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Kemisk hardning av blyfritt kristallglas

och dess forbattring pa hallfasthet samt motstand mot temperaturvaxlingar
ELIN MOLIN & EMELIE ROOS

Inst. Material och Tillverkningsteknik

CHALMERS TEKNISKA HOGSKOLA

Abstrakt

Kristallglas som konstmaterial har funnits lange, men for att utoka anvindningsom-
radet av materialet som konstruktionsmaterial behovs det att materialet forstérks.
Denna rapport fokuserar pa processen kemisk hardning av blyfritt kristallglas och
dess forbattring i hallbarhet och resistens mot temperaturchock. Bland annat ut-
fordes SEM-méatningar och spanningvisualisering i polariskop anvéndes for att bevisa
genomford hérdning. 4-punkts bojprov och termiskt chocktest utfordes pa kristall-
stavar for att bevisa materialfoérbéttringar. Testerna pavisade att kemisk hardning
var mojligt pa blyfritt kristallglas och stavarna klarade 70 % mer kraft i 4-punkts
béjprovet samt 146 % Okning i temperaturresistens innan sprickbildning uppstod av
termisk chock.



Chemically strengthening of lead-free crystal glass

and its improvement on strength and thermal shock resistance
ELIN MOLIN & EMELIE ROOS
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Abstract

Crystal glass used as an art form has exist for quite some time. However to expand
the materials use of application and use it as a construction material the material
need to be strengthened. This report will focus on the process chemical strengthen-
ing of lead-free crystal glass, and resulting improvement on the materials durability
and resistance against thermal shock. Tests such as SEM- tests and tension visual-
ization by polariscope was used to confirm chemical strengthening of the material.
4-point bending and thermal shock test was conducted on crystal rods to prove
the materials improvement. The tests showed that chemical strengthening is pos-
sible for led-free crystal glass, the rods could withstand up to 70 % more force in
4-poinbending and 146 % increased temperature resistance at thermal shock test
before cracking.
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1

Inledning

Kristallglas i konstform har funnits lange som hantverk, och dven om det oftast
anses vackert sa existerar problemet med att glaset ar skort. Toleranser och krav
som stéllts har inte heller behovt vara lika harda i forhallande till om materialet
istéllet anvinds som ett konstruktionsmaterial [10].

Genom att infora konceptet med kemisk hardning till konsthantverk i kristallglas,
nagot som tidigare ej gjorts, finns mojligheterna att forstdarka och forbattra mate-
rialegenskaperna i glaset for att utoka bade anvandningsmojligheterna och anvand-
ningsomradena.

Foljande rapport tar upp ifall kemisk hardning dr mojligt och, om sa ar fallet, i
vilken grad forbattring eller forsamring sker pa materialegenskaper, sasom hallfas-
thet och resistens mot termisk chock.

Arbetet pavisar att hardning dr mojligt pa blyfritt kristallglas genom tva olika
metoder: SEM och visualisering i polariskop. Rapporten pavisar ocksa att genom
4-punkts bojprov kan en 70 % forbattring ses i hiardade glasstavar i forhallande
till liknande ohardade stavar. En 146 % forbattring kan ocksa ses pa det hardade
stavarna i forhallande till ohdrdade i genomférandet av ett termiskt chocktest.

Resultatet visar pa att kemisk hirdning ar bade mojligt och forbattrar materialet i
fraga. Detta ger stora chanser att blyfritt kristallglas i framtiden kan anvéindas édven
i ssmmanhang dar storre krav stélls pa materialet, specifikt géllande hallfasthet och
termisk chock.

1.1 Reviderad kopia

Bilagor och vissa inblandade parter kommer inte publiceras i rapporten. Detta da
en revidering av den ursprungliga rapporten skett pa grund av sekretesskil. Aven
direkta resultatvarden ar bortplockade fran resultatdelen.

1.2 Bakgrund

Orrefors ar ett svenskt foretag som sedan ar 1898 har producerat bruks- och hantverks-
glas i glasbruket i Orrefors. Kosta Boda tillverkar ocksa bruks- och hantverks
glas i Kosta sedan ar 1742. Ar 1990 slogs foretagen ihop och skapade koncer-
nen Orrefors Kosta Boda. Tillverkningen sker huvudsakligen genom traditionellt
glashantverk, som glasblasning och gjutning. Karaktaristiskt for foretaget dr deras
blyfria kristallglas[10].
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Kristallglas ar ett skort material som ar kansligt for snabba temperaturforandringar.
For att bli anvandbart som materialval till strukturer med hoga krav pa hallbarhet
samt temperaturtalighet, kan materialet komma att behéva forstérkas [3]. Ett van-
ligt satt att forstdarka planglas i fonster och skdrmar idag ar att anvinda sig utav
termisk- eller kemisk hardning [11]. Blyfritt kristallglas anvénds i storst utstrackn-
ing vid tillverkning av glasserviser och konstféremal, dar kraven pa hallfasthet och
temperaturtalighet ej ar prioriterade vilket har resulterat i att hardning av blyfritt
kristallglas ej har testats tidigare[10].

1.3 Syfte

Syftet med arbetet ar att undersoka forbattringsmojligheterna med materialet blyfritt
kristallglas for att kunna anviandas som konstruktionsmaterial. Arbetet kommer ske
for arbetsgivaren EDAG Engineering AG under perioden 31 september 2015 till och
med 29 februari 2016 och resultera i en teknisk rapport samt en muntlig presentation.

Foljande rapport tar upp teorin om glas, dess materialegenskaper och hantverksme-
tod vid tillverkning. Rapportens inriktning &r pa blyfritt kristallglas som ett kon-
stverksmaterial for att sedan pavisa att kemisk hérdning ar mojligt. Hardningen
genomfors som ett siatt att forstarka hallfastheten och dess resistens mot termisk
chock. Rapporten pavisar aven graden av forbattring pa olika materialparametrar.

1.4 Avgransning

o Materialvalet ar begransat till blyfritt kristallglas som anviands av foretaget
Orrefors Kosta Boda AB.

o Projektet har valt att fokusera pa att analysera materialdata som beskriver
materialets egenskaper under interna och externa pafrestningar samt vad som
kan goras for att forbéttra dessa.

o FoOr att kunna verifiera genomfoérd hérdning kravdes tester, vilket ej gjordes
sjalva utan erholls av Glafo - Glasfoskninginstitutet.

o En metod for att forstarka vanligt planglas ar hardning vilket da valdes i
projektet som ett satt att forstarka aven kristallglas. Kemisk hérdning valdes
for att det ar en hardningsmetod som, till skillnad fran termisk hérdning, inte
begrinsas av produktens form eller tjocklek.

« Hardningsprocessen utav materialet utfordes av Glafo.

o For att generalisera resultaten och forenkla genomfoérandet utfordes testerna
pa tillsagade rektangulira glasstavar istéllet for en redan befintlig gjutform.

o Pa grund av den begransade mangd arbete som kunde ldggas pa projektet
valdes det att inte skapa en standard utan att endast genomfora jamforelser
mellan hardat och ohédrdat kristallglas.

e Da de tester och undersékningar som har gjort ar tidsomfattande och kost-
samma har arbetet inte fokuserat pa att undersoka vad som behdévs matas,
och hur detta kan matas, for att kvalitetsséikra hardning vid serietillverkning.

o Projektet har inte tagit hansyn till ekonomiska faktorer utan endast material-
data och fysiska faktorer.
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1.5 Fragestallning

Nedanstaende fragestédllningar kommer bearbetas:

Gar blyfritt kristallglas att harda pa kemisk vag?

Har héardat blyfritt kristallglas battre hallfasthet an likadant ohérdat kristall-
glas?

Har hardat blyfritt kristallglas mer resistens mot termisk chock an likadant
ohérdat kristallglas?

Hur beter sig hardat blyfritt kristallglas till skillnad fran ohérdat nér det
kommer till redan befintliga defekter i ytan?
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Teoretisk referensram

Standardglas bestar av silika, kiseldioxid SiO,, och ar uppbyggt av kiseltetraeder,
med en kiselatom i mitten och en syreatom i varje horn[3]. Silika har en hog smaélt-
punkt pa 1713 °C. Temperaturer av den magnituden ar komplicerat att hantera,
ddr av blandas glaset upp med alkalimetaller for att sidnka sméltpunkten, kallat
flussmedel[4]. Flussmedel gor dessutom att materialet blir mer lattbearbetat. Van-
liga &mnen for flussmedel ar oxider av alkalimetaller, exempelvis bly och bor. Andra
amnen kan tillsattas for att tillfora glaset specifika egenskaper vilket kan ses i Figur
2.1). Tillforsel av exempelvis kalcium- och bariumoxid bildar en stabilare struktur,
blyoxid okar glasets brytningsindex och kaliumdioxid okar lidngdutvidgningen hos
glaset.

tendens till kristallisation

T

Ca0
okad densitet, TiO, \ g o
brytningsindex, . BaOr f Zn6
dispersion Bi,0O4 &kad
\ PbO A|203/ kemisk resisten

minskad , __— Li20 7r0
2
viskositet Si0, \
Na, O \
ko 2 okad
minska
. ) K20 B20; viskositet
kemisk resistens / \
6kad
. . minskad
utvidgning
utvidgning

Figur 2.1: Bild av &mnen som kan tillforas glas och resulterande egenskaper|5]

Glas tillhor gruppen keramer och har en amorf molekyluppbyggnad. Amorf moleky-
luppbyggnad innebédr att molekylerna inte har en kristallstruktur, utan ligger i
ett oregelbundet monster dar nétverket halls samman med svaga van der waals-
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bindningar(Figur 2.2). Anledningen till att glas inte bildar kristaller &r att under
tillverkningsprocessen kyls materialet hastigt for att forhindra att molekylerna bil-
dar kristallstruktur. Under réatt forutsattningar ar det mojligt att ocksa tillverka
kristallint kristallglas, men glaset blir da ej genomskinligt. [7].
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Figur 2.2: Till vanster en kristallin molekyluppbyggnad, och till hoger en amorf
molekyluppmygnad

Glas ar en underkyld vatska med mycket hog viskositet och saknar plasticitet, som
medfor att materialet ar sprott med en lag brottseghet. Glasets styrka blir dér
med beroende av méangden ytfel, exempelvis mikrosprickor, orenheter eller andra
defekter, som existerar. Defekter orsakar spanningkoncentrationer i glaset och da
glas ej kan utjamna spanningskoncentrationerna via plasticering, till skillnad fran
exempelvis metaller, resulterar det i att den storsta defekten kommer begrinsa hall-
fastheten. Komponentens slutegenskaper beror genom detta inte bara pa den in-
neboende materialegenskapen utan éven i hog grad pa tillverkningsprocessens for-
maga att ta bort eller avsta fran att tillfora ytdefekter. Detta resulterar vidare i
differenser mellan verkliga méatningar och teoretiska berdkningar av glasets styrka,
da glas till skillnad fran teorin har mycket defekter [9].

2.1 Matning av glas
Matning av glasegenskaper kan goras genom 4-punktsbdjprov, Termisk chock prov,
nanoindentering, SEM och polariskop.

2.1.1 4-punkts bojprov

4-punkts bojprov anvinds for att mata kraftresistans for skora material. Metoden
testar ett storre intervall av staven i forhallande till 3- punkts bojprov som har
intervallet dar tryckpunkten har kontakt med ytan pa provstav. Hallfastheten hos
skora material &r beroende av storsta defekten i ytan, vilket medfor att testning av
ett storre intervall av provstav ger ett sikrare resultat.

Provet utfors genom fyra tryckpunkter placeras pa en stav, tva pa ovansidan av
staven och tva pa undersidan. Genom att applicera en jamt fordelad tryckkraft i
tryckpunkter pa ovansidan utsétts staven for tryck och dragspanningar tills staven
gar av. Varden som kan erhallas ar bland annat krafttolerans hos stav, utbojning
och hallfasthet utifran berdkningar[12].
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2.1.2 Termisk chock prov

Termisk chock anvands for att méata temperaturresistans hos material. Prov utfors
genom upprepade ganger utsitta provmaterial for 6kande temperaturdifferenser tills
krackelering sker. Detta kan ske genom uppviarmning i ugn och hastig nerkylning i
vatten- eller isbad[3].

2.1.3 Nanoindentering

Anvands for att méta materialets hardhet och E-moudul. Detta sker genom mét-
ning av indenterings djup vid last samt avlastning, med en liten spets upprepade
ganger. Under maximal last (P, fas ett maximalt indenterings djup. Vid avlast-
ning, beroende pa materialets elasticitet, sker en tillbakagang av indenteringen och
ett nytt flackare djup erhalls. Utifran djupdifferensen kan materialets elasticitet

fas. En storre djupdifferens pavisar en hogre elasticitet hos materialet. Materialets
hardhet(H) ges av: H = Py, + A da kontakt ytan(A) ar kand[15].

2.1.4 SEM

Svepelektronmikroskop mater materialets sammanséattning. En fokuserad strale med
elektroner skjuts pa materialet som resulterar i att elektroner frigors fran atomer i
materialet. Under processen sdnd é&ven specifika vaglangder ut. Genom avliasning
av vaglangderna kan materialets sammanséttning avlasas[11].

2.1.5 Polariskop

Polariskop méter spdnningar som kan uppstatt i glaset vid produktion. Polariserat
ljus. Materialet placeras ett mikroskop mellan tva polariserade glasskivor vridna 90
grader mot varandra for att filterar bort oonskade vaglingder. Spanningsvariationer
sa som dragspanningar och tryckspanningar kan da urskiljas genom fargskiftningar
over ytan[11].

2.2 Tillverkningprocess

For att skapa glasstrukturen upphettas materialet till sin sméltpunkt dar molekyl-
bindningarna, det vill sdga kristalluppbyggnaden, bryts ner till fria monomerer av
SiO}~ joner. Dérefter kyls dmnet hastigt for att bromsa molekylernas forsok att
atergd till en kristallstruktur vilket resulterar i en amorf uppbyggnad|3].

I teorin kan alla material bilda glas, genom att bilda en amorf molekyluppbyggnad.
Glasmetaller ar ett exempel pa material som redan finns pa marknaden . Metalliskt
glas dubblar styrkan och ¢kar formgivningsalternativen hos d&mnet i forhallande till
metallens kristallina uppbyggnad. Nackdelen dr att materialet forsvagas av defor-
mation samt kriver otroligt snabbt kylférloppl[§].

2.2.1 Smaltprocessen

Vid smaltprocessen anviands en ugn som nar ¢ver 1400 °C, méang som &r en bland-
ning av sand och de eftertraktade bestandsdelar som behévs for att uppna ratt
egenskaper hos glaset samt en degel(Figur 2.3).
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Figur 2.3: Till vanster en ny degel och till hoger en degel i anvandning i en ugn

I degeln placeras en ring for att skrapa undan bubblor och ge en renare yta att plocka
upp glasmassa ifran[10]. Vid insméaltning sméalts méngen i en degel, dar férhallanden
sa som temperaturvariation, energitillférsel och méngtillsats forsoks halla konstant
under langre perioder. Under sméltningen virms dmnena upp och reagerar med
varandra, smalter och bildar glas. Vid sméltning av tillexempel sodaglas sker reak-
tion:

Si0y + NayCOs 4+ CaCO3 = NayS103 + CaSiOz + COs

Dér resultanten blir sodaglas, bestaende av silikater av natrium och kalcium samt
koldioxid. Silikaterna fortsétter att reagera med sanden tills den dr helt upplost.
Sandkornens storlek spelar roll for snabb eller langsam upplésning. Vid storre korn
kravs langre tid for att losas upp|[10].

Luttring genomfors for att avldgsna bubblor i sméltan som uppstatt av kemiska
reaktioner och eventuell luft som inneslutits i méngen och minimera fel i produkt.
Luttring sker i tva steg. Under forsta steget tillsdtts luttringsmedel sa som anti-
monoxid eller natriumsulfat for att frigora gaser och bilda stora bubblor som fortare
flyter till ytan. Dessa absorberas och drar med sig mindre bubblor pa vigen. Under
steg tva, som sker under konditionering forsoks sma luftbubblor 16sas upp i méangen.

Homogenisering ar viktig del i glastillverkningen for att ge en konstant samman-
sdttning och minska defekter som kan uppsta i glaset. Homogenisering sker med
stromning genom sméltan dér varmare glas stiger mot ytan och kallare glas sjunker
i sméaltan pa grund av konvektion[10].

Vid blanksmaltningsfasen sker sméltning tills osmélt mang och eventuell méng
pa ytan forsvunnit vid degelsméltning. Konditionering éar slutfasen av smaltpro-
cessen, dar temperaturen sénkts gradvis ner till arbetstemperatur. Vid for snabb
nedkylning kan glasfel uppsta da mindre bubblor ej léses upp i massan under
temperatursankningen.|[10].

2.2.2 Glasformning
Glasformning sker genom att fanga upp glas pa pipan (ett ihalig langt ror som
anvands for formning av glas) och centreras genom vélsning pa valsblack(Figur 2.4),
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bestaende av en blankpolerad stalplatta. Vidare formning sker genom placering i
gjutform eller traditionell uppblasning pa frihand[4].

Figur 2.4: Vilsning av glas pa valsblack[1]

2.2.3 Kylprocess

Format glas har temperaturskillnader mellan ut och insida pa grund av materialets
daliga varmeledningsférmaga. Vid for hastig nedkylning skapas dragspanning i ytan
nar materialet drar ihop sig och kan medfora sprickbildning. Pa grund av risken for
fel, sker nedkylning i faser med kontrollerad temperatursankning i kylugnar ner till
rumstemperatur(Figur 2.5)[4].

Figur 2.5: Kylugn fran Orrefors
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2.2.4 Transmitionstemperatur

Transmitionstemperatur, aven kallat Tg, &r ett matt for vid vilket temperaturin-
tervall underkyld vitska overgar till solid form[7]. Tg ligger pa en viskositet pa
logn = 13 hos glas[4]. Relaxation (avspanning av molekylnitvarket) sker nar tem-
peraturen narmar sig och 6verstiger Tg pa grund av 6kad viskositet hos materialet[?].
For att skapa en produkt utan inbyggda spanningar ar det viktigt att uppna relax-
ation av glaset[9].

2.2.5 Granskning av glas

Vid granskning av handtillverkat glas anvéinds vanligtvis metoder som syning genom
manuell granskning och visionsystem. Vanliga orenheter och fel som uppstar i glaset
kan uppmérksammas under granskning, for att sedan sorteras bort ur produktionen|[4].

2.2.5.1 Vanliga fel och orenheter i glas
Galla:

Natriumsulfat lagger sig pa ytan i form av en gulvit belaggning. Detta sker pa grund
av for hog halt av sulfat och for lite reduktionsmedel i méangen vid sméltning.

Maingsten:
Oupplost sand i méng. Ges av felaktig temperatur, grova korn eller klumpar av
sand som inte 16ses upp. Ser ut som stenar i fardig produkt.

Avglasning;:

Vita stenar eller flagor i produkt bestaende av tridymit. Sker ndr komponenter i
méangen bildar oonskade kristaller. Avglasning édr vanligt vid ytan efter kraftig av-
dunstning eller vid felaktig temperatur, exempelvis vid nedkylning under langre tid.

Avluttringsblasor:
Ar restblasor fran luttringen innehéllande gas efter sméltprocessen.

Sten och Knotor:
Uppstar av fororeningar i ravaror. Vid forslitning kan aven delar fran blandare i
vanna eller andra delar fran eldfasta material lossna och blanda sig i méngen.

Sliror:
Uppstar nér det bildas ett skikt i méngen bland annat av daligt blandade ravaror
samt vid temperaturskillnader mellan tva lager i sméltan.

Spanningar:

Sker bland annat vid hastig nedkylning vilket i sin tur ger inbyggda spanningar i
glaset. Ytterligare orsak kan vara kontakt med kallare foremal sa som metallverktyg
vid hantering av varmt glas. Spanningarna bidrar till att sprickor uppstar da glaset
drar ihop sig pa grund av temperaturskiftningar[4].

2.3 Kiristallglas

Kristallglas har till skillnad fran namnet en amorf molekyluppbyggnad. Skillnaden
mellan vanligt glas och kristall glas ar brytningsindex som bland annat ges av bly, se
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Tabell 2.1. Kaliumoxid, zinkoxid, bariumoxid med samma egenskap kan tillsittas
for att minska andelen bly.

Sodaglas fran glasflaskor Kristallglas innehallande bly (25%)
Amnen | (wt%) Amnen | (wt%)
SiOy | T4 Si0Oy | 60.2
Nay O | 13 (Soda sand)Nay O | 22.3
K,0 0.3 K,0 | 10
MgO | 0.2 (Natrium nitrat) Nas O | 20.7
CaO | 11 Sby O | 20.3

AZQ 03 1.5 CaO | 21
Fey O3 | 0.04 PbO | 25.9
S0y | 0.2 AlbOs; | 1.5

F€2 03 0.04
SO, | 0.2

Tabell 2.1: Kemisk sammansattning av Soda glas[3] och Kristall glas[14] i vikt-
procent

Blyfritt kristallglas innehaller inget bly utan bariumoxid och zinkoxid(Tabell 2.2),
samt andra kombinationer av &mnen for att ge samma brytningsindex och "lyster”
som definierar kristallglas. Avsaknaden av bly i produkten har valts av miljoskal pa
grund av att en viss giftig utfallning sker fran kristallglas innehallandes bly[10].

Blyfritt kristallglas

Amnen | (wt%)

Si0, | 70

Nay O | 10
KQ o7
CaO | 5
BaO | 5
Zn0 | 2
ByO5 | 0.5
LinO | 0.5

Sb,O3 | 1

Tabell 2.2: Kemisk sammansattning av blyfritt kristallglas i viktprocent[10]

2.4 Hardning

Hérdning av material ger 6kad styrka och motstandskraft mot spanningar ifran
bland annat temperatur skillnader och yttre palagda krafter. Beroende pa glasets
sammansittning paverkas glaset olika av hardning. Forskning pagar fortfarande pa
detta omradet[11].
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2.4.1 Termisk hardning

Vid termisk hardning hettas glaset upp till ca 600 °C och kyls sedan snabbt med
tryckluft pa bada sidor. D& ytan kyls hastigare overgar den till fast form medan
karnan fortfarande drar ihop sig och déar med bildas tryckspanningar i glasytan.
Detta okar hallfastheten av glaset da de redan existerande spanningarna medfor att
mikrosprickor i ytan trycks ihop[11]. Néar termiskt hérdat glas utsetts for spanningar
6ver brottgriansen spricker glaset och bildar granulat som ger sma trubbiga néstan
kubiska fragment istéllet for skarvor(Figur 2.6), se Figur 2.6.

Figur 2.6: Termiskt hiardat glas efter sprickbildning[13]

Spontangranulering kan ske i termisk héirdat glas. Detta kan bero pa att mikrosprickor
véxer till pa grund av en stot eller temperaturforandring som tillslut resulterar i att
glaset gar sonder[4], men kan dven orsakas av NiS partiklar[?].

2.4.2 Kemisk hardning

Vid kemisk hiardning anvinds jonbyte for att skapa tryckspanningar i ytan. Det
uppnas genom termiskt aktiverad diffusion, som ar ett fysikaliskt fenomen som kan
ses genom rorelser av joner, atomer eller molekyler i olika medium i ett system, for
att skapa ett stabilare tillstand. Diffusion drivs av skillnader i kemisk potential, sa
som koncentrationsskillnader. Néagra joner som kan anviandas for hardning av glas
och jonbyte dr Na™, K*, Rb", Cs™. Vilka joner som anvands beror pa samman-
sattningen i glaset[9].

Glaset belaggs med ett saltlager alternativt placeras i ett smalt saltbad vid cirka
100 °C under Tg. Tiden i saltbadet beror pa sammansattningen i glaset, hur djup
hardning som 6nskas samt hur manga joner saltet innehaller. Vid farre joner krévs
langre tid i saltbadet for att jonerna skall vandra in i materialet. Detta gor dven att
saltet kan ateranvandas tills jonerna forbrukas.

Nar glaset ligger i saltsmaltan sker diffusion dér saltets joner byts mot andra joner i
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ytan pa glaset. Beroende pa vilka joner som tillfors ger jonbytet olika effekt, tillex-
empel som att oka eller minska ledningsformagan av elektricitet i glaset, samt oka
eller minska hardhet och E-modul hos materialet|9].

Saltet Kaliumnitrat, K NOjz forekommer ofta vid kemisk hérdning. Kaliumjoner
fran saltet byter plats med mobila natriumjoner i glasets yta. Kaliumjonen kréver
storre plats an natriumjonen. Storleksskillnaden pa jonerna vid bytet gor att kali-
umjonen trycker ihop omkringliggande molekylstruktur och skapar en tryckspan-
ningar i ytan. Spanningarna pressar ihop mikrosprickor pa ytan och motverkar dess
spricktillvaxt vid paverkan fran yttre laster. Denna metod kallas "ion stuffing"[9].

Avspanning av molekylndtverket, sker nar glaset nar eller passerar Tg. Men re-
laxation kan dven ske nar materialet ligger en langre period i ugn med temperatur
under Tg vid kemisk hérdning. Det existerar flera teorier till varfor relaxation sker
under Tg vid kemisk hardning men finns &nnu inte ett konkret svar till vartor pro-
cessen sker.

En teori &r CIRON (Cation Induced Relaxation Of the Network). Relaxation sker
efter tillgang pa tillférda joner borjar ta slut och materialet fortsatter istéllet med
att strukturera upp sig och ge plats at de nya jonerna[9].

2.4.3 Fordelar och nackdelar med termisk respektive kemisk

hiardning

Termiskt Kemisk
hardning hardning

Kortast hardningtid v 0

Kraver ej hantering av salt V4| O

Gar att anvinda pa tjocka objekt U V4]

Gar att anvanda pa komplicerade ytor 0 ¥4

Gar att efterbearbeta U V4

Tabell 2.3: Jamforelse mellan termiskt respektive kemisk hérdning av glas

Jéamforelse mellan termisk och kemisk hérdat glas kan ses i Tabell 2.3. Termiskt
hérdning sker oftast fortare, minuter istallet for timmar som med kemisk hérdning.
Processen kréaver mindre resurser men ldmpar sig endast pa tunna jimna ytor sasom
fonster eller skirmar for att en jamn hardning ska ske Gver hela objektet. Vid
kemiskt hérdat glas tillkommer salt men lampar sig béattre pa komplicerade ytor och
tjocka material, da hardning kan ske sa lange saltbadet har mojlighet att komma i
kontakt med glasytan.
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Metod

For att genomfora projektet gjordes en informationsinhamtning foljt av planering
och tillverkning av stavar i blyfritt kristallglas. Cirka halften av stavarna genomg-
ick kemisk hédrdning. For att bevisa att det blyfria kristallglaset paverkats av
hérdningsprocessen gjordes ett hardhetstest, SEM-test och visualisering av span-
ningsvariationer i ett polariskop. 4-punkt boéjprov och termisk chocktest utfordes
pa bade hérdade och ohardade stavar sa ett medelvarde kunde berdknas och ge en
differens mellan hardade och ohardade stavar.

3.1 Informationinhdmtning

For att fa en djupare forstaelse om é&mnet glas och dess hérdning inhamtades infor-
mation fran olika kéllor under projektets gang.

3.1.1 Kurser

En kurs holls pa Orrefors Kosta Boda i grundlédggande kunskap om glas och glastil-
Iverkning som ett konsthantverk. Kursen gick igenom smalt- och kylprocess for
glas samt komplikationer som kan uppsta[10]. Glafo holl en kurs i djupare glaskun-
skap. Information som togs upp var glasets komponenter, termisk hirdning, kemisk
hérdning och dess paverkan pa glasets molekylstruktur[11].

3.1.2 Bocker och artiklar

Hénvisades till kurslitteratur, for kurs som halls pa Chalmers om keramer, for
grundléggande kunskap om keramer och glas[3]. Sokning pa Chalmers databas
Summon 2.0 resulterade i ett antal bocker och artiklar om &mnet som kunde an-
vindas som informationskéllor for projektet, manga av dessa fran Society of Glass
Technology. Glafo hanvisade till sin egen bok om glas, vilket gav en bra oversikt 6ver
mojligheterna med glas[4]. Doktorandavhandling fran Stefan Karlsson, forskare pa
Glafo, gav en férdjupning om kemisk hardning[9].

3.1.3 Besok

Besok pa Orrefors genomfordes for att fa en 6verblick 6ver hur tillverkningsprocessen
sker fran grundmaterial till fardig glasprodukt. Vidare gav det en inblick i hur
handtillverkning av glas sker och hur en glashytta ar upplagd. Ett besok pa Glafo
genomfordes for att dokumentera hardningsprocessen.

3.2 Planering av stavar
Till de tester som skulle utforas tillverkades ett antal stavar i kristallglas.
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3.2.1 Form

For projektets tester behovdes provstavar av Orrefors blyfria kristallglas. For att
minimera felvisningen orsakade av defekter valdes att tester skulle utféras pa tva
typer av stavar, en hel stav och en stav med ett 3 mm djupt jack i centrum av staven.
Jacket gjordes for att skapa en brottanvisning for att kunna borste fran eventuella
befintliga mikrosprickor da det existerar en redan storre sjélvtillverkad spricka dér
brottet ska paborjas. Jacket gav dven mojlighet att se hur hiardningen paverkar en
redan oregelbunden yta till skillnad fran en plan yta.

3.2.2 Tillverkningsmetod

Efter diskussion med Orrefors bestédmdes det att anvinda sig av en gjutform och
skopa glasmassa in i form for att ge minst variation i resultat. Inventering av Or-
refors lager gjordes for att hitta en befintlig anvandbar form, da tillverkning av ny
form skulle bli for kostnads- och tidsineffektivt. En rektanguldr form med mattet
350x500x6000 mm hittades (Figur 3.1), men da matten var for stora valdes efter-
bearbetning genom sagning med diamantblad vilket gav tolv stavar pa 15x15x160
mim.

Figur 3.1: Form som anvédndes vid gjutning av glas

Fina toleranser och en fin ytjamnhet kravdes for att minimera felvisningar under
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testerna. Vilket skapade problem da Orrefors arbetar med hantverk och var ej vana
att arbeta med onskade toleranser pa mindre &n 1mm. Matt och toleranser diskuter-
ades for att fa fram vad som skulle vara méjligt med deras tillverkningsmetoder. Da
stavarna skulle tillverkas for hand kunde ej noggranna toleranser sattas, utan tjock-
leken pa stavarna fick variera 1 mm pa bredden efter sagning samt upp till 5 mm
langre pa langden.

Sagningen skapade en grov yta som inte uppfyllde kravet pa ytjamnhet. Darfor
bestdamdes det att varje stav skulle slipas i en slip med kornstorlek 80 och 120 for
att ta bort eventuella mikrosprickor och andra defekter som uppstatt pa ytan fran
sagningen.

For testerna behovdes det tio stavar av vardera for att fa& ett bra referensvérde.
Antal stavar som tillverkades kan ses i Tabell 3.1.

Vanliga \ Hirdade
Utan Med Utan Med
brottind. brottind. brottind. brottind.
d-punkts ) 10 10 10
bojprov
Termiskt
chocktest 10 0 N 0
Extra | 10 2 10 2

Tabell 3.1: Antal stavar som konstruerades for varje testmoment

Totalt 84 stycken stavar tillverkades for att ha ett antal i reserv.
Allting sammanstélldes i en specifikation (Bilaga A) som Orrefors anvinde vid
tillverkningen av provstavarna.

3.3 Provgjutning

Provgjutningar gjordes i vald form for att se eventuella problem som kan uppsta.
Tva omgangar tillverkades och fick svalna innan de dokumenterades.
Provgjutningen visade att glasmassan krymper till 30x30x600mm vid kylning, in-
sjunkning bildas pa toppen (Figur 3.2). Gjutningen innehéll stora bubblor som,
utover de bubblor som normalt kan framga, orsakades av att storleken pa formen
kravde att tva omgangar av glasmassa hélldes pa varandra for att fylla formen.
Slirningar skapades utmed glasmassan da den forsta massan hann att svalna lite
innan nastgaende massa halldes i.

Minskningen av resulterad gjutning samt den méangden av defekter resulterade att
endast sex stavar per form kunde tillverkas, istdllet for tdnkta resultatet pa tolv
stavar per form. Vilket resulterade i att fler gjutningar fick genomforas for att
uppna bestamt antal.
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Figur 3.2: Provgjutning av glasstavar med insjunkning, bubblor och slirningar

3.4 Hardning

Pa Glafo genomgick glasstavarna en hérdningsprocess. Kaliumnitrat halldes i bot-
ten av en viarmetalig behallare. Ett galler lades ovanpa dér stavarna placerades och
resterande salt fylldes pa sa att stavarna técktes. Detta for att vara sidker pa att sa
mycket av stavarna kommer i kontakt med saltet som mojligt.

Formen placerades i en kall ugn och viarmdes tills saltet nadde 390 °C (Figur 3.3).

Detta skedde under loppet av en timme. Efter énskad temperatur hade natts fick
de sta i ytterligare atta timmar for att lata saltet verka.
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Figur 3.3: Fylld saltform i ugnen

Efter 8 timmar plockades stavarna ut ur saltbadet innan saltet hann stelna och lades
i en virmeisolerande behallare for langsam avkylning. Detta gjordes pa grund av
en snabb nedkylning kan medféra spanningar och sprickor i glaset. Vid nerkylning
anvindes en fyrkantig behallare isolerad med frigolit.

Totalt 42 stycken stavar hardades i tva omgangar dér en stav gick sonder under
hardningsprocessen.

3.5 Hardhetsmatning

Testet genomfordes med en Berkovich triangulér diamant spets i ett MST-O-MB
200C nanoindenteringsinstrument (Figur 3.4). Pa grund av att de glasskivor som
testades saknade kand tjocklek valdes det att gora varierande indenteringar pa 15, 10
och 1 mN utplacerat i en matris pa 3x5 for 15 mN, 4x5 for 10 mN och 5x5 for 1 mN,
med 0.05 mm avstand. Lasten 6kades med konstant hastighet till maxlast under
30 sekunder, och bibeholls dar under 15 sekunder innan den avlastades under yt-
terligare 30 sekunder. Vid méatningen av 1 mN bibeholls lasten i 30 sekunder istéllet.

Hardheten, indenteringshardheten HIT och elasticitetsmodulen E berdknades med
Oliver & Pharrs metod[15].
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stic Enclosure AE CPX

Figur 3.4: MST-O-MB 200C nanoindenteringsinstrument

3.6 Matning av hardningsdjup

Ett SEM, svepelektronmikroskop, utav modellen Jeol JXA 840A (Figur 3.5), an-
vindes for att méata hardningsdjupet. Med hjélp utav elektroner som skjuts pa ett
tvarsnitt av materialets yta (Figur 3.6) kunde mikroanalyser av sammansattning i

punkter goras, och resulterade i att sammanséattningens variation kunde berédknas i
materialets djup.

10pm VCC2 8h-2 efter
Figur 3.6: Mikroskopisk bild av
Figur 3.5: Jeol JXA 840A svepelektron- tvirsnittet pa glasytan. De ljusa
mikroskop prickarna i linje fran ytan ar punk-

terna dar SEM matningar utforts.
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Sex stycken méatningar gjordes pa referensmaterialet bestaende av en ohdrdad kristall-
glasskiva och tre pa olika glasprover vardera som hardats 2.5, 5, 7, 8 och 9.5 timmar.

Resultatet gav ett medelvirde av K;O (wt%) per pm in i ytan och sammanstéalldes

i ett Excel-dokument (Bilaga E).

3.7 Visualisering av spanningsvariationer

Det hardade glasets kant placerades i ett mikroskop mellan tva korspolariserade
glasskivor, aven kallat polariskop, déir spanningsvariationer kunde urskiljas genom
fargskiftningar éver ytan. Aven ett ohirdat prov togs med som referens.

3.8 Planering av verktyg till 4-punkts bojning

Till 4-punkts bojning anvindes en dynamisk dragprovare, model Schenck.

Med hjalp av matten pa stavarna och kraven fran dragprovsmaskinen gjordes en
ritning pa verktyget som skulle behovas for att utfora 4-punkts béjning med satta
toleranser och krav (Bilaga B). Relationen mellan stoden och tryckpunkterna sattes
till identiska avstand mellan varandra for jamt tryck. Tryckpunkterna gjordes runda
for att minimera friktionen mellan provstaven och verktyget och medge stavens
bojning[12]. Materialvalet pa verktyget valdes till rostfritt stal da aluminium, van-
ligt anvant material, lag for nara kristallglaset i E-modulen. Detta medforde en risk
att aluminiumet utsattes for bojning innan det hiardade kristallglaset och pa sa sétt
skapar felvisning vid 4-punkts bojprov.

3.9 Kontroll av stavar

Glasstavarna genomgick en inventering déar de belystes i ett morkt rum och doku-
mentering i bild och text genomfordes over alla moéjliga defekter. Detta sam-
manstélldes sedan i ett Excel-dokument (Bilaga C).

3.10 Genomforande av 4-punkts bojprov

En testbrytning genomfordes innan det verkliga testet for att kontrollera att allting
fungerade enligt planering och att sédkerhetsfaktorer uppnaddes. Verktyget monter-
ades och en 6verblivande teststav monterades for att sedan brytas (Figur 3.7).

13 stycken hela stavar och 12 stycken stavar med brottanvisning genomgick ett
skarpt 4-punkts bojprov vilket anvinds vid testning av sproda material sasom glas.
3-punkts bojprov, vilket dr vanligt vid testning av andra material, gar ej att anvanda
da sprickbildningen sker under den centrala tryckpunkten vilket forsvarar bedémnin-
gen, da de mikrosprickor som existerar i glaset pafrestas under tryckpunkten. Detta
kan orsaka felvisningar dar man inte kan bedoma ifall det a4r mikrosprickorna som
pafrestas eller materialets elasticitet som 6vergas nér brottet sker. Appliceras trycket
i fyra punkter istéallet sker brottet mellan tva punkter och mikrosprickorna kan bort-
ses fran. Stavarna brots i en dynamisk dragprovmaskin, modell Schenck, med en
hastighet pa 2 mm/min enligt en standard for 4-punkts bojning[11]. Nagot fler 4n
tio stavar brots for mojligheten att bortrakna evetuella felaktiga brott.
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Figur 3.7: Testanordningen for 4-punkts bojprov

Testerna dokumenterades under genomférandet med hjélp av en kamera pa 60 bilder
per sekund och en hoghastighetskamera med 400 bilder per sekund. En dator métte
utbojning, kraft och styvhet med en upplosning pa runt 100 métningar per sekund
som sedan dokumenterades i ett Excel-dokument (Bilaga F).

3.11 Genomforande av termiskt chocktest

Ett cykliskt termisk chocktest genomfoérdes pa tretton ohdrdade och tretton hardade
stavar, tre extra for att mojliggéra borttagning av stavar med fel som upptéacktes
under genomfoérandet. Stavarna placerades i en ugn och hettades upp till 40 °C for
att darefter doppas i ett vattenbad med temperaturvariation 0.6 - 1.1 °C (Figur 3.8).
Detta repeterades med tio graders 6kning tills forsta staven pavisade sprickbildning
eller annan forandring i materialets struktur nar den sénktes i vattnet. Staven
plockades da bort och resterande stavar placerades tillbaka in i ugnen. Provet up-
prepades dérefter med 5 graders temperaturdkning mellan kylning, tills alla stavarna
pavisat sprickbildning. Varje gang en stav pavisade sprickbildning dokumenterades
temperaturen pa ugnen och vattenbadet tillsammans med stavens beteckning.
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SNl

Figur 3.8: Till vinster det klimatskap som anvédndes och till hoger det isbad
stavarna doppades i
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Resultat

Avsnittet innehéllet resultat fran hardhetsmétning, SEM, 4-punkts bojprov, ter-
miskt chocktest samt polariskop som anvands for att verifiera och dokumentera
hérdning hos stavarna. Utéver detta diskuteras eventuella fel som kan ha uppstatt

och andra aspekter som anses vara viktiga att ta hiansyn till.

4.1 HAardhetsmatning

Resultat fran hardhetsmatningar kan ses i Figur 4.1 och Figur 4.2, mellan olika
tvarsnitt av hardade stavar vid varierande tider. Resultatet visade inte pa att foran-

dring av hardheten hos materialet har skett pa grund av hardning i glas

ha
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Tid kemisk hardning(timmar)

—— 25 mN = 10mN

Figur 4.1: Diagram 6ver indenteringshardhet(HIT) vid varierande hardningstider.

Ohéardad glastest vid noll timmar anvéindes som referens
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Tid kemisk hardning(timmar)

—— 25 mN = 10mN

Figur 4.2: Diagram 6ver E-modul vid olika hardningstider. Ohéardad glastest vid
noll timmar anvandes som referens

Pa hardhetsmétningarna (Bilaga D) kan noteras att hardheten i materialet inte
stiger markvart. Vid hardning av metaller ar det vanligt att hardheten hos materi-
alet okar. Detta beror pa att natverket i materialet &ndras vid hérdning. Hos glas
ar resultaten pa hardhetsmétningarna, till skillnad mot metall, varierande och of-
tast beroende av sammansattningen i glaset. Orsaken till uppmarksammad skillnad
finns inget konkret svar pa &nnu pa grund av att forskning fortfarande utfors inom
omradet.

En genomsnittlig ckning av hardhet pa nastan 2% kan observeras i Figur D vid
prover med kraften 25 mN, medan vid kraften 10 mN sker istallet en minskning pa
nastan 1.5%.

Tva varden som sticker ut ar vid 9.5 timmar och 5 timmars hardning som bada ligger
utanfor felmarginalen for referensvirdet. Men vid kraften 10mN ligger vardena for
9.5 timmar och 5 timmar inom felmarginalen for referensvardet.

Resultat av hardhetsmétningar (Bilaga D) visar pa att ingen storre fordndring av
E-modulen sker da skillnaden ligger pa under 1%. E-moduls resultaten ar inte
oviantade da E-modulen ar beroende av hardheten i materialet och pa sa vis foljer
hardhetsresultatet. Dock sker en genomsnittlig minskning i E-modulen pa 0.6%
vid bade 25 mN och 10 mN i férhallande till referensvardet. Har ligger minskningen
inom och mycket nira felmarginalen, som medfér att minskningen kan bortses ifran.

En tendens till minskad E-modul kan ses vid prover pa samma héirdning vid 14~
gre kraft i Bilaga D samt Figur 4.2. Orsaken ar troligtvis att storre felmarginal
finns nar tester utfors med hogre krafter, vilket resulterar i ett mer osékert vérde.
Motsatsen géller aven vid lagre kraft da felmarginalen blir mindre och precisionen
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okar.

En ytterligare orsak till ovantade fordndringar i resultatet kan vara féroreningar
i amnet vilket kan ses i Figur 4.3. Om indenteringsspetsen traffar en fororening séa
som mangsten kan ett felaktigt resultat fas. Variationer eller fororeningar i glasmas-
san ar vanligt i glas, vilket beskrivs i Sektion 2.2.5.1, som eventuellt kan medfora
att fel vid tester av hardhetsmétning blir vanligare dn vid andra mer homogena
material.

Figur 4.3: Yta hos kristallglas

Vérdet for 9.5 timmar (Figur 4.1) vid kraften 25 mN ar det varde som avviker mest i
forhallande till referensvardet med 4%. Dock nar méatningar studeras vid 10 mN och
1 mN ligger vardet mycket nara referensvardet. Detta kan visa pa att indenteringen
vid 25 mN vid ett eller flera tillfillen traffade en hardare férorening i glaset sa som
sten eller oupplosta mangkorn.

Annat som kan ha paverkat provresultat ar maskinella problem, vibrationer, kali-
breringsfel eller liknande som stor traffsikerhet eller kraftméatning. Utforande av
tester gjordes pa kvéllen for att minimera vibrationer fran omgivningen vilket min-
skar troligheten for fel pa grund av vibrationer.

4.2 SEM

Figur 4.4 pavisar tydligt utbyte av kaliumjoner for de hardade stavarna i forhallande
till referensvardet. Resultatet visar att hdrdning ar mojligt hos kristallglas.
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Figur 4.4: Diagram over kaliumhalt vid olika djup i glasprovet med varierande
hardningsdjup

For de prov som hardats under sju timmar existerar en 6kad kaliumhalt i materialet
upp till 23 pm, som ar det djupaste virdet vid alla tester (Bilaga E). Medan provet
vid atta timmar istéllet har hogst halt fram till 9 pm in i ytan innan vardena borjar
avta och hamnar nagot under viardena for sju timmar och nio och en halv timmar.
Dock atergar kaliumhalten till normalt i glasmassan vid 20 pm, som ar ett lagre
varde an vid sju timmar.

Vardena for tva och en halv timmar och fem timmar atergar redan vid 12 pm till
sitt ursprungliga antal kaliumbindningar som tyder pa att hédrdningsdjupet hos tva
timmars hardning och fem timmars hardning ligger pa cirka 12 pm. Medan nio och
en halv timmar atergar vid 17 pm.

Hérdningsdjup samt hérdningsmangden ar ett viarde som har kopplingar med hard-
ningseffektiviteten. Djupast hirdning sker vid sju timmar, medan storst utbyte av
kaliumjoner sker vid hérdning av glas under atta timmar.

4.3 Polariskop

De tryckspanningar som hardningen orsakat kan ses som ett gult skikt i glaset.
Dragspanningar kan utskiljas som morklila skikt i glaset.

Referensmétning av ohiardat glas visas i Figur 4.5 och pavisar att inga tydliga span-
ningar var forekommande i glasytan innan hardning utforts. Det finns en antydan
till morkare lila skikt som troligtvis orsakas av spanningar inbyggda i ytan fran
sagning eller slipning.
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1 mm

Figur 4.5: Tvarsnitt fran referensstav under polariserat ljus

I Figur 4.6 efter fem timmars hirdning kan det urskiljas tryckspanningar i ytan
hos glaset ner till ungefar 0.5 mm innan det tonar ut da spanningar i glaset avtar.
Dragspanningar som uppstar innanfér kan &nnu inte ses pa grund av att storre
dragspédnningar i ytan inte uppstatt.

Figur 4.6: Tvarsnitt fran stav under polariserat ljus som genomgatt fem timmars
hardning

Efter sju timmar (Figur 4.7) ar tryckspanningarna i ytan mer distinkta samt att ett
morkare falt kan urskiljas under det gula som tyder pa mer dragspénningar i glaset
i forhallande till prov vid 5 timmar.

29



4. Resultat

Figur 4.7: Tvarsnitt fran stav under polariserat ljus som genomgatt sju timmars
hardning

I Figur 4.8 kan det urskiljas att efter nio och en halv timmars hardning borjar det
gula faltet avta och det lila blir mer framtradande. Risken finns att hérdningsef-
fekten borjar avta pa grund av relaxation i glaset, orsakad av for lang hardningstid
néra glasets Tg punkt [7].

1T mm

Figur 4.8: Tvarsnitt fran stav under polariserat ljus som genomgatt nio och en
halv timmars hardning

Svarta skiftningar vid kanten pa glaset beror pa att snittytan inte ligger vinkelrit
mot kameran och bryter ljuset som passerar igenom glaset i de punkterna.
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Fargkodningen gar inte att jamfora med senare tagna bilder. Detta da ljus stélls in
pa plats for att fa sa skarp och tydlig bild som mojligt av spanningarna i glaset.

4.4 Hardningsprocess

Vald tid for hardningsprocessen blev atta timmar som stavarna tillbringade i kalium-
l6sningen. Tiden bestdmdes utifran gjorda tester i SEM och polariskop dar kunde
konstateras att atta timmar ansags vara optimalt.

Hérdningen tvingades utforas i tva omgangar pa grund av ugnsstorlek och ugns-
form. Detta kan ha gett en paverkan som uppmérksammats vid 4-punkts bojprov
och termisk chocktest. Variationen kan ha berott pa flera aspekter. Ett av dem é&r
att saltet inte kommer upp i réatt temperatur vilket ger att mindre joner differen-
tieras och kan ge en sdmre forvintad hardning.

En annan anledning kan vara att farre kaliumjoner existerade i saltbadet under an-
dra hardningsomgangen. Vilket kan ge forsimrad hirdning da ldngre tid krévs for
att overfora fler joner, samt att en avstanning i diffusionen kan ske nér det borjar
uppna jamnvikt i systemet.

Relaxation dr en mdjlig faktor som édven kan ha paverkat processen och skapat
en variation som namns i teorin.

Placering av stavar i saltbadet dar ytor inte kunnat komma i kontakt med saltsmaél-
tan effektivt kan ha skapat en skillnad mellan stavarna. Till exempel att stavarna
legat mot formens kant under hérdning eller mot en annan stav. Detta kan &ven
vara en anledning till att resultaten pa stavar i samma hérdning har haft stora vari-
ationer i resultatet av testomgangarna hos tidigare tester.

Annat som kan paverkat variationen ar hantering innan och efter hardningen. Eventuella
variationer i nedkylningsprocessen av stavar efter hardning, stotar och misshantering

vid uppackning eller nerpackning kan vara faktorer som bidrar till varierade resultat.

Dock for att konstatera att olika hardningsomgangar haft en paverkan behovs fler
prover goras. Det ar mojligt att se en tendens till en variation, men kan &ven bero
pa defekter i materialet.

4.5 4-punkts bojprov

Resultat fran 4-punkts bojprov visade pa en forbattrad hallfasthet pa 70% okning
hos hirdade stavar utan brottanvisning och 6kning med 145% hos hardade stavar
med brottanvisning, i forhallande till ohdrdade stavar. Stavarna for tester av 4-
punkts bojprov delades in i fyra grupper for att forenkla dokumentering och hanter-
ing. Dessa bendmnda med H(ohardad stav), HH(hardad stav), V(ohdrdad stav med
brottanvisning) och HV(hdrdad stav med brottanvisning). Resultatet fran testerna
kan ses i Figur 4.9, 4.10, 4.11 samt Figur 4.12.
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Figur 4.9: Diagram over kraft for 4-punkts bojning. Ohardade stavar benamns som
H stavar, hardade stavar som HH. Vérdet for stav HH1 finns ej med da provstaven
sprack under hérdningsprocessen. Stavarna HH14, HH15 utfordes inte tester pa
utan anvandes vid termisk chocktest.
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Figur 4.10: Diagram 6ver utbojning for 4-punkts bojning. Ohérdade stavar
bendmns som H stavar, Hardade stavar som HH. Virdet for stav HH1 finns ej med
da provstaven sprack under hardningsprocessen. Stavarna HH14, HH15 utfordes
inte tester pa utan anvéindes vid termisk chocktest
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Figur 4.11: Diagram over kraft for 4-punkts bojning. Ohardade stavar med brot-
tanvisning benamns med V och hérdade stavar med brottanvisning benamns HV

!

Figur 4.12: Diagram 6ver utbojning for 4-punktsdiagram, V(ohiardade) stavar och
HV(hérdade) stavar
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En felkélla som kan ha paverkat resultatet dr kvoten mellan ldngden som utsatts
for tryck och diametern. Kvoten uppnadde inte det optimala forhallandet tio som
onskades. Istéllet uppnaddes ett forhallande pa 120 mm/ 15 mm som resulterade i
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atta som ger en felmarginal pa under 5% [12]. Dérav bortses felet fran resultaten.
Ett annat eventuellt fel som upptacktes under provning och granskning av filmklipp
fran hoghastighetskamera, var att 6évre delen av verktyget kan ha skapat snedbe-
lastning pa provstavarna.

En trend i sprickbildningen var att sprickning paboérjades vid den vénstra tryck-
punkten innan sprickbildning pa annan del av staven uppkom(Figur 4.13). Detta
pa grund av att vanster tryckpunkt troligen fick kontakt med provstav innan hoger
tryckpunkt. Vilket medfor en osdkerhet om provet kan godkénnas da det eventuellt
kan gett effekten av 3-punkts bojprov istéllet for eftertraktade 4-punkts bojprov till
en borjan.

Figur 4.13: Stillbild fran hoghastighetskamera vid brott

Da alla prover utfordes under samma forutsattningar antas att testerna fortfarande
kan jimforas med varandra och ge ett resultat, men kan eventuellt inte anvindas
som jamforelse vid senare tester av andra stavar, annat verktyg eller andra forhal-
landen.

Risk att stavarna har blivit felplacerade eller att tryckpunkterna har flyttat sig inat
vid provning existerar. Felplacering av stavar kunde observeras hos nagra prover vid
granskning(Figur 4.14), men tryckpunkterna har inte hamnat snett dver ytan, utan
ar placerade horisontellt med glasstavarnas dndar. Detta paverkar da inte provn-
ingsresultat utan ger endast att brott inte sker i centrum av stavarna, da stavarna
ar forsjutna at ett hall. Dock ar det svart att faststélla tryckpunkternas placer-
ing pa flera stavar pa grund av sprickor, splitter eller liknande, som dolde mojliga
markeringar (Figur 4.15). Speciellt hos stavar som utsatts f6r hardning och bréts i
flera delar. For att forhindra felplacering sker bor en forbéttring av verktyg goras
sa stavar inte kan placeras fel och far en felaktig belastning.
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Figur 4.14: Marke fran verktyg Figur 4.15: Svéardefinierad
bredvid markering tryckpunkt

En annan anledning kan vara att fel uppstod under provningen pa grund av vari-
ationer i montering. Da alla prover utférdes under likartade forhallanden samt
tidpunkt som némnts tidigare, antas detta inte ha paverkat resultatet. Detta da
brott hos alla stavar inom respektive gruppering skedde pa likartat sett och med-
for att provresultat kan jamforas. Ett exempel ar stav H4 med hogst registrerad
kraftmétning och stav H15 med lagst registrerad kraft och likartat brott (Figur
4.16).

(a) Stav H4

(b) Stav H15

Figur 4.16: Defekter i stav H4 och H15

Defekter kan konstateras ge en viss paverkan pa provresultatet. Ett samband mellan
en lagre resulterande kraft och defekter pa ytan kan konstateras (Bilaga C). Ett
exempel ar staven H15 som har en repa (Figur 4.17) pa toppytan vilket kan tyda
pa dalig slipning efter sdgning.
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Figur 4.17: Stav H15 med repa pa yta

Stav HH6, vars kraftmétning hamnade lite ovanfér medelkraften for alla stavar (Bi-
laga F), har flertalet defekter men dock inga ytdefekter. Vilket visa pa att in-
neboende defekter inte har stor paverkan. Ett exempel ar att en bubbla pa 4 mm
i diameter kan hittas centrerad under en av tryckpunkterna for verktyget, men
sprickan har kringgatt bubblan (Figur 4.23) till vinster. Ytterligare bubbla pa 2
mm i stav HH6, som sprickbildning passerat, kan ses till hoger i figuren. Stav HH12
med flertalet bubblor pavisar ytterligare att inneslutna bubblor inte paverkar. Déar
passerar sprickbildning utanfér bubbla pa 2 mm vid 82 mm fran vanster kant (Bilaga
C) men ett hog registrerad kraftméatning (Bilaga F).

Stavar med lagst registrerad kraft har ytdefekter pa ytan. Ett exempel &r stav HH13,
som har lagst virde, samt mycket sma bubblor pa avstanden 71 mm och 74 mm.
Dessa lag pa ovansidan och utsattes inte for dragspanning utan tryckspanning, vilket
formodligen gjorde att sprickbildningar inte startade i dessa, dven att bubblornas yta
genomgatt hirdning som eventuellt kan ha bidragit. Alltsa &r det andra aspekter
som paverkat resultatet. Mycket sma kantstétningar som inte dokumenterades,
da de existerade pa alla stavar, kan eventuellt ha paverkat om de var placerade i
dragytan pa staven.

Hos de med brottanvisning kan en pataglig skillnad ses mellan hérdningsomgan-
garna. Stav HV11 och stav HV12 tillhérande hérdningsomgang tva, vars véirden
ligger lagt i forhallande till resterande varden. Jamfors stav HV12 med medelkraften
for alla stavar inom samma grupp ar medelvardet 80% hogre dn vardet for HV12.
Dock har stav HV11 ett hogre varde én varav HV3 som tillhorde hardningsomgang
ett. Men laga varden hos stavarna kan dven bero pa defekter eller felhantering av
stavarna. Stav HV3 har bland annat flertalet ytdefekter (Bilaga C). Antagandet om
att hardningsomgangen paverkar resultatet kan inte verifieras, da inte tillréackligt
manga stavar finns.
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Brottanvisningen blir en sdkrare kélla for resultat pa grund av att sprickbildningen
tvingas till mitten av onskat intervall samt att defekter i materialet kan bortses
ifran. Stavarna HVS8, HV11 och HV12 skedde med ett mycket liknande brott som
borjade i brottanvisning och avvek sedan mot 6vre véinster tryckpunkt. Liknande
skedde dven hos ohdrdade stavar (Figur 4.18).

Figur 4.18: Till vanster brott hos V3. Till hoger brott hos HVE8

Vid granskning av defekter i stavarna stdmmer resultaten 6verens med teorin for
brottanvisning. Som exempel dr V3 med en defekt och V7 med flertalet defek-
ter, aven ytdefekter (Bilaga C), men har likartade brott som kan ses i Figur 4.19.
Kraftskillnaden som behovdes for att bryta stavarna lag under 5% (Bilaga F).

Figur 4.19: Till vanster brott hos V3. Till hoger brott hos V7

Enligt de riktlinjer som foljts bor ett brott ske i tre delar med liknande brottyta
som V3 och V7[12]. En anledning till att inte tre delar uppstod vid brott kan vara
snedbelastning ifran verktyget som tagits upp tidigare, bland annat pa grund av att
brottet hos alla provstavar drar sig mot den tryckpunkt som troligen nar glasytan
forst.

37



4. Resultat

Studeras brottytan ytterligare kan da en skillnad mellan hérdade stavar och ohér-
dade stavar upptéckas, som stavarna V3 och HV8 (Figur 4.18). Brottet hos de
hirdade stavarna bli langre och "hackigare”, antagningsvis pagrund av att det sker
en storre utbojning. Hos stavar med brottanvisning skedde ett brott utanfor brot-
tanvisningen vid 80 mm. Brott skedde vid 58 mm fran vénster hos stav HV3 (Figur
4.20). Hos staven existerade en defekt i form av en kantstotning(Figur 4.21), som
anses vara anledningen till brottet. Troligen uppkom defekten efter hardningspro-
cessen och pa sa vis eliminerade eller forsimrade hérdningseffekten i det omradet.
Detta antagande kan goras pa grund av att farre kaliumjoner finns djupare in i
materialet som bildar den nya ytan vid det avslagna omradet, som i sin tur ger up-
phov till farre eftertraktade tryckspanningar for att motverka yttre pafrestningar.
Materialet blir svagare i defektomradet an i brottanvisningen som ar hérdad, vilket
leder till att brott sker i defekten istéllet for den 6nskade brottanvisningen.

v

Figur 4.20: stav HV3

Figur 4.21: Vanster bild: Innan brott. Hoger bild: Efter brott

I teorin paverkar ytliggande defekter, som sprickbildningar av olika slag, hallfas-
theten hos materialet. Detta kan bekraftats genom resultaten fran bojprovstesterna.
Bubblor i ytan ger en forsimrad hallfasthet. Dock talar resultatet fran H7 emot an-
tagandet. Eventuellt kan sma bubblor mindre &n 0.5 mm inte ge en paverkan, eller
andra aspekter sa som djupet pa bubblan kan vara avgérande. Brott pa stav HV3
visar tydligt hur defekter efter hardning kan ha en paverkan pa materialet, men for
att konstatera detta kan fler tester behéva goras. Nér jamforelser gors mellan stavar
utan hardning och stavar med hérdning, utan hansyn till eventuella defekter eller
hardningsomgangar, kan en forbéattrad hallfasthet pa 70% utskiljas i jamforelse med
ohardade stavar. Stavar med brottanvisning visar en forbattring pa 145% hogre
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hallfasthet hos stavar med hardning dn de stavar som inte har genomgatt hérd-
ningsprocessen (Bilaga F).

En annan jamforelse ar splitterméngden under provet. Mer splitter uppkom fran
hérdade stavar vilket kan bevittnas genom jamforelse av stav HH6 (Figur 4.22) samt
stav H15 (Figur 4.16b). Hardade stavar far ett mer explosivartat brott, dar split-
ter fardas ldngre striackor. Troligen pa grund av att mer kraft kravs for att bryta
stavarna. Vilket kan vara ett problem i konstruktionssammanhang, beroende pa
anvandningsomrade.

Stavar med brottanvisning bréts med mindre splitter bade hos ohdrdade stavar och
hardade stavar. Har kunde ocksa en skillnad ses mellan hardade och ohardade stavar

i explosivitet i brotten, men alla brott skedde pa ett mer kontrollerat sett dn hos
hela stavar.

Figur 4.22: stav HH6

Figur 4.23: Bubblor i stav HHG.

4.6 Termiskt chocktest

Resultat fran termisk chocktest visar pa en 6kad forbattring hos stavar som genomgatt
hardning med 146% i forhallande till ohdrdade stavar.
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Figur 4.24: Diagram oOver resultat fran termiskt chocktest for H och HH stavar.
Hardade stavar med beteckningen HH, ohardade med beteckningen H. Stavarna
HH18-22, H14-15 samt H26-28 utsattes inte for termisk chocktest pa grund av tids-
brist

Defekter sa som bubblor i yta eller inuti staven verkar mot forviantan inte paverkas
av termisk chock. Till exempel stav HH27 innehallande 12 bubblor (Bilaga C samt
Figur 4.25) mellan storlekarna 0.5 mm till 2 mm som klarade sig férbi maximala
temperaturen. Ett antagande &r att staven vid ihopdragning inte paverkas lika
mycket av ytdefekter som vid palagt last som undersoktes i 4-punkts bojprov.

r----------------
A
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Figur 4.25: Stav HH27

Stavarna H17 och H18 som var nagra av de forsta stavar att krackelera (Figur 4.24),
innehaller mycket sma och fa defekter, undantagsvis H17 som innehaller d&ven en
bubbla pa 3 mm (Bilaga C).

En annan stav som stodjer teorin om att defekter inte paverkar resistensen mot
temperatur chock ar stav H20, som ses i Figur 4.26. H20 innehaller mer an 20
defekter av blandade storlekar fran mindre &n 0.5 mm till 2 mm samt ytliggande
bubblor. Stav H20 holl upp till den maximala temperaturen hos ohérdade stavar.
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(a) Stav H20 vanster

(b) Stav H20 hoger

Figur 4.26: Defekter i stav H20

Vid termiskt chocktest provades fyra stycken stavar fran hérdningsomgang tva.
HH15, HH16 och HH17 stavarna fran hérdnings omgang tva har det lagsta reg-
istrerade viardena for hardade stavar. Detta kan visa pa att en skillnad finns mellan
hérdningsomgéangarna. Stav HH14 (Figur 4.24) fran hirdnings omgang 2 tva, med
flera defekter, visar ddremot pa att hardningsomgangen inte paverkar resultat. Dock
kan en trend uppfattas hos tester fran bade termiskchockprov och 4-punkts bojprov,
men pa grund av att glas ar ett material med mycket defekter behovs fler stavar for
att bevisa teorin.

Andra orsaker som kan ha paverkat resultatet dr temperaturdifferenser under provn-
ing. Temperaturdifferenser i ugnen eller vattenbadet kan uppstatt. Till exempel
skillnad i temperatur i den 6vre och undre delen av ugnen som i sin tur kan ge
missvisningar eller felvisning av termometern. Men da prover utférdes pa konstant
hojd antas felet kunna bortses ifran.

Termometern som anvéindes var inte exakt kalibrerad, vilket kan ge ett felaktigt
varde pa isbadets temperatur under provning. Men variationen pa isbadet mellan
tester lag inom en grad Celsius, som antas vara ett konstant forhallande.

En ovéntad aspekt var att stavarna haller sin form efter sprickbildning hos bade
H och HH stavar. Skillnaden som kan ses ér att fler sprickor bildas i de hirdade,
da speciellt de som gar vid hogre temperatur (Figur 4.27). Stav H18 (Figur 4.27a)
sprack forst av alla H stavar och fick fa sprickbildningar, medan H20 (Figur 4.27b)
som sprack sist av alla H stavar har antalet fler sprickor. Stav HH17 (Figur 4.27¢)
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som krackelerade forst av HH stavarna liknar till viss del stav H18 i utseendet efter
provning. Stavarna H18 och HH17 lag &ven nara varandra i resulterande temper-
atur, se Figur 4.24. Stav HH14 (Figur 4.27d) som hade ett av de hogsta registrerade
viardena har stort antal sprickbildningar. Detta kan visa pa att stavar som spricker
vid hogre temperatur differenser har genomgatt en battre hiardning da fler sprickor
bildas.

(d) Stav HH14

Figur 4.27: H och HH stavar utsatta for termisk chock

Hérdade stavar far granulliknande sprickor pa de som klarade hogre temperaturer (se
Figur 4.28) men som namns tidigare bevarar sin form. Vilket i sin tur moéjligen kan
minska skaderisk om stavar utsatts for vald efter sprickbildning, da granulliknande
fragment redan bildats.
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(a) Stav HH17

(b) Stav HH14

Figur 4.28: Sprickbildning pa HH17 och HH14
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Slutsats

Fran SEM métningarna och spanningsvisualiseringen i polariskopet gick det tydligt
att se att kemisk hérdning ar fullt mojligt pa blyfritt kristallglas. Ett utbyte av
kaliumjoner sker i glasytan och orsakar avtagande tryckspédnningar ner till 18 pm.

Resultaten fran 4-punkts béjprov visar pa en forbéttring av hallfasthet i de hardade
glasstavarna, men hardhetsindenteringen visade att det ej sker nagon fordndring i
hardheten av materialet efter hardning. Genom Glafo konstaterades att forskning
fortfarande sker inom omradet.

Hérdade glasstavar klarade hogre pafrestningar som &ven resulterade det i att det
bréts mer explosivt vid brott.

Stavarna med en redan existerande brottindentering pavisade en lagre hallfasthet,
men en annu storre hallfasthetokning vid hardning. Detta kan tyda pa att hérdnin-
gen ar den storsta paverkande faktor for hallfasthetsforbéattringen, da specifikt vid
redan existerande defekter som genomgar hardning. Tvartemot sa har defekter som
orsakats efter hardning en negativ effekt pa glaset da det noter bort hardningen och
forsvagar materialet i den punkten vilket kunde ses pa vissa stavar.
Brottindenteringarna resulterade éven i att brottet blev mer férutsidgbart och min-
dre explosivt pa det hiardade hela stavarna.

Resultaten visar att hardning av kristallglas okar hallfastheten hos glaset, da en
kraftokning pa 70 % for hela stavar och 145% for stavar med brottanvisning kan
konstateras.

Det hardade kristallglaset visade en tydlig 6kad resistens mot termisk chock jamfort
med den ohédrdade versionen. Alla provstavarna, hardade och ohérdade, holl ihop i
sin ursprungliga form utan nagon form av splitter, efter att det skapats sprickbild-
ningar rakt igenom staven.

En okad temperaturresistens pa 146 % kan ses hos hardade glasstavar som konstat-
erar att hardat kristallglas ger en forbéattrad temperaturresistens.

Utifran resultat ses att en forbéattring av materialegenskaper kan erhallas med héard-
ning. Med hjélp av detta kan blyfritt kristallglas i en storre utstrackning anviandas
som ett konstruktionsmaterial, istéllet for som konstverk.

5.1 Vidare forskning

For att fa ett mer noggrant resultat pa 4-punkt bojprovet kan vidare forskning ske
ddr mer avancerade testverktyg anviands samt stavar med mindre defekter. Léan-
gre stavar ar att foredra for att fa ett mer korrekt viarde vid utbojning. Héardade
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5. Slutsats

glasskivor kan till och med vara att foredra 6ver stavar.

Da tester visade att materialet fortfarande haller ihop efter att sprickbildning skett
av termisk chock, kan det vara intressant att fa fram resultat pa hur hallfastheten
paverkas efterat. En stav med redan befintliga sprickor kan behdvas testas hur de
regerar vid yttre pafrestningar.

Da det ar vanligt att glas modifieras med saker sasom fargning, efterbearbetning och
manga olika typer av formbearbetning, kan det vara intressant att undersoka hur
dessa paverkar materialet i sig samt dess paverkan pé hirdning. Aven kristallglasets
ursprungliga kemiska sammansattning kan tittas over for att se ifall modifiering ar
mojlig for att forbattra glasets forbattringspotential vid hérdning.
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