikdw mieszaniny cieczy cigzkiej,
w cm’, nalezy obliczy¢ wg wzordéw

a) l-bromonaftalen (Vi)

Vidp2 = pm)
¥y = (1)
p2 — pP1
w ktorym:
Vm — zadana objg¢to$¢ mieszaniny cieczy ci¢zkich,
cm’, _
pm — gesto$¢ mieszaniny cieczy ciezkich, g/cm’,
p1 — gesto$¢ 1-bromonaftalenu, g/cm?,

p> — gestos¢ 1,1,2,2-czterobromoetanu, g/cm?’.
b) 1,1,2,2-czterobromoetan (V)
Vz = Vm == l'/l (2)

w ktorym:
V.. — zadana objetos¢ mieszaniny cieczy cigzkich,
cm?,
Vi — objetosé¢ l-bromonaftalenu, cm®.

Odmierzone obj¢tosci sktadnikdw miesza si¢ w zlew-
ce, po czym napetnia si¢ przygotowang mieszaning pro-
boéwki pomiarowe, uprzednio doktadnie osuszone. Na-
stepnie do kazdej probdwki nalezy wlozy¢ pensetg
probke szkta wzorcowgo. Ciecz nalezy ogrza¢ do 25°C.
W tej temperaturze probki powinny znajdowac si¢ na
powierzchni cieczy. Jesli probka szkta opada na dno,
nalezy za pomocg pipety dolewa¢ kroplami 1,1,2,2-czte-
robromoetanu, ciagle mieszajac, az probka wyplynie na
powierzchni¢. Nastgpnie nalezy ogrza¢ ciecz do 32°C.
W tej temperaturze wszystkie probki musza znajdowac
si¢ na dnie probdéwek. W przeciwnym przypadku na-
lezy, w sposob podany powyzej, dodawac l-bromona-
ftalenu az prébki opadna na dno.

W probowkach nalezy pozostawi¢ obj¢tos¢ cieczy,
odpowiadajaca poziomowi zaznaczonemu na rys. 2.
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Rys. 2
I — precik szklany 7z talerzykiem szklanym, 2 — poziom goérnej cie-
czy cigzkiej, 3 — poziom zerowy, 4 — ciecz cigzka, 5 — prébka

wzorcowa, 6 — probka badana, 7 — poziom talerzyka szklanego
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Jeshi z czasem mieszanina cieczy ulegnie zanieczysz-
czeniu lub zmieni swoj sklad, nalezy ja przesgczyc
przez sgczek filtracyjny 1 wykona¢ korekty gestosci.

Wszystkie czynnoSci zwigzane z przygotowaniem
mieszaniny cieczy cigzkiej nalezy wykonywac pod wy-
ciggiem, w r¢kawicach gumowych i w okularach
ochronnych.

Ciecze nalezy przechowywaé w ciemnych, szczelnie
zamknigtych butelkach.

2.6. Wykonanie oznaczania. Do kazdej probowki wy-
pelnione) ciecza cigzka nalezy wlozy¢ penseta prébke
wzorcowg 1 najwyze] dwie probki badane. Probowki
nalezy zatka¢ korkami, nastgpnie nalezy uruchomic
aparat, zgodnie z instrukcja obitsugi przyrzadu. Poni-
ze] temperatury 25°C ogrzewanie nalezy prowadzié
szybko. Od tej temperatury nalezy przej$¢ na ogrzewa-
nie regulowane, ze stalym wzrostem temperatury, wy-
noszgcym 0,1°C/min. Nalezy rOwniez, raz na minute,
lekko traca¢ kazda probke szklanym talerzykiem uwa-
zajac, aby prébki nie przylegaly wzajemnie do sicbie
1 nie zakldcaty swobodnego opadania. Z chwila roz-
poczgcia opadania nalezy bezwzglednie przestrzegad,
aby nie bylo zadnych wstrzaséw.

Temperatury, w ktorych poszczegdlne probki mijaja
kresk¢ zerowa oznaczona na probéwce (rys. 2), nalezy
odczyta¢ 1 zanotowaé wartosci, z dokladno$cia do
0,1°C,

Po zakonczeniu pomiarow badane probki nalezy wy-
Jac z cieczy za pomoca pensety. Prébki wzorcowe mo-
zna pozostawi¢ w probowkach do nast¢pnych ozna-
czan.

2.7. Obliczanie wynikow. Roznicg gestosci (Ap) szkla
badanego 1 szkla wzorcowego nalezy obliczy¢, w g/cm?,
wg wzoru

Ap = k(ty - ty) (3)

w ktorym:
7. — temperatura, w ktoérej probka badana przy
opadaniu mija kresk¢ poziomu zerowego, °C,
ts — temperatura, w ktorej probka wzorcowa przy
opadaniu mija kresk¢ poziomu zerowego, °C,
k — wielkos$¢ wzglednego wspodtczynnika zmiany gg-

sto§ci cieczy 1 szkla, g/cm’, °C.

Dla szkiet sodowo-wapniowych kK wynosi
0,00171 g/cm’® - °C, a dla szkiel borokrzemianowych
— 0,00174 ¢/cm’ - °C.

Doktadno$é oznaczania wynosi 0,0002 g/cm?.

2.8. Przedstawianie wynikow. Wyniki pomiarow nale-
zy zestawia¢ wg tablicy.

Data Micjsce | ts | t« [t - ts] Ap | Ap
pobieranialpobierania | °C | °C °C |g/cm’lg/cm’
probki probki

Jako wynik nalezy poda¢ S$rednig arytmetyczng
dwodch oznaczan (Ap).

Przy ciagtej kontroli statosci sktadu chemicznego, wy-
niki nalezy przedstawia¢ na wykresie, odktadajac na osi
odcigtych dat¢ pobierania probki, a na osi rzgdnych
otrzymane wartosci Ap.
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