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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale
d’organismes nationaux de normalisation (comités membres de I'ISO). L’élaboration
des Normes internationales est confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque
comité membre intéressé par une &tude a le droit de faire partie du comité technique
créé A cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne-
mentales, en liaison avec I'ISO, participent également aux travaux.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Normes inter-
nationales par le Conseil de I'ISO. Les Normes internationales sont approuvées confor-
mément aux procédures de I'1SO qui requiérent I'approbation de 75 % au moins des
comités membres votants.

La Norme internationale ISO 45675 a été élaborée par-le.comité-technique ISO/TC'61;
Plastiques.

La Norme internationale 1SO 4575 a été pourarpremiere fois publiée en;1978. Cette
deuxieme édition annule et remplace la premiére édition,.dont, elle;.constituecune
révision mineure.
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NORME INTERNATIONALE

ISO 4575-1985 (F)

Plastiques — Péates de polychlorure de vinyle —
Détermination de la viscosité apparente au rhéométre

Severs

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode de
détermination de la viscosité apparente sous des contraintes de
cisaillement élevées, au moyen du rhéometre Severs, de pates
de polychlorure de vinyle (PVC) préparées a partir de résines
PVC pour pates, et de plastifiants.

Elle est applicable en particulier aux «pates normalisées» prépa-
rées selon I'ISO 4612, Plastiques — Résines PVC pour pates —
Préparation d’une péte.

2 Principe

Mise en place d'un échantillon de pate dans un rhéométre
Severs et thermostatation & une température définie.

Mesurage du débit de pate s'écoulant a travers une filiére cali-
brée, sous différentes pressions.

Calcul du gradient de vitesse et de la viscosité apparente pour
chacun des débits correspondant a chacune des pressions.

Si désiré, tracé de la courbe des viscosités apparentes en fonc-
tion des gradients de vitesse correspondants.

3 Appareillage

3.1 Rhéomeétre Severs, de capacité 500 a 1 000 ml, de 'un
des deux types représentés a la figure 1, et consistant essentiel-
lement en:

3.1.1 Corps de mesure, par exemple cylindre en acier ino-
xydable ou en bronze, a surface intérieure polie, sur lequel
sont, ou peuvent étre, fixés de maniére étanche, d'une part un
fond comportant un orifice dans lequel peut étre placée une
filiere, d'autre part un couvercle pouvant étre relié a la source
de pression ou a |'atmosphére.

3.1.2 Double enveloppe, reliée a un systéme de régulation
de la température permettant de porter et de maintenir le con-
tenu du corps de mesure a une température de 23 + 0,5 °C.

3.1.3 Filiére, en matiére non déformable (par exemple acier
inoxydable ou polytétrafluoréthyléne) comportant un canal
cylindrique, pouvant étre adaptée de maniére étanche dans le
fond du corps de mesure. La face supérieure et la surface
interne du canal sont polies. La filiere est définie par le diameétre
et la hauteur du canal. Deux filieres, A et B, sont spécifiées
pour |‘application de la présente Norme internationale:

Dimension Filiere A Filiere B
Rayon du canal, mm 1,5 £ 0,05 1,5 + 0,05
Hauteur;(mm 45 +05 2,5 +05

3.1.4 Piston (si nécessaire), en plastique rigide, de diamétre
légérement inférieur a celui du corps de mesure, pour éviter que
le fluide de mise en pression ne puisse passer directement 3 tra-
vers la filiere dans le cas de pates faisant le «trou». (De plus,
son utilisation facilite le nettoyage de I'appareil.) Un plan de pis-
ton fait I'objet de la figure 2.

3.1.5 Dispositif de mise en pression, constitué par une
bouteille d'azote sous pression, un pot de détente, des mano-
metres et un certain nombre de vannes. Un exemple de disposi-
tif fait I'objet de la figure 3.

3.2 Béchers, de capacité environ 50 ml.
3.3 Chronomaétre, précis 3 0,1 s.
3.4 Balance, précise 3 + 0,5 g.

3.5 Thermomaétre, permettant de mesurer une température
de 23 + 0,5 °C.

4 Conditionnement

La pate peut étre essayée immédiatement aprés sa préparation
ou aprés une certaine durée de conditionnement 3 une tempé-
rature de 23 °C; cette durée doit étre mentionnée dans le
procés-verbal d’essai.
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B Mode opératoire

5.1 Choix des pressions d’essai et de la filiére

Selon la pate en essai et le but poursuivi, choisir au moins qua-
tre pressions dans la gamme de nombres normaux suivante:

100, 160, 250, 400, 630, 1 000, 1 600, 2 500 kPa*

Faire un essai dans les conditions ci-aprés avec la filiere A et a
la pression de 2 500 kPa; pour le débit g,,, mesuré (6.1), calcu-
ler, selon 6.2, le gradient de vitesse correspondant :

— Sile gradient est supérieur 8 1 000 s -1, les essais doivent
étre effectués avec la filiere A.

— Si le gradient est inférieur ou égal & 1 000 s -1, les essais
doivent étre effectués avec la filiere B.

5.2 Introduction de la pate et thermorégulation

Le fond, avec la filiere appropriée (3.1.3), étant mis en place,
introduire la pate & étudier dans le corps de mesure (3.1.1).
Eventuellement, mettre en place le piston (3.1.4) au-dessus de
la pate.

Porter la température de la pate 423 + 0,5 2Clen faisant circu-
ler dans la double enveloppe (3.1.2) de I'eau maintenue a cette
température (en général, une durée de 5 min est suffisante):

Visser le couvercle et le relier au dispositif de mise en pression
(3.1.5).

5.3 Réglage de la pression d’essai
Commencer les essais par ceux 3 la pression la plus faible.

Effectuer le réglage de la pression a = 10 kPa, selon le disposi-
tif de mise en pression utilisé. Dans le cas de |'exemple donné a
la figure 3, opérer de la maniére suivante:

Fermer les vannes E et F, ouvrir les vannes C et D et agir pro-
gressivement sur le détendeur jusqu’a ce que la pression lue sur
le manometre ayant la plus grande échelle (C) soit sensiblement
égale a la valeur cherchée. Lire alors la pression affichée sur le
manomeétre ayant une échelle plus réduite (D) et régler avec
soin la pression 3 la valeur recherchée & * 10 kPa prés.

Opérer de la méme facon pour le réglage aux autres pressions

d’essai, mais sans ouvrir la vanne D pour les pressions supé-
rieures 3 la valeur maximale du manomeétre correspondant.

5.4 Détermination

5.4.1 Tarer trois béchers (3.2) a 0,5 g prés.

Nettoyer I'orifice de sortie de la filiére et ouvrir la vanne E d’ad-
mission d’azote sous pression vers le rhéométre. Sous la pres-
sion, la pate s’écoule 3 travers la filiere. Vérifier que la pression
n’a pas varié; régler si nécessaire en agissant sur le détendeur L.

Placer un bécher taré sous la filiere et simultanément déclan-
cher le chronomeétre (3.3).

* 1kPa = 1kN/m2

Au bout d’une durée telle que la masse de pate recueillie soit au
moins de 10 g, retirer le bécher et simultanément arréter le
chronometre; noter la durée d'écoulement ¢4, en secondes, a
0,1 s prés. Si la masse est insuffisante au bout de 2 min, aban-
donner les essais a cette pression et les faire a la pression supé-
rieure.

Répéter le mesurage successivement avec les deux autres réci-
pients tarés, soit ¢, et 3 les durées d’écoulement correspondan-
tes.

Fermer la vanne E d’admission d’azote sous pression et ouvrir la
vanne F vers |'atmosphére pour arréter I'écoulement de la pate.

Peser les béchers et en déterminer les masses de pate m,, m, et
ms, en grammes, a 0,5 g prés.

5.4.2 Refermer la vanne vers I'atmosphére et régler la pres-
sion & sa nouvelle valeur. Répéter I'essai dans les conditions
spécifiées en 5.4.1.

5.4.3 Aprés I'essai, nettoyer le rhéometre en évitant I'utilisa-
tion de matieéres duveteuses.

6, Calculs

6.1 Calcul des débits

Pour chacune des pressions d’'essai, calculer les débits dmyr Am,
et Gmyr €N grammes par seconde, correspondant aux trois
mesures, a:l"aide-des(formules

ou mq, mgy, my, tq, to €t t3 ont les mémes significations qu’en
5.4.1.

Calculer la moyenne arithmétique des trois valeurs: soit g, le
débit, en grammes par seconde, correspondant a la pression
d’essai.

6.2 Calcul des gradients de vitesse et des
viscosités apparentes

Pour chacune des valeurs de débit g,, (calculées selon 6.1), cal-
culer le gradient de vitesse et la viscosité apparente a I'aide des
formules indiquées dans le tableau suivant (voir notes 1 et 2):

Filiére
Caracté- Mg . .
ristique cylindrique Filiére A Filiere B
quelconque
Gradient de 4
vitesse, € qm 377 9m
s—1 7 r3 0 °
Viscosité .
0
apparente, 103 nrepo 44 x 10_3p\ 88 x 10_319_
Mapp 8hgq, m T
Pa-s




ou

r est le rayon, en centimétres, du canal cylindrique de la
filiere;

h est la hauteur, en centimétres, du canal cylindrique de la
filiere;

p est pression d’essai, en kilopascals;

q, est le débit, en grammes par seconde, de la pate 3 la
pression p (calculé selon 6.1);

o0 est la masse volumique, en grammes par centimétre

&

cube, de la pate a 23 °C.

NOTES

1 En toute rigueur, ces formules sont applicables  des fluides newto-
niens. Elles ont cependant été retenues dans le cas des pétes PVC, en
raison de leur plus grande facilité d’utilisation et parce que les valeurs
déterminées sont suffisamment exactes pour les buts recherchés. En
annexe figurent, a titre d'information, les formules exactes.

2 Lacontrainte de cisaillement, g, est égale & ne et peut étre calculée
pour chaque pression d'essai a l'aide de la formule ¢ = pr/2h.

7 Expression des résultats
Indiquer les valeurs de viscosité apparente pour les gradients

de vitesse correspondants, sous la forme d’un ‘tableau «(voir
figure 4). :
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Tracer la courbe des viscosités apparentes (ordonnées) en
fonction des gradients de vitesse (abscisses). Un exemple de
courbe est donné a la figure 4.

8 Procés-verbal d’essai
Le proces-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes :
a) référence a la présente Norme internationale;

b) identification compléte de la résine PVC pour pate et
plastifiant;

c) formule de la pate;
d) masse volumique de la pate;
e) filiere utilisée;

f) durée éventuelle de conditionnement a 23 °C avant
mesurage;

g) tableau des valeurs de viscosité appa}ente pour les gra-
dients de vitesse correspondants;

h) éventuellement, un graphique des viscosités apparen-
tes en fonction des gradients de vitesse.

Annexe

Formules pour les fluides non newtoniens

Les formes exactes pour les fluides non newtoniens font intervenir le terme m, inverse de I'indice non newtoniene n, et sont les

suivantes :

Caractéristique

Filiére cylindrique
quelconque

Gradient de vitesse, €
s-1

(m+3) q,

nr3o

Viscosité apparente, Napp
Pa-s

nripo

108 — — 2=
2h(m+3)q,

ou les symboles (autres que m) ont les mémes significations et sont exprimés dans les mémes unités que celles présentées en 6.2.

3
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Figure 1 — Croquis de principe de deux types de rhéométre Severs
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Vannes

Vanne d'entrée de I'azote sous pression

Vanne de sortie dans I'atmosphére

Manometres (avec échelles différentes)

Rhéometre Severs

Filiere

Pot de détente

Bouteille d’azote sous pression

OO0 o

Détendeur

Figure 3 — Exemple de dispositif de mise en pression
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Essais avec rhéométre Severs
Pate PVC «100 et 50»
003 = 1,22 g/cm3
Filiere A

Mesure immédiate

p kPa 100 400 630 1 000
qm g/s 0,32 1,40 2,38 4,44
€ s-1 98 430 730 1360
Mapp Pa's 16,9 15,4 143 | 122

20

/

—
o

Viscosité apparente, 7,,,, Pa's

0 500 1000 1500

Gradient de vitesse, ¢, s—1

Figure 4 — Exemples de présentation, sous forme de tableau et de diagramme, des résultats obtenus en utilisant
le rhéométre Severs
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