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1. WSTEP
\' 1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg meto-
dy oznaczania chemicznej odporno$ci powierzchni
1 masy szkla optycznego na dzialanie roztworéw kwas-
nych. Norma obejmuje nast¢pujgce metody:

a) metod¢ badania odpornosci powierzchni szkta op-
tycznego na dzialanie roztworu 0,5N kwasu azotowego,

b) metod¢ odpornosci powierzchni szkla optycznego
na dziatanie roztworu kwasnego o pH = 5.6,

- ¢) metod¢ badania odp(’)mos’ci masy szklanej na
_dziaianie roztworu 0,IN kwasu azotowego.

1.2, Zakres stosowania normy. Metode badania od-
porno$ci powierzchni szkla optycznego na dziatanie
roztworu 0,5N kwasu azotowego stosuje si¢ do okres-
lenia kategorii odpornosci powierzchni szkla, natomiast
metodg przy uzyciu roztworu kwasnego o pH = 5,6 —
do okreslenia klasy odpornosci dla szkiet 5 kategorii
okreslonej wg [.1a).

Metode badania cdpornosci masy szklanej na dza-
tanie roztweru 0,IN kwasu azotowego stosuje sie dla
wszystkich szkle{ optycznych.

2. METODY BADAN

2.1. Metoda badania odpornosci szkla optycznego na -

dziatanie 0,5N kwasu azotowego
2.1.1. Zasada metody. Badanie ipolega na okre$leniu
czasu potrzebnego do utworzenia si¢ na powierzchni
szkta pod wplywem dzialania 0,5N kwasu azotowego
plamy interferencyjnej o barwie czarno-niebieskiej, gru-
bosci okoto 0,1 pm, pochodzacej z rozkladu szkia.
2.1.2. Aparatura i przyrzady
a) Zlewka pojemnoscl okoto 1 dm?’.
b) Mieszadto. )
- ¢) Termometr o zakresi¢ pomiarowym (0 <+ 100) °C,
- z dziatkg elementarng 0,5 °C.
" 2.1.3. Odczynmkl i roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a., roztwér 0,5N.
by ‘Mieszanina 90 % etcru naftowego-(frakcja 40 +
70 °C) i 10 % bezwodnego alkoholu etylowego'

2.1.4. Pobieranie prébki. Pobraé¢ 5 sztuk prostopadto-
sciennych probek z wytopu. Prébki powinny mieé jedng
plaszczyzng wypolerowana, o powierzchni nie mniejszej
niz 1 cm?; czysto$é powierzchni wypolerowanej — klasa
PIV wg BN-64/5510-01.

Cze¢stotliwos¢  pobierania probek\ — wg BN-76/
6862-06.

2.1.5. Przygotowanie probki do badania. Badaniu na-
lezy poddac Swiezo wypolerowane probki, oczyszczone
mieszaning eteru naftowego i alkoholu etylowego.

2.1.6. Wykonanie oznaczania. Przygotowane do bada-
nia probki nalezy wlozyé do zlewki tak, aby kwas mogt
swobodnie optywaé powierzchnie polerowane probek.
Zala¢ probki 05N roztworem kwasu azotowego, uru-
chomié¢ mieszadlo 1 miesza¢ kwas utrzymujac w czasie
badania predko$é obrotowg mieszadla (5 +8) rad/min
i temperaturg (18 +20) °C. Po uptywie 0,1 h nalezy wy-

jac¢ jedng probke, optuka¢ wodg destylowang i wytrzeé

do sucha czysta §ciereczka. W $wietle odbitym spraw-
dzi¢ nieuzbrojonym okiem, czy na powierzchni polero-
wanej probki nie powstala plama czarno-niebieska.

W przypadku stwierdzenia przy przegladzie powsta-
nia plamy, badanie nalezy zakonczyc. ‘

W przypadku gdy przy przegladzie plama nie powsta-
ta, nastgpne prébki nalezy wyjmowac kolejno po czasie
wg BN-76/6862-06 tabl. 13.

2.1.7. Ocena wynikéw badania. W zaleznosdci od cza-
su, w ktorym pojawita si¢ plama, nalezy zaliczy¢ szkio

do odpowiedniej kategorii odpornosci chemicznej wg

BN-76/6862-06. W przypadku zaliczenia szkta do kate-

gorii 5, nalezy je podda¢ badaniu wg 2.2.

2.2. Metoda badania odpornosci powierzchni szkla op-
tycznego na dzialanie roztworu kwasnego o pH = 5,6

2.2,1. Zasada metody. Badanie polega na okresleniu
czasu . potrzebnego do utworzenia si¢ na powierzchni
szkta, pod wplywerh dzialania roztworu kwasénego
o pH = 5,6, plamy interferencyjnej o barwie czarno-
-niebieskie} o grubosci okoto 0,1 um, pochodzacej
z rozkladu szkia.

Zgtoszona przez Centralne Laboratorium Optyki
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Z;ednoczema Przemystu Sprzetu Optycznego i Medycznego dnia 30 grudnia 1981 r,
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2.2.2. Aparatura i przyrzady

a) Zlewka pojemnosci 1 dm’.

b) Mieszadto.

c¢) Kolby pomiarowe pojemnosci 1 dm*® — 2 sztuki.

d) Cylindry pomiarowe pojemnosci 1 dm?.

¢) Termometr o zakresie pomiarowym (0 = 100) °C
z dziatkg elementarng 0,5 °C.

2.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy lodowaty cz.d.a. (CH3COOH).

b) Octan sodowy uwodniony cz.d.a. (CH3COONa-
‘8H,0).

¢) Mieszanina 90 % eteru naftowego (frakcja 40 +
70 °C) 1 10 % bezwodnego alkoholu etylowego.

2.2.4. Pobieranie prébek. Pobra¢ 3 sztuki probek
z wytopu. Wykonanie probek i czgstotliwosé pobierania
— wg 2.14.

2.2.5. Przygotowanie prébek — wg 2.1.5.

2.2.6. Przygotowanie roztworu o pH = 5,6

a) Przygotowanie 0,2M roztworu kwasu octowego:
11,5 cm® kwasu octowego wlaé¢ do kolby pojemnosci
1 dm?, zalaé¢ woda destvlowana do kreski, wymieszad.

b) Przygotowanie (,2M roztworu octanu sodowego:
27,199 g octanu sodowego uwodnionego rozpuscié
w okoto 0,5 dm’ wody destylowanej, nast¢pnie uzupel-
ni¢ woda destylowang do kreski.

c) Przygotowanie roztworu o pH = 5,6: zmieszaé
1,9 cm? roztworu 0,2M kwasu octowego i 18,1 cm? roz-
tworu 0,2M octanu sodowego.

2.2.7. Wykonanie oznaczania. Ulozyé probk1 w zlewce

w sposob podany w 2.1.6, zala¢ roztworem o pH = 5,6

i uruchomi¢ mieszadto.

Pre¢dkos¢ obrotéw miaszadia i temperatura — wg
2.1.6. Po uptywie 0,1 h nalezy wyjaé jedna. prébke,
opluka¢ wodg destylowang 1 wytrze¢ do sucha czysta
§ciereczky. Sprawdzi¢ wizualnie w $wietle odbitym, czy
na powierzchni polerowanej probk1 nie powstala plama
czarno-niebieska.

W przypadku stwierdzenia przy przegladzie- powsta-
nia plamy, badanie nalezy zakonczy¢.

W przypadku gdy plama nie powstata, nastepng

‘probke nalezy wyja¢ po uplywie 1 h i skontrolowaé
jak uprzednio.

2.2.8. Ocena wynikow badania. W zaleznos$ci od okre-
su, w ktorym pojawita si¢ plama, szkto nalezy zaliczyé
do jednej z trzech klas podanych w BN-76/6862-06.

2.3. Metoda badania odpornoéci masy szklanej na
dziatanie roztworu 0,IN kwasu azotowego

2.3.1. Zasada metody. Badanie polega na oznaczaniu
ilosci sktadnikow wylugowanych z probki rozdrobnio-
nego szkla, poddanej dziatlaniu 0,IN roztworu kwasu
azotowego. )

2.3.2. Aparatura i przyrzady

a) Kolumna ekstrakcyjna wg rysunku.

b) Moidzierz stalowy.

c¢) Sita laboratoryjne
i 0,1 mm.

+d) Waga analityczna o czulodci 10,0001 g.
e) Termostat.
f) Stoper.

g) Tygiel platynowy.

o wymiarach oczek 0,07

h) Cylinder pomiarowy pojemnoéﬁ S0 cm?®,
1) Zlewki pojemnosci 100 cm?,

J) Miotek stalowy.

k) Magnes.
arad 12 5
Rurka dwuscienna 4 |

PT, y?/ra dziurkowana
" ¢ otworu ~ G8 mm

A" z podzialkq

Y Eeammem

2.3.3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.

. b) Kwas azotowy, roztwdr 0,1IN,

2.3.4. Pobieranie prébki. Z wytopu pobra¢ probke
szkta zapewniajaca uzyskanie sthuczki szklanej o wiel-
kosci ziaren (0,07 +0,1) mm, w iloSci odpowiadajacej
4 cm® szkia nie rozdrobnionego.

Szkto powinno byé wolne od kamieni, smug oraz
krysztatdw. Powierzchnie probki nie mogg byc trawione
lub poddane innej obrdbce.

2.3.5. Przygotowanie probki do badania. Probke owi-

Al

" ng¢ w czysty biaty papier i rozbi¢ kilkoma uderzeniami

miotka. Kawatki szkla przenies¢ do mozdzierza stalo-

‘wego 1 rozdrobni¢, uderzajgc kilkakrotnie miotkiem

w tluczek. Rozdrobnione szklo przenie$¢ z moZdzierza
na gorne sito o wymiarach oczek 0,1 mm 1 przesiewac
az do oddzielenia ziaren o wymiarach mniejszych niz
0,07 mm. Ziarno o wymiarach powyzej 0,1 mm poddaje
si¢ powtornie rozdrobnieniu w mozdzierzu, po czym
nalezy je przesia¢ po raz drugi. Przesiane ziarno roz-
sypa¢ na czystym bialym papierze i oczysci¢ z zelaza
przez przesuni¢cie nad nim magnesu. Nastepnie ziarno
przemy¢ pigciokrotnie czystym alkoholem etylowym
w celu usunigeia pyldw 1 innych zanieczyszczen. Szklo
zsypa¢ do zlewki, zalaé okoto 25 cm?® czystego alkoholu
etylowego, wstrzasngé. Po 30 min roztwér zdekanto-
waé. Nastgpnie wilgotne ziarno suszy¢ w temperaturze
50 °C przez 16 h i chlodzi¢ w eksykatorze.

Z probki pobra¢ odwazke¢ w takiej ilosci, aby odpo-
wiadata 4 cm?® szkla nie rozdrobnionego (4 razy gegstos§é
szkia); wazenie wykona¢ z dokladnoscig do +0,01 g.

2.3.6. Wykonanie oznaczania. Odwazk¢ przeniesé do
kolumny ekstrakcyjnej na ptytke dziurkowang wylozo-
na bibuta do saczenia. Wilaé 35 cm?® roztworu 0,IN kwa-
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su azotowego na proszek szklany. Ustali¢ szybkoé¢ od-
bierania przesgczu w odbieralniku na 1 c¢m’/min.
W ciggu 25 min zebra¢ w odbieralniku 25 cm® przesa-.
czu. Przesacz przela¢ do tygla platynowego, uprzednio
zwaZonego 1 odparowa¢ do sucha na lazni wodnej.

Pozostatos$¢ suszy¢ przez 1 h w temperaturze 150 °C.,
Nastgpnie ochtodzi¢ w eksykatorze i zwazyc.

W czasie wykonywania oznaczania utrzymywac tem-
peratur¢ kolumny (25 *I) °C za pomocg plaszcza ko-
lumny, ktory jest podiaczony do termostatu.

2.3.7. Ocena wynikéw badania. R6znica migdzy waga
tygla po odparowaniu przesaczu a masa czystego tygla
daje mase substancji rozpuszczonej z 4 cm® rozdrobnio-
nego szkta w 25 cm?® roztworu 0,IN kwasu azotowego
w ciagu 25 min, w temperaturze 25 °C. Ilo$¢ substancji
rozpuszczonej jest podstawg zakwalifikowania szkta do
okreslonej grupy odpornosci chemicznej masy szkla na
dzialanie roztworéw kwasnych wg BN-76/6862-06
tabl. 14.

-2.4. Protokét badania — wg BN-76/6862-06.

KONIEC °

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracownjaca norme¢ — Centralne Laboratorium :
Dptyki, Warszawa. ‘

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-71/6860-02. Wprowadzono
metcde badania odpornofci masy szklanej na dzialanie 0,IN roztwo-
ru kwasu azotowego.

3. Normy zwigzane

BN-64/5510.01 Czysto$é powierzchni optycznych

BN-76/6862-06 Szklo optyczne. Szklo optyczne bezbarwne
4. Normy zagranic¢zne

Francja NFS 10-003 Verres d’optique. Propriétés chimiques

NRD TGL 21791 Priifung von Glas. Bestimmung der Saiirebestindi-
keit von optischen Glas _

Rumunia 5TAS 598 Suicly. Determinarea stabilitatil chimice

ZSRR TOCT 13917 Crexkno onrtadeckee. I'pynna XxuMdueckoi
ycroiunsocT. MeToabl onipee/icHHs XUMHYeCKOiH yCTOHYHBOCTH

5. Szybkoé¢ agresji. Szkia, szczepdlnie zak walifikowane do trzeciej
grupy odporno$ci masy szklanej, wykazuja w procesie polerowania
skionno$é¢ do tworzenia warstw interferencyjnych. Dla scharaktery-

~ zowania tego zjawiska mozna obliczy¢ z pomiaru odpornodci masy
szklanej na dziatanie 0,IN roztworu kwasu azotowego zmiang $red-
niej agresji AV. . ’ '

W tym celu wykonuje si¢ oznaczanie w nastgpujacy sposob:

a) odwazke szkla przygotowana wg 2.3.5 przenie$¢ do kolumny
ekstrakcyjnej na plytke dziurkowana wylozong bibula filtracyjna,

b) wlaé na proszek szklany 15 cm?® roztworu 0,IN kwasu azoto-

wego,

c) ustali¢ szybko§¢ otrzymywania przesgczu na 1 cm’/min,

d) w ciggu 7 min otrzymaé 7 cm?® przesaczu,

€) bez przerywania sgczenia wymienié odbieralnik!),

f) wiaé do kolumny porcje 10 cm® roztworu 0,IN kwasu azoto-
wego'),

g) w ciagu 9 min odebra¢ 9 cm® przesaczu'),

h) z kazdego z trzech odbieralnik6w odpipetowaé 5 cm® przesaczu
i odparowaé oddzielnie wg 2.3.6,

a)

b)

i) mnozy¢ mas¢ wylugowanej substancji, otrzymanej z pierwsze- »
go odbieralnika przez 1,4 (52 7 ¢cm?), a z drugiego 1 trzeciepo — przez
1,8,

j) wykonaé wykres wg rys. I-1.
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Definiujac pojecie szybkosci agresji w procentach jako:
Vy - ¥,

AV - 100 (1-1)

Vi
otrzymuje si¢ w procentach
\ 100 - V3
AV = ———— - 100 (1-2)

Vi ‘
Jesli katy ai i a3 nanie$¢ na wykres jak na rys. I-2, mozna przez

. proste pomierzenie odcinkéw odczytaé przyblizona wartos$¢ AV.

Z rys. 1-2 wynika, ze warto$¢ AV moze by¢ dodatnia, ujemna lub
zerowa.

6. Autorzy projektu normy — mgr Aleksapdra Gackowska, mgr
inz. Urszula Starzec — Jeleniogdrskie Zaklady Optyczne, Jelenia

- Goéra. "
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