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Dosglo 12. 7. 1988

Stratorefraktometrem lze zméFit parametry povrchové tlakové difuzni vrst-
vidky skel zpevnénych vyménou iontu, a to ne rozdil od obvyklé polarizaéné-
mikroskopické metody na celyjch, nerozfezanych wvzorcich libovolné velikosti.
Clanek shrnuje zkusenosti s méfenim stratorefraktometrem. Z podtu a polohy
interferenénich proufku pro 2 vzdjemné kolmé smeéry polarizace dopadajiciho
svétla je moiné jednoduchym zpusobem vypoéitat trvalé napéti na povrchu
a tloustkw difuzni vrstvy. Podrobnéjsim matematickym zpracovdnim nameéie-
nych hodnot lze stanovit profil indext lomu, dvojlomu a napéti napfié po-
vrchovou difuzni vrstvidkou. Urdené hodnoty napéti na povrchu jsou vétsi nes
hodnoty, naméfené polarizaénim mikroskopem na pFiénych Fezech, v poméru
1:0,57 resp. 1:0,56.

UvoD

Teorii méFeni stratorefraktometrem vypracoval Guillement [1]. Metoda je
pokraéovdnim a rozvinutim polarimetrickych metod méfeni napéti na povrchu
tepelné tvrzenych skel pomoci epibiaskopu [2—4] a diferencidlniho povrchového
refraktometru DSR [5].

Pri vSech uvedenych metoddach dopada paprsek polarizovaného svétla na povrch
proméfovaného skla pod tthlem rovnym nebo velmi blizkym meznimu thlu lomu.
Vyhodou téchto refraktometrickych metod je, Ze méteni lze provadét, na rozdil od
polariza¢né mikroskopické metody, na celych nerozfezanych vzorcich libovolné
velikosti. Proto se témito zptisoby méfeni napéti na povrchu skel a jejich vyvojem
zabyvala v poslednich 15 letech Fada autoru, napf. Hara [6], Eifert a Hilbig [7],
Géanswein [8], Grife [9, 10], Kishii [11 —15] a dalsi [3, 4].

V této praci uviddime struény popis stratorefraktometru i postupu p¥i méteni
a souhrn nasich zkuSenosti s méfenim skel zpracovanych vyménou iontd pomoci
tohoto pFistroje, véetné postupu vypoétu profili indexu lomu, dvojlomu a napéti
v povrchové difuzni vrstviéee.

POPIS STRATOREFRAKTOMETRU A POSTUPU PRI MERENT

Stratorefraktometr je pFistroj, jimZ lze zméfit u skel zpracovanych iontovou
vyménou:

1. dvojlom a napéti na povrchu

2. tloustku povrchové difuzni vrstvicky

3. rozloZeni indexu lomu, dvojlomu a napéti nap¥i¢ povrchovou diftizni vrst-
vickou.

Schéma stratorefraktometru je na obr. 2, fotografie stratorefraktometru firmy
Saint-Gobain, ktery jsme pouZivali, je na obr. 1.
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Obr. 1. Stratorefraktometr zhotoveny firmou Saint-Gobain.

Obr. 2. Schéma stratorefraktometru; Z — rtutovi vybojka, (! — kondenzor, F — monochromatické

filtry pro 3 vinové délky: 436 nm, 546 nm a 577 nm, S — §térbina, P — 2 polarizitory, H — hranol,

N — neprathledna vrstva, S — vzorek, L — lomeny dalekohled, 0, — objektiv, M — zrcadlo, 0, —
okwldar s mikrometrickym Sroubem.

Pristroj se sklada z téchto hlavnich &asti:

. zdroj svétla Z, kterym je rtutovd vybojka s pFikonem 90 W;

. kondenzor C;

. monochromatické filtry F pro 3 vinové délky: 436 nm, 546 nm a 577 nm;
. nastavitelnd §térbina S

= QO DO =
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MéFeni trvalého napéti skel zpevnénijch vyménou iontw stratorefraktometrem

5. desticka P s 2 polariza¢nimi filtry:
1. propousti svétlo polarizované v roviné paralelni s povrchem proméfovaného
skla,
2. propousti svétlo polarizované v roviné kolmé k tomuto povrchu;
6. sklenény hranol H, sestavajici ze 2 ¢asti, oddélenych neprihlednou vrstvou N,
ktera zadrzi, tj. vylouéi z pozorovéani paprsky, které se odrazZeji od povrchu skla;
7. lomeny dalekohled L se zvét8enim asi 10 x . Dalekohled je tvofen objektivem
O;, rovinnym zrcadlem M, jez lze otdfet kolem osy paralelni s hranami hranolu,
a okuldrem O, s dvojitym pohyblivym vldknem v zorném poli, posuvnym pomoci
mikrometrického Sroubu.

Proméfovany vzorek musi mit hladky a rovny, eventudlné vélcovy povrch.
Vzorek polozime na hranol H, na néjz pfedem naneseme imerznikapalinu o indexu
lomu vy883im neZ vzorek a niz8im neZ hranol. Plochd tabulové skla, pro néz je
pEistroj konstruovén, maji index lomu kolem 1,52, pouZity hranol mé index lomu
1,731. Jako nejvyhodnéjsi imerzni kapalina se ndm osvédéil benzylalkohol (np =
= 1,5638). Pro vzorky s nedostatetné rovnym povrchem je doporucovano [1]
pouzit imerzni kapalinu o indexu lomu stejném, resp. blizkém indexu lomu hranolu
(napk. metylenjodid — np = 1,743).

P#i méfeni dopadd na povrch vzorku svazek mirné se sbihajicich paprska mono-
chromatického polarizovaného svétla pod thlem rovnym, resp. blizkym meznimu
tihlu. Cést svétla pronika do povrchové vrstvicky skla (obr. 3). Index lomu v povr-
chové vrstviéece vzorku zpracovaného iontovou vyménou obvykle smérem od

povrchu plynule klesd a v souladu s tim se plynule méni mezni tihel jednotlivych
rovin v této vrstvicce.

Obr. 3. Sifeni svétla povrchovou vrstvitkou skla, zpracovaného iontovou vyménou, pfi méfeni strato-

refraktometrem. S — vzorek skla zpracovaného iontovou vyménou; u,, uz, u; — mezni uhly jednotli-

vych rovin povrchové difuzni vrstviky, z;, z2, z3 — vzddlenost jednotlivych rovin difuzni vrstviky
od povrchu vzorku.

Paprsky vystupujici ze skla jsou soustfedény objektivem O; do jedné roviny.
Ty, které prislusi téze roviné povrchové vrstvy, maji stejny vystupni thel a inter-
feruji v zavislosti na svém drahovém rozdilu. Vznikéd soustava svétlych prouzki,
odpovidajici poloze rovin, které vyvolavaji drahovy rozdil, piisobici zesileni svétla,
tj. 4, 24, 31 atd., kde 4 = vlnové delka pouZitého svétla (obr. 4). Zevrubngjsi
popis principu metody je v [1,20].

Soustavu interferenénich prouzkii pozorujeme okulidrem s mikrometrem O,.
Uréime pocet interferenénich prouzki a jejich vzdjemnou vzdalenost v dileich
stupnice mikrometru, a to jednak pro svétlo polarizované v roviné paralelni
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s povrchem proméfovaného vzorku (zafazen 1. filtr desti¢ky P), jednak pro svétlo
polarizované v roviné kolmé k tomuto povrchu (zafazen 2. filtr desticky P).

Podrobnéji je zptisob méfeni a zpracovani naméfenych dat popsin v dalSich
odstaveich.

JEDNODUCHA METODA URCENI NAPETI A TLOUSTKY POVRCHOVE
DIFUZNiI VRSTVICKY SKEL ZPRACOVANYCH IONTOVOU VYMENOU

Napéti na povrchu vzorku uréujeme z rozdilu indexu lomu povrchu pro
svétlo polarizované v roving paralelni s povrchem skla a v roviné kolmé k povrchu
skla podle vztahu:

1

- B

kde ¢ — napéti na povrchu v MPa,
n; — index lomu povrchu skla pro svétlo polarizované v roviné rovnobézné
s povrchem vzorku,
n; — index lomu povrchu skla pro svétlo polarizované v roviné kolmé k po-
vrchu vzorku,
B — fotoelastickd konstanta v MPa~!.

Piedpokldddme, Ze uvedeny rozdil indexd lomu n; — %, je totoZny s rozdilem
index® lomu, pFisludnym prvnim prouzkaum z obou pozorovanych soustav inter-
ferenénich prouzkii. (Rovina pfisludejici prvnim interferenénim prouzkam je
nejblize povrchu skla.)

Uréime v dileich stupnice mikrometru vzdélenost mezi polohou, ktery zaujimd
1. prouzek (nejspodnéjii v zorném poli) po zafazeni prvého a pak druhého polarizaé-
niho filtru. Stratorefraktometr firmy Saint-Gobain je konstruovin tak, Ze 1 dilek
stupnice mikrometru odpovidd An = 2 .10-5. Dosazenim do (1) dostaneme vy-
sledny vypoctovy vztah:

a (m1 — na), (1)

2d
= —_— -5 2
& - 107, (2)
kde ¢ — napéti na povrchu v MPa,
d — vzddilenost mezi polohou 1. interferenéniho prouzku p¥i pouziti 1. a 2.
polarizaéniho filtru vyjadfend v dileich stupnice mikrometru.

Nejéastéji proméfované ploché tabulové sklo md B = 2.5.10-¢ MPa-1; pro
tento nejbéznéjsi pripad provadime vypocet ze vztahu

¢ = 8d. (3)

Tlou8tku povrchové difuzni vrstvi¢ky vypotéteme [16] ze vztahu

_3.1025 N2
T 8(pmy)s

kde h — tloustka povrchové diftizni vrstvicky v pm,
N — pocet interferenénich prouzka (pro jeden polarizaéni filtr),
A — vlnovéa délka pouzitého svétla v pm,
p — vzdalenost prvniho a posledniho prouzku (pro jeden polarizaé¢ni filtr),
vyjddfend v dileich stupnice mikrometru,
ny — index lomu vnitfnich vrstev skla, v nichZ neprobéhla vyména iontd.

(4)
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Méfeni trvalého napéti skel zpevnényjch vyménou iontw stratorefraktometrem

Obvykle se pouZivd zeleny monochromaticky filtr s 2 = 0,546 um. Ploché ta-
bulové sklo i fada jinych hromadné vyrabénych skel ma index lomu ny = 1,52.
Dosazenim téchto hodnot pkechdzi vztah (4) na vysledny tvar, ktery se obvykle
[16 —18] pouziva k vypoctu

N

Méteni jsme provedli vidy pro oba polarizaéni filtry pFistroje a spoéetli pramér.

Popsanym zpusobem se tloustka povrchové difuzni vrstvicky stanovi pouze
ptiblizné, pficemz nepfesnost stanoveni stoupa, je-li pocet interferenénich prouzku
N < 10[16, 17]. Pro N < 10se doporutuje pouZit obecnou metodu, popsanou v dal-
8im textu, jejiz nevyhodou je jednak jeji podstatné vétsi pracnost, jednak to, Ze
je pouzitelnd rovnéz jen pfi dostateéném, blize nedefinovaném poétu interferenénich
prouzkl, tj. aZ od uréité tloustky povrchové diftdzni vrstvicky (podle sdéleni
G. Guillemeta [16] pFi tloustce vrstvicky = 10 um).

Porovnani vysledktt mé¥eni napéti a tlouStky povrchové difdzni
vrstvicky stratorefraktometrem a polarizaé¢nim mikroskopem

U 4 typu skel, zpevnénych vyménou iontdt — taZeného tabulového, fotochro-
mického, svafeéského a v mendim rozsahu téZ boritokFemicitého skla typu Pyrex —
jsme provedli stanoveni napéti a tloustky povrchové difuzni zpevnéné vrstvicky
jednak stratorefraktometrem, jednak polarizaénim mikroskopem [18]. Strato-
refraktometrem jsme sledované hodnoty uréovali jednoduchou metodou uvedenou
v predchazejici kapitole. Polarizaénémikroskopickd méfeni jsme}providéli na
piiénych vybrusech tloustky 0.3 mm a délky 20 mm. Z vysledka vyplynulo [18]:

1. Hodnoty tloustky povrchové tlakové vrstvicky jsou pFi stratorefraktometric-
kém méfeni vétsi nez pfi mikroskopické metodé.

2. Rovnéz hodnoty trvalého napéti v povrchové vrstvicce, stanovené strato-
refraktometrem, jsou vy$8i nez p¥i méfeni mikroskopem, a to v priméru v poméru
1:0,57. Pokles napéti ve zpevnéné vrstvitce po rozfezani vzorkda a zhotoveni
vybrusi je v souladu se stanovenim dalsich autora [8, 10, 19].

3. Jednoduchd metoda uréeni napéti a tloustky povrchové vrstvicky strato-
refraktometrem je vhodna k rychlému méteni nebo kontrole: Neni tfeba zhotovovat
vybrusy, méfeni lze provadét na prakticky libovolné velkych vzorcich, postup mé-
feni je snadny a rychly. Z vyrazné odlidné vzdélenosti interferenénich prouzka
lze rozeznat, zda vzorky byly zpevnény vyménou Na+ <> K+ nebo Nat «& Ag*.

4. Stratorefraktometrickdé metoda neni v3ak tak univerzalné pouzitelnd jako
polariza¢né mikroskopicka, a to z téchto davodu:

a) Méfeni stratorefraktometrem lze dostateéné pfesné provadét az pki tloust-
kach povrchové vrstvicky = 3 um.

b) Proméfovat lze jim jen vzorky s rovnym nebo nepfili§ zakfivenym po-
vrchem (jako je napf. valcova plocha o poloméru = 100 mm).

¢) Uvedenou jednoduchou metodou nelze stratorefraktometrem proméfovat
vzorky, u nichZ probéhla uplné relaxace napéti na povrchu.

d) Hranol pfistroje je konstruovéan pro uréité rozmezi indexu lomu vzorku.
Pro skla o odlisném indexu lomu by bylo nutné pouzit jiny hranol.
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URCENI PRUBEHU INDEXU LOMU, DVOJLOMU A NAPETI NAPRIC
POVRCHOVOU DIFUZNI VRSTVICKOU

Pro vSechny interferen¢ni prouzky zméfime odpovidajici indexy lomu pii za-
Fazeni nejprve 1., pak 2. polariza¢niho filtru. Souc¢asné uré¢ime ¥ad jednotlivych
interferenénich prouzki:

1. ¥4d mé prouZek umistény nejniZe v zorném poli, ¥dd ostatnich odpovida jejich
pofadi ve sméru od dolniho okraje zorného pole (viz obr. 4). ProuZek, ktery je
nejvySe v zorném poli, odpovidd indexu lomu =, vnitinich vrstev skla, v nichZ
neprobéhla vymeéna iont; u plochych skel se obvykle bere ny = 1,52000. Indexy
lomu, vztahujici se k ostatnim prouzktm, obdrZime, pFipoc¢teme-li k ny vidy
2z .10-5, kde x = vzdilenost mezi danym prouzkem a prouzkem nejvyssiho
Fadu (nejvySS$im v zorném poli) vyjadiend v dilcich stupnice mikrometru (viz

N n

v
io .
- n,+ 20 10°
n,+ 2b 10°
3 P
2
7 nge2p 10°
interferencn? rod fndex tomu
m n

Obr. 4. Schematické znézornéni interferenénich proufkw v zorném poli stratorefraktometru a uréovdn®
jim pFifazenych indexwt lomu; ny — tndex lomu vnitFnich vrstev skla, kde neprobéhla vyména iontu;
a, b... p — vzdélenost mezi danygm proutkem a proutkem nejvyssiho fddu v dilcich stupnice mikro-

v

metru; 1, 2, 3, ... N — interferenéni fad proutku.

obr. 4). Ziskdme tak pro vSechny interferenéni prouzky odpovidajici indexy lomu
ve dvou vzdjemné kolmych rovinich polarizovaného svétla, které oznadime
nll, nt; 4 =1... N. Vynesenim fddu interference m jednotlivych prouzkua v za-
vislosti na jim odpovidajicich indexech lomu n; ziskdme grafické vyjadfeni funkce
m(n), kterd je nutnd k dalsimu vypoétu (viz obr. 5).
RozloZeni indexu lomu naptié¢ povrchovou diftizni vrstvickou poéitdme [1]
z rovnice
A mo)
m'(v
zp(ng) = — = m dv, (6)
Ny
kde zy — vzdalenost roviny skla s indexem lomu ng od povrchu,
A — vInova délka pouzitého svétla,
m — Fad interference,
v — integraéni proménna,
np — index lomu povrchu skla.

Pro vypocet je tedy nezbytné znat derivaci zavislosti interferenéniho ¥adu na
indexu lomu m’ (n). Integraci pravé strany rovnice (6) se potom uréi soutadnice zx,
odpovidajici pfedem danym hodnotdm indext lomu »!, ny, ¥ =1, ... M. Tyto
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Meéieni trvalého napéti skel zpevnénych viyménou ionte stratorefraktometrem

hodnoty musi samozfejmé leZet v intervalu < ny, np >. Plisludny vypoclet je
vyhodné provddét numericky. PFitom se nardZi na nékolik problémii, jejichZ
pouZité FeSeni ddle struéné uvedeme; podrobnéji je popsdno ve [21].

m H T T T T
2 x
ox
10 F ex -1
o X
- * X -1
e X

1520 1522 1452 1526 1528 n

Obr. 5. Grafické vyjadieni funkce m(n) pro svétlo polarizované v roviné rovnobéiné a v roviné kolmé

k povrchu vzorku. Stanoveno na vzorku tabulového skla Fourcault zpracovaného v ldzni KNOj (8 ob-

salem CaO < 0,001 hmot. %) pFi teploté 420 °C po dobu 24 h. m — interferenéni Fdd proufku;

n — index lomu; e resp. x — hodnoty pro svétlo polarizované v roviné rovnobééné s povrchem vzorku,
resp. v roviné kolmé k povrchu vzorku.

1. Extrapolace nulového interferenéniho Fddu

Index lomu vlastniho povrchu skla by mél odpovidat interferenénimu prouzku
nulového fddu m,. Tento prouZek v8ak ve stratorefraktometru zpravidla nelze
pozorovat ani méfit jeho polohu. Jako vhodny postup uréeni mo se nim osvédéila
ruéni grafickd extrapolace z kfivek, proloZenych naméfenymi body vynesenymi
v soufadnicich m, n'' resp. m, nt (viz obr. 5).

2. Uréeni funkei m; = fi(n'’) resp. m; = fo(nl)

Pro vypodet podle rovnice (6) je tkeba zndt explicitni vyjddfeni funkéni zdvislosti
interferenéniho ¥4du m na indexu lomu 7, pfesnéji Fedeno funkce m(n!') a m(nt).
Podle nasich zkuSenosti je vS8ak vyhodné vyhladit nepfesnosti méFeni tim, Ze
se experimentdlnimi body mi(n") a mi(n') prolozi pomoci metody nejmensich
étverctt kubickd parabola a pro vypodet se pouZije analytické vyjddfeni prvni
derivace této proloZené kiivky. PFi vypoétu koeficientit paraboly je vzhledem
k malym zméndm indexu lomu vhodné jako nezévisle proménnou briat nikoli
pEimo index lomu, ale jeho pFirtistek ve srovndni s indexem lomu vychoziho skla 7y .
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3. Vypocet soukadnic z(ny) a z(n})

Profily indexu lomu pro oba sméry polarizace svétla se vypocitaji ze vztahu (6).
V intervalu (ny, n)l) resp. (ny, ny) se pfedem zvoli dvé Fady pevnych hodnot
ny, nk, k=1,... M tak, Ze n; = np a nyy = ny. Tyto hodnoty se potom dosazuji
do rovnice (6), jejiz numericku integraci se ziskaji odpovidajici soufadnice z(nj
resp. z(n;). PFitom nulovy bod odpovidéd povrchu skla: z(n;) = z(nf) = 0.

4. Vypocet dvojlomu resp. mérného drdhového rozdilu a napéti

Dvojlom je rozdil indexti lomu pro dva vzdjemné kolmé sméry polarizace svétla:
X = aL — n'. Aby bylo moZno uré¢it prubéh veli¢iny X napti¢ difdzni vrstvickou,
tj. funkei X(z), je tfeba zndt hodnoty obou indexti lomu nt, n!l ve stejnych vzdale-
nostech od povrchu skla, tedy pro stejné hodnoty z. Vypodet soutadnic z(n})
popf. z(n}) podle predchoziho odstavce v8ak obecné nedavé totoiné hodnoty z
pro n} a my. Proto je tfeba vypocétené body wj(z) a mj(z) proloZit analytickymi
funkcemi. Dvojlom X se uréi z rozdilu téchto funkei.

1,529 Y T T T T
n F %y -
x
1527% x i
[ ] x
- [ x -
[ ] . xx
1525 | o2 ]
o X
- ‘.X -
.X
1523 | < -
oX
- X =
*%
».1521 ) . ~
R i 1 ] i 1
0 5 10 15 20 25 30
2(um)
| T T T 600
14000 + s(MPa)
X(nmer® o 4500
12000 - ° :
10000 |- °, 1400
. )
8000 + ° - 300
(-]
6000 |- °
° 4 200
4000 t °°°‘
° 4 100
2000 | °e 1"
1 ] ] [] °| O
0 5 10 15 20 25 30
z(um)

Obyr. 6. Vypoébteny profil indexu lomu, mérného drahového rozdilu a napéti tabulového skla Fourcault,

zpracovancho 24 hodin v roztaveném KNQOj; (8 obsahem CaQ) < 0,001 hmot. %,) o teploté 420 °C;

n — index lomu; z — vzddlenost od povrchu vzorku; X — mérny drdhovy rozdil; 0 — napéti; e resp.

x — hodnoty pro svétlo polarizované v rovin€ rovnobéiné s povrchem vzorkwu resp. v roviné kolmé
k povrchu vzorku.
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Meé¥eni trvaléhe napéti skel zpevnénych vyméneu tentw straterefraktemetrem

Nejvhodnéjsi je prolozit vypoétené body pomoci metody dil¢ich interpolaci:
ke kazdému bodu 7, (z) se uréi hodnoty nj se stejnou soufadnici z pomoci linedrni
interpolace ze dvou sousednich bodi takovych, Ze z(ni_;) < z(n)) < z(n}). Pokud
se pfi vypoctu soufadnic podle pFedchozih o odstavce zvoli dostatetné jemné délenti,
divéa vypocet dvojlomu metodou interpolaci uspokojivé hladkou kfivku. Mérny
drahovy rozdil v béZné uzivanych jednotkdch nm/cm se potom ziskd prostym
vynasobenim vypoéteného dvojlomu faktorem 107, hodnoty napéti dostaneme po

vydéleni mérného drahového rozdilu fotoelastickou konstantou B dotyéného skla.

Priklady uréovéani profili indexu lomu a mérného drahového rozdilu

Popisovany postup numerického vypodétu jsme zpracovali ve formé programu pro
samo¢inny po¢ita¢. Pouzili jsme stolni programovatelny kalkuldtor Hewlett-Pac-
kard 9810 s pFipojenym soufadnicovym zapisovatem. Pro vypotet soufadnic z(n}),
z(ni), jsme pFislusné intervaly indexu lomu (ny, n)) popf. (ny, ny) rozdélili na
20 &asti a pro vétSi pfesnost jsme v oblasti poédateéniho ohybu kiivek piidali
dal3i bod do poloviny diléiho intervalu (np = n,; n,).

Na obr. 6 je uveden vysledny vypoc¢teny profil indexti lomu mérného drahového
rozdilu a napéti pro tabulové sklo Fourcault, zpracované 24 hodin v ldzni roztave-
ného KNOj (s obsahem CaO =< 0,001 hmot. %) o teploté 420 °C.

Obr. 7 ukazuje moZnost vyuZiti stratorefraktometru ke sledovéni relaxace
dvojlomu a napéti v povrchové diftizni vrstvé skel zpevnénych iontovou vyménou.
V grafech na tomto obrazku jsou uvedeny: vysledny vypocteny profil indexu lomu,
mérného drahového rozdilu a napéti vzorku zpevnéného tabulového skla Foureault
z obr. 6, ktery byl po provedené iontové vyméné dodateéné vyhfivan 1 hodinu na
450 °C. Napéti na povrchu relaxovalo z pavodnich 524 MPa na 348 MPa, tj.
034 %.

Na obou obrézcich maji indexy lomu i napéti esovity prubéh, odpovidajici
difiznimu profilu koncentrace vyménénych iontit K+ ve skle. Na k¥ivce profilu na-
péti na obr. 7 se tésné pfed koncem kfivky objevilo malé zvinéni. Tyto nepfesnosti
na konci vypoétené kfivky profilu napéti se objevuji ve vice ptipadech, a to bud
ve formé uvedeného zvInéni, tj. ndhlého riistu napéti, nebo naopak nahlého poklesu
napéti, coz v obou ptipadech neodpovidd skuteénosti a znemoZiuje pFesné uréit
tloustku povrchové tlakové vrstvicky z profilu napéti. Je to zpusobeno tim, Ze
rozdily indext lomu nt — n” u konce kFivky jejich profila jsou velmi malé, takze
pEi uréovani téchto rozdila mohou snadno vzniknout relativné znaéné chyby,
promitajici se do vypo¢tu mérného drahového rozdilu a napéti.

Na obr. 8 jsou profily indexu lomu, mérného drahového rozdilu a napéti pro
okennt sklo Fourcault po provedené iontové vyméné Nat <« Ag*. (Vzorek skla
byl zpracovén v taveniné 98 hmot. % KNO; + 2 hmot. % AgNO; o teploté 450 °C
po 20 minut). Vzniklé napéti je ve srovnini s pfedchozim piikladem vymény
Na+ <> K+ pfiblizné 3 X mensi, zato v8ak zmény indexu lomu vice nez 7 X vétsi.
Tyto rozdily jsou zpusobeny menSim iontovym polomérem Ag* a jeho vySsi
diftznim koeficientem. Za stejnych podminek proto nadifunduje dougkla vétsi
mnoZstvi iontd st¥ibra ve srovnani s ionty K+, aviak vytvoiené napéti je mensi.
Dusledkem mensiho napéti je maly rozdil indext lomu nt — nll napfi¢ celou di-
fuzni vrstvickou. Proto pfi urovani profili napéti u tohoto typu iontové vymeény
je zhorSend pfesnost urCovéani profili napéti (viz ptiklad ve [21]). Dalsi priklady
vypottenych profili indexu lomu, mérného drahového rezdilu a napéti ve sklech
zpracovanych vymeénou iontu jsou v [21].
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Obr. 7. Vypolteny profil indexu lomu, mérného drdhového rozdilu a napéti vzorkw zpevnéného tabu-
lového skla Fourcault z obr. 6 po provedené relaxact vyh#dtim 1 hodinu na 450 °C; n — index lomu;
z — vzddlenost od povrchu vzorku; X — mérny drdhovy rozdil;, o — napéti; e resp. x — hodn oty
pro svétlo polarizované v roviné rovnobéiné s povrchem vzorku, resp. v roviné kolmé k povrchu vzorku.

Profily indextt lomu vychdzeji prakticky ve viech pfipadech iontové vymény
Nat «» K+i Nat «» Ag* jako hladké esovité k¥ivky, odpovidajici pfedpoklddanym
i publikovanym pribéhim iontové vymény. Urdeni tlousfky diftzni vrstviéky je
proto vhodnéjsi provadét z profila indexu lomu neZ z profili napéti.

Tloustka diftzni vrstvy uréend z profilu indexu lomu je v porovndni s hodnotami
ziskanymi jednoduchou metodou ze vztahu (4) v praméru o 6 wm mensi, tj. je
bliz8i hodnotdm stanovenym polarizaéné mikroskopickou metodou na p¥iénych
fezech vzorkem. Napéti na povrchu vypoétené z profilii indexti lomu je v pruméru
jen o 1 a% 2 9 vys88i neZ pfi jednodusdim stanoveni podle vztahu (2), tj. je vyssi
nez hodnoty stanovené polarizaénim mikroskopem na p¥fiénych fezech v praméru
v pomeéru 1 : 0,56.
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Obr. 8. Vypobteny profil indexu lomu, mérného dréhového rozdilu a napéti tabulového skla Fourcault,

zpracovancho 20 minut v taveniné 98 hmot. %, KNO3 + 2 hmot. %, AgNO; o teploté 450 °C; n — in-

dex lomu; z — vzddlenost od povrchu vzorku; X — mérny dréhovy rozdil; ¢ — napéti; e resp. x — hod-

noty pro svétlo polarizované v roviné rovnobéiné s povrchem vzorku, resp. v roviné kolmé k povrchw
vzorku.

ZAVER

Meéreni stratorefraktometrem umoziiuje nedestruktivni uréeni zdkladnich para-
metri povrechové difazni vrstvy skla zpracovaného iontovou vymeénou.

Z poctu a polohy interferenénich prouzku pro dva vzijemné kolmé sméry polari-
zace dopadajictho svétla je moZno jednoduchym zptisobem vypoéitat napéti na
povrchu a tloustku difizni vrstvy. Takto uréené hodnoty jsou vétsi nez p¥i pouziti
polariza¢né mikroskopické metody, tloustka vrstvy u vétSiny promeéfovanych
skel v pruméru o 4 pm, napéti v poméru 1 : 0,57.

Podrobnéjsim matematickym zpracovanim naméfenych hodnot, pro néz jsme
vypracovali numericky postup vypoétu, lze stanovit profil indexu lomu, dvojlomu
a napéti napki¢ povrchovou diftzni vrstvickou. Vypoétené profily indexu lomu
pomérné spolehlivé ukazuji tloustku difuzni vrstvy; profily napéti, resp. dvojlomu
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mohou byt v nékterych pFipadech ponékud zkreslené. Tloustka diftzni vrstvy
uréend z profilu indexu lomu je v porovnani s hodnotami ziskanymi jednoduchou
metodou — ze vztahu (4) — v praméru o 6 pm mensi, tj. je bliz8i hodnotdm stano-
venym polarizatné mikroskopickou metodou. Napéti na povrchu vypoétené z pro-
fila indexu lomu je v praméru o 1 aZ 2 9 vyssi nez pfi jednodussim stanoveni podle
vztahu (2), tj. tzn. je vyssi nez hodnoty, stanovené polarizaénim mikroskopem na
pfiénych fezech, v poméru 1 : 0,56.
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UB3MEPEITHE ITOCTOHHHOI'O HANPHKEIINE CTERO,
NIIPOUHEHHBIX MOHNHBIM OBMEHOM € ITOMOILbIO
CTPATOPE®PARKTOMETPA

Bora;iumup HoBoTHBI

Focydapemeennslit HaYuHo-UCCALOOBAMERLCKILE UHCMIUMYM CMERIA,
501 92 I'padey Kpaaoee

B cratne 0000utaeTcs ONBIT, MOJYYEHHLLH ABTOPOM MPU H3MCPEHME 1IADAMETPOB CTEKOJI,
00paboOTaHHLIX HOHHBIM OOMCHOM ¢ TOMOIIBLIO cTpaTopefpakToMeTrpa. llociie KpaTkoro
OMUCAHUA MPUMEHACMOro npudopa H crocola H3MCPEHHA cIIeyeT OITHCcAaHHE HCCIIOIKHOIO
MCTO/|d OITpejleJIeHU sl TOCTOAHHOI0 HAIIPSAYKCHUA It TO.THIHHBL TOBEPXHOCTHOIO ;(HpPYy3noH-
HOI'o c¢.10A. 13 jlaJipHeiinleil yacTH aBTOPOM M3araeTcsl ¢lIOcO® pacueTa mpoguiIed moka-
3aTciiA MPe’IOM.IeHHA, ;IBOHHOIO MPeJIOMJICHHA, Y/eJHbHOH DPAa3HOCTH HVTH W HOCTOAHHOIO
HATMIPAKCHHs B JIOBEPXHOCTHOM ;1MQPY3UOHHOM c¢itoe u npuBojATcs npumepni. [Tpeusy-
IeCTBO (TpaTOpepaKTOMETPA 3aKIIIOYACTC B TOM, UYTO M3MepeHH$i MOKHO [TPOBOJIHTH,
B OT/HYHe OT OOBIKHOBEHHOI'O II0JIAPOMHKDPOCKOMHYECKOI'0 METO/l, Ha le/InX, Hepaspe-
3aHHLIX ofpasiax Jodoro pasmepa.

Pue. 1. Cmpamopegparmomemp, useomoeaenmniii gupmoic Saint-Gobain.

Puc. 2. Cxema cupanopepparmosmempa;, Z — pmymuaa aamna, C — rondencop, F - mo-
Hoxpomamuneckue guavmpst 048 3 daur coans: 463 na, 546 na u 577 um, S - wean,
P — 2 noaspusamopa, H — npuama, N — nenpospaunniit caoit, S — o6pasey,

L —- somaman mpy6a, Oy — o6vexmue, M — szepraao. O; — okyaap ¢ Mukposempu-
UOCRKIUM BUHINOM.
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Puc. 3. Pacnpocmpanenue ceema nogeprHOCMHbLM CAOEM CMEKAA, 06pAGOMAIHbIN UOHHbIM
obmeiom, npu uamepenuu ¢ nomowslo cmpamopedpa momempa: S —- o6pazey
cmexaa, 06pabomanHo20 UOHHBLM 0OMEHOM; Ui, Uz, Uy — npedeabHbLe Y2rbl 0MOEAbHBLL
naockocmed noseprHocnmHoz0 OuP@yauonnozo CAoA: 21, Z2, 23 — PACCINOAHUP 0MmOeab-
Hblx naockocmeti Ou@Pyauonnozo caos om noseprrocmu o6 pasya.

Puc. 4. Cremamuneckoe uzobpaxcenue unmep@epeHyuoHHblT NOAOC 6 NOAE 3PEHUSR CIMPAMO-
pedpakmomempa u onpedeserue Um COOMBEMCEYIOUIUT NOKAIAMEALU NPEAOMACHUA:

Ny — NOKa3amead NPEAOMACHUAR BHYMPEHHUT Ca0e¢ cmekaa, 20e nporodun obmex
uoramu; a, b... p — paccmoarnue memdy 0anHOl n0A0CON U NOROCOL 6blCUWE20 NO-
padka 6 Oeaenusxr wkaav mukpomempa; 1, 2, 3...N — unmepgpepenyuonnoii

nopsadok noaocwt.

Puc. 5. I'paguuecroe guipancenue gynryuu m (n) 018 ceema, noaLpu3osarnHozo ¢ napatesdb-
HOUl NAOCKOCIMU U € NAOCKOCMU, NEPREHOURYAADHOLe K nogeprrocmu obpasya. Ycma-
HogaeHUue nposoduru Ha o6pasye aucmogozo cmekaa Fourcault, o6pabomarnozo ¢ cpede
KNO; (c codepacarues CaO < 0,001 % no secy) npu memnepamype 420 °C go epemn
CYMok. m — urmepPeperyuoHHblll NoPpAOOK NOAOCH. N — NOKA3AMEAL NPPAOMACHUR,
o UAU T — GeAUNUHbL 0AA C8EMA, NOAAPUIVEAHHO20 6 NAOCKOCMU NAPAAAEALHOUL C RO~
6epTHOCMbIO 00 pA3YA, UAL 8 NAOCKOCMLU, NePNeHOUKYAAPHOU K noseprHocmu 06paaya.

Pur. 6. Pacuumannwiii npouav nokazameas npesomaenus, yoeabHoli pasnocmu nymu u Ha-
npamcenun aucmogoeo cmeraa Fourcault, o6pabomannoeo cymku ¢ pacnaagaennom
HNO; (c codeprcanuem CaO < 0,001 9% no eecy) memnepamypoii 420 °C: n — noxa-
3ameav NPEAOMAEHUA, T — DACCIMOAHUE OM noseprrocmu o6paaya, r --- YyoesbHas
pasnocmov nymu, ¢ — HANPANCEHUS, ® UAL T — GEAUMUHB 0AR C6EMA, NOAAPUIOCAH-
H020 6 NAOCKOCMU NAPAAAEALROLL ¢ NOBEPTHOCMBIO 06pAYA ULU ¢ RAOCKOCMU NEPREH-
Jukyasaproli K noseprnocmu o6pasya.

Puc.7. Pacuumannnii npopunv noxazameas npeaomaenus, yoeavHod paanocmu nymu
U HanpAamceHus obpazya ynpounenHozo aucnioeoco cmeraa Fourcault us puc. 6
nocae npogedennoil peaarcayuu nazpesom 1 waca do 450° C: n — nokazamead
npenoOMAEHUR, Z — PACCMOAKIE Oom nogeprHocmu 06pasya, X — yodeavi&a pazrocmb
nymu, 6 — Hanpascernue, e UAU T — GEAUUUHb O0AR c6EMA, NOAAPUIVEAHHOZO
8 NAOCKOCMU NAPAALeAdHOU ¢ nogeprHoCcMbIO 06pA3YA UAU 8 NAOCKOCNIIL NEPNEH-
dukyaaprolt Kk nogeprrocmu obpasya.

Puc. 8. Pacuumannbiii npoune nokazamess npeaomaeHus, YOeabHoll paanocmu nymu i Ha-
NPARIEHUL AuUCmoeoz0 cmeraa Fourcault, o6pabomanrnozo 20 mun. ¢ pacnaase 98 %,
no secy KNOs + 2 % nosecy AgNOs memnepamypoii 460 °C: n — nokazameasv
npeaoMaEHUR, I — paccnieanue om nogeprrocmu obpasya, X — yodeabras paznocms
nymu, ¢ — NARDRAICEHUE, ® UAU T -— CEAUNUHB JAL CCEMA, NOAAPUIOEAHHOZ0 8 NAOC-
EOCMU NApAAAeAbHOI ¢ NOGEPTHOCMLIO 06paA3YA, UAU & NAOCKOCMU Nepneiduryirap-
Holt K nogeprrocmu o6pasyd.

MEASURING THE PERMANENT STRESS WITH THE USE OF THE
STRATOREFRACTOMETER IN GLASSES TOUGHENED BY ION EXCHANGE

Vladimir Novotny

State (Glass Research Institute, 501 92 Hradec Krdlové

The article summarizes experience with measuring the characteristics of glasses treated by
ion exchange, by means of the stratorefractometer. The instrument employed and the measuring
procedure are briefly described together with a simple method for determining the permanent
stress and the thickness of the surface diffusion layer. An account is then given of the calculation
of refractive index profiles, those of the birefringence, the specific path difference and the perma-
nent stress in the surface diffusion layer, and examples are given. The stratorefractometer has
the advantage of allowing the measurements to be carried out on complete uncut specimens of
arbitrary size, in contrast to the standard polarization-microscopic method.

Fig. 1. The stratorefractometer made by Saint-Gobain.

Fig. 2. Schematic diagram of the stratorefractometer; Z — mercury discharge lamp, C — condensor,
F — monochromatic filters for 3 wavelengths: 436 mm, 546 mm adn 577 mm, S — slot,
P — 2 polarizers, H — prism, N — opague layer, S — specimen, L — telescope, O, — lens,
M — marror, O, — eyepiece with micrometric screw.
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Fig. 3. Light propagation through the glass surface layer treated by ton echange during stratorefracto-
metric measurement; S — glass specimen treated by ion exchange, u, uz, w3 — limit angles
of the individual planes of the surface diffusion layer; z,, 23, 23 — distances of the individual
diffusion layer planes from the spectmen surface.

Fig. 4. Schematic representation of the interference lines in the refractometer field of vision and
determination of the appropriate refractive indices; ny — refractive index of the inner glass
layers where no ion exchange has taken place; a. b ... p — distance between the given line and
that of the highest order in the micrometer scale divisions; 1, 2, 3 .... N — interference order
of the line.

Fig. 5. Graphic representation of the m(n) function for light polarized in a plane parallel with, and
a plane perpendicular to, the sample surface. Determined on a Fourcault sheet glass specimen
treated in KNO; bath (containing CaO < 0.001 wt. %) at 420 °C for 24 hrs. m — interference
order of the line; n — refractive index; o resp. x — values for light polarized in a plane parallel
with the specimen surface, or in a plane perpendicular to the specimen surface.

Fig. 6. Calculated profile of refractive index, specific path difference and stress in Fourcault sheet
glass treated by immersion in molten KNO; for 24 hours at 420 °C (containing < 0.001 wt.
% Ca0); n — refractive index; z — distance from the specimen surface; X — specific path
difference; o — stress; e or x — values for light polarized in the plane parallel with the spe-
cimen surface, or in a plane perpendicular to the specimen surface, respectively.

Fig. 7. Calculated profile of refractive index, specific path difference and stress in the specimen of
toughened Fourcault sheet glass from Fig. 6 after relaxation by heating at 450 °C for 1 hour,
n — refractive index; z — distance from the spectmen surface; X — specific path difference;
G — stress, e or x — values for light parized in the plane parallel to the specimen surface,
or tn a plane perpendicular to the specimen surface, respectively.

Fig. 8. Calculated profile of the refractive index, specific path difference and stress in the Fourcault
sheet glass, treated for 20 minutes in a melt of 98 wt. % KNO; + 2 wt. %, AgNO; at 450 °C;
n — refractive tndex; z — distance from the specimen surface; X — specific path difference,
G — stress; e or x — values for light polarized in a plane parallel with the specimen surface
or tn a plane perpendicular to the specimen surface, respectively.

ZALOZENA EVROPSKA KERAMICKA SPOLECNOST. V r. 1988 byla ustavena
Evropské keramické spolegnost (ECerS) za idasti keramickych spole&nosti Belgie, Francie, NS R,
Holandska, Itélie, Portugalska, Span&lska, Velké Britanie a Svédska, otekéva se pFipojeni Jugo-
slavie a Norska. Jeji sidlo je v Holandsku, prvnim prezidentem je prof. Metselaar z Holandska.
Spoleénost mé podporovat studium keramiky, jeji rozvoj, planovéani konferenci a setkani v Ev-
ropé&. Prvni kongres ECerS se bude konat v kv&tnu 1989 v holandském Maastrichtu. Kratce po
vzniku ECerS byla rozpu$téna Association Européenne Céramique zaloZend pred 30 lety, ktera
viak v poslednich letech prakticky nefungovala.

(Industrial Ceramics 8, 1988, &. 2, 92; Keram. Zeitschrift 40, 1988, &. 10, 804)
Douskovd

NOVE WHISKERY FIRMY VISTA CHEMICAL. Firma Vista Chemical (Houston,
Tex.) zadala prodavat vysoce &isté monokrystalické whiskery z alfa-aluminy pod obchodnim
nazvem Catapal XW alumina. Whiskery maji pramér 0,5—30 mikrometrd, vyrobky s whiskery
vydrzi 1650 °C po dobu 2 h bez zmény krystaliénosti a s hladkymi povrchy. Pouzivaji se v kom-
pozitech s kovovou, keramickou nebo polymerni matrici pro otéruvzdorné dily, Fezné nastroje
a biokeramiku.

(Industrial Ceramics 8, 1988, &. 2, 110)
Douskova

NOVY KOMPOZITNI MATERIAL FIRMY TOSHIBA CERAMICS. Toshiba
Ceramics vyvinula zcela novy vyrobni postup, ktery ji umozni vyrabé&t ,,Alquartz’* — originélni,
extrémné tuhy kompozitni materidl slozény z korundu a hliniku. Je vynechén sekundérni proces
miseni kovu a vyztuzujiciho materialu, predchézi se problémum pii spojovani obou materidlu,
spojenim piednosti korundu a hliniku se pfedchazi praskani keramiky a deformacim kovu, novy
material se 1épe opracovéava neZ keramika. MoZnosti vyuziti: ventily, loziska a dali &asti vysta-
vené velkému otéru, konstrukéni material.

(Toshiba Ceramics News, 1988, &. 13)
Douskovd
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