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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'ISO). L’élaboration des Normes internationales est en général
confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre inté-
ressé 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'ISO participent également aux tra-
vaux. L’ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique
internationale (CEl) en ce qui concerne la normalisation électrotech-
nique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techni-
ques sont soumis aux comités -membres-pour vote-, Leurpublication
comme Normes internationales requiert I'approbation-de 75 % au moins
des comités membres votants.

La Norme internationale ISO 695 a été élaborée par le comité technique
ISO/TC 48, Verrerie de laboratoire et appareils connexes.

Cette troisiéme édition annulépetsremplace’lacdeuxiemeirédition’ (ISO
695:1984), dont elle constitue une révision technique!
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Verre — Résistance a I’attaque par une solution aqueuse
bouillante d’'un mélange alcalin — Méthode d’essai et

classification

1 Domaine d’application
La présente Norme internationale prescrit

a) une méthode de détermination de la résistance
du verre a l'attaque par une solution agueuse
bouillante de carbonate de sodium et d’hy-
droxyde de sodium. La résistanee est,mesuree,
en raison inverse, par la perte de masse du
verre par unité d’aire;

b) une classification du verre selon la résistance
aux alcalins déterminée par la méthode de’la
présente Norme internationale!

NOTE1 Cette méthode d’essai selon la présente Norme
internationale est aussi applicable pour la détermination
de la résistance des vitrocéramiques aux alcalins.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite,
constituent des dispositions valables pour la pré-
sente Norme internationale. Au moment de la pu-
blication, les éditions indiquées étaient en vigueur.
Toute norme est sujette a révision et les parties
prenantes des accords fondés sur la présente
Norme internationale sont invitées & rechercher la
possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes
des normes indiquées ci-aprés. Les membres de la
CEl et de I'ISO possédent le registre des Normes
internationales en vigueur @ un moment donné.

ISO 683-13:1986, Aciers pour traitement thermique,
aciers alliés et aciers pour décolletage — Partie 13:
Aciers corroyés inoxydables.

ISO 719:1985, Verre — Résistance hydrolytique du
verre en grains a 98 °C — Méthode d’essai et classi-
fication.

ISO 720:1985, Verre — Résistance hydrolytique du
verre en grains a 121 °C — Méthode d’essai et clas-
sification.

1SO 3696:1987, Eau pour laboratoire a usage analyti-
que — Spécification et méthodes d’essai.

18013819:1985) Venrerie de laboratoire — Béchers.

1ISO,4799:1978,
Réfrigerants.

Verrerie de laboratoire —

37 Principe

3.1 Immersion de deux morceaux d’échantillon
ayant une aire totale comprise entre 10 cm?2 et
15 cm?, dans une solution aqueuse bouillante a vo-
lumes égaux de carbonate de sodium, ¢(Na,CO,) =
0,5 mol/l, et d’hydroxyde de sodium, ¢(NaOH) =
1 mol/l, durant 3 h. Calcul de la perte de masse par
unité d’aire du verre.

4 Reéactifs

Au cours de l'essai, a moins de prescriptions
contraires, utiliser uniquement des réactifs de qua-
lité analytique reconnue et de I'eau distillée ou de
I'eau de pureté équivalente (eau de qualité 3, satis-
faisant aux spécifications de I'ISO 3696).

41 Acétone, CH,COCH,.
4.2 Acide chlorhydrique, solution ¢c(HCI) ~ 1 mol/l.
4.3 Acide chlorhydrique, solution ¢(HCl) ~ 2 mol/l.

4.4 Acide fluorhydrique, solution ¢(HF) ~ 22 mol/Il
(solution & 400 g HF/I environ).
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4.5 Carbonate de sodium, solution ¢(Na,CO,) =
0,5 mol/l + 0,01 moil/l, fraichement préparée avant
chaque essai.

4.6 Hydroxyde de sodium, solution ¢(NaOH) =
1 mol/l + 0,02 mol/l, fraichement préparée avant
chaque essai.

5 Appareillage

5.1 Récipient d’essai, en argent pur ou en alliage
d’argent résistant aux alcalis, ou en acier inoxyda-
ble de type 15" conforme aux prescriptions de
I’ISO 683-13. Un récipient recommandé, tel que re-
présenté a la figure1, est de forme cylindrique a
fond hémisphérique ou plat et muni d’un couvercle
assurant une étanchéité parfaite. Le couvercle est
muni d'un col large et, sur sa face inférieure, de
quatre crochets permettant de suspendre les
échantillons. La garniture, destinée a assurer un
joint satisfaisant entre le corps du récipient et le
couvercle, doit étre en matériau inerte dans les
conditions de |'essai.

5.2 Réfrigérant, du type Allihnjou (LiebigsWest, sa-
tisfaisant aux spécifications de I'ISO 4799, en verre
de résistance hydrolytique de la classe HGA I de
I'ISO 7202, s’adaptant au col du couvercle au moyen
d’un bouchon réalisé en un matériau inerte conve-
nable, préalablement plongé dans de leau
bouillante durant 60 min.

5.3 Balance, précise a + 0,1 mg.

5.4 Dessiccateur, contenant une matiére dessé-
chante appropriée.

5.5 Instruments de mesure, destinés a mesurer les
longueurs et les diametres avec une précision de
+ 1 %.

5.6 Etuve, pouvant maintenir une température de
110 °C.

5.7 Bécher, de 1 litre de capacité, satisfaisant aux
spécifications de I'ISO 3819.

5.8 Fil d’argent.

5.9 Pinces, dont les extrémités sont recouvertes,
si nécessaire, d’'une matiére convenable, par
exemple plastique, argent, platine.

5.10 Bain chauffant, équipé d’un thermostat et d’un
régulateur de température capable de chauffer et
de maintenir le bain liquide, par exemple de
glycérol, a une température comprise entre 110 °C
et 112 °C. Le bain chauffant doit étre muni d’un dis-
positif d’agitation ou d’une pompe a circulation et
étre équipé d’un couvercle ou d’une couche de
billes plastiques pour couvrir complétement la sur-
face du bain liquide. Il doit étre de capacité suffi-
sante pour permettre d'immerger chaque récipient
d’essai dans le bain liquide jusqu’a ce que le niveau
du liquide a lintérieur du récipient d’essai soit de
niveau avec celui du bain chauffant et a une dis-
tance intérieure circulaire d’environ 60 mm. Ces
conditions doivent étre aussi remplies si plusieurs
récipients d’essai sont placés simultanément dans
le bain chauffant. Le bain chauffant doit étre muni
d’un systéme de mesurage de température, par
exemple thermometres digitaux, pour permettre de
mesurer la température du bain liquide dans le do-
maine 110 °C a 112 °C.

6 Préparation et nombre d’échantillons

6.1 ) Verre «tel/quel»

Coupen qlepyou  les morceaux d’échantilion
[couramment ‘dénommé(s) «échantillon» dans la
suite du texte] dans le verre dans des formes faci-
lement mesurables telles que carré, rectangle, ou,
alpartirde:ttibes Jenlcylindres a extrémité ouverte.

Chaque échantillon doit avoir une aire totale, vy
compris les aires des bords, de 10 cm? a 15 cm?2.
Supprimer tout angle aigu, toute rugosité ou tout
éclat par polissage des bords ou biseautage des
coins. Ne pas polir a la flamme n’importe quelle
partie des échantillons.

Ceci concerne uniquement les échantillons ou Ia
nouvelle aire de découpage n’est pas supérieure a
20 % de l'aire totale. Autrement I"échantillon doit
étre décapé selon le mode opératoire indiqué en 6.2
et considéré comme «verre en tant que matériau».

6.2 Verre «en tant que matériau»

Immerger totalement le ou les échantillon(s) dans
un mélange de 1 volume d’acide fluorhydrique (4.4)
et de 9 volumes d’acide chlorhydrique (4.3). Laisser
reposer les échantillons a la température ambiante
durant 10 min. Maintenir les échantillons en place
et vider le mélange trés soigneusement. Rincer cing
fois le ou les échantillon(s) avec de 'eau distillée
(voir premier alinéa de I'article 4).

1) Les constituants spécifiques de I’acier type 15 sont 18 % de Cr, 10 % de Ni, 0,08 % maximum de C et une addition

de Ti.

2) Le verre de résistance hydrolytique de la classe HGB 1 de I'ISO 719 correspond pratiquement a la classe HGA 1 de

I"ISO 720.



6.3 Nombre d’échantillons

Pour chaque essai, qu’il s"agisse d’essai pour verre
«tel quel» ou pour verre «en tant que matériau»,
deux échantillons doivent étre examinés.

7 Mode opératoire

7.1 Nombre d’échantillons dans le récipient
d’essai

Lorsque des verres «inconnus» doivent étre exami-
nés, seulement deux échantillons doivent étre es-
sayés en méme temps. Lorsque des verres avec
une perte de masse par unité d’aire inférieure a
200 mg/dm?2 sont examinés, on peut essayer simul-
tanément jusqu’a quatre échantillons de deux types
de verres différents.

7.2 Méthode

Mesurer et caiculer |'aire totale de chaque échan-
tillon, y compris la surface des bords/iavec une
précision de 2 % et noter la valeur obtenue.

Laver I"échantillon, en utilisant les pinces (5.9) pour
tenir le verre (comme dans les opérations ultérieu-
res), trois fois en utilisant a chaque fois de lalnou=
velle eau (voir premierialinéandell articlei4),cetiie
rincer ensuite avec de l'acétone (40):7:Sécher
I’échantillon a I"étuve (5.6) a 110 °C durant 60 min,
le laisser refroidir dans le dessiccateur (5.4) a la
température ambiante, puis le peser a 0,1 mg pres.
Noter la masse, m,, de chaque échantillon.

Placer 800 ml d’'un mélange a volumes égaux des
solutions de carbonate de sodium (4.5) et d'hy-
droxyde de sodium (4.6) dans le récipient d’essai
(5.1). Immerger chaque récipient d’essai dans le
bain chauffant (5.10) jusqu’a ce que le niveau du li-
quide dans le récipient d’essai soit au niveau de
celui du liquide dans le bain. Fixer le réfrigérant
(5.2) sur le couvercle de chaque récipient d’essai et
ouvrir la circulation d’eau dans le réfrigérant. Cou-
vrir les surfaces a |'air libre du bain liquide et aug-
menter [|’agitation ou la circulation de liquide.
Chauffer jusqu’a ce que le liquide dans chaque re-
cipient d’essai (5.1) atteigne 102,5 °C + 0,5 °C, et la
température du bain liquide soit comprise entre
110 °C et 112 °C, en évitant les soubresauts dans le
récipient d’essai, si nécessaire en ajoutant des re-
gulateurs d’ébullition, tels que morceaux de fil d’ar-
gent ou de polytétrafluoroéthyléne (PTFE).

Soulever les couvercles et réfrigérants des réci-
pients d’essai, suspendre les échantillons par des
fils d’argent (5.8) aux crochets du couvercle du re-
cipient, fixer la garniture sur I'embout du corps de
chaque récipient d’essai, puis immerger dans la
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solution bouillante de telle facon que tous les
échantillons soient complétement recouverts par la
solution et qu’ils ne soient en contact ni entre eux
ni avec la paroi du récipient et s’assurer que le
couvercle et le corps du récipient d’essai soient
suffisamment hermétiquement serrés sur la garni-
ture pour éviter des pertes de vapeur au cours de
la période de chauffage.

A partir de I'immersion des échantillons, maintenir
durant 3h + 2 min la température de 102,5 °C
+ 0,5 °C dans les récipients d’essai.

Retirer I’échantillon de la solution bouillante et
I'immerger trois fois dans un volume de 500 ml de
I’acide chlorhydrique (4.2) contenu dans le bécher
(5.7). Le laver trois fois en utilisant a chaque fois de
la nouvelle eau, et le rincer finalement avec de
I’acétone (4.1). Sécher I’échantillon a I"étuve (5.6} a
110 °C durant 60 min, le laisser refroidir dans le
dessiccateur (5.4) a la température ambiante, puis
peser a 0,1 mg preés chaque échantillon. Noter la
masse, m,, de l"échantillon. Calculer la perte de
masse de chaque échantillon.

8 " Expression des résultats

8.1 Calcul

A partir des résultats obtenus, calculer et noter la
perte de masse par unité d’aire, pp, en milligram-
mes’ par décimétre carré, suivant I’équation
100(r, — my)
PaA= A

ou

my est la masse initiale, en milligrammes,
de I’échantillon;

m, est la masse finale, en milligrammes, de
I’échantillon;

A est I'aire totale, en centimeétres carrés,
de I"échantillon.

Calculer la valeur moyenne des résultats obtenus.

Si les valeurs difféerent de plus de 10 % de la valeur
moyenne, répéter I'essai, en utilisant deux échan-
tillons nouveaux et des solutions fraiches.

8.2 Classification

Le verre doit étre classé comme indiqué dans le ta-
bleau 1, selon la perte de masse par unité d’aire,
exprimée en milligrammes par décimétre carré,
aprés un essai de 3 h selon la méthode spécifiée
dans la présente Norme internationale.
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Tableau 1 — Valeurs limites de I'essai de résis-
tance aux alcalins

Perte de masse par unité

Classe | Caractéristiques d‘aire aprés 3 h

mg/dm?

A1 Faible attaque Jusqu’a 75

Au-dessus de 75

A2 Légeére attaque jusqu'a 175

A3 Forte attaque Au-dessus de 175

8.3 Désignation

Pour faire référence a la résistance aux alcalins du
verre comme matériau conforme a la classification
de la présente Norme internationale, il est recom-
mandé d’utiliser la désignation suivante:

Exemple: Pour un verre ayant une perte de masse
par unité d’aire de 90 mg/dm? (classe A2):

Verre, classe de résistance aux alcalins
ISO 695 - A2

9 Fidélite
Valeur de répétabilité: r = 16 mg/dm?2

Valeur de reproductibilité: R 7,25:mg/dm?

NOTE 2 Les données de fidélité sont calculées a partir
des résultats obtenus au cours d’essais interlaboratoires,
dans lesquels sept laboratoires ont effectué 87 détermi-
nations simples fournissant une moyenne arithmétique de
pa = 163 mg/dm? pour le verre essayé.

10 Rapport d’essai

Le rapport d’essai doit contenir les indications sui-
vantes:

a) la référence de la présente Norme internatio-
nale;

b) lidentification de I"échantillon;

c) une déclaration stipulant que I’essai a été réalisé
sur le verre «tel quel» ou le verre «en tant que
matériau» aprés décapage de la surface;

d) l'aire totale, en centimetres carrés, a 0,1 cm?
pres, de I’échantillon esayé;

e) la perte de masse par unité d’aire, en milli-
grammes par décimeétre carré, a 1 mg/dm?2 prés,
du verre,pvaleurimeyenne;

f) . la. classe *A de résistance aux alcalins (dési-
gnation);

g) otoutes particularités rencontrées au cours de la
détermination:
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Dimensions en millimétres
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Autres dimensions et spécifications comme dans la
figure de gauche

Exécution:

— 4 crochets soudés au couvercle;

— 1 collerette a surface rodée, fixée au couvercle.

100

Vue de dessus du couvercle, montrant la position des crochets

Figure 1 — Exemples de récipients d’essai convenables avec un fond hémisphérique et un fond plat
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CDU 542.231:620.193.42

Descripteurs: verre, résistance aux bases, classification, désignation, essai, essai de résistance aux bases, essai a température
d’ébullition.

Prix basé sur 5 pages
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