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NORME INTERNATIONALE

1SO 7387/1-1983 (F)

Adhésifs a solvant pour assemblages d'éléments de
canalisation en u PVC — ldentification —
Partie 1 : Méthodes d’essai de base

0 Introduction

L’ISO 7387 regroupe les méthodes d'essai-relatives al'identifi-
cation des adhésifs a solvant pour assemblages-d’éléments)de
canalisation en u PVC.

Ces méthodes ont été réparties en groupes, chague groupe
constituant une partie de I'lSO 7387.

La partie 1 regroupe les méthodes de base qui sont essentielles
pour juger de la constance d’un adhésif par rapport a lui-méme.

La partie 2 regroupe des méthodes qui peuvent éventuellement
compléter, dans le méme but, les précédentes.

La partie 3 donne des méthodes de séparation des constituants
des adhésifs, dans le but d’une identification plus fine.

Des méthodes d’essai d’aptitude a I’emploi sont prévues pour
compléter les méthodes d’essai d’identification.

Les diverses méthodes d’essai sont spécifiées dans les parties
suivantes de I'ISO 7387.

Partie 1 : Méthodes d’essai de base

— Viscosité dynamique en fonction du gradient de
vitesse de cisaillement

— Viscosité Brookfield
— Extrait sec conventionnel

— Taux de cendres

Partie 2 : Méthodes d’essai secondaires
— ' "Masse volumique
— Point d'éclair

Partie 3 : Autres méthodes d’essai

— Détermination de la quantité totale de résine et de
matiéres pulvérulentes

— Extraction et détermination de la quantité totale de
solvant

1 Objet et domaine d’application

La présente partie de I'ISO 7387 spécifie les méthodes d’essai
de base des adhésifs a solvant pour assemblages d’'éléments de
canalisation en u PVC en vue de leur identification.

Elie est divisée en trois sections :
Section un : viscosité;
Section deux : extrait sec conventionnel;

Section trois : taux de cendres. {Applicable seulement aux
adhésifs qui ne comportent pas de charge instable aux
températures d’essai.)
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Section un : Viscosité

2 Généralités

Deux méthodes d’essai sont spécifiées pour déterminer cette caractéristique. La premiére permet le mesurage de la viscosité dynami-
que en fonction du gradient de vitesse : c’est la méthode de référence. La seconde est la méthode Brookfield qui peut étre réservée,

par exemple, au contrdle de fabrication.

3 Viscosité dynamique en fonction du gradient de vitesse de cisaillement

3.1 Définitions

Dans le cadre de la présente Norme internationale, la viscosité d’une solution est définie de la maniére suivante :

Soit un volume de liquide délimité par deux plans paralleles A
et B.

Le plan A est fixe, le plan B est animé d’'un mouvement de
translation de vitesse uniforme v, grace & une force F.

Dans I’'hypothése d’un écoulement laminaire, obtenu lorsque la
vitesse v est faible, il est possible d’admettre que les couches
élémentaires de liquide glissent les unes par rapport aux autres,
avec des vitesses bien déterminées, caractérisées par un gra-
dient de vitesse de cisaillement uniforme définie par la formule

,_av
V=%

Dans le cas d'un écoulement laminaire, 7 est directement
proportionnel a la force, F, appliquée par unité daire, A4, :

P =-—x

AN

I
n

n est l'inverse du coefficient de proportionnalité, c’est-a-
dire la viscosité dynamique du liquide considéré, en pascals
secondes {Pa.s)*;

F . ..
= = 1 est la contrainte de cisaillement, en pascals (Pa);

p est le gradient de vitesse de cisaillement, en secondes a
la puissance moins 1 (s-1).

* 1Pa.s = 1N-s/m2 = 103 cP (centipoise).
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Les"liquides pour-lesquels; a une température donnée, T ne
dépend pas de ysont dits «newtoniensy». lls sont dits «non
newtoniensy dans'le cas contraire.

Un liquide ne peut donc étre caractérisé par sa viscosité dyna-
migue 77 que si.ce liquide estnewtonien. Dans le cas contraire, il
faut_préciser la, valeur de y ou de 7t pour laquelle n est
indiqué.

3.2 Principe

Mesurage, a une température déterminée, du moment du cou-
ple nécessaire pour vaincre la résistance qu’oppose I'adhésif au
mouvement d’un rotor immergé tournant a une vitesse détermi-
née et constante,

Etablissement de la courbe de contrainte de cisaillement en
fonction du gradient de vitesse de cisaillement {t = gy).

3.3 Appareillage

Viscosimeétre, 3 mobile de forme cylindrique, tournant dans
une cuve également cylindrique, la cuve et le mobile étant
rigoureusement coaxiaux.



Ce viscosimeétre doit &tre équipé des éléments suivants :

— commutateur manuel permettant de choisir des gra-
dients de vitesse de cisaillement connus;

— appareil de mesurage permettant de lire une grandeur p
proportionnelle a la viscosité et a la contrainte de cisaille-
ment 1;

— enceinte thermorégularisée permettant de maintenir a
une température constante le mobile tournant et la cuve.

3.4 Préparation de I'échantillon pour essai

Homogénéiser I'adhésif et prélever un échantillon d’'un volume
suffisant pour permettre la réalisation de deux mesurages.

3.5 Mode opératoire
Conditionner pendant 16 h, a la température de 23 + 1 °C :

— I'échantillon (dans un récipient fermé, afin d’'éviter
I'évaporation des solvants);

— le mobile et la cuve choisis (parfaitement propres' et
secs).

Effectuer les mesurages aprés /avoiri:sélectionné:lelomobile;
choisi la gamme de gradients de vitesse de cisaillement et réglé
I'enceinte thermorégularisée & la température de 23 + 1 °C.

NOTE — il peut &tre nécessaire d’enduire de glycérine (par exemple)
I'extérieur de la cuve afin d’assurer un contact thermique convenable
entre cette cuve et I'enceinte thermorégularisée.

Déterminer la courbe T = #y en faisant varier le gradient de
vitesse de cisaillement y d’abord par valeurs croissantes, puis
immédiaterment aprés par valeurs décroissantes.

3.6 Expression des résultats

L'indication donnée par I'appareil de mesurage est une gran-
deur p telle que :

_, B
="4U

D
n est la viscosité dynamique, en pascais secondes (Pa.s);

A et B sont des constantes propres a V'appareil utilisé;

U :_{g est la grandeur affichée sur I'appareil, inverse-
4

ment proportionnelle au gradient de vitesse de cisaillement
P.
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A partir de la formule ci-devant et de la relation T = 5y, cal-
culer les valeurs de t [contrainte de cisaillement, en pascals
(Pa)] obtenues pour chaque valeur de y, a la température de la
détermination.

Retenir, pour chaque valeur de y la moyenne arithmétique des
deux valeurs de t mesurées.

L’essai doit &tre considéré comme nul si les deux résultats diffe-
rent de plus de 5 %.

A partir des couples de valeurs 7 et 1, obtenus par valeurs
croissantes puis décroissantes de p, tracer les courbes

T = fly
3.7 Procés-verbal d’essai

Le procés-verbal d'essai doit mentionner les indications
suivantes :

a) la référence de la présente Norme internationale;
b) la référence compléte de l'adhésif examiné;
¢} la‘température de la détermination;

d) les valeurs de t obtenues pour chacune des détermina-
tions, et la valeur moyenne;

e} ~les “courbes r ="f(}), déterminées comme indiqué
en'3.5.

4 Viscosité Brookfield

4.1 Généralités

La présente méthode s'inspire largement de I'|SO 2655, Rési-
nes 4 l'état liquide ou en émulsions ou dispersions — Détermi-
nation de la viscosité Brookfield RV.

Toutefois elle est applicable spécialement aux adhésifs & sol-
vant pour assemblages d'éléments de canalisation en polychlo-
rure de vinyle non plastifié (u PVC), et précise :

— I'échantilionnage;
— la préparation et le conditionnement de la prise d’essai;

— une possibilité complémentaire dans le choix de la
vitesse et du mobile;

— la température a laquelle doit étre effectué 'essai.
4.2 Principe

Un mobile de forme cylindrique ou apparentée (disque),
entrainé par un moteur synchrone, tourne 3 vitesse constante
autour de son axe dans l'adhésif 4 examiner.
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La résistance exercée par I'adhésif sur le mobile, qui dépend de
la viscosité du produit, provoque la tension d’un ressort spiral
qui se traduit par le déplacement d’une aiguille sur un cadran.

La «viscosité Brookfield» est mesurée en multipliant la valeur de
ce déplacement par un coefficient fonction de la vitesse de
rotation et des caractéristigues du mobile.

Les adhésifs auxquels la présente méthode s’applique sont
généralement non newtoniens, et la viscosité mesurée dépend
du gradient de vitesse de cisaillement auquel est soumis le pro-
duit pendant le mesurage.

Or, dans ce type de viscosimétre, le gradient de vitesse de
cisaillerent n’est pas le méme en tous points du mobile. Donc,
pour les fluides non newtoniens, le résultat du mesurage n’est
pas celui d’une «viscosité a gradient de vitesse de cisaillement
connu» d'oli son appellation conventionnelle de «viscosité
Brookfield RV».

4.3 Appareillage

4.3.1 Viscosimétre Brookfield synchro-lectric, d'un
modele RV (RVF, RVF-100 ou RVT), a choisir en fonction du
produit étudié et de la précision de mesuragejdésirée;

NOTE — Les viscosimétres Brookfield, modéle RV, permettent des
mesurages de viscosité entre 0,02 Pa.s (20 cP) et 8000 Pa.s
(8 x 106 cP)*.

Le principe détaillé de fonctionnement de cet appareil, sa description et
les caractéristiques de ces trois types sont donnés dans. l'annexe.
Chaque viscosimétre est composé des éléments suivants :

— corps du viscosimeétre;

— mobiles amovibies interchangeables au nombre de sept
numérotés de 1 a 7 (le numéro 1 correspondant au plus
gros); ces mobiles comportent sur leur axe un repére indi-
quant le niveau d’enfoncement dans le liquide; ils sont com-
muns aux trois types de viscosimeétres;

—  étrier de garde, amovible.

Les vitesses de rotation utilisables dans les trois types de visco-
simétres Brookfield sont les suivantes :

Type Vitesse en tr/min
RVF 2 4 10 20
RVF-100 10 20 50 100

RVT 05 1 25 5 10 20 50 100

Les formes et dimensions des mobiles sont telles que les «vis-
cosités Brookfield RV» correspondant & une déviation maxi-
male de |'aiguille sur le cadran, en fonction de la vitesse, soient
celles indiquées dans le tableau 1.

* 1Pas = 103¢cP

Tableau 1 — Viscosité Brookfield

Viscosité en Pa.s correspondant
. o
Type de |Vitesse a I'échelle totale pour mobile n
viscosimétre | tr/min 1 2 3 4 5 6 7
(gros) (fin}
100 0,1 0,4 1 2 4 10 40
RVT, RVF-100
50 0,2 08 2 4 8 20 80
RVF, RVT, 20 0.5 2 5 10 20 50| 200
RVF-100 10 1| 4| 0] 20| 2] 100] a0
RVT 5 2 8 20 40 80 200 | 800
RVF 4 25| 10 25 50 100 250 | 1 000
RVT 2,5 4 16 40 80 | 160 400 | 1 600
RVF 2 5 20 50 100 | 200 500 | 2 000
RVT 1 10 40 100 | 200 | 400 | 1000|4000
0,5 20 80 200 | 400 | 800 | 2000|8000

Le réglage et I'étalonnage de ces viscosimétres sont normale-
ment effectués par le fabricant.

Le contrdle de ce réglage et de cet étalonnage, qu'il est recom-
mandé d’effectuer de temps en temps, peut étre réalisé au
moyen de liquides newtoniens de viscosité connue, soit par les
laboratoires utilisateurs, soit par les laboratoires officiels.

4:3.2 © Bain, d’eau thermorégularisé, muni d’'un thermo-
stat permettant'de maintenir le produit en examen a la tempéra-
ture d’'essai 4 0,2 °C pres.

4.3.3 5Support, | permettant <de “maintenir ['appareil et de
déplacer-le-viscosimétre dans un plan vertical.

4.3.4 Bécher, de 90 3 92 mm de diamétre et 1154 160 mm de
hauteur.

4.3.5 Thermométre, gradué en 0,1 °C, pour mesurer la tem-
pérature du produit a I'essai.

4.4 Préparation de I’échantillon pour essai

Homogénéiser I'adhésif et prélever un échantillon d’'un volume
suffisant pour permettre la réalisation des prises d’essai néces-
saires.

L'échantillon doit &tre exempt de bulles d‘air, de peaux et de
corps étrangers en suspension.

Verser I'échantillon dans un récipient, fermer celui-ci herméti-
quement.

Placer le récipient contenant I'échantillon dans le bain thermo-
régularisé réglé & la température choisie pour la détermination,
avec la tolérance imposée pour celle-ci. Laisser le récipient dans
le bain pendant un temps suffisant, afin que la température soit
identique en tous points de I"échantilion.



4.5 Choix de la vitesse et du mobile

Choisir le couple vitesse-mobile en fonction de la valeur de la
viscosité & mesurer, de la précision désirée et du gradient de
vitesse de cisaillement envisagé.

Il est obligatoire de faire ce choix de telle fagon qu'aucune
mesure ne corresponde & moins de 20 % ou plus de 95 % de
I'échelle totale. Cependant, afin d’obtenir une meilleure préci-
sion, il est conseillé de se limiter & I'écart 45 & 95 %.

NOTES

1 Si I'on veut comparer entre elles des viscosités de produits non
newtoniens, il est indispensable d’utiliser pour ces mesurages le méme
couple vitesse-mobile, méme si la précision d'une des mesures en est
fortement diminuée.

2 Le choix de la vitesse entraine automatiquement le choix d'un ou
plusieurs types d’appareils. i est donc recommandé d’utiliser si possi-
ble les vitesses de 10 ou 20 tr/min, seules vitesses communes aux trois
types.

3 A noter que le type RVF a une limite inférieure voisine de 0,1 Pa.s
(100 cP), tandis que les types RVF-100 et RVT ont une limite inférieure
voisine de 0,02 Pa.s (20 cP).

4 |l est peut-étre intéressant d'effectuer deux déterminations en utili-
sant des vitesses dans le rapport de 1.a 10. Le produit/peut alors étre
caractérisé par le rapport

viscosité Brookfield a vitesse v4

= indice de thixotropie
viscosité Brookfield & vitesse vo

oll vy est la vitesse la plus faible,au moins. 2 tr/min.

La détermination & la vitesse la plus faible doit étre effectuée en-pre-
mier.

4.6 Mode opératoire

Prendre comme température normale de l‘essai une tempéra-
ture de 23 * 1 °C. Monter le viscosimeétre (4.3.1}, muni de son
étrier de garde, sur son support (4.3.3).

Verser dans le bécher (4.3.4) une quantité suffisante et homo-
géne d'échantillon en ayant soin de ne pas introduire de bulles
d‘air, par exemple en faisant couler I'adhésif en filet, soit le long
d’une baguette de verre, soit le long des parois du bécher. Le
placer dans le bain d'eau thermorégularisée (4.3.2) a 0,2 °C
prés, pendant un temps suffisant pour qu'il arrive assez prés de
la température désirée.

Monter le mobile choisi sur I'axe de I'appareil en tenant cet axe
fixe et en vissant le manchon d’assemblage.

Le bécher étant toujours dans le bain d’eau, abaisser I'appareil
sur son support de telle sorte que le mobile soit immergé dans
le tiquide jusqu’au bas du repére figurant sur son axe. Vérifier la
verticalité de cet axe au moyen du niveau a bulie et introduire le
thermometre (4.3.5) dans I'échantilion.

Attendre que la température de I'échantillon soit comprise dans
les limites prescrites.
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Mettre le moteur en marche et passer a la vitesse désirée en res-
pectant les indications du constructeur.

Débloquer I'aiguille et laisser tourner I'ensembile jusqu’a ce que
I'aiguille ait atteint une position stable vis-a-vis du cadran
{(d’ordinaire en 5 a 10 s).

NOTE — Si l'aiguille ne reste pas vraiment stable, mais se déplace len-
tement sur le cadran, cela indique souvent que I'on a affaire & un pro-
duit thixotrope ou rhéopéxique. Dans ce cas, il faut noter la position de
I'aiguille aprés un temps défini ou bien aprés une pseudo stabilisation
de l'aiguitle. Il est aussi possible de construire la courbe de la viscosité
en fonction de la durée de rotation.

Bloguer I'aiguille et arréter le moteur, de facon a pouvaoir faire la
lecture.

Lire sur le cadran la valeur obtenue en appréciant le quart
d'unité de graduation (0,25). {Le cadran est gradué en demi-
unités. )

Remettre le moteur en marche et refaire un autre mesurage.

Continuer le mesurage jusqu’a obtention de deux valeurs con-
sécutives ne différant pas de plus de 3 %.

Prendre la moyenne de ces deux valeurs.

4.7 Expression des résultats

Calculer 1a viscosité Brookfield RV du produit en examen, en
pascals secondes, au moyen de la formule

k est un coefficient dépendant du couple vitesse-mobile
utilisé et qui est spécifié dans le tableau 2;

| est la moyenne des deux valeurs lues sur le cadran.

Tableau 2 — Coefficient k& (échelle 0 & 100) pour
chaque couple de vitesse-mobile

Vitesse Coefficient k pour mobile n°

tr/min -y 2 3 4 5 6 7
100 1 4 10 20 40 100 400
50 2 8 20 40 80 200 800
20 5 20 50 100 200 500 | 2000
10 10 50 100 200 400 | 1000 | 4 000
5 20 80 200 400 800 | 2000 | 8000
4 25 100 250 500 {1000 | 2500 {10 000
2,5 40 160 400 800 (1600 | 4000 |16 000
2 50 200 500 (1000 [2000 | 5000 (20 000
1 100 400 1000 {2000 {4000 |10 000 {40 000
0,5 200 800 {2000 [4000 {8000 (20000 {80 000
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Exprimer les résultats avec trois chiffres significatifs en indi-
quant, non seulement la viscosité Brookfield RV, mais aussi le
couple vitesse-mobile selon I'exemple suivant :

Viscosité Brookfield RV (20,3) = 4,25 Pa.s

4.8 Procés-verbal d’essai

Le procés-verbal d'essai doit mentionner les indications
suivantes :

a) la référence a la présente Norme internationale;

b) la référence compiéte de I'adhésif;
c) la température d’essai;
d) le modéle de viscosimeétre utilisé;

e) la ou les valeurs de la viscosité Brookfield RV calculées
comme indiqué en 4.7.
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Section deux : Extrait sec conventionnel

5 Deéefinition

extrait sec conventionnel : Rapport 3 la masse initiale,
exprimé en pourcentage, du résidu obtenu aprés chauffage a
une température spécifiée pendant une durée spécifiée, d'une
guantité de produit dans des conditions expérimentales bien
définies.

6 Principe

Dépot de la prise d’essai sur un support approprié préalable-
ment séché, évaporation naturelle des solvants, puis séchage
final & 110 °C pendant 60 min et calcul de I'extrait sec conven-
tionnel.

7 Appareillage

L'appareil doit comprendre les éléments suivants :

7.1 Etuve, a ventilation natutelle de grande inertie] thermi-
que, munie d'une grille au tiers supérieur, 'thermorégularisée a
110 + 2 °C.

7.2 Balance, précise 4 0,1 mg.
7.3 Dessiccateur.

7.4 Seringue, de capacité telle qu’elle puisse contenir au
moins trois prises d'essai de I'échantillon.

7.5 Six plaques carrées d’environ 75 mm de coté, ou
circulaires de 75 mm environ de diamétre, en verre ou dans un
autre matériau non susceptible d’étre attaqué par I'adhésif.

8 Préparation de I'échantillon pour essai
Homogénéiser I'adhésif et prélever un échantillon d'un volume

suffisant pour permettre le prélévement de trois prises d'essai
dans les conditions définies au chapitre 9.

9 Mode opératoire

9.1 Nettoyer les six plaques {7.5) et les sécher dans |'étuve
(7.1) pendant 30 min a 110 °C.

9.2 Sortir les plaques de I'étuve et les placer dans le dessicca-
teur (7.3) pendant 15 min environ.

Pendant la suite des opérations :
— maintenir I'étuve a 110 °C,

— grouper les plaques deux a deux, et les repérer par
exemple par (1, 2), (3, 4), (5, 6).

9.3 Peser séparément chacune des plaques des trois couples
30,1 mg; {m, et my), (m3 et my), {mg et mg) sont les masses
respectives de chacun des couples de plaques.

9.4 Aspirer a I’aide de la seringue {7.4) une quantité d'adhésif
suffisante pour effectuer trois prises d'essai.

Peser la seringue a 0,1 mg prés.

Verser la prise d’essai, de I'ordre de 0,5 4 1 g, au centre d'une
des plaques d’un des trois couples.

Peser immédiatement la seringue a 0,1 mg preés.

Calculer la masse my, de la prise d’essai par différence.

9.5 Appliquer aussitdt la seconde plaque sur la prise d'essai
et répartir aussi uniformément que possible le produit par un
léger mouvement de rotation, sans que celui-ci déborde.

9.6 _Séparer les deux plaques et les laisser pendant 10 a
15 min\a la température du laboratoire afin que la plus grande
partie des solvants s'évapore.

Effectuer la'méme opération sur les deux autres couples de pla-
ques.

9.7 Porter les plaques a I'étuve pendant 60 min & 110 °C.

Sortir les plaques de I'étuve et les placer dans le dessiccateur de
telle facon qu’elles ne se chevauchent pas.

Laisser refroidir les plaques dans le dessiccateur.

9.8 Peser séparément chacun des éiéments des trois couples
de plaques sans les superposer afin d’'éviter des pertes de
matiéres séches; {m] et mj), (m3 et my), (mg et mg) sont les
masses respectives des couples de plaques.

10 Expression des résultats

Pour le couple de plaques (1, 2) calculer le pourcentage de
I'extrait sec conventionnel a 'aide de la formule

_my + m3) — {mq + my) 3

my = 100

my
ol
my est I'extrait sec conventionnel;

mygy est la masse, en grammes, de la prise d'essai (voir
chapitre 9);

m, et m, sont les masses, en grammes, des plaques, net-
toyées et séchées avant |'essai;

mj et m5 sont les masses, en grammes, des mémes pla-
ques apres l'essai.

Procéder de méme pour les couples de plaques (3, 4) et (5, 6).
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