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1. WSTEP

~1.1." Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest po-
miar zakresu te;nperatuf,.;yystc;powania krystalizacji
w szkle oraz sklonnoci do krystalizacji szkta w zalez-
nosci od temperatury. :

1.2. Zakres stosowania normy. Norm¢ nalezy stoso-
waé do wszystkich szkiel z wyjatkiem szkia krzemion-
kowego i dewitryfikatow.

1.3.

1.3.1. zakres temperatur krystahzac:]l — przedziat

 temperatur poza ktdrym, w warunkach przeprowadza-
nia badania, nie ob‘*erwme su; juz wystgpowania kry-

sztatow. :

Okreslenia

1.3.2, sklonnoéé¢ do krystalizacji — okreslona d]a da-
nej temperatury i okreslonego czasu:

— iloé¢ oérodkéw krystalizacji na pow1erzchn1 1 mm?
badanej probki oraz )
" — liniowa szybko$¢ wzrostu krysztatéw, ktbrag wy-
raza si¢ w um/h, :

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada pomiaru zakresu temperatur krystalizacji
polega na przetrzymywania probki badanego szkla
_w okre§lonym czasie w piecu o okre§lonym, gradiencie
temperatury, nast¢pnie na oznaczeniu w masie probki
granic wystepowania krysztaléw i oznaczeniu odpowia-
dajacych im granic temperatur. B

2.2. Zasada pomiaru sklonnosci szkla de krystalizacjr

polega na przetrzymywaniu probki badanego szkla
“w okre§lonym czasie w piecu o okreslonym gradiencie
_temperatury, a nastgpnie na oznaczeniu w masie probki
iloéci oSrodkow krystalizacji oraz wielkosci krysztalow
w miejscach odpowiadajacych okreslonym tempera-
turom. : " :

2.3. Aparatura i sprzét

‘a) Piec elektryczny o najwyzszej temperaturze
- 1300°C, poziomy, rurowy, ze stopniowym spadkiem
temperatury wzdluz osi (gradient nie wigkszy niz

25°C/cm).

Do badan szkiel sodowo-wapniowych, np. szkta pro-
dukowanego metoda pionowego ciggnienia oraz opako- _
wani produkowanych automatycznie, wystarczy. piec
o najwyzszej temperaturze 1200°C. ,

Piec sklada si¢ z dwéch rur ceramicznych, z ktorych
jedna jest umieszczona koncentrycznie w drugiej.o diu-
goéci od 450 do 500 mm.

Na rury powinno by¢ nawinigte UZWOjel‘lle grzejne, np.
z drutu kanthalowego A:, zapewniajace najwyzsza tem-
perature 1200°C Tub 1300°C, z gradientem okoto
25°C/cm. :

b) Urzadzenie do regulacji temperatury pieca — ter-
moregulator o zakresie od 20 do 1300°C, podiaczony
do termoelementu umieszczonego w migjscu 0 nNajwyz-
szej. temperaturze:. Termoregulator powinien zapewnic
utrzymanie stalej temperatury z. dokladno$cia £5°C.

¢) Urzadzenie do pomiaru temperatury — ruchome
termopary Pt-PtRh, umieszczone w sztywnych ostonach
ceramicznych wzdluz wewngtrznej rury grzejnej pieca.
Termoelementy powinny byé podlaczone do uktadu
mierniczego klasy 0,2 o zakresie od 20 do 1300°C.

d) Lodki wykonane ze stopu 5% ztota 1 95% platy-
ny lub platynowe. Do badan poréwnawczych dopusz-
cza sie stosowanie l6dek ceramicznych. Diugos¢ 16dki
powinna wynosi¢ od 100 do 150 mm, szeroko$¢ i wyso-

koé¢ okolo 10 mm.

e) Mikroskop zwykly lub polaryzacyjny do pomia-
réw w $wietle przechodzacym i odbitym o powigkszeniu
od 100 do 300 razy, z podziatka w okularze do po-
miaru diugosci krysztaléw, z dokladnoscia £5 pm,

f) Sita o wielkosci oczek 2 1 2,8 mm.

2.4. Przygotowanie probek. Do pomlarow nalezy sto-
sowaé¢ szklo jednorodne bez kamieni i innych wad wi-
docznych nieuzbrojonym okiem.

Szkto .rozdrobnié, przesiaé przez sito o wielkosci
oczek 2 i 2,8 mm, usuna¢ nadziarno i podziarno, prze-
ptuka¢ alkoholem i wysuszy¢ w suszarce.

2.5. Pomiar zakresu temperatur krystalizacji. Po na-
grzaniu pieca i ustaleniu si¢ obranej najwyzszej tempe-
ratury, nalezy wykona¢ pomiar rozkladu temperatur
wzdluz rury wewngtrznej pieca co 1 cm, za pomoca
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ruchomych termoelementéw, utrzymujac’po okolo 5 min
termoelement w kazdym punkcie pomiarowym. Sporza-
dzi¢ wykres rozkfadu temperatur, na papierze milime-
trowym, odktadajac na osi poziomej odlegtosci od naj-
wyzszej temperatury w Srodku pieca w cm, a na_ osi
pionowej temperaturg w °C.

Nastepnie napelni¢ t6dk¢ ziarnem szklanym do po-
towy wysokosci 1 wsungé do pieca na oznaczona odleg-
tos¢. Po uptywie okres$lonego czasu 16dk¢ wyjaé z pieca
1 pozostawi¢ do ostygnigcia na wolnym powietrzu.

Czas przetrzymywania probek w piecu zalezy od ro-
dzaju szkla, warunkéw jego formowania i przetworstwa
i moze wynosi¢ od 16 do 28 h.

Czas badania dla szkiel sodowo-wapniowych i boro-
krzemlanowych powinien wynosi¢ od/}6 do 24 h, a dla
szkiel otowiowych od 24 do 28 h.

W przypadku stosowania t6édek ze stopu Zota z pla-
tyng lub z platyny, prébke nalezy wyjac z 16dki, umies-

ci¢ na stoliku mikroskopu do géry dnem i oznaczyé

granicg wystgpowania krysztaldw w masie probki.

W przypadku. stosowania 16dki ceramicznej nalezy
zeszlitowaé powierzchni¢ szkla, lacznie ze $ciankami
todki na glebokos$¢ 2 mm 1 oznaczyé granice wystgpo-
wania krysztatbw w $wietle odbitym. Dla ulatwienia
obserwacji nalezy powierzchni¢ szlifowang zwiliyc’
ciecza immersyjna.

Na podstawie wykresu rozkladu temperatur wzdtuz
rury grzejnej pieca 1 polozenia 16dki w piecu nalezy
oznaczyc zakres temperatur wystf;powama krystalizacji.

.

2.6. Pomiar iloéci osrodkéw krystalizacji i
wzrostu krysztaléw. Postepowd¢ jak w 2.5 z t3 roZnica,
ze probke przetrzymuje si¢ w piecu, w zalezno$ci od
rodzaju szkla, od 0,5 do 3 h.

Mierzy¢ dlugos¢ najwigkszych krysztatéw w poszcze-
golnych miejscach prébki z doktadnoscia £5 pm., W

przypadku wystgpowania krysztaléw w formie sferoli-
tow, nalezy mierzy¢ najdluzszy odcinek od srodka do -

brzegu sferolitu. Otrzymang dtugos¢ w jednostkach ska-
li, przeliczy¢ na pm i podzieli¢ przez czas przetrzymy-
wania probki w danej temperaturze, w celu otrzymania
szybkosci wzrostu krysztalow w pum/h.

Otrzymany wynik nanie$¢ na wykres zaleznosci szyb-
kosci wzrostu krysztatdw od temperatury.

W celu otrzymania wykresu zaleznosci liczby osrod-

kow krystalizacji od temperatury dla okresionego cza-
su, nalezy postgpowac¢ w sposOb nast¢pujacy: w posz-
czegdlnych miejscach na, przyjete] jednostce powierz-
chni w polu widzenia mikroskopu, dznaczy¢ liczbe wi-
docznych krysztaldw, a nastgpnie 1ic7b¢ te¢ podazielic
przez powierzchni¢ przeliczong na mm?,

W przypadku wystepowania kilku rodzajow kryszta-
tow, zaleca si¢ wykonanie oddzielnych wykreséw dla

i szybkosci |

poszczegdlnych faz krystalicznych. Pomiary nalezy
przeprowadza¢ co najmniej dwukrotnie i obliczy¢ Sred-
nie temperatury zakresu krystalizacji. Na wykresy za-
leznosci liczby oS$rodkéw krystalizacji od temperatury
1 szybkosci wzrostu krysztatéw od temperatury nanies¢
wszystkie wyniki pomiaréw i wykresli¢ krzywe.

Wyniki pomiaréw zaleznosci liczby osrodkow krysta-
lizacji od temperatury, dla szkla sodowo-wapniowego
po 0,5 h podano na rys. 1.
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Liczba osrodkow krystalizacii na 1mm?
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Na rys. 2 podano wyniki zaleznosci szybkosm WZros-
tu krysztatow od temperatury.
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2.7. Wyniki badania powmny obejmowac:

a) opis probki, {

b) warunki wykonania . pomxaru

¢) zakres temperatur wystgpowania krystalizacji,
- d) wykres zaleznosci ilosci osrodkow krystalizacji od -
temperatury,

e) wykres zaleznoéci szybko$ci wzrostu krysztaldow
od temperatury,

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujqca norme¢ — Instytut Szkia i Ceramiki,
Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-66/6803-04 -

a) ustalono przedzial czasu dla pomiaru zakresu temperatur
i szybkosci wzrostu krysztaléw, w zaleznosci od rodzaju szkia i jego
sktbnnosci do krystalizacji,

b) podano sposéb przygotowywama probek do badan pod mikro-
skopem,

¢) podano sposéb opracowywania wynikéw, uwzgledniajacy wy-
stepowanie kilku faz krystalicznych,

3. Normy zagraniczne
RWPG CT €3B 1568-79 Crexno GopocunnkatHoe 3.3. Merog
OTIpe/IENeHnsi CKOPOCTH POCTa KPHCTAILIOB

4. Autor projektu normy — doc. dr inz. Janina. Nowakowska,a X

_ Instytut Szkia i Ceramlkl
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