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ZKUSENOSTI S PENETRACNIM VISKOZIMETREM

Prrr ExNAR, MarRcCELA HRUBA, JosEr UHLIR, JAN VOLDAN

Stdint vjzkumny vstav sklassky, Skroupova 957, 501 92 Hradec Krdlové
Doslo 3. 4. 1979

Byl postaven penetraéni viskozimetr a byly na ném odzkouseny vdlcovité
a polokulovité indentory. Prokdazalo se, Ze pii poufiti polokulovitych indentors,
na rozdil od vdlcovitych indentorit, metoda poskytuje absolutni hodnoty viskozity,
jak bylo ovéieno na Fadl standardwich skel. Metoda je pouZitelnd v rozsahu
108 az 10"3 dPa . s.

UVOD

Princip penetradniho viskozimetru i jeho praktického pouZiti pro méFeni viskozity
skloviny jsou zndmy jiZ ptres 25 let [1]. PrestoZe v poslednich patnécti letech je této
metod& meéfeni viskozity vénovana zvysSend pozornost, dosud se vyznamngjsim zpu-
sobem nerozsitila.

Metoda je zaloZena na sledovani ¢asové zavislosti hloubky pronikani penetra¢niho
téliska do skloviny pri konstantnim zatiZeni. Penetra¢ni t&lisko ma zpravidla tvar
jednoduchych geometrickych t&les — valce [2]—[9], hranolu [8], kuZele [2], (8]
a polokoule [1], [2], [7], [10], [11]. Systematickym studiem pouZitelnosti ruznych
tvaru penetradnich t&lisek se zabyvali Briickner a Demharter [2]. Na zdklad& kri-
tického rozboru a praktického ovéfeni dospéli k zaveéru, Ze polokulovité té&lisko
na rozdil od vélcovitého a kuZelovitého, lze pouZit pro absolutni méfeni viskozity.
Hlavni pfi¢inu odchylek, zjist&nych p¥i pouziti kuZelovitého a valcovitého penetrag-
niho téliska, spatfovali v rozdilném geometrickém profilu téliska a prislusného vtisku.
Jeding pro polokulovité t&lisko se tvar téliska a vtisku optimaln& shoduje, dokonce
i pfi tuzné zvolené hloubce pruniku.

Nemilov [8] odvodil teoretické vztahy pro penetraci valcovitého a kuZelovitého
téliska do skloviny. Na zdklad® experimentdlnich vysledki ovéFil pouZitelnost
véalcovitého téliska. Polokulovité penetragni télisko v8ak bez bliziiho zduvodnéni
nedoporuéil.

Z dalsich praci je tfeba uvést Heynese a Rawsona [10], Douglase a kol. [11]
a Baltu a kol. [6], [7]. Vsichni tito autofi dosp&li na zdklad® experimentlnich
ov&feni k zdv&ru, Ze penetraéni viskozimetr s polokulovitym penetraénim téliskem
1ze pouzit k piesnému méfeni viskozity.

Na naSem piistroji jsme proto vyzkouseli oba hlavni geometrické tvary penetrad-
nich t&lisek — valec a polokouli.
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P. Exnar, M, Hrubd, J. UbliF, J. Voldan:

TEORETICKA CAST

Vztah pro valcovy indentor

Pri odvozeni rovnice pro penetraci valetku do viskézniho télesa jsme vychazeli
z Navierovy—Stokesovy rovnice. Kone&ny vyraz viak obsahuje i korekéni faktor C,
ktery zahrnuje vliv v8ech zjednoduden{ a zavedenych pfedpokladu, a proto jde pouze
o poloempiricky vztah.

16F

=0 Sy (1)

7 — viskozita [Pa.s], C — korekéni faktor [1], F — aplikované zatiZeni [N],
7 — polomé&r valetku [m], v — rychlost penetrace [ms—!]. Podrobné odvozeni je
uvedeno v praci Hrubé [12].

Obdobné vztahy pouZzili i n&ktefi jini autofi [2]—[4], [8], [9]. SloZit&jsi vypottové
vztahy, pouZité Kelleyem [6] nebo Baltou a kol. [6], [7], se podle autoru tidajn&
osvédeily, maji viak také riznd omezeni a jsou pouze semiempirické.

Odvozeni vztaht pro polokulovity indentor

Struéné odvozeni vypotetniho vztahu bylo uvedeno v praci Douglase a kol. [11].
Teoreticky odvozend rovnice neobsahuje Zadnou konstantu pristroje a je odvozena
bez vyrazn& zjednodusujicich predpokladi, jde tedy o vztah pro vypodet absolutni
hodnoty viskozity.

Jestlize jsou dv& elastické koule stlateny na dotyk, lze dokazat [13], Ze posun »
ve vzdalenosti b od stfedu plosky dotyku (obr. 1) je ddn vztahem

912
w= (ky + k) o 20— b2), b= a, (2)
kde
11—} 1—93
s == nh, ’ ke = Th,

E — Younguv modul, ¥ — Poissonova konstanta, ¢ — maximaln{ tlak — 3F/2ra?,
F — aplikované sila, a — polomé&r kruhu dotyku.

UvaZujeme-li posun ve stfedu dotyku (b = 0), ztotoZni se posun % s posunem
indentoru I, vtlaovaného do skloviny. Pro pfipad dokonale tuhé koule (indentor)
je ky = 0 a pro I vychazi (po tipravs) vztah

2
qnz a. (3)

l=k2

V pripad& skla uvaZujeme dokonale nestladitelnou kouli o nekonené& velkém
polomé&ru (» = 0,5). Za t&chto pfedpokladu pfejde rovnice (3) na tvar

9F .
16af " (4)

V piipad® newtonovského toku je rychlost deformace timérné aplikované sile.
Z teorie viskoelasticity [14] plati

[ =

1 d
Gx“"—g—(o'x + oy + 0z) = 2’7—8&1, (6)
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Zkusenosti s penetraénim viskozimetrem

0z, Oy, 0z — napéti ve sméru osy z, ¥ a z, vyvoland aplikovanou silou, &; — defor-
mace, t — &as.
Pri zatiZeni jen ve sméru osy z je gy = 0, 0, = 0 a vyraz (5) pfejde na tvar:
dey

Oy = 37]—5. (6)

Aplikaci Hookova zakona dojdeme k vyrazu
d(‘;‘;; E ¢

Obr. 1. Schematicky ndkres stlafeni dvow.elastickych kouli. (Vysvétlivky jsou uvedeny v textw).

Vyraz desz/ez je vlastng relativni posun di/l a spojenim rovnice (4) a (7) a (ipravou

ziskdme zavislost rychlosti penetrace na viskozit& ve tvaru ‘ )
| Al 3F
@ = Toay )
162y .

Déle plati a = Vl(2R—l), kde R je polomér polokoule. Dosazenim tohoto vy-
razu do rovnice (8) dostaneme tvar pro konefnou integraci
dl 3F 1
dt - 167 V2R —0 ®)
¢ n 2R —1)
Pro zjednoduden{ integrace se asto predpokladd, e B > 1, a pak rovnice (9) pfejde
na lehce integrovatelny vztah, jehoZ vysledkem je po tpravé koneény vyraz pro
penetraci polokulovitého téliska do viskézniho prost¥edi

9 It (10)

n=*—31r—ﬂ T
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P. Bxnar, M. Hrubd, J. ULli#, J. Volddn:

Bez vyse uvedeného zjednoduseni je integrace obtiZnd a ziskdme slozity vztah,
nevhodny pro praktické vypotty. Numerickym porovnanin bylo zji§téno, Ze rozdil
ve vypoditané viskozité podle zjednoduseného postupu integrace a tiplného vyrazu
je dostatedné maly, aby mohl byt zanedban. Pro nejvyssi pouzivanou citlivost
(penetrace do hloubky 0,05 mm pii £ = 1,5 mm) &ini rozdil 0,519, a se zvySovanim
hloubky penetrace roste az na 5,219, (hloubka penetrace 0,5 mm pii B = 1,5 mm).
Tato chyba je viak stale podstatné mensi nez chyba stanoveni teploty.

POPIS PRISTROJE

Celkovy pohled na piistroj je na obr. 2. Na masivnim ocelovém podstavei (A4)
je umisténa vertikdln{ elektrickd odporova pec (B) a vysuvny ocelovy sloupek (C),
nesouci vahadlo (D). Na jednom rameni vahadla je zav&Sena penetraini sonda (&),
drZend v poZadované poloze pomoci spoustéciho zatizeni (#). Na druhém rameni
vahadla je zavéSen induktivni snimaé (G). Teplota v peci je nastavovéna a regulovina
reguldtorem teploty (/) s pienosem PID. Induktivni snima&é mé napédjeci zdroj
a zesilovag (I), vystupni napéti induktivniho snimaée je demodulovano a zapisovano
jako funkce &asu dvoukiivkovym potenciometrickym kompenzainim zapisovadem
Servogor 28 (K).

Mechanicka &ast piistroje je schematicky znazornéna na obr. 3.

Obr. 2. Celkovy pohled na piistroj. (Vysvétlivky jsou uvedeny v textu).

Centralni ¢ast vertikdlni elektrické odporové pece tvoii keramicky Zarovzdorny
valec (11), jehoz stfedem prochézi keramicka trubka (7) s navinutou topnou spi-
ralou (20). Od vinuti pece je vyveden Fidici termodlanek Pt-PtRh (21). Otvorem ve
spodni gasti pece je otoéné uloZen keramicky trn (10) natmeleny do kovové objimky
(14), nesouci misku (9) s mé&fenym vzorkem (22). Trn je upevnén k podstavei (30)
pEirubou (12) se Srouby (13).

Nad peci je umistén mé&dény kruhovy chladi¢ (4), keramické vitko s otvorem (8)
a stativ zalizeni pro plynulé spousténi penetradni sondy, sestavajici z ryhované
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Zkusenosti s penetraénim viskozimetrem

matice posuvu (2), odklopné opérné plosky (19) a aretaéni zapadky (3). Penetraéni
sonda (6) se skladd z kiemenné trubky, ktera je v horni ¢asti zatmelena do kovové
objimky (17) s ndkruzkem pro uloZeni zavazi (18). Na spodni ¢ast trubky je piitme-
leno kovové penetraéni télisko (8), do jehoz valcovitého nebo polokulovitého hrotu
je bodové pritaven métici termoclanek (16).

Do kovové objimky (I7) je zasroubovan kovovy hrotovy zavés a celd sonda (6)
je zavé&sena na jedno rameno vahadla (23). Pro aretaci vahadla slouzi sklopné opérky
(24), vyvazeni sondy se kontroluje pomocnym zafizenim (I).

Vertikalni pohyb vahadla zajisfuje rudni kolo (29). Induktivni snimaé& (25),
jehoz Zelezné jadro je na jednom konci zavéseno pomoci kovového vlakna na druhé
rameno vahadla, je upevnén objimkou k nosné ty¢i vahadla, posuvné& ulozené ve
stojanu (28) s areta¢nim Sroubem (27).

Na druhém konci jadra snimade je zav8Sena ploska pro zavazi (26), které vyrov-
nava hmotnost penetraéni sondy. Vahadlo je uloZeno v pruzinovém kloubu (19) se
dveéma pary zkii{Zenych pruzin.
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Obr. 3. Schéma piistroge. (Vysvétlivky jsou wvedeny v textu).
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P. Exnar, M. Hrubad, J. Uhlir, J. Voldan:
OVERENT PLATNOSTI VYPOCETNICH VZTAHU

Valcovity indentor

K ové&feni vypodetniho vztahu byla pouZita optické skla SF-4 a ZK-5. PF mé&Ffen{
se postupovalo tak, Ze se p¥i ruzném zatiZeni a p¥i ruznych teplotach odetetla rych-
lost penetrace z linedrni &asti pritb&hu gasové zavislosti hloubky penetrace. Zavislost
rychlosti penetrace na zatiZeni byla linedrni. Hodnoty kalibratniho faktoru C se
viak pro ob& pouzité skla natolik lisily (Czx—s = 0,25; Csp—4 = 0,05), Ze nelze pfed-
pokladat pouZitelnost zjist&né hodnoty faktoru C pro jiné sklo, nez pro které byl
tento faktor stanoven.

Tato nesrovnalost je pravdépodobné& zpusobena rozdilnym tvarem vpichu a roz-
dilnym chovdnim povrchu indentoru k ruznym sklovindm. S ohledem na lepsf
vysledky pFi pouziti polokulovitého indentoru, které jsme ziskali pozdgji, jsme se
déle problematikou valcového indentoru nezabyvali.

Polokulovity indentor

Platnost teoreticky odvozeného vypotetniho vztahu (10) byla ov&fovana na Fad&
skel ruznorodého chemického sloZeni i ruzného viskozitniho chovéni: SF-4 (vysoce
olovnaté optické sklo), ZK-5 (zinednaté korunové optické sklo), brylové sklo (sod-
novéapenatokfemidité sklo) a F 5/20 (sloZité alkalickokfemidité sklo).

Vztah (10) ukazuje linedrni zavislost mezi mocninou hloubky penetrace 13/2 a &a-
sem ¢. Z provedenych mé&feni jsme nahodn& vybrali nékolik, u nichz bylo zjisténo,
Ze linedrni zavislost plati pravé pro mocninu /3, coZ je zndzornéno na obr. 4. Tim
se potvrdila platnost vztahu (10).
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Obr. 4. Ovéfent linedrni zdvislosti mezi mocninou hloubky penetrace 132 a Sasem t (sklo SF-4,
indentor pramér 3 mm, teplota 6509 °C).

Vztah mezi zatiZenim a dobou penetrace lze linearizovat vynesenim reciproké
hodnoty &asu proti zatiZeni (pro konstantni hloubku penetrace). Tento pfedpoklad
se také p¥i zkouskach pln& potvrdil (obr. 5).
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Zkuenosti s penetraénim viskozimetrem

Vliv zm&ny prum&ru indentoru byl ov&fen na sklech ZK-5 a na standardu
NBS 711. Vysledky ziskané pfi pouZiti indentort s primérem 2 mm a 3 mm se vzé-
jemné lidi maximalng o 2,5 °C. Tento rozdil muZe byt pfipsin chyb& pouzitych termo-
¢lanku. Pro standard NBS 711 je srovnani vysledk mé&feni s indentorem o praméru
2mm a 3 mm uvedeno na obr. 6.
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Obr. 5. Zdvislost doby penetrece zatifent indentoru na reciproké hodnoté pro konstantni hloubku
penetrace 0,25 mm (brylové sklo, indentor priamér 3 mm, teplota 620 °C).
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Obr. 6. Porovndnit experimentdlnich hodnot s hodnotami log ) pro standardni sklo NBS 710, 711
a 717. (Vysvétlivky: © 3 mm indentor; A 2 mm indentor; pribéh podle VET certifikdtu;
— — — pribéh podle VIT z prace Napolitana a kol. [18]).

Pro zjednodudenf praktickych vypodtu byl postup upraven tak, %Ze byl z pene-
tratnich kiivek odedten &as pro urdité hloubky penetrace (0,05 mm; 0,10 mm; 0,25 mm
nebo 0,50 mm). Po dosazeni t&chto hloubek penetrace do teoretického vzorce (10)
se vztah zjednodusil na vyraz

n = KFts, (11)
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kde

K = konstanta = — 9__,31,*’
. 32)2R "

ml=Pa.s, [F]=N, [B]=m,
[K]=m2, [t]=s,  [I]=m.

Tato uprava postupu vyrazné zrychll vypolty bez vlivu na pfesnost.

Pro zavéretné ovéfeni pracovniho postupu jsme na penetradnim viskozimetru
proméfFili viskozitu standardnich skel NBS 710, 711 a 717, kterd jsou pfimo uréena
ke kalibraci viskozimetru.

Porovnani nasich experimentalnich vysledki s 1daji certifikdta [15]—[17]
a nového promeéfeni Napolitanem a kol. [18] je uvedeno na obr. 6. Ze srovnénf
vyplyva velmi dobra vzajemna shoda vysledku. Maximalni odchylka nasich méfeni
proti udajum certifikdti nebo m&fenim Napolitana a kol. (v oboru platnosti jimi
uvedenych Vogel—Fulcher—Tammannovych vztahti — dale jen VET vztahu) je
43,5°C s tim, Ze rozdily mezi udaji jednotlivych laboratofi, ze kterych byly vy-
poéitany VHET vztahy certifikat, dosahuji v oblasti viskozit 108—1012 dPa . s také
+3,5°C.

ROZSAH A PRESNOST METODY

MozZny rozsah méFeni viskozity na penetraénim viskozimetru je dan technickymi
podminkami.

Pro pouzity piistroj je v rozmezi 107 az 1013 dPa . s, tj. pies 6 Fadi. Pro b&Zna
meéfen{ lze pouzit interval 108:5 az 10125 dPa . s, tj. pfes 4 fady. V oblasti vysokych
viskozit (nad 1012:5 dPa . 8) omezuje moZnost méfeni pozadavek dlouhodobé stability
viech pFistroji. Doba méFeni se zde pohybuje mezi 30 aZz 60 minutami s pFistroji
na nejcitlivéjsich rozsazich. Tuto nevyhodu lze &astetné kompenzovat v&tsim zati-
Zenim, pFitom se v3ak zaéne projevovat dalsi omezujici vliv — relaxaéni efekty.
Doba pusobeni téchto efekt je siln& zavisla na viskozité. Podle vypoétu i podle
praktického ové&Feni Simmonse a kol. [19] je doba pusobeni téchto efektu p¥i visko-
zit& 1011 dPa . s pFiblizn& 0,1 minuty, kteZto pii viskozit& 1013 dPa . s trvaji az 10 mi-
nut. Tato doba je p¥i zatiZeni, které pouzivame, dostatedn& kratka proti dob& mé&feni
(0,5 min. resp. 50 min.), takZe se tento efekt projevi pouze v poéateéni fazi méFeni
posunem celé kfivky na zapisovaéi, to se viak p¥i naSem zpusobu vyhodnocovani
negativn& neprojevi. Analyzou penetraénich k¥ivek nebyly zjistény ani pfi vysokych
viskozitdch Zadné vyrazné odchylky v jejich prub&hu, které by mohly ovlivnit
vysledky méFeni.

V oblasti viskozit 107 aZ 1085 dPa . 8 byla pouZitelnost piistroje ovéfena na skle
specidlniho sloZeni, oznageném F 5/20. Vyraznou vlastnosti tohoto skla je, Ze nesmaéi
AKC ocel ani pFi teplotach odpovidajicich viskozit& 107 dPa . s. B&Zné skla se za-
¢inaji Jepit na penetragni t&lisko z AKC oceli jiz p¥i teplotach odpovidajicich visko-
zitd 10° dPa . s, coZ p¥i nizsich viskozitich znemoZiiuje méfeni. Pro sklo F 5/20 se
objevily odchylky od prub&hu viskozity podle Vogel—Fulcher—Tammannova
vztahu aZ p¥i viskozitach pod 1073 dPa . s. Pod hranici 107 dPa . s znemoznila dalsi
méFeni nedostatend citlivost vahadla na malé rozdily zatiZeni.

Tato univerzalnost metody je dana moZnosti m&nit podminky p¥i sledovani pe-
netrace (8as, zatiZeni, hloubky penetrace) v sirokych mezich.
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Zhkudenosti s penetradnim viskozimetrem

Rozborem pfesnosti méfeni bylo zjisténo, Ze nejvétsi chybou je zatiZeno stanoveni
teploty. Mimo systematické chyby termo¢lanku byla vypoéitana celkové teoretické
chyba méFeni (z pfesnosti jednotlivych pFistroju a operaci) pro sklo ZK-5. V mé&Feném
rozsahu je to 489, hodnoty viskozity p¥i viskozité 108:5 dPa . s (coz v této oblasti
odpovidé rozdilim teploty + 1,4 °C) az 4179, pti viskozité 1013 dPa . s (coz odpo-
vid4 rozdilim teploty 41,3 °C). Tyto hodnoty jsou v&tsi neZ zjidténé smérodatné
odchylky viskozity pii vypodtu konstant Vogel—Fulcher—Tammannovy rovnice
z experimentalnich hodnot (tabulka I).

Tabulka I

Konstanty Vogel—Fulcher—Tammannovy rovnice, vypotitané z experimentélnich hodnot,
platné pro rozsah teplot, odpovidajicich viskozitim 108—1013 dPa . s

B T Smérodatnd
Sklo A c) . [‘%] odchylka
: (A log 7)
SF-4 —8,5626 9151,64 8,7 0,043%
ZK-5 —2,207 4379,85 176,2 0,0358:0
brylové sklo —1,669 4344,79 243,4 0,033
F 5/20 —5,443 4882,41 189,8 0,019
Standard NBS 710 —4,278 6709,31 162,7 0,010
Standard NBS 711 —4,721 7095,04 36,3 0,045*
Standard NBS 717 —6,909 10496,89 —5,9 0,022

Poznémky: a — razné indentory; b — pokusné stanoveoni
Vogel-Fulcher-Tammannova rovnice:

B

’L'—T'o ’

logn =4 -+

[»] v log » mé& rozmér dPa . s, v — teplota ve °C, 4, B, Ty — konstanty.

ZAVER

Penetratni viskozimetr s polokulovitym penetratnim téliskem je vhodny pro
mefeni viskozity skel v rozsahu 108—1013 dPa .s. Pouzit{ véalcovitého télfska se
neosvé&déilo. Proti jinym metoddm meéfeni viskozity v této oblasti mé Fadu vyhod.
Metoda je jednoduché a dosti pfesna (+ Alog % = 0,05 az 0,10), nevyzaduje sloZitou
pfipravu vzorku (le§t&né koletko skla o praméru 30 mm) a je pomérn& rychld.
Meteni pti jedné teploté i s teplotni stabilizaci vzorku trva asi 2 hodiny. Dalsi velkou
vyhodou je skutetnost, Ze na jednom vzorku lze provést vé&tsi potet méfeni (aZz 16
meéfeni), coz umoziuje sledovat &asové zavislosti viskozity p¥i konstantnf teplot&
pti studiu kinetiky krystalizace a odmiseni skel.

Kladem metody jsou absolutni vysledky méFeni bez nutnosti kalibrace p¥istroje
a zavadeéni korekel.

Autofi ddkuji Ing. Franti8ku Berdnkovi za cenné rady a pfipominky k teoretickému odvozenf
vypocéetnich vztahu.
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ONBIT C TEHETPHUPVYIOIIMM BUH3KO@3NUMETPOM

Ilerp 9xcHap, Mapuena T'py0a, Hosed Vrampur, flu Boapan

T'ocydapmesennnrti  nayurno-uccacdoscameavckuti uncmumym cmexaa, I'padey Ipaaoge

Cobpanyu 11eHeTpupYIOMUil BHCKO3HMETD ¢ HHJLYKTHBHBIM JATUIKOM 17 YONHDBI 1ICHETPALIIL
B pa6ore npusopiTest 1oipodHOC onncaHie pidopa (pic. 2, 3) 1t TEOpPCTIUECKOE BLIBC/(CHITE
OTHOHIEHIIs1 JUISI I0JIYIAPHKOBOIO HHjeHTOpa. 1Ipi InpakTitiuecKoM KONTPOJIC TEOPCTINCCKII
BLIBE/ICHHBIX OTHOINEHMIT (pic. 4, 5) IORa3ajoch, YTO IPIH HPHMCHEHII (10JYILAPIKOBEIX
IHJIGHTOPOB METOjI JaeT aOcoJIIOTILIe BeIMIHBI BA3KOCTIL IlplMeHeHIe 1uLnpipIuceRuX
HIJEHTOPOB IIe OIpaBJaJloch. MI3Mepial ceMn BUjIOB CTCKOJI PA3HOIO XIIMIIUECKOI'0 COCTaBa,
H3 KOTOPLIX TPIH SIBJISIOTCS MCIKJYHapPOJHBIMI cTaHuyaprami Bsasroceti (NBS 710, 711, 717).
OTiuioe COraacne HaMi IOIYYCHHLIX Pe3YJBTATOB ¢ JAIHBIMIE CCPRUDHKATA 1IPHBOJITCH
Ha pic. 6.
pudop ncnoip3oBati B oduacTi Bsadkocreil 108—103 d Pa . s ¢ Tounocrnio 4 Alog =
= 0,05—0,10. IlpeunmymecTBa METOAA 3aRJIIOUAIUTCH B TOM, YTO IIPIIOTOBJICHIE 00PA3IOB
BechbMa IIPOCTO, IIBMCPeiie HedaMe[IIITelbHO 11 Ia OXHOM o0pasiie Moo 1posecti 8—16 ns-
Mepennif. TariM 00pa3oM jala BO3MOIKHOCTDL IIPOBOJUITE HCC/CHOBAHIISL 3aBICIMOCTI Bsi3-
KOCTH HpH HOCTOSIHHON TeMIICpaType, HCCIC;ysa KIHCTHRY KPHCTAILNIBAIUNL 1T JHIKBAT{I
CTCROJI. .

Puc. 1. Caessamunecrkoe uzobpancenue coasacrus 06y aaaCMUNECKUT WA PUROG.

Puc. 2. O6wquii 6ud npubopa.

Puc. 3. Cxesa npubopa.

Puc. 4. Konmpoadv aurelinne 3agucumocmeri seicdy cmenewvio zaybunvy nenempayuu 13/2
w epeseness t (cmerao SF-4, undermop cevenuese 3w, mevnepamypa 509 °C).

Puc. 5. Basucumocmsv om o6pamiioli eeAUNUILLL GPEMEIU NEEMPAyU a2 pyaki undenmopa
daa nocmoannoli eaybunst nenempayuw 0,25 s (onmuuecroe cmerao das owxos, unden-
mop ceveruest 3 mm, memnepamypa 620 °C).

Puc. 6. Conocmasaerue srcnepuseHmasvHulE geaunun ¢ geaunuitanu log 1 das cmandapmmrozo
cmeraa NBS 710, 711 w 717. I pusenanus: O undenmop cexenuest 3 wa, /\ widenmop
cenenuem 2 M, 20d coeaacro VI'T cepmudgpuramy,; — — - — 20d cozaacro VIT
no pabome Hanoaumana w comp. [18].
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Zkudenosti s penetracnim viskozimetrem

EXPERYENCE WITH THE PENETRATION VISCOSIMETER

Petr Exnar, Marcela Hrubd, Josef Uhlif, Jan Volddn
State Glass Research Institute, Hradec Krélové

A penetration viscosimeter with an induction penetration depth scanner was constructed.
The paper presents a detailed description of the apparatus (Figs. 2, 3) as well as a theoretical
derivation of the relationship for the hemispherical indentor. Practical verification of these
theoretical relations (Figs. 4, 6) showed that the method yields absolute viscosity values when
using the hemispherical indentors. Application of cylindrical indentors was not satisfactory.
Seven glasses of various chemical compositions were measured, among which three were inter-
national viscosity standards (NBS 710, 711, 717). The very satisfactory agreement of our results
with the standard data is indicated by Fig. 6.

The apparatus was used in the viscosity range of 108 to 103 dPa s with an accuracy of +
4+ Alog#n = 0.05 to 0.10. The method exhibits considerable advantages in that the sample
preparation is very simple, the measurement is comparatively rapid and 8 to 16 measurements
ean be executed with one sample. This allows the time dependence of viscosity at constant tempe-
rature to be determined when studying the kinetics of crystallization and phase separation of
glasses.

Fig. 1. Schematic diagram of the compression of two elastic spheres.

Fig. 2. Overall view of the apparatus.

Fig. 3. Schematic diagram of the apparatus.

Fig. 4. Verification of the linear dependence of penetration depth I3{2 on time t (glass SF-4, indentor
diameter 3 mm, temperature 509 °C).

Fig. 5. Indentor loading vs. reciprocal time of penetration for constant penetration depth of 0.25 mm
(spectacle glass, indentor diameter 3 mm, temperature 620 °C).

Fig. 6. A comparison of experimental values with the log 5 values for standard glasses NBS 710, 711
and 717; O dia. 3 mm indentor; A dia. 2 mm wndentor; course according to VFT
standard; — - — course according to VFT by Napolitano et al. [18].
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