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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'1SO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'|SO. Chaque comité membre intéressé par une
étude a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen-
tales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (CEl)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert |'approbation_de 75 % au moins des_co-
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 6721-2 a été élaborée parn le comité gechniz
que ISO/TC 61, Plastiques, sous-comité SC 2, Proprietés mécaniques.

Conjointement avec I'ISO 6721-1, elle annule et remplace I1SO:1537:1989,
laquelle a fait I'objet d'une révision/technique:

L'ISO 6721 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre gé-
néral  Plastiqgues — Détermination des propriétés mécaniques
dynamiques:

— Partie 1: Principes généraux

— Partie 2: Méthode au pendule de torsion

— Partie 3: Vibration en flexion — Méthode en résonance

— Partie 4: Vibration en traction — Méthode hors résonance

— Partie 5: Vibration en flexion — Méthode hors résonance

— Partie 6: Vibration en cisaillement — Méthode hors résonance

— Partie 7: Vibration en torsion — Méthode hors résonance

L'annexe A fait partie intégrante de la présente partie de I''SO 6721. Les
annexes B, C et D sont données uniqguement a titre d'information.
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Plastiques — Détermination des propriétés

mécaniques dynamiques —

Partie 2:

Meéthode au pendule de torsion

1 Domaine d'application

La présente partie de I'lSO 6721 prescrit deux mé-
thodes (A et B) pour la détermination’ des\propriétés
meécaniques dynamiques linéaires, telles que les
composantes de conservation et de perte:du module
en torsion, des plastiques dans le domaine des petites
déformations en fonction de la température dans la
gamme de fréquences de 0,1 Hz a 10 Hz.

La dépendance thermique de ces propriétés, mesurée
sur une gamme de températures suffisamment large
(par exemple de — 50 °C a + 150 °C pour la majorité
des plastiques commercialement disponibles), donne
des informations sur les zones de transition (par
exemple transition vitreuse ou fusion) d'un polymeére.
Elle donne aussi une information au sujet du début
de I'écoulement d'un plastique. Les deux méthodes
décrites dans la présente partie de I''SO 6721 ne sont
pas applicables aux stratifiés asymétriques au sujet
desquels il y a lieu de se reporter a I''SO 6721-3:1994,
Plastiques — Détermination des propriétés mécani-
ques dynamiques — Partie 3: Vibration en flexion —
Méthode en résonance. Les méthodes ne s'appli-
guent pas non plus pour l'essai de caoutchoucs au
sujet desquels il convient de se reporter a
I'ISO 4663:1986, Caoutchouc — Détermination du
comportement dynamique des vulcanisats & basses
fréquences — Méthode du pendule de torsion.

2 Référence normative

La norme suivante contient des dispositions qui, par
suite de la référence qui en est faite, constituent des

dispositions valables pour la présente partie de I'lSO
6721. Au moment de la publication, I'édition indiquée
était en vigueur. Toute norme est sujette a révision
etyles parties jprenantes des accords fondés sur la
présente’ partie de I'ISO 6721 sont invitées a recher-
cher laypossibilité d'appliquer I'édition la plus récente
de la norme indiquée ci-aprés. Les membres de la CEl
et de I'lSO possédent le registre des Normes inter-
nationales en vigueur a un moment donné.

ISO 6721-1:1994, Plastiques — Détermination des
propriétés mécaniques dynamiques — Partie 1: Prin-
cipes généraux.

3 Définitions
Voir ISO 6721-1:1994, article 3.

4 Principe

Une éprouvette de section transversale uniforme est
fixée a l'aide de deux brides, dont l'une est fixe et
I'autre reliée a un corps d'inertie, par exemple un dis-
que. L'une des extrémités de I'éprouvette est excitée
ensemble avec le disque sous l'action d'oscillations
en torsion a amortissement libre. Le mode d'oscil-
lation est désigné par IV dans I''SO 6721-1:1994, ta-
bleau 2, et le type de module comprenant le mode
de deformation par G, dans I'ISO 6721-1:1994, ta-
bleau 3.

Le corps d'inertie est supporté soit par |'éprouvette
(méthode A, voir figure 1), soit par un fil (méthode B,
voir figure 2). Dans ce dernier cas, le fil est également
une partie élastique du systéme oscillant.
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Figure 1 — Appareillage pour la méthode A
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Figure 2 — Appareillage pour la méthode B
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Durant une séquence de température, le corps
d'inertie reste soit inchangé (il est résulte une fré-
guence décroissant naturellement avec un accrois-
sement de la température), soit il peut étre remplacé
a intervalles de temps adéquats par un corps d'inertie
ayant un moment d'inertie différent afin de maintenir
une fréquence approximativement constante.

Durant l'essai, la fréquence et les amplitudes dé-
croissantes sont mesurées. La composante de
conservation G',, et la composante de perte G”,, du
module complexe en torsion Gy, peuvent étre calcu-
lées a partir de ces grandeurs.

5 Appareillage

5.1 Pendule

Deux types de pendules de torsion sont prescrits
dans la présente partie de I'ISO 6721, a savoir:

a) le corps d'inertie est supporté par |I'éprouvette et
I'extrémité basse de [|'éprouvette est excitée
(méthode A, figure 1);

b) le corps d'inertie est supporté parwh<contrepoids
a laide d'un fil et I'extrémité supérieure de
I'éprouvette est excitée (méthode B, figure 2).

Les deux types de pendules dée‘torsion’consistent’'en
un corps d'inertie, deux brides pour fixer'l'éprouvette
(dont l'une est reliée au corps d'inertie par l'intermé-
diaire d'une tige) et une enceinte thermostatée
contenant |'éprouvette et les brides. Pour la méthode
B est utilisé de plus un contrepoids supportant le
corps d'inertie a l'aide d'un fil.

5.2 Corps d'inertie

Le moment d'inertie I du corps d'inertie, qui peut étre
en aluminium par exemple, doit étre sélectionné en
fonction de la rigidité en torsion de I'éprouvette, de
fagon que la fréquence naturelle du systéme dépen-
dant de la température soit située approximativement
entre 0,1 Hz et 10 Hz.

Pour I'essai d'éprouvettes normalisées (voir 6.1), un
moment d'inertie I d'environ 3 x 107 ° kg-m2 est re-
commandé si le méme corps d'inertie est a utiliser
tout au long d'un essai.
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NOTE 1 Pour certains matériaux, par exemple des poly-
meres chargés, une valeur de I d'environ 5 x 10~ ° kg-m?
peut étre nécessaire.

Si une fréquence constante, dans un large domaine
de températures, est souhaitée, des corps d'inertie
interchangeables avec différentes valeurs de I peu-
vent étre utilisés, de facon a permettre une variation
par paliers du moment d'inertie de moins de 20 %,
ce qui équivaut a une correspondance par paliers de
la fréquence de moins de 10 %. Pour |'essai avec des
éprouvettes normalisées (voir 6.1) a une fréguence
d'environ 1 Hz, un moment d'inertie maximal d'envi-
ron 3 x 1073 kg-m2 est recommandé.

5.2.1 Méthode A (voir figure 1)

La masse totale du corps d'inertie, de la bride infé-
rieure et de la tige de liaison doit étre telle que la
masse W supportée par |'éprouvette ne soit pas trop
élevée [voir annexe A, équation (A.2)].

5.2.2 Méthode B (voir figure 2)

La masse totale.du corps d'inertie, de la bride supé-
rieure et de la tige'doit étre compensée a l'aide d'un
contrepoids convenable, de fagon a minimiser la force
longitdinale W sur |'éprouvette [voir annexe A,
équation (A.2)]. Le fil supportant ces parties est une
partie élastique du systéme d'oscillation.

5.3 'Brides

Les brides doivent étre congues de fagon a prévenir
tout mouvement dans la zone bridée des éprouvettes.
Elles doivent étre autoalignantes pour maintenir I'ali-
gnement de |'axe de |'éprouvette avec |'axe de rota-
tion et étre capables de sauvegarder I'éprouvette pour
toute la gamme de températures sans distorsion et
de permettre ainsi la détermination précise de la lon-
gueur libre de I'éprouvette.

La bride mobile doit avoir une masse faible.

Le moment d'inertie de tout le systéme (comportant
la bride mobile, le corps d'inertie et la tige de liaison)
doit étre déterminé expérimentalement.

Afin d'éviter la conduction de la chaleur de |'éprou-
vette vers |'entourage de I'enceinte thermostatée et
vice versa, la tige de liaison, la bride mobile et le corps
d'inertie doivent étre des isolants thermiques.
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5.4 Dispositif générateur d'oscillation

Le dispositif d'oscillation doit étre capable d'appliquer
au pendule une pulsation en torsion avec un angle de
torsion ne dépassant par 1,5° dans chaque direction
pour les matériaux courants, ou ne dépassant pas 3°
dans chaque direction pour la matériaux a faible mo-
dule (tels que les élastomeéres).

5.5 Equipement pour I'enregistrement de la
fréquence et de I'amplitude des oscillations

Des systemes d'enregistrement optiques, électriques
ou autres peuvent étre utilisés a la condition qu'ils
n'influencent pas le systéme d'oscillation. L'équi-
pement entier pour le mesurage de la fréquence et
de l'amplitude des oscillations doit étre précis a
+ 1 % (+ 5 % dans la zone de transition).

Voir ISO 6721-1:1994, 5.3.

5.6 Enceinte thermostatée

Voir ISO 6721-3:1994, paragraphe:5:3.

5.7 Fourniture de gaz

De I'air ou un gaz inerte approprié doit étre utilisé pour,
les besoins de purge.

5.8 Dispositif pour le mesurage de la
température

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 5.5.

5.9 Dispositifs pour le mesurage des
dimensions des éprouvettes

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 5.6.

6 éprouvettes

Voir ISO 6721-1:1994, article 6.

6.1 Forme et dimensions

Il est recommandé d'utiliser des éprouvettes rectan-
gulaires ayant les dimensions suivantes:

longueur libre, L : 40 mm a 120 mm, recomman-

dée 50 mm

largeur, b : 5 mma 11 mm, recommandée
10 mm

épaisseur, h : 0,175 mm a 2 mm, recomman-
dée 1 mm
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Les éprouvettes a section transversale rectangulaire
dont la valeur de I'épaisseur et/ou de la largeur varie
de plus de 3 % le long de I'axe principal de |'éprou-
vette par rapport a la valeur moyenne doivent étre
éliminées. Pour comparer des éprouvettes en diffé-
rents matériaux, les dimensions des éprouvettes doi-
vent étre identiques. Les dimensions d'éprouvette
différentes de celles recommandées (50 mm x
10 mm x 1 mm) doivent étre choisies de fagon
gu'une similitude géométrique par rapport a la forme
de I'éprouvette recommandée soit assurée.

Des variantes de formes d'éprouvettes peuvent étre
utilisées (par exemple, forme cylindrique ou tubulaire);
dans ces cas, les dimensions et les tolérances doivent
étre agréées par les parties intéressées.

6.2 Préparation

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 6.2.

7 Nombre d'éprouvettes

Vair ISO, 6721:1:1994,article 7.

8 Conditionnement

Voir ISO 6721-1:1994, article 8.

Si-Un-conditiohnement mécanique de |'éprouvette est
requis, I'éprouvette doit étre soumise & une torsion
d'un angle supérieur a 5° mais inférieur a 90° dans les
deux directions par rapport a |'axe de |'essai de torsion
avec retour a la position normale.

9 Mode opératoire

9.1 Atmosphere d'essai

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 9.1.

9.2 Mesurage de la section transversale de
I'éprouvette

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 9.2.

9.3 Montage des éprouvettes

Fixer |'éprouvette entre les brides supérieure et infé-
rieure. L'axe longitudinal de I'éprouvette doit coincider
avec |'axe de rotation du systéme oscillant. Un mau-
vais alignement de I'éprouvette peut occasionner des
oscillations latérales qui interféreront avec le proces-
sus normal d'oscillation.
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Apres le bridage de I'éprouvette, mesurer la distance
entre les brides (longueur libre L) & 0,5 % prés. Aprés
le montage du systéme oscillant dans I'enceinte, vé-
rifier que I'éprouvette n'est pas soumise a une
contrainte.

Apres avoir assemblé le systéme d'oscillation avec
I'éprouvette et apres avoir vérifié leur alignement,
mettre en route le chauffage ou le refroidissement
(voir 9.4).

9.4 Variation de la température

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 9.4.

9.5 Réalisation de l'essai

Provoquer les oscillations libres par torsion du pen-
dule (5.1) au moyen du dispositif générateur d'oscil-
lation (5.4).

Enregistrer la fréquence d'oscillation et I'amplitude
d'oscillation pendant qu'elle décroit.

S'assurer que la décroissance ‘de "I'amplitude n'est
due ni au frottement entre les parties'mobiles et fixes
de l'appareillage, ni @ un comportement non lin€aire
du matériau sousmis a I'essai (voir 1ISO 6721-1:1994,
annexe B).

Dans le cas d'une fréguence maintenue’fixe durant
un essai de température, s'assurer de I'échange adé-
quat des corps d'inertie.

10 Expression des résultats

10.1 Symboles et facteurs de correction

b largeur, en meétres, d'une éprouvette rectangu-
laire

h épaisseur, en metres, d'une éprouvette rectan-
gulaire

L longueur libre, en metres, de I'éprouvette

I moment d'inertie, exprimé en kilogrammes mé-
tres carrés, du corps d'inertie (en incluant, si
cela est nécessaire, la bride mobile et la tige de
liaison)

fy  fréquence, en hertz, du systéme d'oscillation
amortie

fo  fréquence, en hertz, du systéme d'oscillation du
pendule utilisé dans la méthode B, sans éprou-
vette
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A décrément logarithmique des oscillations amor-
ties du pendule avec éprouvette

Ay décrément logarithmique des oscillations amor-
ties du pendule utilisé dans la méthode B, sans
éprouvette

Fy facteur dimensionnel, exprimé en metres a la
puissance moins trois, pour une éprouvette

Pour des éprouvettes ayant une section trans-
versale rectangulaire

F, = 3L|bh°F, ()

ou F, est le facteur de correction dimensionnel.

Si 0<h/b<0,6

F,=1-0,63h/b )
Si 0,6<h/b<1

F,=0,843/(1 + h*|p?) )

Pour des éprouvettes ayant une section trans-
versale circulaire

4
Fy=32L[nd .4
ol d est le diamétre, en métres, de I'éprouvette

F§ob-facteurdeccorrection d'amortissement, donné
par |'équation

Fy=1—(A2n)? ... (5)

G',, module de conservation en torsion, en pascals,
de I'éprouvette

G",, module de perte en torsion, en pascals, de
I'éprouvette

NOTES

2 Pour les raisons invoquées dans I'annexe B, le symbole
F4 pour le facteur de correction d'amortissement a un indice
différent de celui utilisé auparavant dans I'lSO 537 (annulée
a présent).

3 Les équations (2) et (3), sont seulement approxi-
mativement justes, |'erreur maximale étant de 0,9 % (voir
annexe C).

4 Le facteur dimensionnel ne contient pas les corrections
de la longueur concernant les effets de bridage. En consé-
quence, seulement des mesurages réalisés avec des rap-
ports identiques entre I'épaisseur, la largeur et la longueur
de I'éprouvette donnent précisément des résultats compa-
rables {voir ISO 6721-1:1994, tableau 1 et note 7).
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10.2 Calcul du décrément logarithmique A

Le décrément logarithmique A peut étre calculé a
I'aide de |'une des équations suivantes:

A =In(X,/X,, ) ...(6)

ou X, et X, , sont les amplitudes de deux oscillations
successives dans la méme direction (voir
ISO 6721-1:1994, paragraphe 3.10).

Pour le calcul de A a partir d'amplitudes de deux
oscillations p et g dans la méme direction, utiliser
I'équation

A =51 Inx,/x,) )
ou

X, est I'amplitude de la piéme oscillation;

X,  estl'amplitude de la ¢"°™ oscillation.
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L'équation suivante doit étre utilisée dans le cas
d'amplitudes ne pouvant étre enregistrées avec une
ligne de base précise de la courbe sinusoidale amortie
(voir figure 3):
* * 1 * *
A= |n(Xq/Xq+ 1) = —ﬁ In(Xq/Xp) e (8)
ou Xy, ... Xz, X, ., sont les différences entre les am-

plitudes positives et négatives successives des oscil-
lations:

* + -
X, =X, - X,

NOTE 5 L'équation (8) compense seulement dans le cas
d'un décalage constant de la ligne de base et non pour une
ligne de base dépendant du temps qui dérive pendant les
vibrations respectives amorties. Les dérives ultérieures re-
présentent la partie non oscillante de la relaxation, suivant
la pulsation unique de démarrage de I'oscillation. Celles-ci
peuvent essentiellement étre diminuées en utilisant des
démarrages a double pulsation dans des directions oppo-
sées.

Figure 3 — Amplitude X en fonction du temps d'une vibration amortie avec décalage de la ligne de base
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10.3 Calcul du module de conservation en
torsion G’y

Le module de conservation en torsion (voir
ISO 6721-1:1994, paragraphe 3.2) d'une éprouvette
ayant une section transversale rectangulaire peut étre
calculé a I'aide de I'équation

G = 4n*I(f5Fy — O)F, )

Dans le cas d'une section transversale rectangulaire
avec un rapport h/b faible [voir équations (1) et (2)]
et aprés substitution dans I'équation (5), on obtient

G’y = 120218301 — (A27) — (hlfy) ] x

x LIbh°F,  ...(10)

ou fp = 0 pour la méthode A.

Pour des matériaux similaires & des caoutchoucs, les
forces élevées longitudinales agissant sur I'éprouvette
doivent étre évitées (voir annexe A).

10.4 Calcul du module de perte en torsion
Gllto

Le module de perte en torsion LG¥ L dvoif
ISO 6721-1:1994, paragraphe 3.3) peut étre calculé a
I'aide de I'équation

Gy = AnIf5(A — Ag)Fy (D

ol Ay =0 pour la méthode A.

Si AgKA pour la méthode B, dans le cas d'une sec-
tion transversale rectangulaire avec un rapport h/b
faible [voir équations (1) et (2)] et aprés substitution
dans I'équation (5), on obtient

G"\, = 12rIfsAL|bK°F, ...(12)

11 Fidélite
La fidélité de cette technique a été déterminée a partir

de résultats interlaboratoires avec la participation de
15 laboratoires [7].
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La fidélité interlaboratoire était la suivante:

pour G',, dans la zone vitreuse: +7%
pour Gy, a la température de

transition vitreuse: + 30 %
pour Gy, en dessous de la tem-
pérature de transition vitreuse: + 10 %

En utilisant la valeur de G, ou G”,,, la température
de transition vitreuse a pu étre déterminée a 3 °C
pres. Les valeurs de fidélité intralaboratoire obtenues
dans des conditions de répétabilité furent d'environ la
moitié des valeurs de fidélité interlaboratoire obte-
nues dans des conditions de reproductibilité.

NOTE 6 La température de transition vitreuse a été dé-
terminée par le point d'inflexion de la courbe de log G”,, en
fonction de la température ou par le maximum de la courbe
G",, en fonction de la température associée a la transition
vitreuse.

12 Rapport d'essai

Le_rapport d'essai_doit contenir les indications sui-
vantes:

a) référence a la présente partie de
I''SO 6721 et a la méthode (c'est-a-dire
type de pendule) utilisée (A ou B), par
exemple ISO 6721-2B;

b)am): wvoir ISO 6721-1:1994, article 12, points
b) a m);

n) dans le cas d'une fréquence fixe: fré-
qguence choisie et variation correspon-
dante résultant de I'échange du corps
d'inertie;

0) dans le cas d'un corps d'inertie inchangé:
gamme de fréquences entre la tempéra-
ture minimale et la température maxi-
male;

p) dans le cas de la méthode A: masse du
corps d'inertie utilisé.
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