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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'lSO. 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 |'apprabation de. 76/% jay moins des' ¢a-
mités membres votants.

La Norme internationale I1ISO 6721-4 a été élaborée par le comité techni-
que ISO/TC 61, Plastiques, sous-comité SC 2, Propriétés mécaniques.

Conjointement avec les autresipartieside<1ISO16721gellelannule/ @t rem-
place I'ISO 537:1989 et I'ISO 6721:1983, lesquelles/ont3faitol objet/d!une
révision technique.

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

mécaniques dynamiques —

Partie 4.

Vibration en traction — Méthode hors résonance

1 Domaine d'application

La présente partie de I'lSO 6721 prescrit june ;més
thode d'oscillation forcée hors résonance pour la de-
termination des composantes du module complexe
en traction E* des polyméres dans. le, domaine_des
fréquences comprises entre 0,01 Hz et 100 Hz; Cette
méthode s'avére appropriée pour mesurer les modu-
les de conservation dynamiques dans la plage allant
de 0,01 GPa & 5 GPa. Bien qu'il soit possible d'étudier
d'autres matériaux caractérisés par des modules en
dehors de cette plage, il convient que les autres mo-
des de déformation permettent d'obtenir une plus
grande exactitude (4 savoir un mode en cisaillement
pour E' <0,01 GPa et un mode en flexion pour
E' > 5 GPa — voir ISO 6721-3).

Cette méthode s'avére également particulierement
bien adaptée pour permettre un mesurage des fac-
teurs de perte supérieurs a 0,1; elle peut donc étre
utilisée pour étudier la variation des propriétés dyna-
miques en fonction de la température et de la fré-
guence dans la presque totalité de la zone de
relaxation de I'état vitreux a I'état caoutchouteux (voir
ISO 6721-1:1994, paragraphe 9.4). Le fait que des
données déterminées sur de larges plages de fré-
guences et de températures soient disponibles per-
met d'établir des graphiques d'ensemble présentant
les propriétés dynamiques sur une large gamme de
fréquences a différentes températures. Pour réaliser
ces graphiques, on appliqgue les méthodes de déca-
lage de la fréquence et de la température.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par-suite de la\référence qui en est faite, consti-
tuent des dispositions valables pour la présente partie
de I'ISO16721. Au moment de la publication, les édi-
tions indiquées étaient en vigueur. Toute norme est
sujette a révision et les parties prenantes des accords
fondés surla présente partie de I'ISO 6721 sont invi-
téesa rechercher la possibilité d'appliquer les éditions
les plus récentes des normes indiquées ci-aprés. Les
membres de la CEl et de I'ISO possédent le registre
des Normes internationales en vigueur a un moment
donné.

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

ISO 6721-3:1994, Plastiques — Détermination des
propriétés mécaniques dynamiques — Partie 3: Vi-
bration en flexion — Méthode en résonance.

3 Deéfinitions

Pour les besoins de la présente partie de I'|SO 6721,
les définitions données dans I'ISO 6721-1:1994, arti-
cle 3, s'appliquent.

4 Principe

L'éprouvette est soumise a une déformation ou a une
force de traction sinusoidale, a une fréquence net-
tement inférieure a la fréquence fondamentale de ré-
sonance pour la méthode longitudinale extrémité
encastrée/extrémité libre (voir 10.2.1). On mesure les
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amplitudes des forces et des cycles de déplacement
appliqués a l'éprouvette, ainsi que l'angle de phase
entre ces cycles. Les composantes de conservation
et de perte du module complexe en traction ainsi que
le facteur de perte sont calculés a I'aide des équations
données dans l'article 10.

5 Dispositif d'essai

5.1 Dispositif de mise en charge

Les exigences requises de |'appareillage doivent per-
mettre de mesurer I'amplitude des signaux des cap-
teurs de force et de déplacement, ainsi que leur angle
de phase, I'éprouvette étant soumise a une défor-
mation ou a une force de traction sinusoidale. Il est
possible d'utiliser différentes versions d'appareillage
(la figure 1 en représente une version appropriée). La
force sinusoidale produite par la table de vibrations V
est appliquée a I'une des extrémités de
I'éprouvette S par l'intermédiaire du mors C,. L'am-
plitude et la fréquence du déplacement de la table de
vibrations sont variables. Elles sont contrélées par le
transducteur D. L'élément qui relielVet: Cydoit-étre
beaucoup plus rigide que I'éprouvette et doit présen-
ter une faible conductance thermique si I'éprouvette
doit étre incluse dans une enceinte thermostatée.

NOTE 1  Bien que les éléments du. dispositif de mise en
charge puissent présenter une rigidité beaucoup plus élevée
que I'éprouvette, la présence de raccords par mors ou bou-
lonnés peut accroitre nettement la complaisance de I'appa-
reillage. Si tel est le cas, il peut s'avérer nécessaire
d'appliquer une correction sur la complaisance comme dé-
crit en 10.2.3.

A l'autre extrémité de I'éprouvette, un deuxiéme
mors C, est raccordé au transducteur de force F, lui-
méme supporté par un cadre rigide. L'élément qui
relie C, et F doit également présenter une rigidité
suffisante et une faible conductance thermique.

5.1.1 Mors

Les mors doivent permettre a la fois de serrer
I'éprouvette avec une force suffisante pour éviter
gu'elle ne glisse au cours de la déformation en trac-
tion, et de maintenir cette force aux températures peu
élevées. Un mauvais alignement des mors par rapport
au transducteur de force engendre une composante
latérale de la force appliquée au transducteur pendant
la mise en charge de |'éprouvette. L'alignement du
dispositif de mise en charge et de |'éprouvette doit
étre tel que toute composante latérale enregistrée par
le transducteur soit inférieure a 1 % de la force de
traction appliquée. Il est recommandé d'utiliser des
mors a alignement automatique pour maintenir l'ali-
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gnement de |'axe de |'éprouvette avec celui du dis-
positif de mise en charge indépendamment de
I'épaisseur de I'éprouvette.

L'établissement de la correction sur la longueur (voir
10.2.4) nécessite de mesurer la rigidité de |'éprou-
vette pour diverses valeurs de sa longueur telle que
définie par la distance entre mors. Ces mesurages
peuvent étre effectués sur une seule éprouvette si
I'un des mors comporte un orifice au centre de sa
base par lequel I'éprouvette peut passer au fur et &
mesure de la réduction de la distance entre mors.

5.1.2 Transducteurs

Le terme «transducteur» utilisé dans la présente par-
tie de I''SO 6721 désigne tout dispositif susceptible
de mesurer la force appliquée ou le déplacement, ou
le rapport de ces grandeurs, en fonction du temps.
La tragabilité des étalonnages des transducteurs par
rapport aux normes nationales, pour le mesurage de
la force et de la longueur, doit étre garantie. Les éta-
lonnages doivent étre effectués avec une exactitude
de + 2 % pour ce qui concerne les amplitudes mini-
males des ¢ycles/ de<force et de déplacement aux-
quels sont soumises les éprouvettes en vue de la
détefminationl de leurs propriétés dynamiques.

5.2 9Equipement de traitement électronique
des données

L'équipement de traitement des données doit per-
mettre d'enregistrer les amplitudes des signaux four-
nis par les capteurs de force et de déplacement avec
une exactitude de + 1 %, leur angle de phase avec
une exactitude de + 0,1°, et la fréquence avec une
exactitude de + 10 %.

5.3 Controle et mesurage de la température

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphes 5.3 et 5.5.

5.4 Dispositifs pour le mesurage des
dimensions des éprouvettes

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 5.6.

6 Eprouvettes

Voir ISO 6721-1:1994, article 6.

6.1 Forme et dimensions

[l est recommandé d'utiliser des éprouvettes de sec-
tion transversale rectangulaire pour faciliter I'applica-
tion de la charge. La largeur et I'épaisseur ne doivent
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pas varier de plus de 3 % de la valeur moyenne, sur
toute la longueur de I'éprouvette. Lorsque les résul-
tats doivent étre caractérisés par un degré d'exacti-
tude élevé, il est conseillé d'utiliser une éprouvette
de longueur suffisante pour permettre une distance
entre mors d'environ 100 mm (ou plus) afin de par-
venir @ une exactitude appropriée lors de la détermi-
nation de la déformation en traction dynamique. Il est
également recommandé que la longueur d'éprouvette
située entre les mors soit supérieure a six fois la lar-
geur de |'éprouvette pour alléger la contraction trans-
versale de celleci, ce qui rend négligeable la
contrainte exercée par les mors.

Les dimensions de la section transversale ne sont pas
critiques. Pour les conditions d'essai dans lesquelles
le polymére présente un comportement vitreux, une
aire de la section transversale suffisamment petite
doit étre choisie pour que la table de vibrations puisse
produire des déplacements en traction susceptibles
d'étre mesurés avec une exactitude appropriée. Par
contre, lorsque le polymére présente un compor-
tement caoutchouteuy, il peut étre nécessaire d'utili-
ser une plus grande aire pour parvenir a une
exactitude suffisante lors du mesurage de/lalforce.

NOTE 2  Une variation des propriétés [dynamiques <peut
étre observée sur des éprouvettes de différentes épais-
seurs préparées par moulage par injection en raison des
différences que peut présenter la structure du polymere‘qui
constitue ces éprouvettes.

6.2 Préparation

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 6.2.

7 Nombre d'éprouvettes

Voir ISO 6721-1:1994, article 7.

8 Conditionnement

Voir 1ISO 6721-1:1994, article 8.

9 Mode opératoire

9.1 Atmosphere d'essai

Voir ISO 6721-1, paragraphe 9.1.

9.2 Mesurage de la section transversale de
I'éprouvette

Voir ISO 6721-1, paragraphe 9.2.
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9.3 Serrage de I'éprouvette

Monter |'éprouvette entre les mors et appliquer une
force de serrage suffisante pour I'empécher de glisser
quelles que soient les conditions d'essai. S'il apparait
que les valeurs de mesure dépendent de la pression
de serrage, il convient d'utiliser de préférence une
pression constante lors de la totalité des mesurages,
en particulier en cas d'application d'une correction sur
la longueur (voir 10.2.4).

NOTE 3  S'il apparait que les valeurs de mesure varient
selon la pression de serrage, la surface encastrée de
I'éprouvette est probablement trop petite. L'utilisation de
mors ayant une plus grande surface ou d'une éprouvette
plus large devrait permettre de résoudre ce probleme.

9.4 Variation de la température

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 9.4.

9.5 Réalisation de I'essai

Appliquer-a }'éprouyette une force de traction statique
suffisante pour-éviter tout effet de flambage di a la
partie décroissante de la charge dynamique appliquée.
Appliquer’ ensuite une force dynamique engendrant
des amplitudes pour les signaux fournis par les cap-
teurs de force et de déplacement, qui soient suscep-
tibles “d'étre’-mesurées par les transducteurs avec
I'exactitude présente en 5.1.2.

NOTE 4 Si la déformation en traction dépasse la limite
jusqu'a laquelle on obtient un comportement linéaire, les
propriétés dynamiques qui en découlent dépendent de la
grandeur de la déformation appliquée. Cette limite varie
suivant la composition du polymére et selon la température;
elle se situe habituellement a environ 0,2 % pour les plasti-
ques a |'état vitreux.

Enregistrer les amplitudes des signaux fournis par les
capteurs de force et de déplacement, la fréquence
des signaux et leur différence de phase, ainsi que la
température d'essai. Lorsque les mesurages doivent
étre réalisés sur des plages de fréquences et de
températures, il est recommandé de commencer par
la température la plus basse et d'effectuer les mesu-
rages en augmentant la fréquence tout en maintenant
la température constante. Répéter les mesurages
dans la méme gamme de fréquences & la valeur de
température  immédiatement  supérieure  (voir
ISO 6721-1:1994, paragraphe 9.4).

Pour les conditions d'essai dans lesquelles le poly-
meére présente une perte élevée ou moyenne (comme
dans la zone de transition de I|'état vitreux & I'état
caoutchouteux), I'énergie dissipée par le polymére
peut augmenter sa température de maniére suffisante
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pour engendrer une variation significative de ses pro-
priétés dynamiques. Toute hausse de température
s'accentue rapidement au fur et 8 mesure gqu'aug-
mentent la fréquence et l'amplitude de la défor-
mation. Si I'équipement électronique de traitement
des données peut analyser les données fournies par
le transducteur pendant les premiers cycles, l'influ-
ence des hausses de température sera réduite au
minimum. Les valeurs de mesure obtenues ultérieu-
rement décroissent ensuite avec le temps, alors que
la température de I'éprouvette continue d‘augmenter.
Ces observations impliquent la nécessité de faire
preuve de prudence lors de la présentation et de l'in-
terprétation des résultats obtenus.

10 Expression des résultats

10.1 Symboles

L, longueur d'éprouvette entre les mors,
en metres
l terme de correction appliqué a fa“lon-

gueur, en metres

b largeur de |'éprouvette, en metres
d épaisseur de I'éprouvette, .en-metres
f fréquence de mesurage, en hertz
SA valeur mesurée pour I'amplitude du

déplacement dynamique, en métres

AF, valeur mesurée pour I'amplitude de la
force dynamique, en newtons

Oga O respectivement, valeur mesurée et
valeur corrigée de la différence de
phase entre les cycles de la force et
les cycles de déplacement, en degrés

ky, k respectivement, grandeur mesurée et
grandeur corrigée de la rigidité com-
plexe de I'éprouvette, en newtons par
meétre

EFE respectivement, module de conser-
vation en traction apparent et module
de conservation corrigé, en pascals

E" module de perte en traction, en
pascals

tan dg, tan dg respectivement, facteur de perte en
traction apparent et facteur de perte
en traction corrigé
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ke rigidité du transducteur de force, en
newtons par metre

me masse, en kilogrammes, de la partie

de I'équipement de mise en charge
située entre le transducteur de force
et I'éprouvette

k valeur mesurée, en newtons par me-
tre, pour la rigidité d'une éprouvette
en acier dont les dimensions de la
section transversale sont les dimen-
sions maximales susceptibles d'étre
acceptées par les mors (voir note 5).
Cette éprouvette doit étre au moins
100 fois plus rigide que la plus rigide
des éprouvettes en polymeére a es-
sayer

NOTE 5 La grandeur de k. fournit une estimation de la
rigidité de I'équipement de mise en charge qui équivaut a
un ressort relié en série 3 I'éprouvette, et permet de déduire
une correction en raison de la complaisance de I'appa-
reillage (voir 10.2.3).

10.2 . Calcul:du module de conservation en
traction F’

L'équation suivante permet de déterminer une valeur
approximative du module de conservation en traction
E',:

, _AFy L,
Eo= = %

k.
cos &g, = —ZZ—acos N )

10.2.1 Prévention de la résonance de I'éprouvette

L'équation (1) perd sa validité au fur et a mesure que
la fréquence d'excitation se rapproche de la fréquence
fondamentale de résonance longitudinale f, de
|'éprouvette donnée par

fs=21L (E,;a)w )

a

ou p est la masse volumique, en kilogrammes par
métres cube, du polymeére. Une erreur commise lors
de I'utilisation de I'équation (1) devient significative
aux fréguences appliguées telles que

002 (E,\'"
=2 (5

a

.3

Pour cette raison, le calcul des propriétés dynamiques
doit étre limité aux fréquences inférieures a celle
donnée par I'équation (3).
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10.2.2 Correction en fonction de la résonance du
transducteur

Aux fréquences suffisamment élevées, la déformation
appliquée excite le transducteur de force en réso-
nance. La fréquence de résonance f est donnée par

12
1 ke
peg (k) @

La valeur de sortie du transducteur comporte une er-
reur significative a toutes les fréquences appliquées
telle que

£>0,1f ...(5)

La fréquence de résonance fr du transducteur de
force et de la masse supportée me peut étre direc-
tement déterminée en enregistrant la fréquence pro-
pre de la valeur fournie par le transducteur aprés
percussion du mors fixé sans éprouvette.

Une valeur approximative satisfaisante de la rigidité
de I'éprouvette corrigée de la résonance du transduc-
teur est obtenue a l'aide de 1iéquation

k=gp-fé?é)=g(—§J 12@)

Il est recommandé d'utiliser, les, équations (4) et (5)
pour choisir un transducteur de force ayant .une, fré-
guence de résonance au-dessus de la gamme de fré-
quence qui impose d'appliquer une correction a la
valeur mesurée pour la force.

10.2.3 Correction en fonction de la complaisance
de l'appareillage

Si k, est supérieur a 0,02 k_, la complaisance de l'ap-
pareillage d'essai n'est pas négligeable et le dépla-
cement mesuré difféere nettement de celui de
I'éprouvette. La correction suivante doit donc étre
appliquée:

ka(COS 6Ea - ka/koo)

kcos o =
£ 1 = 2(kyJk,,)cos o,

.

ou o6g est donné par I'équation (10). La valeur de
kcos dg obtenue a partir de I'équation (7) doit étre uti-
lisée au lieu de k,cos g, dans I'équation (1) pour ob-
tenir une estimation plus exacte de E’,.

NOTE 6 La correction en fonction de la complaisance
n'est pas nécessaire si le transducteur de déplacement est
situé de fagon a pouvoir mesurer la variation de la distance
entre mors ou si des extensometres sont fixés sur I'éprou-
vette.
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10.2.4 Application d'une correction sur la
longueur

Le fait d'utiliser la mesure de la distance entre mors
L, pour désigner la longueur de |'éprouvette dans
I'équation (1) implique que I'on ne tient pas compte
des distorsions de |'éprouvette encastrée dans le
mors ou & proximité de celui-ci. Le fait d'appliquer une
petite correction a L, de maniere que la longueur ef-
fective soit égale a L, + /, et le fait de supposer que !
est indépendant de L, permettent d'obtenir, & partir
de I'équation (1),

k(L,+!
——% cos &g, ... (8

E =
relation dans laquelle une correction a été appliquée
en fonction de la complaisance de |'appareillage si
nécessaire, au moyen de I'équation (7). La valeur de
la correction sur la longueur I peut étre déterminée a
partir des valeurs de mesure de la rigidité de I'éprou-
vette k pour plusieurs valeurs de la distance entre
mors L,. A partir de I'équation (8), le graphique repré-
sentant 1/(kcos dg,) par rapport & L, permet de dé-
terminer-{ ,a ypartir du segment intercepté pour
1/(k€0s 0g, =0 €t E') a partir du gradient.

NOTES

7, La valeur de I varie en fonction des dimensions de la
section transversale de |'éprouvette et de la température si
celle-ci ‘engendre des variations importantes du module
complexe.

8 L'établissement d'une correction sur la longueur n'est
pas nécessaire si la déformation dynamique est mesurée
au moyen d'extensometres fixés sur I'éprouvette.

10.3 Calcul du facteur de perte en traction
tan o

Une valeur approximative du facteur de perte en
traction est tan dg,.

Si k, est supérieur a 0,02 k_, la complaisance du dis-
positif de mise en charge influe sur I'exactitude du
mesurage de l'angle de phase. Le facteur de perte
doit alors étre obtenu a I'aide de I'équation

tan é
tan &g = Ea )
- (%
k..COS O,
NOTE9 Si la complaisance du dispositif de mise en

charge a pour origine les raccords de mors ou boulonnés,
le frottement peut influer sur le mesurage de l'angle de
phase dg,. L'erreur qui en résulte est d'autant plus impor-
tante que le rapport k, [k augmente. Cette source d'erreur
peut étre évitée en plagant le transducteur de déplacement
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de manigre & permettre un mesurage de la variation de la
distance entre mors, ou en fixant des extensométres sur
I'éprouvette.

10.4 Calcul du module de perte en traction

Le module de perte E” doit étre calculé a l'aide de
I'équation

E” = E'tan &¢ ... (10)

10.5 Présentation des données en fonction
de la température

Voir ISO 6721-1:1994, paragraphe 9.4.
11 Fidélité

La fidélité de cette méthode d'essai n'est pas connue
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car des données interlaboratoires ne sont pas dispo-
nibles. Dés que des données interlaboratoires auront
été obtenues, une déclaration de fidélité sera ajoutée
lors d'une prochaine révision.

12 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir les informations sui-
vantes.

a) référence a la présente partie de
I'SO 6721;

bam): voir ISO 6721-1:1994, article 12, points
b) a m);

n) amplitude de la déformation dynamique
donnée de maniére approximative par
SA/La
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Légende:
F Transducteur de force
C;, C, Mors
S Eprouvette
D Transducteur de déplacement
\Y Table de vibrations

Figure 1 — Schéma représentant un dispositif de mise en charge approprié, permettant de déterminer les
modules complexes au moyen de la méthode hors résonance avec oscillations forcées en traction
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