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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''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'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEIl) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux regles 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.

Exceptionnellement, lorsqu'un comité technique a réuni des données de nature différente de celles qui sont
normalement publiées comme Normes internationales (ceci pouvant comprendre des informations sur I'état
de la technique par exemple), il peut décider, a la majorité simple de ses membres, de publier un Rapport
technique. Les Rapports technigues, sont.dé ‘nature [purement informative ‘et ne 'doivent pas nécessairement
étre révisés avant que les donnéees fournies ne soient plus jugees valables ou utiles.

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/TR 16060 a été élaboré par le comitétechnique ISO/TC 44,> Soudage et techniques connexes,
sous-comité SC 5, Essais et contrble des soudures.

iv © ISO 2003 — Tous droits réservés



RAPPORT TECHNIQUE ISO/TR 16060:2003(F)

Essais destructifs des soudures sur matériaux métalliques —
Réactifs pour examens macroscopique et microscopique

1 Domaine d'application

Le présent Rapport technique donne une liste non exhaustive des réactifs pouvant étre utilisés pour I'examen
macroscopique et microscopique des soudures conformément a I'lSO 17639 pour les groupes de matériaux
suivants:

— aciers non alliés et faiblement alliés;

— aciers inoxydables;

— nickel et alliages de nickel;

— titane et alliages de titane;

— cuivre et alliages de cuivre;

— aluminium et alliages d'aluminium.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables 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 17639, Essais destructifs des soudures sur matériaux meétalliques — Examen macroscopique et
microscopique des assemblages soudés
3 Généralités

Si les détails sur la concentration ou I'eau de cristallisation des réactifs ne sont pas définis en annexe, le
Tableau 1 s'applique. Il est recommandé d'obtenir confirmation de ces valeurs auprées des fournisseurs de
chaque réactif.

4 Reéactifs pour aciers non alliés et faiblement alliés

Les réactifs pour les aciers non alliés et faiblement alliés sont donnés en Annexe A.

5 Réactifs pour aciers inoxydables

Les réactifs pour les aciers inoxydables sont donnés en Annexe B.

© ISO 2003 — Tous droits réservés 1
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6 Réactifs pour nickel et alliages de nickel

Les réactifs pour le nickel et les alliages de nickel sont donnés en Annexe C.

7 Réactifs pour titane et alliages de titane

Les réactifs pour le titane et les alliages de titane sont donnés en Annexe D.

8 Reéactifs pour cuivre et alliages de cuivre

Les réactifs pour le cuivre et les alliages de cuivre sont donnés en Annexe E.

9 Réactifs pour aluminium et alliages d'aluminium

Les réactifs pour I'aluminium et les alliages d'aluminium sont donnés en Annexe F.

10 Désignation

Il convient que les réactifs soient désignés soit par leur nom soit par le numéro du tableau conformément a
I'Annexe G.

Tableau 1 — Caractéristiques.des_.composants

Caractéristiques

Composants Masse/ volumique Concentration Hydratation Remarques
spécifique
g/cm? %
HCl 1 :1 2 3?;?5233?3 -
HF 1,13 40 —
HNO, 1,42 69 —
H,SO, 1,84 98 —
Généralement 20 volumes
H,0, — 6% M/V @ — (c'est-a-dire 20 volumes de O,
disponibles)
H,PO, 1,70 85 —
CH,COOH 1,05 99,1 — Glacial
HBF, 1,23 35 —
C,H,0, — — 2
FeCl, — — 6
CuCl, — — 2
MgCl, — — 6
Fe(NO,), — — 9

M/V signifie masse par volume.

2 © ISO 2003 — Tous droits réservés
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Annexe A
(informative)

Réactifs pour aciers non alliés et faiblement alliés

Voir les Tableaux A.1 a A.13.

Tableau A.1 — Nital

Type de réactif: Réactif pour I'examen macroscopique et microscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation du mélange:

99 ml a 95 ml d'alcool industriel ordinaire méthylé*
1 ml a 5 ml d'acide nitrique (HNO3)

*Ethanol (CoH50H) dénaturé au méthanol (CH3OH)
Egalement méthanol ou alcool isoamylique [(CH3),CH(CH,),0H]

Durée de conservation sans risque: Indéfinie

Préparation de surface:

Grenaille 600 ou plus'fine (attaque' macroscopique ~ 5% d'acide nitrique)
Pate diamantée 3 um au maximum-(attague microscopigue,.~:2 % d'acide nitrique)

Température d'attaque: Température ambiante

Durée d'attaque: Quelques secondes'~—'contrdle visuel

Précautions/exigences supplémentaires:

Précautions habituelles pour la manipulation et I'élimination des acides.

Commentaires:

Peut apporter une augmentation jusqu'a 15 % de l'efficacité pour les attaques macroscopiques sur
surface meulée (révele les joints de ferrite) différencie la ferrite de la martensite. Bon réactif pour un
usage général.

L'alcool amylique est préférable pour I'acier galvanisé.

© ISO 2003 — Tous droits réservés 3
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Tableau A.2 — Picral (4 %)

Type de réactif: Réactif pour 'examen microscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation du mélange:

100 ml d'éthanol (CoH50H)

4 g d'acide picrique [CgH2OH(NO>)3]

[+ agent mouillant (sulfate de sodium dodécylbenzéne) (C1gH2gNaSQy4) si nécessaire]

Durée de conservation sans risque: Indéfinie

Préparation de surface:

Pate diamantée 3 ym au maximum

Température d'attaque: Température ambiante

Durée d'attaque: Quelques secondes — contréle visuel

Précautions/exigences supplémentaires:

Précautions habituelles pour la manipulation et I'élimination des acides.

Commentaires:

Peu d'attaque sur les joints d'austénite initiale (détecte les carbures), bonne résolution avec des
structures fines de perlite, martensite, martensite revenue et bainite.

Tableau A.3 — Solution d'acide picrique

Type de réactif: Réactif pour 'examen microscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation'du'mélange

1 1 d'acide picrique aqueux sature [CgHoOQOH(NOo)3]
10 ml d'agent mouillant (sulfate de sodium dodécylbenzene) (C1gH2gNaSQOy)

Durée de conservation sans risque: Indéfinie

Préparation de surface:

Pate diamantée 3 ym au maximum

Température d'attaque: 55 °C a 60 °C

Durée d'attaque: Quelques secondes — contrdle visuel

Précautions/exigences supplémentaires:

Précautions habituelles pour la manipulation et I'élimination des acides.

Commentaires:

Révele les joints de grains et la ségrégation primaires.

4 © ISO 2003 — Tous droits réservés
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Tableau A.4 — Picral (15 %)

Type de réactif: Réactif pour I'examen microscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation du mélange:

100 ml d'éthanol* (CoH50H)
15 g d'acide picrique [CgHoOH(NO>3)3]

*Egalement méthanol (CH30H)

Durée de conservation sans risque: Indéfinie

Préparation de surface:

Pate diamantée 2 ym au maximum

Température d'attaque: Température ambiante

Durée d'attaque: Quelques secondes a une minute — contréle visuel.

Précautions/exigences supplémentaires:

Précautions habituelles pour la manipulation et I'élimination des acides.

Commentaires:

Réveéle la structure générale.
La composition donnée sature la solution avec I'acide picrique.

Tableau A.5— Solution d'acides chlorhydrique et picrique

Type de réactif: Réactif pour I'examensmicroscopique

Composition en volume ‘et dans I'ordre de réalisation du mélange:

100 ml d'éthanol (CoH50H)
1 ml d'acide chlorhydrique (HCI)
4 g d'acide picrique [CgH2OH(NO5)3]

Durée de conservation sans risque: Indéfinie

Préparation de surface:

Pate diamantée 3 ym au maximum.

Température d'attaque: Température ambiante

Durée d'attaque: 10 s a quelques minutes

Précautions/exigences supplémentaires:

Précautions habituelles pour la manipulation et I'élimination des acides.

Commentaires:

Caractérisation de la microstructure de la ZAT (zone affectée thermiquement), de la soudure et du
métal de base.

Particuliérement efficace pour les microstructures trés fines. Moins efficace que le nital pour les joints
de grains ferritiques.

© ISO 2003 — Tous droits réservés 5



ISO/TR 16060:2003(F)

Tableau A.6 — Solution de peroxodisulfate d'ammonium

Type de réactif: Réactif pour 'examen microscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation du mélange:

100 ml d'eau (H,0)
10 g de peroxodisulfate d'ammonium [(NH4)2S20g]

Durée de conservation sans risque: Limitée

Préparation de surface:

Pate diamantée 6 pm au maximum

Température d'attaque: Température ambiante

Durée d'attaque: 2 min a 3 min

Précautions/exigences supplémentaires: —

Commentaires:

Révele I'étendue de la ZAT.
Caractéristiques microscopiques des soudures multipasses.

Tableau A.7 — Solution d'alcool et d'acide chlorhydrique

Type de réactif: Réactif pourI'examen microscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation du mélange:

100 ml d'éthanol (CoH50H)
1 ml a 5 ml d'acide chlorhydrique (HCI)

Durée de conservation sans risque: Indéfinie

Préparation de surface:

Pate diamantée 3 ym au maximum

Température d'attaque: 40 °C a 50 °C

Durée d'attaque: Quelques secondes a une minute

Précautions/exigences supplémentaires:

Précautions habituelles pour la manipulation et I'élimination des acides.
Ajouter HCI a CoH50H.

Commentaires: —

6 © ISO 2003 — Tous droits réservés
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Tableau A.8 — Réactif 120/10/30

Type de réactif: Réactif pour I'examen microscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation du mélange:

120 ml d'éthanol (CoH50H) ou de méthanol (CH30H)
10 ml de chlorure de fer(lll) (FeCls) (60 % M/V)
30 ml d'acide chlorhydrique (HCI)

Durée de conservation sans risque: Indéfinie

Préparation de surface:

Pate diamantée 2 ym au maximum

Température d'attaque: Température ambiante

Durée d'attaque: Quelques secondes par immersion — contrdle visuel

Précautions/exigences supplémentaires:

Précautions habituelles pour la manipulation et I'élimination des acides.

Commentaires:

Bon réactif pour usage général.

Tableau A.9 — Solution 1 au chlorure de cuivre(ll)

Type de réactif: Réactif pour 'examen macroscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation du mélange:

30 ml d'eau (H20)

25 ml d'éthanol (CoH50H)

40 ml d'acide chlorhydrique (HCI)

5 g de chlorure de cuivre(ll) (CuCly)

Durée de conservation sans risque: 2 h

Préparation de surface:

Grenaille 1 000 au maximum

Température d'attaque: Température ambiante

Durée d'attaque: 10sa 20 s

Précautions/exigences supplémentaires:
Aprés l'attaque, il est recommandé de rincer I'éprouvette afin d'éliminer les dépbts de cuivre.

Précautions habituelles pour la manipulation et I'élimination des acides.

Commentaires:

Révéle les lignes de déformation de travail a froid.

© ISO 2003 — Tous droits réservés 7
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Tableau A.10 — Solution au chlorure de magnésium et chlorure de cuivre(ll)

Type de réactif: Réactif pour 'examen microscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation du mélange:

100 ml d'éthanol (CoH50H)

20 ml d'eau (H20)

1 ml d'acide chlorhydrique (HCI)

4 g de chlorure de magnésium(ll) (MgCls,)
1 g de chlorure de cuivre(ll) (CuCly)

Durée de conservation sans risque: 2 h

Préparation de surface:

Pate diamantée 3 ym au maximum

Température d'attaque: Température ambiante

Durée d'attaque: 60 s

Précautions/exigences supplémentaires:

Il est recommandé que les sels soient dissous dans la plus petite quantité d'eau chaude possible,
puis dilués avec de I'éthanol.
Un léger polissage (1 um) aprés l'attaque fournit le meilleur contraste.

Commentaires:

Réveéle des ségrégations phosphoreuses: lie cuivre seidépose tout d'abordidans les zones les plus
pauvres en phosphore.

Tableau A.11>=Réactif'd'Adler

Type de réactif: Réactif pour 'examen macroscopique

Composition en volume et dans I'ordre de réalisation du mélange:

25 ml d'eau (H0)

3 g de tétrachloro dihydro cuprate(ll) d'ammonium [(NH4)2CuCls,2H50]
50 ml d'acide chlorhydrique (HCI)

15 g de chlorure de fer(lll) (FeCl3)

Durée de conservation sans risque: Plusieurs mois

Préparation de surface:

Grenaille 320 au maximum

Température d'attaque: Température ambiante

Durée d'attaque: 5s a10 s

Précautions/exigences supplémentaires:

Ajouter [(NH4)2CuCly,2H,0] a H,0 (a).

Ajouter FeClz a HCI (b).

Mélanger chacune des deux solutions et ensuite ajouter (b) a (a).

Commentaires: —
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