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TEST METHODS FOR ELECTRICAL MATERIALS,   

PRINTED BOARDS AND OTHER INTERCONNECTION   
STRUCTURES AND ASSEMBLIES  –  

 
Part 5-2:  General  test methods  for materials  and  assembl ies  –  

Soldering  flux for printed  board  assembl ies  
 

FOREWORD 

1 )  The  I n ternati onal  E lectrotechn i cal  Commission  ( I EC)  i s  a  worl dwide  organ ization  for standard ization  compris i ng  
a l l  n ational  e l ectrotechn ical  commi ttees  ( I EC National  Comm i ttees).  The  object  of I EC i s  to  promote  
i n ternati ona l  co-operation  on  a l l  questions  concern i ng  standard i zati on  i n  the  e l ectri cal  and  e l ectron ic  fi e l ds .  To  
th i s  end  and  i n  add i ti on  to  other acti vi ti es,  I EC publ i shes  I n ternational  Standards,  Techn ical  Speci fi cations,  
Techn ical  Reports ,  Publ i cl y Avai l abl e  Speci fi cati ons  (PAS)  and  Gu ides  (hereafter referred  to  as  “ I EC  
Publ i cation (s )” ) .  Thei r preparation  i s  en trusted  to  techn ical  commi ttees;  any I EC Nati onal  Commi ttee  i n terested  
i n  the  subj ect  deal t  wi th  may parti ci pate  i n  th i s  preparatory work.  I n ternational ,  governmental  and  non -
governmental  organ izations  l i a i s i ng  wi th  the  I EC a l so  parti cipate  i n  th i s  preparation .  I EC col l aborates  cl osel y 
wi th  the  I n ternational  Organ i zation  for Standard ization  ( I SO)  i n  accordance  wi th  cond i t i ons  determ ined  by 
agreement between  the  two  organ i zati ons.  

2)  The  formal  decis ions  or ag reements  of I EC on  techn ical  matters  express,  as  nearl y  as  possib le,  an  i n ternati ona l  
consensus  of opi n ion  on  the  rel evant  sub jects  s i nce  each  techn ical  commi ttee  has  representati on  from  a l l  
i n terested  I EC National  Committees.   

3)  I EC Publ i cations  have  the  form  of recommendations  for i n ternational  use  and  are  accepted  by I EC National  
Commi ttees  i n  that  sense.  Whi l e  a l l  reasonable  efforts  are  made  to  ensure  that  the  techn ical  content  of I EC  
Publ i cations  i s  accu rate,  I EC  cannot  be  hel d  responsi ble  for the  way i n  wh ich  they are  used  or for any 
m i s i n terpretation  by any end  u ser.  

4)  I n  order to  promote  i n ternational  u n i form i ty,  I EC National  Comm i ttees  undertake  to  app ly I EC Pub l i cations  
transparentl y to  the  maximum  extent  poss ible  i n  the i r national  and  reg i onal  publ i cati ons.  Any d i vergence  
between  any I EC Pub l i cation  and  the  correspond i ng  national  or reg i onal  publ i cati on  shal l  be  cl earl y i n d icated  i n  
the  l atter.  

5)  I EC i tsel f d oes  not  provi de  any attestation  of conform i ty.  I n dependent  certi fi cati on  bod ies  provi de  conform i ty 
assessment services  and ,  i n  some  areas,  access  to  I EC marks  of conform i ty.  I EC i s  not  responsi ble  for any 
services  carri ed  ou t  by i ndependent certi fi cation  bod i es .  

6)  Al l  u sers  shou ld  ensure  that  they have  the  l atest  ed i ti on  of th i s  publ i cati on .  

7)  No  l i abi l i ty shal l  attach  to  I EC  or i ts  d i rectors,  employees,  servants  or agen ts  i ncl ud ing  i n d ivi dual  experts  and  
members  of i ts  techn ical  comm i ttees  and  I EC  Nati onal  Commi ttees  for any personal  i n j u ry,  property  damage  or 
other damage  of any natu re  whatsoever,  whether d i rect  or i nd i rect,  or for costs  ( i ncl ud i ng  l egal  fees)  and  
expenses  ari s i ng  ou t  of the  publ i cation ,  use  of,  or re l i ance  upon ,  th i s  I EC Publ i cati on  or any other I EC  
Publ i cations.   

8)  Atten tion  i s  d rawn  to  the  Normative  references  ci ted  i n  th i s  publ i cation .  Use  of the  referenced  publ i cations  i s  
i nd i spensable  for the  correct appl i cati on  of th i s  publ i cation .  

9)  Atten tion  i s  d rawn  to  the  poss ib i l i ty that  some of the  e l ements  of th i s  I EC Publ i cation  may be  the  subject  of 
paten t ri gh ts.  I EC shal l  not  be  hel d  respons ibl e  for i denti fyi ng  any or a l l  such  paten t ri gh ts .  

I n ternational  Standard  I EC  61 1 89-5-2  has  been  prepared  by I EC  techn ical  comm ittee  91 :  
E lectron ics  assembly technology.  

The  text of th is  s tandard  i s  based  on  the  fol lowing  documents:  

FDIS  Report  on  voti ng  

91 /1 21 0/FDIS  91 /1 223/RVD  

 
Fu l l  i n formation  on  the  voti ng  for the  approval  of th is  s tandard  can  be  found  i n  the  report on  
voting  ind icated  in  the  above  table.  

Th is  publ ication  has  been  drafted  i n  accordance wi th  the  I SO/IEC  D irecti ves,  Part 2 .  
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Th is  I n ternational  Standard  is  used  i n  con j unction  wi th  I EC  61 1 89-1 : 1 997,  I EC 61 1 89-2: 2006,  
IEC 61 1 89-3: 2007.   

A l i st of a l l  parts  i n  the  I EC  61 1 89  series,  publ ished  under the  general  ti tl e  Test methods for 
electrical materials,  printed boards and other interconnection structures and assemblies ,  can  
be  found  on  the  I EC websi te.  

The  committee  has  decided  that the  con ten ts  of th is  publ ication  wi l l  remain  unchanged  un ti l  
the  stabi l i ty date  i nd icated  on  the  I EC web s i te  under "h ttp : //webstore. iec.ch"  i n  the  data  
re lated  to  the  speci fic  publ ication .  At  th is  date,  the  publ ication  wi l l  be   

•  reconfi rmed ,  

•  wi thdrawn ,  

•  replaced  by a  revised  ed i ti on ,  or 

•  amended .  
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INTRODUCTION  

I EC 61 1 89  re lates  to  test methods  for materia ls  or component robustness  for prin ted  board  
assembl ies ,  i rrespective  of their method  of manufacture.  

The  standard  i s  d ivi ded  i n to  separate  parts ,  covering  i n formation  for the  designer and  the  test 
methodology eng ineer or techn ician .  Each  part  has  a  speci fic  focus;  methods  are  grouped  
accord ing  to  the ir appl ication  and  numbered  sequentia l l y as  they are  developed  and  re leased .   

I n  some instances  test  methods  developed  by other TCs  (for example,  TC 1 04)  have  been  
reproduced  from  existi ng  I EC standards  in  order to  provide  the  reader wi th  a  comprehensive  
set  of test  methods.  When  th is  s i tuation  occurs ,  i t  wi l l  be  noted  on  the  speci fic  test  method ;  i f 
the  test method  is  reproduced  wi th  m inor revis ions,  those  paragraphs  that are  d i fferen t are  
i denti fied .   

Th is  part of I EC  61 1 89  conta ins  test methods  for evaluating  robustness  of materia ls  or 
component for prin ted  board  assembl ies .  The  methods  are  sel f-contained ,  wi th  sufficien t 
detai l  and  description  so  as  to  ach ieve  un i form i ty and  reproducibi l i ty i n  the  procedures  and  
test methodolog ies.  

The  tests  shown  i n  th is  standard  are  grouped  accord ing  to  the  fol l owing  pri nciples :  

P:  preparation /cond i ti on ing  methods  

V:  visual  test  methods  

D:  d imensional  test methods  

C:  chem ical  test methods  

M :  mechan ica l  test  methods  

E:  e lectrica l  test  methods  

N :  envi ronmental  test methods  

X:  m iscel l aneous  test methods  

To  faci l i tate  reference  to  the  tests,  to  retain  consistency of presentation ,  and  to  provide  for 
fu ture  expansion ,  each  test i s  i den ti fi ed  by a  number (ass igned  sequen tia l l y)  added  to  the  
prefix (group  code)  l etter showing  the  group to  wh ich  the  test  method  belongs.  

The  test  method  numbers  have  no  s ign i ficance  wi th  respect to  an  even tual  test  sequence;  that  
responsibi l i ty rests  wi th  the  re levant speci fication  that  ca l l s  for the  method  be ing  performed.  
The  re levant speci fication ,  in  most i nstances,  a lso  describes  pass/fai l  cri teri a.  

The  letter and  number combinations  are  for reference  purposes  to  be  used  by the  relevan t 
speci fication .  Thus  "5-2C01 "  represents  the  fi rst  chem ical  test  method  described  i n  
IEC 61 1 89-5-2 .  

I n  short,  i n  th is  example,  5-2  i s  the  number of the  part  of I EC 61 1 89,  C  is  the  g roup  of 
methods,  and  01  i s  the  test number.  
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TEST METHODS FOR ELECTRICAL MATERIALS,   
PRINTED BOARDS AND OTHER INTERCONNECTION   

STRUCTURES AND ASSEMBLIES  –  
 

Part 5-2:  General  test methods  for materials  and  assembl ies  –  
Soldering  flux for printed  board  assembl ies  

 
 
 

1  Scope 

This  part of I EC 61 1 89  is  a  cata logue  of test  methods  represen ting  methodolog ies  and  
procedures  that can  be  appl i ed  to  test  prin ted  board  assembl ies .  

Th is  part of I EC  61 1 89  focuses  on  test  methods  for soldering  fl ux based  on  the  existi ng  
IEC 61 1 89-5  and  I EC 61 1 89-6.  I n  add i tion ,  i t  i ncl udes  test methods  of so ldering  flux for l ead  
free  soldering .  

2  Normative references  

The fo l l owing  documents,  i n  whole  or i n  part,  are  normativel y referenced  i n  th is  document and  
are  i nd ispensable  for i ts  appl ication .  For dated  references,  on l y the  ed i ti on  ci ted  appl i es .  For 
undated  references,  the  l atest ed i ti on  of the  referenced  document ( i nclud ing  any 
amendments)  appl i es .  

I EC 61 1 89-5,  Test methods for electrical materials,  interconnection  structures and 
assemblies – Part 5:  Test methods for printed board assemblies 

IEC 61 1 89-6,  Test methods for electrical materials,  interconnection structures and 
assemblies – Part 6: Test methods for materials used in  manufacturing electronic assemblies  

IEC 61 1 90-1 -1 ,  Attachment materials for electronic assembly – Part 1 -1 :  Requirements for 
soldering fluxes for high-quality interconnections in  electronics assembly 

IEC 61 1 90-1 -3,  Attachment materials for electronic assembly– Part 1 -3:  Requirements for 
electronic grade solder alloys and fluxed and non-fluxed solid solders for electronic soldering 
applications 

ISO  9455  (a l l  parts) ,  Soft soldering fluxes – Test methods  

I SO  9455-1 ,  Soft soldering fluxes – Test methods – Part 1 :  Determination of non-volatile  
matter,  gravimetric method 

ISO 9455-2,  Soft soldering fluxes –Test methods – Part 2: Determination of non-volatile  
matter,  ebulliometric method  

3 Accuracy,  precision  and  resolution  

3. 1  General  

Errors  and  uncerta in ties  are  i nherent i n  a l l  measurement processes.  The  i n formation  g i ven  
below enables  val i d  estimates  of the  amount of error and  uncertain ty to  be  taken  i n to  accoun t.  

Test data  serve  a  number of purposes  wh ich  i nclude  
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– mon i toring  of a  process;  

– enhancing  of confidence  i n  qual i ty conformance;  

– arbi tration  between  customer and  suppl ier.  

I n  any of these  ci rcumstances,  i t  i s  essentia l  that  confidence  can  be  p laced  upon  the  test data  
i n  terms  of 

– accuracy:  ca l i bration  of the  test i nstruments  and/or system ;  

– precis ion :  the  repeatabi l i ty and  uncertain ty of the  measurement;  

– resolu tion :  the  su i tabi l i ty of the  test i nstrument and/or system .  

3.2  Accuracy 

The reg ime by wh ich  routine  ca l ibration  of the  test equ ipment i s  undertaken  shal l  be  clearl y 
stated  i n  the  qual i ty documentation  of the  suppl ier or agency conducting  the  test and  shou ld  
meet the  requ i rements  of I SO  9001 .  

The  cal ibration  shal l  be  conducted  by an  agency having  accred i tation  to  a  national  or 
i n ternational  measurement standard  i nsti tu te.  There  shou ld  be  an  un in terrupted  chain  of 
ca l ibration  to  a  national  or i n ternational  s tandard .  

Where  cal ibration  to  a  national  or i n ternational  s tandard  i s  not possible,  round -robin  
techn iques  may be  used  and  documented  to  enhance  confidence  in  measurement accuracy.  

The  ca l ibration  i n terval  shal l  normal l y be  one  year.  Equ ipment cons isten tl y found  to  be  
ou ts ide  acceptable  l im i ts  of accuracy shal l  be  subj ect to  shortened  cal ibration  i n tervals.  
Equ ipment consistentl y found  to  be  wel l  wi th in  acceptable  l im i ts  may be  subj ect  to  re laxed  
cal ibration  i n tervals .  

A record  of the  ca l ibration  and  maintenance  h istory shal l  be  main tained  for each  i nstrument.  
These  records  shou ld  state  the  uncerta in ty of the  ca l i bration  techn ique  ( i n  ±  %  deviation)  i n  
order that uncertain ties  of measurement can  be  aggregated  and  determ i ned .  

A procedure  shal l  be  implemented  to  resolve  any s i tuation  where  an  i nstrument i s  found  to  be  
ou ts ide  cal ibration  l im i ts .  

3.3  Precision  

The  uncertain ty budget of any measurement techn ique  i s  made up  of both  systematic and  
random  uncertain ties.  Al l  estimates  shal l  be  based  upon  a  s ing le  confidence l evel ,  the  
m in imum  being  95  % .  

Systematic uncerta in ties  are  usual l y the  predom inant con tribu tor and  wi l l  i ncl ude  a l l  
uncertain ties  not  subj ect to  random  fl uctuation .  These  include  

– cal i bration  uncertain ties;  

– errors  due  to  the  use  of an  i nstrument under cond i ti ons  wh ich  d i ffer from  those  under 
wh ich  i t  was  ca l i brated ;  

– errors  i n  the  graduation  of a  scale  of an  analogue  meter (scale  shape  error) .  

Random  uncertain ties  resu l t from  numerous  sources  bu t can  be  deduced  from  repeated  
measurement of a  standard  i tem .  Therefore,  i t  i s  not necessary to  i so late  the  i nd ividual  
con tribu tions.  These  may i nclude  

– random  fluctuations  such  as  those  due  to  the  variation  of an  i n fl uence parameter.  
Typica l l y,  changes  i n  atmospheric cond i ti ons  reduce the  repeatabi l i ty of a  measurement;  
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– uncertain ty i n  d iscrim ination ,  such  as  setti ng  a  poin ter to  a  fi ducia l  mark or i n terpolating  
between  graduations  on  an  analogue  scale .  

Aggregation  of uncerta in ties :  Geometric add i ti on  (root-sum-square)  of uncertain ties  may be  
used  in  most cases.  I n terpolation  error i s  normal l y added  separate l y and  may be  accepted  as  
be ing  20  %  of the  d i fference  between  the  fi nest  g raduations  of the  scale  of the  i nstrument.  

i
2
r

2
st )( UUUU ++±=  

where  

Ut  i s  the  tota l  uncertain ty;  

Us  i s  the  systematic uncertain ty;  

Ur  i s  the  random  uncertain ty;  

Ui  i s  the  in terpolation  error.  

Determ ination  of random  uncertain ties:  Random  uncertain ty can  be  determ ined  by repeated  
measurement of a  parameter and  subsequent statis tical  man ipu lation  of the  measured  data.  
The  techn ique  assumes  that the  data  exh ibi ts  a  normal  (Gauss ian)  d istribution .  

n

t
U

σ×
=r  

where  

Ur  i s  the  random  uncertain ty;  

n  i s  the  sample  s i ze;  

t  i s  the  percen tage  poin t of the  t  d istribution  as  shown  in  Table  1 ;  

σ  i s  the  standard  deviation  (σn–1 ) .  

3.4  Resolution  

I t  i s  paramount that the  test equ ipment used  i s  capable  of sufficient resolu tion .  Measurement 
systems used  shou ld  be  capable  of resolving  1 0  %  (or better)  of the  test l im i t to lerance.  

I t  i s  accepted  that some technolog ies  wi l l  p l ace  a  physical  l im i tation  upon  resolu tion  (for 
example,  optica l  resolu tion) .  

3.5  Report  

I n  add i ti on  to  requ i rements  detai led  i n  the  test  speci fication ,  the  report shal l  detai l  

a)  the  test method  used ;  

b)  the  i den ti ty of the  sample(s);  

c)  the  test i nstrumentation ;  

d )  the  speci fied  l im i t(s) ;  

e)  an  estimate  of measurement uncertain ty and  resu l tan t working  l im i t(s)  for the  test;  

f)  the  detai led  test resu l ts ;  

g )  the  test date  and  operators’  s ignatu re.  

3.6  Student’s  t d istribution  

Table  1  g i ves  va lues  of the  factor t  for 95  %  and  99  %  confidence  l evels ,  as  a  function  of the  
number of measurements .  
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Table  1  – Student’s  t d istribution  

Sample  
s i ze  

t  value  
95  %  

t  value  
99  %  

 Sample  
s i ze  

t  value  
95  %  

t  value  

99  %  

 2   1 2 , 7   63, 7    1 4   2 , 1 6   3 , 01  

 3   4 , 3   9 , 92    1 5   2 , 1 4   2 , 98  

 4   3 , 1 8   5 , 84    1 6   2 , 1 3   2 , 95  

 5   2 , 78   4 , 6    1 7   2 , 1 2   2 , 92  

 6   2 , 57   4 , 03    1 8   2 , 1 1   2 , 9  

 7   2 , 45   3 , 71    1 9   2 , 1   2 , 88  

 8   2 , 36   3 , 5    20   2 , 09   2 , 86  

 9   2 , 31   3 , 36    21   2 , 08   2 , 83  

 1 0   2 , 26   3 , 25    22   2 , 075   2 , 82  

 1 1   2 , 23   3 , 1 7    23   2 , 07   2 , 81  

 1 2   2 , 2   3 , 1 1    24   2 , 065   2 , 8  

 1 3   2 , 1 8   3 , 05    25   2 , 06   2 , 79  

 

3.7  Suggested  uncertainty l imits  

The fol l owing  target uncertain ties  are  suggested :  

a)  Vol tage  <  1  kV:  ±  1 , 5  %  

b)  Vol tage  >  1  kV:  ±  2 , 5  %  

c)  Current  <  20  A:  ±  1 , 5  %  

d)  Current >  20  A:  ±  2 , 5  %  

Resistance  

e)  Earth  and  con tinu i ty:  ±  1 0  %  

f)  I nsu lation :  ±  1 0  %  

g)  Frequency:  ±  0 , 2  %  

Time 

h)  I n terval  <  60  s :  ±  1  s  

i )  I n terval  >  60  s :  ±  2  %  

j )  Mass  <  1 0  g :  ±  0 , 5  %  

k)  Mass  1 0  g  – 1 00  g :  ±  1  %  

l )  Mass  >  1 00  g :  ±  2  %  

m )  Force:  ±  2  %  

n)  D imension  <  25  mm :  ±  0 , 5  %  

o)  D imension  >  25  mm :  ±  0 , 1  mm  

p)  Temperature  <  1 00  °C:  ±  1 , 5  %  

q)  Temperature  >  1 00  °C:  ±  3 , 5  %  

r)  Hum id i ty 30  %  to  75  %  RH :  ±  5  %  RH  

Plating  th icknesses  

s)  Backscatter method :  ±  1 0  %  

t)  M icrosection :  ±  2  µm  
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u )  I on ic contam ination :  ±  1 0  %  

4 C:  Chemical  test methods   

4. 1  Test 5-2C01 :  Corrosion ,  flux 

4. 1 . 1  Object  

This  test  method  is  des igned  to  determ ine  the  corrosive  properties  of fl ux res idues  under 
extreme environmental  cond i tions.  A pel l et  of so lder i s  mel ted  i n  contact wi th  the  test flux  on  a  
sheet meta l  test p iece.  The  solder i s  then  exposed  to  prescribed  cond i ti ons  of hum id i ty and  
the  resu l ti ng  corros ion ,  i f any,  i s  assessed  visual l y.   

4.1 .2  Test specimen  

At l east 0 , 035  g  of fl ux sol i ds ,  1  g  so lder paste,  1  g  wire,  or 1  g  preform  wi th  an  equ ivalent 
amoun t of sol ids.  F lux sol i ds  are  defined  as  the  res idue  from  the  sol i d  con tent,  fl ux test 
described  i n  th is  4 . 1 .  Al l  so lvent sha l l  have  been  evaporated  from  the  specimen  in  a  chem ical  
fume hood .   

4. 1 .3  Apparatus  and  reagents  

The fol lowing  apparatus  and  reagents  are  needed :  

a)  solder pot;  

b)  hum id i ty chamber capable  of ach ieving  (40  ±  1 )  °C  and  (93  ±  2 )  %  re lati ve  hum id i ty;  

c)  a i r-ci rcu lati ng  d rying  oven ;  

d )  m icroscope  having  m in imum  20× ;  

e)  chem icals:  Al l  chem icals  sha l l  be  reagen t grade  (h igh l y pure,  wi thout  contam ination)  and  
water shal l  be  d isti l l ed  or deion ized :  ammonium  persu lphate;  su l phuric acid ,  %  volume  
(v/v),  degreas ing  agent;  acetone,  or petroleum  ether;  

f)  ana l ytica l  balance  capable  of weigh ing  0 , 001  g ;  

g )  copper sheet of a  th ickness  of (0, 50  ±  0 , 05)  mm  and  a  puri ty of 99  % .  

4.1 .4  Procedures   

4. 1 .4.1  Chemicals   

a)  Ammon ium  persu lphate  (25  %  m /v i n  0 , 5  %  v/v su lphuric acid ) .  D issolve  250  g  of 
ammonium  persu lphate  i n  water and  add  cau tiousl y 5  m l  of su lphuric acid  (dens i ty 
1 , 84  g /cm 3) .  M ix,  cool ,  d i l u te  to  1  l i tre  and  m ix.  Th is  so lu tion  shou ld  be  fresh l y prepared .  

b)  Su lphuric  acid  (5  %  v/v) .  To  400  m l  of water cau tious l y add  50  m l  of su lphuric acid  
(dens i ty 1 , 84  g /cm 3) .  M ix,  cool ,  d i l u te  to  1  l  and  m ix.   

4.1 .4.2  Test panel  preparation  

a)  Cu t a  p iece  of 50  mm  ×  50  mm  from  the  copper sheet for each  test.   

b)  Form  a  ci rcu lar depression  in  the  cen tre  of each  test panel  3  mm  deep by forcing  a  s teel  
ba l l  of a  d iameter of 20  mm  in to  a  hole  of a  d iameter of 25  mm  to  form  a  cup.   

c)  Bend  one  corner of each  test panel  up  to  faci l i tate  subsequent hand l ing  wi th  tongs.   

4.1 .4.3  Precondi tion ing  test  panels  

Immed iate l y before  perform ing  the  test,  precond i ti on  as  fol l ows  us ing  clean  tongs  for hand l ing .   

a)  Degrease  wi th  a  su i table  neu tral  organ ic  solvent such  as  acetone  or petroleum  ether.   

b)  Immerse  in  5  %  su lphuric acid  (by volume)  at (65  ±  5)  °C  for 1  m in  to  remove the  tarn ish  
fi lm .   

Copyright International  Electrotechnical  Commission  



I EC 61 1 89-5-2 : 201 5  © I EC 201 5  – 1 3  – 

c)  Immerse  in  a  so lu tion  of 25  %  m /v ammonium  persu lphate  (0 , 5  %  v/v su lphuric acid )  at  
(23  ±  2 )  °C  for 1  m in  to  etch  the  surface  un i form ly.   

d )  Wash  in  runn ing  tap  water for a  maximum  of 5  s .   

e)  Immerse  in  5  %  su l furic acid  (by volume)  at (23  ±  2 )  °C  for 1  m in .   

f)  Wash  for 5  s  i n  runn ing  tap  water,  then  ri nse  thorough ly i n  deion ized  water.   

g )  Rinse  wi th  acetone.   

h )  Al low to  d ry i n  cl ean  a i r.   

i )  Use  the  test p iece  as  soon  as  poss ib le  or store  up  to  1  h  i n  a  cl osed  conta iner.   

4.1 .4.4  Preparation  of test solder  

a)  Weigh  (1 , 00  ±  0 , 05)  g  specimen  of so lder for each  test and  p lace  i n  the  cen tre  of 
depression  of each  test  panel .   

b)  Degrease  solder specimen  wi th  a  su i table  neutra l  organ ic solven t such  as  acetone  or 
petroleum  ether.   

c)  Solder may be  i n  the  form  of pe l l ets  or by form ing  ti gh t spi ra ls  of solder wire.   

4.1 .4.5  Test  

a)  Heat solder pot so  that so lder bath  stabi l i zes  at (235  ±  5)  °C  i n  the  case  of Sn63Pb37  and  
Sn60Pb40  a l l oy,  or at  (255  ±  3)  °C  for Sn96, 5Ag3Cu0,5,  or at  35±3  oC h igher than  the  
l iqu idus  temperature  of any other  sol der a l loy as  agreed  between  the  user and  the  
suppl ier.  For solder a l l oys  except Sn63Pb37  and  Sn60Pb40,  the  temperature  of the  solder 
pot may be  approximately 40  °C  h igher than  the  l i qu id  temperature  of each  a l l oy.   

b)  L iqu id  flux,  p l ace  0, 035  g  of flux  sol ids  i n to  the  depress ion  in  the  test  panel .  Add  solder 
sample.   

c)  Solder paste,  cored  wire  or cored  preform ,  p lace  1  g  of solder paste,  fl ux-cored  wi re  or 
cored-preform  i n to  the  depression  i n  the  test  panel .   

d )  Using  tongs,  l ower each  test  panel  on to  the  surface  of the  mol ten  solder.   

e)  Al low the  test  panel  to  remain  i n  contact un ti l  the  solder specimen  i n  the  depression  of the  
test panel  mel ts.  Main tain  th is  cond i tion  for (5  ±  1 )  s .   

f)  Carefu l l y exam ine  the  test  panel  at  20×  magn i fication  for subsequent comparison  after 
hum id i ty exposure.  Record  observations,  especia l l y any d iscoloration .   

g )  Preheat test  panel  to  (40  ±  1 )  °C  for (30  ±  2 )  m in .   

h )  Preset hum id i ty chamber to  (40  ±  1 )  °C  and  (93  ±  2 )  %  re lati ve  hum id i ty.   

i )  Suspend  each  test pane l  vertical l y (and  separatel y)  i n  the  hum id i ty chamber.   

j )  Expose  panels  to  the  above  environment for 72  h  (3  days) .  M  (moderately acti ve)  and  H  
(h igh l y acti ve)  fl ux may be  tested  in  the  cleaned ,  as  wel l  as  uncleaned ,  cond i ti on .   

4. 1 .4.6  Evaluation  

Carefu l l y exam ine  test  panels  prior to  pl acing  them  i n  the  envi ronmental  chamber.  Note  any 
d iscoloration .  

After the  appropriate  exposure  period ,  remove test panels  from  hum id i ty chamber,  exam ine  at  
20×  magn i fication  and  compare  wi th  observations  noted  prior to  exposure.   

Corros ion  is  described  as  fol lows.   

–  Excrescences  at the  i n terfaces  of the  fl ux res idue  and  copper boundary or the  res idues  or 
d iscontinu i ties  in  the  res idues.   

–  D iscrete  wh i te  or coloured  spots  i n  the  fl ux res idues.   
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An  i n i ti a l  change of colour wh ich  may develop  when  the  test panel  i s  heated  during  soldering  
is  d isregarded ,  bu t  subsequen t development of green-blue  d iscoloration  wi th  observation  of 
p i tti ng  of the  copper panel  i s  regarded  as  corros ion .   

4.1 .5  Addi tional  in formation  

4. 1 .5.1  Defin i tion  of corrosion  

For the  purposes  of th is  test  method ,  the  fol lowing  i s  the  defin i ti on  of corrosion :  “chem ical  
reaction  between  the  copper,  the  solder,  and  the  consti tuen ts  of the  fl ux res idues,  wh ich  
occurs  after soldering  and  during  exposure  to  the  above  envi ronmental  cond i ti ons. "   

Colour photos  before  and  after the  test are  valuable  tools  i n  i den ti fying  corrosion .   

4.1 .5.2  Safety 

Observe  a l l  appropriate  precautions  on  materia l  safety data  sheets  (MSDS)  for chem icals  
i nvolved  in  th is  test  method .  

4.2  Test 5-2C02:  Determination  of acid  value of l iqu id  soldering  flux potentiometric  
and  visual  ti tration  methods  

4.2. 1  Object  

Th is  test method  speci fi es  two methods  for the  determ ination  of the  acid  value  of a  fl ux of 
types  L,  M  or H .   

Method  A is  a  potentiometric  ti tration  method  and  i s  to  be  cons idered  as  the  reference method .   

Method  B  is  an  a l ternative,  visual  end -poin t,  t i tration  method .   

See  I SO  9455  for reference.  

4.2.2  Test specimen  

A m in imum  of 2 , 0  g  of l i qu id  flux,  1 0  g  of so lder paste,  1 50  g  of cored  wi re  or 1 0  g  of so lder 
preforms.  

4.2.3  Apparatus  and  reagents  

4.2.3. 1  General  

a)  Use  on l y reagents  of recogn ized  anal ytica l  qua l i ty and  on l y d isti l l ed  or de ion ized  water.   

b)  Ord inary l aboratory apparatus.   

c)  The  term  “M”  represents  molari ty of a  solu tion  and  is  ca lcu lated  by taking  the  moles  of 
solu te  and  d i vid ing  by the  l i tres  of solu tion ,  e . g .  1 , 00  mole  of sucrose  (about  342, 3  g )  
m ixed  i n to  a  l i tre  of water equals  1 , 00  M  (1 , 00  mol /l ) .  

4.2.3.2  Potentiometric  ti tration  method  (Method  A)  

a)  Tetrabutyl  ammon ium  hydroxide.  0 , 1  M  (0, 1  mol /l ) .  Use  a  commercia l l y avai lable  standard  
solu tion  or one  prepared  from  a  commercia l l y avai lable  concentrated  s tandard  solu tion  by 
d i l u tion  wi th  propan-2-ol .  S tandard ize  th is  solu tion  against an  accuratel y weighed  amount 
of benzoic acid  (about 0 , 5  g )  d issolved  i n  d imethyl formam ide,  previous ly neu tral i zed  to  
th ymol  bl ue.   

b)  Propan-2-ol :  neu tral i zed  wi th  tetrabutyl  ammonium  hydroxide  solu tion  to  a  fa in t p i nk colour 
us ing  phenolphthale in  as  an  i nd icator.   

c)  Ethanol  96%  by volume:  neutral i zed  wi th  tetrabutyl  ammon ium  hydroxide  solu tion  to  a  
fa in t  p ink colour using  phenolph thalein  as  an  i nd icator.  
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d )  Toluene:  neu tra l i zed  wi th  tetrabu tyl  ammonium  hydroxide  solu tion  to  a  fa in t p ink colour 
us ing  phenolphthale in  as  an  i nd icator.   

e)  Ethanol /toluene  m ixtu re:  m ix equal  vo lumes  of the  ethanol  96  %  by volume and  to luene.  

f)  M i l l i vol tmeter or pH  meter.   

g )  G lass  e lectrode.   

h )  Saturated  calomel ,  or s i l ver ch lori de/s i l ver,  e l ectrode.   

i )  Magnetic or mechan ical  sti rrer wi th  variable  speed  drive.   

4.2.3.3  Ti tration  wi th  visual  end-point (Method  B)  

a)  Ethanol  96  %  by volume:  neu tral i zed  wi th  potass ium  hydroxide,  0 , 1  M  i n  a l cohol ,  to  a  fa in t  
p ink colour us ing  phenolph thale in  as  an  i nd icator.   

b)  Toluene:  neutral i zed  wi th  potass ium  hydroxide,  0 , 1  M  i n  a lcohol ,  to  a  fa in t p ink colour 
us ing  phenolphthale in  as  an  i nd icator.   

c)  Ethanol /tol uene  m ixtu re:  m ix equal  volumes  of the  ethanol  96  %  by volume and  to luene.   

d )  Propan-2-ol :  neutral i zed  wi th  potassium  hydroxide,  0 , 1  M  i n  a lcohol ,  to  a  fain t p i nk colour 
us ing  phenolphthale in  as  an  i nd icator.   

e)  Potass ium  hyd roxide  solu tion :  0 , 1  M  in  a lcohol .  Use  a  commercia l l y avai lable  s tandard  
solu tion  or one  prepared  from  a  commercia l l y avai lable  concentrated  s tandard  solu tion  by 
d i l u tion  wi th  ethanol .  Standard ize  th is  so lu tion  against an  accurate l y weighed  amoun t of 
benzoic acid  (about  0 , 5  g )  d issolved  i n  ethanol .  

f)  Phenolphthale in  i nd icator solu tion :  Add  1  g  of phenolphthale in  to  approximatel y 50  m l  
methanol  and  m ix.  When  d issolved ,  d i l u te  to  1 00  m l  wi th  methanol  and  m ix.   

4.2.4  Procedures   

4.2.4.1  Potentiometric  ti tration  (Method  A)   

a)  By prel im inary experiments ,  determ ine  whether the  specimen  i s  so luble  i n  propan-2-ol ,  
ethanol  96  %  by volume,  to luene  or the  ethanol /to luene  m ixture.  I f i t  i s  not completel y 
soluble  i n  any of these  solvents ,  select  the  one  i n  wh ich  i t  appears  to  be  the  most so luble.  
I f i t  i s  equal l y soluble  i n  a l l  four so lvents  then  use  propan-2-ol .   

b)  Carry ou t the  fol l owing  procedure,  i n  trip l icate,  on  the  flux specimen .   

c)  Weigh ,  to  the  nearest 0 , 001  g ,  2 , 0  g  to  5, 0  g  of the  l iqu id  fl ux specimen  taking  s teps  to  
prevent l oss  of volati l e  matter du ring  the  weigh ing .  The  l arger s i ze  specimen  i s  requ i red  
for very l ow sol i ds  fl uxes.  Transfer the  weighed  specimen  to  a  250  m l  l ow form  beaker.   

d )  D i l u te  specimen  to  1 00  m l  wi th  propan-2-ol ,  or the  selected  solven t,  accord ing  to  the  
solubi l i ty characteristics  of the  fl ux.  Cover wi th  a  watch  g lass  and  d issolve  the  fl ux by 
gen tle  ag i tation .   

e)  P lace  the  beaker on  the  stand  of the  ti tration  assembly wi th  the  e lectrodes,  sti rrer and  
burette  i n  pos i ti on .  Ad j ust  the  speed  of the  s ti rrer to  g i ve  vi gorous  sti rri ng  wi thou t 
splash ing .  Ti trate  wi th  the  tetrabutyl  ammon ium  hydroxide  solu tion ,  add ing  1  m l  portions  
and  record ing  the  pH ,  or mV meter read ings  after each  add i tion .  As  the  end  poin t i s  
approached ,  reduce  the  add i ti ons  of ti tran t to  0 , 1  m l  and  continue  ti trati ng  past  the  end  
poin t.   

f)  P lot the  pH ,  or potential  va lues  against the  volume of t i tran t added  to  obtain  the  ti tration  
curve.  The  poin t of i n flection  of the  curve  corresponds  to  the  end-poin t  of the  ti tration .   

g )  Carry ou t a  b l ank determ ination ,  us ing  a l l  reagents ,  for comparison  purposes.   

4.2.4.2  Visual  ti tration  (Method  B)   

a)  By prel im inary experiments ,  determ ine  whether the  specimen  i s  so luble  i n  propan-2-ol ,  
ethanol  96  %  by volume,  to luene  or the  ethanol /tol uene  m ixture.  I f i t  i s  not complete l y 
so luble  i n  any of these  solvents ,  select  the  one  i n  wh ich  i t  appears  to  be  the  most so luble.  
I f i t  i s  equal l y so lub le  i n  a l l  four solvents  then  use  ethanol  as  the  se lected  solvent.   

b)  Carry ou t the  fo l l owing  procedure,  i n  tri pl icate,  on  the  flux specimen .   
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c)  Weigh ,  to  the  nearest  0 , 001  g  sufficien t of the  fl ux specimen  to  correspond  to  
approximatel y 1  g  of non-volati l e  matter i n  accordance wi th  test method  6C03,  taking  
steps  in  the  case  of l iq u id  flux specimens  to  prevent l oss  of vo lati le  matter during  the  
weigh ing .   

d )  Transfer the  weighed  specimen  to  a  su i table  fl ask or beaker and  add  1 00  m l  of the  
selected  solven t.  Sti r un ti l  the  specimen  has  d issolved  as  complete l y as  possib le.  Do  not  
heat.   

e)  Add  3  d rops  of phenolph thale in  i nd icator and  ti trate  wi th  the  potassium  hyd roxide  (4 . 2 . 3 . 3)  
un ti l  a  fa in t  pi nk colour pers ists  throughout the  ti trated  solu tion  for 1 5  s .   

f)  Carry ou t b lank determ ination ,  us ing  a l l  reagents,  for comparison  purposes.  

4.2.4.3  Calcu lation  of resu l ts  

a)  The  acid  value  i s  expressed  i n  m i l l i g rams  of potassium  hydroxide  per g ram  of non -volati l e  
matter,  regard less  of the  a lkal i  used  to  perform  the  ti tration .   

b)  The  acid  value  (expressed  i n  m i l l i grams  of potassium  hydroxide  per g ram  of non-volati l e  
matter)  i s  g i ven  by:   

mS

VM1 1,56
 

where  

V  i s  the  volume,  i n  m l ,  of a lkal i  used  (tetrabutyl  ammonium  hyd roxide  for method  A,  
potassium  hydroxide  for method  B) ;  

M  i s  the  molari ty of the  a lkal i  used ;  

m   i s  the  mass,  i n  g rams of the  specimen  taken ;  

S  i s  the  percentage  non-volati le  matter determ ined  as  described  in  test method  6C03  of 
th is  standard .  

The  acid  va lue  (expressed  i n  m i l l i grams  of potass ium  hydroxide  per gram  of fl ux)  i s  g i ven  by:   

m

VM1 1,56
 

The  acid  va lue  of the  fl ux under test  i s  ca lcu lated  as  the  mean  of the  resu l ts  obtained  on  each  
of the  three  test specimens.   

4.2.5  Addi tional  information   

Safety:  operator shou ld  be  tra ined  and  fam i l iar wi th  the  hazards  inherent to  the  chem icals  
being  used  and  anal ysed .  Proper personal  safety equ ipment,  such  as  safety g l asses,  g loves  
and  splash  apron ,  as  wel l  as  adequate  venti lation ,  shou ld  be  used .  

4.3  Test 5-2C03:  Acid  number of rosin  

Under consideration .  

4.4  Test 5-2C04:  Determination  of hal ides  in  fluxes,  si lver chromate  method  

4.4. 1  Object  

Th is  test method  i s  designed  to  determ ine  the  presence  of ch lorides  and  brom ides  i n  
soldering  fl ux by visual  exam ination  after p lacement of the  fl ux on  test paper.   
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4.4.2  Test specimen  

The test specimen  shal l  cons ist  of a  m in imum  of 1 00  m l  of l i qu id  flux,  a  representative  
con tainer of solder paste,  paste  flux for reflow soldering ,  extracted  solder preform  flux or 
extracted  flux-cored  wi re.  

4.4.3  Apparatus  and  reagents   

a)  S ix p ieces  of s i l ver chromate  test paper 51  mm  ×  51  mm.  

b)  0 , 25  l  of reagent grade  (h igh l y pure,  wi thout contam ination)  propan-2-ol .  

4.4.4  Procedure  

4.4.4. 1  Preparation  

a)  The  s i l ver chromate  paper is  extremely l i ght  sensi ti ve  and  shal l  be  s tored  in  a  cl osed  
con tainer away from  l i gh t  unti l  used  for testi ng .   

b)  To  avoid  con tam ination ,  the  paper shal l  be  hand led  wi th  forceps  and  shal l  never be  
touched  wi th  bare  hands.   

4.4.4.2  Test for l iqu id  flux or flux extract  solution  

a)  P lace  one  drop  of test  fl ux or fl ux  extract  (approximatel y 0 , 05  m l )  on  each  p iece  of s i l ver 
chromate  test paper.  Al l ow the  d roplet  to  remain  on  each  test paper for a  m in imum  of 1 5  s .  

b)  After the  1 5  s ,  immed iatel y immerse  each  test paper i n  clean  propan-2-ol  to  remove the  
res idual  organ ic materia ls.   

c)  Al low each  test paper to  d ry for 1 0  m in ,  then  exam ine  for colour change.   

4.4.4.3  Test for paste  flux or solder paste  flux as  obtained  from  the  suppl ier 

a)  Clean  a  g lass  m icroscope  s l i de  wi th  propan-2-ol  and  ai r d ry.   

b)  Moisten  a  p iece  of s i l ver chromate  reagent paper of su i table  s ize  wi th  de ion ized  water.   

c)  Appl y the  wet paper to  the  g lass  s l ide  and  remove  the  excess  water wi th  b lotting  paper.   

d )  Using  a  spatu la,  appl y a  th i n  coating  of the  paste  fl ux or solder paste  fl ux d i rectl y to  the  
moist reagent paper.   

e)  Al low the  paste  flux or solder paste  flux to  remain  i n  contact  wi th  the  paper for 1  m in ,  then  
remove the  fl ux wi th  propan-2-ol  wi thou t d isturbing  the  paper.   

4.4.5  Evaluation  

Carefu l l y exam ine  each  test  sheet for poss ib le  colour change.  A change  to  off-wh i te  or yel l ow-
wh i te  ind icates  the  presence  of ch lorides  or brom ides  (see  F igure  1 ) .   

I n terferences:  

a)  A number of chem icals  may cause  test fai l u res.  (Representati ve  examples  are,  bu t are  not  
l im i ted  to,  am ines,  cyan ides,  i socyanates,  etc. )   

b)  Certa in  acid ic solu tions  may react wi th  the  reagent paper to  provide  a  colour change  
s im i l ar to  that  obta ined  wi th  ch lorides  and  brom ides.  When  a  colour change  is  observed ,  i t  
i s  advisable  to  check the  acid i ty of the  affected  area  by means  of a  pH  i nd icati ng  paper.  I f 
pH  values  of l ess  than  3  are  obtained ,  the  presence  of ch lorides  and  brom ides  shou ld  be  
veri fi ed  by other anal ytical  means.   

4.4.6  Addi tional  information  

Safety:  Observe  a l l  appropriate  precau tions  on  the  materia l  safety data  sheets  (MSDS)  for 
chem icals  i nvolved  in  th i s  test  method .   

Source  for s i l ver chromate  test paper:  
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Quantek,  PO  Box 1 36,  Lyndhurst,  NJ  07071 ,  (201 )  935-41 03  

 

PASS  
 

 

FAIL  

Figure 1  – Ch lorides  and/or bromides  test  resu l ts  

4.5  Test 5-2C05:  Sol ids  content,  flux 

4.5. 1  Object  

Th is  test  method  is  designed  to  determ ine  the  res idual  sol ids  conten t  of the  l i qu id  fl ux  after 
evaporation  of the  volati l e  chem icals  from  the  l iqu id  fl ux;  typ ical l y 1 5  %  by weigh t m in imum.   

4.5.2  Test specimen  

The  test  specimen  shal l  consist  of a  m in imum  of 6  g  per test  of l i q u id  fl ux or fl ux extracted  
from  solder paste,  solder preforms or fl ux-cored  wi re.  

4.5.3  Apparatus  and  reagents   

a)  a  ci rcu lating  a i r d rying  oven  capable  of main tain ing  a  temperature  of (1 1 0  ±  5)  °C;  

b)  anal ytical  balance  capable  of weigh ing  0, 000  1  g ;  

c)  g lass  p ipettes ;   

d )  g lass  petri  d ishes,  30  m l  capaci ty;   

e)  s i l i ca  ge l  des iccant,  or equ ivalen t,  i n  a  g lass  des iccator.   

IEC 

IEC 
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4.5.4  Procedures  

4.5.4.1  Instruction  

Carry ou t the  fol l owing  procedures  i n  tri p l icate.   

4.5.4.2  Preparation  

a)  Dry three  empty g lass  petri  d ishes  i n  the  d rying  oven ,  then  cool  i n  the  desiccator to  room  
temperature.   

b)  Weigh  each  d ish  to  the  nearest 0 , 001  g .  

4.5.4.3  Test  

a)  P ipette  approximatel y 6  g  of test fl ux specimen  i n to  each  petri  d ish  and  weigh  to  the  
nearest 0 , 001  g .  

b)  Heat  i n  the  d rying  oven  for 1  h ,  then  re-weigh  after al l owing  the  specimen  to  come to  room  
temperature.  

c)  Repeat heating  and  drying  procedure  un ti l  the  weigh t i s  constant  to  wi th in  0, 005  g .  

4.5.5  Evaluation  

Calcu late  the  res idual  so l i ds  as  fol l ows:   

1

2
s

1 00

m

m
C

×
=  

where  

Cs  are  the  res idual  sol ids;  

m2  i s  the  mass  of res idual  after d rying ,  in  g ;   

m1  i s  the  mass  of ori g i na l  test fl ux specimen ,  in  g .   

4.5.6  Addi tional  in formation  

4.5.6. 1  Specimen  size  

Larger specimen  s i zes  may be  requ i red  to  obtain  accurate  data  on  low sol i ds  (<1 5  %)  fl uxes.   

4.5.6.2  Safety  

Observe  al l  appropriate  precautions  on  the  material  safety data  sheets  (MSDS)  for chem icals  
i nvolved  in  th is  test  method .   

4.6  Test 5-2C06:  Quanti tative determination  of hal ide  content in  fluxes  (ch loride and  
bromide)  

4.6. 1  Object  

This  test method  i s  des igned  to  determ ine  the  hal i de  con ten t of fl uxes  attribu table  to  ch lori des  
and  brom ides.  The  ha l i de  con ten t i s  reported  as  the  weight  percentage  of ch loride  to  the  sol i d  
(non-volati le)  portion  of the  fl ux or as  m i l l i equ ivalen t per g ram  of fl ux  sol i ds.  A specimen  of 
fl ux or fl ux extract  i s  ti trated  to  an  end-poin t and  the  percentage  ch loride  or meq/g  of ha l ides  
i s  ca lcu lated .  

Method  A i s  an  a l ternative,  visual  end -  poin t,  t i tration  method .  

Method  B  i s  a  potentiometric  ti tration  method .   
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4.6.2  Test specimen  

4.6.2 .1  Visual  ti tration  (Method  A)  

A m in imum  of 1 00  m l  of l iqu id  fl ux,  1 0  m l  to  50  m l  flux  extract of known  sol i ds  content  from  
solder paste,  solder preforms  or fl ux-cored  wi re.  

4.6.2 .2  Potentiometric  ti tration  method  (Method  B)  

A m in imum  of 200  m l  of l i qu id  fl ux,  con tain ing  (5, 0  ±  0 , 1 )  g  fl ux extracted  of known  sol i ds  
con ten t from  solder paste,  solder preforms  or flux-cored  wire.  

4.6.3  Apparatus  and  reagents  

4.6.3.1  General  

a)  Use  on l y reagents  of recogn ized  anal ytical  qual i ty and  on l y d is ti l l ed  or deion ized  water.   

b)  Ord inary l aboratory apparatus.   

c)  The  term  “M”  represents  molari ty of a  so lu tion  and  i s  ca lcu lated  by taking  the  moles  of 
solu te  and  d ivid ing  by the  l i tres  of solu tion ,  e . g .  1 , 00  mole  of sucrose  (about  342, 3  g )  
m ixed  i n to  a  l i tre  of water equals  1 , 00  M  (1 , 00  mol /l ) .  

A normal  so lu tion  (N )  contains  1  g  of solu te  per l i tre  of solu tion .  

A molar solu tion  (M)  con ta ins  1  mole  of solu te  per l i tre  of solu tion .  

Examples:  

A 0 , 2  M  solu tion  of NaCl  con tains  0 , 2  moles  of NaCl  per l i tre.  

A 3  N  solu tion  of NaCl  contains  3   moles  of NaCl  per l i tre .  

4.6.3.2  Visual  ti tration  (Method  A)  

a)  hot p l ate  wi th  magnetic  s ti rrer;  

b)  anal ytical  balance  capable  of read ing  to  0, 001  g ;  

c)  p ipettes;  

d )  burettes;   

e)  1 00  m l  beakers,  pyrex®1 ;  

f)  1 25  m l  separatory funnel ;  

g )  1 25  m l  Erlenmeyer fl asks;  

h )  1  000  m l  volumetric flasks;  

i )  0 , 1  N  s i l ver n i trate,  standard ized :  d issolve  1 7 , 000  g  s i l ver n i trate  i n  deion ized  water and  
d i l u te  to  1  000  m l  i n  a  volumetric fl ask;  

j )  1  M  (1  mol /l )  sod ium  hydroxide:  40, 0  g  of sod ium  hydroxide  d i l u ted  to  1  000  m l  wi th  
deion ized  water i n  a  vo lumetric flask;  

k)  0 , 2  M  (0, 2  mol /l )  n i tric  acid :  add  1 2, 6  m l  concentrated  (1 6  M)  n i tric  acid  to  deion ized  water 
and  d i l u te  to  1  000  m l  i n  a  volumetric  fl ask;  

l )  1  M  (1  mol /l )  potassium  chromate: 1 94  g  d i lu ted  to  1  000  m l  us ing  de ion ized  water in  a  
vo lumetric  fl ask;  

m )  0, 03  M  (0 , 03  mol /l )  phenolphthale in  solu tion  (reagen t g rade);  

n )  ch loroform  (reagen t g rade);  

o)  deion ized  water.  

————————— 
1   Pyrex i s  the  trade  name  of a  product  supp l i ed  by Corn ing  I ncorporate  or l i censees.  Th i s  i n formation  i s  g i ven  for 

the  conven i ence  of users  of th i s  s tandard  and  does  not  consti tu te  an  endorsement  by I EC of the  product named .  
Equ ivalent  products  may be  used  i f they can  be  shown  to  l ead  to  the  same  resu l ts .  
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4.6.3.3  Potentiometric  ti tration  (Method  B)  

a)  m i l l i vo l t  meter;  

b)  e lectrode  potass ium  hydroxide  – p lati num ,  p lati num-platinum ,  or s i l ver n i trate-si l ver 
e lectrodes;  

c)  magnetic sti rrer – number of revolu tions  ad justable;  

d )  d ryer,  ad justable  to  a  temperature  of (1 00  ±  5)  °C  and  ab le  to  main ta in  th is  temperature  
wi th in  the  to lerance l im i ts ;  

e)  balance  wi th  sensi ti vi ty of 0 , 000  1  g ;  

f)  general  purpose  experimen tal  device;  

g )  general  purpose  goods  – on l y anal ys is  reagent  and  deion ized  water;  

h )  propan-2-ol  ( reagent  grade) ;  

i )  standard  s i l ver n i trate  solu tion  N /20  (0 , 05  M)  avai lab le  on  market or a  solu tion  made  as  
fol lows:  d issolve  8, 494  g  s i l ver n i trate  h igh l y pure  in  deion ized  water and  d i l u te  to  
1  000  m l  in  a  volumetric  fl ask.  

4.6.4  Procedure  

4.6.4. 1  Visual  ti tration  (Method  A)  

4.6.4. 1 . 1  Rosin /resin  fluxes  specimen  preparation  

a)  I n  a  tared  1 00  m l  beaker,  accuratel y weigh  abou t 3  g  to  5  g  of fl ux  specimen  on  an  
anal ytica l  balance.  

b)  Quanti tati ve l y transfer the  flux specimen  to  a  1 25  m l  separatory funnel  us ing  three  1 0  m l  
a l i quots  of ch loroform .  

c)  Add  1 5  m l  of deion ized  water to  the  funnel  and  shake the  funnel  for 1 0  s .  

d )  Al low the  funnel  to  stand  un ti l  the  l ayers  complete ly separate.  

e)  Draw off the  bottom  (ch loroform)  l ayer i n to  a  beaker and  save  for the  next extraction .  

f)  Transfer the  top  (water)  l ayer to  a  1 25  m l  Erlenmeyer flask.  

g )  Transfer the  ch loroform  l ayer from  the  beaker to  the  funnel  and  repeat the  extraction  wi th  
1 5  m l  of water two  more  times,  each  time add ing  the  water extract portion  to  the  fl ask.  

h )  Heat the  water extract i n  the  Erlenmeyer flask using  a  s team  bath  to  expel  any ch loroform  
wh ich  may be  present.  

i )  Do  not heat above 80  °C.  Al low for solu tion  to  cool  to  room  temperature.  

4.6.4. 1 .2  Organ ic  and  inorgan ic  flux specimen  preparation  

a)  I n  a  tared  1 25  m l  Erlenmeyer fl ask,  accuratel y we igh  abou t 3  g  to  5  g  of fl ux specimen  on  
anal ytical  balance.  

b)  Add  50  m l  of deion ized  water.  

c)  Add  two  drops  of 0 , 03  M  phenolphthale in  so lu tion  to  the  Erlenmeyer fl ask.  

d )  Add  1  M  sod ium  hydroxide  unti l  the  solu tion  tu rns  red .  Add  0, 2  M  n i tric acid  d ropwise  unti l  
the  red  colour i s  j ust  complete l y d ischarged .  

e)  D i l u te  to  about 60  m l  wi th  deion ized  water.  

f)  Add  s ix d rops  of 1  M  potass ium  chromate  and  ti trate  wi th  standard ized  0 , 1  N  s i l ver n i trate  
to  the  red -brown  end  poin t.  

4.6.4.2  Potentiometric  ti tration  method  (Method  B)  

4.6.4.2 .1  Resin  flux cored  solder procedure  of test  

a)  Use  the  d ried  product  i tsel f as  test  p iece  after wash ing  the  surface  wi th  acetone  and  
ri nsing  fi rst  wi th  deion ized  water and  then  wi th  propan-2-ol .  
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b)  Measure  and  cu t  off solder to  produce  (5 , 0  ±  0 , 1 )  g  of flux,  and  cu t i t  i n to  ch ips  of 2  mm  to  
3  mm  leng th .  

c)  Measure  the  mass  to  wi th in  an  accuracy of 0 , 001  g  and  pu t  those  ch ips  i n to  a  beaker of 
300  m l  and  add  50  m l  propan-2-ol .  

d )  Shake  the  beaker for abou t 1 5  m in  at  normal  temperature  wi th  a  watch  d i sh  on ,  for 
extracti ng  flux.  When  fl ux has  d issolved  completel y,  pour the  supernatan t gen tl y i n to  a  
300  m l  beaker.  

e)  Wash  the  ch ipped  solders  wi th  30  m l  propan-2-ol  two  to  three  times.  Then  add  th is  
washed  solu tion  to  the  extracted  solu tion ,  making  the  tota l  volume equal  to  200  m l  as  test  
specimen .  

f)  The  ch ipped  solders  shal l  be  d ried  for 1  h  i n  a  d ryer at  ( 1 00  ±  5)  °C.  

g )  After cool i ng ,  measure  the  mass  to  wi th in  an  accuracy of 0 , 001  g .  The  d i fference  between  
the  masses  of fi rst measured  and  ch ipped  solder after extraction  of fl ux shal l  be  the  mass  
of fl ux.  

h )  Putting  an  e lectrode  i n to  the  beaker,  p l ace  the  beaker on  a  magnetic sti rrer.  Sti r strong l y 
preventing  spattering ,  and  ti trate  wi th  s i l ver n i trate  standard  solu tion .  

i )  Measure  the  potentia l  at  every 1  m l ,  read  the  poten tia l  at  every 0 , 1  m l  toward  the  end  of 
th is  ti tration .  The  poin t a t wh ich  the  poten tia l  changes  sharp  shal l  be  the  end  poin t.  For 
comparison  purpose,  the  b lank test sha l l  be  carried  ou t for the  whole  process.  

4.6.4.2 .2  Solder paste,  l iqu id  flux and  sol id  flux 

a)  Measure  a  mass  of (5, 0  ±  0 , 1 )  g  of fl ux  to  wi th in  an  accuracy of 0 , 001  g  and  pu t i t  i n to  a  
300  m l  beaker.  

b)  Add  200  m l  propan-2-ol  and  s ti r i t  at  ambien t temperature,  extracti ng  as  much  fl ux as  
poss ib le .  Th is  so lu tion  is  the  test specimen.  

c)  Put  an  electrode  i n to  the  beaker,  p l ace  the  beaker on  a  magnetic  sti rrer.  Sti r s trong l y 
preventing  spattering ,  and  ti trate  wi th  s i l ver n i trate  standard  solu tion .  

d )  Measure  the  potential  at  every 1  m l ,  read  the  potentia l  at  every 0 , 1  m l  towards  the  end  of 
th is  ti tration .  The  poin t a t wh ich  the  poten tia l  changes  sharp  shal l  be  the  end  poin t.  For 
comparison  purposes,  the  b lank test shal l  be  carried  ou t for the  whole  process.  

Th is  mass  of specimen  shou ld  be  appl i ed  to  the  solders  con tain ing  hal ide  of more  than  0, 1  %  
to  1 , 0  %.  As  for the  solders  conta in i ng  hal ide  other than  above,  the  figures  shown  i n  Table  2  
shou ld  be  appl ied .   

Table  2  – Relation  between  hal ide  content and  mass  of specimen  

Content of hal i de  
mass  %  

0 ,05 or l ess  Over 0 , 05  
0 , 1  or l ess  

Over 0 , 1  
1 , 0  or l ess  

Over 1 , 0  

Mass  of specimen  (g )  50  20  5  1  

 

4.6.5  Calcu lations   

4.6.5. 1  Visual  ti tration  (Method  A)  

Calcu late  the  percentage  of hal i des  as  ch lori de  based  on  flux sol i ds  conten t,  us ing  the  
fol l owing  formu la:   

Hal i des,  as  %  ch lori des  =  
mS

VN 1 0055,3 ×
 

Calcu late  hal ides  m i l l i equ iva len t per gram  of fl ux sol ids  (non -volati l es)  us ing  the  fol lowing  
formu la:   
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Hal ides,  meq /g  sol i ds  =  
mS

NV 1 00××
 

where  

V  i s  the  volume of 0 , 1  N  s i l ver n i trate  in  m l ;  

N i s  the  normal i ty of s i l ver n i trate  solu tion ;  

m   i s  the  mass  of fl ux  specimen  i n  g ;  

S  i s  the  percentage  of sol ids  (non-volati l es)  of the  fl ux.   

4.6.5.2  Potentiometric  ti tration  method  (Method  B)  

The ha l ide  con ten t shal l  be  expressed  by the  con ten t of ch lorine  (mass  %)  and  shal l  be  
calcu lated  by the  fo l l owing  formu la:  

m

VnfnMn
H

×××
=

55,3
 

where  

H i s  the  ch lorine  con tent  i n  fl ux  (mass  %) ;  

Vn   i s  the  volume of s i l ver n i trate  (m l );  

Mn   i s  the  concen tration  of s i l ver n i trate  (mol /l ) ;  

fn   i s  the  power value  of s i l ver n i trate  (see  note) ;  

m   i s  the  mass  of specimen  (g).  

The  hal i de  con tent shal l  be  expressed  by the  mean  value  of ch lorine  con ten t i n  the  flux 
measured  on  three  specimens.  

Power va lue  i s  determ ined  by the  fol l owing  method .  Measure  2 , 922  g  of sod ium  ch loride  
(reagent grade)  to  wi th in  an  accuracy of 0 , 001  g .  Pu t i t  i n to  a  1  000  m l  fl ask and  d i l u te  wi th  
de ion ized  water fi l l ed  up  to  the  scale  l i ne.  Exactl y 20  m l  of th is  solu tion  i s  then  poured  i n to  a  
300  m l  beaker and  ti trated  wi th  s i l ver n i trate  based  on  the  same procedure  mentioned  above.  
The  power value  of s i l ver n i trate  solu tion  can  be  calcu lated  from  the  formu la:  

922,2

0,20

×

×
=
y

m
fn  

where  

m i s  the  mass  of special  cl ass  sod ium  ch lori ne  (g );  

y  i s  the  vol ume of t i trated  s i l ver n i trate  (M).  

4.6.6  Report  

The hal i de  con tent  i s  reported  as  the  weight percentage  of ch lori de  to  the  sol id  (non-volati l e)  
portion  of the  fl ux or as  m i l l i equ ivalent  per gram  of fl ux sol ids .  A specimen  of fl ux or fl ux 
extract i s  tri trated  to  an  end-poin t  and  the  percen tage  ch lori de  or m i l l i gram  of ha l i des  is  
ca lcu lated .  

4.6.7  Addi tional  information  

Safety:  Observe  a l l  appropriate  precau tions  on  the  materia l  safety data  sheets  (MSDS)  for 
chem icals  i nvolved  in  th i s  test  method .  
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4.7  Test 5-2C07:  Qual i tative analysis  of fluorides  and  fluxes  by spot test  

4.7. 1  Object  

This  test  method  i s  des igned  to  determ ine  the  presence  of fl uoride(s)  i n  so ldering  fl ux by 
visual  exam ination  after p lacement of a  d rop  of l i qu id  test fl ux  i n  a  zi rcon ium -al izarin  purple  
solu tion .  

4.7.2  Test specimen  

a)  A m in imum  of 1 0  m l  of a  specimen  from  a  production  of l i q u id  fl ux,  solder paste  fl ux,  paste  
flux or extracted  fl ux from  preform  or wi re,  furn ished  i n  a  new or cl ean  g lass  conta iner.  

b)  For paste  fl ux or solder paste  fl ux,  d i l u te  the  specimen  i n  propan-2-ol  or another su i table  
solvent.  The  solven t used  i n  d i l u tion /extraction  shou ld  be  water m iscib le.  

4.7.3  Apparatus  and  reagents  

4.7.3.1  Apparatus  

a)  Wh i te  spot  p l ate.  

b)  G lass  d roppers.  

c)  G lass  rods.  

4.7.3.2  Reagents  

a)  Zi rcon ium  n i trate  solu tion :  0 , 05  g  d issolved  i n  50  m l  of de ion ized  water;  

b)  Sod ium  a l i zarin  su l fate  solu tion :  0 , 05  g  d issolved  i n  50  m l  of deion ized  water.  

4.7.4  Procedure  

4.7.4.1  Preparation  

Prepare  a  fresh  zi rcon ium-al izarin  purple  solu tion  i n  three  spots  of the  wh i te  spot  p l ate  by 
add ing  one  d rop  each  of zi rcon ium  n i trate  and  sod ium  al i zarin  su l fate  solu tions.   

4.7.4.2  Test  

a)  Add  one  drop  of the  test fl ux to  each  of the  spots .   

b)  M ix each  spot  wi th  a  cl ean  g lass  rod .   

c)  Exam ine  for any colour change.   

4.7.4.3  Evaluation  

A change  i n  colour of the  solu tion  from  purple  to  yel l ow i s  an  i nd ication  of the  presence  of 
fluoride(s) .   

4.7.4.4  Addi tional  information  

Safety:  Observe  al l  appropriate  precau tions  on  the  materia l  safety data  sheets  (MSDS)  for 
chem icals  i nvolved  in  th i s  test  method .  

4.8  Test 5-2C08:  Quanti tative  determination  of fluoride  concentration  in  fluxes  

4.8. 1  Object  

This  test  method  is  used  to  determ ine  the  concentration  of fluorides  i n  soldering  fl ux.  The  
fluoride  con ten t i s  reported  as  the  weight percentage  of fluoride  to  the  non-volati l e  portion  of 
the  flux.  I on  speci fic  e l ectrodes  are  used  for the  determ ination .  
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4.8.2  Test specimen   

a)  A m in imum  of 1 00  m l  of a  specimen  from  a  production  of l i qu id  ros in  flux,  or prepared  flux 
solu tion  furn ished  i n  a  new or cl ean  g lass  container.  

b)  For paste  fl ux and  solder paste  fl ux,  1 00  m l  of the  d i l u ted  material .  

c)  For preform  and  cored  wi re,  1 00  m l  of the  extracted  materia l .  

4.8.3  Apparatus  and  reagents  

4.8.3.1  Apparatus  

a)  Autocal ibrati ng  ion  anal yser.  

b)  F l uoride  speci fic e lectrode.  

c)  Double  j unction  reference e lectrode.  

d )  Magnetic sti rrer and  sti r bars.  

e)  250  m l  and  500  m l  beakers,  g lass  or pol ypropylene.  

f)  Funnel  s tand  and  funnel .  

g )  50  m l  graduated  cyl i nders.  

h )  1 00  m l  and  1  000  m l  volumetric flasks.  

i )  1 0  m l  and  1 00  m l  p ipettes.  

j )  Analytica l  ba lance  capable  of weigh ing  0 , 001  g .  

4.8.3.2  Reagents  

a)  Deion ized  water.  

b)  Sod ium  fluoride,  reagent  grade  (h igh l y pure,  wi thout  con tam ination).  

c)  Ch loroform ,  reagent  grade.  

d )  F l uoride  anal ys is  so lu tion .  

e)  Ash less  fi l ter paper.  

4.8.4  Procedure  

4.8.4.1  Specimen  preparation:  water soluble  flux 

Depend ing  on  the  expected  concen tration  of fl uoride,  use  the  fol lowing  amount of specimen  
and  de ion ized  water as  shown  i n  Table  3 .  

Table  3  – M ixing  ratio  from  specimen  s ize  to  water quanti ty  

Fluoride  
ppm  

Specimen   
ml  

Deion ized  water  
ml  

0, 1  – 0 , 0  25  50  

1 , 0  – 1 0, 0  5  50  

 
a)  Take  the  beaker and  add  the  specimen ;  record  the  weight of the  fl ux to  0 , 001  g .  

b)  Add  deion ized  water and  m ix wi th  sti rrer for 1 0  m in ;  stop  m ixing  and  a l l ow to  s tand  for 5  
m in .  

c)  Pour solu tion  through  fi l ter paper i n  funnel  i n to  a  clean  beaker.  Al low specimen  to  d ra in  
completel y.  

4.8.4.2  Specimen  preparation:  non-water soluble  flux 

Depend ing  on  the  expected  concentration  of fl uoride,  use  the  fo l l owing  amount of specimen  
and  ch loroform  as  shown  i n  Table  4 .  
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Table  4 – Specimen  size  to  ch loroform  m ixture  

Fluoride  
ppm  

Specimen   
ml  

Ch loroform   
ml  

0, 1  – 1 , 0  25  25  

1 , 0  – 1 0, 0  5  5  

 
a)  Take  the  beaker and  add  the  specimen ;  record  the  weight of the  fl ux to  0 , 001  g .    

b)  Add  ch loroform  and  50  m l  deion ized  water and  m ix wi th  s ti rrer for 1 0  m in ;  stop  m ixing  and  
a l l ow to  stand  for 5  m in .   

c)  Carefu l l y decant the  water solu tion  through  fi l ter paper i n  funnel  i n to  a  cl ean  beaker.  Al l ow 
specimen  to  d ra in  completel y.   

4.8.4.3  Standard  solutions  

a)  1 0–6  fl uoride  (0 , 001  %):  Th is  standard  can  be  purchased  ready-to-use  or a  solu tion  can  be  
prepared .  Weigh t 0 , 022  1  g  (d ried  to  1 40  °C)  reagent g rade  NaF.  Add  500  m l  de ion ized  
water.  D i lu te  to  1  l  i n  a  volumetric  fl ask.  

b)  1 , 0–6  fl uoride  (0 , 000  1  %):  Th is  s tandard  can  be  purchased  ready-to-use  or a  so lu tion  can  
be  prepared .  Weigh t 0 , 002  3  g  (d ried  to  1 40  °C)  reagent grade  NaF.  Add  500  m l  deion ized  
water.  D i l u te  to  1  l  i n  a  vo lumetric  fl ask.  Another method  i s  to  d i l u te  1 00  m l ,  1 0–6  fl uoride  
standard  wi th  450  m l  deion ized  water and  d i l u te  to  1  l  i n  a  volumetric flask.   

c)  0 , 1 –6  fl uoride  (0, 000  01  %).  Th is  s tandard  is  prepared  by d i l u ting  1 00  m l ,  1 , 0–6  fl uoride  
standard  wi th  450  m l  deion ized  water and  d i l u te  to  1  l  i n  a  volumetric  fl ask.  Another 
method  i s  to  d i l u te  1 0  m l ,  1 0–6  fl uoride  s tandard  wi th  495  m l  deion ized  water and  d i l u te  to  
1  l  i n  a  volumetric flask.  

4.8.4.4  Double  reference  electrode  fi l l ing  solutions  

a)  I nner chamber fi l l i ng  solu tion  (green) :  Solu tion  saturated  wi th  AgCl .  

b)  Outer chamber fi l l i ng  solu tion :  1 0  %  KNO3.  

4.8.4.5  Test  

a)  For accurate  resu l ts ,  a l l ow a l l  specimens  and  standards  to  reach  the  same temperature  
before  attempting  a  measurement.  Sti r the  specimens  and  standards  wh i le  a  
measurement i s  being  made.   

b)  Prepare  two  s tandards  that d i ffer i n  concentration  by a  factor of 1 0 .  The  standards  shou ld  
bracket the  expected  specimen  concentration .  Select concentration  mode  and  STD  1  
function .  S ign i fican t d ig i t  se lection  is  accompl ished  by press ing  the  X1 0  key the  requ ired  
number of times.   

c)  D i l u te  50  m l  of the  two  standard  solu tions,  each  wi th  50  m l  of de ion ized  water.   

d )  Wh i le  sti rri ng  wi th  a  magnetic  sti rrer,  immerse  e lectrodes  i n  the  more  d i l u te  standard  
solu tion .  Ad just the  d isplay us ing  arrows  or X1 0  keys  to  the  correct value.  When  "Ready"  
i l l um inates,  press  "Enter. "  The  d isplay au tomatical l y proceeds  to  "STD 2. "   

e)  Remove  and  rinse  e lectrodes  wi th  deion ized  water.  Immerse  e lectrodes  i n  the  more  
concentrated  standard  solu tion .  Ad j ust the  d isplay to  read  the  correct value  for STD  2 .  
When  "Ready"  i l l um inates,  press  "Enter. "  The  d isp lay au tomatical l y proceeds  to  "Sample"  
function .   

f)  To  the  specimen  prepared  per i nstructions  for water soluble  fl ux,  add  25  m l  tota l  i on ic  
strength  ad j ustment buffer.  Wh i le  s ti rring ,  immerse  e lectrodes.  When  d i splay i nd icates  
"Ready, "  record  i nd icated  value.   

4.8.4.6  Evaluation   

The  ind icated  value  i s  equal  to  the  parts  per m i l l i on  (–6)  fl uoride.  To  obtain  weigh t percen tage  
of fl uoride  as  percentage  of the  non -volati l e  content,  use  the  fol l owing  formu la:   
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F l uoride  %  of sol i ds  =  
1 00)(mS

I
 

where  

I  i s  i nd icated  va lue  in  parts  per m i l l ion ;   

m   i s  the  mass  of the  fl ux specimen  i n  g ;   

S   i s  the  percentage  of so l ids  (non-volati l e  chem icals)  of the  fl ux.   

4.8.5  Addi tional  information  

4.8.5.1  Cal ibration  and  l im i ts  

a)  Re-cal ibration  shou ld  be  carried  ou t every few hours  to  compensate  for e l ectrode  d ri ft.   

b)  Reproducibi l i ty i s  typica l l y ±2  %  obtainable  wi th  hourl y recal ibration .  Temperature  
fluctuation ,  d ri ft  and  noise  wi l l  l im i t reproducibi l i ty.   

c)  Detection  l im i ts  are  0 , 02  ppm  m in imum  and  no  known  maximum.  A l i st  of possible  
i n terfering  ions  has  not  yet  been  determ ined  for th is  e lectrode  method .   

4.8.5.2  Safety 

The operator shou ld  be  tra ined  and  fam i l iar wi th  the  hazards  i nherent to  the  chem icals  being  
used  and  anal ysed .  Proper personal  safety equ ipment such  as  safety g lasses,  g l oves  and  
splash  apron  as  wel l  as  adequate  ven ti lation  shou ld  be  used .   

Using  the  same batch  of deion ized  water for d i l u tions  wi l l  e l im inate  the  need  to  run  b lanks.   

4.8.6  Informative  references  

Autocal ibrati ng  ion  anal yser – Orion  EA 920  

F l uoride  speci fic e lectrode  – Orion  94-09-00  

Double  j unction  reference  e lectrode  – Orion  90-02  

Whatman  #41  ash less  fi l ter paper 

1 0–6  fl uoride  solu tion  – Orion ,  catalogue  #040908  

1 , 0–6  fl uoride  solu tion  – Orion ,  cata logue  #040906  

TISAB  ( tota l  ion ic strength  ad justment buffer)  – Orion  catalogue  #940909   

AgCl  solu tion  – Orion  cata logue  #900002  

1 0  %  KNO3  solu tion  – Orion  catalogue  #900003  

4.9  Test 5-2C09:  Specific  gravi ty 

4.9. 1  Object  

This  test speci fies  the  method  for measuring  the  speci fic gravi ty of l iq u id  fl ux.  

4.9.2  Test specimen  

The test specimen  i s  a  sample  of the  l i qu id  fl ux product i tse l f.  
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4.9.3  Apparatus  

a)  Tal l  g lass  beaker (e. g .  a  measuring  cyl i nder approximatel y 200  m l )  for l i qu id  flux.  

b)  H ydrometer.  

c)  G lass  thermometer.   

d )  Control led  temperature  water bath  ad justable  to  (20  ±  1 )  °C.   

4.9.4  Test procedure  

a)  Clean  and  dry a  ci rcu lar ta l l  g lass  beaker for measurement.  

b)  Measure  approximatel y 1 50  m l  of the  specimen  and  p lace  i n  the  beaker.   

c)  P lace  the  beaker i n  the  water bath  at (20  ±  1 )  °C.  

d )  P lace  the  hydrometer and  thermometer in to  the  beaker.  

e)  Read  the  scale  at  the  upper edge  of the  men iscus  in  the  hyd rometer when  the  
temperature  of specimen  stabi l i zes  at  20  °C  (see  F igu re  2) .   

4.9.5  Evaluation  

Determ ine  the  dens i ty from  a  h ydrometer read ing .  

 

Figure 2  – Test  equ ipment of specific  gravi ty (hydrometer reading)  

4. 1 0  Test 5-2C1 0:  F lux induced  corrosion  (copper m irror method)  

4. 1 0. 1  Object  

This  test method  i s  des igned  to  determ ine  the  removal  effect  the  fl ux has  ( i f any)  on  the  bri ght  
copper m irror fi lm  wh ich  has  been  vacuum  deposi ted  on  clear g lass.  

4. 1 0.2  Test specimen   

A m in imum  of 1 00  m l  of l i qu id  fl ux,  a  representati ve  con tainer of solder paste,  reflowed  solder 
paste  fl ux,  extracted  solder preform  flux or extracted  fl uxcored  wi re.  

4. 1 0.3  Apparatus  and  reagents  

a)  0, 5  l  of control  s tandard  ros in  fl ux,  class  A,  type  I I ,  g rade  WW,  of LLL-R-626.  

b)  0 , 5  l  of reagent  g rade  (99  %  pure)  propan-2-ol .  
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c)  A vacuum  deposi ti on  system  or the  means  to  procure  g lass  test panels  having  a  copper 
m i rror coating  as  described  in  poin t  c)  of 4 . 1 0. 4. 1  be low.  

d )  0 , 5  l  of reagent g rade  0 , 5  %  solu tion  of ethylene  d iam ine  tetra  acetic acid  (EDTA).  

e)  0 , 5  l  of reagent g rade  ethanol  or methanol .  

f)  1 00  m l  med icine  bottle  wi th  d ropper.  

g )  Test cabinet capable  of ach ieving  (23  ±  2 )  °C  and  (50  ±  5)  %  re lative  hum id i ty.  

h )  G lass  s l i des.  

i )  A re lati ve  hum id i ty gauge  wi th  an  accuracy of  ±2  %  or better,  to  con tinuous l y mon i tor the  
test envi ronment.  The  gauge  shou ld  be  cal ibrated  period ical l y.  

4.1 0.4  Procedure  

4. 1 0.4. 1  Preparation  

a)  Preparation  of con trol  standard  flux:  d issolve  35  g  ros in  i n to  1 00  m l  of reagen t grade  99  %  
propan-2-ol  and  sti r thorough l y.  

b)  Preparation  of temperature/hum id i ty chamber:  when  acid  or sal t sol u tions  are  used ,  the  
environment shal l  be  mon i tored  for a  m in imum  of 48  h  prior to  exposing  the  copper m i rror 
test panels,  to  assure  compl iance  wi th  the  (50  ±  5 )  %  re lati ve  hum id i ty requ i rement.  

c)  Preparation  of copper m irror test  panels :  appl y by vacuum  deposi tion ,  a  fi lm  of copper 
metal  on  one  surface  of a  fl at g lass  sheet  or cl ear,  pol ished  g lass.  Appl y a  un i form  
th ickness  of approximatel y 50  nm  and  assure  that the  fi n ished  m irror perm i ts  (1 0  ±  5)  %  
transm ission  of normal  i ncident  l i ght of nom inal  wave  length  of 500  nm .  Th is  may be  
determ ined  using  a  su i table  photoelectric spectrophotometer.  Commercial l y avai lable  
copper m i rrors  meeting  the  above speci fications  are  acceptable.   

Prevent oxidation  of the  copper m irror by s toring  i n  a  cl osed  con tainer wh ich  has  been  
flushed  wi th  n i trogen .  Immed iatel y before  testi ng ,  immerse  the  copper m i rror i n  a  5  g /l  
solu tion  of EDTA for copper oxide  removal .  M i rrors  stored  i n  a  non-oxid izing  environment,  
do  not requ i re  clean ing  wi th  the  EDTA solu tion  prior to  testing .  The  clean ing  step  shal l  be  
used  i f test resu l ts  are  i n  d ispu te.  Rinse  thorough ly i n  runn ing  water,  immerse  i n  cl ean  
ethanol  or methanol  and  dry wi th  clean ,  o i l  free  a i r.  Carefu l l y exam ine  the  m i rror before  
testing .  There  shal l  be  no  oxide.  

4.1 0.4.2  Test  

a)  P lace  the  copper m irror test  panel  on  a  flat  su rface,  m irror s ide  up,  and  protect  from  dust  
and  d i rt at  a l l  t imes.  P lace  one  drop  of test  fl ux  or extract  to  be  tested  (approximatel y 
0, 05  m l )  on  each  copper m irror test  panel .  Do  not a l l ow the  d ropper to  touch  the  test panel .  
Solder paste  shal l  be  appl ied  d i rectl y to  the  copper m irror wi thou t scratch ing  i t;  the  
amount of so lder paste  shal l  be  approximatel y 0 , 5  mm  in  th ickness  and  8  mm  in  d iameter.  
( I t  has  been  determ ined  that s i gn i fican t variations  from  th is  quanti ty have  l i ttle  effect for 
most materials) .  

b)  At  the  same time,  p lace  one  drop  of the  control  s tandard  flux ad j acent  to  the  test fl ux.  Do  
not a l low drops  to  touch .  

c)  P lace  test  panels  i n  a  horizon tal  pos i tion  i n  the  dust-free  cabinet at (23  ± 2)  °C  and  
(50  ± 5)  %  re lati ve  hum id i ty for (24  ±  0 , 5)  h .  

d )  At  the  end  of the  24  h  period ,  remove the  test  panels  and  remove  the  test fl ux and  control  
standard  fluxes  by immersion  in  clean  propan-2-ol .  

4. 1 0.5  Evaluation  

a)  Carefu l l y exam ine  each  test  panel  for poss ib le  copper removal  or d iscoloration .  

b)  I f there  is  any complete  removal  of the  copper fi lm  as  evidenced  by the  background  
showing  through  the  g lass,  the  test  fl ux has  fa i l ed  the  L  category.  Complete  removal  of the  
copper on l y around  the  perimeter of the  d rop  defines  the  fl ux as  M .  Complete  removal  of 
the  copper p laces  the  flux i n  the  H  category (see  F igu re  3) .  

c)  I f the  con trol  fl ux fa i l s ,  repeat the  enti re  test us ing  new copper m irror test panels.  
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d )  D iscoloration  of the  copper fi lm  due  to  a  superficia l  reaction  or  on l y a  partia l  reduction  of 
the  copper fi lm  th ickness  is  not considered  as  fa i l u re.  

e)  A number of chem icals  can  cause  fa i lu re  of copper m i rror:  free  ha l i des,  s tronger organ ic  
and  i norgan ic acids  and  free  am ines.  

 

 

Figure 3  – Flux type  classification  by copper m irror test  

4. 1 0.6  Addi tional  information  

Safety:  Observe  a l l  appropriate  precau tions  on  the  materia l  safety data  sheet (MSDS)  for 
chem icals  i nvolved  in  th i s  test  method .  

4.1 0.7  Reference  documents  

ASTM  E1 04:  Main ta in ing  Constant  Relative  Hum id i ty by means  of Aqueous  Solu tions  

LLL-R-626:  Rosin ,  Gum ,  Rosin  Wood  and  Rosin  Tal l  O i l  

Sources  for prepared  copper m i rrors :  

Evaporated  Metal  F i lms,  I nc. ,  239  Cherry Street,  I thaca,  NY 1 4850;  607-272-3320  

H .  L.  C laus ing  Co. ,  8038  N .  Monticel l o  Ave. ,  Skokie,  I L,  847-676-0330.  

5 X:  M iscel laneous  test  methods  

5.1  Test 5-2X01 :  Liqu id  fl ux activi ty,  wetting  balance method   

5. 1 . 1  Object  

Th is  test prescribes  the  recommended  test method  for assess ing  the  activi ty of l i qu id  fluxes  
us ing  a  wetting  ba lance.   

5. 1 .2  Test specimen   

The test specimen  shal l  be  a  copper coupon  complying  wi th  any acceptable  i ndustry 
speci fication .  The  wid th  shal l  be  (6 , 0  ±  0 , 25)  mm  wide;  the  l eng th  shou ld  be  (25, 0  ±  1 )  mm  
long  or as  appropriate  to  the  test equ ipment.  The  th ickness  shal l  be  (0, 5  ±  0 , 05)  mm .   
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5. 1 .3  Apparatus  and  reagents  

The apparatus  shal l  consist  of the  fol lowing :  

a)  a  men iscus  force  measuring  device  (wetti ng  balance)  wh ich  i ncludes  a  temperature-
control l ed  solder pot con tain ing  solder main tained  at  (245  ±  3 )  °C for Sn60/Pb40  or 
Sn63/Pb37,  or at  (255  ±  3)  °C for Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  or at  35  ±  3  °C h igher than  the  
l iqu idus  temperature  of any other  so lder a l loy as  agreed  between  the  user and  the  
suppl ier;  

b)  a  chart recorder,  data  l ogger,  or computer capable  of record ing  force  as  a  function  of t ime 
wi th  a  m in imum  recorder speed  of 1 0  mm/s;  

c)  a  mechan ica l  d ipping  device  as  shown  i n  F igure  4  sha l l  be  used .  Th is  device  shal l  be  
present to  produce  an  immersion  and  emersion  rate  of (20-25)  mm/s  to  a  depth  of 
(6, 0  ±  0 , 1 )  mm  and  a  dwel l  t ime  of (5, 0  ±  0 , 5)  s .  

5. 1 .4  Procedure  

5. 1 .4.1  Preparation   

a)  The  test specimen  shou ld  be  cleaned  (degreased )  by immersion  in  a  su i table  solvent,  then  
cleaned  us ing  a  (1 0  ±  1 )  %  fl uoroboric acid  d ip.  

b)  The  coupon  shal l  then  be  washed  wi th  water and  d ried .   

5.1 .4.2  Test  

a)  After mounting  the  specimen  in  a  su i table  holder,  the  coupon  shou ld  be  immersed  i n  the  
l i qu id  fl ux  at room  temperature  to  a  m in imum  depth  of 1 0  mm .   

b)  Excess  flux i s  to  be  immed iate l y d rained  off by s tand ing  the  specimen  vertical l y on  a  clean  
fi l ter paper for 1  s  to  5  s .   

c)  After partial  d rying ,  i t  shou ld  be  moun ted  in  the  test equ ipment.   

d )  The  surface  of the  mol ten  solder shal l  be  skimmed  j ust  prior to  immersing  the  specimen  i n  
the  solder.   

e)  The  specimen  i n  i ts  ho lder shal l  be  held  for approximatel y (1 0  ±  1 )  s ,  3  mm  above the  
solder pot.  The  test shal l  be  started  and  the  specimen  immersed  on l y once  us ing  an  
immersion  and  emers ion  rate  of (20-25)  mm/s  to  a  depth  of (5, 0  ±  0 , 1 )  mm  and  a  dwel l  
time  of (5, 0  ±  0 , 5)  s .   

f)  During  the  test,  the  wetting  curve  shal l  be  recorded  on  a  su i table  device  for use  in  the  
evaluation .   

5.1 .5  Evaluation  

Use  the  wetting  ba lance  curve  recorded  during  the  test to  determ ine  the  fo l lowing  flux acti vi ty 
parameters:  

a)  A wetting  time (Tw)  for the  wetti ng  curve  to  cross  the  corrected  zero  axis  a fter the  start of 
the  test (see  F igure  5  )   

b)  A maximum  wetti ng  force,  Fmax,  taken  after correction  for buoyancy.   

5.1 .6  Addi tional  in formation  

5. 1 .6. 1  General  

This  test method  can  be  usefu l  i n  re-qual i fying  materia ls  that have  exceeded  the  
recommended  shel f l i fe.  I n  add i ti on ,  the  method  can  he lp  evaluate  fl uxing  power prior to  
manufacturing  operations  on  cri tical  appl ications.   

5.1 .6.2  Safety 

Observe  a l l  appropriate  precau tions  on  MSDS  for chem icals  i nvolved  in  th is  test  method .   
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5.1 .6.3  Correction  for buoyancy 

For the  wetting  balance  to  obta in  wetting  force  va lues  that are  re latable  to  one  another,  i t  i s  
necessary to  correct for the  variabi l i ty i n  specimen  s i zes,  i n  particu lar wid th  and  th ickness.  
Th is  i s  done  by correcting  for the  volume of the  sample  immersed  i n  the  solder.  The  fol l owi ng  
formu la  may be  used  to  calcu late  the  buoyant force  correction :  

Pb  =  ρ  gV 

where  

ρ   i s  the  densi ty of solder at  test  temperature;  

NOTE  For example,  8 , 40  g /cm 3  for Sn63/Pb37  a l l oy,  7 , 4  g /cm 3  for Sn-3, 0Ag-0, 5Cu  al l oy.  

g   i s  the  acceleration  of gravi ty (9, 81  ×  1 03  mm  s–2  ) ;  

V i s  the  immersed  volume of coupon  (cm 3) .   

When  the  buoyancy force  i s  ca lcu lated  i t  shou ld  be  used  to  correct the  zero  axis .  Th is  
correction  is  requ ired  to  obtain  both  the  proper measurement of wetting  times  as  wel l  as  
wetti ng  forces.  Al l  measurements  of wetting  times  and  wetting  forces  shal l  be  made from  the  
corrected  zero  axis .  I n  the  case  of an  upright curve,  the  new corrected  zero  axis  wi l l  be  below 
the  i nstrument zero  (see  F igures  4  and  5) .    

 

Figure  4 – Wetting  balance apparatus  
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Figure  5  – Wetting  balance curve  

5. 1 .6.4  General  considerations  

This  subclause  i s  g i ven  for in formation  on l y.  The  vertical  force  measured  by the  wetti ng  
balance  i s  made up  from  two forces  – the  buoyancy force  and  the  wetti ng  force  caused  by the  
con tact  ang le  chang ing  from  in i ti a l  non-wetting  to  wetting .  The  buoyancy force  may be  
considered  during  the  test,  and  i s  equal  to  the  weight of the  solder d i splaced ,  when  th e  
specimen  is  immersed  i n to  the  solder.  The  on l y chang ing  force  i s  the  wetting  force,  caused  by 
the  chang ing  con tact ang le,  as  the  specimen  solders.  

The  corrected  zero  (buoyancy)  l ine  i s  the  force  when  the  contact ang le  is  90°  or when  the  
bath  surface  has  returned  to  horizon tal ,  having  been  in i tia l l y depressed  by the  immersed  
sample.  The  wetti ng  balance  curve  i s  cen tred  on  the  corrected  zero  (buoyancy)  l i ne  s i nce  the  
on l y parameter that  changes  during  the  test i s  the  con tact ang le  θ .  

F=  γ  p  cos  θ  –  g  ρv  

 

Where  

F  i s  the  measured  force  in  m icronewtons;  

γ   i s  the  surface  tension  of mol ten  solder (400  µN  mm –1 ) ;  

p   i s  the  specimen  perimeter i n  mm ;  

θ   i s  the  con tact ang le;  

g  i s  the  gravi tational  acceleration  (9 , 81  ×  1 03  mm  s–2) ;  

ρ   i s  the  solder dens i ty (8  000  µg  mm –3) ;  

v   i s  the  immersed  volume i n  mm3;  

gpv   i s  the  buoyancy.  I t  i s  the  value  of F when  θ  i s  90° .  

The  corrected  zero  l i ne  (buoyancy)  i s  a  fixed  reference poin t from  wh ich  the  force  
measurements  shou ld  be  taken .  Th is  l ine  shou ld  a lso  be  used  as  a  reference poin t for any 
time measurements .  Al tering  the  specimen  d imensions  changes  the  immersed  volume and  
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hence the  buoyancy,  and  so  a l ters  the  posi tion  of the  corrected  zero  l i ne;  bu t the  wetti ng  
curve  sti l l  remains  centred  on  th is  l ine.  S im i larl y,  any change i n  immersion  depth  wi l l  a lso  
a l ter the  immersed  volume,  wi th  the  same effect on  the  buoyancy.  Al though  use  of the  
corrected  zero  l i ne  wi l l  cancel  smal l  variations  i n  the  specimen  immersed  volume  and  the  
immersion  depth ,  l arge  changes  wi l l  affect the  rate  of heat transfer i n to  the  specimen ,  wh ich  
wi l l  affect  both  Tw,  the  time to  recross  the  corrected  zero  (buoyancy)  l i ne  and  the  time to  
reach  Fmax.  

5.2  Test 5-2X02:  Spread  test,  l iqu id  or extracted  solder flux,  solder paste  and  
extracted  cored  wires  or preforms  

5.2. 1  Object  

This  test  method  g i ves  an  i nd ication  of acti vi ty of wave  solder fl uxes,  core  solder fl uxes,  and  
solder paste.  The  test method  offers  two  methods.  

Method  A measures  the  solder spread  area.  

Method  B  measures  the  solder spread  ratio.  

5.2.2  Method  A 

5.2.2 .1  Test specimen  

a)  For l i qu id  or extracted  solder fl ux,  a  m in imum  of 1 0  m l  that i s  furn ished  i n  a  clean  g lass  
con tainer.  

b)  For paste  fl ux and  solder paste  fl ux,  1 0  m l  of the  d i lu ted  materia l  (35  %).  

c)  For preform  and  cored  wi re,  1 0  m l  of the  extracted  materia l .  

5.2.2 .2  Apparatus  and  reagents  

a)  F ive  repl icates  of 0 , 25  mm  th ick 70/30  brass  of a  s i ze  of approximatel y 40  mm  ×  75  mm.  

b)  Degreased  very fine  steel  wool  (for example,  #00).  

c)  Solder wi re  from  Sn63Pb37A,  or Sn96,5Ag3Cu0, 5,  or any other solder a l l oy wire  agreed  
between  the  user and  the  suppl ier per I EC  61 1 90-1 -3  wi th  a  d iameter wi th  1 , 5  mm.   

d )  A solder pot not  l ess  than  25  mm  in  depth  con ta in ing  at l east  2  kg  solder.  

5.2.2 .3  Test specimen  preparation  

a)  Clean  fi ve  brass  coupons  wi th  steel  wool .  

b)  F latten  the  brass  coupon  by bend ing  the  opposi te  s i des  of the  coupon.  The  two bends  
shou ld  be  paral le l  to  the  curve  of the  meta l  co i l  i n  wh ich  the  brass  was  provided  i n  order 
to  sti ffen  and  flatten  the  test  specimen.  

c)  Cu t a  30  mm  leng th  of so l id  wire  solder.  

d )  Wrap the  cu t  l ength  of solder around  a  3  mm  mandrel .  

e)  Cu t the  coi l  i n to  i nd ividual  ri ngs  to  make  a  preform  of the  solder.  

5.2.2 .4  Test  

a)  Main ta in  the  solder bath  at (260  ±  3)  °C for Sn60Pb40,  or at  (255  ±  3 )  °C for 
Sn96, 5Ag3Cu0,5,  or a t (35  ±  3)  oC h igher than  the  l i qu idus  temperature  for any other 
solder a l l oy agreed  between  the  user and  the  suppl ier.  

b)  P lace  the  preformed  solder on  the  centre  of the  test specimen .  

c)  P lace  one  drop  (0, 05  m l )  of fl ux on  the  centre  of the  preform  of the  test specimen.  

d )  Carefu l l y p l ace  the  coupon  on  the  surface  of the  solder bath  for 1 5  s .  

e)  Remove  the  coupon  i n  a  horizontal  pos i tion  and  p lace  on  a  fl at  surface  a l l owing  the  
adhered  solder to  sol i d i fy und isturbed .  
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f)  Remove  a l l  fl ux res idue  wi th  a  su i table  solven t.  

5.2.2 .5  Evaluation  

Measure  the  solder spread  area  by comparing  to  ci rcles  (pre-drawn)  wi th  areas  s im i lar to  
those  l i sted  i n  Table  5 .  The  mean  of the  spread  of a l l  fi ve  specimens  tested  shal l  be  reported .  

Table  5  i s  i n tended  as  an  a id  i n  defin ing  areas  in  mm 2 .  

Table  5  – Typical  spread  areas  defined  in  mm2  

Diameter 
mm 

Area  
mm 2  

1 0 , 00  78, 54  

1 0, 70  90, 00  

1 1 , 28  1 00, 00  

 

5.2.3  Method  B  

5.2.3. 1  Test specimen  

a)  F lux may be  used  from  several  products .  These  may be  solder paste,  fl ux cored  solder 
wi re  and  l i qu id  fl ux.  

b)  For so l i d  fl ux,  25  mass  %  propan-2-ol  or other appropriate  solvent so lu tion .  

c)  Solder wi re  of Sn63Pb37,  or Sn96, 5Ag3Cu0,5,  or any other solder a l l oy agreed  between  
the  user and  the  suppl ier speci fi ed  in  I EC  61 1 90-1 -3  shal l  be  wrapped  on  a  ri ng  bar wi th  a  
d iameter of 3, 3  mm.  

5.2.3.2  Apparatus  and  reagents  

a)  Solder bath :  A solder bath  wi th  a  depth  of not l ess  than  30  mm ,  1 00  mm  ×  1 50  mm  or 
more  i n  wid th  and  l eng th ,  provided  wi th  a  temperature  con trol ler up  to  (50  ±  2 )  °C  above  
the  l i qu idus  temperature  of the  tested  solder.  

b)  Dryer:  An  a i r convection  oven  wi th  a  temperature  con trol l er up  to  (1 50  ±  3)  °C  and  
capable  of main tain ing  the  temperature.  

c)  Tongue of other proper tool  su i table  to  l i ft  up  the  test  p iece  from  the  solder bath .  

d )  Scrubber:  Su i table  to  remove  eas i l y the  oxid ized  fi lm  of so lder i n  the  bath .  

e)  Spatu la.  

f)  Metal  mask:  Th ickness  of 2 , 5  mm  wi th  a  hole  of 6  mm  d iameter.  

g )  M icrometer:  Measurable  to  0 , 001  mm.  

h)  M icro  syringe  or m icro  p ipet:  Measurable  of 0 , 05  m l .   

i )  General  experimen tal  device:  Al l -g lass  device.   

j )  Abras ive  paper (waterproof).   

k)  Alcohol :  Ethyl  a lcohol  (reagent  grade).  

l )  propan-2-ol  ( reagent  grade).  

m )  Wash ing  solvent:  Proper solvent to  remove  the  flux res idue  after soldering .  

n )  Copper p late:  A p late  of 50  mm  ×  50  mm  ×  0 , 5  mm  d imensions  of dephosphate  copper (to  
prevent  su rface  oxidation ).  

o)  Solder:  Sn63Pb37,  or Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  or any other solder a l l oy agreed  between  the  user 
and  the  suppl ier speci fi ed  i n  I EC  61 1 90-1 -3  as  reference specimen.  
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5.2.3.3  Test specimen  preparation  

5.2.3.3.1  Procedure  of test  

a)  Preparation  of an  oxidated  copper p late:  The  surface  shal l  be  cleaned  wi th  alcohol .  One  
s i de  of the  p late  shal l  be  pol ished  by abras ive  paper,  cl eaned  wi th  a lcohol ,  and  d ried  
thorough ly at room  temperature.  Put th is  p late  i n to  a  d ryer set at ( 1 50  ±  3)  °C  for 1  h  and  
oxidate  the  p late.  Four corners  of the  p late  cou ld  be  bent for easy appl ication  of a  tongue.  

b)  Solder test specimen  for l iq u id ,  sol id  and  paste  fl ux.  The  test specimen  shal l  be  one  bar of 
3, 2  mm  d iameter on  wh ich  wi re  solder of Sn63Pb37,  or Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  or any other 
solder a l l oy wi re  as  agreed  between  the  user and  the  suppl ier wi th  1 , 6  mm  d iameter i s  
wound .   

c)  Resin /ros in  fl ux cored  solder and  solder paste.  The  product i tsel f shal l  be  used .  

5.2.3.3.2  Preparation  of test piece  

a)  Resin/ros in  fl ux  cored  solder:  After wash ing  the  face  wi th  acetone  and  ri nsing  wi th  
deion ized  water and  then  wi th  propan-2-ol ,  measure  and  cu t off (0 , 30  ±  0 , 03)  g  of 
specimen ,  swirl  i t,  and  p lace  at  the  cen tre  of the  copper p late.  F i ve  test specimens  shal l  
be  prepared .  

b)  L iqu id  fl ux:  Measure  (0, 05  ±  0 , 005)  m l  from  the  specimen  using  a  m icro  syringe  or m icro  
p ipet,  d rop  i t  at  the  cen tre  of the  copper p late,  and  put  a  so lder test p iece  on  the  flux.  Th is  
represents  the  test specimen.  F ive  such  specimens  shal l  be  prepared .   

c)  Paste  flux:  P lace  (0, 025  ±  0 , 003)  g  of specimen  at the  centre  of the  copper p late  and  
p lace  the  solder test p iece  on  i t.  F i ve  test  specimens  shal l  be  prepared .  

d )  Sol i d  fl ux:  Ad j ust 25  mass  %  test  solu tion  wi th  propan-2-ol  or su i table  solvent and  
measure  and  take  (0, 05  ±  0 , 005)  m l  by us ing  m icro  syringe  or m icro  p ipet,  and  d rop  i t  at  
the  cen tre  of the  copper p late.  P lace  the  solder p iece  on  i t.  F i ve  test specimens  shal l  be  
prepared .   

e)  Solder paste:  After sti rri ng  wi th  a  spatu la  the  solder paste  kept at  room  temperature,  appl y 
to  the  copper p late  wi th  a  metal  mask.  F i ve  test specimens  shal l  be  prepared .  

5.2.3.4  Test  

a)  The  test p iece  shal l  be  heated  wh i le  fl oating  on  a  so lder bath  kept at  (233±3)°C for 
Sn63Pb37,  or at  (255±  3 )°C for Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  or at (35±3)oC h igher than  the  l i qu idus  
temperature  for any other  solder a l loy agreed  between  the  user and  the  suppl ier,  and  
kept at th is  temperature  for 30  s  after having  fused .  

b)  L i ft  the  test p iece  from  the  bath  and  cool  i t  down.   

c)  Remove  the  fl ux res idue  by proper solven t.  

5.2.3.5  Evaluation  

The he ight  of the  spread  solder fused  shal l  be  measured  by a  m icrometer or other proper 
equ ipment.  From  th is  heigh t,  the  spread ing  ratio  sha l l  be  calcu lated  from  the  formu la  shown  
below.  

Th is  procedure  shal l  be  repeated  on  fi ve  of the  test p ieces  and  a  mean  value  shal l  be  
obtained ,  g iving  th is  as  the  spread ing  ratio  of the  flux represen ting  solder under test.  

SR  =  1 00  ×  (D  –  H) /D  

where  

SR   i s  the  spread ing  ratio  (%);  

H  i s  the  heigh t of the  spread  solder (mm);  

D   i s  the  d iameter of the  solder (mm),  when  i t  i s  assumed  to  be  a  sphere  (mm) (D  =  1 , 24  V1 /3) ;  

V  i s  the  mass/densi ty of the  tested  solder.  
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Note  that  i n  the  case  of res in  fl ux  cored  solder and  solder paste,  the  mass  of solder used  for 
the  test sha l l  be  the  mass  of the  specimen  subtracting  the  fl ux con tained .  

5.2.4  Addi tional  information  

Safety:  Observe  a l l  appropriate  precautions  on  MSDS  for chem icals  involved  i n  th is  test  
method .  

ASTM  B-36  brass  p late,  sheet,  strip,  and  ro l l ed  bar (accord ing  to  ASTM-B-36  C2600  HO2;  see  
B ib l iography).  

5.3  Test 5-2X03:  Flux residues  – Tackiness  after d rying  

5.3. 1  Object  

This  test  method  speci fi es  a  qual i tative  method  for assessment of the  tackiness  of soft 
so ldering  flux res idues.  The  method  i s  appl icable  to  fl uxes  of types  L  and  M  as  shown  i n  
IEC 61 1 90-1 -1 .  The  method  i s  particu larl y appropriate  for appl ications  where  flux res idues  are  
l eft i n  p lace  on  soldered  e lectron ic and  e lectrical  equ ipment.   

5.3.2  Test specimen  

A m in imum  of 0 , 035  g  by weigh t i s  requ ired  per test for fl uxes  in  sol id  or paste  form .  For l i qu id  
fluxes,  a  volume sufficient  to  conta in  a  m in imum  of 0 , 035  g  of non-volati l e  matter i s  requ ired  
per test.  For fl ux cored  solder,  a  m in imum  1  g  i s  requ i red  per test  and  for solder paste,  a  
m in imum  of 0 , 5  g  i s  requ i red  per test.   

5.3.3  Apparatus  and  reagents   

a)  I n  the  test use  on l y reagents  of recogn ized  anal yti ca l  qua l i ty and  on l y d is ti l l ed ,  or 
deion ized  water.   

b)  Acid  cl ean ing  solu tion :  Add  cau tiousl y,  wh i le  sti rri ng ,  75  m l  of su lphuric acid  (dens i ty 
1 , 84  g /m l )  to  21 0  m l  of water and  m ix.  Cool ,  add  1 5  m l  of n i tric  acid  (densi ty 1 , 42  g /m l )  
and  m ix the  solu tion  thorough l y.   

c)  Degreasing  solvent,  such  as  propan-2-ol ,  acetone  or petroleum  ether.   

d )  Powdered  chalk.   

e)  0 , 5  mm  th ick copper sheet  complying  wi th  any acceptable  i ndustry speci fication .   

f)  Acetone.   

g )  Solder wire,  or pel lets ,  complying  wi th  I EC 61 1 90-1 -3,  Sn60Pb40,  or  Sn96, 5Ag3Cu0,5,  or 
any other solder a l loy agreed  between  the  user and  the  suppl ier.   

h )  Solder bath ,  e i ther ci rcu lar wi th  d iameter not l ess  than  1 20  mm,  or rectangu lar wi th  
d imensions  not l ess  than  1 00  mm  ×  75  mm ,  con tain ing  tin - lead  solder having  a  l i qu idus  
temperature  l ess  than  200  °C.  The  depth  of the  solder i n  the  bath  shal l  not be  l ess  than  
40  mm .  The  bath  shal l  be  capable  of be ing  maintained  at (235  ±  3)  °C  for Sn60/Pb40,  or  
at  (250  ±  3)  °C  for Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  or at (30  ±  3 )  °C  h i gher than  the  l i qu idus  temperature  
of any other solder a l l oy as  agreed  between  the  user and  the  suppl ier.   

i )  Cupping  device:  Th is  sha l l  be  fi tted  wi th  a  27  mm  d iameter d ie  and  a  20  mm  d iameter bal l .   

j )  Drying  oven ,  su i table  for use  at  (1 1 0  ±  2 )  °C.   

k)  Tongs,  or other su i table  mechan ical  device,  to  l i ft  the  test p iece  from  the  surface  of the  
mol ten  solder bath .   

l )  Soft brush ,  of d iameter approximatel y 7  mm.   

m )  Ord inary l aboratory apparatus.   

Copyright International  Electrotechnical  Commission  



 – 38  – I EC 61 1 89-5-2 : 201 5  © I EC 201 5  

5.3.4  Procedure   

5.3.4.1  Preparation  of copper test  p ieces  

NOTE  Lettered  references  shown  i n  paren thes is  refer to  5 . 3 . 3 .  

a)  From  the  sheet of ha l f hard  copper,  approximately 0 , 5  mm  th ick (e),  cu t test p ieces,  each  
measuring  50  mm  ×  50  mm.   

b)  Clamp each  of the  test p ieces,  i n  tu rn ,  cen tral l y onto  the  27  mm  d ie  of the  cupping  device  
( i ) .  Us ing  the  20  mm  d iameter bal l ,  make a  depression  in  the  centre  of each  test p iece  
3  mm  deep,  by forcing  the  ba l l  i n to  the  d ie.  One  corner of the  test piece  may be  bent up  to  
faci l i tate  hand l i ng  wi th  the  tongs.  

c)  Immed iatel y before  the  test,  use  the  sol vent (c)  to  degrease  each  test p iece,  and  immerse  
the  test  p ieces  for 20  s  i n  the  acid  clean ing  solu tion  (b) .  Remove  the  test p ieces  from  the  
clean ing  solu tion ,  wash  wel l  u nder runn ing  water,  ri nse  in  acetone  (f)  and  d ry by a i r 
b lowing  at room  temperature.   

d )  Test for sol i d ,  paste  and  l i qu id  fl ux  samples   

– Weigh  (1 , 00  ±  0 , 05)  g  of the  solder wire  or pel lets  (g ) ,  previousl y degreased  i n  the  
solvent (c) ,  and  transfer i t  to  the  centre  of the  depress ion  in  one  of the  cleaned  copper 
test p ieces.  Th is  may conven ien tl y be  done,  i f solder wi re  i s  used ,  by form ing  the  wi re  
i n to  a  tigh t spi ra l .   

– I f the  fl ux under test i s  i n  sol i d  or paste  form ,  weigh  between  0 , 035  g  and  0, 040  g  of 
the  sol id  or paste  flux and  add  th is  to  the  solder i n  the  depression  of the  test p iece.   

– I f the  fl ux  under test  i s  i n  l i q u id  form ,  fi rst  determ ine  i ts  non-volati le  matter conten t  by 
the  use  of the  method  described  i n  I SO  9455-1  and  I SO 9455-2.  Then  add  the  
appropriate  volume of the  l i qu id  fl ux,  con ta in ing  between  0, 035  g  and  0, 040  g  of non-
volati l e  matter,  to  the  solder i n  the  depress ion  of the  test p iece .  Evaporate  the  solvent 
at 60  °C  for 1 0  m in  i n  the  d rying  oven .  I f the  l i qu id  fl ux has  l ow non-volati l e  con ten t,  i t  
may be  necessary to  add  the  fl ux i n  two i ncrements,  carrying  ou t the  evaporation  
procedure  after each  add i tion .   

– For fl ux cored  solder samples:  Degrease  the  surface  of a  su i table  length  of the  cored  
solder sample,  us ing  a  cl oth  dampened  wi th  the  solvent  (c) .  Weigh  (1 , 00  ±  0 , 05)  g  of 
the  degreased  sample,  form  i t  i n to  a  smal l  fl at  coi l  and  p lace  i t  i n  the  cen tre  of the  
depress ion  i n  one  of the  cleaned  copper test p ieces.   

– For solder paste  samples:  Weigh  (0, 50  ±  0 , 05)  g  of the  solder paste  sample  i n to  the  
cen tre  of the  depress ion  i n  one  of the  cleaned  copper test p ieces.   

5.3.4.2  Heating  the  test  piece  

NOTE  Lettered  references  shown  i n  paren thes is  refer to  5 . 3 . 3 .  

a)  Using  the  tongs  (k),  or other su i table  means,  carefu l l y l ower the  prepared  test p iece  on to  
the  surface  of the  mol ten  solder,  main tained  at  the  test temperature  in  the  solder bath  (h ) .  
Test temperature  shal l  be  at  (235  ±  3)  °C  for Sn60/Pb40,  or at (250  ±  3)  °C  for 
Sn96, 5Ag3Cu0,5,  or at  (30  ±  3 )  °C  h igher than  the  l i qu idus  temperature  of any other 
solder a l l oy as  agreed  between  the  user and  the  suppl ier.  

b)  Al low the  test  p iece  to  fl oat on  the  solder bath  unti l  the  solder mel ts  and  l eave  the  test 
p iece  in  th is  posi tion  for a  further 5  s .  Remove  the  test  p iece  carefu l l y from  the  bath  and  
a l l ow i t  to  cool ,  i n  a i r,  i n  a  horizontal  pos i tion  for 30  m in .   

5.3.4.3  Examination  of the  test piece  

Dust the  surface  of the  fl ux res idue  on  the  test p iece  l i beral l y wi th  the  powdered  chalk (d ) .  
L ightl y brush  the  chalked  surface  wi th  the  soft brush  ( l ) .   
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5.3.5  Evaluation  

I f the  chalk powder is  easi l y removed  by brush ing ,  the  fl ux i s  deemed  to  be  "not tacky. "  I f the  
chalk powder cannot be  removed  by brush ing ,  or can  be  removed  on l y wi th  d i fficu l ty,  the  fl ux  
is  deemed  to  be  " tacky. "   

5.3.6  Addi tional  information  

Safety:  Observe  a l l  appropriate  precautions  on  MSDS  for chem icals  i nvolved  i n  th is  test  
method .   
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COMMISSION  ÉLECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE  

____________ 

 
MÉTHODES D'ESSAI  POUR LES MATÉRIAUX ÉLECTRIQUES,   

LES CARTES IMPRIMÉES ET AUTRES STRUCTURES  
D'INTERCONNEXION  ET ENSEMBLES –  

 
Partie  5-2:  Méthodes  d 'essai  générales  pour les  matériaux et les  

assemblages  –  
Flux de  brasage  pour les  assemblages  de cartes  imprimées  

 
AVANT-PROPOS 

1 )  La  Commission  E lectrotechn i que  I n ternational e  ( I EC)  est  une  organ isation  mond ia l e  de  normal i sation  
composée  de  l ' ensemble  des  com i tés  é l ectrotechn i ques  nati onaux (Com i tés  nationaux de  l ’ I EC).  L ’ I EC a  pou r 
objet  de  favori ser l a  coopérati on  i n ternati ona le  pou r tou tes  l es  questions  de  normal i sati on  dans  l es  domaines  
de  l ' é l ectri ci té  et  d e  l 'é l ectron ique.  A cet  effet,  l ’ I EC – en tre  au tres  acti vi tés  – publ i e  d es  Normes  i n ternati ona les,  
des  Spéci fi cations  techn i ques,  des  Rapports  techn i ques,  d es  Spéci fi cations  accessib les  au  publ i c  (PAS)  et  des  
Gu ides  (ci -après  dénommés  "Publ i cati on (s)  de  l ’ I EC" ).  Leur é l aborati on  est  confiée  à  des  com i tés  d 'études,  aux 
travaux desquels  tou t  Com i té  nati onal  i n téressé  par l e  su jet  tra i té  peu t parti ci per.  Les  organ isati ons  
i n ternati ona les,  gouvernementales  et  non  gouvernementa les ,  en  l i a i son  avec l ’ I EC,  parti ci pent  égal ement  aux 
travaux.  L ’ I EC col l abore  étroi tement avec l 'Organ isati on  I n ternationale  de  Normal i sation  ( I SO),  se lon  des  
cond i ti ons  fi xées  par accord  en tre  l es  deux organ isations.  

2)  Les  décis ions  ou  accords  offi ciel s  de  l ’ I EC concernant  l es  q uestions  techn i ques  représenten t,  dans  l a  mesure  
du  possib l e,  un  accord  i n ternational  su r l es  su jets  étud iés ,  étant  donné  que  l es  Com i tés  nationaux de  l ’ I EC 
i n téressés  son t représentés  dans  chaque  com i té  d ’études.  

3)  Les  Publ i cati ons  de  l ’ I EC se  présenten t sous  l a  forme de  recommandations  i n ternati ona l es  et  son t  agréées  
comme te l l es  par l es  Com i tés  nationaux de  l ’ I EC.  Tous  l es  efforts  rai sonnabl es  son t en trepri s  afi n  que  l ’ I EC  
s 'assure  de  l 'exacti tude  du  con tenu  techn ique  de  ses  publ i cations;  l ’ I EC ne  peut  pas  être  tenue  responsabl e  de  
l 'éventuel l e  mauvaise  u ti l i sation  ou  i n terprétation  qu i  en  est  fa i te  par u n  quelconque  u ti l i sateur fi nal .  

4)  Dans  l e  bu t  d 'encou rager l ' un i form i té  i n ternati onale,  l es  Com i tés  nationaux de  l ’ I EC s 'engagent,  dans  tou te  l a  
mesure  poss ibl e,  à  appl i quer de  façon  transparente  l es  Publ i cations  de  l ’ I EC  dans  l eurs  publ i cations  nati onales  
et  rég ional es .  Toutes  d i vergences  en tre  tou tes  Pub l i cations  de  l ’ I EC et  tou tes  publ i cati ons  nati onales  ou  
rég ionales  correspondantes  do ivent  être  i nd iquées  en  termes  cl ai rs  dans  ces  dern ières.  

5)  L ’ I EC e l l e-même ne  fourn i t  aucune  attestati on  de  conform i té.  Des  organ ismes  de  certi fi cation  i ndépendants  
fourn i ssent  d es  services  d 'évaluati on  de  conform i té  et,  d ans  certai ns  secteu rs,  accèdent  aux marques  de  
conform i té  de  l ’ I EC.  L ’ I EC n 'est  responsabl e  d 'aucun  des  services  effectués  par l es  organ ismes  de  certi fi cation  
i ndépendants.  

6)  Tous  l es  u ti l i sateurs  doi ven t s ' assurer qu ' i l s  sont  en  possession  de  l a  d ern ière  éd i ti on  de  cette  pub l i cation .  

7)  Aucune  responsabi l i té  ne  doi t  être  imputée  à  l ’ I EC,  à  ses  adm in i strateurs,  employés,  auxi l i a i res  ou  mandatai res ,  
y compris  ses  experts  parti cu l i ers  et  l es  membres  de  ses  com i tés  d 'études  et  des  Com i tés  nationaux de  l ’ I EC,  
pou r tou t  préjud ice  causé  en  cas  de  dommages  corporel s  et  matérie l s ,  ou  de  tou t  au tre  dommage  de  q uel que  
natu re  q ue  ce  soi t,  d i recte  ou  i nd i recte,  ou  pou r supporter l es  coû ts  (y compris  l es  fra i s  de  j usti ce)  et  l es  
dépenses  décou lant  de  l a  publ i cati on  ou  de  l 'u ti l i sation  de  cette  Publ i cati on  de  l ’ I EC  ou  de  tou te  au tre  
Publ i cation  de  l ’ I EC,  ou  au  créd i t  qu i  l u i  est  accordé.  

8)  L 'atten ti on  est  atti rée  sur l es  références  normatives  ci tées  dans  cette  publ i cation .  L ' u ti l i sation  de  publ i cations  
référencées  est  obl i gatoi re  pou r une  appl i cati on  correcte  de  l a  présente  publ i cati on .   

9)  L ’ atten tion  est  atti rée  sur l e  fa i t  que  certa ins  des  é l éments  de  l a  présente  Publ i cati on  de  l ’ I EC peuvent fai re  
l ’ obj et  de  d roi ts  de  brevet.  L ’ I EC ne  sau rai t  être  tenue  pou r responsable  de  ne  pas  avoi r i d enti fi é  d e  te l s  d roi ts  
de  brevets  et  de  ne  pas  avoi r s i gna lé  l eu r exi stence.  

La  Norme in ternationale  I EC  61 1 89-5-2  a  été  établ ie  par l e  com i té  d 'études  91  de  l ' I EC:  
Techn iques  d 'assemblage  des  composants  é lectron iques.  
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Le  texte  de  cette  norme est i ssu  des  documents  su ivants :  

FDIS  Rapport  de  vote  

91 /1 21 0/FDIS  91 /1 223/RVD  

 
Le  rapport  de  vote  i nd iqué  dans  le  tableau  ci -dessus  donne  tou te  i n formation  sur l e  vote  ayant  
abouti  à  l 'approbation  de  cette  norme.  

Cette  publ ication  a  été  réd igée  selon  l es  D i recti ves  I SO/IEC,  Partie  2 .  

La  présen te  Norme i n ternationale  est u ti l i sée  con j oin tement avec l ' I EC 61 1 89-1 : 1 997,  
l ' I EC  61 1 89-2: 2006  et l ' I EC  61 1 89-3:2007.   

Une  l i ste  de  toutes  l es  parties  de  l a  série  I EC 61 1 89,  publ i ées  sous  l e  ti tre  général  Méthodes 
d'essai pour les matériaux électriques,  les cartes imprimées et autres structures 
d’interconnexion et ensembles,  peut être  consu l tée  sur l e  s i te  web de  l ' I EC.  

Le  com ité  a  décidé  que  l e  con tenu  de  cette  publ ication  ne  sera  pas  mod i fié  avant la  date  de  
stabi l i té  i nd iquée  sur l e  s i te  web  de  l ’ I EC  sous  "h ttp: //webstore. iec.ch"  dans  les  données  
re latives  à  l a  publ ication  recherchée.  A cette  date,  l a  publ ication  sera   

•  recondu i te,  

•  supprimée,  

•  remplacée  par une  éd i tion  révisée  ou  

•  amendée.  
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INTRODUCTION  

L’ I EC  61 1 89  trai te  des  méthodes  d 'essai  re latives  à  l a  sol i d i té  des  matériaux ou  des  
composants  des  assemblages  de  cartes  imprimées,  quel l e  que  soi t  l eur méthode de  
fabrication .  

La  norme est  d i visée  en  parties  d istinctes,  con tenant des  i n formations  desti nées  au  
concepteur et à  l ' i ngén ieur ou  techn icien  chargé  de  l a  méthodolog ie  d 'essai .  Chaque  partie  
met l 'accent sur un  é lément particu l i er.  Les  méthodes  sont regroupées  en  fonction  de  leur 
appl ication  et  numérotées  de  man ière  séquentiel l e  au  fu r et à  mesure  de  l eur développement 
et  de  l eur publ ication .   

Dans  certains  cas,  les  méthodes  d ’essai  é laborées  par d 'au tres  com i tés  d ’études  ( l e  CE  1 04,  
par exemple)  ont  été  ti rées  de  normes  I EC existantes  afin  de  proposer au  lecteur un  
ensemble  exhausti f de  méthodes  d 'essai .  Dans  ce  cas,  cela  est  i nd iqué  dans  l a  méthode  
d 'essai  spéci fi que.  S i  la  méthode d 'essai  reprodu i te  comporte  quelques  révis ions  m ineures,  
l es  a l i néas  mod i fiés  sont i denti fiés.   

La  présen te  partie  de  l ’ I EC 61 1 89  con tien t des  méthodes  d 'essai  permettan t d 'évaluer l a  
so l i d i té  des  matériaux ou  composants  des  assemblages  de  cartes  imprimées.  Ces  méthodes  
son t au tonomes  et comporten t suffisamment de  détai ls  et de  descriptions  pour que  
l ' un i form i té  et la  reproductib i l i té  des  procédures  et des  méthodolog ies  d 'essai  soient assu rées.  

Les  essais  abordés  dans  l a  présente  norme sont regroupés  en  fonction  des  principes  su ivan ts:  

P:  méthodes  de  préparation /cond i tionnement  

V:  méthodes  d 'essais  visuels  

D:  méthodes  d 'essais  d imensionnels  

C:  méthodes  d 'essais  ch im iques  

D:  méthodes  d 'essais  mécan iques  

E:  méthodes  d 'essais  é lectri ques  

N :  méthodes  d 'essais  environnementaux 

X:  Méthodes  d 'essai  d i verses  

Pour faci l i ter l a  référence  aux essais ,  main ten i r l a  cohérence  de  l a  présentation  et  envisager 
l es  développements  à  ven i r,  chaque  essai  est  i den ti fié  par un  numéro  (attribué  de  man ière  
séquentie l l e)  a jou té  à  l a  l ettre  du  préfixe  (code  de  groupe)  i nd iquan t  l e  groupe auquel  
appartient l a  méthode  d 'essai .  

Les  numéros  de  méthode  d 'essai  n 'ont pas  de  s ign i fication  particu l i ère  quan t à  une  éven tuel le  
séquence  d 'essais .  Cette  responsabi l i té  appartien t à  l a  spéci fication  perti nen te  qu i  nécessi te  
l a  réal isation  de  la  méthode.  Dans  l a  p lupart des  cas,  l a  spéci fication  pertinente  décri t  
également l es  cri tères  de  réuss i te/d 'échec.  

Les  combinaisons  de  l ettres  et  de  numéros  donnent l a  référence  à  u ti l i ser dans  l a  
spéci fication  appropriée.  Ains i ,  «5-2C01 »  représente  l a  prem ière  méthode d 'essai  ch im ique  
décri te  dans  l ’ I EC  61 1 89-5-2 .  

Dans  cet  exemple,  5-2  correspond  au  numéro  l a  partie  de  l ’ I EC 61 1 89,  C  correspond  au  
groupe  des  méthodes  et  01  correspond  au  numéro d 'essai .  
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MÉTHODES D'ESSAI  POUR LES MATÉRIAUX ÉLECTRIQUES,   
LES CARTES IMPRIMÉES ET AUTRES STRUCTURES  

D'INTERCONNEXION  ET ENSEMBLES –  
 

Partie  5-2:  Méthodes  d 'essai  générales  pour les  matériaux et les  
assemblages  –  

Flux de  brasage  pour les  assemblages  de cartes  imprimées  
 
 
 

1  Domaine d ’appl ication  

La  présen te  partie  de  l ’ I EC 61 1 89  est  un  catalogue  de  méthodes  d 'essai  représentant l es  
méthodolog ies  et  modes  opératoi res  pouvan t être  appl iqués  aux assemblages  de  cartes  
imprimées.  

La  présen te  partie  de  l ’ I EC  61 1 89  trai te  des  méthodes  d ’essai  pour l e  fl ux de  brasage  sur l a  
base  des  I EC  61 1 89-5  et  61 1 89-6  existan tes.  De  p lus,  e l l e  i nclu t  les  méthodes  d ’essai  pour l e  
fl ux de  brasage pour le  brasage sans  p lomb.  

2  Références  normatives  

Les  documents  su ivan ts  sont ci tés  en  référence  de  man ière  normative,  en  i n tégral i té  ou  en  
partie ,  dans  le  présent document et son t i nd i spensables  pour son  appl ication .  Pour l es  
références  datées,  seu le  l ’ éd i ti on  ci tée  s ’appl i que.  Pour l es  références  non  datées,  la  
dern ière  éd i tion  du  document de  référence  s ’appl i que  (y compris  l es  éven tuels  amendements).  

I EC 61 1 89-5,  Méthodes d’essai pour les matériaux électriques,  les structures d’interconnexion 
et les ensembles – Partie  5: Méthodes d’essais des assemblages de cartes à  circuit imprimé 

I EC 61 1 89-6,  Méthodes d’essai pour les matériaux électriques,  les structures d’interconnexion 
et les ensembles – Partie 6: Méthodes d'essai des matériaux utilisés dans la  fabrication des 
assemblages électroniques 

I EC 61 1 90-1 -1 ,  Matériaux de fixation pour les assemblages électroniques – Partie 1 -1 :  
Exigences relatives aux flux de  brasage pour les interconnexions de  haute  qualité  dans les 
assemblages de composants électroniques 

IEC 61 1 90-1 -3 ,  Matériaux de fixation  pour les assemblages électroniques – Partie 1 -3:  
Exigences relatives aux alliages à  braser de catégorie électronique et brasures solides 
fluxées et non fluxées pour les applications de brasage électronique  

ISO  9455  ( tou tes  les  parties),  Flux de brasage tendre – Méthodes d'essai  

I SO  9455-1 ,  Flux de brasage tendre – Méthodes d'essai – Partie  1 :  Dosage des matières non 
volatiles par gravimétrie  

ISO 9455-2,  Flux de brasage tendre – Méthodes d'essai – Partie  2: Dosage des matières non 
volatiles par ébulliométrie  
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3 Exacti tude,  précision  et résolution  

3. 1  Général i tés  

Les  erreurs  et i ncerti tudes  son t i nhéren tes  à  tous  l es  processus  de  mesure.  Les  i n formations  
données  ci -dessous  permettent d 'évaluer correctement l a  part  d 'erreurs  et d ' i ncerti tudes  à  
prendre  en  compte.  

Les  données  d 'essai  serven t un  certain  nombre  d 'objecti fs,  parm i  l esquels  

– l a  survei l l ance  d 'un  processus;  

– l 'amél ioration  du  n iveau  de  confiance  en  matière  de  conform i té  à  l a  qua l i té ;  

– l ' arbi trage  entre  l e  cl i ent  et  l e  fourn isseur.  

Dans  chacune  de  ces  ci rconstances,  i l  est  essentiel  de  pouvoi r pl acer l es  données  d 'essai  à  
un  certa in  n i veau  de  confiance  en  termes  de  

– exacti tude:  éta lonnage des  apparei ls  et/ou  du  système d 'essai ;  

– précis ion :  répétabi l i té  et i ncerti tude  de  la  mesure;  

– résolu tion :  commod i té  des  apparei ls  et/ou  du  système d 'essai .  

3.2  Exacti tude  

Le rég ime d 'éta lonnage  courant des  apparei ls  d 'essai  doi t être  cl a i rement i nd iqué  dans  la  
documentation  qual i té  du  fourn isseur ou  de  l 'agence procédant aux essais  et  i l  convien t qu ' i l  
réponde  aux exigences  de  l ' I SO  9001 .  

L'éta lonnage  doi t  être  réa l isé  par une  agence  ayan t  obtenu  une  accréd i tation  auprès  d 'un  
i nsti tu t national  ou  i n ternational  de  normal isation  des  mesures.  I l  convien t  de  mettre  en  p lace  
une  chaîne  d 'éta lonnage i n in terrompue conforme à  une  norme nati onale  ou  i n ternationale.  

S ' i l  n 'est pas  possible  de  procéder à  un  éta lonnage conformément à  une  norme nationale  ou  
i n ternationale,  des  techn iques  d 'essais  i n ter-l aboratoi res  peuvent être  u ti l i sées  et  
documentées  pour accroître  le  n iveau  de  confiance  en  matière  d 'exacti tude  de  mesure.  

En  pri ncipe,  l ' éta lonnage  doi t avoi r l i eu  tous  l es  ans.  Cependan t,  les  apparei ls  qu i  n 'en tren t 
systématiquement pas  dans  les  l im i tes  acceptables  d 'exacti tude  doiven t fai re  l 'obj et  
d 'éta lonnages  à  i n terval l es  p lus  courts .  Les  apparei ls  se  trouvant systématiquement dans  l es  
l im i tes  acceptables  peuvent fai re  l 'obj et  d 'éta lonnages  moins  fréquents .  

Un  enreg istrement de  l 'éta lonnage et  de  l 'h istorique  de  main tenance doi t  être  prévu  pour 
chaque  apparei l .  I l  convien t que  ces  enreg istrements  précisent  l ' i ncerti tude  de  l a  techn ique  
d 'éta lonnage  (écart  en  ±  %)  de  man ière  à  pouvoi r rassembler et déterm iner les  i ncerti tudes  
de  mesure.  

Un  mode opératoi re  doi t  être  m is  en  œuvre  pour résoudre  tou tes  l es  s i tuations  dans  
l esquel les  un  apparei l  se  trouve  hors  des  l im i tes  d 'éta lonnage.  

3.3  Précision  

Le  budget d ' i ncerti tude  de  tou tes  l es  techn iques  de  mesure  est  composé  d ' incerti tudes  
systématiques  et  a léatoi res.  Toutes  les  estimations  doivent  reposer sur un  seu l  n i veau  de  
confiance,  le  n i veau  m in imum  étan t de  95  % .  

D 'une  man ière  générale ,  l es  i ncerti tudes  systématiques  prédom inent  et i ncluent tou tes  les  
i ncerti tudes  ne  fa isant  pas  l 'objet de  fluctuation  a léatoire.  I l  s 'ag i t  

– des  incerti tudes  d 'éta lonnage;  
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– des  erreurs  dues  à  l ' u ti l i sation  d 'un  apparei l  dans  des  cond i ti ons  d i fféren tes  de  cel l es  dans  
l esquel l es  i l  a  é té  éta lonné;  

– des  erreurs  de  g raduation  d 'échel l e  d 'un  apparei l  de  mesure  analog ique  (erreur de  forme  
d 'échel le) .  

Les  i ncerti tudes  a léatoi res  proviennent  de  d iverses  sources,  mais  e l l es  peuvent être  dédu i tes  
par l a  mesure  répétée  d 'un  é lément normal isé.  Par conséquent,  i l  n 'est pas  nécessaire  
d ' i so ler l es  apports  i nd ividuels.  I l  peut s 'ag i r 

– de  fl uctuations  a léatoi res,  comme cel l es  dues  à  l a  variation  d 'un  paramètre  d ' i n fl uence.  
D 'une  man ière  générale,  l es  mod i fications  des  cond i ti ons  atmosphériques  rédu isent l a  
répétabi l i té  d 'une  mesure;  

– de  l ' i ncerti tude  de  d iscrim ination ,  comme l a  défi n i ti on  d 'un  poin teur vers  un  trai t de  repère  
ou  l ' i n terpolation  en tre  graduations  d 'une  échel l e  analog ique,  par exemple.  

Regroupement des  incerti tudes:  l 'add i tion  géométrique  (somme des  carrés)  des  i ncerti tudes  
peu t être  u ti l i sée  dans  l a  p l upart des  cas.  L'erreur d ' i n terpolation  est  en  pri ncipe  a j ou tée  
séparément et peu t être  acceptée  à  hauteur de  20  %  de  l a  d i fférence en tre  l es  g raduations  
l es  p lus  fi nes  de  l 'échel le  de  l 'apparei l .  

i
2
r

2
st )( UUUU ++±=  

où  

Ut  est  l ' incerti tude  tota le;  

Us  est  l ' i ncerti tude  systématique;  

Ur  est  l ' incerti tude  a léatoire;  

Ui  est  l 'erreur d ' i n terpolation .  

Déterm ination  des  i ncerti tudes  a léatoi res:  l ' i ncerti tude  a léatoi re  peu t  être  déterm inée  par l a  
mesure  répétée  d 'un  paramètre  et  l e  tra i tement statistique  subséquent des  données  
mesurées.  Cette  techn ique  suppose que  l es  données  produ isent  une  réparti ti on  normale  
(gauss ienne).  

n

t
U

σ×
=r  

où  

Ur  est  l ' incerti tude  a léatoire;  

n  est  le  nombre  d 'échan ti l l ons;  

t  est  le  poin t  de  pourcentage  de  la  réparti tion  t  comme ind iqué  dans  l e  Tableau  1 ;  

σ  est l 'écart type  (σn–1 ) .  

3.4  Résolution  

I l  est  très  important  que  l 'apparei l  d 'essai  u ti l i sé  offre  une  résolu tion  su ffisan te.  I l  convient  que  
l es  systèmes  de  mesure  u ti l i sés  a ient  l a  capaci té  de  résoudre  1 0  %  (ou  p l us)  de  la  to lérance  
de  l im i te  d 'essai .  

I l  est  accepté  que  certaines  technolog ies  l im i ten t physiquement l a  résolu ti on  ( l a  résolu tion  
optique,  par exemple) .  

3.5  Rapport  

Outre  l es  exigences  détai l lées  dans  la  spéci fication  d 'essai ,  l e  rapport doi t détai l l er  

a)  l a  méthode d 'essai  u ti l i sée;  
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b)  l ' i denti té  du /des  échanti l l on(s);  

c)  l 'apparei l l age  d 'essai ;  

d )  l a/les  l im i tes  spéci fiée(s) ;  

e)  une  estimation  de  l ' i ncerti tude  de  mesure  et  de  la/des  l im i te(s)  d 'appl ication  qu i  en  
résu l te(n t)  pour l 'essai ;  

f)  l es  résu l tats  d 'essai  détai l lés ;  

g )  l a  date  de  l 'essai  e t l a  s i gnature  de  l 'opérateur.  

3.6  Distribution  t de Student 

Le  Tableau  1  donne  les  valeurs  du  facteur t  pour l es  n i veaux de  confiance  de  95  %  et 99  %,  
en  fonction  du  nombre  de  mesures.  

Tableau  1  – Distribution  t de  Student  

Nombre  
d'échanti l lons  

valeur t 
95  %  

valeur t  
99  %  

 Nombre  
d 'échanti l l ons  

valeur t  
95  %  

valeur t  
99  %  

 2   1 2 , 7   63, 7    1 4   2 , 1 6   3 , 01  

 3   4 , 3   9 , 92    1 5   2 , 1 4   2 , 98  

 4   3 , 1 8   5 , 84    1 6   2 , 1 3   2 , 95  

 5   2 , 78   4 , 6    1 7   2 , 1 2   2 , 92  

 6   2 , 57   4 , 03    1 8   2 , 1 1   2 , 9  

 7   2 , 45   3 , 71    1 9   2 , 1   2 , 88  

 8   2 , 36   3 , 5    20   2 , 09   2 , 86  

 9   2 , 31   3 , 36    21   2 , 08   2 , 83  

 1 0   2 , 26   3 , 25    22   2 , 075   2 , 82  

 1 1   2 , 23   3 , 1 7    23   2 , 07   2 , 81  

 1 2   2 , 2   3 , 1 1    24   2 , 065   2 , 8  

 1 3   2 , 1 8   3 , 05    25   2 , 06   2 , 79  

 

3.7  Limites  d ' incerti tude  suggérées  

Les  incerti tudes  cib les  su ivan tes  son t suggérées:  

a)  Tension  <  1  kV:  ±  1 , 5  %  

b)  Tension  >  1  kV:  ±  2 , 5  %  

c)  Couran t <  20  A:  ±  1 , 5  %  

d)  Couran t >  20  A:  ±  2 , 5  %  

Résistance  

e)  Masse  et continu i té:  ±  1 0  %  

f)  I solation :  ±  1 0  %  

g)  Fréquence:  ±  0 , 2  %  

Durée  

h )  I n terval le  <  60  s :  ±  1  s  

i )  I n terval le  >  60  s :  ±  2  %  

j )  Masse  <  1 0  g :  ±  0 , 5  %  

k)  Masse  1 0  g  à  1 00  g :  ±  1  %  

l )  Masse  >  1 00  g :  ±  2  %  
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m )  Force:  ±  2  %  

n)  D imension  <  25  mm :  ±  0 , 5  %  

o)  D imension  >  25  mm:  ±  0 , 1  mm  

p)  Température  <  1 00  °C:  ±  1 , 5  %  

q)  Température  >  1 00  °C:  ±  3 , 5  %  

r)  Hum id i té  30  %  à  75  %  HR:  ±  5  %  HR 

Epaisseurs  du  revêtement métal l i que  

s)  Méthode de  rétrod i ffusion :  ±  1 0  %  

t)  M icrosection :  ±  2  µm  

u)  Contam ination  i on ique:  ±  1 0  %  

4 C:  Méthodes  d 'essais  chimiques   

4. 1  Essai  5-2C01 :  Corrosion ,  flux 

4. 1 . 1  Objet  

Cette  méthode  d 'essai  a  été  é laborée  pour déterm iner les  propriétés  corros ives  des  rés idus  
de  fl ux dans  des  cond i ti ons  environnementales  extrêmes.  Une  pasti l l e  de  soudure  est 
fusionnée  au  contact du  flux d 'essai  sur un  morceau  de  feu i l l e  métal l ique  d 'essai .  La  soudure  
est  ensu i te  exposée  aux cond i ti ons  prescri tes  d 'hum id i té,  e t  l a  corrosion  qu i  en  résu l te,  le  cas  
échéan t,  est  évaluée  visuel l ement.   

4.1 .2  Echanti l lon  d ’essai  

Au  moins  0 , 035  g  de  sol ides  de  fl ux,  1  g  de  pâte  à  braser,  1  g  de  fi l  é l ectri que  ou  1  g  de  
préforme avec une  quanti té  équ iva lente  de  sol i des.  Les  sol i des  de  flux son t défi n is  comme l es  
rés idus  i ssus  du  contenu  sol i de,  l ' essai  de  fl uage  étan t décri t  dans  l e  présent 4 . 1 .  Tout l e  
solvant  doi t  être  évaporé  de  l 'échanti l lon  d ’essai  par une  hotte  d 'évacuation  des  fumées  
ch im iques.   

4.1 .3  Apparei ls  et  réacti fs  

Les  apparei ls  et  réacti fs  su ivants  son t nécessai res :  

a)  creuset de  métal  d 'apport;  

b)  chambre  en  atmosphère  hum ide  permettan t d 'obten ir une  température  de  (40  ±  1 )  °C  et 
une  hum id i té  re lati ve  de  (93  ±  2 )  % ;   

c)  four de  séchage à  ci rcu lation  d 'a i r;   

d )  m icroscope  de  m in imum  20× ;  

e)  produ i ts  ch im iques:  tous  l es  produ i ts  ch im iques  doivent  être  des  réacti fs  (de  pureté  é levée,  
sans  pol l u tion)  et  l 'eau  doi t  ê tre  d is ti l l ée  ou  désion isée:  persu l fate  d 'ammon ium ;  acide  
su l furique,  vo lume en  %  (v/v),  agen t dégra issan t;  acétone  ou  éther de  pétrole ;   

f)  ba lance  anal ytique  permettan t des  pesées  au  0, 001  g  près;  

g )  feu i l l e  de  cu ivre  de  (0, 50  ±  0 , 05)  mm  d 'épaisseur et d 'une  pureté  de  99  % .  

4. 1 .4  Modes  opératoires   

4. 1 .4.1  Produ i ts  ch imiques   

a)  Persu l fate  d 'ammonium  (25  %  m /v dans  0, 5  %  v/v d 'acide  su l furique).  D issoudre  250  g  de  
persu l fate  d 'ammon ium  dans  l 'eau ,  pu is  aj outer avec précaution  5  m l  d 'acide  su l furi que  
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(dens i té  1 , 84  g /cm 3) .  Mélanger,  l a isser refroi d i r,  d i luer pour obten ir 1  l i tre,  pu is  mélanger.  
I l  convien t que  cette  solu tion  soi t  fraîchement préparée.  

b)  Acide  su l furique  (5  %  v/v).  Ajouter avec précaution  50  m l  d 'acide  su l furique  dans  400  m l  
d 'eau  (dens i té  1 , 84  g /cm 3) .  Mélanger,  la isser refroid i r,  d i l uer pour obten i r 1  l i tre,  pu is  
mélanger.   

4.1 .4.2  Préparation  de  l 'échanti l lon  d ’essai  

a)  Couper un  morceau  de  feu i l l e  de  cu ivre  de  50  mm  ×  50  mm  pour chaque  essai .   

b)  Au  cen tre  de  chaque échanti l l on  d ’essai ,  former une  dépress ion  ci rcu la i re  de  3  mm  de  
profondeur en  i n trodu isant une  b i l le  en  acier de  20  mm  de  d iamètre  dans  un  ori fice  de  
25  mm  de  d iamètre  pour former une  cuvette.   

c)  P l ier un  coin  de  chaque  échanti l lon  d ’essai  vers  le  hau t pour faci l i ter l a  man ipu lation  à  
ven ir avec des  p inces.   

4. 1 .4.3  Préconditionnement des  échanti l lons  d ’essai  

Imméd iatement avan t l a  réal isation  de  l 'essai ,  précond i ti onner les  échanti l l ons  d 'essai  en  les  
man ipu lant  à  l 'a i de  de  p i nces  propres,  comme su i t.   

a)  Dégraisser à  l 'a ide  d 'un  solvant  organ ique  neu tre  adapté  comme l 'acétone  ou  l 'éther de  
pétrole,  par exemple.   

b)  Immerger dans  5  %  d 'acide  su l furi que  (par volume)  à  (65  ±  5)  °C  pendan t 1  m in  pour 
é l im iner le  fi lm  de  tern issement.   

c)  Immerger dans  une  solu tion  de  25  %  m /v de  persu l fate  d 'ammonium  (0 , 5  %  v/v d 'acide  
su l furique)  à  (23  ±  2 )  °C  pendan t 1  m in  pou r assu rer une  attaque  ch im ique  un i forme de  l a  
surface.   

d )  Nettoyer à  l 'eau  courante  pendant 5  s  au  maximum.   

e)  Immerger dans  5  %  d 'acide  su l furique  (par volume)  à  (23  ±  2 )  °C  pendant 1  m in .   

f)  Nettoyer pendan t 5  s  à  l ' eau  couran te,  pu is  ri ncer soigneusement à  l 'eau  dés ion isée.   

g )  Rincer à  l 'acétone.   

h )  Laisser sécher dans  un  environnement d 'a i r propre.   

i )  U ti l i ser l 'échanti l lon  d ’essai  dès  que  possib le  ou  stocker pendant 1  h  au  maximum  dans  un  
récipient fermé.   

4.1 .4.4  Préparation  de  l a  soudure  d 'essai   

a)  Peser (1 , 00  ±  0 , 05)  g  d 'échanti l lon  d ’essai  de  soudure  pour chaque essai  et  p lacer au  
cen tre  de  la  dépress ion  de  chaque échanti l l on  d ’essai .   

b)  Dégraisser l 'échanti l l on  d ’essai  de  soudure  à  l 'a i de  d 'un  solvan t  organ ique  neutre  adapté  
comme l 'acétone  ou  l 'éther de  pétrole,  par exemple.   

c)  La  soudure  peut  se  présenter sous  la  forme de  pasti l les  ou  de  spi rales  serrées  de  fi l  de  
soudure.   

4.1 .4.5  Essai  

a)  Chauffer l e  creuset de  métal  d 'apport de  man ière  à  stabi l iser l e  ba in  de  soudure  à  
(235  ±  5)  °C  dans  l e  cas  des  al l i ages  Sn63Pb37  et  Sn60Pb40  ou  à  (255  ±  3)°C pour l es  
a l l i ages  Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  ou  (35  ±  3)  °C  de  p lus  que  l a  températu re  du  l i qu idus  pour tous  
l es  au tres  al l i ages  de  soudure,  se lon  l 'accord  passé  en tre  l 'u ti l i sateur et le  fourn isseur.  
Pour l es  a l l i ages  de  soudure  au tres  que  Sn63Pb37  et  Sn60Pb40,  l a  température  du  
creuset de  métal  d 'apport peu t  être  40  °C  envi ron  p lus  é levée  que  cel le  du  l i qu ide  de  
chaque  al l i age.   

b)  Dans  le  flux l i qu ide,  p lacer 0 , 035  g  de  sol i des  de  flux dans  l a  dépress ion  de  l 'échan ti l l on  
d ’essai .  Ajou ter l 'échan ti l l on  de  soudure.   
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c)  Pâte  à  braser,  fi l  fourré  ou  préforme fourrée.  P lacer 1  g  de  pâte  à  braser,  de  fi l  d 'apport 
fourré  pour brasage  tendre  ou  de  préforme fourrée  dans  l a  dépression  de  l 'échan ti l l on  
d ’essai .   

d )  U ti l i ser l es  p inces  pour abaisser chaque  échanti l l on  d ’essai  sur l a  surface  de  l a  brasure  
fondue.   

e)  Laisser l 'échan ti l l on  d ’essai  en  con tact tant  que  l 'échan ti l l on  d ’essai  de  soudure  de  l a  
dépression  ne  fusionne  pas.  Main ten i r cette  cond i ti on  pendant (5  ±  1 )  s .   

f)  Exam iner attentivement l 'échanti l lon  d ’essai  en  l e  gross issant 20×  pour établ i r ensu i te  une  
comparaison  après  exposi tion  à  l 'hum id i té.  Enreg istrer l es  observations,  et  p l us  
particu l ièrement les  décolorations.   

g )  Préchauffer l 'échanti l l on  d ’essai  à  (40  ±  1 )  °C  pendan t (30  ±  2 )  m in .   

h )  Pré-rég ler l a  chambre  en  atmosphère  hum ide  à  une  température  de  (40  ±  1 )  °C  et une  
hum id i té  re lative  de  (93  ±  2 )  % ;   

i )  Suspendre  chaque échanti l lon  d ’essai  vertica lement (et  séparément)  dans  l a  chambre  en  
atmosphère  hum ide.   

j )  Exposer l es  échanti l l ons  d ’essais  à  l 'environnement ci -dessus  pendant 72  h  (3  j ou rs).  Les  
flux M  (modérément acti f)  et  H  (hau tement acti f)  peuvent  être  soum is  à  essai  dans  des  
cond i ti ons  nettoyées  et  non  nettoyées.   

4.1 .4.6  Evaluation  

Exam iner attentivement l es  échan ti l l ons  d ’essai  avant de  l es  placer dans  l a  chambre  
cl imatique.  Noter tou tes  l es  décolorations.  

A l ' i ssue  de  l a  durée  appropriée  d 'exposi ti on ,  reti rer l es  échanti l l ons  d ’essai  de  l a  chambre  en  
atmosphère  hum ide,  l es  exam iner en  les  grossissan t 20×  e t  comparer l es  observations  notées  
préalablement à  l ' exposi ti on .   

La  corrosion  est  décri te  ci -après.   

– Excroissances  aux i n terfaces  de  la  l im i te  en tre  l e  rés idu  de  flux et  l e  cu ivre  ou  des  rés idus  
ou  d iscontinu i tés  des  résidus.   

– Poin ts  b lancs  d iscrets  ou  colorés  d iscrets  dans  les  rés idus  de  fl ux.   

Ne  pas  ten ir compte  de  l a  mod i fication  i n i ti a le  de  la  cou leur pouvant se  développer lors  du  
chauffage  de  l 'échanti l l on  d ’essai  réa l isé  dans  le  cadre  du  brasage.  En  revanche,  tou te  
appari ti on  u l térieure  d 'une  décoloration  b leu  vert  avec observation  de  p i qûre  de  l 'échanti l l on  
d ’essai  en  cu ivre  est  considérée  comme de  l a  corros ion .   

4. 1 .5  Information  supplémentai re  

4. 1 .5.1  Défin i tion  de  l a  corrosion  

Pour l es  besoins  de  la  présente  méthode d 'essai ,  l a  corrosion  est défin ie  de  l a  man ière  
su ivante:  « réaction  ch im ique  entre  l e  cu ivre,  l a  brasure  et  l es  composantes  des  rés idus  de  
flux se  produ isan t après  brasage  et l ors  de  l 'exposi tion  aux cond i tions  d 'envi ronnement ci -
dessus» .   

Les  photos  en  cou leur avan t et après  l 'essai  son t des  outi l s  préci eux pour l ' i den ti fication  de  la  
corrosion .   

4. 1 .5.2  Sécuri té  

Observer toutes  l es  précau tions  nécessai res  sti pu lées  dans  l es  fiches  de  données  de  sécuri té  
(FDS)  pour les  produ i ts  ch im iques  concernés  par l a  présente  méthode  d 'essai .  
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4.2  Essai  5-2C02:  Détermination  de  l ' ind ice  d 'acide  du  flux de  brasage l iqu ide  – 
Méthodes  de  ti trage potentiométrique  et à  repérage  visuel  

4.2. 1  Objet  

Cette  méthode  d 'essai  spéci fie  deux méthodes  de  déterm ination  de  l ' i nd ice  d 'acide  d 'un  flux  
de  type  L,  M  ou  H .   

La  méthode  A est une  méthode  de  ti trage  potentiométrique  et doi t être  cons idérée  comme la  
méthode de  référence.   

La  méthode B  est une  méthode de  ti trage  a l ternative  à  repérage  visuel .   

Voi r l ' I SO 9455  pour référence.  

4.2.2  Echanti l lon  d ’essai  

Min imum  requ is  de  2 , 0  g  de  flux  l i qu ide,  1 0  g  de  pâte  à  braser,  1 50  g  de  fi l  d 'apport  ou  1 0  g  
de  préformes  de  soudure.  

4.2.3  Apparei l s  et  réacti fs  

4.2.3.1  Général i tés  

a)  U ti l iser un iquement des  réacti fs  de  qual i té  anal yti que  reconnue  et  un iquement de  l 'eau  
d isti l lée  ou  désion isée.   

b)  Apparei ls  de  laboratoi re  habi tuels.   

c)  Le  terme «M»  représente  l a  molari té  d 'une  solu tion  qu i  est  ca lcu lée  en  d i vi san t l e  nombre  
de  moles  du  solu té  par l e  nombre  de  l i tres  de  solu tion ;  par exemple,  1 , 00  mole  de  
saccharose  (environ  342 , 3  g )  mélangé  dans  un  l i tre  d 'eau  donne  1 , 00  M  (1 , 00  mol /l ) .  

4.2.3.2  Méthode de  ti trage potentiométrique (méthode A)  

a)  H ydroxyde  de  tétrabu tylammonium .  0 , 1  M  (0 , 1  mol /l ) .  U ti l i ser une  solu tion  type  d ispon ible  
dans  l e  commerce  ou  une  solu tion  préparée  à  parti r d 'une  solu tion  type  concentrée  
d ispon ib le  dans  l e  commerce  par d i l u tion  avec de  l 'a lcool  i sopropyl i que.  Normal iser cette  
solu tion  en  pesant avec précis ion  l a  quanti té  d 'acide  benzoïque  (environ  0 , 5  g )  d issou te  
dans  du  d iméthyl formam ide  préalablement neutral isé  avec du  b leu  de  thymol .   

b)  Alcool  i sopropyl i que:  neutral isé  avec une  sol u tion  d 'hydroxyde de  tétrabu tylammonium  
j usqu 'à  obten tion  d 'une  cou leur fa ib lement rosée  en  u ti l i san t l a  phénolph ta lé ine  comme 
i nd icateur.   

c)  Ethanol  96  %  par volume:  neu tral isé  avec une  solu tion  d 'hydroxyde  de  
tétrabutylammon ium  j usqu 'à  obtention  d 'une  cou l eur fa ib lement rosée  en  u ti l i san t l a  
phénolphtalé ine  comme ind icateur.  

d )  Toluène:  neu tra l isé  avec une  solu tion  d 'hyd roxyde  de  tétrabutylammonium  j usqu 'à  
obten tion  d 'une  cou leur fa ib lement rosée  en  u ti l i san t l a  phénolphta lé ine  comme ind icateur.   

e)  Mélange  éthanol /tol uène:  mélanger des  volumes  égaux d 'éthanol  96  %  par volume et  de  
to l uène.  

f)  M i l l i vol tmètre  ou  pH -mètre.   

g )  E lectrode  de  verre.   

h )  E lectrode  au  ca lomel  saturé  ou  é lectrode  au  ch lorure  d 'argent/argent.   

i )  Ag i tateur magnétique  ou  mécan ique  avec régu lateur de  vi tesse  variable.   

4.2.3.3  Méthode de  ti trage à  effet visuel  (méthode B)  

a)  Ethanol  96  %  par volume:  neu tra l isé  avec de  l 'hyd roxyde  de  potass ium ,  0, 1  M  dans  de  
l 'a lcool ,  j usqu 'à  obtention  d 'une  cou leur fa ib lement rosée  en  u ti l i san t l a  phénolphta lé ine  
comme i nd icateur.   
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b)  Toluène:  neu tra l isé  avec de  l 'h ydroxyde de  potass ium ,  0 , 1  M  dans  de  l 'a lcool ,  j usqu 'à  
obten tion  d 'une  cou leu r fa ib lement rosée  en  u ti l i san t l a  phénolphta lé ine  comme ind icateur.   

c)  Mélange  éthanol /to luène:  mélanger des  volumes  égaux d 'éthanol  96  %  par volume et  de  
to l uène.   

d )  Alcool  i sopropyl ique:  neu tra l isé  avec de  l 'h yd roxyde  de  potassium ,  0 , 1  M  dans  de  l 'a lcool ,  
j usqu 'à  obten tion  d 'une  cou leur fa ib lemen t rosée  en  u ti l i san t la  phénolph talé ine  comme 
ind icateur.   

e)  Solu tion  d 'hydroxyde  de  potass ium :  0 , 1  M  dans  de  l 'a lcool .  U ti l i ser une  solu tion  type  
d ispon ible  dans  le  commerce ou  une  solu tion  préparée  à  parti r d 'une  solu tion  type  
concentrée  d ispon ib le  dans  l e  commerce par d i l u ti on  avec de  l 'éthanol .  Normal iser cette  
solu tion  en  pesan t avec précis ion  l a  quanti té  d 'acide  benzoïque  (environ  0 , 5  g )  d issou te  
dans  de  l 'éthanol .  

f)  Solu tion  de  l ' i nd icateur phénolphta lé ine:  Ajou ter 1  g  de  phénolph talé ine  dans  envi ron  
50  m l  de  méthanol ,  pu is  mélanger.  Une  fois  l e  mélange  d issous,  d i l uer dans  1 00  m l  de  
méthanol  et  mélanger.   

4.2.4  Modes  opératoires   

4. 2.4.1  Ti trage  potentiométrique (méthode A)   

a)  Déterm iner s i  l ' échanti l l on  est  solub le  dans  l 'a lcool  i sopropyl i que,  l 'éthanol  96  %  par 
volume,  le  to l uène  ou  le  mélange  éthanol /to luène  en  réal isant  des  expériences  
prél im inai res.  S i  l 'échan ti l l on  n 'est pas  en tièrement solub le  dans  l 'un  de  ces  solvan ts,  
sé lectionner celu i  dans  l equel  l a  d issolu tion  est  l a  p lus  probante.  S i  l ' échanti l lon  est  
soluble  de  man ière  équ ivalente  dans  ces  quatre  solvants,  u ti l i ser l 'a lcool  i sopropyl i que.   

b)  Su ivre  la  procédure  su ivan te,  à  trois  reprises,  sur l 'échanti l l on  de  fl ux.   

c)  Peser,  à  0 , 001  g  près,  entre  2 , 0  g  et  5, 0  g  de  l 'échan ti l l on  de  flux  l i qu ide  de  l 'échanti l lon  
d ’essai  en  prenant garde  d 'évi ter tou te  perte  de  matière  volati le  l ors  de  la  pesée.  
L'échanti l lon  le  plus  g rand  est  requ is  pour l es  fl ux sol ides  très  fa ib les.  Transférer 
l 'échanti l l on  pesé  dans  un  bécher de  forme basse  de  250  m l .   

d )  D i l uer l 'échanti l lon  dans  1 00  m l  d 'a lcool  i sopropyl i que,  ou  du  solvant sé lectionné,  
conformément aux caractéristi ques  de  solubi l i té  d u  fl ux.  Couvri r à  l 'a i de  d 'un  verre  de  
montre  et  d issoudre  l e  fl ux en  ag i tan t l égèrement l e  mélange.   

e)  P lacer l e  bécher su r l 'assemblage  de  ti trage  avec l es  é lectrodes,  l ' ag i tateur et la  burette  
correctement pos i tionnés.  Ajuster l a  vi tesse  de  l 'ag i tateur de  man ière  à  produ i re  une  
ag i tation  vi goureuse  sans  éclaboussures.  Ti trer avec l a  solu tion  d 'hydroxyde  de  
tétrabutylammon ium  en  ajoutant des  quan ti tés  de  1  m l  et  en  enreg istrant  l es  mesures  pH  
ou  mV après  chaque a jout.  A l 'approche  du  terme,  rédu i re  l es  quan ti tés  de  solu tion  ti trée  à  
0 , 1  m l  et  poursu ivre  au-delà  du  terme.   

f)  Tracer l es  valeurs  pH  ou  les  au tres  va leurs  poten tie l les  en  regard  du  volume de  solu tion  
ti trée  ajou té  pour obten i r la  courbe  de  ti trage.  Le  poin t  d ' i n flexion  de  la  courbe  correspond  
au  terme du  ti trage.   

g )  Réal iser un  essai  à  b l anc à  l 'a i de  de  tous  l es  réacti fs  à  des  fi ns  de  comparaison .   

4.2.4.2  Ti trage  à  effet  visuel  (méthode  B)   

a)  Déterm iner s i  l ' échanti l l on  est  solub le  dans  l 'a lcool  i sopropyl i que,  l 'éthanol  96  %  par 
volume,  le  to luène  ou  le  mélange  éthanol /to luène  en  réal isant  des  expériences  
prél im inai res.  S i  l 'échan ti l l on  n 'est pas  entièrement soluble  dans  l 'un  de  ces  solvan ts,  
sé lectionner celu i  dans  l equel  l a  d issolu tion  est  l a  p l us  probante.  S i  l 'échanti l lon  est  
soluble  de  man ière  équ ivalente  dans  ces  quatre  solvants,  u ti l i ser l 'éthanol .   

b)  Réal iser l a  procédure  su ivan te,  à  trois  reprises,  dans  l 'échanti l lon  de  flux.   

c)  Peser,  à  0 , 001  g  près,  une  quan ti té  suffisan te  d 'échanti l l ons  de  fl ux correspondant 
approximativement à  1  g  de  matière  non  volati l e,  conformément à  l a  méthode  d 'essai  
6C03,  en  prenan t garde,  pour les  échanti l lons  de  fl ux l i qu ide,  à  évi ter tou te  perte  de  
matière  volati l e  l ors  de  l a  pesée.   
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d )  Transférer l 'échanti l l on  pesé  dans  une  fio le  ou  un  bécher approprié(e)  et  a j ou ter 1 00  m l  
du  solvant sé lectionné.  Mélanger j usqu 'à  d issolu tion  l a  p l us  complète  possib le  de  
l 'échanti l l on .  Ne  pas  chauffer.   

e)  Ajou ter trois  gou ttes  de  l ' i nd icateur phénolph ta lé ine  et ti trer avec l ' hydroxyde  de  
potassium  (voir 4 . 2. 3 .3)  j usqu 'à  obten tion  d 'une  cou leur fa ib lemen t rosée  de  la  solu tion  
ti trée  pendant  1 5  s.   

f)  Réal iser un  essai  à  b l anc à  l 'a ide  de  tous  l es  réacti fs  à  des  fi ns  de  comparaison .  

4.2.4.3  Calcu l  des  résu l tats  

a)  L' ind ice  d 'acide  est exprimé en  m i l l i grammes d 'hydroxyde  de  potass ium  par g ramme de  
matière  non  volati le ,  q uel  que  soi t  l 'a lca l i  u ti l i sé  pour réa l iser le  t i trage.   

b)  L' ind ice  d 'acide  (exprimé  en  m i l l i grammes d 'hydroxyde  de  potass ium  par gramme de  
matière  non  volati le)  est  ca lcu lé  comme su i t:   

mS

VM1 1,56
 

où  

V  est  l e  vo lume,  exprimé en  m l ,  d 'a lcal i  u ti l i sé  (hyd roxyde  de  tétrabutylammon ium  pour la  
méthode A et h ydroxyde  de  potass ium  pour la  méthode  B) ;  

M est  l a  molari té  de  l 'a lcal i  u ti l i sé ;  

m   est  l a  masse,  exprimée  en  grammes,  de  l 'échan ti l l on  prélevé;  

S  est  le  pourcen tage  de  matière  non  volati l e  déterm iné  comme spéci fié  dans  l a  méthode  
d 'essai  6C03  de  l a  présente  norme.  

L' ind ice  d 'acide  (exprimé en  m i l l i grammes d 'hydroxyde  de  potassium  par g ramme de  fl ux)  est  
ca lcu lé  comme su i t:   

m

VM1 1,56
 

L ' i nd ice  d 'acide  du  fl ux à  l 'essai  est  ca lcu lé  en  fa i san t l a  moyenne  des  résu l tats  obtenus  pour 
chacun  des  trois  échan ti l l ons  d 'essai .   

4.2.5  Information  supplémentai re   

Sécuri té :  i l  convient que  l 'opérateur soi t  formé et conscient  des  dangers  l iés  aux produ i ts  
ch im iques  u ti l i sés  et analysés.  I l  est recommandé d 'u ti l i ser un  équ ipement de  sécuri té  adapté  
comme des  l unettes  de  protection ,  des  gan ts  et un  tab l i er con tre  les  proj ections  ai ns i  q u 'un  
système de  ven ti lation  adéquat.  

4.3  Essai  5-2C03:  I nd ice d 'acid i té  de  la  colophane  

À l ’étude.  

4.4  Essai  5-2C04:  Détermination  des  halogénures  dans  l es  flux,  méthode au  chromate  
d 'argent 

4.4. 1  Objet  

Cette  méthode  d 'essai  cons iste  à  déterm iner l a  présence de  ch lorure  et de  bromure  dans  le  
flux de  brasage en  exam inan t visuel lement l e  fl ux déposé  sur du  papier d 'essai .   
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4.4.2  Echanti l lon  d ’essai  

L'échanti l lon  d ’essai  do i t  con ten i r au  moins  1 00  m l  de  fl ux  l i qu ide,  un  récipien t représentati f 
de  pâte  à  braser,  de  flux  en  pâte  pour l a  soudure  à  refus ion ,  de  flux extrai t des  préformes  de  
soudure  ou  du  fi l  fourré.  

4.4.3  Apparei ls  et  réacti fs  

a)  S ix morceaux de  papier d 'essai  au  chromate  d 'argen t de  51  mm  ×  51  mm .  

b)  0 , 25  l  de  réacti f extrêmement pu r (non  con tam iné)  d 'a lcool  i sopropyl i que.  

4.4.4  Mode opératoi re  

4.4.4. 1  Préparation  

a)  Le  papier au  chromate  d 'argent est  extrêmement sensib le  à  l a  l um ière  et  doi t être  s tocké  
dans  un  récipien t fermé  à  l 'abri  de  toute  source  l um ineuse  j usqu 'à  son  u ti l i sation  pour 
l 'essai .   

b)  Pour évi ter tou te  con tam ination ,  l e  papier doi t  ê tre  man ipu lé  à  l ' a ide  de  p i nces  et  ne  doi t  
j amais  en trer en  contact  avec la  peau .   

4.4.4.2  Essai  pour flux l iqu ide ou  solution  d 'extrai t  de  flux 

a)  Déposer une  goutte  de  fl ux d 'essai  ou  d 'extra i t  de  fl ux  (envi ron  0 , 05  m l )  sur chaque  
morceau  de  papier d 'essai  au  chromate  d 'argent.  Laisser l a  gou tte lette  au  m in imum  
pendant 1 5  s  sur chaque  morceau  de  papier.  

b)  Après  1 5  s,  ri ncer imméd iatement chaque  morceau  de  papier d 'essai  dans  de  l 'a lcool  
i sopropyl i que  propre  pour reti rer l es  matières  organ iques  rés iduel l es .   

c)  Laisser sécher chaque  morceau  de  papier pendant  1 0  m in  pu is  exam iner le  changement 
de  cou leur.   

4.4.4.3  Essai  pour flux en  pâte  ou  flux de  pâte  à  braser obtenu  de  la  part  du  
fourn isseur 

a)  Nettoyer une  l ame de  m icroscope  en  verre  à  l 'a i de  d 'alcool  i sopropyl i que  et l a isser sécher 
a  l 'a i r l i bre.   

b)  Hum id i fier à  l 'eau  désion isée  un  morceau  de  papier d 'essai  au  chromate  d 'argent  d 'une  
ta i l le  adaptée.   

c)  Déposer le  papier hum ide  sur l a  l ame en  verre  et  reti rer l 'excès  d 'eau  à  l 'a ide  d 'un  papier 
buvard .   

d )  A l 'a ide  d 'une  spatu le,  appl iquer une  fine  couche de  fl ux en  pâte  ou  de  flux de  pâte  à  
braser d i rectement sur l e  papier d 'essai  hum ide.   

e)  Laisser l e  fl ux en  pâte  ou  l e  fl ux de  pâte  à  braser au  contact du  papier pendant 1  m in ,  
pu is  reti rer l e  fl ux  avec de  l 'a lcool  i sopropyl i que  sans  endommager le  papier.   

4.4.5  Evaluation  

Exam iner atten ti vement chaque  morceau  de  papier d 'essai  pour détecter un  éven tuel  
changement de  cou leur.  S i  l a  cou leur devient  b l anc cassé  ou  j aune  b lanc,  cela  i nd ique  l a  
présence de  ch lorure  ou  de  bromure  (voi r l a  F i gure  1 ) .   

I n terférences:  

a)  P lus ieurs  produ i ts  ch im iques  peuvent  provoquer des  défai l l ances  d 'essai .  (On  peu t ci ter 
comme exemples  représen tati fs,  sans  que  la  l i ste  soi t  exhaustive,  l es  am ines,  l es  
cyanures,  les  i socyanates,  etc. ) ;   

b)  Certaines  solu tions  acides  peuvent entraîner une  réaction  avec l e  papier d 'essai  qu i  
donne  une  cou leur s im i l a i re  à  ce l l e  obtenue  l ors  de  l a  présence  de  ch loru res  et  bromures.  
Lorsqu 'un  changement de  cou leur est détecté,  i l  est recommandé de  véri fi er l 'acid i té  de  l a  
zone  affectée  à  l 'a ide  d 'un  papier i nd icateur de  pH .  Si  l es  valeurs  de  pH  sont i n férieures  à  

Copyright International  Electrotechnical  Commission  



I EC 61 1 89-5-2 : 201 5  © I EC 201 5  – 59  – 

3 ,  i l  convien t de  véri fi er l a  présence  de  ch loru res  et  de  bromures  par d 'au tres  moyens  
d 'anal yse.   

4.4.6  In formation  supplémentai re  

Sécuri té:  Observer toutes  l es  précau tions  nécessaires  sti pu lées  dans  l es  fiches  de  données  
de  sécuri té  (FDS)  pour les  produ i ts  ch im iques  concernés  par l a  présente  méthode d 'essai .   

Source  pour l e  papier d 'essai  au  chromate  d 'argen t:  

Quantek,  PO  Box 1 36,  Lyndhurst,  NJ  07071 ,  (201 )  935-41 03  

 

REUSSITE  

 

ECHEC  

Figure 1  – Résu l tats  d 'essai  aux ch lorures  et/ou  bromures  

4.5  Essai  5-2C05:  Matières  sol ides  du  flux 

4.5. 1  Objet  

Cette  méthode d 'essai  cons iste  à  déterm iner l a  quan ti té  de  matières  sol i des  dans  le  fl ux 
l iqu ide  après  évaporation  des  produ i ts  ch im iques  volati les ;  généralement au  moins  1 5  %  du  
poids.   

IEC 

IEC 
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4.5.2  Echanti l lon  d ’essai  

L'échanti l lon  d ’essai  do i t  conten ir au  moins  6  g  de  fl ux l i qu ide  ou  de  fl ux extra i t  de  la  pâte  à  
braser,  des  préformes  de  soudure  ou  du  fi l  fourré  par essai .  

4.5.3  Apparei l s  et  réacti fs   

a)  Four de  séchage  à  ci rcu lation  d 'a i r capable  de  mainten i r une  température  de  (1 1 0  ±  5)  °C;  

b)  Balance  anal ytique  permettan t des  pesées  à  0 , 000  1  g  près;  

c)  P ipettes  en  verre;   

d )  Boîtes  de  Pétri  en  verre  d 'une  capaci té  de  30  m l ;   

e)  Gel  de  s i l ice  déshydratan t,  ou  équ ivalen t,  dans  un  dessiccateur en  verre.   

4.5.4  Modes  opératoires  

4.5.4. 1  Instruction  

Réal iser la  procédure  su ivan te  à  trois  reprises   

4.5.4.2  Préparation  

a)  Sécher tro is  boîtes  de  Pétri  en  verre  vi des  dans  l e  four de  séchage,  pu is  l es  refroid i r dans  
l e  dessiccateur à  température  ambian te.   

b)  Peser chaque  boîte  à  0 , 001  g  près.  

4.5.4.3  Essai  

a)  I n trodu i re  environ  6  g  de  l 'échan ti l l on  de  flux d 'essai  à  l a  p ipette  dans  chaque  boîte  de  
Pétri  et  l es  peser à  0 , 001  g  près.  

b)  Chauffer l es  boîtes  dans  l e  four de  séchage pendant 1  h ,  pu is  l es  peser de  nouveau  après  
avoir attendu  que  l es  échanti l l ons  redescendent à  l a  température  ambiante.  

c)  Répéter cette  procédure  de  chauffage  et  de  séchage  j usqu 'à  l 'obten tion  d 'un  poids  
constan t proche  de  0 , 005  g .  

4.5.5  Evaluation  

Calcu ler l es  matières  sol i des  résiduel l es  comme su i t:   

1

2
s

1 00

m

m
C

×
=  

où  

Cs  son t l es  matières  sol i des  rés iduel l es ;  

m2  est  l a  masse  de  rés idu  après  séchage,  exprimée  en  g ;   

m1  est  l a  masse  de  l 'échanti l l on  de  fl ux d 'essai  d 'ori g ine,  exprimée en  g .   

4.5.6  Information  supplémentai re  

4.5.6. 1  Tai l l e  d 'échanti l lon  

Pour obten ir des  données  précises  sur l es  fl ux  à  fa ib les  matières  sol i des  (<1 5  %),  i l  peu t être  
nécessai re  d 'u ti l i ser des  échanti l lons  p lus  g rands.   

4.5.6.2  Sécuri té   

Observer tou tes  l es  précau tions  nécessai res  stipu lées  dans  l es  fiches  de  données  de  sécuri té  
(FDS)  pour les  produ i ts  ch im iques  concernés  par l a  présente  méthode  d 'essai .   
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4.6  Essai  5-2C06:  Détermination  de  l a  quanti té  d 'halogénures  dans  l es  flux (ch lorure  
et bromure)  

4.6. 1  Objet  

Cette  méthode  d 'essai  consiste  à  déterm iner l a  quan ti té  d 'ha logénures  dans  l es  flux pouvan t 
être  ass im i l ée  aux ch loru res  et  bromures.  La  quanti té  d 'halogénures  correspond  au  
pourcentage  de  poids  du  ch lorure  dans  l a  portion  sol i de  (non  volati le)  du  fl ux ou  au  
m i l l i équ ivalent  par gramme de  matières  sol i des.  Un  échan ti l l on  de  flux ou  d 'extrai t  de  flux est 
ti tré  j usqu 'au  terme,  et l e  pourcentage  de  ch lorure  ou  l e  meq /g  d 'ha logénures  est  calcu lé.  

La  méthode A est une  méthode a l ternative  de  ti trage  à  effet visuel .  

La  méthode B  est une  méthode de  ti trage  potentiométrique.   

4.6.2  Echanti l lon  d ’essai  

4.6.2 . 1  Ti trage  à  effet  visuel  (méthode  A)  

Un  m in imum  de  1 00  m l  de  fl ux l i qu ide,  de  1 0  m l  à  50  m l  d 'extra i t  de  fl ux  à  matières  sol ides  
connues  provenan t de  la  pâte  à  braser,  des  préformes  de  soudure  ou  du  fi l  fourré.  

4. 6.2 .2  Méthode de  ti trage potentiométrique (méthode B)  

Un  m in imum  de  200  m l  de  fl ux l i qu ide,  contenant (5 , 0  ±  0 , 1 )  g  de  flux à  matières  sol ides  
connues  provenan t de  la  pâte  à  braser,  des  préformes  de  soudure  ou  du  fi l  fourré.  

4.6.3  Apparei l s  et  réacti fs  

4.6.3.1  Général i tés  

a)  U ti l iser un iquement des  réacti fs  de  qual i té  anal yti que  reconnue  et  un iquement de  l 'eau  
d isti l lée  ou  désion isée.   

b)  Apparei ls  de  laboratoi re  habi tue ls.   

c)  Le  terme «M»  représen te  l a  molari té  d 'une  solu tion  qu i  est  ca lcu lée  en  d i vi san t l e  nombre  
de  moles  du  solu té  par l e  nombre  de  l i tres  de  solu tion ;  par exemple,  1 , 00  mole  de  
saccharose  (environ  342 , 3  g )  mélangé  dans  un  l i tre  d 'eau  donne  1 , 00  M  (1 , 00  mol /l ) .  

Une  solu tion  normale  (N )  contient  1  g  de  solu té  par l i tre  de  solu tion .  

Une  solu tion  mola i re  (M)  con tien t 1  mole  de  solu té  par l i tre  de  solu tion .  

Exemples:  

Une  solu tion  de  ch lorure  de  sod ium  (NaCI )  de  0 , 2  M  contien t 0 , 2  mole  de  NaCI  par l i tre.  

Une  solu tion  de  NaCI  de  3  N  contien t 3  moles  de  NaCI  par l i tre.  

4.6.3.2  Ti trage  à  effet  visuel  (méthode  A)  

a)  p laque  chauffan te  avec ag i tateur magnétique.  

b)  balance  analyti que  permettan t une  l ecture  au  0 , 001  g  près;  

c)  p ipettes;  

d )  burettes;   

e)  béchers  de  1 00  m l  en  verre  Pyrex®1 ;  

f)  en tonnoi r à  décantation  de  1 25  m l ;  

————————— 

1   Pyrex est  l ’ appel l ati on  commercial e  d ’ un  produ i t  d i s tri bué  par Corn i ng  I ncorporate  ou  l es  détenteu rs  de  l a  
l i cence.  Cette  i n formation  est  donnée  à  l ’ i n ten tion  des  u ti l i sateurs  de  l a  présente  norme  et  ne  s i gn i fi e  nu l l ement  
que  l ' I EC approuve  ou  recommande  l ’ emploi  excl us i f du  produ i t  a i ns i  d és igné.  Des  produ i ts  équ i val en ts  peuven t  
être  u ti l i sés  s ’ i l  est  démontré  qu ’ i l s  condu isent  aux mêmes  résu l tats .  
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g)  bal lons  d 'Erlenmeyer de  1 25  m l ;  

h )  ba l lons  j augés  de  1  000  m l ;  

i )  0 , 1  N  de  n i trate  d 'argent,  type:  d issoudre  1 7, 000  g  de  n i trate  d 'argen t dans  de  l 'eau  
dés ion isée  et  d i l uer à  1  000  m l  dans  un  bal lon  j augé;  

j )  h ydroxyde  de  sod ium  1  M  (1  mol /l ) :  40 , 0  g  d 'hyd roxyde de  sod ium  d i l ués  à  1  000  m l  avec 
de  l 'eau  désion isée  dans  un  bal lon  j augé;  

k)  acide  n i tri que  0 , 2  M  (0 , 2  mol /l ) :  a j outer 1 2, 6  m l  d 'acide  n i tri que  (1 6  M )  concentré  dans  de  
l 'eau  désion isée  et  d i l uer à  1  000  m l  dans  un  bal lon  j augé;  

l )  chromate  de  potassium  1  M  (1  mol /l ) :  1 94  g  d i l ués  à  1  000  m l  avec de  l 'eau  dés ion isée  
dans  un  ba l l on  j augé;  

m )  solu tion  de  phénolphta léine  0 , 03  M  (0, 03  mol /l )  (réacti f pur);  

n )  ch loroforme (réacti f pur) ;  

o)  eau  dés ion isée.  

4.6.3.3  Ti trage  potentiométrique (méthode B)  

a)  m i l l i vol tmètre;  

b)  h ydroxyde  de  potassium  d 'é lectrode  – é lectrodes  p latine,  p latine-plati ne  ou  n i trate  
d 'argent-argent;  

c)  ag i tateur magnétique  – nombre  de  révolu tions  rég lable;  

d )  séchoi r rég lable  j usqu 'à  une  température  de  (1 00  ±  5)  °C  et  capable  de  main ten ir cette  
température  dans  l es  l im i tes  de  to lérance;  

e)  balance  avec une  sensib i l i té  à  0 , 000  1  g  près;  

f)  d ispos i ti f d 'essai  à  usage  général ;  

g )  matières  prem ières  à  usage  général  – réacti f d 'anal yse  et eau  dés ion isée  un iquement;  

h )  a lcool  i sopropyl i que  (réacti f pur) ;  

i )  solu tion  de  n i trate  d 'argen t  standard  N /20  (0, 05  M)  d ispon ible  sur l e  marché  ou  solu tion  
fabriquée  comme su i t:  d issoudre  8 , 494  g  de  n i trate  d 'argent extrêmement purs  dans  de  
l 'eau  désion isée  et  d i l uer à  1  000  m l  dans  un  bal l on  j augé.  

4.6.4  Mode opératoi re  

4.6.4. 1  Ti trage  à  effet  visuel  (méthode  A)  

4.6.4.1 . 1  Préparation  de  l 'échanti l lon  de  flux de  colophane/résine  

a)  Dans  un  bécher taré  de  1 00  m l ,  peser précisément en tre  3  g  et  5  g  de  l 'échanti l l on  de  fl ux 
à  l ' a ide  d 'une  balance  anal ytique.  

b)  Transférer l 'échan ti l l on  quan ti fié  dans  un  entonnoir à  décanter de  1 25  m l  à  l 'a i de  de  trois  
a l i quotes  de  1 0  m l  de  ch loroforme.  

c)  Ajou ter 1 5  m l  d 'eau  désion isée  dans  l 'en tonnoi r et  l a  secouer pendant 1 0  s .  

d )  Laisser l 'entonnoi r en  pos i tion  verticale  j usqu 'à  ce  que  les  couches  soien t en tièrement 
séparées.  

e)  Reti rer l a  couche  i n férieure  (ch loroforme)  dans  un  bécher et  l e  garder pour l a  prochaine  
extraction .  

f)  Transférer l a  couche  supérieure  (eau)  dans  un  ba l l on  d 'Erlenmeyer de  1 25  m l .  

g )  Transférer l a  couche  de  ch loroforme du  bécher dans  l 'entonnoir et  répéter l 'extraction  
avec 1 5  m l  d 'eau  à  deux reprises,  en  ajou tant à  chaque  fois  l a  portion  d 'extra i t  d 'eau  dans  
l e  bal lon .  

h )  Chauffer l 'extrai t  d 'eau  dans  le  bal lon  d 'Erlenmeyer dans  un  ba in -marie  pour dégager l e  
ch loroforme qu i  peu t encore  être  présent.  

i )  Ne  pas  chauffer au-delà  de  80  °C.  Laisser l a  solu tion  refroid i r à  température  ambiante.  
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4.6.4.1 .2  Préparation  de  l 'échanti l lon  de  flux organique  et inorgan ique  

a)  Dans  un  bal l on  d 'Erlenmeyer taré  de  1 25  m l ,  peser précisément en tre  3  g  et  5  g  de  
l 'échanti l l on  de  fl ux à  l 'a i de  d 'une  ba lance  anal ytique.  

b)  Ajou ter 50  m l  d 'eau  désion isée.  

c)  Ajou ter deux gou ttes  de  solu tion  de  phénolphta léine  0 , 03  M  dans  le  ba l lon  d 'Erlenmeyer.  

d )  Ajou ter de  l 'h ydroxyde  de  sod ium  1  M  j usqu 'à  ce  que  l a  solu tion  devienne  de  cou leur 
rouge.  Aj ou ter de  l 'acide  n i trique  0 , 2  M  gou tte  par goutte  j usqu 'à  ce  que  l a  cou leur rouge  
soi t  tota lement l i bérée.  

e)  D i l uer à  environ  60  m l  avec de  l 'eau  désion isée.  

f)  Ajou ter s ix gou ttes  de  chromate  de  potass ium  1  M  et  ti trer avec du  n i trate  d 'argent 0 , 1  N  
j usqu 'à  l 'appari ti on  de  l a  cou leur rouge-brun  marquant l a  fi n  du  dosage.  

4.6.4.2  Méthode de  ti trage potentiométrique (méthode B)  

4.6.4.2 . 1  Mode opératoi re  de  flux de  brasage en  résine  

a)  U ti l iser l e  produ i t  séché  l u i -même comme é lément d 'essai  après  l 'avoir l avé  en  surface  
avec de  l 'acétone  et  rincé  d 'abord  à  l 'eau  désion isée,  pu is  à  l 'a lcool  i sopropyl i que.  

b)  Mesurer et couper le  méta l  d 'apport  pour brasage  afin  d 'obten ir (5, 0  ±  0 , 1 )  g  de  fl ux,  pu is  
l e  couper en  fragments  de  2  mm  à  3  mm  de  l ongueur.  

c)  Mesurer l a  masse  avec une  précis ion  à  0 , 001  g  près  et p lacer l es  fragments  dans  un  
bécher de  300  m l ,  pu is  aj ou ter 50  m l  d 'a lcool  i sopropyl i que.  

d )  Secouer le  bécher pendant envi ron  1 5  m in  à  température  ambiante  en  le  recouvrant d 'une  
coupel l e ,  pour extraire  le  flux.  Une  fois  l e  fl ux en tièrement d issous,  verser en  douceur l e  
l iq u ide  su rnageant dans  un  bécher de  300  m l .  

e)  Rincer l es  fragments  de  brasage à  deux ou  trois  reprises  avec 30  m l  d 'a lcool  
i sopropyl i que.  Aj outer ensu i te  cette  solu tion  ri ncée  dans  l a  solu tion  extrai te,  pour 
atte indre  un  volume tota l  de  200  m l ,  u ti l i sé  comme échanti l l on  d 'essai .  

f)  Les  fragments  de  brasage doivent  sécher pendant  1  h  dans  un  séchoir à  (1 00  ±  5)  °C.  

g )  Après  avoi r l a issé  refroid i r,  mesurer l a  masse  avec une  précis ion  à  0 , 001  g  près.  La  
d i fférence  en tre  l a  masse  calcu lée  en  débu t de  procédure  et cel le  des  fragments  de  
brasage après  extraction  du  fl ux  doi t correspondre  à  l a  masse  du  fl ux.  

h )  P lacer une  é lectrode  dans  le  bécher et  l e  pl acer dans  un  ag i tateu r magnétique.  Mélanger 
vi goureusement en  évi tan t l es  éclaboussures  et ti trer avec l a  so lu tion  type  de  n i trate  
d 'argent.  

i )  Mesurer l e  potentie l  tous  l es  1  m l ,  l i re  l e  potentie l  tous  l es  0, 1  m l  j usqu 'à  l a  fin  du  ti trage.  
Le  poin t i den ti fi an t un  net changement de  potentie l  do i t  correspondre  au  terme.  Un  essai  
à  b l anc doi t  être  réal i sé  en  su ivant  l 'ensemble  de  cette  procédure  à  des  fi ns  de  
comparaison .  

4.6.4.2 .2  Pâte  à  braser,  fl ux l iqu ide et  flux sol ide  

a)  Mesurer une  masse  de  (5, 0  ±  0 , 1 )  g  de  fl ux avec une  précis ion  à  0 , 001  g  près  et  la  p lacer 
dans  un  bécher de  300  m l .  

b)  Ajou ter 200  m l  d 'a lcool  i sopropyl i que  et  mélanger à  températu re  ambian te  pour extrai re  un  
maximum  de  fl ux.  Cette  solu tion  correspond  à  l 'échanti l l on  d 'essai .  

c)  P lacer une  é lectrode  dans  l e  bécher pu is  p l acer l e  bécher dans  un  ag i tateur magnétique.  
Mélanger vi goureusement en  évi tant  l es  éclaboussures  et  t i trer avec l a  solu tion  type  de  
n i trate  d 'argen t.  

d )  Mesurer l e  potentiel  tous  l es  1  m l ,  et  l i re  l e  poten tie l  tous  les  0, 1  m l  j usqu 'à  l a  fi n  du  
ti trage.  Le  poin t  identi fiant un  net changement de  poten tie l  doi t correspondre  au  terme.  Un  
essai  à  b l anc doi t être  réal isé  en  su ivan t l 'ensemble  de  cette  procédure  à  des  fins  de  
comparaison .  
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I l  convien t d 'appl i quer cette  masse  d 'échan ti l l ons  aux brasages  contenan t des  halogénures  à  
p lus  de  0, 1  %  à  1 , 0  %.  Pour tous  l es  brasages  con tenan t des  halogénures  à  ces  
pourcentages  ou  supérieurs,  i l  convient d 'appl i quer l es  ch i ffres  du  Tableau  2 .   

Tableau  2  – Relation  en tre  les  halogénures  et l a  masse  de  l 'échanti l lon  

Halogénures  en  
 %  de l a  masse  

0 ,05 ou  i n férieu r Supérieur à  0 , 05  
0, 1  ou  i n férieur 

Supérieur à  
0 , 1  

1 , 0  ou  
i nférieu r 

Supérieur à  0 , 1  

Masse  de  l 'échanti l l on  (g )  50  20  5  1  

 

4.6.5  Calcu ls   

4.6.5. 1  Ti trage  à  effet  visuel  (méthode  A)  

Calcu ler l e  pourcentage  d 'ha logénures,  te ls  que  l es  ch lorures,  en  fonction  des  matières  
sol i des  du  fl ux,  à  l ' a i de  de  l a  formu le  su ivante:   

Halogénures,  en  %  de  ch lorures  =  
mS

VN 1 0055,3 ×
 

Ca lcu ler l e  m i l l i équ ivalent  d 'halogénures  par gramme de  matières  sol ides  (non  volati les)  de  
fl ux  à  l 'a i de  de  l a  formu le  su ivan te:   

Halogénures,  en  meq /g  de  matières  sol i des  =  
mS

NV 1 00××
 

où  

V  correspond  au  volume de  n i trate  d 'argent  0 , 1  N ,  exprimé en  m l ;  

N  correspond  à  l a  normal i té  de  l a  solu tion  de  n i trate  d 'argen t;  

m   correspond  à  la  masse  de  l 'échanti l l on  de  fl ux,  exprimée  en  g ;  

S   correspond  au  pourcentage  de  matières  sol ides  (non  volati l es)  du  fl ux.   

4.6.5.2  Méthode de  ti trage potentiométrique (méthode B)  

Les  ha logénures  doivent être  exprimés  par l e  contenu  de  ch lorure  (%  de  la  masse)  et doiven t  
être  ca lcu lés  par l a  formu le  su ivante:  

m

VnfnMn
H

×××
=

55,3
 

où  

H correspond  au  contenu  de  ch lorure  dans  le  fl ux (%  de  la  masse);  

Vn correspond  au  volume du  n i trate  d 'argent  (m l ) ;  

Mn correspond  à  l a  concentration  du  n i trate  d 'argent  (mol /l ) ;  

fn  correspond  à  l ' i nd ice  de  pu issance  du  n i trate  d 'argen t (voir note);  

m correspond  à  l a  masse  de  l 'échanti l l on  (g).  

Les  halogénures  doivent être  exprimés  par l ' i nd ice  moyen  du  con tenu  de  ch lorure  dans  l e  fl ux,  
mesuré  dans  trois  échan ti l lons.  

L' ind ice  de  pu issance est déterm iné  de  l a  man ière  su ivante:  mesurer 2 , 922  g  de  ch lorure  de  
sod ium  (réacti f pu r)  avec une  précis ion  à  0 , 001  g  près  et  l ' a jouter dans  un  bal l on  de  1  000  m l  
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pour l e  d i l uer avec de  l 'eau  désion isée  j usqu 'à  l 'échel l e  graduée.  Verser exactement 20  m l  de  
cette  solu tion  dans  un  bécher de  300  m l  et  ti trer avec du  n i trate  d 'argent en  su ivan t l a  même 
procédure  que  cel l e  mentionnée  précédemment.  L' i nd ice  de  pu issance  de  l a  solu tion  de  
n i trate  d 'argen t peu t ensu i te  être  ca lcu lé  à  l 'a ide  de  l a  formu le  su ivan te:   

922,2

0,20

×

×
=

y

m
fn  

où  

m correspond  à  l a  masse  du  ch lorure  de  sod ium  de  classe  spéciale  (g) ;  

y correspond  au  volume du  n i trate  d 'argent  ti tré  (M).  

4.6.6  Rapport  

La quan ti té  d 'halogénures  correspond  au  pourcentage  de  poids  du  ch lorure  dans  la  portion  
sol i de  (non  volati l e)  du  flux  ou  au  m i l l i équ iva len t par gramme de  matières  sol ides.  Un  
échanti l lon  du  fl ux  ou  d 'extra i t  de  flux  est  t i tré  j usqu 'au  terme et  l e  pourcentage  de  ch lorure  ou  
l es  m i l l i grammes  d 'halogénures  sont  calcu lés .  

4.6.7  Information  supplémentai re  

Sécuri té:  Observer tou tes  l es  précau tions  nécessaires  stipu lées  dans  l es  fiches  de  données  
de  sécuri té  (FDS)  pour les  produ i ts  ch im iques  concernés  par l a  présen te  méthode d 'essai .  

4.7  Essai  5-2C07:  Analyse qual i tative des  fluorures  et des  flux par essai  à  l a  goutte  

4.7. 1  Objet  

Cette  méthode  d 'essai  cons iste  à  déterm iner l a  présence de  fluorure(s)  dans  l e  fl ux de  
brasage en  exam inant visuel l ement une  gou tte  de  fl ux l i qu ide  d 'essai  déposée dans  une  
solu tion  vio lette  à  base  de  zi rcon ium  et  d 'al i zarine.  

4.7.2  Echanti l lon  d ’essai  

a)  Au  m in imum  1 0  m l  d 'un  échanti l lon  du  fl ux l i qu ide,  du  fl ux de  pâte  à  braser,  du  fl ux en  
pâte  ou  d 'extra i t  de  fl ux  provenant des  préformes  ou  du  fi l ,  fou rn i  dans  un  récipien t en  
verre  propre  ou  nouveau .  

b)  Pour le  fl ux en  pâte  ou  l e  fl ux  de  pâte  à  braser,  d i l uer l 'échanti l lon  dans  de  l 'a lcool  
i sopropyl i que  ou  un  au tre  solvan t adapté.  I l  convien t d 'u ti l i ser un  solvan t m iscib le  avec 
l 'eau  pour l a  d i l u tion /l 'extraction .  

4.7.3  Apparei ls  et  réacti fs  

4.7.3.1  Apparei ls  

a)  P laque  à  godets  pour essais;  

b)  Compte-gouttes  en  verre;  

c)  Baguettes  en  verre.  

4.7.3.2  Réacti fs  

a)  Solu tion  de  n i trate  de  zi rcon ium :  0 , 05  g  d issous  dans  50  m l  d 'eau  désion isée;  

b)  Solu tion  de  su l fate  d 'a l i zarine  de  sod ium :  0 , 05  g  d issous  dans  50  m l  d 'eau  désion isée.  
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4.7.4  Mode opératoi re  

4.7.4.1  Préparation  

Préparer une  solu tion  vio lette  fraîche  de  zi rcon ium  et  d 'a l i zarine  dans  trois  godets  de  l a  
p laque  b lanche en  ajou tant dans  chaque godet une  goutte  de  la  solu tion  de  n i trate  de  
zi rcon ium  et  une  gou tte  de  l a  solu tion  de  su l fate  d 'a l i zarine  de  sod ium .   

4.7.4.2  Essai  

a)  Ajou ter une  gou tte  du  flux d 'essai  dans  chaque  godet.   

b)  Mélanger dans  chaque  godet à  l ' a ide  d 'une  baguette  en  verre  propre.   

c)  Anal yser tou t changement de  cou leur.   

4.7.4.3  Evaluation  

Si  l a  cou leur de  l a  solu tion  change du  vio let  au  j aune,  ce la  i nd ique  l a  présence  de  fl uorure(s) .   

4.7.4.4  Information  supplémentai re  

Sécuri té:  Observer toutes  l es  précau tions  nécessaires  sti pu lées  dans  l es  fiches  de  données  
de  sécuri té  (FDS)  pour les  produ i ts  ch im iques  concernés  par l a  présente  méthode d 'essai .  

4.8  Essai  5-2C08:  Détermination  quanti tative de  l a  concentration  de  fluorures  dans  
les  flux 

4.8. 1  Objet  

Cette  méthode d 'essai  cons iste  à  déterm iner la  concentration  de  fl uorures  dans  le  fl ux de  
brasage.  Le  contenu  de  fluoru res  est  i nd iqué  comme pourcentage  de  poids  de  fl uorures  par 
rapport à  l a  portion  de  matières  non  volati l es  dans  l e  fl ux.  Pour le  déterm iner,  des  é lectrodes  
ion iques  spéci fi ques  son t u ti l i sées.  

4.8.2  Echanti l lon  d ’essai   

a)  Un  m in imum  de  1 00  m l  d 'un  échan ti l l on  de  fl ux  de  colophane l i qu ide  ou  de  la  solu tion  de  
flux préparée  fourn ie  dans  un  récipien t propre  ou  nouveau ;  

b)  Pour le  fl ux en  pâte  et  le  fl ux  de  pâte  à  braser,  1 00  m l  de  matériau  d i l ué;  

c)  Pour l a  préforme et l e  fi l  fourré,  1 00  m l  de  matériau  extrai t.  

4.8.3  Apparei ls  et  réacti fs  

4.8.3. 1  Apparei l s  

a)  Anal yseur d ' i ons  à  cal i bration  au tomatique;  

b)  E lectrode  spéci fi que  au  fl uorure;  

c)  E lectrode  de  référence  à  double  j onction ;  

d )  Ag i tateur magnétique  et barreaux a imantés;  

e)  Béchers  de  250  m l  et  500  m l  en  verre  ou  pol ypropylène;  

f)  Support pour entonnoir et  en tonnoi r;  

g )  Eprouvettes  g raduées  de  50  m l ;  

h )  Bal l ons  j augés  de  1 00  m l  et 1  000  m l ;  

i )  P ipettes  de  1 0  m l  et  1 00  m l ;  

j )  Balance  anal yti que  permettan t des  pesées  au  0, 001  g  près.  

4.8.3.2  Réacti fs  

a)  Eau  dés ion isée.  
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b)  F luorure  de  sod ium ,  réacti f pur (extrêmement pur et  non  contam iné);  

c)  Ch loroforme,  réacti f pur;  

d )  Solu tion  d 'anal yse  au  fluorure;  

e)  Papier fi l tre  sans  cendres.  

4.8.4  Mode opératoi re  

4.8.4.1  Préparation  de  l 'échanti l lon :  flux soluble  dans  l 'eau  

Selon  l a  concentration  de  fl uorures  attendue,  u ti l i ser l es  quanti tés  d 'échanti l l ons  et d 'eau  
dés ion isée  su ivan tes  spéci fi ées  dans  l e  Tableau  3 .  

Tableau  3  – Rapport de  mélange  pour l a  tai l le  de  l 'échanti l lon  et l a  quanti té  d 'eau  

Fluorure  
ppm  

Echanti l lon   
ml  

Eau  désion isée   
ml  

0, 1  – 0 , 0  25  50  

1 , 0  – 1 0, 0  5  50  

 

a)  Prendre  l e  bécher et y a jou ter l 'échanti l l on ;  noter l e  poids  du  fl ux,  avec une  précis ion  à  
0 , 001  g  près.  

b)  Ajou ter l 'eau  désion isée  et  mélanger à  l 'a i de  de  l 'ag i tateu r pendant  1 0  m in ;  pu is  arrêter 
l 'ag i tateur et  l a isser reposer pendan t 5  m in .  

c)  La isser décanter l a  so lu tion  dans  un  bécher propre  à  l 'a ide  d 'un  en tonnoi r avec papier 
fi l tre .  Laisser l 'échanti l lon  s 'égou tter entièrement.  

4.8.4.2  Préparation  de  l 'échanti l lon :  flux i nsoluble  dans  l 'eau  

Selon  la  concen tration  de  fluorures  attendue,  u ti l i ser l es  quanti tés  d 'échanti l lons  et de  
ch loroforme su ivan tes  spéci fi ées  dans  l e  Tableau  4.  

Tableau  4  – Rapport de  mélange  pour l a  tai l le  de  l 'échanti l lon  
et l a  quanti té  de  ch loroforme 

Fluorure  
ppm  

Echanti l lon   
ml  

Ch loroforme  
ml  

0, 1  – 1 , 0  25  25  

1 , 0  – 1 0, 0  5  5  

 

a)  Prendre  l e  bécher et y a jou ter l 'échanti l l on ;  noter l e  poids  du  fl ux,  avec une  précis ion  à  
0 , 001  g  près.    

b)  Ajou ter l e  ch loroforme et 50  m l  d 'eau  désion isée,  pu is  mélanger à  l 'a ide  de  l 'ag i tateur 
pendant 1 0  m in ;  arrêter ensu i te  l 'ag i tateur et l a isser reposer pendant 5  m in .   

c)  Laisser décanter l a  solu tion  d 'eau  dans  un  bécher propre  à  l 'a i de  d 'un  en tonnoi r avec 
papier fi l tre.  Laisser l 'échan ti l l on  s 'égou tter entièrement.   

4.8.4.3  Solutions  types  

a)  F luorure  1 0–6  (0 , 001  %):  Cette  solu tion  type  peu t être  achetée  prête  à  l 'emploi  ou  b ien  
préparée  comme su i t.  Peser 0, 022  1  g  de  réacti f pur NaF  (séché à  1 40  °C).  Aj ou ter 
500  m l  d 'eau  désion isée.  D i luer à  1  l  d ans  un  ba l lon  j augé.  

b)  F l uorure  1 , 0–6  (0 , 000  1  %):  Cette  solu tion  type  peu t  être  achetée  prête  à  l 'emploi  ou  b ien  
préparée  comme su i t.  Peser 0 , 002  3  g  de  réacti f pur NaF  (séché à  1 40  °C).  Aj ou ter 
500  m l  d 'eau  dés ion isée.  D i l uer à  1  l  dans  un  bal l on  j augé.  Une  autre  méthode  consiste  à  
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d i l uer 1 00  m l ,  1 0–6  d e  fl uorure  type  avec 450  m l  d 'eau  dés ion isée,  pu is  de  d i l uer à  1  l  
dans  un  ba l l on  j augé.   

c)  F l uorure  0 , 1 –6  (0 , 000  01  %).  Cette  solu tion  type  est préparée  en  d i l uan t 1 00  m l ,  1 , 0–6  d e  
fl uoru re  type  avec 450  m l  d 'eau  dés ion isée,  pu i s  en  d i l uan t à  1  l  dans  un  bal lon  j augé.  
Une  au tre  méthode  consiste  à  d i l uer 1 0  m l ,  1 0–6  d e  fl uorure  type  avec 495  m l  d 'eau  
dés ion isée,  pu is  de  d i l uer à  1  l  d ans  un  bal lon  j augé.  

4.8.4.4  Solutions  de  rempl issage de  l 'é lectrode à  double  référence  

a)  Solu tion  de  rempl issage  de  l a  chambre  i n terne  (verte):  sol u tion  saturée  en  ch lorure  
d 'argent (AgCI ) .  

b)  Solu tion  de  rempl issage  de  l a  chambre  externe:  solu tion  à  1 0  %  de  n i trate  de  potassium  
(KNO3).  

4.8.4.5  Essai  

a)  Pour obten ir des  résu l tats  précis,  appl i quer l a  même température  à  tous  l es  échanti l lons  
et so lu tions  types  avant  d 'effectuer l es  mesures.  Mélanger l es  échanti l l ons  et  l es  solu tions  
types  pendant l a  mesure.   

b)  Préparer deux solu tions  types  avec une  concentration  d i fférente  par un  facteur de  1 0 .  I l  
convient que  l es  solu tions  types  eng lobent l a  concentration  d 'échanti l lon  attendue.  
Sélectionner l e  mode  concentration  et  la  fonction  STD  1 .  Pour sélectionner l es  ch i ffres,  
appuyer sur l a  touche  X1 0  autan t de  fo is  que  nécessaire.   

c)  D i l uer 50  m l  des  deux solu tions  types  dans  50  m l  chacune  d 'eau  désion isée.   

d )  Pendan t l e  mélange  dans  l 'ag i tateur magnétique,  immerger l es  é lectrodes  dans  la  solu tion  
type  l a  p lus  d i l uée.  Ajuster l 'écran  à  l 'a i de  des  fl èches  ou  des  touches  X1 0  pour atte indre  
l a  va leur souhai tée.  Lorsque  «Ready»  s 'affiche,  appuyer sur «En ter» .  L 'écran  passe  
au tomatiquement à  l a  fonction  STD  2 .   

e)  Reti rer l es  é lectrodes  et  l es  ri ncer dans  de  l 'eau  désion isée.  Immerger l es  é lectrodes  dans  
l a  solu tion  type  avec l a  concentration  l a  pl us  é levée.  Aj uster l 'écran  afi n  de  l i re  l a  va leur 
correcte  pour STD  2 .  Lorsque  «Ready»  s 'affiche,  appuyer sur «Enter» .  L 'écran  passe  
au tomatiquement à  l a  fonction  «Sample»  (échanti l l on) .   

f)  Ajou ter 25  m l  de  tampon  d 'aj ustement de  la  force  i on ique  tota le  dans  l 'échanti l lon  préparé  
à  l 'a ide  de  l a  procédure  pour l e  fl ux  soluble  dans  l 'eau .  Immerger les  é lectrodes  tou t en  
mélangeant.  Lorsque  «Ready»  s 'affiche,  noter l a  va leur i nd iquée.   

4.8.4.6  Evaluation   

La  valeu r i nd iquée  correspond  aux parties  par m i l l i on  (–6)  de  fluorure.  Pour obten ir l e  
pourcentage  de  poids  de  fluorure  par rapport au  pourcentage  de  contenu  non  volati le ,  u ti l i ser 
l a  formu le  su ivante:   

%  de  fl uorure  dans  matières  sol ides  =  
1 00)(mS

I
 

où  

I  correspond  à  l a  valeur i nd iquée  en  parties  par m i l l i on ;   

m   correspond  à  la  masse  de  l 'échanti l l on  de  fl ux,  exprimée  en  g ;   

S  correspond  au  pourcentage  de  matières  sol ides  (ch im iques  non  volati le)  dans  l e  flux.   

4.8.5  Information  supplémentai re  

4.8.5.1  Etalonnage et l imites  

a)  I l  convien t d 'effectuer un  nouvel  étalonnage  à  i n terval l e  de  quelques  heu res  pour 
compenser les  dérives  d 'é lectrode.   

b)  La  reproductib i l i té  est généralement obtenue  à  ±2  %  avec l 'éta lonnage  tou tes  les  heures.  
Les  fl uctuations  de  température,  l es  dérives  et  l es  bru i ts  rédu isen t l a  reproductib i l i té .   
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c)  Les  l im i tes  de  détection  son t au  m in imum  de  0 , 02  ppm  et  aucun  maximum  n 'est  connu .  
Aucune l i ste  d ' i ons  i n terféran t n 'a  encore  été  déterm inée  pour cette  méthode  à  é lectrode.   

4.8.5.2  Sécuri té  

I l  convient que  l 'opérateur soi t formé et conscient des  dangers  l iés  aux produ i ts  ch im iques  
u ti l i sés  et anal ysés.  I l  est recommandé  d 'u ti l i ser un  équ ipement de  sécuri té  adapté,  l unettes  
de  protection ,  gan ts  et  tabl ier con tre  l es  projections,  a ins i  q u 'un  système  de  ven ti l ation  
adéquat.   

Pour évi ter de  devoir effectuer des  essais  à  b lanc,  u ti l i ser l e  même l ot d 'eau  désion isée  pour 
l es  d i l u ti ons.   

4.8.6  Références  informatives  

Analyseur d ' i ons  à  cal ibration  au tomatique  – Orion  EA 920  

E lectrode  spéci fi que  au  fl uorure  – Orion  94-09-00  

E lectrode  de  référence  à  double  j onction  – Orion  90-02  

Papier fi l tre  sans  cendres  – Whatman  n °41  

Solu tion  de  fluorure  1 0–6  – Orion ,  catalogue  n °040908  

Solu tion  de  fluorure  1 , 0–6  –  Orion ,  catalogue  n °040906  

Tampon  d 'aj ustement de  l a  force  ion ique  tota le  (TI SAB)  – Orion ,  Réf.  cata logue  940909   

Solu tion  AgCI  – Orion ,  Réf.  cata logue  900002  

Solu tion  1 0  %  KNO3  – Orion ,  Réf.  catalogue  900003  

4.9  Essai  5-2C09:  Densi té  

4.9. 1  Objet  

Cet essai  spéci fi e  l a  méthode de  mesure  de  l a  densi té  d 'un  fl ux l i qu ide.  

4.9.2  Echanti l lon  d ’essai  

L'échanti l lon  d ’essai  est un  échanti l lon  du  produ i t  de  fl ux l i qu ide  l u i -même.  

4.9.3  Apparei l s  

a)  Grand  bécher en  verre  (par exemple,  une  éprouvette  graduée  de  200  m l )  pour l e  fl ux 
l i qu ide;  

b)  H ydromètre;  

c)  Thermomètre  en  verre.   

d )  Bain-marie  à  température  contrôlée  et rég lable  à  (20  ±  1 )  °C.   

4.9.4  Mode opératoi re  d 'essai  

a)  Nettoyer et  sécher un  grand  bécher ci rcu la i re  en  verre  pour l a  mesure.  

b)  Mesurer environ  1 50  m l  de  l 'échanti l lon  et l es  p lacer dans  le  bécher.   

c)  P lacer le  bécher dans  l e  bain-marie  à  (20  ±  1 )  °C.  

d )  I n trodu i re  l ' h ydromètre  et  l e  thermomètre  dans  l e  bécher.  
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e)  L i re  l a  va leur sur l a  règ le  en  haut  du  mén isque  dans  l 'h yd romètre  lorsque  l a  température  
est  stable  à  20  °C  (voi r F igure  2) .   

4.9.5  Evaluation  

Déterm iner l a  dens i té  à  parti r de  l a  mesure  sur l 'h ydromètre.  

 

Légende  

Anglais  Français  

Hydrometer Hydromètre  

Tal l  beaker Grand  bécher 

Water bath  Bain -mari e  

Thermometer Thermomètre  

Figure 2  – Equ ipement d 'essai  de  l a  densi té  ( l ecture  sur l 'hydromètre)  

4. 1 0  Essai  5-2C1 0:  Corrosion  due au  flux (méthode  du  m i roi r de  cu ivre)  

4. 1 0. 1  Objet  

Cette  méthode  d 'essai  cons iste  à  déterm iner l 'effet  de  retour du  fl ux (s ' i l  y a  l i eu )  sur l e  fi lm  
m i roi r de  cu ivre  qu i  a  été  déposé sous  vi de  sur une  l amel l e  de  verre.  

4.1 0.2  Echanti l lon  d ’essai   

Une  quan ti té  m in imale  de  1 00  m l  de  fl ux l i qu ide,  un  récipient  représentati f de  la  pâte  à  braser,  
du  fl ux de  pâte  à  braser refondu ,  du  flux de  préforme de  soudure  extrai t ou  d 'un  fi l  d 'apport  
fourré.  

4.1 0.3  Apparei ls  et  réacti fs  

a)  0, 5  l  de  fl ux de  colophane type  de  contrôle,  cl asse  A,  type  I I ,  catégorie  WW de  LLL-R-626;  

b)  0 , 5  l  d 'a lcool  i sopropyl i que  de  réacti f pur (pureté  de  99  %);  

c)  Système de  dépôt sous  vide  ou  le  moyen  de  fourn i r des  panneaux d 'essai  en  verre  
comportant un  revêtement m iroi r en  cu ivre  comme décri t en  4. 1 0. 4. 1  c)  ci -après;  

d )  0 , 5  l  d 'une  solu tion  d 'acide  acéti que  éthylène  d iam ine  tétra  (EDTA,  Ethylene  d iam ine  tetra  
acetic acid )  de  qual i té  réacti f à  0 , 5  %;  
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e)  0 , 5  l  d 'éthanol  ou  de  méthanol  de  qual i té  réacti f.  

f)  F l acon  pharmaceutique  de  1 00  m l  avec p ipette .  

g )  Chambre  en  atmosphère  hum ide  permettan t  d 'obten i r une  température  de  (23  ±  2 )  °C  et 
une  hum id i té  re lative  de  (50  ±  5)  % .  

h )  Lamel les  de  verre;  

i )  Sonde  d 'hum id i té  relative  ayant  une  précis ion  supérieure  ou  égale  à  ±2  %  pour survei l l er 
en  con tinu  l 'envi ronnement d 'essai .  I l  convien t d 'éta lonner périod iquement l a  sonde.  

4.1 0.4  Mode opératoi re  

4. 1 0.4. 1  Préparation  

a)  Préparation  du  fl ux type  de  contrôle :  d issoudre  35  g  de  colophane  dans  1 00  m l  d 'a lcool  
i sopropyl ique  de  réacti f pur à  99  %  et  mélanger vi goureusement.  

b)  Préparation  de  l a  chambre,  température/hum id i té :  l orsqu 'on  u ti l i se  des  solu tions  acides  ou  
sa l i nes,  l 'envi ronnement doi t  être  su rvei l lé  pendant 48  h  au  m in imum  avant d 'exposer l es  
panneaux d 'essai  de  m i roi r de  cu ivre,  afi n  de  garan ti r l a  conform ité  avec l es  exigences  
d 'hum id i té  re lati ve  de  (50  ±  5)  %.  

c)  Préparation  des  panneaux d 'essai  de  m iroi r de  cu ivre:  appl i quer par dépôt sous  vide  un  
fi lm  de  cu ivre  métal l i que  sur une  surface  de  feu i l l e  de  verre  p late  ou  de  verre  propre  et  
pol i .  Appl i quer une  épaisseur un i forme d 'envi ron  50  nm  et  véri fier que  le  m iroi r fi n i  permet 
une  transm ission  de  (1 0  ±  5)  %  de  l a  l um ière  i ncidente  normale  d 'une  l ongueur d 'onde  
nom inale  de  500  nm .  Ceci  peut être  déterm iné  en  u ti l i sant un  spectrophotomètre  
photoélectri que  approprié.  Les  m iroi rs  de  cu ivre  d ispon ib les  dans  l e  commerce 
satisfaisan t aux spéci fications  ci -dessus  son t acceptables.   

Empêcher l 'oxydation  du  m i roi r de  cu ivre  en  le  rangeant dans  un  récipient fermé ayant été  
purgé  avec de  l 'azote.  J uste  avan t l 'essai ,  p l onger le  m i roi r de  cu ivre  dans  une  solu tion  à  
5  g /l  d 'EDTA pour é l im iner l 'oxyde  de  cu ivre.  Les  m i roi rs  s tockés  dans  un  environnement 
non  oxydant  ne  nécess i tent  pas  de  nettoyage  avec l a  so lu tion  d 'EDTA avant l 'essai .  
L'étape  de  nettoyage  doi t  ê tre  u ti l i sée  s i  l es  résu l tats  d 'essai  sont  contrad ictoi res.  Rincer 
abondamment à  l 'eau  courante,  p l onger dans  de  l 'éthanol  ou  du  méthanol  propre  et 
sécher à  l 'a i r non  gras  et  propre.  Exam iner soigneusement l e  m iroi r avant l 'essai .  I l  ne  doi t 
pas  y avoir d 'oxyde.  

4. 1 0.4.2  Essai  

a)  D isposer le  panneau  d 'essai  de  m i roi r de  cu ivre  sur l a  surface  p late,  côté  m iroi r vers  l e  
hau t et l e  protéger en  permanence de  la  poussière  et des  sa l issures.  Déposer une  goutte  
de  fl ux  d 'essai  ou  d 'extrai t  à  soumettre  à  essai  (approximativement 0 , 05  m l )  sur chaque  
panneau  d 'essai  de  m i roi r de  cu ivre.  Ne  pas  toucher l e  panneau  d 'essai  avec le  compte-
gou ttes.  La  pâte  à  braser doi t  être  appl iquée  d i rectement sur l e  m iroi r de  cu ivre  sans  
l 'endommager;  l a  quan ti té  de  pâte  à  braser doi t  fa i re  approximativement 0, 5  mm  
d 'épaisseur et 8  mm  de  d iamètre.  ( I l  a  été  déterm iné  que  des  variations  s i gn i ficati ves  par 
rapport à  cette  quanti té  ont peu  d 'effet pour l a  p lupart des  matériaux) .  

b)  Déposer en  même temps  une  gou tte  du  fl ux normal  de  con trôle  à  côté  du  fl ux  d 'essai .  
Empêcher l es  gou ttes  de  se  toucher.  

c)  P lacer l es  panneaux d 'essai  en  pos i tion  horizon tale  dans  l 'étuve  dépourvue  de  poussière  
à  (23  ±  2 )  °C  et avec une  hum id i té  re lati ve  de  (50  ±  5)  %  pendant  (24  ±  0 , 5)  h .  

d )  A la  fin  de  cette  période  de  24  h ,  reti rer l es  panneaux d 'essai  et  reti rer l e  fl ux  d 'essai  et 
l es  fl ux de  contrôle  types  en  immergeant l es  panneaux dans  de  l 'a lcool  i sopropyl i que  
propre.  

4. 1 0.5  Evaluation  

a)  Exam iner soigneusement chaque panneau  d 'essai  pour détecter une  possible  perte  de  
cu ivre  ou  décoloration .  

b)  S ' i l  existe  un  quelconque  retrai t  complet  du  fi lm  de  cu i vre  m is  en  évidence  par 
l 'observation  en  arrière-plan  à  travers  l e  verre,  l e  fl ux d 'essai  a  échoué  pour l a  catégorie  L.  
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S i  l e  cu ivre  est  reti ré  un iquement au tour du  périmètre  de  l a  gou tte,  le  fl ux est  considéré  
comme de  catégorie  M .  S i  l e  cu ivre  est  en tièrement reti ré ,  l e  fl ux  est cons idéré  de  
catégorie  H  (voir l a  F igure  3).  

c)  S i  l e  fl ux  de  con trôle  échoue,  répéter l a  tota l i té  de  l 'essai  en  u ti l i sant  de  nouveaux 
panneaux d 'essai  de  m i roi r de  cu ivre.  

d )  La  décoloration  du  fi lm  de  cu ivre  due  à  une  réaction  superficie l l e  ou  seu lement à  une  
réduction  partie l l e  de  l 'épaisseur du  fi lm  de  cu ivre  n 'est pas  considérée  comme une  
défai l l ance.  

e)  Un  certain  nombre  de  produ i ts  ch im iques  peuvent causer l a  défa i l l ance  des  m iroi rs  de  
cu ivre:  les  halogénures  l i bres,  les  acides  organ iques  et  non  organ iques  forts  et  l es  am ines  
l ibres.  

 

Légende  

Anglais  Français  

No breakth rough  Aucune  percée  

Less  than  50  %  breakthrough  Percée  i n férieu re  à  50  %  

Greater than  50  %  breakthrough  Percée  supérieu re  à  50  %  

Figure  3  – Classification  des  types  de  flux par essai  au  mi roir de  cu ivre  

4. 1 0.6  Information  supplémentai re  

Sécuri té :  Observer toutes  l es  précau tions  nécessai res  sti pu lées  dans  l es  fiches  de  données  
de  sécuri té  (FDS)  pour les  produ i ts  ch im iques  concernés  par l a  présente  méthode  d 'essai .  

4. 1 0.7  Documents  de  référence  

ASTM  E1 04:  Main tain ing  Constant Relati ve  Hum id i ty by means  of Aqueous  Solu tions  

LLL-R-626:  Rosin ,  Gum ,  Rosin  Wood  and  Rosin  Tal l  O i l  

Sources  des  m i roi rs  de  cu ivre  préparés:  

Evaporated  Meta l  F i lms,  I nc. ,  239  Cherry Street,  I thaca,  NY 1 4850;  607-272-3320  

H .  L.  C laus ing  Co. ,  8038  N .  Monticel l o  Ave. ,  Skokie,  I L,  847-676-0330.  

IEC 

Copyright International  Electrotechnical  Commission  



I EC 61 1 89-5-2 : 201 5  © I EC 201 5  – 73  – 

5 X:  Méthodes  d 'essai  d iverses  

5.1  Essai  5-2X01 :  Activi té  du  flux l iqu ide,  méthode  de  l a  balance de  moui l l age  

5. 1 . 1  Objet  

Cet essai  prescri t  l a  méthode d 'essai  recommandée  d 'évaluation  de  l 'activi té  des  fl ux l i qu ides  
à  l 'a ide  d 'une  balance  de  mou i l l age.   

5. 1 .2  Echanti l lon  d ’essai   

L’échan ti l l on  d ’essai  do i t  être  un  échanti l l on  en  cu ivre  conforme à  toutes  l es  spéci fications  de  
l ' i ndustrie  acceptables.  Sa  largeur doi t  ê tre  de  (6, 0  ±  0 , 25)  mm .  I l  convient que  sa  l ongueur 
soi t  de  (25, 0  ±  1 )  mm  ou  adaptée  aux apparei ls  d 'essai .  Son  épaisseur doi t  être  de  
(0, 5  ±  0 , 05)  mm.   

5.1 .3  Apparei ls  et  réacti fs  

Les  apparei ls  doiven t être  composés  des  é lémen ts  su ivan ts:  

a)  un  d ispos i ti f de  mesure  de  l a  force  de  mén isque  (ba lance  de  mou i l lage  )  qu i  i ncl u t un  
creuset de  méta l  d 'apport à  température  con trôlée  con tenant de  l a  brasure  maintenue  à  
(245  ±  3)  °C pour les  al l iages  Sn60/Pb40  ou  Sn63/Pb37,  ou  à  (255  ±  3)  °C pour l es  
a l l i ages  Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  ou  à  35  ±  3  °C de  p lus  que  l a  température  du  l i qu idus  pour tous  
l es  au tres  a l l i ages  de  soudure  se lon  l 'accord  passé  entre  l 'u ti l i sateur et  le  fourn isseur;  

b)  un  enreg istreur à  bande  de  papier,  u n  enreg istreur de  données  ou  un  ord inateur capable  
d 'enreg istrer l a  force  en  fonction  de  l a  durée,  avec une  vi tesse  m in imale  d 'enreg istrement 
de  1 0  mm/s;   

c)  un  d ispos i ti f d ' immersion  mécan ique  (voir F igure  4)  doi t  être  u ti l i sé.  Ce  d ispos i ti f doi t  
assurer une  vi tesse  d ' immersion  et d 'émersion  de  (20-25)  mm/s  à  une  profondeur de  (6 , 0  
±  0 , 1 )  mm  et  un  temps  de  main tien  de  (5, 0  ±  0 , 5)  s .   

5. 1 .4  Mode opératoi re  

5. 1 .4.1  Préparation   

a)  I l  convien t de  nettoyer (dégraisser)  l ’échan ti l lon  d ’essai  par immersion  dans  un  solvant  
adapté,  pu is  de  l e  nettoyer en  l e  trempant dans  un  bain  de  (1 0  ±  1 )  %  d 'acide  fl uoborique.  

b)  L'échanti l lon  doi t  a l ors  être  nettoyé  à  l 'eau ,  pu is  séché.   

5.1 .4.2  Essai   

a)  Après  mon tage  de  l 'éprouvette  sur un  support  adapté,  i l  convien t  de  plonger l 'échanti l l on  
d ’essai  à  au  moins  1 0  mm  de  profondeur dans  l e  fl ux  l i qu ide  à  température  ambiante.   

b)  L'excéden t de  fl ux  doi t  être  imméd iatement évacué  en  p laçant  l ’échanti l l on  d ’essai  
vertica lement sur un  papier à  fi l trer propre  pendant 1  s  à  5  s .   

c)  Après  le  séchage  partie l ,  i l  convien t de  mon ter l ’échanti l l on  d ’essai  dans  l 'apparei l  d 'essai .   

d )  La  surface  de  la  brasure  fondue  doi t être  reti rée  j uste  avan t l ' immersion  de  l 'échanti l lon  
d ’essai  dans  la  brasure.   

e)  L'échanti l lon  d ’essai ,  p l acé  sur l e  support,  do i t  être  main tenu  pendant envi ron  (1 0  ±  1 )  s ,  à  
3  mm  au-dessus  du  creuset de  métal  d 'apport.  L'essai  doi t commencer et l 'échanti l l on  
d ’essai  être  p longé  une  seu le  fo is  seu lement à  une  vi tesse  d ' immersion  et d 'émersion  de  
(20-25)  mm/s,  à  une  profondeur de  (5, 0  ±  0 , 1 )  mm  et un  temps  de  main tien  de  
(5, 0  ±  0 , 5)  s .   

f)  Lors  de  l 'essai ,  l a  courbe  de  mou i l l age  doi t  être  enreg istrée  sur un  apparei l  adapté,  pour 
être  u ti l i sée  dans  l e  cadre  de  l 'évaluation .   
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5. 1 .5  Evaluation  

Uti l iser l a  courbe  de  l a  balance  de  mou i l lage  enreg istrée  lors  de  l 'essai  pour déterm iner l es  
paramètres  d 'acti vi té  du  fl ux su ivants :  

a)  Un  temps  de  mou i l l age  (Tw)  correspondant à  la  courbe  de  mou i l l age  pour croiser l 'axe  
zéro  corrigé  après  l e  début de  l 'essai  (F igure  5).   

b)  Une  force  de  mou i l l age  maximale  Fmax,  pré levée  après  correction  de  la  fl ottabi l i té.   

5. 1 .6  Information  supplémentai re  

5. 1 .6.1  Général i tés  

Cette  méthode  d 'essai  peu t être  u ti l e  pour requal i fier l es  matériaux ayant  dépassé  la  durée  de  
stockage  recommandée.  En  outre,  la  méthode  peu t permettre  d 'évaluer l e  pouvoi r fondant  
avan t l a  fabrication  d 'appl ications  cri ti ques.   

5.1 .6.2  Sécuri té  

Observer tou tes  l es  précau tions  appropriées  i nd iquées  dans  les  fiches  de  données  de  
sécuri té  (FDS)  concernant  l es  produ i ts  ch im iques  u ti l i sés  dans  la  présente  méthode  d 'essai .   

5.1 .6.3  Correction  de  l a  flottabi l i té  

Pour permettre  à  la  balance  de  mou i l l age d 'obten i r des  va leurs  de  force  pouvant être  l iées  
l 'une  à  l 'au tre,  i l  est nécessai re  de  corriger l a  variabi l i té  des  ta i l les  d 'échanti l l ons  d ’essai ,  en  
particu l i er l a  l argeur et l 'épaisseur.  Pour ce  fa i re,  i l  su ffi t  de  corriger l e  volume d 'échan ti l l on  
immergé  dans  la  brasure.  La  formu le  su ivante  peut être  u ti l i sée  pour calcu ler la  correction  de  
l a  force  de  flottabi l i té :  

Pb  =  ρ  gV 

où  

ρ   est  l a  densi té  de  l a  brasure  à  l a  température  d ’essai ;  

NOTE  Par exemple,  8 , 40  g /cm 3  pour l 'a l l i age  Sn63/Pb37,  7 , 4  g /cm 3  pour l 'a l l i age  Sn -3, 0Ag -0, 5Cu .  

g   est l 'accélération  de  l a  gravi té  de  l a  terre  (9 , 81  ×  1 03  mm  s–2  ) ;  

V correspond  au  volume d 'échanti l lon  immergé  (cm3) .   

S i  l a  force  de  flottabi l i té  est  ca lcu lée,  i l  convien t  de  l 'u ti l i ser pour corriger l 'axe  zéro.  Cette  
correction  est  nécessai re  à  l 'obtention  de  l a  mesure  correcte  des  temps  et forces  de  
mou i l lage.  Toutes  l es  mesures  des  temps  et forces  de  mou i l l age  doivent être  réal isées  à  
parti r de  l 'axe  zéro  corrigé.  Dans  l e  cas  d 'une  courbe  montante,  le  nouvel  axe  zéro  corrigé  
sera  sous  le  zéro  de  l ' instrument (voir l es  F igures  4  et 5).  
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Légende  

Anglais  Français  

Relati ve  motion  Mouvement  re l ati f 

LVDT (transducer)  Capteur LVDT (transducteur)  

Clamp  P ince  

Copper coupon  Echanti l l on  de  cu ivre  

Solder bath  Bain  de  soudure  

Heater Réchauffeu r 

S ignal  cond i ti oner Boîti er é l ectron ique  

Chart  recorder Enreg istreur su r papier 

Control s  Commandes  

Figure 4 – Balance  de  moui l lage  
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Légende  

Anglais  Français  

I nstrument  zero  Zéro  i nstrument  

Corrected  zero  Zéro  corri gé  

Time Temps 

Figure 5  – Courbe  de  la  balance  de  moui l lage  

5. 1 .6.4  Considérations  générales  

Ce paragraphe n 'est donné  qu 'à  ti tre  d ' i n formation .  La  force  vertica le  mesurée  par l a  ba lance  
de  mou i l l age  est  composée  de  deux forces:  la  force  de  fl ottabi l i té,  et  l a  force  de  mou i l lage 
provoquée  par l 'ang le  de  contact  passant d 'un  état  i n i tia l  de  non -mou i l l age  à  un  état  de  
mou i l lage.  La  force  de  fl ottabi l i té  peu t être  prise  en  compte  l ors  de  l 'essai .  E l l e  est  égale  au  
poids  de  l a  brasure  déplacée l orsque  l 'échan ti l l on  d ’essai  est  p l ongé  dans  la  brasure.  La  
seu le  force  qu i  change  est l a  force  de  mou i l l age,  provoquée  par le  changement de  l 'ang le  de  
con tact,  comme l es  brasures  de  l 'échanti l lon  d ’essai .  

La  l i gne  zéro  corrigée  (fl ottabi l i té)  est  l a  force  produ i te  l orsque  l 'ang le  de  contact est  de  90°  
ou  que  la  surface  du  bain  revien t  à  l ' hori zon tale ,  ayan t été  i n i ti a lement a l térée  par 
l 'échanti l l on  immergé.  La  courbe  de  l a  ba lance  de  mou i l lage  est  cen trée  sur l a  l i gne  zéro  
corrigée  (flottabi l i té),  étant donné  que  l 'ang le  de  con tact  θ  est  l e  seu l  paramètre  qu i  change  
au  cours  de  l ’ essai .  

F=  γ  p  cos  θ  –  g  ρv 

où  

F est l a  force  mesurée  en  m icronewtons;  

γ   est  l a  tension  en  surface  du  brasage  fondu  (400  µN  mm–1 ) ;  

p   est le  périmètre  de  l 'échanti l lon  en  mm ;  

θ   est  l 'ang le  de  con tact,  

g  est l 'accélération  de  l a  gravi té  de  l a  terre  (9 , 81  ×  1 03  mm  s–2) ;  
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ρ   est  l a  densi té  du  brasage  (8  000  µg  mm–3) ;  

v   est  l e  volume immergé  en  mm3;  

gpv   est  la  fl ottabi l i té.  C'est l a  va leur de  F quand  θ  est  égal  à  90° .  

La  l i gne  zéro  corrigée  (fl ottabi l i té)  est  un  point  de  référence  fixe  à  parti r d uquel  i l  convient de  
mesurer l a  force.  I l  convien t d 'u ti l i ser cette  l i gne  comme poin t de  référence  pour toutes  l es  
mesures  de  durée.  Tou te  mod i fication  des  d imensions  de  l 'échanti l l on  d ’essai  mod i fie  l e  
vo lume immergé  et  donc la  fl ottabi l i té ,  ce  qu i  mod i fie  l a  pos i ti on  de  l a  l i gne  zéro  corrigée.  
Cependan t,  l a  courbe  de  mou i l l age  reste  cen trée  sur cette  l igne.  De  même,  tou t changement 
de  l a  profondeur d ' immers ion  mod i fie  également l e  volume immergé,  ayan t l es  mêmes 
conséquences  sur l a  flottabi l i té .  B ien  que  l 'u ti l i sation  de  la  l igne  zéro  corrigée  annu le  l es  
peti tes  variations  du  volume immergé  de  l 'échan ti l l on  d ’essai  et  l a  profondeur d ' immersion ,  
l es  mod i fications  importan tes  on t un  impact sur l e  coefficient de  transfert  de  chaleur dans  
l 'échanti l l on  d ’essai ,  ce  qu i  affecte  Tw,  l a  du rée  de  recroisement de  l a  l igne  zéro  corrigée  
(flottabi l i té)  et l a  durée  nécessaire  pour atte indre  Fmax.  

5.2  Essai  5-2X02:  Essai  de  propagation ,  flux de  brasure  l iqu ide  ou  extrai t,  pâte  à  
braser et  fi ls  d 'apport  ou  préformes  extrai tes  

5.2. 1  Objet  

Cette  méthode  d 'essai  donne  une  ind ication  de  l 'acti vi té  des  flux de  brasage à  la  vague,  des  
flux de  méta l  d 'apport à  âme de  résine  et  de  la  pâte  à  braser.  E l l e  propose deux méthodes:  

La  méthode A permet de  mesurer l a  surface  de  propagation  de  l a  brasure.  

La  méthode B  permet de  mesurer l e  quotien t de  propagation  de  l a  brasure.  

5.2.2  Méthode A 

5.2.2 .1  Echanti l lon  d ’essai  

a)  Pour l e  flux l i qu ide  ou  l e  fl ux  de  brasure  extrai t,  au  moins  1 0  m l  p lacés  dans  un  récipien t 
en  verre  propre;  

b)  Pour le  fl ux en  pâte  et  le  flux de  pâte  de  brasage,  1 0  m l  de  matériau  d i lué  (35  %) ;  

c)  Pour l a  préforme et l e  fi l  fourré,  1 0  m l  de  matériau  extrai t.  

5.2.2 .2  Apparei ls  et  réacti fs  

a)  Cinq  mesures  de  l a i ton  70/30  de  0, 25  mm  d 'épaisseur et  d 'environ  40  mm  ×  75  mm;  

b)  Laine  d 'acier très  fi ne  dégraissée  (par exemple,  #00) ;  

c)  F i l  de  soudure  en  a l l i age  Sn63Pb37A ou  Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  ou  tou t au tre  fi l  d e  soudure  
a l l i é  se lon  l 'accord  en tre  l 'u ti l i sateur et l e  fou rn isseur,  conformément à  l ’ I EC  61 1 90-1 -3,  
avec un  d iamètre  de  1 , 5  mm .   

d )  Creuset  de  métal  d 'apport d 'au  moins  25  mm  de  profondeur con tenant  au  moins  2  kg  de  
brasure.  

5.2.2 .3  Préparation  de  l 'éprouvette  

a)  Nettoyer cinq  échanti l lons  en  l a i ton  avec la  l a i ne  d 'acier.  

b)  Aplan i r l 'échanti l l on  en  l a i ton  en  p l ian t l es  côtés  opposés  de  l 'échanti l l on .  I l  convient que  
l es  deux p l i u res  soient  paral l è les  à  l a  courbe  de  l a  bobine  métal l ique  qu i  a  produ i t  l e  l a i ton  
afi n  de  renforcer et  d 'aplan ir l 'échanti l lon  d ’essai .  

c)  Couper 30  mm  de  fi l  de  soudure  sol i de.  

d )  Envelopper l a  l ongueur coupée  de  brasure  autour d 'un  mandrin  de  3  mm .  

e)  Couper la  bobine  en  anneaux i nd ividuels  pour créer une  préforme de  l a  brasure.  
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5.2.2 .4  Essai  

a)  Main ten ir l e  ba in  de  soudure  à  (260  ±  3)  °C pour l es  a l l i ages  Sn60Pb40,  ou  à  (255  ±  3 )  °C 
pour l es  a l l iages  Sn96, 5Ag3Cu0,5,  ou  à  (35  ±  3)  oC de  p lus  que  l a  température  du  l i qu idus  
ou  pour tous  les  au tres  a l l iages  convenus  entre  l 'u ti l i sateur et  l e  fourn isseur.  

b)  P lacer le  brasage  préformé au  cen tre  de  l 'échanti l lon  d ’essai .  

c)  P lacer une  gou tte  de  (0 , 05  m l )  de  fl ux  au  centre  de  l a  préforme de  l 'échan ti l lon  d ’essai .  

d )  P lacer soigneusement l 'échanti l l on  à  l a  surface  du  bain  de  soudure  pendant 1 5  s .  

e)  Reti rer l 'échanti l l on  en  pos i tion  horizon tale  et  l e  p lacer sur une  surface  p lane  permettant 
au  brasage  col l é  de  se  sol i d i fier sans  gêne.  

f)  Reti rer tous  l es  rés idus  de  flux avec un  solvan t adapté.  

5.2.2 .5  Evaluation  

Mesurer l a  surface  de  propagation  de  l a  brasure  en  l a  comparant à  des  cercles  
(préalablement tracés)  de  surface  analogue  à  cel les  répertoriées  dans  l e  Tableau  5.  La  
s i gn i fication  de  l a  propagation  des  cinq  échanti l l ons  d 'essai  doi t être  reportée.  

Le  Tableau  5  est  présen té  pour faci l i ter l a  défin i tion  des  surfaces  en  mm 2 .  

Tableau  5  – Surfaces  de  propagation  habi tuel les  défin ies  en  mm2  

Diamètre  
mm 

Surface  
mm 2  

1 0 , 00  78, 54  

1 0, 70  90, 00  

1 1 , 28  1 00, 00  

5.2.3  Méthode B  

5.2.3. 1  Echanti l lon  d ’essai  

a)  Le  flux peut proven i r de  p lus ieurs  produ i ts.  I l  peu t s 'ag ir de  pâte  à  braser,  de  fi l  d 'apport 
fourré  pour brasage  tendre  ou  de  fl ux l i qu ide;  

b)  Pour les  fl ux sol ides,  a lcool  i sopropyl i que  25  %  de  masse  ou  au tre  solvant  approprié;  

c)  F i l  de  soudure  de  Sn63Pb37  ou  Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  ou  tout au tre  fi l  d e  soudure  a l l i é  se lon  
l 'accord  entre  l ' u ti l i sateur et  l e  fourn isseur,  conformément à  l ’ I EC  61 1 90-1 -3,  devant être  
enrou lé  au tour d 'une  bague  de  3 , 3  mm  de  d iamètre.  

5.2.3.2  Apparei l s  et  réacti fs  

a)  Bain  de  soudure:  Un  bain  de  soudure  d 'une  profondeur de  30  mm  au  moins,  de  1 00  mm  ×  
1 50  mm   au  moins  de  largeur et de  longueur,  fourn i  avec un  régu lateur therm ique  a l l ant  
j usqu 'à  (50  ±  2 )  °C  au-dessus  de  l a  température  du  l i qu idus  du  brasage  soum is  à  l 'essai .  

b)  Séchoir:  u n  four à  a i r pu lsé  équ ipé  d 'un  régu lateu r therm ique  a l lan t j usqu 'à  (1 50  ±  3)  °C  et 
capable  de  mainten ir l a  température.  

c)  Tenon  d 'un  au tre  ou ti l  adapté  permettan t de  reti rer l 'éprouvette  du  bain  de  soudure.  

d )  Laveur:  apparei l  permettan t  d 'é l im iner a isément l a  pel l icu le  de  brasure  oxydée  dans  l e  
ba in .  

e)  Spatu le.  

f)  Masque  métal l i que:  épaisseur de  2 , 5  mm  avec un  ori fice  de  6  mm  de  d iamètre.  

g )  M icromètre:  précis ion  de  mesure  au  0, 001  mm  près.  

h )  M icro-seringue  ou  m icro-pipette:  précis ion  de  mesure  au  0 , 05  m l  près.   

i )  D isposi ti f expérimental  général :  D ispos i ti f en  verre.   

j )  Papier abrasi f (étanche) .   
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k)  Alcool :  éthanol  (réacti f pur).  

l )  Alcool  i sopropyl i que  ( réacti f pur).  

m )  Solvant de  l avage:  Solvant  permettant d 'é l im iner l e  rés idu  de  fl ux après  brasage.  

n )  P laque  de  cu ivre:  P laque  de  50  mm  ×  50  mm  ×  0 , 5  mm  de  cu ivre  d iphosphate  (pour évi ter 
l 'oxydation  de  surface).  

o)  Brasure:  Sn63Pb37,  ou  Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  ou  tou t au tre  a l l i age  de  brasure  convenu  entre  
l 'u ti l i sateur et  l e  fourn isseur,  spéci fi é  comme éprouvette  de  référence  dans   
l ’ I EC 61 1 90-1 -3.  

5.2.3.3  Préparation  de  l 'éprouvette  

5.2.3.3.1  Mode opératoi re  d 'essai  

a)  Préparation  d 'une  p laque  de  cu ivre  oxydée:  La  su rface  doi t  ê tre  nettoyée  avec de  l 'a lcool .  
Un  côté  de  l a  p laque  doi t  être  pol i  à  l 'a i de  de  papier abras i f,  nettoyé  à  l 'a lcool  et  séché  
soigneusement à  température  ambiante.  P lacer l a  p laque  dans  un  sécheur à  (1 50  ±  3)  °C  
pendant 1  h ,  pu is  l 'oxyder.  I l  est possib le  de  p l ier l es  quatre  coins  de  l a  p laque  pour 
faci l i ter l 'u ti l i sation  d 'un  tenon .  

b)  Echanti l l on  d ’essai  de  brasage pour l e  fl ux  l iqu ide,  l e  fl ux sol i de  et  l e  fl ux en  pâte.  
L'éprouvette  doi t  se  présen ter sous  l a  forme d 'une  barre  de  3, 2  mm  de  d iamètre  au tour de  
l aquel l e  est enrou lé  le  fi l  de  soudure  de  Sn63Pb37,  ou  Sn96,5Ag3Cu0, 5,  ou  tou t au tre  
a l l i age  de  brasure  de  1 , 6  mm  de  d iamètre  comme convenu  entre  l 'u ti l i sateur et l e  
fourn isseur.   

c)  F i l  d 'apport fourré  pour brasage tendre  de  rés ine/colophane  et  pâte  à  braser.  Le  produ i t  
l u i -même doi t être  u ti l i sé.  

5.2.3.3.2  Préparation  de  l 'éprouvette   

a)  F i l  d 'apport fourré  pour brasage tendre  de  rés ine/colophane:  Après  avoi r nettoyé  l a  
surface  avec de  l 'acétone,  ri ncer à  l 'eau  désion isée  pu is  à  l 'a lcool  i sopropyl ique,  mesurer 
et couper (0 , 30  ±  0 , 03)  g  d 'échanti l l on ,  l 'ag i ter,  pu is  l e  p lacer au  cen tre  de  l a  pl aque  de  
cu ivre.  Cinq  éprouvettes  doivent être  préparées.  

b)  F l ux l i qu ide:  Mesurer (0 , 05  ±  0 , 005)  m l  d 'éprouvette  à  l ' a ide  d 'une  m icro-seringue  ou  
d 'une  m icropipette ,  l a  p l acer au  cen tre  de  l a  pl aque  de  cu ivre,  pu is  p lacer une  éprouvette  
de  brasage sur l e  fl ux.  I l  s 'ag i t  de  l 'éprouvette  d 'essai .  C inq  éprouvettes  de  ce  type  
doivent être  préparées.   

c)  F l ux en  pâte:  P lacer (0, 025  ±  0 , 003)  g  d 'éprouvette  au  cen tre  de  l a  p laque  de  cu ivre,  pu is  
l a  recouvri r de  l 'éprouvette  de  brasage.  C inq  éprouvettes  doiven t être  préparées.  

d )  F l ux sol i de:  Ajuster l a  solu tion  d 'essai  à  25  %  en  masse  avec de  l 'a lcool  i sopropyl i que  ou  
un  solvan t adapté,  mesurer et prélever (0, 05  ±  0 , 005)  m l  à  l 'a i de  d 'une  m icro-seringue  ou  
d 'une  m icropipette,  pu is  pl acer l 'ensemble  au  cen tre  de  la  p laque  de  cu ivre.  Recouvri r 
avec l 'éprouvette  de  brasage.  Cinq  éprouvettes  doiven t être  préparées.   

e)  Pâte  à  braser:  Après  avoir remué l a  pâte  à  braser,  main tenue  à  température  ambian te,  à  
l 'a ide  d 'une  spatu le,  appl i quer un  masque  méta l l i que  sur l a  p l aque  de  cu ivre.  Cinq  
éprouvettes  doiven t être  préparées.  

5.2.3.4  Essai  

a)  L'éprouvette  doi t  être  chauffée  pendant  qu 'el l e  fl otte  sur un  bain  de  soudure  à  (233  ±  3)°C 
pour Sn63Pb37,  ou  à  (255  ±  3)°  C  pour Sn96,5Ag3Cu0,5,  ou  à  (35  ±  3)  °C  de  p lus  que  l a  
température  du  l iqu idus  pour tout au tre  a l l iage  de  brasure  convenu  entre  l 'u ti l i sateur et  l e  
fourn isseur,  pu is  main ten ir cette  température  pendan t 30  s  après  l a  fus ion .  

b)  Reti rer l 'éprouvette  du  bain ,  pu is  l a  refroid i r.   

c)  Reti rer le  rés idu  de  flux avec un  solvant  adapté.  
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5.2.3.5  Evaluation  

La  hauteur de  la  soudure  propagée  fondue  doi t  être  mesurée  à  l 'a ide  d 'un  m icromètre  ou  d 'un  
au tre  apparei l  adapté.  Le  quotien t de  propagati on  doi t  être  calcu lé  à  parti r de  cette  hau teur,  à  
l 'a ide  de  l a  formu le  ci -dessous.  

Ce  mode  opératoire  doi t être  répété  su r cinq  des  éprouvettes  et une  valeu r moyenne doi t être  
obtenue,  ce  qu i  donne  l e  quotien t de  propagation  du  fl ux représentant  le  brasage  soum is  à  
essai .  

SR  =  1 00  ×  (D  –  H) /D  

où  

SR   correspond  au  quotien t de  propagation  (%);  

H  correspond  à  l a  hauteur de  la  soudure  propagée (mm);  

D   correspond  au  d iamètre  de  la  brasure  (mm),  l orsqu 'el l e  est supposée  sphérique  (mm)  (D  =  
1 , 24  V1 /3) ;  

V  correspond  à  l a  masse/densi té  de  la  brasure  soum ise  à  l 'essai .  

A noter que  dans  l e  cas  du  fi l  d 'apport fourré  pour brasage  tendre  de  rés ine  et de  l a  pâte  à  
braser,  l a  masse  du  brasage  u ti l i sé  pour l 'essai  do i t être  cel l e  de  l 'échanti l l on  moins  l e  fl ux  
con tenu .  

5.2.4  In formation  supplémentai re  

Sécuri té:  Observer tou tes  l es  précautions  appropriées  i nd iquées  dans  l es  fiches  de  données  
de  sécuri té  (FDS)  concernant  l es  produ i ts  ch im iques  u ti l i sés  dans  l a  présente  méthode  
d 'essai .  

P laque  en  la i ton  ASTM  B-36,  feu i l l e,  bande  et  barre  l am inée  (conformément à  l 'ASTM-B-36  
C2600  HO2;  voi r b ib l iograph ie).  

5.3  Essai  5-2X03:  Résidus  de  flux – Adhérence  après  séchage  

5.3. 1  Objet  

Cette  méthode  d 'essai  spéci fie  une  méthode qual i tati ve  d 'évaluation  de  l 'adhérence  des  
rés idus  de  fl ux de  brasage  tendre.  La  méthode est appl icable  aux fl ux de  type  L  et  M ,  comme 
l e  montre  l ' I EC 61 1 90-1 -1 .  E l l e  est  particu l ièrement appropriée  aux appl ications  dans  
l esquel l es  l es  rés idus  de  fl ux sont l a issés  en  p lace  sur l es  apparei l s  é l ectron iques  et  
é lectriques  brasés.   

5.3.2  Echanti l lon  d ’essai  

Une  éprouvette  d 'au  moins  0 , 035  g  est  nécessaire  par essai  pour l e  fl ux  sous  forme  sol i de  ou  
pâteuse.  Pour l es  fl ux l iqu ides,  un  volume suffisant  pour conten i r au  moins  0, 035  g  de  matière  
non  volati l e  est nécessai re  par essai .  Pour le  fi l  d 'apport  fourré  pour brasage  tendre,  au  moins  
1  g  est nécessai re  par essai .  Quant à  l a  pâte  à  braser,  au  moins  0 , 5  g  est nécessaire  par 
essai .   

5.3.3  Apparei l s  et  réacti fs   

a)  Au  cours  de  l 'essai ,  u ti l i ser un iquement des  réacti fs  de  qual i té  anal ytique  reconnue  et 
un iquement de  l 'eau  d isti l l ée  ou  dés ion isée.   

b)  Solu tion  de  nettoyage  acide:  Aj outer avec précau tion ,  tou t  en  remuant,  75  m l  d 'acide  
su l furique (dens i té  1 , 84  g /m l )  à  21 0  m l  d 'eau ,  pu is  mélanger.  Refroid i r,  a j outer 1 5  m l  
d 'acide  n i tri que  (dens i té  1 , 42  g /m l )  et mélanger soigneusement l a  so lu tion .   

c)  Solvant dégraissant  (alcool  i sopropyl ique,  acétone  ou  éther de  pétrole,  par exemple) .   

d )  Cra ie  en  poudre.   
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e)  Feu i l l e  de  cu ivre  de  0 , 5  mm  d 'épaisseur conforme à  tou tes  les  spéci fications  acceptables  
en  vigueur dans  l ' i ndustrie.   

f)  Acétone.   

g )  F i l  ou  pasti l les  de  soudure  de  Sn60Pb40  ou  Sn96, 5Ag3Cu0, 5,  ou  tout au tre  a l l i age  de  
brasure  convenu  entre  l 'u ti l i sateur et  le  fourn isseur,  et  conforme à  l ’ I EC 61 1 90-1 -3.   

h )  Un  bain  de  soudure,  soi t  ci rcu la i re  avec un  d iamètre  d 'au  moins  1 20  mm ,  soi t  
rectangu lai re  avec des  d imensions  d 'au  moins  1 00  mm  ×  75  mm,  con tenant une  brasure  
éta in-plomb avec une  température  de  l i qu idus  in férieure  à  200  °C.  La  profondeur de  l a  
brasure  dans  le  bain  ne  doi t  pas  être  i n férieure  à  40  mm.  Le  bain  doi t  être  capable  d 'être  
main tenu  à  (235  ±  3 )  °C  pour l es  a l l iages  Sn60/Pb40,  ou  à  (250  ±  3)  °C  pour l es  al l i ages  
Sn96, 5Ag3Cu0,5,  ou  à  (30  ±  3 )  °C  de  pl us  que  la  température  de  l i qu idus  pour tout  au tre  
a l l i age  selon  l 'accord  passé  entre  l 'u ti l i sateur et  l e  fourn isseur.   

i )  D ispos i ti f d 'emboutissage:  i l  do i t  être  équ ipé  d 'une  matrice  de  27  mm  de  d iamètre  et d 'une  
b i l l e  de  20  mm  de  d iamètre.   

j )  Four de  séchage,  pouvant être  u ti l i sé  à  (1 1 0  ±  2 )  °C.   

k)  P inces  ou  au tre  d ispos i ti f mécan ique  adapté  permettant de  reti rer l 'éprouvette  de  l a  
surface  du  bain  de  soudure  en  fus ion .   

l )  Brosse  souple,  d 'environ  7  mm  de  d iamètre.   

m )  Apparei ls  de  laboratoi re  habi tuels.   

5.3.4  Mode opératoi re   

5.3.4.1  Préparation  des  éprouvettes  d 'essai  en  cu ivre  

NOTE  Les  références  a l phabéti ques  en tre  parenthèses  se  rapportent  à  5 . 3. 3.  

a)  Couper les  éprouvettes  sur l a  feu i l le  de  cu ivre  m i -dur d 'envi ron  0 , 5  mm  d 'épaisseur (e) ,  
chaque  découpe mesurant 50  mm  ×  50  mm .   

b)  Monter et  cen trer chacune  des  éprouvettes  sur l a  matrice  de  27  mm  du  d ispos i ti f 
d 'emboutissage ( i ) .  Forcer l a  b i l le  de  20  mm  de  d iamètre  dans  l a  matrice  pour créer une  
dépress ion  de  3  mm  de  profondeur au  centre  de  chaque  éprouvette.  Un  coin  de  
l 'éprouvette  peu t être  p l ié  vers  le  hau t pour faci l i ter l a  man ipu lation  avec l es  p i nces.  

c)  Imméd iatement avant l 'essai ,  u ti l i ser l e  solvan t (c)  pour dégraisser chaque  éprouvette,  
pu is  p longer l es  éprouvettes  pendant  20  s  dans  l a  so lu tion  de  nettoyage  acide  (b).  Reti rer 
l es  éprouvettes  de  la  solu tion  de  nettoyage,  l aver soigneusement à  l 'eau  courante,  ri ncer 
dans  l 'acétone  (f)  et  sécher par soufflage  d 'ai r à  température  ambiante.   

d )  Essai  des  échanti l lons  de  flux sol i des,  pâteux et  l i qu ides:   

–  Peser (1 , 00  ±  0 , 05)  g  de  fi l  d e  soudure  ou  de  pasti l le  (g )  préalablement dégraissée  
dans  l e  solvan t (c) ,  pu i s  l e  transférer au  centre  de  la  dépress ion  de  l 'une  des  
éprouvettes  en  cu ivre  nettoyées.  S i  l e  fi l  de  soudure  est  u ti l i sé,  i l  peu t être  opportun  de  
former une  sp ira le  serrée.   

– S i  le  flux  soum is  à  essai  se  présente  sous  forme sol i de  ou  pâteuse,  peser 
en tre  0, 035  g  et 0 , 040  g  de  fl ux sol i de  ou  pâteux et a jou ter l 'ensemble  à  cette  brasure  
dans  l a  dépression  de  l 'éprouvette.   

– S i  l e  fl ux soum is  à  essai  se  présente  sous  forme l i qu ide,  déterm iner en  prem ier l ieu  sa  
teneur en  matière  non  volati l e  à  l ' a ide  de  la  méthode  décri te  dans  l ' I SO 9455-1  et 
l ' I SO 9455-2.  Ensu i te,  a jouter l e  volume approprié  de  flux  l i qu ide,  con tenant 
en tre  0, 035  g  et  0 , 040  g  de  matière  non  volati le ,  à  l a  brasure  dans  l a  dépress ion  de  
l 'éprouvette.  Evaporer l e  solvant  à  60  °C  pendant  1 0  m in  dans  le  four de  séchage.  S i  
l a  teneur en  matière  non  volati l e  du  fl ux  l i qu ide  est fa ib le,  i l  peut s 'avérer nécessai re  
d 'ajouter l e  fl ux en  deux fo is,  en  procédant à  l 'évaporation  après  chaque  ajou t.   

– Pour l es  échanti l l ons  de  fi l  d 'apport fourré  pour brasage  tendre:  Dégraisser l a  surface  
d 'une  l ongueur adaptée  de  l 'échanti l l on  d 'apport fourré  à  l 'a ide  d 'un  ti ssu  imprégné de  
solvant  (c) .  Peser (1 , 00  ±  0 , 05)  g  d 'échanti l lon  dégra issé,  former une  peti te  bobine  
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p late  et  l a  p lacer au  cen tre  de  l a  dépress ion  de  l ' une  des  éprouvettes  en  cu ivre  
nettoyées.   

– Pour les  échanti l lons  de  pâte  à  braser:  Peser (0 , 50  ±  0 , 05)  g  d 'échanti l lon  de  pâte  à  
braser et  la  p lacer au  cen tre  de  l a  dépress ion  de  l 'une  des  éprouvettes  d 'essai  en  
cu ivre  nettoyées.   

5.3.4.2  Chauffage  de  l 'éprouvette  d ’essai  

NOTE  Les  références  a l phabéti ques  en tre  paren thèses  se  rapporten t à  5 . 3. 3.  

a)  A l 'a ide  des  p i nces  (k)  ou  d 'au tres  d ispos i ti fs  adaptés,  abaisser avec précau tion  
l 'éprouvette  préparée  sur l a  surface  du  bain  en  fusion ,  main tenue  à  l a  température  d 'essai  
dans  l e  bain  de  soudure  (h) .  La  température  d 'essai  doi t ê tre  de  (235  ±  3)  °C  pour l es  
a l l i ages  Sn60/Pb40,  ou  de  (250  ±  3 )  °C  pour l es  a l l i ages  Sn96,5Ag3Cu0, 5,  ou  de  
(30  ±  3 )  °C  p l us  que  l a  température  de  l i qu idus  de  tou t au tre  a l l i age  de  brasure  convenu  
en tre  l 'u ti l i sateu r et  l e  fourn isseur.  

b)  La isser l 'éprouvette  fl otter dans  le  bain  de  soudure  j usqu 'à  ce  que  l a  brasure  fus ionne  et  
conserver l 'éprouvette  dans  cette  pos i ti on  pendan t 5  s  de  p l us.  Reti rer soigneusement 
l 'éprouvette  du  bain  et  l a  l a isser refroid i r,  à  l 'a i r l i bre  et  à  l 'horizon tale  pendan t 30  m in .   

5.3.4.3  Examen  de  l ’ éprouvette  d ’essai  

Répandre  l ibrement de  l a  craie  en  poudre  sur l a  surface  du  rés idu  de  fl ux de  l 'éprouvette  (d ) .  
Brosser en  douceur la  su rface  endu i te  de  cra ie  avec l a  brosse  souple  ( l ) .   

5.3.5  Evaluation  

Si  le  brossage  permet d 'é l im iner a isément l a  poudre  de  craie ,  l e  fl ux est  estimé  "non  
adhéren t. "  S i  l e  brossage ne  peu t  pas  é l im iner a i sément l a  poudre  de  craie,  ou  d i ffici l ement,  
l e  fl ux est estimé "adhérant. "   

5.3.6  In formation  supplémentai re  

Sécuri té:  Observer tou tes  l es  précautions  appropriées  i nd iquées  dans  l es  fiches  de  données  
de  sécuri té  (FDS)  concernant  les  produ i ts  ch im iques  u ti l i sés  dans  l a  présente  méthode  
d 'essai .   
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