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. RELAXACE NAPETI
V TVRZENEM SKLE PRI TEPLOTACH
POD CHLADICIM INTERVALEM

VoapiMir Novorny, JAN KAVKA

Stdatni vyzkumnyj ustav sklarsky, 501 92 Hradec Krdlové, Skroupova 957
Doslo 13. 1. 1977

Byla sledovina relaxace napéti v tvrzeném skle Fourcault a Simax
pie teplotdch 200—400 °C. Empiricky byl odvozen vztah umoZiiujici
vypocet poklesu napéti po dobé az 250 h. Byl ovéien vliv prerusovaného
vyhitvant a vliv vyse poddteéniho napéti na priabéh relavace.

UVOoD

Pri zahiivani skla s trvalym napétim na dostateéné vysokou teplotu dochazi
k samovolnému postupnému uvolnovani jeho trvalého vnitiniho napéti,
k relaxaci napéti. Velikost ptivodniho napéti mé vliv na vysi teploty, pii které
relaxace za¢ind byt pozorovatelna. V ptipadé chlazenych skel s pomérné niz-
kym napétim je relaxace méritelnd az v chladicim intervalu, tj. pii viskozité
skla nizsi nez 10135 Pa. s. Naproti tomu u tvrzenych skel se znaéné vyssim
trvalym napétim je relaxace napéti méritelnd jiz pri pomérné nizkych teplo-
tach hluboko pod dolni chladici teplotou. Rozhodné jiz pti ¢ = 200 °C zretelné
klesd napéti — viz napt. [1]. Vétsina praci, které se zabyvaji relaxaci napéti,
je vénovana studiu tohcto jevu pii vyssich teplotdch, nejéastéji v chladicim
intervalu. V této oblasti, jak ukazuji vysledky nékolika praci (napt. [2], [3]),
ma casova zavislost poklesu napéti exponencialn{ pribéh tvaru

o

= Z a; exp (—b;t), (1)

(o0}

kde o — napéti v ¢ase 7, oo — pocéateéni napéti, T — ¢as, a;, b; — konstanty
z4vislé na slozeni skla a na teplots,
priéemz vzdy plati

;mzL (2)

V praxi je ovSem také dulezité uvoliiovani napéti pri nizsich teplotéch,
radové 200—300 °C, nebot to jsou podminky, za kterych se bézné pouzivaji
¢etné vyrobky z tvrzeného skla, napi. varné sklo pro domdcnost, panely ke
sporaktam, kryty svitidel, apod. Pro tyto vyrobky je véci zakladniho vyznamu
otazka, jak dalece zvySeni teploty zplisobi zmény jejich vlastnosti, jaky vliv
mé dlouhodobé provozovani pri zminénych teplotdach na snizeni jejich stupné
tvrzeni. Z téchto divodi jsme se zabyvali dlouhodobym sledovanim relaxace
napéti v tvrzeném tabulovém plochém skle typu Fourcault a v tvrzeném
boritokiemiéitém skle Simax. Cilem price bylo zjisténi prabéhu uvoliiovani
napéti v case za zvysSenych teplot (poéinaje 200 °C) a nalezeni vztahu, ktery
by dovoloval pro vyrobky z tvrzeného skla s dostateénou presnosti vypoéitat,
jak se snizi hodnota trvalého napéti ve vyrobku udrzovaném: danou. dobu na
dané teploté.
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EXPERIMENTALNI CAST
Vzorky a pracovni metodika

K méifeni jsme pouzili vzorky ve tvaru destiéek o rozmérech 4,6x 50X
X100 mm popt. 9,5X50%X 100 mm z plochého tabulového skla taZeného
systémem Fourcault a ze skla Simax. Pramérné slozeni skla Fourcault: 71,4 9,
Si02; 1,3 9% R20s; 7,7 9, Ca0; 3,8 9, MgO; 15,6 9%, Na,0; 0,2 9% K,0. Pru-
mérné slozeni skla Simax: 81,1 %, SiO;; 12,1 9%, B;0s; 2,2 %, R.0s; 0,1 %, BaO;
0,5 % Ca0; 0,1 9% MgO; 3,6 9 Na.0O; 0,3 9, K,O. Nékteré fyzikalni vlastnosti
pouzitych skel jsou uvedeny v tabulce I.

Tabulka I
Fyzikdlni vlastnosti pouzitych skel
Typ skla
Veli¢ina Rozmér
Fourcault Simax
Hustota [g.cm™3] 2,49 2,23
020-300-10° [°C-1] 8,9 3,2
Minimum dilatometrické
kiivky [°C] 536 530
Horni chladici teplota
(n = 1013 dPa.s) [°C] 521 529
Dolni chladici teplota
(n = 10145dPa. s) [°c] 480 477
Fotoelastickd konstanta [1012, Pa-1] 2,6 3,7

Tvrzeni vzorki jsme provadéli v laboratornim tvrdicim zafizeni; po vyhrati
v peci na teplotu 700 °C jsme vzorky prudce ochladili ve vzduchovych sprchach.
Pramérné hodnoty trvalého tahového napéti ve stfedni roviné vzorku, které
jsme tvrzenim doséhli, jsou uvedeny v tabulce II.

Tabulka 11
Typ a tloustka Fourcault Simax
skla
[mm] 4,6 9,6 4,6 9,6
Napéti [MPa] 34,9 59,3 10,3 17,6
|

Relaxaci napéti v takto vytvrzenych vzorcich jsme méfili nédsledujicim
zpusobem: Vzorky jsme vyhrivali v trubkové peci s vlozkou ze zZarovzdorné
oceli, udrzované na uréité konstantni teploté. Po uplynuti prislusné doby
(méteno od okamziku vloZeni vzorku do pece) jsme vzorky vyjmuli, nechali
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Relaxace napéti v tvrzeném skle ...

samovolné zchladnout na vzduchu a uréili pokles napéti ve stiedni roviné
vzorku.

Hodnoty napéti jsme poéitali z mé&rmého drahového rozdilu polarizovaného
svétla pomoci vztahu

a——X
=3

kde o — napéti [Pa], X — mérny drdhovy rozdil [nm/cm], B — fotoelastickd
konstanta [Pa-1].

Mérny drdhovy rozdil jsme méfili specidalnim polarimetrem pro vysoké hodnoty
napéti, vybavenym Berekovym kompenzitorem [4].

(3)
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Obr. 1. Relaxace napéts v tvrzeném skle Fourcault; t = 200, 250, 300 °C, x— tloustka
4,6 mm, ¢ — tloustka 9,5 mm, ——— vypodet.
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Obr. 2. Relaxace napéti v tvrzeném skle Fourcault; t = 3560 °C, x — tloustka 4,6 mm,
o — tloustka 9,56 mm, ——— vypodlet.
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Vysledky

Pribéh dasové zdvislosti relaxace napéti jsme sledovali pii teplotach 200,
250, 300, ... atd. az 600 °C, po dobu az 250 hodin. Prvni{ dasovy bod, ve kterém
jsme métili pokles napéti, se ménil v zdvislosti na teploté od hodnoty 3 h
Pti 200 °C az do hodnoty 2 min pii 600 °C. VSechny namérené zdvislosti a jejich
interpretace z fyzikdlniho hlediska jsou uvedeny na jiném misté [5]. V této
praci se budeme zabyvat studiem relaxace pii teplotidch 200—400 °C. Prtbéh
relaxace mé pro sklo typu Fourcault a Simax stejny charakter, jak je vidét
z kiivek na obr. 1—6.
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Obr. 3. Relaxace napéti v tvrzeném skle Fourcault; ¢ = 400 °C, < — tloustha 4,6 mm,
o — tloustka 9,6 mm, ——— vypoclet.
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Obr. 4. Relaxace napéti v tvrzeném skle Simax; t = 200, 250, 300 °C, x — tloustka 4,6 mm,
o — tloustka 9,5 mm, vypodet.
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Relaxace napéit v torzeném skle ...
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Obr. 5. Relaxace napéti v torzeném skle Simax; t = 350 °C, x — tloustka 4,6 mm,
— vypocel.
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Obr. 6. Relaxace napéti v tvrzeném skle Simawz, ¢ = 400 °C, x — tloustka 4,6 mm,
o — tloustka 9,5 mm, — vypodet.

Pii teplotach 200—300 °C je v ¢asovém intervalu 0,25—250 h ubytek napéti
primo umeérny logaritmu ¢asu, neboli

g
70=A—k10g 50 (4:)

kde 4, % jsou konstanty zdvislé na teploté a sloZeni skla.

Pri teploté 350 a 400 °C se dasové zavislosti napéti zaéinaji ohybat (viz
obr. 2, 3, 5 a 6), lze je vSak stale pro praktické tcely s prijatelnou presnosti
popsat (pri teploté 350 °C v celém méreném rozsahu a pri teploté 400 °C pro
hodnoty /oo = 0,4) vztahem (4). Hodnoty konstant 4 a k&, vypodtené metodou
nejmensich étverct, jsou uvedeny v tabulce III.
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Tabulka 111
Hodnoty konstant A a & rovnico (4)

Teplota Tloué]t;ka Sklo Foulrca,ulb Sklo Simax

[°C] vzorku |

[mm] A k.102 A k.102

200 4,6 1,01 1,161 1,03 1,099

9,6 1,03 1,607 1,01 0,690

260 4,6 1,00 1,666 1,02 1,678

9,6 1,01 2,074 1,03 1,628

| 300 4,6 1,06 6,762 1,06 5,432

9,6 1,07 6,463 1,07 5,446

360 4,6 1,16 17,23 1,16 14,78

9,6 1,18 18,07 1,19 16,48

400 4,6 1,22 37,81 1,17 28,07

9,6 1,40 47,82 1,14 27,92

Prii teploté 300 °C jsme provedli sérii ovérovacich méreni, abychom zjistili
vliv preruSovaného vyhiivani na prabéh relaxace. Porovnali jsme pokles na-
péti ve vzorku vyhifvaném nardz po dobu 3, 7, 17 a 25 hodin se vzorkem,
u néhoz byla doba vyhiivani souétem hodinovych ohtevii pieruSovanych samo-
volnym ochlazenim na pokojovou teplotu. Namérené rozdily — viz obr. 7 —
jsou tfadové 1 9, tedy bezpetné v mezich experimentalni neptesnosti.
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Obr. 7. Relaxace napéts v tvrzeném skle Fourcault;, 4,6 mm, t = 300 °C, + — jednordzové
vyhitvdni, e — pierusované vyhitvdini
DISKUSE
Teplotnd zdvislost veliéin 4 a k lze pro nase ulely s dostateénou piesnostf
vyjadrit empirickou funkei
A =1 4 Bi¢ (5)

poprt.
k = exp (Dt — B). (6)
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Relazace napéti v tvrzeném skle ...

Tabulka IV uvadi hodnoty konstant B, C, D, I} vypoétené metodou nejmen-
sich ¢étverct za pouziti vztaha (5) a (6) a hodnot z tabulky III.

Tabulka IV

Konstanta B C D E
Fourcault 10-13,0 4,8 0,018 8,2
Simax 10-10.3 3,7 0,018 8,6
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Obr. 8a. b Teplotni zdvislost konstanty A pro sklo Fourcault a Simax; x — tloustka
4,6 mm, o — tloustka 9,5 mm, ——— vypodet.
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Obr. 9a.b Teplotni zdvislost konstanty k pro sklo Fourcault a Simax; X — tloustka 4,6 mm,
o — tloustka 9,5 mm,
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Novoiny V., Kavka J.:

Srovnani pavodnich hodnot 4, £ z tabulky III se zdvislostmi vypodtenymi
podle (5) popt. (6) podavaji obrazky 8a, b a 9a, b.

Zavislosti (5) a (6) poskytuji vyhodnou moznost — po dosazeni do vztahu (4)
pocitat pokles napéti v tvrzeném skle pri libovolné teploté v intervalu 200 az
400 °C a 0,25 az 250 h pomoci vztahu

--q((;—)- =1 + Bi¢ —exp (Dt — E) log =. (7)
0

Timto zptsobem vypodtené zavislosti se s experimentalnimi hodnotami sho-
duji s uspokojivou presnosti, jak je vidét z obr. 1—6. Pri teploté 200 °C ¢&ini
odchylka 1 9 jmenovité hodnoty o/oo, s rostouci teplotou se mirné zvétsuje.
Nejvétsi odchylka (sklo Simax pri 400 °C) ¢ini 0,08 oo, tj. 8 %, ptvodni hodnoty
napéti oo, ve vétsing piipadt vSak nepresahuje 5 9, jmenovité hodnoty o/oo.
Pritom je ov§em nutno mit na paméti 2 omezeni:

1. Relaxaci napéti jsme sledovali v intervalu 0,25—250 h. Vypocet poklesu
napéti v éasech mimo tento interval by tedy byl neovérenou extrapolaci.

2. Pro teplotu 400 °C lze naméieny prabéh relaxace popsat vztahem (7)
s dostateénou presnosti az do Gasu odpovidajiciho hodnoté o/ = 0,4. Pii
delsich casech zpusobuje ohyb relaxacéni krivky jiz prilis velké odchylky vy-
pocétenych hodnot od namérenych.

Podle odekdvani tloustka vzorku neovliviiuje prabéh relaxace napéti —
samoziejmé kromé poddtedniho Sasového useku, kde vzorky rizné tloustky
se ruznou rychlosti vyhrivaji na teplotu pece. Jelikoz prvni mérené body lezi
pii vSech sledovanych teplotédch jiz spolehlivé za oblasti postupného vyhiivani
vzorkl (presnéji receno za oblasti, ve které se teploty 2 vzorkt o riizné tloustce
jesté nezanedbatelné lisi), vliv rozdilné tloustky vzorka se jiz neprojevil.

Prerusované vyhtivani Zadnym zplisobem neovliviiuje prubéh relaxace
napéti. Je tedy mozné v praxi bézny pripad opakovaného vystaveni vyrobku
vyssi teploté poéitat podle vztahu (7) s pouzitim celkového soudtu dast.

Srovndni hodnot pavodniho napéti oo z tabulky II s relaxaénimi kiivkami
na obr. 1—6 ukazuje, ze velikost oo nemd ve sledovaném rozmezi vliv na pri-
béh relaxace. Také dalsi ovérovaci méreni se vzorky s pavodnim napétim
priblizné 4 X niz$im nez hodnoty v tabulce II (ziskané samovolnym ochlazovéa-
nim na vzduchu) prokdazalo, ze pii teploté 300 °C se pokles napéti ve srovnan{
s vytvrzenymi vzorky nezmensi o vice nez 10 9%,

ZAVIER

Byla sledovdna relaxace napéti v tvrzeném skle Fourcault a Simax pri
teplotdch 200—400 °C v intervalu 0,25—250 hodin. Empirickym zptsobem
byl odvozen vztah, ktery s piesnosti dostateénou pro praktické uéely popisuje
¢asovou zavislost relaxace. Koneény vyraz (7) umoziuje vypocet poklesu
napéti v intervalu teplot 200—400 °C pro v = (0,25 <+ 250) h popi'. o/oo = 0,4.
Vztah (7) lze pouzit i v pripadé preruSovaného nebo opakovaného vyhrivani.
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Relazxace napéti v terzeném skle ...

PEJAKRCAIHMSA HAUPAMEHNA B SAKAJEHHOM CTERJIE
UPM TEMIEPATYPAX HHUMKE 30HDLI OTHITA

Baamusyup Hosornsl, fln Kaska

Iocydapemeennuviii nayuio-uccaedosamenvcruii uncmumym cmeraa, 1'padey Kpanoce

ITesibio HacTosuIeil padOTHI STBISETCS PEMAKCALIT HAIIPSIZKEHIIST B 3aKAJICHHOM CTEKIE NPII
remnepatypax 200—400 °C n BrIBefenie MaTeMaTiuCCKOIO OMICAHII,

[l3151 M3MepeHifs HCHoJIL30BAII NPoOLL JieToBOro cTeriya Fourcault i1 Gopocimikarioro
crersa Simax. ITeXOofibie BeYIHDL HANPSeIisl B CPC/UE]l IIIOCKOCTI BAKAJCIIILIX CTEHOJL
npusojisates B taduiue II, B o Bpems rax B Tabmune I npuBopsrcs pasnpiciiunie uai-
YecKie CBoiicTBa lel\(OI{OIIHLI\ creror. I1podnt marpesamir jio safanuoii moctosHmoil Tem-
HepaTypsl € YCTAHOBICHIOIT BLIICPIKIOIT I MOCJIE CaMOIPON3BOJLHOIO OXJIOKACHIIA Ha
BO3J{yXC B HIIX H3MCPA/II HOHMIDKEHIIC HANPAMKEINIA ¢ IIOMOINBIO CICIHAJILHOIO MOJsPHMeTpa
¢ koMienaatopoM Bepera [4].

MaMepeHune pe3yJILTaTLl IIPHBOJATCA Na pucynke 1—06. Xoa HATIPIKCHIISA B 3aBIICHMOCTI
oT Bpemenir npi temneparypax 200—300 °C B o0mnieM M3MepAEMOM Npefedte I npi TeMiepa-
typax 350 u 400 °C mia Bemuuubl 6/0o = 0,4 MOMKHO O1IcaTh OTHOLUCHIEM (4), rjiec ¢ — Ha-
npsiKenile Bo BpeMelnr 7, 0, — JICXOJII0e HaNpshKeliie, T — BpPeMsI, H3MepsaeMoe OT MOMEHTa
[O/[@4H NpoOLI B IIEUL C JAAHHON TeMiepaTypoii, «{,# — KOHCTAHTHLI, 3aBICAIIIEC OT COCTaBa
11 TeMIIePaTypLl CTCeIIA.

I3 rabdmmue III mpuBojsITCH BENIMIHLL KONCTAHT A,x, pacuHTanHue 13 pe3yJLTaToB
C HOMON(LIO MCTOjla HAMMCHLIIIX KBaJ(paToB. TeMiepaTypuyIio 3aBlCHMOCTL BeMHUIH A,k
MOZKHO ouuca'u, ornomereM (0) 1wt (6) (eM. pre. 8 u 9). Beuuwamnt B, C, D, I7 npusoasaTcst
B radmime I'V. Tawi 00pasoM penaKcalnio malpsuKeHist jio Bemrnur T = 250 v it /oo =
= 0,4 ¢ TOYHOCTLIO, IOCTATOUHOI JITIA IIPARTHUCCRIIX 11e71eil, MOKHO olIcaTh OTHOUICHIIeM (7).

Hpu temneparype 300 °C pacemartpuBasin BIIIAHIE IIPERPAIIAcMOro odorpesa Ha X0
penanxcaiunn. ar BIJUIO 113 PHCYHRA 7, paasiiuilst HANPAKEHIIA MLy 11po0oii ¢ HeIpekpa-
utaeMniM 000rpeBoM 11 1Podoi, BpeMsa 00orpeBa KOTOPOIT PaBHO CYMMe MacOBLIX 00OIPCBOB,
NPCKPANACMBIX CAMOIIPOI3BOJILHLIM OX/IQGICHIEM, HAXOJITCA B IpefesiaX JKCIIepHUMCH-
TaJILIOIT TOMHOCTIL. )

Pasnass Tomitaa npod I padsasi BEIHMIIHA ICXO(HOI0 HANPSIKCHIST 0o HE OKA3KBAIOT
B IlcCIIg[yeMulX MpejeiaxX BIHIISIHIC Ha XO;[ peJrarcaliint.

Puc. 1. Peaakcayus nanpascerus 6 sareaaennos cmerae Fourceult; t = 200, 250, 300 C°

x — mowmyguna 4,6 sa, 0 — moauguna 9,5 s, — pacuem.

Puc. 2. Peaarcayusa nanpsocenus ¢ aaraaerrost cmerae Fourcault; t = 350 °C, x — monwyuna
4,6 mm, 0 — moawguria 9,6 mat, ——— pacuem.

Puc. 3. Peaarcayus nanpsacenus ¢ 3axaaeunosn cmerae IFourcault: t = 400 °C, x — moawjuna
4,6 s, 0 — moawguna 9,6 mm, ——— pacuem.

Puc. 4. Peaarcayusa nanpsocerus 6 3arasennos cmerae Simax; t = 200, 250, 300 °C, @ —
moswguria 4,6 wmat, 0 — moaguna 9,6 s, — pacuem.

Puc. §. Peaarcayus manpascernusn ¢ sarasentos cmerae Simax; t = 350 C, ¥ — moavujuna
4,6 mat, 0 — monwguna 9,6 ma, ——— pacuem.

Puc. 6. Perarcayus nHanpaucerus ¢ saraneiion cmerae Simax;, ¢ = 400 °C, x — moawune
4,6 mat, 0 — moawguna 9,5 sma, ——— pacuent.

Puc. 7. Peaarcayus HanpsaoceHus 6 3araneniosn cmexae IFourcault; 4,6 smm, t = 300 °C,
+ — odnokpamuuii 06oepes, o — nperpawgaesviii 060epes.

Puc. 8a, b. Temnepamypras zacucusocmsv roncmanmst A dasn cmeroa Fourcault w Simax;
x — momyuna 4,6 sy, 0 — moawura 9,6 wmm, ——— pacuem.

Puc. 9a, b. Tesnepamypnas sasucustocmv koncmanmul r das cmeroa IFFourcault w Simax;
x — moanypuna 4,6 sat, 0 — moawgura 9,5 s, - pacuem.
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STRESS RELAXATION IN TOUGHENED GLASS
AT TEMPERATURES BELOW THE ANNEALING RANGE

Vladimir Novotny, Jan Kavka

State Qlass Research Institute, Hradec IKrdlové

The study had the aim to investigate stress relaxation in toughened glass at tempe-
ratures of 200—400 °C including derivation of a mathematical description of the pro-:
cess.

The experiments were carried out on samples of Fourcault sheet glass and on Simax
borosilicate glass. The initial stress values at the center plane of toughened samples
are listed in Table IT; Table I specifies other physical properties of the glasses in question.
The samples were heated at the respective constant temperature for a given period of”
time, and after spontaneous cooling in air the decrease of stress was measured by means
of a special polarimeter provided with the Berek compensator [4].

The results obtained are plotted in Ifigs. 1 through 6. The course of stress in terms
of time at temperatures of 200—300 °C within the entire range measured, and at tem-
peratures of 350 ° and 400 °C for o/o, = 0.4 can be described by relation (4), where o
1s stress at timez, oo is the initial stress, v is the period of time since placing the sample
in the furnace heated at the given temperature, 4, k are constants depending on glass:
composition and temperature.

Table III lists the values of constants A, k calculated from the experimental results
by the least square method. The temperature dependence of constants 4, &k can be
described by relationships (5) and (6), cf. Iigs. 8 and 9. The values of constants B,
C, D, E are listed in Tabel IV. Up to the values of 1 = 250 hrs. or for /g, = 0.4, stress
relaxation can then be described by the relationship (7) with an accuracy satisfactory
for practical purposes.

The effect of intermittent heating on the course of relaxation was studied at 300 °C.
As indicated by TFig. 7 the differences in stress relaxation between a sample heated
continuously and a sample that has been heated for 1-hour periods interrupted by
spontaneous cooling (the net time of heating having been identical in the two cases)
was within the limits of experimental inaccuracy.

The sample thickness and the initial stress o, had no effect on the course of relaxation
within the range studied.

Fig. 1. Stress relaxation tn toughened Fourcault glass; t = 200, 250, 300 °C, x — thickness
4.6mm, o — thickness 9.5mm, calculated.

Fig. 2. Stress relaxation in toughened Fourcault glass; t = 350 °C, x — thickness 4.6mm,
o — thickness 9.5mm, calculated.

Fig. 3. Stress relaxation in toughened Fourcault glass; t = 400 °C, v — thickness 4.6mm,
o — thickness 9.5mm, calculated.

Fig. 4. Stress relaxation in toughened Simax glass; t = 200, 250, 300 °C, x — thickness
4.6mm, o — thickness 9.5mm, — calculated.

I'ig. 5. Stress relaxation in toughened Simax glass; t = 350 °C, x — thickness 4.6mm,
o — thickness 9.5mm, ——— calculated. ’

Fig. 6. Stress relaxation in toughened Simax glass;, t = 400 °C, x = thickness 4.6mm,
o — thickness 9.5mm, ——— calculated.

Fig. 7. Stress relaxation in toughened Fourcault glass, 4.6mm, t = 300 °C, + — conti-
nuous heating, o« — titermittent heating.

Fig. 8a, b. Temperature dependence of constant A for Fourcault and Simax glasses;
x — thickness 4.6mm, o — thickness 9.5mm, — calculated.

Fig. 9a, b. Temperature dependence of constant k for Fourcault and Simaz glasses;
x — thickness 4.6mm, o — thickness 9.5mm, — calculated.
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