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MERENI NAPETIf A TLOUSTKY POVRCHOVE TLAKOVE
VRSTVICKY ZPEVNENYCH SKEL
STRATOREFRAKTOMETREM
A POLARIZACNIM MIKROSKOPEM

V5iaDpIMirR NOVOTNY

“Stdtni vyzkumny ustav skldFsky, Skroupova 957, 501 92 Hradec Krdlové
Doslo 20. 10. 1982

Byly porovndny vysledky méfeni napéti a tloudtky povrchové tlakové vrst-
vilky chemicky zpevnényjch skel stratorefraktometrem a polarizaénim mikro-
skopem pro 5 typi skel. Byly uréeny podminky, za nichZ lze méfeni stratore-
Jraktorem provddét, a rozdily mezi hodnotami naméfenymi porovndvanymi
metodami. Z pozorovdnt vyplyvd, Ze stratorefraktometrickd metoda, kterou lze
proméfovat velké nerozfezané wvzorky, je rychlejsi a méné pracnd, avéak méné
univerzdini nef méfeni v polarizaénim mikroskopu.

UVOD

Trvalé napéti na povrchu skel zpevnénych vyménou iontd a tloustka jejich
povrehové tlakové vrstvitky se obvykle méfi polarizaénim mikroskopem na
tenkych pfiénych vybrusech (tloustky ceca 0,3 mm), ponofenych do vhodné imerzni
kapaliny.

K usnadnéni tohoto méfeni byl vyzkumnym oddélenim firmy Saint—Gobain
zkonstruovan piistroj, zvany stratorefraktometr [1]. Princip stratorefraktometru,
jeho popis a postup pfi méfeni jsme publikovali v ¢asopise Optika a jemnd mecha-
nika [2].

Vyhodou stratorefraktometru proti méfeni v polarizaénim mikroskopu je, Ze:

1. neni nutné zhotovovat vybrusy,

2. méfeni se provadi na celych, neroziezanych vzorcich libovolné velikosti.

Pii stanoveni tloustky tlakové povrchové vrstviéky stratorefraktometrem se
obvykle pouZiva pfibliznad metoda, jejiZ nepfesnost stoupa s klesajici tloudtkou
vrstvy [2, 3). Naopak, pfi méfeni v polarizaénim mikroskopu je naméfend hod-
nota napéti na povrchu ovlivnéna tim, Ze vzorek je nutné pfedem roziezat a zho-
tovit tenky vybrus.

Provedli jsme proto fadu mé¥eni s cilem porovnat hodnoty stanovené strato-
refraktometrem a polarizaénim mikroskopem, a to na vzorcich zpevnéného plo-
chého skla, kde se obé metody nejéastéji pouzivaji. Pfitom jsme se zaméfili na ty
teplotni oblasti a intervaly zpracovani, které jsov z technologického hlediska nej-
dilezitéjsdi. V tomto élanku jsou uvedeny vysledky této prace véetné souhrnu
nasich dosavadnich poznatkt z méfeni se stratorefraktometrem.

EXPERIMENTALNI CAST

Vzorky

Prevaznou é4st méfeni jsme provadéli na vzorcich z plochého tabulového skla
Fourcault tlougfky 2 mm, pop¥. 3 mm. Destiéky z tohoto skla plochy 100 <100 mm
jsme podrobili zpevnéni iontovou vyménou v lizni roztaveného KNO;. Teplotu
142né jsme u jednotlivych sérii vzorkt ménili v rozmezi od 350 °C do 535 °C, dobu
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zpracovéni od 2,5 minut do 16 hodin. V souladu s tim se ménilo napéti na povrchu
zpevnénych vzorkl od 55 do 625 MPa a tloustka jejich povrchové zpevnéné vrstvy
od 2 do 50 wm. U vzorku zpracovavanych pii teploté =450 °C se pii delsich do-
béch zpracovini projevovala ve zpevnéné vrstvitce relaxace napéti.

Cést vzorkil plochého skla jsme zpevnili za obdobnych teplot a dob zpracovani,
jak je uvedeno v 1. odstavei, v 1azni KNO; s riznymi pfisadami (KHSO4, K,S0,,
KCl, pradkovy Al, AgNO;, AgNO; + CuCl, AgNO; + KBF,, mlety pisek, mlety
pisek + AL O;, mleté sklo, bentonit).

V mensim rozsahu jsme provedli méfeni na vzorcich ohybaného plochého skla
Fourcault, a na plochych vzorcich fotochromatického skla, svafetského skla
Svar a borokfemiditého skla Simax, které jsme za tim wdéelem zpevnili v lazni
KNO3 v rozmezi teplot 400 az 500 °C a dob zpracovani 1 hodina aZ 16 hodin.

Tabulka I
Chemické slozeni vzorki skel podle analyzy SVUS Hradec Krélové (hmot. %)
Typ skla
Slozka tazené Fosske borito-
tabulové fotochromické N ktemidité
Fourcault var Simax
8i0, 72,6 53,5 67,4 81,1
Ba0;, — 15,8 0,8 12,1
Al;0;3 1,1 9,0 3,0 2,1
Fe;0, 0,07 — — 0,07
Fe;O. -_— _ 9,0 -_—
BaO — 6,5 — 0,1
CaO 7,2 — 3.5 0,5
MgO 4,0 — —_ 0,1
PboO — ,3 — —
Na;0 14,8 3,0 15,9 3,6
K,0 0,3 1,4 —_ 0,3
LiaO —_ ,3 — —
Zn0 — — 0,4 —
CoO — — 0,03 —
Zr0, — 1,9 —
CuO — 0,03 — —
Ag — 0,25 — -
Cl 0,5 — -
Br — 0,5 — —
AgaS — 0,05 — —
r — 1,0 — —

Moznost stanoveni tloustky tlakové vrstvy a tlakového napéti na povrchu
tepelnd tvrzenych skel jsme ovéfili proméfenim vzorkil tvrzenych plochych skel

Fourcault tloustky 5,0 mm a 9,5 mm.
Celkem jsme proméfili 180 vzorki.

Metodika méfeni stratorefraktometrem

Méfteni jsme provadeéli na celych, neroziezanych vzorecich.

Schéma stratorefraktometru je na obr. 1, fotografie stratorefraktometru firmy
Saint—Gobain, ktery jsme pouZivali, je na obr. 2.
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Tabulka II

Nékteré fyzikalni vlastnosti vzorka skel

Typ skla
Veligin Rozmdr Soné i ;
v tazone s fotochro- svatedské | EJOI‘l't 0
tabulové L kremigité
mické Svar .
Fourcault Simax
Stredni line4rni
soudinitel délkové
teplotni roztaznosti
@20-300-C [K-1} 8,9.10- 5,7 .10-6 9,2.10-¢ 3,2.10-6
Dilatometrickd
transformadéni teplota
173 [°C] 536 482 487 540
Dilatometricky
bod méknuti [°C] 560 532 520 , 592
Index lomu np — 1,62 1,52 1,52 | 147
Fotoelastickd
konstanta B [MPa—1] 2,6 .10 2,6 .10°6 2,5.10-6 3,7.10-¢
Poissonova konstanta — 0,22 —_ _— 0,22
$p
PSP
C e
7
/

Obr. 1. Schéma refraktometru; Z — rtutovd vybojka, C — kondenzor, F — monochromaticky fitr,
§ — &térbina, P — polarizdtor, H — hranol, N — neprihlednd wrstva, 8 — vzorek, L — lomeny
dalekohled, Oy — objektiv, M — zrcadlo, O, — okuldr s mikrometrickym Sroubem.

CUTA
o

Vzorek jsme poloZili na hranol p¥istroje, na néji jsme pfedem nanesli imerzn{
kapalinu. Jako nejvyhodnéj§i se ndim osvédéil benzyl-alkohol (np = 1,538). Oku-
larem pristroje jsme pozorovali soustavu vzniklych interferenénich prouzki.
Spoéetli jsme je a mikrometrem uréili vzdalenosti interferenénich prouikii, potfebné
k dalsim vypodétam. (Bliz&i popis postupu pfi méfeni viz [2]).
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Obr. 2. Stratorefraktometr zhotoveny firmou Saint Gobain.

Tloustku povrchové tlakové vrstviéky jsme uréovali ze vztahu [4]
3.102.5ma
-, 1)
8(pmo)®:

kde h — tloustka povrchové tlakové vrstviéky v pm,
m — podet interferenénich prouzkd,
A — vInova délka pouzitého svétla v pm,
p — vzdalenost prvniho a posledniho prouzku, vyjidfend v dileich stup-
nice mikrometru,
no — index lomu vnitfnich vrstev skla, v nichi neprobéhla vymeéna iontd.

Ploché tabulové sklo Fourcault, fotochromické sklo a svareéské sklo mélo
index lomu 7, = 1,52, boritokfemiéité sklo Simax 7, = 1,47. P¥i méfeni jsme
pouzivali Zeleny monochromaticky filtr o 2 = 0,546 pm. Po dosazenitéchto hodnot
a zaokrouhleni vysledku pfechazi vztah (1) pro v8echny uvedené typy skel na ob-
vykle uvddény vysledny tvar [3, 4], ktery jsme pouzivali k vypodtu

m

h =53 7o

(2)

Meéteni jsme provedli vidy pro oba polarizaéni filtry p¥istroje a spodetli priimér.

Vztah (1) i (2) je odvozen za piedpokladu, zZe gradient indexu lomu v povrchové
vrstvé vzorku je konstantni a zdporny, coz je u skel zpevnénych iontovou vyménou
v pomérné dobré shodé s experimentilné nalezenymi hodnotami |1].

Popsanym zpisobem se tlouStka povrchové tlakové vrstvitky stanovi pouze
priblizné, pfi Eemz nepiesnost stanoveni stoupd, je-li poéet interferenénich prouz-
kit m < 10 [3, 4]. Pro m < 10 se doporutuje pouzit obecnou metodu, popsanou
v [1, 2], jejiz nevyhodou je viak jednak jeji podstatné vétdi pracnost, jednak to,
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Ze je pouZitelnad rovnéz jen pfi dostatetném, blize nedefinovaném podtu inter-
ferenénich prouzkt, tj. aZ od uréité tloudtky povrchové tlakové vrstvicky (podle
sdélen{ c. Guillemeta [4] pfi tloustce vrstvicky >10 pum).

Napéti{ na povrchu vzorku jsme urdovali ze vztahu

1
E(nl - n2): (3)

o =
kde ¢ — napéti na povrchu v MPa,
B — fotoelasticka konstanta v MPa-1,
ny — index lomu povrchu skla pro svétlo polarizované v roviné rovnobéiné
8 povrchem vzorku,
n, — index lomu povrchu skla pro svétlo polarizované v roviné kolmé k po-
vrchu vzorku.

Ploché tabulové sklo ma B = 2,5.10-6 MPa-1, boritokfemicité sklo Simax
B =3,7.10-6 MPea-1. Stratorefraktometr je konstruovan tak, Ze vzdélenost
interferenénich prouzkiu, vyjadiena v dilcich stupnice mikrometru, odpovida roz-
dflu indexu lomu An = 2¢.10-5, kde ¢ = podet dilkt mikrometru. Dosazenim
téchto hodnot pfechazi vztah (3) na vysledny tvar (3, 4), ktery jsme pouZivali
k vypoétu pro ploché sklo, sklo fotochromické a svareéské

o = 8d, (4)

resp. pro sklo Simax
o =54d, (5)

kde ¢ — napéti na povrchu v MPa,
d — vzdalenost mezi polohou 1. interferenéniho prouzku pro svétlo polari-
zované v roviné rovnobézné s povrchem vzorku a pro svétlo polarizované
v roviné kolmé k povrchu vzorku, vyjidiend v dilcich bubinku mikro-
metru.

Mctodika méfeni polarizaénim mikroskopem

Ze zpevnénych vzorkil jsme zhotovili pfiéné vybrusy tloustky cca 0,3 mm,
délky 20 mm.

Vybrusy jsme ponofili do imerze dimetylftalatu (rp = 1,516) a métili mikro-
skopem Ny firmy VEB C. Zeiss Jena. Celkové pouZité zvétseni bylo 240 X.

Pii stanoveni tloudtky povrchové tlakové vrstviéky jsme pozorovali vybrus
mezi zkiiZenym polarizdtorem a analyzédtorem za pouZiti interferenéni desti€ky
14, tj. v zorném poli barvy &ervené 1. tddu. Tloustku tlakové vrstvy, projevujict
se dvojlomem, jsme mérili méficim okularem K 15. Jeden dilek bubinku okuléru
se pfi dané sestavé rovnal 0.5 pm.

Dréhovy rozdil polarizovaného svétla, vyvolany tlakovym napétim v povrchové
diftizni vrstviéce, jsme méfili Sénarmontovou metodou, kterd v daném mikro-
skopu umozfiovala odeéist drahovy rozdil na 46 nm. Tloustku vybrusu jsme ur-
éovali mikrometrem presné v misté méfeni. Stanovovali jsme maximalni drahovy
rozdil ve vrstviéce, ktery byl obvykle u okraje vybrusu, tj. u povrchu vzorku.
V ptipadé probéhlé ¢ésteéné relaxace napéti byl maximélni drahovy rozdil uvnitf
povrchové difuzni vrstvigky. Pfesné uréeni drahového rozdilu na povrchu je po
dasteéné relaxaci napéti obtizné.
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Trvalé napéti v tlakové povrchové vrstviéce jsme vypodetli ze stanoveného mér-
ného drahového rozdilu pomoci znémého Brewsterova vztahu
— X ‘
0=—%" (5)
kde ¢ — napéti v MPa,
X — mérny drahovy rozdil v nm/cm,
B — fotoelasticka konstanta v MPa~1.

Pro ploché sklo, tabulové sklo Fourcault, svareéské i fotochromické sklo B =
2,5.10-6 MPa-1, tedy vztah (5) pfechazi na tvar, ktery jsme pouzili k vypoétu

6

o =—". ( )
Pro sklo Simax B = 3,; . 10-6 MPa 1 tedy

g = 7

37° ( )

Méteni jsme provedli vidy na 3 vybrusech téhoz vzorku a spodetli aritmeticky
prumér.

VYSLEDKY

Z provedenych praci vyplynulo, Ze tloudtka povrchové tlakové vrstviéky je
stratorefraktometrem méfitelnd pouze tehdy, je-li jeji hodnota =3 pm. Trvalé
napéti 1ze jim méfit ve vrstviékach tloustky >2 pm, dostateéné pfesné viak rovnéz
az pfi tloudtkdch =3 pm (hodnoty tlousték byly stanoveny polarizaénim mikro-
skopem). Stratorefraktometrem nelze proméfovat vzorky, u nichz probéhla dplné
relaxace napéti na povrchu.

Porovnani hodnot, naméfenych stratorefraktometrem a polarizaénim mikro-
skopem na vzorcich skla Fourcault a Simax, které byly méfitelné stratorefrakto-
metrem, je v tab. III a IV.

Vyznam symboli v tabulkach:

— aritmeticky pramér naméfenych hodnot,

— smérodatné odchylka aritmetického primeéru,
— smérodatnd odchylka jednoho méteni,

— stratorefraktometr,

— polarizaéni mikroskop.

LR

Vzorky skla Fourcault, zpevnéné iontovou vyménou Na+t z povrchu skla za K+
2 l4zné, jsou pfi pozorovani ve stratorefraktometru vyrazné odlisnéod vzorkiitéhoz
skla, zpevnénych vyménou Nat z povrchu skla za Ag* z lazné: vzdalenost mezi
interferenénimi prouzky vzorku skla zpevnéného vyménou Nat = Ag+ byla v pri-
méru 130 dilkti mikrometru (rozmezi 40 -- 245 dilki), vzorki skla zpevnéného vy-
ménou Na+ = K+ byla v priméru 50 dilkit mikrometru (ro: mezi 10 — 125 dilkd).
U vzorki zpevnénych vyménou Na+ = Ag* je pii vétSim poétu interferenénich
prouzkii méfeni znesnadnéno tim, Ze je pfekradovan rozsah bubinku mikrometru.

Poéet interferenénich prouzku pii stratorefraktometrickém méfeni byl u vzorku
zpevnénych vyménou Nat = K+ v priméru 5 (rozmezi 1 = 11), u vzorku zpev-
nénych vyménou Nat = Ag* v priméru 25 (rozmezi 6 = 67).
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Tabulka 11T

Porovnavani hodnot tloudtky povrchové tlakové vrstviéky, naméfenych stratorefraktometrem
a polarizaénim mikroskopem

Zpracovani Tloudtka tlakové
v ldzni . vratviéky [pum]
S — MS" Podet
Typ skla Zpeviovaci ldzen roz- i‘l’- vzZor-
mezi | TO% pri- roz- kd
mez{ | 8trO] , 7 82 8x
tep- dob mezi
lot
Four- KNO, S 8 21,6 | 1,1 10 80
cault resp. KNOj; a piisady |400°C| 2,5 aZ
(vyjma AgNO; aZ | min. 50
a AgNO; + KBFy) 535°C az M 2 17,4 1,0 8,9
16 h. a% 37
Roz- 0 4,2 | 0,33 2,9
dil [:¥4
S—M) 13
KNO; 400°C| 2,5 S 11 26,3 | 4,3 16 13
s pFisadou AgNO; aZ min. aZ
resp. AgNO; + KBF, | 470°C| ai 68
lh. | m 10 | 22,7 | 36 | 11
aZ
51
"Roz-| 0 | 30| L3 | 48
dil az
S—M 17
Simax KNO, 450°C, 3 h. S 14 18,2 1,8 5,5 10
aZ aZ az
500°C| 16 h. 27
M 1 5,2 1,3 4,0
az
10
Roz- 9 13,0 | 1,1 3,4
dil aZ
S—M| 18

Stratorefraktometrem lze proméfovat téZ ohybana plochs skla s vilcovymi plo-
chami. Ovéfeni jsme provedli aZ do zakFiveni o # = 100 mm. Oblast kontaktu skla
s hranolem p¥istroje po naneseni imerzni kapsliny musi byt pfitom Sirokéd mini-
malné 1,5 mm a dlouhd 2,0 mm. Ohybans plochd skla se sférickymi plochami jaké
jsou napt. u brylovyeh ochrannych skel, nelze stratorefraktometrem méfit.

Stratorefraktometrické méfeni je proveditelné téz u plochych fotochromickych
a svajeéskych skel. U svafedskych skel je toto méfeni obtiZnéjsi a méné piesné,
nebot obraz interferenénich prouzkt pozorovany ckulirem je velmi tmavy. Na-
méfené hodnoty byly obdobné, jak je uvedeno v tab. III a IV pro ploché tabulové
sklo Fourcault.

Tloustku tlakové vrstvy na povrchu tvrzenych skel nelze stratorefraktometrem
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Pabulka IV

Porovnani hodnot tlakového napdti v povrchové vrstvidce, namdfenych stratorefraktometrem
a polarizaénim mikroskopem

Z 4ni Tlakové napédti
P ralzov. 1 v povrchové
Vv lazni Mégie vrstvideo [MPa] | poo
. . . ws Roz-

Typ skla Zpevhovaci ldzen pii- | i vzor-
TOZ- | hoz. | stroj ki
mezi . =

mezi % 85 8z
$P- | dob
ot
Four- KNO;, resp. KNO; 350°C| 2,6 S 68 |386 12 110 80
cault a prisady (vyjma az min. az
AgNO; a AgNO; + 535°C| az 672
+ KBFq) 16h | M 58 | 214 8 73
aZ
454
Roz- | 10 |172 |10 | 90 |
: dil az :
: S—M| 475
Podil | 0,29 0,57 0,01 0,15
M aZ
5 0,89
KNOQ; s prisadou 400°C} 2,6 N 24 | 242 66 200 10
AgNO; resp. aZ | min. az
AgNO; + KBF, 470°C| az 576
1h M 58 127 |12 37
aZ
173
Roz- | —118 180 48 140
dil a%
S—M| 445
Podil | 0,23 14| 0,6 1,9
M az
g 5,9
Simax KNO; : 450°C| 3h S 32 65 — — 5
aZ aZ aZ
§00°C| 16 h 119
M| 17 | 35 — | =
az
64
Roz- N
dil
S—M| — 30 — —
Podil B
M —_ 0,64] — —
‘ K
|
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stanovit, Mé&fen{ lze sice provést, aviak v skel tloustky 5 mm resp. 9,5 mm, kde
vrstva s tlakovym napétim je tlustd cca 1 mm resp. cca 2 mm, jak vyplyvé z roz-
lozeni napetl napié tloustkou téchto skel ([6] str. 53), vychézi z méfeni zcela
nespravni hodnota 17 a% 31 pm, tj. 0,8 9, aZ 3,3 %, v praméru 2,1 %, skuteéné
tloudtky tlakové vrstvy. RovnéZz tlakové napéti stanovené stratorefraktometrem
na povrchu tepelné tvrzenych skel neodpovidd hodnotim uréenym ze stupng
tvrzeni téchto skel pomoci zndmého poméru napéti na povrechu k napéti ve stiedni
roviné tabule ([6], str. 53). Hodnoty stanovené stratorefraktometrem byly 83 9,
az 204 %, v praméru 150 %, hodnot uréenych ze stupné tvrzeni.

Vzdélenost mezi interferenénimi prouzky pii proméfovani tepelné tvzenych
skel odpovidala v praméru 16 dilkim mikrometru.

DISKUSE

Z tabulky III vyplyvé, ze hodnoty tloudtky tlakové vrstvidky zpevnénych skels
naméfené stratorefraktometrem, jsou vétdi neiz p¥i pouZiti mikroskopické me-
tody — u tabulového skla Fourcault o 4 pm, u boritokfemiditého skla Simax
o 13 pm. Lze to vysvétlit tim, Ze rozmezi mezi zpevnénou vrstvickou a vnitfkem
skla se v polarizaénim mikroskopu projevi az p¥i drahovém rozdilu 5 nm, coz p¥i
pouzivené tloudtce vybrusu 0,3 mm odpovidd u Fourcaultu napéti 6,7 MPa,
u Simaxu 4,5 MPa. V souladu s tim byly pozoroviny nejvétéi rozdily — u skla
Fovurcault 8 a% 13 um, u skla Simax aZ 17 um — u vzorkd dlouhodobé zpeviio-
vanych za vysich teplot, u nich% zéésti probéhla relaxace napéti.

Hodnoty trvalého napéti, stanovené stratorefraktometrem jsou v prevainém
poétu pfipadu vyssi nez hodnoty naméfené v polarizaénim mikroskopu (tab. IV).
To odpovidd tomu, Ze po rozfezani vzorku, ktery se méfil stratorefraktometrem,
a po zhotoveni vybrusu pro mikroskopické stanoveni dojde k poklesu napéti ve
zpevnéné vrstviéce. Poklesem napéti ve vybrusech zpevnénych skel v zivislosti
na rozmérech vybrusu se zabyval Soltézs [5]. Ukazal, Ze pfi zmenSovani tloudtky
vybrusu % pod hodnotu kjd = 2,5, kde d = tloustka vzorku, klesi puvodni na-
pét{ az na hodnotu g(1 — ), kde p = Poissonova konstanta. Tato hodnota se
8 daldim zmensovanim tloudtky vybrusu jiz neméni. K dal§imu poklesu napéti viak
dochazi pfi zkracovini vybrusu pifi délkéch I/d < 7, kde | = délka vybrusu. Podle
téchto udaji by pfi danych rozmérech vybrusti mél byt pomér napéti, které jsme
naméfili polarizaénim mikrogskopem a statorefraktometrem roven 1 — p, &ili
0,78. Z naich méfeni vychézi pramérné hodnota uvedeného poméru 0,57 (vyjma
vzorkid zpevnénych vyménou Na+t = Agt). Rozdil 1ze z &asti vysvétlit tim, Ze mé-
Yfen{ Soltézse {5] nebyla provédéna na tlakovém napéti na povrchu, ale na tahovém
napéti ve stiedu vzorku a pfitom jen do tloustky vybrusu 0,5 mm.

U skel zpevnénych vyménou Na+t = Ag* je sice absolutn{ hodnota rozdilu na-
péti zméfeného ob8ma pristroji prakticky stejnd jako u skel zpevnénych vyménou
Nat = K+ (tab. IV) pomér ocbou hodnot u jednotlivych méfeni viak znaéné kolisa,
jeho prumér je >1 a v &sti pfipada jsou vysledky stratorefraktometrického méfeni
nizéi. To je v rozporu s vlivem rozméru vzorku a vybrusu na méfeni, ktery byl uve-
den v pfedchazejicim odstavci. Proto pouZiti stratorefraktometru pro takto zpra-
cované skla nenf vhodné, coZ podporuje i to, Ze se pfi méfeni ¢asto pfekraduje roz-
sab mikrometru pfistroje.

U fotochromického skla a svai‘ecskeho skla, zpevnénych vyménou Na+ « K+,
byly rozdily v hodnotéch tloustky a napéti, namérenych obéma pFistroji stejné
jako u skla Fourcault.
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ZAVER

Stratorefraktometr je vhodny k rychlému stanoveni éi kontrole tloustky tlakové
vretvitky a napéti na povrchu skel zpevnénych vyménou iontié. Jeho vyhodou je,
%e méfen{ Ize provadét na prakticky libovolné velkych vzoreich. Postup méfeni
je snadny & rychly.

Stratorefraktometrickd metoda v8ak neni tak univerzalnd pouZitelna jak pro-
méfovani pfiénych Fezlt v polarizaénim mikroskopu:

1. Méfeni stratorefraktometrem lze dostatetné presné provadét az pti tloustkich
povrchové vrstvitky =3 um.

2. Nelze jim proméfovat vzorky, u nichZ probéhla uplna relaxace napéti povrchu.

3. Proméfovat lze jen vzorky s rovnym nebo nepiilid zakfivenym povrchem
(jako je napf. valcova plocha o poloméru =100 mm).

4. Hranol pfistroje je konstruovan pro uréité rozmezi indextt lomu vzorki.
Pro skla o odligném lomu by bylo nutné pouiit jiny hranol.

Ovérili jsme si, Ze stratorefraktometrem lze proméfovat kromé plochého tabu-
lového skla téz fotochromické sklo, svatedské sklo a borokfemidité sklo Simax.
Hodnoty tloustky povrchové tlakové vrstviéky jsou pfi stratorefraktometrickém
méfeni vétsl nez pri mikroskopické metod®, u prvnich 3 typi skel v priméru
o 4 pm, u skla Simax v priméru o 13 pm. RovnéZ hodnoty trvalého napéti v po-
vrchové vrstvidee, stanovené stratorefraktometrem, jsou vy%§i neZz pfi méfent
polarizaénim mikroskopem, a to v praméru 1 :0,57.

Pii méfenilze z rozloZeni interferenénich prouzki rozeznat, zda vzorky byly zpev-
nény vymeénou Nat+ = K+ nebo Nat == Agt. PouZiti stratorefraktometru k méfeni
tlakového napéti na povrehu skel zpevnénych vyménou Na* & Ag* neni vhodné.
Nelze jim rovnéz urdovat tloustku tlakové vrstvy a trvalé napéti na povrchu te-
pelné tvrzenych skel.
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MEASURING THE STRESS AND THICKNESS OF THE SURFACE
COMPRESSION LAYER OF GLASSES WITH THE
STRATOREFRACTOMETER AND THE POLARIZATION
MICROSCOPE

Vladimir Novotny
State Glass Research Institute, 501 92 Hradec Krdlové

The paper prosents the results of comparison measurements both of permanent stress in the
surface of glasses strengthened by ion exchange and of determination of thickness of the surface
compression layer by means of the stratorefractometer and the polarization microscope. The
exporience gained by the author in stratorefractometer measurements is summarized. Most of the
measurements were carried out on strengthened specimens of flat sheet glass, and some on strengt-
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hened photochromic glass, glass for welder’s goggles, the Simax borosilicate glass, bent sheet
glass and thermally toughened sheet glass. The specimens measured on the stratorefractometer
had mostly the size 100 < 100 x 2 or 3 mm, the polarization microscope measurements were per-
formed on transversal polished sections 0.3 mm in thickness and 20 mm in length. The glass com-
positions are listed in Table I, some of their physical properties in Table II. The specimens were
strengtheied in a bath of molten KNO; or of KNO; with various additives.

The stratorsractometer allowed all the type of glass to be measured. However, an adequate
accuracy can be achieved only when measuring compression surface layers are at least 3 um in
thickness. It is unsuitable for measurements on specimens in which the surface stress has been
completely relaxed.

The measuring results obtained with the Fourcault and Simax glass specimens, which were
measurable by the stratorefractometer, are listed in Table IIT with respect to the compression
surface layer thickness and in Table IV with that to compressive stress in the surface layer.
The significance of the symbols: § — stratorefractometer measurements, M — polarization
microscope measurements, # — arithmetic mean, 8; — standard deviation of the mean value,
and s; — standard deviation.

The value of the compression surface layer thickness measured by the stratorefractometer
is higher than that provided by the microscopic method, with the first 3 types of glass on the
average by 4 um, with Simax glass on the average by 13 um. The values of permanent stress
in the surface layer determined by the stratorefractometer are likewise higher on the average
by the ratio 1 :0.57. The distribution of interference lines allows to distinguish whether the
specimens have been strengthened by the Na* = K+ or the Na* = Ag* exchange. The use of
the stratorefractometer for surface stress measurements is unsuitable in the latter instance. It
also does not permit to measure the compression layer thickness and the permanent stress in
the surface of thermally toughened glass.

Fig. 1. Schematic diagram of the stratorefractometer; Z — mercury discharge lamp, C — condensing
lens, F — monochromatic filter, S — slit, P — polarizer, H — prism, N — non-transparent
layer, 8 — specimen, L — cranked telescope, O; — lens, M — mirror, O; — eyeptece with
a micrometric screw

Fig. 2. Photograph of the Saint Gobain stratorefractometer.

UBMEPEHUE HANIPAXEHUA 1 TOJIMHBI
IIOBEPXHOCTHOTO CHATOIO CJ104 VIIPOUHEHHBIX CTEKOJI
CTPATOPEOPAKTOMETPOM U HNOJAPU3ALHOHHBIM
MHUKPOCHOIIOM

Bnragmmup HoBoTHRL

Tocydapemeennsiii nayuno-uccaedosamenscxuli uncmumym cmekaa,
501 92 I'padey Kpanrose

PaGoTra CONEPMHUT Pe3YALTATH COLOCTABHUTENbHHX H3MEPeHHMH KaK IOCTOAHHOIO HAaNpH-
MEHEA Ha HOBEPXHOCTH CTEKOJ, yDPOUYHeHHHX 0OMEHOM MOHOB, TaK ¥ TOAIIMHE MX IOBEPX-
HOCTHOTO CIRATOrO CJOS, HOJYYeHHLIe ¢ INOMOIIBI cTpaTopedpaxToMeTpa M HOJAPH3a-
1MoEHOTO MHKpockoma. asee B pafoTe mpmBoiaTcA 0000mMeHUA ONKITa, DPHOOPETEHHOTO
Opyu A3MEPEHHH ¢ HOMOINBIO cTpatopedpaxroMerpa. Donpmiyo JacTh M3MepeHHE TPOBOAHIK
Ha YHPOYHEHHHX 00pasmaxX POBHOTO JIICTOBOTO CTERJa, MEHBINYI 9acTk Ha o6pasmax
YHpo4HeHHOro QOTOXPOMUYECKOTO CTeKJa, CBaPOYHOIQ CTeKJa, 0OPOCH/IMKATHOIO CTEKJIa
Simax, rHyTOro JACTOBOIO CTEKJA H TePMHYECKH 3aKajleHHOro cTexiaa. WsMepsaemsie ctpa-
TopepakroMeTpoM 00pasns: mMenu B 6onpmuHCTBe cayuaeB pasmep 100X 100X 2 uin 3 mu,
A3MepeHns ¢ NOMOIBI0 mOJISAPM3aNMOHHOI0 MHKPOCKONA IIPOBOAKIN HA HOIEPeYHbIX MNISIH-
gax toamuuoi 0,3 MM 1 mamHo# 20 MM. Coctas crexoqa mpusonzrcA B Tabm. I, RexoTophe
nx ¢umsmuecrme cBodcTBa ¢ Taby, II. OOpasmel ynpouEANHCH, B BAaHHOH DACINIABAERHOTO
KNOs;, naa KNO; ¢ pazEeMu 06aBRaMH.

C momoumslo cTpaTopedpaKTOMETPA MOMKHO IIPOBOAUTH M3MepeHHs 00pasnoB BCeX mpH-
BOJAMMHIX THIIOB CTEKOa. OHAKO NSMEPEHHA OKA3BBAIOTCA AOCTATOYHO TOYHHMH TOJBKO
Ha ofpasmax ¢ TONIHHOA HOBEPXHOCTHOTO ¢JI0A HAanpshkeHAA = 3 pM. Hexanaa usmepars
06pa3snel, y KOTOPEIX NPOM3ONITA MOJHAsA pejaKcalud HAaNpPAKeHHA Ha HOBEPXHOCTH.
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PesyapTaTel m3Mepenuit Ha obpaanax crexada Foucault m Simax, KoTopsle MOMHO ¢ mO-
MOMBIO cTpaTOpepaxTOMeTpa M3MepATh, U MX COIOCTaB/IeHHMe NPUBOAATCA B Taba. 111 —
TOJIIMHEA DOBeDXHOCTHOrO ;104 c:xaTHA M B Tabn. 1V — mampsxeHme c)kaTHA B HOBepX-
HOCTHOM ciloe (3HaueHHMe CMMBOJIOB: S — HM3MepeHHA, OPOBOjIMMEE C MNOMOIMBI0 CTPaTo-
pedppakromMerpa, M — H3MepeHHsd, IPOBOIMMLIC ¢ IIOMOHIbIO HOJAPU3ANMOHEOIO MHKPO-
cKolla, £ — apH(MeTHUecKOe cpemHee, s, — ¢TAHZAPTHOE OTKIOHEHHEe CpeJHEro, sz —
CTaHiapTHOe OTK:IOHEeHHe).

BeanauBH TOAmMMHK NOBEPXHOCTHOIO CI0A CIKATHA NPU HM3MepeHHM ¢ IOMOMBIO
cTpaTopeppakToMeTpa Gosbime, YeM NP MMKPOCKOOMYECKOM MeTOfle, ¥ HepPBHX J THIOB
CTeKO;1 B CpefiHEM Ha 4 pM, y cTck:a Simax B cpeaseM Ha 13 pM. Taxke BeJMUYHMHEI OCTO-
AHHOr0 HaIPAKEeHUsA B IIOBEPXHOCTHOM C.10e, YCTaHOBJIeHHbIE ¢ [1OMOIIBIO CTPaTopedpaKTo-
MeTpa, Gonpmre, 9eM mO:1yd9eHHbIe Pe3yJILbTaThl C IOMOMIBI0 MUKPOCKOIIA B CpDeHeM B OTHO-
meBuu 1 : 0,57. Ha ocHOBaHEM pa3MemeRus HHTepPepUPYIOMUX [OJ0C MOMKEO YCTAHOBHTS,
ynpoussaauck Jau obpasnsl 3amellleBMeM Nat = K+ mum Nat = Ag+ HcoonrnsoBanume
cTpaTopedpaKTOMeTpa AJA M3MePEHHA HAaNPAMEHMH Ha HOBEPXHOCTH CTEKOJ, yIPOYHEHHHIX
obMeHOM Na+ = Ag+, okasmnBaeTcs HenpurogHsiM. Tawke ¢ DOMOINBIO cTpaTopedpakTo-
MeTpa HeJlb3fl M3MEPATH TOJIMIHY CJI0S HAIPAXKEHNA M IIOCTOAHHOe HanpshKeHHe Ha mOBepx-
HOCTH TepMHYeCKH 3aKaJeHHBIX CTeKOJI.

Puc. 1. Cxema cmpamopedpakmomempa;, Z — pmymnas samna, C — xondencop, E — mono-
zpomamozpagusecsuii guavmp, § — weav, P — noaspusamop, H — npusma, N — nenpo-
apaunsiii caoti, S — obpasey, L — aomanas mpyba, O, — obévesmus, M — aepxaso,
Oz — DKYARP C MUKDOMEMPUNECKUM EURITLOM.

Puc. 2. Pomocvemsa cmpamopedipaxmomempa, evinyckaemozo gupmoii Saint Gobain.
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