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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes nationaux de
normalisation (comités membres de I''SO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée
aux comités techniques de I''SO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du
comité technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I''SO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEl) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 28706-1 a été élaborée par le Comité européen de normalisation (CEN) (en tant qu'EN 14483-1) et a
été adoptée, selon une procédure spéciale«par«voie express»; par Jle comité technique ISO/TC 107,
Revétements métalliques et autres revétements inorganiques, parallélement a son approbation par les
comités membres de I'ISO.

Elle annule et remplace I''SO'2722:1997 et 11SO“8290:1998; quii 'ont fait I'objet d'une révision technique.

L'ISO 28706 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Emaux vitrifiés — Détermination
de la résistance a la corrosion chimique:

— Partie 1: Détermination de la résistance a la corrosion chimique par les acides a température ambiante

— Partie 2: Détermination de la résistance a la corrosion chimique par des acides bouillants ou des liquides
neutres bouillants, et/ou leurs vapeurs

— Partie 3: Détermination de la résistance a la corrosion chimique par des liquides alcalins dans un
récipient hexagonal

— Partie 4: Détermination de la résistance a la corrosion chimique par des liquides alcalins dans un
récipient cylindrique

— Partie 5: Détermination de la résistance a la corrosion chimique en milieux fermés

iv © ISO 2008 — Tous droits réservés
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Introduction

La corrosion aqueuse des émaux vitrifiés est un processus de dissolution. Le composant principal de I'émail,
SiO,, forme un réseau tridimensionnel de silice. Aprés hydrolyse, celle-ci se décompose en formant de I'acide
silicique ou des silicates. Ceux-ci sont libérés dans le milieu attaquant. D'autres composants, principalement
des oxydes de métal, également soumis a I'hydrolyse, forment les ions métalliques hydratés ou les
hydroxydes correspondants. Tous les produits de corrosion sont plus ou moins solubles dans le milieu
attaquant. Le processus complet entraine une perte de masse par unité de surface.

Avec certaines solutions aqueuses, l'attaque de I'émail s'opére de facon linéaire pendant le temps que dure la
corrosion; pour d'autres solutions aqueuses, l'attaque de I'émail s'opére de fagon logarithmique pendant le
temps de corrosion. Pour la premiére série de solutions seulement, un taux de perte de masse surfacique
(g/mZ2.h) scientifiquement exact peut &tre calculé, ainsi qu'une vitesse de corrosion (mm/an).

Les paramétres les plus importants ayant une incidence sur la corrosion aqueuse de I'émail sont la qualité de
I'émail, la température et la valeur de pH. En outre, les effets d'inhibition résultant de la solubilité limitée de la
silice dans les acides peuvent y contribuer. La liste suivante décrit les différents types d'attaque de I'émail en
fonction de différentes conditions de corrosion.

a) Avec des solutions alcalines aqueuses comme NaOH a 0,1 mol/l (voir I''SO 28706-4:2008, Article 9), le
réseau de silice dell'émail est fortement/ attaqué [a [80/°Cy /Les silicates et la plupart des autres
composants hydrolysés sont solubles dans I'alcali. L'attaque s'opere linéairement pendant des périodes
d'essai régulieres. Par conséquent;,les résultatscdes-essais,sont exprimés en termes de taux de perte de
masse surfacique (perte de masse par unité de surface et temps) et de vitesse de corrosion (millimétres
par an).

b) A température ambianté; les'‘acides' agueux faibles comme’l'acide’ citrique (voir ISO 28706-1:2008,
Article 9) ou également les acides’plus'forts-comme'l'acide' sulfurique (voir I''SO 28706-1:2008, Article 10)
n'attaquent guére le réseau de silice de I'émail. D'autres constituants sont, dans une certaine mesure,
lixiviés de la surface. Les émaux hautement résistants ne présentent aucun changement visible aprés
exposition. Sur les émaux moins résistants, des taches apparaitront ou la surface deviendra rugueuse.

c) Avec des acides aqueux bouillants (voir I''SO 28706-2), le réseau de silice de I'émail est attaqué, et la
silice ainsi que les autres composants de I'émail sont libérés dans la solution. La solubilité de la silice
dans les acides est néanmoins faible. Les solutions attaquantes, qui sont vite saturées de silice dissoute,
ne feront que lixivier la surface. L'attaque acide est arrétée et la vitesse de corrosion diminue de fagon
marquée.

NOTE L'appareillage d'essai en verre libére également de la silice sous l'effet de I'attaque acide et contribue a
l'inhibition de la corrosion.

L'inhibition est efficacement empéchée avec les essais en phase vapeur. Le condensat formé sur
I'éprouvette est exempt de tout composant d'émail dissous.

Parmi les exemples de corrosion de I'émail s'opérant de facon logarithmique [voir 1)] et linéairement
[voir 2)], on peut citer:

1) Acide citrique bouillant (voir I'lSO 28706-2:2008, Article 10) et acide sulfurique a 30 %
bouillant (voir I'lSO 28706-2:2008, Article 11)

Etant donné que I'on ne trouve que des quantités infimes de ces acides dans leurs vapeurs, I'essai
est limité a la phase liquide. L'attaque est influencée par des effets d'inhibition et la corrosion dépend
du temps d'exposition. Par conséquent, les résultats d'essai doivent étre exprimés en termes de
perte de masse par unité de surface; aucun taux de perte de masse surfacique n'est calculé.

© ISO 2008 — Tous droits réservés \Y
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2) Acide chlorhydrique a 20 % bouillant (voir I'lSO 28706-2:2008, Article 12)

S'agissant d'un acide bouillant azéotropique, sa concentration est identique en phase liquide et en
phase vapeur; il n'est donc pas nécessaire de réaliser I'essai en phase liquide. Une forte ébullition
fournit un condensat non inhibé et l'attaque se poursuit linéairement pendant le temps que dure
I'exposition. Par conséquent, les résultats des essais ne sont exprimés qu'en termes de taux de
perte de masse surfacique (perte de masse par unité de surface et temps) et de vitesse de corrosion
(millimetres par an).

d) A des températures élevées, lors d'essais en phase liquide en autoclave (voir I''SO 28706-5), I'attaque
d'acide aqueux est forte. Afin d'éviter l'inhibition, la durée de l'essai est limitée a 24 h et un rapport
relativement élevé est choisi entre I'acide attaquant et la surface d'émail attaquée (analogue a celui d'une
cuve pour réaction chimique). En outre, seule de I'eau a faible teneur en silice est utilisée pour la
préparation des solutions d'essai. Dans ces conditions, I'attaque s'opére de fagon linéaire pendant le
temps que dure l'exposition. Par conséquent, les résultats des essais avec de I'acide chlorhydrique a
20 % (voir I''SO 28706-5:2008, Article 8), des solutions d'essai artificielles (voir I''SO 28706-5:2008,
Article 10) ou des fluides de traitement (voir I''SO 28706-5:2008, Article 11) sont également exprimés en
termes de taux de perte de masse surfacique (perte de masse par unité de surface et temps).

e) Dans I'eau bouillante (voir I''SO 28706-2:2008, Article 13), le réseau de silice est assez stable. La surface
d'émail est lixiviée et la silice n'est que faiblement dissoute. Ce type d'attaque est clairement représenté
par l'attaque en phase vapeur. En phase liquide, on peut observer une certaine inhibition avec les émaux
hautement résistants. Toutefois, si I'émail soumis a essai est peu résistant, I'alcali lixivié dégagé par
I'émail peut relever les valeurs de pH a des niveaux alcalins, augmentant ainsi I'attaque par la phase
liquide. Les essais en phase liquide et en phase vapeur peuvent donner des informations précieuses.

f) Etant donné que I'attaque peut étre linéaire ou non, les résultats sont seulement exprimés en termes de
perte de masse par unité de surface et il convient:que la:durée de I'essai soit indiquée.

g) Pour la solution détergente normalisée (voir |''SO 28706-3:2008, Article 9), il n'est pas certain que la
partie linéaire de la courbe de corrosion soit atteinte pendant I'essai durant 24 h ou 168 h. Le calcul de la
vitesse de corrosion n'est'donc pas inclus dans le’rapport d'essai.

h) Pour d'autres acides (voir I''SO 28706-2:2008, Article 14) et d'autres solutions alcalines (voir
I'I'SO 28706-3:2008, Article 10 et I''SO 28706-4:2008, Article 10), on ne sait pas non plus si une vitesse
de corrosion linéaire sera atteinte au cours de la période d'essai. Le calcul de la vitesse de corrosion
n'est donc pas inclus dans les rapports d'essais de ces parties de la présente Norme internationale.

Pour les émaux vitrifiés cuits a des températures inférieures a 700 °C, les parameétres d'essai (milieux,
températures et temps) de la présente Norme internationale ne sont pas appropriés. Pour de tels émaux, par
exemple les émaux d'aluminium, il convient d'utiliser d'autres milieux, températures et/ou temps. Pour ce faire,
il suffit de suivre les modes opératoires décrits dans I'article intitulé «Autres solutions d'essai» des Parties 1, 2,
3 et 4 de la présente Norme internationale.

Vi © ISO 2008 — Tous droits réservés
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Emaux vitrifiés — Détermination de la résistance a la corrosion
chimique —

Partie 1:
Détermination de la résistance a la corrosion chimique par les
acides a température ambiante

1 Domaine d'application
La présente partie de I''SO 28706 spécifie une méthode d'essai permettant de déterminer la résistance a

I'attaque par un acide, a température ambiante, des articles en émail vitrifié. Elle spécifie aussi une méthode
de classification des résultats.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sontrindispensables [pour I'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 1042, Verrerie de'laboratoire’— Fioles jaugéees a un trait

ISO 3696, Eau pour laboratoire a usage analytique — Spécification et méthodes d'essai

ISO 4788, Verrerie de laboratoire — Eprouvettes graduées cylindriques

ISO 28764, Emaux vitrifiés — Production d'éprouvettes pour l'essai des émaux sur la téle d'acier, la téle
d'aluminium et la fonte

3 Principe
Une partie de la surface de I'éprouvette est exposée, dans des conditions définies, a I'attaque d'une solution

d'acide. La résistance est évaluée par des méthodes fondées sur I'aspect et l'aptitude au nettoyage de la
surface émaillée.

4 Reéactifs

Au cours de la détermination, sauf spécification contraire, utiliser uniquement des réactifs de qualité
analytique reconnue.

41 Eau, conforme aux exigences de qualité 3 de I''SO 3696, c'est-a-dire de l'eau distillée ou de I'eau de
pureté équivalente.

4.2 Solvant de dégraissage, par exemple éthanol ou eau (4.1) renfermant quelques gouttes de détergent
liquide, convenant pour le nettoyage et le dégraissage de I'appareillage d'essai et des éprouvettes.

© ISO 2008 — Tous droits réservés 1
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4.3 Dioxyde de titane, de qualité pigment.
4.4 Acide citrique monohydraté, (CgHgO, H,0), cristallisé.

4.5 Acide sulfurique, (H,SO,), de qualité analytique, ¢(H,SO,) = 0,5 mol/l.

5 Matériaux et appareillage

5.1 Eprouvette graduée, de capacité 100 ml, conforme aux exigences de I'ISO 4788.
5.2 Fiole jaugée a un trait, de capacité 100 ml, conforme aux exigences de I''SO 1042.
5.3 Pipette, de dimensions appropriées (voir 7.1).

5.4 Chiffon, en coton blanc ou en lin.

5.5 Papier-filtre, exempt de fluorure, de moins de 0,18 mm d'épaisseur et d'environ 30 mm de diametre (a
utiliser uniquement pour les essais avec des surfaces incurvées).

5.6 Papier-filtre, exempt de fluorure, de plus de 0,38 mm d'épaisseur et d'environ 25 mm de diamétre (a
utiliser uniquement pour les essais avec des surfaces incurvées).

5.7 Papier-filtre, exempt de fluorure.
5.8 Crayon, de dureté HB ou'équivalent.

5.9 Couvercles (par exemple verres incurvés), en polyéthylene ‘ou autre matiere flexible ou en verre,
d'environ 30 mm de diametre extérieur.

6 Eprouvettes

Les éprouvettes doivent étre des articles ou des parties d'articles commercialisés ou encore des piéces
d'essai ayant regu une préparation spéciale conformément a la norme traitant du métal de base considéré.

La fabrication des éprouvettes en vue des essais des émaux vitrifiés pour tdle d'acier, tdle d'aluminium et
fonte est traitée dans I'lSO 28764.

Chaque éprouvette doit étre nettoyée avec le solvant de dégraissage (4.2), puis rincée a I'eau chaude jusqu'a
ce que l'eau s'étale uniformément a sa surface, et enfin séchée en tamponnant (sans frotter) a I'aide d'un
chiffon propre (5.4).

7 Mode opératoire

7.1 Attaque par la solution d'essai

A l'aide de la pipette (5.3), placer quelques gouttes de I'agent attaquant (voir 9.1, 10.1 et 11.1) sur chaque
éprouvette et la maintenir a une température de 23 °C = 3 °C pendant toute la durée de I'essai en s'assurant
que la zone traitée est continue et que son diamétre est inférieur a celui du couvercle (5.9). Couvrir la zone
traitée immédiatement a l'aide du couvercle.

Lorsque la surface est incurvée, placer un papier-filtre mince (5.5) sur la zone a traiter. Placer par-dessus le
papier-filtre épais (5.6). Verser quelques gouttes de la solution d'agent attaquant (voir 9.1, 10.1 et 11.1) sur le
papier-filtre du dessus (5.6) jusqu'a ce que les papiers soient tous les deux saturés. Couvrir les papiers-filtres
pour empécher toute évaporation, en utilisant par exemple un couvercle (5.9), et maintenir I'éprouvette a une
température de 23 °C + 3 °C.

2 © ISO 2008 — Tous droits réservés



ISO 28706-1:2008(F)

Une fois écoulée la durée prédéterminée de I'essai, enlever le couvercle (5.9) et les papiers-filtres (5.5 et 5.6),
laver I'éprouvette soit a I'eau (4.1) soit a I'eau du robinet, et la sécher en tamponnant (sans frotter) sa surface
avec du papier-filtre (5.7).

Si I'on utilise de I'eau du robinet, s'assurer qu'aucune pellicule ne s'est formée, sinon la classification peut se
trouver affectée.

7.2 Détermination

7.21 Généralités

Examiner chaque éprouvette dans les 2 h qui suivent I'achévement de I'attaque par la solution d'essai. Pour
I'évaluation, seule la partie de la surface ayant été en contact avec l'agent attaquant peut étre considérée
comme une zone traitée.

Effectuer I'évaluation sur la base des contrbles décrits en 7.2.2, 7.2.3 et 7.2.4, qui correspondent au plan et a
la classification donnés a la Figure 1 et dans le Tableau 1.

7.2.2 Controle visuel

Examiner, a I'eeil nu avec ou sans correction, les différentes surfaces de I'éprouvette sous différents angles,
sans l'aide d'une loupe, a une distance de 250 mm, pour vérifier si la zone traitée différe ou non de la zone
non traitée (par exemple changement de brillant ou de couleur, apparition de points). Effectuer ce contrble soit
a la lumiére du jour, en évitant I'exposition directe au soleil, soit sous une lumiére artificielle a condition que
celle-ci soit uniforme ety suffisamment intense) Si la’surface traitee présente une différence quelconque par
rapport a la surface non traitee, I'éprouvette est considérée comme ne passant pas le contrdle visuel.

7.2.3 Essai de frottement (a sec)

A l'aide d'un crayon (5.8),.tracer; plusieurs. traits & peu.prés: paralléles, & la fois sur la surface traitée et sur la
surface non traitée. Sur les émaux nairs ou-sombres, marquer les deux surfaces au dioxyde de titane (4.3) au
lieu d'utiliser un crayon. Frotter ensuite I'éprouvette avec un chiffon sec (5.4). Si les marquages sont plus
difficiles a effacer sur la surface traitée que sur la surface non traitée, I'éprouvette est considérée comme ne
passant pas l'essai de frottement a sec.

7.2.4 Essai de frottement (humide)

A l'aide d'un crayon (5.8), tracer plusieurs traits a peu prés paralléles, & la fois sur la surface traitée et sur la
surface non traitée. Sur les émaux noirs ou sombres, marquer les deux surfaces au dioxyde de titane (4.3) au
lieu d'utiliser un crayon. Frotter ensuite I'éprouvette avec un chiffon (5.4) humecté d'eau (4.1) et bien essoré
(ne pas utiliser de savon ni de détergent). Si les marquages sont plus difficiles a effacer sur la surface traitée
que sur la surface non traitée, I'éprouvette est considérée comme ne passant pas l'essai de frottement
humide.
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