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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przcdmiotem normy jest dyla-
tometryczne oznaczanic w sposob ciggly zmian dlugosci
probki podczas ogrzewania oraz oznaczanic sredniego
liniowego wspolezynnika rozszerzalnoscet.

1.2. Zakres stosowania metody. Mctodg nalezy stoso-
wac¢ do oceny wlhasciwoscer surowcow ilastych, mas
1 szkliw ceramvcznych w stanic wypalonym,

1.3. Okreslenia

1.3.1. krzywa dylatometryczna — graficzny obraz
smian wymiiréw lintowych badanyeh probek w funkeji
temperatury, przy czym zmiany wymiarow liniowych sy
odniestone do wymiarow poczatkowyeh probki, zmie-
rzonych w temperaturze 20 £5°C 1 wyrazonveh w pro-
centach.

1.3.2. Sredni wspotczynnik  rozszerzalnosci
cieplnej (@) — Srednia réznica dlugoscer probki przy-
padajgca na jednostke diugoscr poczgtkowej 1 na 1°C
w okreslonym zakresic zmian temperatury,

1.3.3. temperatura transformacji — temperatura wy-
znaczona 7z Krzvwej dvlatometryezne). odpowiadajgca

liniowy

punktowi przecigera sig dwoch prostych aproksymujg-
cyeh odceinki krzywey dylatometryezne) o réznym na-
chylentiu,

1.3.4. temperatura deformacji (mi¢knigcia dylato-
metrycznego) — lemperatura, w ktore) szkhiwo zaczyna
migkng¢. Na krzywe) dylatometryeznej odpowiada jej

maksimum rozszerzalnoscer szkhwa.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody. Mctoda polega na pomiarze i re-
jestracp  dhugoscr  jednorodneg probki
w funkep temperatury. a nastgpnic obliczeniu wspol-
czynnika rozszerzalnoScer liniowe;.

2.2. Aparatura, przyrzady, materiaty

a) Dylatometr dowolnego typu: zalecany jest dylato-
metr umozhwiajgey pomiar temperatury do 1600°C
I dokladnosci odezytu temperatury do +£5°C, wyposa-
zony w przystawke programujgco-regulujgeg tempera-
turg. umozhiwiajgey utrzymanic powtarzalnych warun-
kow oznaczan w funkcp temperatury.

ANnIZotropowe|

b) Eksykator ze Srodkiem suszgcym.

¢) Folia lub przektadki platynowe.

d) Pila mechaniczna z tarczg diamentowg, np. Mini-
secar 2.

¢) Piec laboratoryjny z programatorem Krzywej.

i) Suszarka laboratoryjna z regulacjy temperatury.

g) Szlifierka do plaszezyzn.

h) Sito laboratoryjne o boku oczka 1.5

i) Sruba mikrometryczna.

2.3. Przygotowanie probek do badan

2.3.1. Przygotowanie probki ze szkliwa. Pobrac¢ | litr
sawiesiny szkliwa lub okolo 0.5 kg suchego szkliwa.
Zawiesing wysuszy¢é w o suszarce elektryezne). Przetrzec
przez sito o boku oczka 1,5 mm. Zarobi¢ wody do sta-
nu plastycznego i uformowac r¢eznic 3 walce lub be-

mim.

leezki o wymiarach pozwalajgeveh na uzyskanic po wy-
paleniu probek o odpowiednich wymiarach, wynikaja-
cveh 7z instrukeji uzytego do badan dylatometru.

Utormowane probki wysuszy¢ do stanu powietrzno-
-suchego w temperaturze 20 £5°C, a nastgpnic suszy¢
w suszarce do stalej masy w temperaturze 110 £5°C.
Wysuszone probki umiescic w formach szamotowych,
wypelnionych tlenkiem glinu i wypala¢ zgodnie 7 wias-
ciwym dla dancgo typu szkliwa rezimem technologics-
nym. Maksymalna temperatura  wypalania
gwarantowac stopienie szkliwa — nalezy jg bezwzglednic
poda¢ w protokdle z badan. Z wypalonych probek
wycigé pilg 7 tarczg diamentowy ksztattki o wymiarach
zgodnych 7 instrukcjg uzywancgo do badan dylatome-
tru. Powicerzchnie czotowe wycigte) ksztattki oszlitowacd
tak. aby byly ptasko-réwnolegle. Po oszlifowaniu prob-
ki wymyvé, wysuszy¢ w
110 +£5°C 1 ostudzi¢ w cksykatorze.

2.3.2. Przygotowanie probek z surowcow lub mas. Su-
rowicc lub mas¢ ceramiczng uformowaé dowolng me-
todg w ksztattk¢ umozliwiajgca wycigeie 7 niej probki
do badan 1 wypali¢ w odpowiednie] temperaturze.

W przypadku badania masy, probki mogg pochodzié
7 gotowego wyrobu. Z tak przygotowancej ksztattki lub
7 gotowego wyrobu, wyciaé pitg diamentowy probke
o przekroju prostokatnym lub kolowym. Dlugos¢ prob-
ki powinna odpowiada¢ warunkom cksploatacji po-
szezegblnych dylatometrow. Z reguly powinna si¢ mics-

powinna

suszarce  wootemperaturze

(Dz. Norm
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ci¢ w granicach 30 + 70 mm. Wielko§¢ przekroju
probki musi by¢ dopasowana do uchwytu probki
w aparacie.

2.3.3. Probki wzorcowe. Probki wzorcowe stuzgce do
wyznaczania systematycznego bi¢gdu aparatu powinny
swoimi wymiarami odpowiada¢ badanym prébkom
i mie¢ plasko-rownolegte powierzchnie czolowe. Ich
rozszerzalno$¢ w funkcji temperatury jest znara i uwa-
zana za warto$¢ zadang w poszczegolnych temperaiu-
rach.

Jako probk¢ wzorcowa do temperatury 1000°C zale-
ca si¢ Vacromium lub platyng, natomiast do tempera-
tury 1600°C zaleca sig¢ stosowac spiekany korund
(ALO5).

2.4. Obliczanie szybkoéci ogrzewania. Szyhko$¢
ogrzewania (y) w °C/min dla prébek o przekroju
prostokgtnym obliczy¢c wg wrzoru

375
y = : !

X"

w ktorym:
x=va-b — grubos¢ prébki, mm,
a, b — wymiary krawgdzi przekreju  probki,
mm,
) ) , °C -mm?
375 — wspotczynnik przeliczeniowy, ———
min

Dla probek o przekroju kotowym (x) jest rdéwny
$rednicy probki (mm).

Jezeli aparat umozliwia tylko stopniowa regulacje
szybkoS$ci temperatury grzania, nalezy ustawié przetacz-
nik szybkosci grzania na zakres najblizszy szybkosci
zgdanej. ale nie wyzszej od niej.

2.5. Wyznaczanie krzywej kalibracji. Zmicrové diu-
gos¢ probki wzorcowej §rubg mikromeurverng 2 do-
ktadnoscig do 10.01 mm. Umiesci¢ probke w aparacie
i przeprowadzi¢ pomiar zgodnie 7 insirulciy obstugi
danego aparuatu.

Kalibracja musi by¢ prowadzona w takich samych
warunkach badan, jakie sa przewidywane w badaniach
probek. tj. wymiary préobek, szybko$é ogrzew iia, ukla-
dy pomiarowe. Przy zmiennych warunkach budan na-
lezy kazdorazowo wykonaé nowg krzywg kalibracyjna.

Wartos¢ poprawki aparaturowej Aly przy tempera-
turze pomiaru T obliczy¢é wg wzoru

AlIT) = Al{T) - AlLT) (2)
W Ktorym:
AlT) — znana rozszerzalno$é liniowa prébki wzor-
cowe] w temperaturze T,
AlAT) — zmierzona (zarcjestrowana) rozszerzalnosé
linlowa probki wzorcowe] w temperatu-
rze 7.

Wartos¢ poprawki moze by¢ zaréwno dodatnia, jak
i ujemna. Obliczone wartosci poprawek naniesé¢ na pa-
pier milimetrowy w prostokatnym ukladzie wspotrzed-
nych [AIKT), T]. Otrzymane punkty polgczyé linig
ciggly. Otrzymana krzywa kalibracyjna obowiazuje tyl-
ko dla danych warunkéw badania i danego aparatu.

2.6. Wykonanie oznaczania. Probk¢ przygotowang wg
2.3.1 lub 2.3.2 zmierzy¢ w temperaturze 20 +5°C (/o)
7 dokiadnosciz do 0,002 mm, umiesci¢ w aparacie
i przeprowadzi¢ pomiar zgodnie z instrukcjg obstugi.

Probke nalezy ogrzewaé z szybkoscig obliczong
wg 2.4.

2.7. Obliczanie wynikéw oznaczania

2.7.1. Obliczanie zmian dbugosci prébki. Bezwzgl¢dng
zmiang dtugosci prébki [ A/(T)] obliczy¢ z zarejestrowa-
nej zmiany diugosci probki w funkcji temperatury wg
w2Orl

Al(T) = AlL{T) + Al(T) 3)

w Ktoryni
Al AT) — zmierzona zmiana dlugosci probki ozna-
czona z zarejestrowane) krzywej dylatome-
trycznej w danej temperaturze T,
Al Ty — wartos¢ poprawki odczytana z krzywej ka-
libracyjnej dla danej temperatury 7.
2.7.2. Obliczanie éredniego wspétczynnika rozszerzal-
nosci liniowej. Sredni wspotczynnik rozszerzalnosci li-
niowej [, 7, w zakresie temperatur T, + T
(I'' < T3) obliczy¢ wg wzoru

Al(T) - AT I
Al(T)) T, - T

Gr, ) = 4)

w ktorym:
AldTy) — bezwzglgdna diugos¢ probki w tempera-
turze 7,
Al(T) — diugosé probki w temperaturze T (bardzo
czgsto Ty = 20°C, a wigc AI(T)) = I,

T, T\ — temperatura probki.

Dia wypalonych materiatow ceramicznych 1 surow-
cow tiastych nalezy obiiczy¢ @, ., tylko w zakresach
liniowej zmiany diugosci probki, a wigc gdy nie prze-
bicga)a jednocze$nie przemiany krystalograficzne, re-
krystalizacja itd. wg wzoru

Al

M % Ty lo - (11~ to)
w Ktorvm:
Al — rzecrywisty przyrost dlugosci probki zare-

jestrowany w temperaturze f,, mm,

/oy — dlugos¢ poczatkowa probki zmierzona w tem-
peraturze fo, mm,

/1 — temperatura koncowa pomiaru, °C,

fo — temperatura poczatkowa pomiaru, °C (naj-

czgscie) temperatura 20 15°C).

Dla szkhw ceramicznych &, ., oblicza¢ tylko do
temperatury transformacji.

2.8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik przyjaé
Srednig co najmniej dwoch oznaczan obliczonych z do-
kfadnoscia do 0,1 - 107/°C. Kazdorazowo przy symbo-
lu nalezy podawa¢ w indeksie zakres temperatur, dla
ktorego jest wyznaczony, np. jezeli jest to $redni wspot-
czynnik rozszerzalnosci liniowej dla zakresu temperatur
od 20 do 400°C, to zapisujemy: @)-400-
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2.9. Protokét z badan. Po zakonczeniu badan nalezy ¢) sposOb przygotowania probki,
sporzadzi¢ protokot zawierajacy nastgpujgce informacje: f) warunki aparaturowe (szybko$¢ ogrzewania
a) miejsce 1 dat¢ badania, i chitodzenia, program, dlugoé¢ poczatkowa probki
b) nazw¢ laboratorium badawczego, 1 inne),
¢) rodzaj 1 pochodzenie badanego materiatu, g) wynik badania (pojedynczych oznaczen i wynik
d) oznaczenie proébki, $redni).
KONTIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Szkia i Ceramiki, 3. Normy zagraniczne

Filia Pruszkow. NRD TGL 14935 Bestimmung des Mittleren linearen Ausdehnung-
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-68/7001-07 skoeffizienten
a) zmiany w sposobie przygotowania probek, RFN DIN 40685 Bestimmungen fiir keramische Isolierstoffe Prifver
b) ujednolicono szybko$¢ wzrostu temperatury w czasie badania, fahren

¢) wprowadzono ocen¢ dokladnosci wynikow. 4. Autor projektu mormy — mgr inz. Henryk Picczarowski
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