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M'itftE Nf NAP'itTf A TLOUŠŤKY POVRCHOVÉ TLAKOVÉ 
VRSTVIÚKY ZPEVNĚNÝCH SKEL 

STRATOREFRAKTOMETREM 
A POLARIZAÚNÍM MIKROSKOPEM 

VLADIMÍR NOVOTNÝ 

·Státní výzkumný ústav sklářaký, Škroupova 957, 501 92 Hradec Králové

Došlo 20. 10. 1982 

Byly porovnány výaledky měření napětí a tlou§(ky povrchové tlakové vrat­
vičky chemicky zpevněných Bkel Btratorefraktometrem a polarizačním mikro­
akopem pro 5 typťt skel. Byly určeny podmínky, za nichž lze měření stratore­
fraktorem provádět, a rozdíly mezi hodnotami naměřenými porovnávanými 
metodami. Z pozorování vyplývá, že Btratorefraktometrická metoda, kterou lze 
proměřovat velké nerozřezané vzorky, je rychlejší a méně pracná, a11šak méně 
univerzální než měřeni v polarizačním mikroskopu. 

ÚVOD 

Trvalé napětí na povrchu skel zpevněných výměnou iontů a tloušťka jejich 
povrchové tlakové vrstvičky se obvykle měří polarizačním mikroskopem na 
tenkých příčných výbrusech (tloušťky cca 0,3 mm), ponořených do vhodné imerzní 
kapaliny. 

K usnadnění tohoto měření byl výzkumným oddělením firmy Saint-Gobain 
zkonstruován přístroj, zvaný stratorefraktometr [l]. Princip stratorefraktometru, 
jeho popis a postup při měření jsme publikovali v časopise Optika a jemná mecha­
nika [2]. 

Výhodou stratorefraktometru proti měření v polarizačním mikroskopu je, že: 
1. není nutné zhotovovat výbrusy,
2. měření se provádí na celých, nerozřezaných vzorcích libovolné velikosti.
Při fltanovení tloušťky tlakové povrchové vrstvičky stratorefraktometrem se

·obvykle používá přibližná metoda, jejíž nepřesnost stoupá s klesající tloušťkou
vrstvy [2, 3]. Naopak, při měření v polarizačním mikroskopu je naměřená hod­
nota napětí na povrchu ovlivněna tím, že vzorek je nutné předem rozřezat a zho­
tovit t,enký výbrus.

Provedli jsme proto řadu měření s cílem porovnat hodnoty stanovené strato­
refraktometrem a polarizačním mikroskopem, a to na vzorcích zpevněného plo­
chého skla, kde se obě metody nejčastěji používají. Přitom jsme se zaměřili na ty
teplotní oblasti a intervaly zpracování, které jsou z technologického hlediska nej­
důležitější. V tomto článku jsou uvedeny výsledky této práce včetně 'Souhrnu
našich dosavadních poznatků z měření se stratorefraktometrem.

EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 

Vzorky 

Převážnou část měření jsme prováděli na  vzorcích z plochého tabulového skla 
Fourcault tloušťky 2 mm, popř. 3 mm. Destičky z tohoto skla plochy 100 X 100 mm 
jsme podrobili zpevnění iontovou výměnou v lázni roztaveného KN03• Teplotu 
1á.zně jsme u jednotlivých sérií vzorků měnili v rozmezí od 350 °0 do 535 °0, dobu 
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zpracování od 2,5 minut do 16 hodin. V souladu s tím se měnilo napětí na povrchu 
zpevněných vzorků od 55 do 625 MPa a tloušťka jejich povrchové zpevněné vrstvy 
od 2 do 50 µm. U vzorků zpracovávaných při teplotě �450 °C se při delších do­
bách zpracování projevovala ve zpevněné vrstvičce relaxace napětí. 

Cé.st vzorků plochého skla jsme zpevnili za obdobných teplot a dob zpracování, 
jak je uvedeno v 1. odstavci, v lázni KNO3 s různými přísadami (KHSO4 , K2SO4 , 

KCI, práškový Al, AgNO3 , AgNO3 + CuCl, AgNO3 + KBF4 , mletý písek, mletý 
písek+ Al2O3, mleté sklo, bentonit). 

V menším rozsahu jsme provedli měření na vzorcích ohýbaného plochého skla 
Fourcault, a na plochých vzorcích fotochromatického skla, svařečského skla. 
Svar a borokřemičitého skla Simax, které jsme za tím účelem zpevnili v lázni 
KN03 v rozmezí teplot 400 až 500 °0 a dob zpracování 1 hodina až 16 hodin. 

Tabulka I 

Chemické složení vzorků skel podle analýzy SVÚS Hradec Králové (hmot. %) 

Typ skla 

Složka tažené 

I 
borito-

tabulové fotochromické svařečské křemičité 
Fourcault Svar Simax 

I 
' 

Si02 72,6 53,5 
i 

67,4 I 81,1 
B203 - 15,8 0,8 12,1 
AhOJ 1,1 9,0 3,0 2,1 
Fe2O3 0,07 - - 0,07 
Fe30, - - 9,0 -

BaO - 6,5 - 0,1 
CaO 7,2 

' 
3,5 0,5 -

I 

MgO 4,0 

I 
- - 0,1 

PbO - 4,3 - -
Na20 14,8 

I 
3,0 15,9 3,6 

K20 0,3 1,4 - 0,3 
Li20 - 2,3 - -
ZnO - - 0,4 -
CoO - - 0,03 -
ZrO2 - 1,9 - -
CuO - 0,03 - -
Ag - 0,25 - -
Cl - 0,5 - -

Br - 0,5 - -
Ag2S - 0,05 - -
F - 1,0 - -

Možnost stanovení tloušťky tlakové vrstvy a tlakového napětí na povrchu 
tepelně tvrzených skel jsme ověřili proměřením vzorků tvrzených plochých skel 
Fourcault tloušťky 5,0 mm a 9,5 mm. 

Celkem jsme proměřili 180 vzorků. 

Metodika měřen í  stratorefr aktom etrem 
Měření jsme prováděli na celých, nerozřezaných vzorcích. 
Schéma stratorefraktometru je na obr. 1, fotografie stratorefraktometru firmy 

Saint-Gobain, který jsme používali, je na obr. 2. 
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Obr. 2. Stratorefraktometr zhotovený firmou Saint Gobain. 

Tloušťku povrchové tlakové vrstvičky jsme určovali ze vztahu [4] 

h = 
3 . 102, 5 mA 

S(pno)o,s ' 

(I) 

kde h - tloušťka povrchové tlakové vrstvičky v µ.m, 
m - počet interferenčních proužků,
A - vlnová délka použitého světla v µ.m, 
p - vzdálenost prvního a posledního proužku, vyjádřená v dílcích stup­

nice mikrometru, 
n0 - index lomu vnitřních vrstev skla, v nichž neproběhla výměna iontů.

Ploché tabulové sklo Fourcault, fotochromické sklo a svařečské sklo mělo 
index lomu n0 = 1,52, boritokřemičité sklo Simax n0 = 1,47. Při měření jsme 
používali zelený monochromatický filtr o A = 0,546 µ.m. Po dosazení těchto hodnot 
a zaokrouhlení výsledku přechází vztah (1) pro všechny uvedené typy skel na ob­
vykle uváděný výsledný tvar [3, 4], který jsme používali k výpočtu 

m 
h = 53-0-. 

p ,s 
(2) 

Měření jsme provedli vždy pro oba polarizační filtry přístroje a spočetli průměr. 
Vztah (1) i (2) je odvozen za předpokladu, že gradient indexu lomu v povrchové 

vrstvě vzorku je konstantní a záporný, což je u skel zpevněných iontovou výměnou 
v poměrně dobré shodě s experimentálně nalezenými hodnotami l l l. 

Popsaným způsobem se tloušťka povrchové tlakové vrstvičky stanoví pouze 
přibližně, při čemž nepřesnost stanovení stoupá, je-li počet interferenčních prouž­
ků m < 10 [3, 4]. Pro m < 10 se doporučuje použít obecnou metodu, popsanou 
v [l, 2], jejíž nevýhodou je však jednak její podstatně větší pracnost, jednak to, 
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Měření napětí a tloušťky povrchové tlakové 1•r.stmčky zpevněných skel ... 

že je použitelná rovněž jen při dostatečném, blíže nedefinovaném počtu inter­
ferenčních proužků, tj. až od určité tloušťky povrchové tlakové v.rstvičky (podle 
sdělPnÍ c. Guillemeta [4] při tloušťce vrstvičky >10 µ.m). 

Napětí na povrchu vzorku jsme určovali ze vztahu 

I 
<J = 

B
(n1 - nz), (3) 

kde <J - napětí na povrchu v MPa, 
B - fotoelastická konstanta v MPa-1, 

n1 - index lomu povrchu skla pro světlo polarizované v rovině rovnoběžné
s povrchem vzorku, 

n2 - index lomu povrchu skla pro světlo polarizované v rovině kolmé k po­
vrchu vzorku.

Ploché tabulové sklo má B = 2,5. 10-6 MPa-1, boritokřemičité sklo Simax 
B = 3,7. 10-6 MPa-1. Stratorefraktometr je konstruován tak, že vzdálenost 
interferenčních proužků, vyjádřená v dílcích stupnice mikrometru, odpovídá. roz­
dílu indexu lomu An = 2i. I0-5, kde i = počet dílků mikrometru. Dosazením 
těchto hodnot přechází vztah (3) na výsledný tvar (3, 4), který jsme používali 
k výpočtu pro ploché sklo, sklo fotochromické a svařečské 

a= Sd, 

resp. pro sklo Simax 
a= 5,4d, 

kde a - napětí na povrchu v MPa, 

(4) 

(5) 

d - vzdálenost mezi polohou 1. interferenčního proužku pro světlo polari­
zované v rovině rovnoběžné s povrchem vzorku a pro světlo polarizované 
v rovině kolmé k povrchu vzorku, vyjádřená v dílcích bubínku mikro­
metru. 

Metodika měření polarizačním mikroskopem 

Ze zpevněných vzorků jsme zhotovili příčné výbrusy tloušťky cca 0,3 mm, 
délky 20 mm. 

Výbrusy jsme ponořili do imerze dimetylftalátu (nD = 1,516) a měřili mikro­
skopem N1 firmy VEB O. Zeiss Jena. Celkové použité zvětšení bylo 240x. 

Při stanovení tloušťky povrchové tlakové vrstvičky jsme pozorova.li výbrus 
mezi zkříženým polarizátorem a analyzátorem za použití interferenční destičky 
U, tj. v zorném poli barvy červené I. řádu. Tloušťku tlakové vrstvy, projevující 
se dvojlomem, jsme měřili měřicím okulárem K 15. Jeden dílek hubinku okuláru 
se při dané sestavě rovnal 0,5 µ.m. 

Dráhový rozdíl polarizovaného světla, vyvolaný tlakovým napětím v povrchové 
difúzní vrstvičce, jsme měřili Sénarmontovou metodou, která v daném mikro­
skopu umožňovala odečíst dráhový rozdíl na ±6 nm. Tloušťku výbrusu jsme ur­
čovali mikrometrem přesně v místě měření. Stanovovali jsme maximální dráhový 
rozdíl ve vrstvičce, který byl obvykle u okraje výbrusu, tj. u povrchu vzorku. 
V případě proběhlé částečné relaxace napětí byl maximální dráhový rozdíl uvnitř 
povrchové difúzní vrstvičky. Přesné určení dráhového rozdílu na povrchu je po 
částečné relaxaci napětí obtížné. 
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Trvalé napětí v tlakové povrchové vrstvičce jsme vypočetli ze stanoveného měr­
ného dráhového rozdílu pomocí známého Brewsterova vztahu 

X 

a=B, 
kde a - napětí v MPa, 

X - měrný dráhový rozdíl v nm/cm, 
B - fotoelastická konstanta v MPa-1. 

(5) 

Pro ploché sklo, tabulové sklo Fourcault, svařečské i fotochromické sklo B = 
2,5 . I0-6 MPa-1, tedy vztah (5) přechází na tvar, který jsme použili k výpočtu 

X 

(f = 25' (6) 

Pro sklo Simax B = 3,7 . 10-6 MPa-1, tedy 

X 

(f =37· (7) 

Měfení jsme provedli vždy na 3 výbrusech téhož vzorku a spočetli aritmetický 
průměr. 

VÝSLEDKY 

Z provedených prací vyplynulo, že tloušťka povrchové tlakové vrstvičky je 
stratorefraktometrem měřitelná pouze tehdy, je-li její hodnota �3 µ.m. Trvalé 
napětí lze jím měřit ve vrstvičkách tloušťky >2 µm, dostatečně přesně však rovněž 
až při tloušťkách �3 µm (hodnoty tlouštěk byly stanoveny polarizačním mikro­
skopem). Stratorefraktometrem nelze proměřovat vzorky, u nichž proběhla úplná 
relaxace napětí na povrchu. 

Porovná.ní hodnot, naměřených stratorefraktometrem a polarizačním mikro­
skopem na vzorcích skla Fourcault a Simax, které byly měřitelné stratorefra.k.to­
metrem, je v tab. III a IV. 

Význam symbolů v tabulkách: 

x - aritmetický průměr naměřených hodnot, 
s,, - směrodatná odchylka aritmetického průměru,
�" - směrodatná odchylka jednoho měření, 
S - stratorefraktometr, 
M - polarizační mikroskop. 

Vzorky skla Fourcault, zpevněné iontovou výměnou Na+ z povrchu skla za K+ 
z lázně, jsou při pozorování ve stratorefraktometru výrazně odlišné od vzorků téhož 
skla, zpevněných výměnou Na+ z povrchu skla za Ag+ z lázně: vzdálenost mezi 
interferenčními proužky vzorků skla zpevněného výměnou Na+ s== Ag+ byla v prů­
měru 130 dílků mikrometru (rozmezí 40 �- 245 dílků), vzorků skla zpevněného vý­
měnou Na+ � K+ byla v průměru 50 dílků mikrometru (ro. mezí 10 7 125 dílků). 
U vzorků zpevněných výměnou Na+ � Ag+ je při větším počtu interferenčních 
proužků měření znesnadněno tím, že je překračován rozsah bubínku mikrometru. 

Počet interferenčních proužků při stratorefraktometrickém měření byl u vzorků 
zpevněných výměnou Na+ � K+ v průměru 5 (rozmezí l -č-· ll), u vzorků zpev­
něných výměnou Na+ s== Ag+ v průměru 25 (rozmezí 6 --:- 67). 
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Tabulka IV 

Porovná.ní hodnot tlakového napětí v povrchové vrstvičce, naměřených atratorefraktometrem 
a polarizačním mikroskopem 

Zpracování 
Tlakové napětí 

v lázni 
v povrchové 

Měřicí 
vrstvičce [MPa] 

Počet 
Roz-

T yp skla Zpevňovací lázeň pří- mezí 
vzor-

roz- stroj ků 
mezí 

roz-

tep-
mezí x B

r, 
a„ 

lot 
dob 

Four- KN03 , resp. KN03 350 °c 2,5 s 68 386 12 ll0 80 
cault a přísady (vyjma až min. až 

AgN03 a AgN03 + 535 °C až 672 
+ KBF4) 16 h M 58 214 8 73 

až 
454 

·--- --- --- --- ---

Roz- 10 172 10 90 
díl až 

S-M 475 
·-- ---

--- ------

Podíl 0,29 0,57 0,01 0,15 

M až 
-. 0,89 
s 

--- -- - -- -
- -- --- - -- ---

KN03 s přísadou ¼00 °C 2,5 s 24 242 66 200 10 
AgN03 resp. až min. až 
AgNO, + KBF, 470 °c až 576 

lh M 58 127 12 37 
až 

173 
--- ---· --- --- ---

Roz- -ll8 180 48 140 
díl až 

S-M 445
--- - --

- -- ------

Podíl 0,23 1,4 0,6 1,9 

M až 
-- 5,9 
s 

--- --- - -- ---
---

- -- -- - --

SilIIB4 KN03 450 °c 3h s 32 65 - - 5 
až až až 

500 °C 16 h ll9 

M 17 35 - -

až 
64 

- -- - --
- -- --- ---

Roz0 

díl 
S-M - 30 - -

--- --- --- --- ---

Podíl 

M
- 0,54 - -

s I 
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Peay.rbTaThl ll3Mepem1.ii Ha o6pa3ll,aX CTeRJia Foucault H Simax, ROTOpble MOlKHO C IIO­
MOIIILIO cTpaTopeq,paKTOMeTpa ll8MepllTh, ll HX COIIOCTaBJieHne rrpHBOAllTCll B Ta6JI. III -

TOJIIIIHHa IIOBepxHOCTHOro CJIOll cmanrn n B Ta6JI. IV - Harrpameuue cmaTllll B IIOBepx­
HOCTHOM CJIOe (3Ha'IeHne CllMBOJIOB: s - H3Mepemrn, npoBOJ(HMbl0 C TIOMOIIILIO CTpaTO­
pe<f>paKTOMeTpa, /1,J - H3MepeHHfl, rrpOBO,'..\HMJ,!C ť IIOMOIIlbIO IIOJillpH3aIIHOHHOro MHKpO­
CIWIIa, x - apnq,MeTntiec1we cpeguee, s.� - ,·TaHgapTHoe OTJWOHenne cpe/);Hero, sz -
CTaH)WPTHOe OTKJIOH0HHe). 

BenH'IHHhl TOJIIIIHHhl IIOBepxHOCTHOro C:lOfl cmaTHH rrpn H3Mepemm C IIOMOIIILD 
cTpaTopeq,pa11.TOMeTpa ÓOJILme, 'I0M 11p11 MIIKpOCKOIIH'IeCKOM MeTOAe, y rrepBbIX 3 THIIOB 
CTeKO;J B cpeAHBM Ha 4 µM, y CTCima Simax B cpe,D.HeM Ha 13 fJ-M. Tal{)l(e BeJIH'lHHLI IIOCTO­
llHHOro HaIIpHiH0HHH B IIOBepxHOCTHOM c:we, ycTaHOBJI0HHbI0 C IIOMOIIlbIO CTparopecppaKTO­
MeTpa, 6om,me, '10M IIO.-iyqeHHbie peayJihTaTLI C IIOMO!IlbIO MHKpOCKOIIa B cpeAHBM B OTHO­
meHHH 1 : 0,57. Ha OCHOBaHIIH pa3M01Il0Hllfl HHTepq,ep11pyIOIIIHX IIOJIOC MOlRBO ycTaBOBHTh, 
yrrpO'IHH;IHCh JIH o6pa31!hl 3aMem:eHH0M Na+ � K + mm: Na+ � Ag+. lfonOJIL30BaHne 
cTpaTopeq,paKTOMeTpa ,D.Jlll HaMepeHHll Harrpamemrn Ha IIOBepxHOCTH CT0KOJI, ynpO'lH8HHbIX 
OOM0HOM Na+ � Ag+, OKa3LIBaeTCll Herrpnrop;HbIM. TaKlRe C IIOMOIIlhlO CTpaTopeq,paKTO­
MeTpa HeJil,3H H3M0pHTh TOJIIUIIHY CJIOll HarrplllR0Hlfll H IIOCTOflHHOe HanpR:lR0HHe Ha IlOBepx­
HOCTH TepMH'IeCKH aaKaJieHHbIX CTeKOJI. 

Puc. 1. Cxe.«a cmpamope[PpaKmo.Mempa; Z - pmynma!/, .rta.«na, C - 1,ouaencop, E - M0Ho­
xpo.Mamoepa<fiu"ec1>uu <fiu.rtbmp, Š - Ufe.rtb, P - no.rt11puaamop, H - npuaMa, N - Henpo­
apa11.nbiu c.rtou, S - o6paaelf, L - .rto.«ana11 mpy6a, O, - 06'be1>mu6, M - aepKaAo, 
02 - /JKy.rtR,p c .Mu1>po.Mempu11.ec1>UM eunmoM. 

Puc. Z. <l>omoc'bťM1>a cmpamope<jpa,;;mo,Kempa, e&inyc1>aeMOi!O <fiupMou Saint Gobain. 
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