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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'SQ). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'ISO. Chaqgue 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 gouvernemen-
tales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L''SO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEl)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités technigues
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert J'approbation de 75 % au moins des co-
mités membres votants.

La Norme internationale I1ISO 3160-2 a été|élaboréepar llel comitétechnid
que iSO/TC 114, Horlogerie, sous-comité SC 6, Revétements en métaux
précieux.

Cette deuxiéme édition annule “et™ remplace 'la “‘premiere’  édition
(ISO 3160-2:1982), dont elle constitue une révision’technidque.

L'1SO 3160 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre gé-
néral Boites de montres et leurs accessoires — Revétements d'alliage
d'or.

— Partie 1: Exigences générales

— Partie 2: Détermination du titre, de I'épaisseur, de la résistance & la
corrosion et de l'adhérence

— Partie 3: Essais de résistance a l'abrasion d'un type de revétement
sur éprouvettes normalisées

Les annexes A et B font partie intégrante de la présente partie de I'I1SO
3160. L'annexe C est donnée uniguement a titre d'information.
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ni utilisée sous quelque forme que ce soit et par aucun procédé, électronique ou mécanique,
y compris la photocopie et les microfilms, sans |'accord écrit de |'éditeur.

Organisation internationale de normalisation
Case Postale 56 ® CH-1211 Genéve 20 * Suisse

Imprimé en Suisse



NORME INTERNATIONALE

ISO 3160-2:1992(F)

Boites de montres et leurs accessoires — Revétements

d'alliage d'or —

Partie 2:

Détermination du titre, de |'épaisseur, de la résistance a la

corrosion et de l'adhérence

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 3160 prescrit-des métho-
des de détermination du titre, de |'épaisseur, de"la
résistance a la corrosion et de I'adhérence des revé-
tements d'alliage d'or sur les boftes de montresCet
leurs accessoires, ainsi que;suriles:bracelets lorsgue
ceux-ci sont inséparables de la boite.

Les essais ne s'appliquent qu'aux surfaces significa-
tives.

La présente partie de I''SO 3160 est applicable aux
revétements  d'alliage d'or spécifiés  dans
['ISO 3160-1.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite, consti-
tuent des dispositions valables pour la présente partie
de I''SO 3160. Au moment de la publication, les édi-
tions indiquées étaient en vigueur. Toute norme est
sujette a révision et les parties prenantes des accords
fondés sur la présente partie de 1'1SO 3160 sont invi-
tées a rechercher la possibilité d'appliquer les éditions
les plus récentes des normes indiquées ci-aprées. Les
membres de la CE!l et de I'lSO possédent le registre
des Normes internationales en vigueur & un moment
donné.

SO 1463:1982, Revétements métalliques et couches
d'oxyde — Mesurage de I'épaisseur — Meéthode par
coupe micrographique.

SO, 2177:1985, Revétements métalliques — Mesu-
rage de ['épaisseur’ =— Meéthode coulométrique par
dissolution anodique.

ISO 3160-1:1982, Boites de montres et leurs acces-
soires — Revétements d'alliage d'or — Partie 1: Exi-
gences, générales,

1ISO 3497:1990, Revétements métalliques — Mesu-
rage de l'épaisseur — Méthodes par spectrométrie
de rayons X.

ISO 3543:1981, Revétements métalliques et non mé-
talliques — Mesurage de !'épaisseur — Méthode par
rétrediffusion des rayons béta.

SO 3868:1976, Revétements métalliques et autres
revétements non organiques — Mesurage de |'épais-
seur — Meéthode basée sur le principe de Fizeau
d'interférométrie a faisceaux multiples.

ISO 4524-1:1985, Revétements métalliques — Mé-
thodes d'essai des dépdts électrolytiques d'or et
d'alliages d'or — Partie 1. Détermination de I'épais-
seur du dépét.

ISO 4524-4:1985, Revétements métalliques — Mé-
thodes d'essai des dépdts électrolytiques d'or et
d'alliages d'or — Partie 4. Détermination de la teneur
en or.

SO 4524-5:1985, Revétements métalliques — Mé-
thodes d'essai des dépéts électrolytiques d'or et
d'alliages d'or — Partie 5: Essais d'adhérence.

ISO 4538:1978, Revétements métalliques — Essai de
corrosion & la thioacétamide (Essai TAA).
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ISO 9220:1988, Revétements métalliques — Mesu-
rage de l'épaisseur de revétement — Méthode au
microscope électronique a balayage.

3 Définition

Pour les besoins de la présente partie de 1'1SO 3160,
la définition suivante s'applique.

3.1 surface significative: Partie de la surface qui
recoit le revétement d'alliage d'or et qui est indispen-
sable & 'aspect ou a la fonction de la piéce.

A défaut, d'entente entre le fabricant et le client, la
surface considérée est celle qui peut étre touchée par
une bille de diameétre de 5 mm.

4 Généralités

Dans le contexte de la présente partie de I'lSO 3160,
le terme «corrosion» comprend le ternissement et
I'oxydation, 'attaque en profondeur et les effets d'une
infiltration d'agents agressifs dans les lacunes de la
protection.

En général, sauf avis contraire, il est exigé que les
surfaces revétues d'alliage d'or n'aient subi‘aucune
détérioration aprés chacun des contrbles proposés.
Or, dans la pratique, cette condition n'est jamais
strictement remplie et I'on obsernve  .certaines .alté-
rations, surtout aux bords des parties revétues dor.
Par conséquent, linterprétation des résultats de-
mande une certaine dose de bon sens et, au besoin,
une entente entre le fournisseur et son client. La
présence de tels défauts, qui sont presque inévita-
bles, exclut la vente de la pigce contrélée comme ar-
ticle neuf. A cet égard, les contréles sont a considérer
comme destructifs.

Les méthodes de contréle sont applicables a tous les
revétements d'alliage d'or énumérés dans
I'1SO 3160-1.

5 Détermination du titre

Si le titre est mesuré sur un revétement d'alliage d'or
séparé du métal de base, la méthode utilisée pour la
séparation ne doit pas affecter le titre du revétement
d'alliage d'or de fagon significative.

La méthode de séparation de I'échantilion est définie
dans l'annexe A.

5.1 Méthode de base

La méthode faisant appel a 'analyse par coupellation
est recommandée comme méthode de base.

5.2 Meéthodes secondaires

Les méthodes suivantes peuvent étre utilisées:

a) analyse chimigue en solution aqueuse par réduc-
tion, par exemple, par du dioxyde de soufre ou par
tout autre réducteur approprié;

anahion mar
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— spectrométrie d'absorption atomique,
— spectrophotométrie,
— spectrométrie de rayons X,

— spectrométrie d'émission atomigue {méthode
ICP);

c} méthode par pierre de touche {utilisée seulement
pour évaluer le titre approximatif);

d) toute autre méthode physico-chimique.
Quelle gue soit la méthode utilisée, elle doit étre ca-

pable d'indiquer le titre avec une erreur ne dépassant
pas 50 milliémes.

6 :Détermination de I'épaisseur
Les méthodes d'essais pour déterminer |'épaisseur

des)revétements d'alliage d'or sont définies dans
llannexe) B.

6.1 Meéthodes de base
Les méthodes suivantes sont recommandées:

a} méthode par dissolution et analyse chimique pour
toutes les épaisseurs (épaisseurs moyennes);

b) méthode par microsection pour les épaisseurs de
5 um (- 20 %) et au-dessus (épaisseurs locales).

En cas d'arbitrage (épaisseurs locales), la méthode par
microsection spécifiée dans I'ISO 1463 doit étre utili-
sée.

6.2 Maéthodes secondaires

Pour autant gu'il n'y ait aucune contestation, les mé-
thodes suivantes peuvent étre utilisées:

a) dissolution et mesurage par la méthode micromé-
trique;

b) rétrodiffusion des rayons béta (voir ISO 3543);

¢) spectrométrie de rayons X (fluorescence) (voir
ISO 3497);

d) coulométrie (voir ISO 2177);



e) interférométrie & faisceaux multiples (voir

ISO 3868);

f) méthode au microscope électronique a balayage
(voir {SO 9220).

7 Détermination de la résistance a la
corrosion

7.1 Généralités

Les différentes formes de corrosion qui se manifes-
tent sur un article revétu d'alliage d'or peuvent étre
divisées en trois groupes.

a) Corrosion du métal de base aux points ou le revé-
tement présente des lacunes. Des cellules élec-
trochimiques peuvent agir en ces points et
accelérer le processus de pénétration, ainsi qu'a la
limite entre le revétement et le métal de base.

b} Attague provoquée par des agents salins, ou
peut-étre par des agents légerement acides
(contact avec la transpiration, les matériaux d'em-
ballage, les cuirs ou certaipes matieres plastiques).
Les produits de corrosion peuvent étre de diffé-
rentes couleurs: orange, violet, bleu/vertouy brun.

c) Attague provoguée par des agents a base de sou-
fre (hydrogéne sulfuré de I'atmosphére, caout:
chouc vulcanisé, etc.)De/stels'agents’ peuvent
g€galement attaquer le métal de base @UxUpoints
ou le revétement protecteur présente des lacunes;
par ailleurs, ils modifient la coloration de la surface,
qui peut méme devenir noire et mate.

Les essais proposés permettent, dans une certaine
mesure, de distinguer ces différents effets. Les revé-
tements d'alliage d'or doivent étre résistants dans
tous les milieux décrits ci-dessous. Selon la nature de
l'article, le fournisseur peut fixer, d'entente avec son
client, le nombre de pieces gu'il faudra soumettre a
chaque essai.

Le développement de la corrosion est étroitement lié
a I'humidité relative du milieu ambiant.

1.2 Echantillonnage et préparation

Selon la nature de l'article, le fournisseur peut, avec
['accord de son client, déterminer le nombre de piéces
soumises a chaque contrdle et les conditions du
contréle. Les conditions du contréle doivent étre
énoncées dans le rapport de controle.

Les contréles pour la détermination de la résistance
a la corrosion sont applicables aux piéces terminées,
dans I'état ou elles sont livrées a la clienteéle. lls sont
aussi applicables en cours de fabrication, mais toute
interprétation des résultats doit tenir compte de la
forme que prendra la piece a |'état définitif.
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7.2.1 Contrdle des piéces terminées livrées
prétes a l'usage

Si l'article a contréler est livré prét a l'usage, aucune
opération de nettoyage ne doit étre effectuée. Il est
notoire que les résidus qui subsistent aprés un rin-
cage insuffisant ont une grande influence sur le ter-
nissement. |l est nécessaire de contrdler {'article dans
I'état ou il sera regu par le client.

7.2.2 Controle d'un procédé de recouvrement
sans traitement de passivation

En contrélant la qualité du revétement sur les surfa-
ces significatives, on doit s'efforcer d'éviter toute in-
fluence insolite. L'échantilion doit étre complétement
nettoyé, d'abord avec un détergent en solution
aqueuse, ensuite dans I'eau distillée et I'éthanol ou
I'isopropanol. Le dégraissage dans un soivant chloré
est insuffisant.

7.2.3 Surfaces non significatives

Les surfaces non significatives de I'objet doivent étre
enduites d'un vernis ou d'un revétement suffisam-
ment résistant [pourn/exclure, pendant toute la durée
de l'essai, toute attaque du métal protégé.

7.3 Continuité du revétement (essai de
porosité)

7.3.1 ' Essai pour un métal de base cuivreux, avec
ou sans nickel, et les alliages de fonderie a base
de zinc

7.3.1.1 Récipient d'essai

Utiliser un récipient fermé d'une forme appropriée, en
verre ou en matiére plastique résistant aux acides,
pour exposer |'échantillon de tous c6tés a I'atmos-
phére corrosive.

7.3.1.2 Solution d'essai

La solution d'essai doit avoir la composition suivante:
— Acide acétique concentré, pur: 50 % (m/m)

— Eau: 50 % (m/m)

Le récipient doit étre rempli de cette solution jusqu'a
une hauteur de 10 mm environ. Ses parois doivent

étre garnies de papier buvard épais qui plonge dans
le liquide.

7.3.1.3 Position de I'échantillon
L'échantillon doit étre suspendu & un crochet en

verre, & une distance d'au moins 30 mm du liquide
et des parois du récipient.
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7.3.1.4 Température durant l'essai

La température durant l'essai doit étre de
23°C + 2 °C.

7.3.1.5 Durée de l'essai

La durée de l'essai doit &tre de 24 h.

7.3.1.6 Critéres

Lors d'une observation & I'ceil nu, I'échantillon ne doit
pas présenter de gouttelettes vertes ni d'accumu-
lations de dépbts verts en aucun point de sa surface
significative. Sur les alliages de fonderie a base de
zinc, aucun dépdt blanc ne doit apparaitre.

7.3.2 Essai pour un métal de base ferreux

7.3.2.1 Récipient d'essai
Utiliser un récipient fermé d'une forme appropriée, en
verre ou en matiére plastique résistant aux acides,

pour exposer ['échantillon de tous coOtés & l'atmos-
phére corrosive.

7.3.2.2 Meélange d'essai

Le mélange sursaturé doit avoir la composition sui-
vante:

— Métabisulfite de sodiumP5(NayS;05) “eristallin:
45 % (m/m)

— Eau: 55 % {(m/m)

Le récipient doit étre rempli de cette solution jusqu'a
une hauteur de 10 mm environ. Ses parois doivent
étre garnies de papier buvard épais qui plonge dans
le liquide.

7.3.2.3 Position de I'échantillon
L'échantillon doit étre suspendu & un crochet en

verre, a une distance d'au moins 30 mm du liguide
et des parois du récipient.

7.3.2.4 Température durant lI'essai

La température durant I'essai doit étre de
23°C + 2 °C.

7.3.2.5 Durée de l'essai

La durée de |'essai doit étre de 24 h.

7.3.2.6 Critéres

Lors d'une observation a I'ceil nu, I'échantillon ne doit
présenter de traces de corrosion en aucun point de

sa surface significative. Un léger ternissement général
des revétements de bas titre est admis.

7.3.3 Détermination impossible du métal de base

S'il est impossible de déterminer la nature du métal
de base, utiliser I'essai décrit en 7.3.1.

7.4 Essai aux agents salins et acides (sueur
synthétique)

7.41 Récipient d'essai
Utiliser un récipient fermé en verre Pyrex (ou en verre

équivalent), qui se laisse chauffer a une température
de 40 °C.

7.4.2 Solution d’essai

La solution d'essai doit avoir la composition suivante:
—rChlorure desodium:+20 g/l

— Chlorure d'ammonium: 17,5 g/l

— Urée: b g/l

— Acide-acétique: 2,5-g/)

— Acide lactique: 15 g/l

— Hydroxyde de sodium: quantité nécessaire pour
porter le pH a 4,7.

Le récipient doit étre rempli de cette solution jusqu'a
une hauteur de 10 mm environ.

Ensuite, un fin brouillard de la méme solution doit étre
répandu sur la surface de I'échantillon au moyen d'un
pulvérisateur en verre et I'échantillon doit immédia-
tement étre placé dans |'environnement d'essai.

7.4.3 Position de I'échantillon

L'échantillon doit étre suspendu a un crochet en
verre, a une distance d'au moins 30 mm du liquide
et des parois du récipient.

NOTE 1 On peut déposer sur du coton imbibé de sueur
tes échantillons ne pouvant étre suspendus, mais la repro-
ductibilité est moins bonne.

7.4.4 Température durant lI'essai

La température durant I'essai doit étre de
40 °C + 2 °C.



7.4.5 Durée de l'essai

La durée de |'essai doit &tre au minimum de 24 h.

7.4.6 Critéres

Apres lavage & I'eau, la couleur du revétement ne doit
pas avoir changé si on la compare avec un échantillon
témoin. L'apparition d'un |éger ternissement peut étre
tolérée s'il peut étre éliminé par un essuyage de
I'echantillon. Un léger ternissement général des revé-
tements de bas titre est admis. Aucun amas salin ne
doit s'étre développé. Il ne doit pas non plus y avoir
de taches de corrosion.
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7.5 Controle des effets d'agents soufrés

Exécuter le contréle a la thioacétamide en effectuant
I'essai prescrit dans ''SO 4538 durant 48 h.

8 Controle de I'adhérence

Les contréles de l'adhérence des différents dépbts
d'alliage d'or doivent satisfaire aux exigences spéci-
fiées dans ['ISO 4524-5. ils doivent faire I'objet d'un
accord préliminaire entre le fournisseur et le client.
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Annexe A
(normative)

Méthode pour obtenir un échantillon d'un revétement d‘alliage d'or

A.1 Introduction

Pour amener le revétement d'alliage d'or sous une
forme qui se préte a I'analyse et pour pouvoir le pe-
ser, il est nécessaire de le séparer du métal de base.

La teneur en or est déterminée alors par 'une des
méthodes décrites en 5.1 et 5.2. Puisqu'une sépa-
ration mécanique compléte n'est possible que dans la
minorité des cas, on procéde a cette séparation par
dissolution du métal de base. Afin d'éviter toute atta-
gue du revétement d'alliage d'or, la durée du contact
avec l'acide doit étre réduite au maximum. Ceci peut
étre assuré par I'une des méthodes suivantes:

a) Les cornes et les bords de I'échantilion, ou d'une
partie de celui-ci doivent étre chanfreinés pan li-
mage, etc., afin d'augmenter la surface a attaquer.
Par ce procédé, on perd inévitablement (une partie
du revétement d'alliage d'or. Cependant, aucune
erreur n'est & craindre puisque cette méthode
concerne seulement le titre du revétement d'al-
liage d'or et non pas la quantité totale d'or dépo-
sée sur |'échantillon.

b) Le métal de base est tout d'abord éliminé le plus
possible par des moyens mécaniques (limage,
fraisage, tournage, etc.) et ce qui en reste est dis-
sous dans l'acide.

c) Une quantité suffisante du revétement d'alliage
d'or est prélevée, dans la mesure du possible, par
des moyens meécaniques (par exemple, par grat-
tage) et le métal de base encore adhérent est éli-
miné par dissolution dans de |'acide.

A.2 Dissolution du métal de base

Pour les alliages de cuivre, nickel et fer non passifs,
on utilise de l'acide nitrique, ¢ =1,1 g/ml {1 partie
d'acide nitrique concentré pour 4 parties d'eau distil-
lée). Lorsque les revétements d'alliage d'or sont d'un
titre inférieur & 700 milliemes, on réduit la concen-
tration de l'acide nitrique, par exemple 3
o = 1,05 g/ml {1 partie d'acide nitrique concentré pour
9 parties d'eau distillée). La durée nécessaire pour
une dissolution compléte est d'autant plus longue que
I'acide est plus dilué. Si un trouble (d0 & la présence
de |'étain) apparait dans la solution du métal de base,
on peut l'éviter en ajoutant a la solution 2 % d'acide

fluorhydrique ou 5 % d'acide tétrafluoroborique (dans
un récipient en polypropylene).

Pour |'acier inoxydable, on utilise de I'acide chlorhy-
drique, ¢ = 1,125 g/ml (5 parties d'acide chlorhydrique
pour 3 parties d'eau distillée). Les alliages d'alumi-
nium peuvent étre dissous dans une solution d'hy-
droxyde de sodium & 10 % (m/m). Généralement, ces
échantillons ont des sous-couches de cuivre et/ou de
nickel qui ne sont pas attaquées par I'hydroxyde de
sodium. Ces sous-couches doivent étre dissoutes
dans de l'acide nitrique dilué, comme décrit ci-dessus,
aprés dissolution compléte de ['aluminium de base.

Dans tous les cas, le métal de base et les revéte-
ments sous-jacents (s'il y en a) sont dissous en
chauffant le réactif d'attaque a une température de
90 °C & 95 °C."La solution est décantée aprés disso-
futionccompléte\du métal de base; la couche restante
est’alors laVeée plusieurs fois, d'abord dans de I'acide
nitriqgue dilué puis dans de i'eau distillée, et séchée a
100 o ¢

Certains, revétements d'alliage d'or se désintegrent
completement aprés dissolution du métal de base. En
pareil cas, la solution est filtrée sur un creuset-filtre
et l'alliage d'or est lavé et séché comme décrit ci-
dessus.

Certaines précautions doivent étre prises pour les
meétaux de base contenant de I'étain, car ['hydroxyde
stannique adhére trés fortement au revétement d'al-
liage d'or. Afin d'éviter une précipitation génante
d'hydroxyde stannique, on doit ajouter de la solution
d'acide fluorhydrique ou d'acide tétrafluoroborique,
comme indiqué dans le premier alinéa du présent ar-
ticle.

A.3 Analyse du revétement d'alliage d'or

Le revétement d'alliage d'or restant, aprés dissolution
du métal de base et des sous-couches (s'il y en a),
est pesé et analysé selon les méthodes décrites en
5.1 et 5.2. On peut se référer également a
I'ISO 4524-4 et aux ouvrages classiques traitant de
I'analyse des métaux nobles tels que celui cité
en [3].

NOTE 2 Malgré toutes les précautions prises, il n'est pas
toujours possible d'éviter une attaque chimique du revé-
tement d'alliage d'or pendant la dissolution du métal de
base. Si le cas devait se produire, on obtiendrait des résul-
tats erronés par excés. Afin d'éviter cette erreur, on peut
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appliguer la méthode suivante, qui consiste a dissoudre le
revétement d'alliage d'or au lieu du métal de base:

tement d'alliage d'or est suivie par le mesurage de la
tension de la cellule. Le point ultime est indiqué par une

L'échantillon & l'essai est pesé avec exactitude et re-
couvert d'un vernis-épargne sur toutes ses faces, 3
I'exception de la surface qui servira a la détermination
du titre du revétement d'alliage d'or. Cette surface de-
vrait avoir au minimum 0,1 cm”, Le revétement d'alliage
d'or est ensuite dissous anodiquement dans un électro-
lyte approprié, qui ne doit pas attaquer le métal de base
(ou seulement sous une tension plus élevée). On peut
se procurer les électrolytes commerciaux nécessaires
auprés des fabricants d'appareils de mesure d'épaisseur
des placages par coulométrie. La dissolution du revé-

élévation rapide de cette tension lorsque le métal de
base ou de la sous-couche arrive en contact avec
I'électrolyte. L'électrolyse est alors immédiatement ar-
rétée. L'or est dosé par voie chimique dans la solution
obtenue, de préférence par spectrométrie d'absorption
atomique. Le titre du revétement d'alliage d’or est cal-
culé a partir de la teneur en or de la solution et de la
perte de masse de I'échantillon. Pour obtenir des résul-
tats tout & fait corrects, il est nécessaire de peser avec
une exactitude d'au moins 2 %.

On peut se référer & I''SO 2177 pour avoir plus de détails
concernant cette méthode.
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