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K hodnoceni pevnosti svaru a vlivu kapalnych prostiedi na proces svdfeni
byla aplikovdna metoda vtisku kuliéky. Po docileni Hertzova kuZelového
zdprasku je rozpraskany povrch opétné staven v ndsledujici tepelné operact.
Rozdil v délce trhlin pfed svdfenim a po ném je méfitkem tvorby spoje. Zd-
viglost této hodnoty na teploté vykazuje charakteristicky pribéh, jenf souvisi
8 desorpénimi procesy. Proces svafovdni je moZno podstatné zintenzivnit
kapalnym prostiedim na povrchu skla. Zejména se uplathiuji ptiznivé
latky se silnym vzdjemnym pisobenim na povrchu (EDA — pusobeni a vzd-
jemné pusobeni vodikovych miistkd). Ldtky pusobici na povrch skla zlep&uji
pevnost svaru nejlépe v bezvodém stavu. Metodou vtisku kulidky lze zjistit
optimdlni teplotu i tepelnou a chemickou wpravu pFi svafovdni skel bez
mezivratvy.

UVOoD

Stanoveni optimalnich technologickych parametra svafovani (teploty, ¢asu, vlivau
okolf) béznym zpusobem (napf. z mé&feni v ohybu nebo ve smyku) je velmi naro¢né
na &as, material a pFistroje. Pro stanoveni pevnosti svaru p¥i difuznim svafovani
skel stejného chemického sloZzeni byla vyvinuta a patentovana metoda [1], jez
umoziiuje vypovéd jednoduchym zpusobem, p¥i soutasné uspore materidlu [2, 3, 4].

Pri difiznim svafovani jde o proces, p¥i némz je dosazeno spojeni dvou vzajemné
pFizpusobenych povrchu skel bez vzniku mezivrstvy, pod transformaéni teplotou.
Vychazi-li se z charakteristickych vlastnosti povrchu, je mozno i zde pouZit pojmy
fyzikalni sorpce a chemisorpce, jez ur&uji specifickym zpusobem vznik spoje. Stav
hydratace (vazba molekul vody na ionty) a stupeii hydroxylace gelové vistvy ovliv-
nuji podstatné vzajemné pisobeni molekul mezi ob&ma povrchy, jez maji byt sva-
Feny. Tyto jevy jsou vyrazné teplotng zavislé. Pro ziskani dokonalého spoje je snaha
dosahnout tepelné aktivovaného ptechodu od fyzikalni sorpce k chemisorpci s malou
rovnovaznou vzdalenosti. Organické kapaliny, nanesené na svafované povrchy,
mohou podstatné zlepsit proces svafovani a vysokou pFidrznost spoje.

METODA

Pri vtisku ocelové kulitky do povrchu skla vznika mimo oblast kontaktni plochy,
pii ¢ist& pruzné deformaci, soustfednd, ostfe ohranitend oblast tahového napéti
v povrchové vrstvé skla. PFi experimentech byly pouzity kulitky o pruméru 2,5
a 5 mm. Pokud se pFi souvisle rostoucim zatiZeni p¥ekro¢i lomové napéti, vznikne
kruhové trhlina, ktera se rozdifuje do nitra materidlu ve tvaru Hertzova kuZelového
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zéprasku (HKB). O pouZiti metody vtisku kulitky p¥i zkoumani povrchu skel bylo
pojednéno jiZz v pracich [5—11].

Hertzovy kuZelové ziprasky je mozno snadno vyvolat reprodukovatelnym zpu-
sobem — na rozdil od ,,b&Znych typi loma — a lze je mikroskopicky dobfe vyhod-
notit. Uzavirdni trhlin p¥i odleh%eni je zpusobeno mechanickym zatiZfenim trhliny
a adhezi hranidnich ploch. ,,Vyhojovani®, tzn. uzavirani pferufenych vazeb a tim
opadny prubsh procesu, ne vedl k lomu, je nepravdspodobné u skla p¥i normdlni
teplot& a ovzdusi [12]. Uzavirdni Hertzova kuZelového zdprasku, ovlivnéné koheziv-
nimi silami, je ovlivndno p¥i nizkych hodnotdch Fgxp sloZenim skla, dobou zatézo-
véan{ a okolnimi podminkami. Fggg je sila pusobici na kulitku, jeZ vyvold vznik
Hertzova kuZelového zaprasku. Vychazi-li se z riznych vazebnich sil, lze ziskat
riazné kkivky potencidlu vzijemného pusobeni, z nichZ 1ze po p¥isludném modifikovani
usuzovat na pfidriné sily p¥i svafovani.

P¥i vyhodnocovani pevnostisvaru se nejprve mikroskopicky proméfuje prumér
zékladny kuZele dggy pEi plynule rostouci sile (300 N min-1) aZ do 500 N, ortogo-
nilnd ke sméru zatd%ovani. (obr. 1 a 2). PFi-konstantnim thlu kuzZele ¢ je duxsp
métitkem délky trhliny ¢ (obr. 2). P¥i opakovaném zatiZeni téhoZ vtisku by bylo
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Obr. 1. Princip méfent pii mikroskopickém pozorovdni.
1 — pusobict sila F; 2 — kulidka; 3 — vzorek; 4 — podlotka;

§ — ortogondini mikroskopické pozorovdni (duxe); 6 — azidini mikroskopické pozorovdni
(~ 90x), (duxs, dx).
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Obr. 2. Geometrické poméry u viisku kuliéky.
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nutno pfekonat pouze pruZnou deformaci a popf. ,,vliv fyzikdlni sorpce®, energie
potfebné k vytvofeni novych (lomovych) povrchi jsou odbourdny. V kaZdém p¥i-
pad® dochdzi a% ke 3. zatiZeni za stejnych podminek k dal$imu zvétieni délky trh-
linky (obr. 3). Cislovéni k¥ivek na obr. 3 udévé pofadi vtiski na stejném mists (1. az
4. vtisk). ProtoZe po trojim vtisku nebyl zaznamenan dal$f rast Hertzova kuZelového
zéprasku, bylo moZno vyuzit tento stav jako vychozi pro piisluinou tepelnou vpravu.
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Obr. 3. Zgvislost praméru zdkladny Obr. 4. Kfivky zdavislosti dyxg na F (pFiklad
kuZele dyyxp na pisobici sile F pFi borité korunové sklo, 500 °C, vzduch) pro
vicendsobném zatifeni (1. a% 4. vtisk) venikagici Hertzdw kulelovy zdprask(1), pro
na stejném misté vtisku. (D = 5§ mm, vyvolany kuielovy zdprask (2) a rist trihliny
kfemenné sklo, koneénd sila 400N). po tepelném zpracovdni (3). Srafovand oblast

je méfitkem pFidrinosti svarw.

’

Prum@r zédkladny kuZele djjgg se proméfuje pro kazdy vtisk p¥i zatéZovani 100,
200, 300, 400 a 500 N. S ohledem na rozptyl naméfenych dat postaduje vyvolat
popsanym zpusobem 20 kuZelovych zdpraska na jednom vzorku skla. Tyto vzorky
s otisky jsou pak zahfivany v muflové peci po urtitou dobu pti urgité teplot&, a tim
je napodoben proces difuzniho svafovani. Po tepelném zpraeovani se vzorek za axi-
alniho mikroskopického pozorovani nastavi tak, Ze je moZno provést novy vtisk
na puvodnim mist&. Zpisob zatdZovani a proms&fovani je stejny jako pfed tepelnym
zpracovanim vzorku. P¥i vzniku idedlniho spoje (tj. dosaZeni pevnosti zdkladniho
materidlu) jsou kfivky zavislosti dggy na F u tepelng zpracovaného materidlu (3)
a u vychoziho materidlu (1) identické (obr. 4). V redlném piipad® lezi kiivka 3
vétdinou mezi 2 a 1. Vzdalenost mezi k¥ivkami 3 a 2 (Adggg) je m&Fitkem vzniklych
vazebnich sil (obr. 4). Protoze puvodni délky trhlin mohou byt snadno ovlivndny
objemem vzorku, je Gelné vyjad¥it i rozdil hodnot dzgg s — duxs1 a podil Adggy/
/(dggs,3 — dzgsp,1). Dile je moZno stanovit relativni energie lomu z pribshu z4-
vislosti dygg na F. V piipad® svafovanych ploch, jeZ jsou s ohledem na lokalnf
vazebni poméry heterogenni, je mozZno stanovit integralni hodnotu I'/I z prub&hu
kiivky zavislosti dggg na F2/3, za piisludnych omezujicich podminek. Jak odvodil
Roesler [13] pro homogenn{ sklo, je mo#Zno povrchovou energii vyjadFit z praméru
zdkladny kuZele dygp & z pusobici sily F pomoci vztahu F2 . dygg=3 = I'.f (B, »).
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Neni-li jednoznaénd znama funkce f(Z, ), jez zahrnuje modul pruznosti £ a Poisso-

novu konstantu », je moZno vypoéitat relativni povrchovou energii z podilu I'/ T,
kde I, je vztaZna veliéina.

FYZIKALNE CHEMICKE ZAKLADY

Na povrchu silikatovych skel se nalézaji hydroxylové skupiny (OH — skupiny),
jez pusobi jako donory protonu a mohou tvofit s akceptory protonu vazby vodiko-
vych mustka. PFi lomu silikdtovych skel dochdzi ke vzniku center donoru neba
akeeptoru elektroni. Vysledkem je pak vzajemné EDA-pusobeni. Piklady zming-
ného vzdjemného pusobeni jsou zndzorn&ny na obr. 5. Toto vzdjemné pusobeni
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Obr. 5. Pfiklady vzajemného piisobeni povrchu skla
a — 8 ketonem,

b — & polyglykoleterem (v molekule je nékolik center protonovych akceptord, jeZ se dostdvaji do
vzdjemného pusobeni se stericky pFiznivé polofenymi skupinami Si—OH),
¢ — 8 aminem.
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vede ke sniZeni povrchové energie, a tim ke sniZzeni mechanickych parametri (mikro-
tvrdost Hy, lomova houZevnatost Kic resp. Gic, povrchova energie I', rychlost
§ifeni lomu vp [14]). V zévislosti na chemické struktufe je mozZno zaznamenat vyraz-
nou zménu energie, Intenzita této zmény pii vzdjemném EDA-pisobeni a pfi vzd-
jemném pusobeni vodikovych mistka plyne z nasledujici fady [14], pti temZ jsou
pFisp&vky energie p¥i EDA-ptsobeni podstatng vyssi:

aminy > eter > ketony > nitrily > aromatické > alifatické
uhlovodiky  uhlovodiky
silné vzajemné pusobeni slabé vzajemné pusobeni

Voda mé mezi kapalnymi latkami zvlastni postaveni, s ohledem na pusobeni
na povreh skla:

— Voda se muZe uplatnit jako domnor i akeeptor protonu.

— Molekula vody je mald, vysoce pohyblivd, a muZe proto proniknout pfednostns
k gelu trhliny.

— Voda ovliviiuje rozrufeni silikdtové sit& St&penim siloxanovych mustka za vzniku

silanolovych skupin.

Zvyseni pevnosti pFi pusobeni kapalin je mozno vysvétlit na zdklad® strukturnich
fenomen a z nich plynoucich vazebnich pomé&ri. Molekuly vdzané na povrchu skla,
nap¥. vazbami vodikovych mustktu, mohou vytvdfet mezimolekuldrni vazby se
sousednimi funk&nimi skupinami, Na obr. 6 je zndzorndra vazba, jeZ timto zpisobem
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Obr. 6. Pfiklad vzdjemného pusobeni dvou povrchi skla v disledku alkylovych skupin
z igobutylaminu, adsorbovaného na povrchu.

vznikla a jeZ je srovnatelnd s van der Waalsovym vzdjemnym pisobenim sousednich
skupin organickych polymeri. Vznik této vazby je uveden pro dvé povrchové
oblasti skla, lezici proti sobs. Koncové OH-skupiny, napi. polyglykolu, jsou mimoto
schopné reagovat s dosud volnymi SiOH-skupinami za uvoliiovani H,0, a tim
vznik4 zakotveni pomoci vazby v hlavni valenci. Obr. 7 zndzoriiuje pFisludny ptiklad.
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Obr. 7. P#iklad reakce polyglykolu s dosud volnymi skupinami SiOH za uvolfiovdni Ha0. T;Cmto
mechanismem vznikd zakotvent prostiednictvim hlavnich valenénich vazeb.
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VYSLEDKY A DISKUSE

Experimentélni vysledky, ziskané na optickém borito-korunovém skle na vzduchu
a znazorndné zavislosti Adygg na teplotd, prokézaly, Ze nep¥iznivé podminky pro
svaFovani jsou v oblasti teplot 360—450 °C a 580—650 °C (obr. 8). Zejména vhodnym
se jevi interval 480 aZ 580 °C. Transforma&ni teplota lezi p¥i 560 °C, takZe poslednf
zvySeni hodnoty Adygp je moZno pfipsat jiz potinajicimu stavovdni. Varia&ni

02 r
Ad’

HKB
(mm)

01

1 1 L
| 300 400 500 600
/ t(°c)

Obr. 8. Kfivka teplotni zdvislosti adyxg pro borité korunové sklo (500 N), méfeni na vzduchu.

koeficient viech namé&fenych dat je v pruméru 69, a je tedy velmi nizky. Méné
vhodné podminky pro svéfeni v oblasti mezi 350 a 480 °C je moZno pravddpodobng
vysvétlit procesem desorpce vody, adsorbované na povrchu skla. Prub&h desorpce
je diskontinuélni nasledkem rozdilnych vazebnich pom&ra adsorbované vody. S ros-
touci teplotou se objevuji intervaly, v nich% je rozdilny podil desorbované vody [15].
Do 300 °C je nejprve desorbovdna molekuldrnd adsorbovani voda a je rozrusena
gelova vrstva. V rostoucim podilu vznikaji volné OH-skupiny, jeZ vzajemné& nepusobi.
Nasledkem tohoto zvySeni podtu mist, kde se projevi naruSené struktury, se sniZuje
i soudrZnost. Voda v gelové vrstvé ma tedy dvoji funkei. Na jedné strand umoziuje
vznik vazeb vodikovymi mustky v dusledku své funkce donora a akceptora protond,
a tim je podporovana soudrinost. Na druhé stran& pusobi desorpce vody rozrudeni
gelové vrstvy, a tim pokles soudrZnosti. V uvedeném teplotnim intervalu je zFejmé
vznik t8chto strukturnd naruSenych mist velmi pofetny. a to nasledkem vysokého
podilu vody desorbované v tomto intervalu. Niz§i hodnoty Adggg v intervalu
mezi 580 aZz 650 °C jsou ziejms podminény t&mito vysokymi podily desorpce. Priab&h
zavislosti Adggg na teplotd je v kvalitativni korelaci s rozdilnymi podily tepeln&
desorbované vody. {15].

Desorpce je ovlivnéna podstatné historii skla a zavis{ na jeho sloZeni. BohuZel
nelze v soutasné dob& zkoumat poméry v trhling Hertzova kuZelového zaprasku
piimou metodou.

Vychazeje z dfivéjsich vysledkn, jeZ se tykaly tvorby a ristu trhliny v pFitomnosti
povrchové aktivnich latek [14], bylo sledovano, zda tyto litky zlepSuji podminky
pro svafovani. Ukazuje se, Ze pomoci tepeln& aktivovanych procesi je mozno vy-
tvofit nové vazebni moznosti, které jsou vyznamné pro piidrinost. Pfitom opét
maji zvlastni dlohu povrchové OH-skupiny.
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Z kapalnych latek byly pouzity:

— diisobutylamin

— vodny roztok aminoxidu s del§im Fetdzcem

— vodny roztok smési alkoxaminu R—O——(llH—-CHZ —NH,

RI

a aromatického polyglykoleteru R —C¢H;—(0—CH,—CH,), —OH (DoW)

— voda jako srovndvaci latka.

Hodnoty namdtené pfidrinosti spoje (dggg) pro A0, DoW a H,O jsou niZsi nez
hodnoty stanovené pouze na vzduchu a teplotni zévislosti dggg lezi pod kFivkou,
odpovidajici méfeni na vzduchu. Maximdilni hodnoty byly opdt zjidtdny mezi 480
a 550 °C (obr. 9).
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Obr. 9. Kfivky teplotni zdvislosti Adyyxg pro borité korunové sklo p#i piisobeni riznyjch kapalin,
D = 2,5 mm.

Naproti tomu za pFitomnosti diisobutylaminu dochdzi ke strmému, plynulému
narustu pfidrZnosti od oblasti $ifeni trhliny (<< 430 °C) k vysokym hodnotdm pevnosti
spoje (550—630 °C). Hodnoty lezi vyznamné nad hodnotami nam&fenymi na vzduchu.
Hor3i pisobeni roztokd AQ a DoW pfi svaFovéni je zfejm& podminéno piitomnosti
vody. V ptipad® DoW a samotné vody lze konstatovat posunuti minima o 60 K
ve srovndni s kiivkou, odpovidajici msfeni na vzduchu. Je to nasledkem vlivu H,0
v roztoku DoW a vody samotné; pFidinou jsou zm&ndné energetické podminky.

Pro vhodnou modifikaci povrchu skla adsorpei s cilem zlep8it pFidrinost svaru
je nutno zfejmé& pouZivat bezvodé organické kapaliny.

ZAVER

Metoda vtisku kulitky se velmi dobfe hodi ke stanoveni podkladua, na jejichz
zaklad® je moZ%no optimalizovat teplotu, ¢as, tepelnou a chemickou dpravu pki
difiznim svafovani skla. Plochy trhlin v Hertzov® kuZelovém zaprasku umoziujf
po geometrické strance velmi dobré vyhodnoceni. Optimalni parametry svafovani
zjist&né v této praci se mohou posunout v-urditych mezich v realnych podminkéch
(nap¥. vlivem drsnosti povrchu).
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CIIOCOb BAABIAWMBAHHUA MAPHURA HKAR METOA AJIA
UCCHEJOBAHUA BJAUAHUA IRUAKNX CPE ][]
HA MPOYHOCTL COEJMUHEHHA CTERO.I

Opren Aurep Ulnanu, Xapadawy Bunje u I''oarep Keaep

Yrueepcumem um. @pudpuxa Hlunaepa, cexyus mexnosozul u CEKYUA TUMUU
AP -6500- 2. Hena

C nexnslo onpejesiediisi IPOYHOCTH COeIMHEHHA NPH HPHTHPAHMM ITIOBEPXHOCTEH CTEKO.
Ge3 11POMEKYTOYHBIX (JIOEB ¢ YCHEXOM MOJKET 1IPUMEHATHCS ¢110col BIaB/INBAHUA IUAPUKA
C MOMOIILK) 2TOr0 METOj& MOMKHO MC(JIeJOBATH BJIMAHHC KIIKUX ¢Pe] HA HPOYHOCTb COeIU
HeHRsl.  IIpejnocBUIKOM NPOUHOIO COEIMHCHUN ABIACTCH TCPMMYECKH AKTHBHPOBAHHbBLE
11epexos OT ¢OCTOAHUA GuancopOiun K XeMucopoiui.

I1pn BjaBIEBAHUA CTAJNBHOIO IAPMKA B MOBEPXHOCTH (TCKIA BOSHMKAIOT TaK Ha3LIBae
Mble KOHmuYccKHe n3joMul l'epna. Takue M37T0MLI BOCLPOM3BOJMMBI M JICI'KO U3MEPUMBL
11oBepXHOCTH 3TMX M3J/IOMOB (J1yKaT IOBEPXHOCTSIMH, LOIeHKAIINMH coelnHeHH0. Cxem:
ONBITHOM YCTAHOBKYM M COMETPUs YCJIOBEM OMLITA H300paskeHLl Ha puc. | m 2. deOBbli
JIMAMCTP KOHYCa H3MEPFCTCH B 3aBHCHMOCTH OT /efieTBylontei cuisl F (100--500 N) (puc. 3
0 W H0cJIe TeITOBoH 00paboTku B mHTepBace 300—600 °C. Iloayuennas pasHOCTb Adir
(sawTpuxoBagHay 00jacTh) ABIAETCSI MEPOH KAYCCTBA (OCIMHEHHS MMy KOHUYCCKUME
HOBEPXHOCTSIMM M3,10Ma (puc. 4).

Bri1o yeTaHOBIEHO, YTO DABIMUHBIC KUKME OPrdHUYCCKHE ¢peibl BIAHAT HA [IPOLEc(
coeiuHeHuA. JPOeRTUBHOCTL 3TOI'0 NPOIEcca 3aBHCHT OT MOJICKYJIADHOIO B3aHMOIUCUCTBHS
HPUMEHHEMBIX ¢pejl ¢ MOBePXHOCTHIO {puc. 5 u 7). Ha puc. 6 noxasano oOpasoBaHne Mewx:
MOJIERY IHPHBIX C¢BAa3Cl Meuly o0enmMH KOHMUMCCKMMHU IOBEDXHOCTAMH k3.10Ma. Ilpu stom
MO.ICKY/T2 BOIbt UTPAET OCOGCHHYIO PO:lh BeI€/ICTBHE (BOEIO (PHBMKO-XMMHMILCKOI'O AeUCTBUA
C oaHOM CTOPOHEL, MOJEKYJA BOAEL 00:IajaeT cTMOCOGHOCTHIO 00PA3OBAHMS BOIOPOHLLY
¢BsIzell 13-32 ¢BOET0 NPOTOHOICHHOrO ¥ NPOTOHOPUWILHOrO IAEHCTBHA, ¢ PYLOH CTOPOHBI
CTPYKTYPa TeJieBOro ¢JI0A ¢TEeKsIa ;Iel'k0 paspyliaeTcsd 110 MNPHYMHE JecOPOIMH BOJbl (0cO-
Genso npu Goslee BHICOKHUX TeMIepPAaTypPax) H, ¢/1€{0BaTEIbHO, IPOUHOCTD COC,IUHEHUs YMEHD:
maetca. Ilponecest JiecopOiun OYEBIIHO Bhi3hBANT THHMYHYK 33BHCHMOCTh BeJIMYHHL
Ad’nxs OT TeMucpaTypel, KoTOpas i300pwKeHa Ha puc. 8. B pesy:ibTaTe 3T0ro ¢yIecTBYIOl
TeMIepaTypHple MHTEPBAIbL ¢ 0oJice M MeHee O;IaIrONpPUATHRIMU YCAOBHAMU (OEIUHEHHUSA
HeficTBue opraHMuecKMX cpeji B BOJIHpX pacTBopax (Hamp. B ci1ydae ITAB) B Goapmok
CTENCHH 3aBUCHT OT PEaKINH BOILI (Hanp. oKHch aMuHa R;N®-—0°, pactsop DoW, puc. 9)
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BesBojiHble 0BEPXHOCTHO-aKTHBHEIE CPeIbl MOI'YT 3P(PEeKTUBHO HCNOALIOBATLCA JUIA YIIy-
YIIeHUA [[POYHOCTU COEHHEHH.

MerToxt BAABIMBAHNA MAPHKA C YCNEXOM MOMHO IPHMEHATH (IS OCHOBHELX MCCJIeOBAHME
¢ HeMbio ONTAMU3AIMM TeMIepPATyPLl M BDEMEHH, a TAKMKe TePMUIECKOH H XMMHYeCKOH
npejiBapuTebHOH 00pabOTKH NPH HPUTHPAHIM CTEKOI 0e3 NPOMEHYTOYHHIX CIIOEE.

Puc. 1. Crema npunyuna usmepenus Oad 6U3YAIbHO20 MUKPOCKONUMECK020 HABAI00eRUR
(arcuaavnbili u opmozonaabubiii 6ud nabawdenus): 1 — dedcmeyrowas cusa F, 2 —
— wapuk, 3 — npoba, 4 — nodkaadka, § — 0pPMOZOHAALHOE MUKDOCKORUNECKOE HA-
barderue (dugs), 6 — axcuaavnoe mukpockonuueckoe nabawderue ( ~ 90 x) (dyxp, dx).

Puc. 2. I'eomempusa ycaosuil onvima 60a6AUAHUR WAPUEA.

Puc. 3. 3asucumocmyv 6azosozo 8uamempa ronyea usaoma lepya duyxs om 6eucmey;ou43u
cuast F npu mrozopammuot naepyske (1—4 c0asausanue) na mom xce camom mecme
sdasausarun (D = § mm, reapyesoe cmerao, konewnana nazpyska 400 N).

Puc. 4. Kpuevie dyxa!/F (npumep: 6Gopruii kpon, 600 °C, 5 h, s0adyx) Oas eoanuraioweeo
usaoma I'epya (1), das passéprnymozo usaoma Iepya (2) u dan pocma mpewgur nocae
menaoeoil o6pabomru (3). (Bawmpurosannas obaacms 0603HaAUAEM MEPY NPOUHOCIRU
coedurenus).

Puc. 5. IIpumepvt saaumodeiicrngus noseprHocmu Cmexia
a) ¢ KemoHoM,

b) ¢ noauzauroabrslm IGUPos ( 6 MOAEKYAE CYECMEYIOM PAIAUNHBIE NPOMOHO-AKYEN-
TOPHbBIE YEeHMPBL, 63AUMOOCUCMEYIOUUE CO CMEPUNECKU OAARONPUAMILO PACNOAO-
acernbvimu epynnavu SiOH),

¢) ¢ amuHoMm.

Puc. 6. Ilpumep szaumodeticmeun d¢yxr obaacmelil noseprHOCMU CMEKAL C NOMOUBIO AAKULD-
HbLT 2pYynn Uaobymusamuna, a0copOuposanHslli KA NOGEPTHOCIMU CMEKAA.

Puc. 7. IIpumep pearyuiu euOpoKcuUAbHOL 2PYNNBL NOAULAUKOALHOZ0 HPUPA ¢ euté c60000IbIMU
noeeprrocmusimu epynnanu SiOH ¢ svidesernuem eodv. Ilpu smom obpasyemcs 2aae-
HAA 6AAEHMMHAR C6ACL ¢ NOGEPTHOCMBIO.

Puc. 8. Kpusaa Adyuxs/T 0aa 6oprozo kpona (Hazpyska 500 N; so3dyz).

Puc. 9. Basucumocrmv Adyxn om T daa 6oprozo kpona npu Oelicmsuu pazauuHbr HuUdrux
cped, cmekao BK, D = 2,5 mm.

THE BALL INDENTATION TEST, A METHOD FOR DETERMINING
THE EFFECT OF FLUID MEDIA ON THE STRENGTH
OF GLASS JOINTS

Jiargen Dieter Schnapp, Harald Winde*, Ginther Kéhler

Friedrich-Schiller Universitit Jena
*) Sektionen Technologie und Chemie, GDR 6900 — Jena

The ball indentation method is used to determine the strength of fused joints between
glass surfaces free of intermediate fusion layers. This method allows the influence of fluid
media on the joint strength to be investigated in a simple way.

Thermally activated transition from physisorption to chemisorption is a necessary prere-
quisite for producing a satisfactory glass-to-glass joint. A steel ball forced into the glass surface
produces Hertzian conical cracks which can be readily measured.

The experimental arrangement is shown schematically in Figs. 1 and 2. The diameter of
the cone base, dykg, is measured in dependence on force F (100 ... 500 N) before and after
heat treatment (300 ... 600 °C) (Fig. 3). The difference, Adykp (hatched area) is a measure
of the bond formed between the surfaces (Fig. 4).

Suitable organic fluids are used to promote the joining process. Their effect is based on
exchange phenomena (Figs. 5 and 7). Formation of a bond between the surfaces is illustrated
by Fig. 6. Owing to its physico-chemical effects, water holds a special position in this respect.
On the one hand, it promotes the formation of hydrogen bridges by its proton-donor-acceptor
function, but on the other, the structure of the gel layer can be destroyed as a result of de-
sorption, thus reducing the bond strength.

The desorption processes are obviously responsible for the typical dependence of the dyxe
values on temperature when measuring in air (Fig. 8). The study shows that there are certain
temperature ranges in which satisfactory joining conditions occur, and ranges providing less
satisfactory conditions for joining. The eoffect of organic media in aqueous solutions can be
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readily determined by the reaction of water (AO, DoW in Fig. 9). Anhydrous surface-active

media show a favourable effect on improving the joint strength. ‘

In basic research, the ball indentation method is useful for optimizing the temperature,
the time as well as the thermal and chemical pretreatments in the joining of glass without
the use of intermediate layers.

Fig. 1. The measuring principle for visual microscopical (axial and orthogonal) observation.
1 — acting force, 2 — ball, 3 — specimen, 4 — pad, 5 — orthogonal microscopical
examination (dyxs), 6 — axial microscopical observation (~ 90 X ) (duxs, dx).

Fig. 2. Geomelrical conditions of ball indentation

Fig. 3. Diameter of the cone base, dyxp vs. force F on repeated loading 1st—d4th indentation
of the same apot (D = 5 mm, silica glass, ultimate load: 400 N)

Fig. 4. The dyxp — F curves (example: borosilicate crown glass, 500 °C, 5 h, air) of the originating
Hertzian conical crack [1), the developed Hertzian conical crack [2] and the crack growth
after heat treatment [3] (The hatched area i3 a measure of the joint strength.)

Fig. 5. Examples of the exchange effect between the glass surface and
a) keton )

b) polyglycol ether (its molecule containg several centres of proton acceptors which undergo
exchange reaction with sterically favourably situated Si—OH groups)
¢} amine.

Fig. 6. Example of an exchange effect besween two glass surfaces and alkyl groups of isobutyl
amine adsorbed on the surface.

Fig. 7. An example of the reaction of a polyglycol alcohol with the still free SIOH groups under
the conditions of H,O desorption. This effect is responsible for anchoring by means of
valency bonds.

Fig. 8. Aduxs — T’ curve for a borisilicate crown glass 500 N in air.

Fig. 9. Aduxks — T curves for a borosilicate crown glass after treatment with various media
BK glass, D = 2.5 mm.

PROCESS MINERALOGY OF CERAMIC MATERIALS (Procesni mineralogie keramic-
kych materiala). Red. W. Baumgart, A. C. Dunbam, G. Ch. Amstutz. 230 str., 82 obr., 33 tab.,
cena 48,— DM. Vydal Ferdinand Enke Verlag, Stuttgart 1984.

Pojem ,,Ceramic materials‘* je autory pouzit v mimorddnsd &irokém pojeti, nebot zahrnuje
nejen celou oblast uzitkové, technické a Zdrovzdorné keramiky a skla, ale té% anorganické
pojiva — prakticky tedy celou oblast anorganickych nekovovych materiali. Nedotéena zistala
pouze problematika anorganickych povlakii, materidlii pro nuklearni techniku, zeoliti a histo-
rické a prehistorické keramiky. Uréité rozpaky vyvolava pojeti vykladu, — v ndzvu oznade-
ném jako ,,procesni mineralogie‘‘. V ivodu pak autofi upresnuji, Ze vyklad je podén predevsim
z hlediska aplikace metod moderni mineralogie v oblasti anorganickych nekovovych mate-
riéla. Takovy pristup by jisté mohl byt pfinosem, kdyby dislednd respektoval nejen popis
stavu materiéli, ale i analyzu vztaht mezi mineralogickym sloZenim a vlastnostmi materiala
na jedné strané a mezi mineralogickym sloZenim a procesy, vedoucimi k tomu sloZeni, na
strand druhé. Znamenalo by to uplatnit i pfistup z pohledu fyzikaln® chemického, ktery se
bohuzel z knihy jaksi vytratil. Lze proto jen z 8asti souhlasit s vyrokem autorti, Ze kniha po-
slouzi jak ve vyuce, tak ve vyzkumu, a to zejména tam, kde jde o aplikace anorganic-
kych nekovovych materiala. VystiZnéji je mozno knihu doporuéit jako informativni pfiruéku
pro nechemiky, pokud pottebuji ziskat zédkladni znalosti o vyrobs, vlastnostech a aplikaci
uvedenych materialu.

Kniha je rozdélena podle zédkladnich druht materili, coZ samo o sobs jiz vede k potladeni
jednoticich fyzikdlnich a fyzikdlné chemickych aspektti ve vykladu. Mimoto se nepodaftilo
zachovat zcela jednotné zpracovéani kapitol, s ohledem na podetnéjsi autorsky kolektiv, a to
ani z hlediska rozsahu, ani z hlediska teoretické urovné vykladu. Za nejzdafilejsi je moZno
oznadit kapitoly o grafitu a parakrystalickém uhliku (autor E. Wege), o polovodidich (U.
Keppler a J. Estel), o tvrdych materidlech (W. Baumgart) a o keramickych pigmentech
(H. J. Krause), jez byvaji v obdobnych pfirutkéch asto opomijeny.

Kapitoly o silikdtové keramice a o oxidové keramice zpracoval K. H. Schiiller, kapitoly
o skle, o zdrovzdornych materidlech a o syntetickych anorganickych vldknech W. Baumgart,
stat o anorganickych pojivech D. Knéfel a zcela kratkou informaci o vyhleddvani lozisek
a tpravé surovin napsal G. C. Amstutz.

Kniha poslouzi tedy predevsSim svymi informacemi o sloZeni, vlastnostech a aplikaci
anorganickych nekovovych materialii spiSe pracovnikdm mimo uvedeny materidlovy obor.

Bartuska
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