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NORMA BRANZOWA
BN-84
Szkio

SZKLO Metody badan 6803-02

BADANIA Pomiar elektrycznej opornosci Zamiast
wiasciwej objetosciowej BN-675808-02

w podwyiszonych temperaturach Grupa katalogowa 0819
1. WSTEP b) Autotransformator lub programator do sterowa-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiot‘eym normy jest po-

miar elektrycznej opornoséci wlasciwej objgtosciowej

szkia (p,) w zakresie temperatur od 120°C do (1,-50)°C
oraz dewitryfikatow w zakresie od 120°C do 600°C
i oznaczenie temperatury #;100.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Metoda
pomiaru powinna by¢ stosowana w kontroli szkiet i de-
witryfikatéw. Metoda nie moze by¢ stosowana do szkiet
ulegajacych krystalizacji w warunkach badania, szkla
piankowego oraz widékien szklanych.

1.3. Okresflenia
1.3.1. elektryczna oporno$é wlasciwa objetosciowa ma-

teriatu (p,) — opor elektryczny probki o przekroju

1 cm? i dlugoéci 1 cm. Jednostka elektrycznej opornos-
‘ci whadciwej jest () - cm.

1.3.2. temperatura #,100 — temperatura, w ktdrej
elektryczna oporno$é wiasciwa objgtosciowa szkla lub
dewitryfikatu wynosi 108 Q-cm (100 M} -cm) (poje-
cie stosowane w technologii szkia).

1.3.3. temperatura przemiany () — temperatura od-
powiadajgca lepkosci 10'** dPas.

2. METODA POMIARU

2.1. Zasada metody. Metoda polega na oznaczaniu
oporu elektrycznego (Ry) probki w zaleznosci od tem-
peratury, wyliczeniu elektrycznej oporno$ci wiasciwe;
(py) i sporzadzeniu wykresu zaleznosci logarytmu tej
opornosci (Ig p.) od odwrotnosci temperatury bezwzgle-
dnej (1/7).

W zakresie temperatur pomiaru wykres zaleznosci
lgp, = f (1/7) ma charakter liniowy. Temperaturg #,100
odczytaé nalezy w °C z wykresu.

2.2. Aparatura i przyrzady |

a) Piec elektryczny oporowy o temperaturze znamio-
nowej 700°C i wewngtrznych wymiarach przestrzeni
grzejnej odpowiednich do wielkosci uchwytu prébki.
W obszarze umieszczenia probki maksymalna réznica
temperatur nie moze przekracza¢ +3°C.

nia wzrostu temperatury pieca.

c) Uchwyt prébki — przykladowy schemat podano
na rys. 1. Uchwyt powinien zapewnia¢ dobre umoco-
wanie probki, elektrod doprowadzajgcych oraz przy-
rzadu do pomiaru temperatury. W podanym schemacie
probka sklada si¢ z dwoéch plytek.
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Rys. 1. Przyktadowy schemat uchwytu probki.
1 — prébka (dwie plytki), 2 — elektrody doprowadzajace, 3 — rurki
izolacyjne, 4 — izolatory dociskowe, 5 — przyrzad do pomiaru tem-
peratury, 6 — sprezyna dociskowa

Elektrody doprowadzajace powinny by¢ wykonane
z metalu dobrze przewodzacego prad, zapewniajacego
dobry kontakt elektryczny z powierzchnia probki w wa-
runkach pomiaru, dlatego najbardziej wskazane s me-
tale szlachetne. Elektrody doprowadzajace powinny by¢
dociéniete do prébek z sita okoto 10 N.

Zgtoszona przez Instytut Szkta i Ceramiki
Ustanowiona przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 5 stycznia 1984 r.
jako norma obowiazujaca od dnia 1 stycznia 1985 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 4/1984 poz. 7)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJUNE , ALFA" 1984.

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,60 Nakf. 1600 + 55 Zam. 825/84

Cena zt 12,00




2 : ‘ - BN-84/6803-02

Nalezy stosowal nastepujace przyrzady do pomlaru
temperatury:

— termoelement NiCr-Ni, polaczony ze wskaZnikiem
o klasie dokiadnosci nie gorszej niz 0,5,

— termometr rteciowy do 600°C.

Termoelement lub termometr powinien by¢ tak
umieszczony, aby spoina lub zbiorniczek z rtg¢cig znaj-
dowal si¢ blisko bocznej pow1erzchm prébki, nie doty-
kajac jej.

Konstrukcja uchwytu powinna zapewniaé opdr izo-
lacji wiekszy niz 3-10' w temperaturze 600°C.

d) Miernik duzych opornosci (teraomomierz lub me-
gaomomierz o zakresie pomiarowym 10¢ <+ 10'° (o klasie
doktadnosci 2,5).

e) Przetacznik do zmiany kierunku pradu ptynacego
przez probke oraz do wylaczania miernika opornosci.

f) Mikromierz z podziatkag 0,01 mm.

g) Suwmiarka z podziatka 0,1 mm.

h) Lupa S5x.

Schemat ukladu pomiarowego — wg rys. 2.
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Rys. 2. Schemat ukladu pomiarowego
! — miernik duzych opornoéci (megaomomierz), 2 — regulator tem-
peratury pieca, 3 — przelacznik pradu, 4 — wskaZnik temperatury,
5 — termoelement, 6 — prébka badanego szkta, 7 — piec, 8 — ele-
ment grzejny pieca

2.3. Przygotowanie proébek :

2.3.1. Wykonanie probek. Prébki do badan powinny
mie¢ postaé¢ ptytek o grubosci 2 +5 mm i powierzchni
podstawy min 300 mm?, Plytki powinny mie¢ regularny
ksztalt, np. kota lub kwadratu. Plaskoréwnolegtos$¢ nie
powinna by¢ gorsza niz 0,05 mm. Prébki nie powinny
mie¢ naprg¢zen oraz widocznych wad masy szklanej. Po-
wierzchnie probek powinny by¢ gladko szlifowane lub
polerowane.

Liczba plytek (2 lub 4) zalezy od rozwigzania kon-
strukcyjnego uchwytu.

2.3.2. Nanoszenie elektrod wiasciwych. Na obydwie
podstawy plytki nanosi si¢ przewodzace prad elektrody
wlasciwe. Elektrody naniesione na przeciwlegle po-
wierzchnie plytek powinny si¢ pokrywac i mieé regular-
ny ksztalt. Elektrody wiasciwe nalezy wykona¢ z metali
szlachetnych metoda wypalania past koloidalnych lub
metodg naparowywania w prézni. Dopuszcza si¢ sto-
sowanie grafitu koloidalnego przy pomiarach w tempe-
raturach do 400°C.

Probki do badan nalezy oczysci¢ alkoholem etylo-
wym i suszyé w powietrzu w temperaturze 15+35°C
w ciggu 2-+3 min. W przypadku stosowania past, po-
wierzchnie prébki nalezy pokry¢ rownomierng warstwa

- pasty, a nastepnie suszy¢ w ciggu 2+3 h w powietrzu

(15+35°C) lub w suszarce w temperaturze 50 +80°C.
Po wysuszeniu pasty probki nalezy wypala¢. Tempera-
tura wypalania zalezy od rodzaju stosowanej pasty,
nie powinna byé jednak wyzsza niz 7,, W przypadku
naparowywania metali, nalezy przed naparowywaniem
ostoni¢ powierzchnie boczne prébek i wykonywac ope-
racje technologiczne zgodnie z instrukcjami obstugi za-
stosowanego typu aparatury, przy czym maksymaina
temperatura nie powinna réwniez przekracza¢ wartosci
t, badanego szkla. '

Studzenie prébki w kazdym przypadku powinno by¢
prowadzone tak, aby w szkle nie powstaly napr¢zenia
trwale. ‘

Grubo$é elektrod wiasciwych powinna byé réwno-
mierna, bez prze§witow widocznych przez lupg 5X,

Odlegloéé elektrody wilasciwej od krawedzi prébki
powinna byé = 3 mm. Dopuszcza si¢ nanoszenie elek-
trod wilasciwych na calg powierzchni¢ podstaw ptytki,
pod warunkiem wypolerowania bocznych powierzchni
plytki.

Stosunek $rednicy lub przekatnej elektrody wiasciwe;j
do gruboéci prébki powinien wynosié 4:15.

2.4. Wykonanie pomiaru. Do pomiaru pobiera si¢
2 probki wykenane zgodnie z 2.3.1. Za pomocg mikro-
mierza mierzy si¢ grubo$é probki posrodku 1 w 4 sy-
metrycznie rozmieszczonych punktach plaszczyzny
probki. Za wynik przyjmuje si¢ Srednig arytmctyczn4
wszystkich 5 pomiardow.

Po naniesieniu elektrod wiasciwych, zgodnie z 2.3.2,
mierzy si¢ ich wielko§é ($rednic¢ lub bok z doklad-
nosciag do 0,5 mm) i oblicza powierzchni¢. Prébki za-
‘mocowuje si¢ w uchwycie i umieszcza w piecu elek-
trycznym, a nast¢gpnie podigcza si¢ ukltad pomiarowy
oporu elektrycznego prébki. Piec wiacza si¢ 1 ogrzewa
z predkoscia nie wigkszg niz 2 K/min. Pomiar oporu
elektrycznego probki rozpoczyna si¢ po osiagnigciu
120°C i rejstruje co 10°C. Mierzac op6r elektryczny
(R.) nalezy przylozy¢ napigcie stale pomiarowe o war-
tosci 100, 250 lub 500 V.

W kazdej temperaturze wykonuje si¢ odczyt oporu
przy obu kierunkach przeplywu pradu.

Wyniki odczytéw nie powinny roznié si¢ wigcej niz
o 2%. '

Pomiary mozna zakonczyé w temperaturze odpowia-
jacej elektrycznej opornosci wlasciwej (p,)=10" Q-cm.

Mozna wykonywal pomiary takze przy malejace)
temperaturze. Nalezy woéwczas ogrzaé probke do tem-
peratury odpowiadajacej elektrycznej opornosci whasci-

wej (pv) = 107 Q-cm i po 30 min utrzymywania jej,

obniza¢ temperature z zadang prgdkoscig (2 K/min).
Pomiar mozna zakoficzyé w temperaturze odpowia-
dajacej elektrycznej opornosci wiasciwej (p,)=10° {} - cm.
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2.5. Opracowanie wynikéw pomiaru. Elektryczng
opornos¢ wiasciwg. (py) w kazdej temperturze okresla
si¢ w () cm, wg wzoru

p=RoT W
w ktorym:
" R, — zmierzony opér, Q,
S — powierzchnia elektrody wiasciwej, c:m2
! — grubos¢ prébki, cm.
W przypadku stosowania uchwytu wg 2.2 c) elek-
tryczng oporno$é wlasciwa (pv) w kazdej temperaturze
okrefla si¢, w {}-cm, wg wzoru

l]"Sz + lz‘Sl
pv = Ry - (2)
Lo b

w ktorym: 2
S, 82 — pownerzchma elektrod wiasciwych (cmz)
'mierzone po jednej stronie kazdej plytki,
11, I — grubo$¢ ptytek, cm.
Po obliczeniu wartosci p, sporzadza si¢ wykres za-
leznodci 1g py, = f (I/T), w ktérym T — temperatura
bezwzgl¢dna, w kelwinach. Dla otrzymania dostateczne;j

doktadnodci wynikdw pomiaréw przyjmuje si¢ podzial- -

ke 1 cm odpowiadawiacg 1/T = 0,02 - 1073 na osi odcie-
tych oraz lg p, = 0,2 na osi rzgdnych. Zalezno$¢ ta po-
winna by¢ liniowa. Jezeli odchyltka punktéw od prostej
przekracza 0,1 lg p, pomiar nalezy powtorzy¢.

Dla ufatwienia odczytu wynikoéw z wykresu zaleca sig¢
umieszczenie pomocniczej osi temperatur, w °C. Przy-
ktad wykresu podano na rys. 3.

g pv
83t

70

'Z wykresu lg p, = f(1/T) nalezy odczytaé temperatu-
re 1100 odpowiadajacg lg p, = 8, podajac wynik w °C.
Wykonuje si¢ 2 pomiary.

“Oznaczona warto$¢ 1,100 z dwéch pomiaré6w nie po-
winna réznié si¢ wigcej niz o 5°C. Z tego samego wy-
kresu mozna wyznaczy( temperatury odpowiadajace
innym wartoéciom lg p, w zakresie zmierzonych war-
tosci.

Elektryczna oporno$¢ wlasciwa (p,) w przedziale od
120°C do temperatury przemiany (Z;) mozna obliczy¢
takze wg wzoru Rascha i Hinrichsena:

B |
lgp, = A + — 3
gp T 3)

w ktérym:

A, B — stale materiahu,

T — temperatura bezwzgledna, K.

Stale materialu 4 i B mozna wyliczy¢ ze zmierzonych
wartosci, stosujac metode¢ liniowej regresji w uktadzie
wspotrzednych lg p,, 1/T.

2.6. Protokét pomiaru. Protokél pomiaru powinien
zawieral nastgpujagce dane:

— opis badanej prébki (producent materiatu, nazwa
materiatu, grudbos$¢ probki, wymiary i rodzaj materiatu
elektrod wlasciwych),

— opis stosowanego uktadu pomiarowego,

— warto$¢ napigcia pomiarowego,

— szczegbOtowe wyniki pomiaru (tablica wg zalgcz-
nika),

— ocen¢ wynikOw pomiaru,

— numer niniejszej normy,

— miejsce i datg badania,

220 275 270

205 200 —1r0k)

780 w20

210

7220t  ——(%)

Rys. 3. Wykres zaleinosci lg p, = (/7
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Zalacznik
Informacje dodatkowe



Zalagcznik do
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' ZALACZNIK
TABLICA WYNIKOW POMIARU
Data i miejsce pomiaru: Opis probek:
: grubo$é prébek (ecm): /i . . . oL oL L L BB o wown mwa s a4
Wymiary elektrod wiasciwych (cm):
Powierzchnia elektrod wiasciwych (cm?)
S1 B EEEEEE S B e T B R B RS
Materiat elektrod wiasciwych:
warto$¢ napiecia pomiarowego . . . . . .. .. e e e e e e s .
Badany materiat:
— ProdUCENL: . . . . . i . e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e
— nazwa Materiallu: . . . . . e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e
S Qpor K Opornoéé wiasciwa (pov)
Lp. 10 Q- cm Ig pv
¥ °C K — MO 0 s
T
/
INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ -— Instytut Szkia i Ceramiki.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-63/6803-02

a) zmieniono zakres temperatur pomiaru,

b) wprowadzono symbolike i zapis 1100 (zgodnie z CT C3B)

¢) zmieniono wymiary probek,

d) wprowadzono opis sposobu nanoszenia elektrod wlasciwych
na prébki,

€) zmieniono kontrolg grubosci prébki,

f) zmieniono prgdkoéé podnoszenia temperatury w piecu,

g) okre$lono dopuszczalng réznice odczytéw R, dla obu-kierun-
kéw przeplywu pradu,

h) wprowadzono moziliwo$¢ wykonywania pomiaru podczas
spadku temperatury,

i) podano og6lny wzor na obliczanie p,, okreSlono dopuszczalng
odchytke lg p. oraz podano dopuszczalng réznice dwéch oznaczen
1100, i

j) wprowadzono obliczanie lg p, wg Rascha i Hinrichsena,

k) zmieniono skale wykresu zaleznosci Ig p, = f(1/7T).

3. Normy zagraniczne

RWPG CT C3B 2053-79 Crexno. Metona onpefesieHHs YAENLHOrO
06eeMHOT0 3NIEKTPHYECKOTO CONPOTHBICHHA IPH NMOBLILIEHHbI
TeMIepaTypax

CSRS CSN 70 0537 Sklo. Metoda stanoveni mérného obejmowdho
elektrického odporu pti z¥ySenych teplotich

CSRS CSN 34 6460 Skuiky elektroizlacnych materialov. Elektricky
odpor pri jednosmernym napati

_ RFN DIN 52326 Bestimmung des spezifischen elektrischen Durch-
gangwiderstandes ' )

NRD TGL 94-06006 Priifung von Glas. Bestimmung der £100
Temperatur

USA ASTM C 657-78 Standart Test Method for d—
vity of Glass

Volume Resisti-

4. Autorzy projektu mormy — dr inz. Krystyna Szwejda, mgr
inz. Irena Bugajska. '
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