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Oznaczanie topliwosci
‘ Grupa katalogowa 0819
1. WSTEP cym 2 i wskazujacym temperature 3. Uklad optyczny,

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie topliwo§ci w piecu z optycznym urzgdzeniem
rejestrujacym.

1.2. Zakres stosowania metody. Metodg nalezy stoco-
waé do oznaczan topliwosci:

— szkliw, '

— topnikow.

1.3. Okreslenia

1.3.1. temperatura miekniecia szkliwa — temperatura,
w ktorej gorne naroza pastylki wykonanej z badanej
probki ulegaja zaokragleniu.

1.3.2. temperatura topnienia: szkliwa — temperaturd
- w ktorej pastylka badane] probk1 przyjmuje ksztaht
potkuli.

1.3.3. krzywa przebiegu topnienia — graficzne przed-
stawienie zmian wymiar6w liniowych badanej probki
w zaleznoSci od temperatury.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody. Metoda polega na obserwacj
i rejestracji fotograficznej zmian probki zachodzacych
. 2e wWZrostem temperatury.
2.2. Aparatura, przyrzady i materialy
a) Mikroskop wysokotemperaturowy firmy Leitz lub
. Carll Zeiss (MHO-2) lub urzgdzenie wlasnej konstrukcji
pokazane schematycznie na rys. 1.

Rys. 1

Urzadzenie skiada si¢ z pieca rurowego 1, np. typu
PRS-1 lub in‘neglor z odpowiednim urzadzeniem mierzg-

za pomoca ktérego mozna obserwowac i rejestrowac
zmiany badanej probki 4, sktadajacy si¢ z lampy mikro-
skopowej 5 LM 15 stuzacej do podswietlania probki,
obiektywu 6, ekranu 7 stanowiacego matowa ptytke-
szklang oraz kamery lustrzanej jednoobiektywowej 8.

b) Prasa mechaniczna lub rgezna, z forma i tloczni-
kami pokazanymi przykltadowo na rys. 2.
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Rys. 2

a) forma w przekroju, b) tocznik goérny, ¢) tocznik dolny

¢) Sito laboratoryjne o boku oczka 0,2 mm.

d) Ptyta gipsowa.

e) MoZdzierz i parownicé porcelanowe.

f) Suszarka laboratoryjna z regulacja temperatury.

g) Czytnik, rzutnik lub powigkszalnik fotograficzny.

2.3. Przygotowanie pastylki do badan. Do badan na-
lezy uzy¢ suchego szkliwa lub topnika. Srednia probke
nalezy pobra¢ zgodnie z BN-64/7011-09, nast¢pnie po-
bra¢ z niej do badan 50 g. W przypadku pobierania
$redniej probki w postaci zawiesiny szkliwa z miyna
lub mieszadla, nalezy szkliwo dokladnie wymieszac
i pobra¢ probke w ilosci 100 cm’. Probke te odsaczyé
na plycie gipsowej i po przeniesieniu do parownicy
wysuszyé w suszarce w temperaturze 110°C do statej
masy. Pobrana sucha prébk¢ rozdrobni¢ w mozdzie-
rzu porcelanowym tak, aby calos¢ przeszla przez
sito o boku oczka 0,2 mm. Do tak przygotowanej
probki doda¢ wodg w ilosci 10% w stosunku do suche-

go szkliwa. W przypadku gdy probka jest materialem -
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nieplastycznym, dodaé¢ do wody dekstryn¢ lub alkohol
poliwinylowy w ilosci 3% w stosunku do suchego szkli-
wa. Po doktadnym wymieszaniu, pOisuche szkliwo wsy-
pa¢ do formy i zaprasowal pastylk¢. W przypadku
stosowania prasek recznych bedgcych w wyposazeniu
mikroskopéw wysokotemperaturowych, prébka powin-
na miec¢ Srednicg 3 mm i wysokos¢ 3 mm. Natomiast
stosujac urzadzenie wlasnej konstrukcji probka powin-
na mie¢ srednicg 8 mm 1 wysoko$¢ 8 mm, a przy pra-
sowaniu nalezy stosowac ci$nienie wynoszace okoto
5 MPa. Z jednego szkliwa uformowac 2 pastylki: jedng
do badania, druga jako zapasowa w razie uszkodzenia
pierwszej. Pastylki suszy¢é w suszarce w temperaturze
110°C. '

2.4. Przygotowanie plytek podkiadowych. Pastylke ze
szkliwd nalezy badaé w piecu na plycie z masy, do
ktorej dopasowuje si¢ badane szkliwo. Do kazdego ba-
dania nalezy przygotowac 2 platki przez wycigcie z wy-
robu wypalanego na biskwit lub przygotowa¢ ja w na-

stgpujacy sposob: formowac z masy lejnej, plastycznej,

w zaleznosci od rezimu technologicznego stosowanego
przy produkcji danej masy. ,
Ksztalt ptytki 1 je; wymiary pokazano na rys. 3.
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Rys. 3

Po uformowaniu ‘ptytki suszy¢ na powietrzu w tem-
peraturze pokojowej, a nastgpnie w suszarce w tempe-
raturze 110°C. Po wysuszeniu wypalaéw temperaturze,
w jakiej wypala si¢ dany wyrob na biskwit. Dla wyro-
bow nie wypalanych na biskwit plyt¢ nalezy stosowac
bezposrednio pb uformowaniu i wysuszeniu. Do badan
mozna stosowaé tez plytki alundowe bedace w wypo-
sazeniu urzgdzen. Na tak przygotowanej plytce ustawia
si¢ pastylk¢ do badania w piecu rurowym. Sposob
ustawienia pastylki pokazano na rys. 4.
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Rys. 4
2.5. Wykonanie ozmaczenia. Przygotowanag pastylkeg

wstawi¢ do pieca tak, jak jest pokazana na rys. 1.
W przypadku urzadzen firmy Leitz lub Carll Zeiss Jena

ustawienie pastylki odbywac si¢ musi zgodnie z instruk-
cja tych aparatow. Do kamery wlozyé¢ film fotogra-

ficzny. Czas naswietlania nalezy dobra¢ doswiadczalnie,
majac mozliwo$¢ zmian w czasie naswietlania i przysto-
ny o$wietlacza. W celu odpowiedniej obserwacji i reje-
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stracji badanej probki nalezy tak ustawi¢ obiektyw apa-
ratu, aby na matdwce otrzymac ostry obraz jej kon-
turu. Po prawidlowym ustawieniu catego urzadzenia
wlaczy¢ piec. Szybkos¢ wzrostu temperatury w piecu
powinna wynosi¢ 8°C/min. W trakcie wzrostu tempe-
ratury z nastepujacymi zmianymi ksztaltu badanej
probki wykonujemy jej zdjgcia wraz z rejestracjg tem-
peratury. Pierwsze zdj¢cie wykonujemy w temperaturze
20°C. Nastepne zdjecia wykonujemy co 200°C az do
chwili, kiedy probka zaczyna si¢ kurczyc. Od tego mo-
mentu zdjecia wykonujemy co 20°C, a gdy probka za-
czyna przybiera¢ ksztatt potkuli nawet co 10°C. Badanie
konczy si¢ w temperaturze o 20°C wyzszej od tempera-
tury punktu poikuli. Przy niskotopliwych materiatach
badanie konczy sie w momencie kiedy pastylka ulegnie
stopieniu obnizajacemu jej wysoko$¢ do '/; w stosunku
do wysokosci jaka miata w 20°C.

2.6. Przedstawienie wynikéw

2.6.1. Sposéb fotograficzny. Z ta$my fotograficznej,
rejestrujacej zmiany ksztattu, przy uzyciu czytnika lub
rzutnika, odczytac: _ '

a) temperatur¢ migknigcia, tzn. moment, w ktérym

zaokraglajg si¢ gérne naroza probki,

b) temperature topnienia (temperatur¢ punktu pot-
kuli), tzn. moment, w ktorym probka przyjmuje ksztatt

- p6ikuli, co odpowiada w przyblizeniu temperaturze,

w ktOrej wysoko$¢ probki rOwna si¢ promieniowi jej
podstawy.

Zdjecia probki, w wybranych témperaturach, naklei¢
na papierze jak pokazano przykiadowo na str. 3.

2.6.2. Sposob graficzny. SposoOb graficzny polega na
przedstawieniu przebiegu topnienia_ na krzywej zalez-
nosct zmian liniowych wymiaré6w probki od tempera-
tury. Punkty krzywej oblicza si¢ z zaleznoSci Al 100,
w ktorej:

Al — roznica miedzy wysokoscia probki mierzone)

' w temperaturze 20°C a wysokoscia probki

{ w dane) temperaturze

I — wysoko$¢ probki micLzona;w temperaturze

20°C. .

Krzywa przebiegu topnienia nalezy wykre$li¢ na pod-
stawie §rednich wartosci co najmniej trzech pomiarow.

Graficzny sposOb przedstawienia wynikéw pokazano
przyktadowo na rys. 5.

2.7. Poréwnanie wynikéw. Oznaczanie topliwosci wy-
konane w urzadzeniach podanych w normie sg porow-
nywalne wprost.,

2.8. Wynik koinicowy oznaczenia. Wynik nalezy podac
w formie jak w 2.6.1 wraz z oznaczaniem temperatur
mig¢knigcia 1 potkuli.

Na specjalne zadanie oznaczanie topliwosci przedstawic
graficznie jak na rys. 5.

2.9. Protokol badan. Po zakonczeniu badania nalezy
sporzadzi¢ protokd6l zawierajacy co najmniej:

a) miejsce i date oznaczania, -

b) rodzaj 1 pochodzenie badanego materiatu,

c) oznaczenie probki,

d) wynik oznaczania,

e) rodzaj stosowanego podtoza.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Szkia i Ceramiki. b) rozszerzono sposdéb podawania wynikow,

Filia w Pruszkowie. ¢) usci$lono niektore przepisy dotyczace wykonania oznaczania.
2. Normy zwigzane

BN-64/7011-09 Surowce ceramiczne. Pobieranie i przygotowanie 4. Autor projektu normy — mgr Zygmunt Strzeszewski — Instytut
srednich prébek laboratoryjnych Szkla i Ceramiki. Filia Pruszkow.

3. Istotne zmiany w stosunku do BN-65/7001-01
a) wprowadzono nowy typ aparatéw do badan. 5. Wydanie 2 — stan aktualny: sierpien 1986: bez zmian.
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