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Plastiques — Matiéres thermoplastiques —
Détermination de la température de ramollissement

Vicat (VST)

1 Domaine d'application

1.1 La présente Norme internationale prescrit qua-
tre méthodes de détermination de la température de
ramollissement Vicat (VST) des thermoplastiques:

— Meéthode AS0 utilisant une' chargeide 10 N\et une
vitesse de chauffe de 50 °C/h

— Méthode B50 utilisant une charge de 50 N et une
vitesse de chauffe de 50 °C/h

— Méthode A120 utilisant une'charge de 10°'N et'une
vitesse de chauffe de 120 °Cjh

— Meéthode B120 utilisant une charge de 50 N et une
vitesse de chauffe de 120 °C/h

1.2 Les méthodes prescrites sont seulement appli-
cables aux thermoplastiques pour lesquels elles per-
mettent de mesurer la température & laquelle leur
ramollissement devient rapide.

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
Norme internationale. Au moment de la publication,
les éditions indiquées étaient en vigueur. Toute
norme est sujette a révision et les parties prenantes
des accords fondés sur la présente Norme internatio-
nale sont invitées a rechercher la possibilité d'appli-
guer les éditions les plus récentes des normes

1) A publier. (Révision de I''SO 294:1975)
2) A publier. (Révision de I''ISO 2818:1980)

indiguées ci-aprés. Les membres de la CEl et de I'ISO
posseédent le registre des Normes internationaies en
vigueur & un moment donné.

I1SO 291:1977, Plastiqgues — Atmosphéres normales
de conditionnement et d’essai.

ISO»293:1986) |Rlastiques — Moulage par compres-
sion des éprouvettes en matiéres thermoplastiques.

ISO 294.—", Plastiques — Moulage par injection des
éprouvettes de matériaux thermoplastiques.

ISO-2818:=2, ‘Plastiques — Préparation des éprou-
vettes par usinage.

ISO 3167:1993, Plastiques — Eprouvettes 4 usages
multiples.

3 Principe

Détermination de la température a laquelle un péné-
trateur normalisé, soumis a l'une des charges indi-
guées en 1.1, s'enfonce de 1 mm dans la surface de
I'éprouvette de plastique, quand la température est
élevée 3 une vitesse constante.

La température a laquelle la pénétration est de 1 mm
est appelée VST, en degrés Celsius.

4 Appareillage

L'appareillage comprend essentiellement les élé-
ments suivants.
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4.1 Tige, équipée d'un plateau porte-poids (4.4),
montée dans un équipage rigide en métal de fagon
qu'elle puisse se déplacer librement dans une direc-
tion verticale, la base du montage servant de support
a I'éprouvette sous la pointe du pénétrateur située 3
I'extrémité de la tige (voir figure 1).

Lorsque la tige et les éléments du montage n'ont pas
le méme coefficient de dilatation linéique d'origine
thermique, leur variation différentielle de longueur
entraine une erreur dans les lectures de la défor-
mation apparente de |'éprouvette. Un essai & blanc
doit étre effectué avec chaque appareil en utilisant
une éprouvette en matiére rigide ayant un faible co-
efficient de dilatation.® Cet essai doit couvrir tout le
domaine de température utilisable et un terme cor-
rectif doit étre déterminé a chaque température. Si le
terme correctif est supérieur ou égal 3 0,02 mm, son
signe algébrique doit étre noté et la correction doit
étre appliquée a chaque essai en l|'ajoutant algébri-
quement a la valeur lue de la pénétration apparente.

Micromeétre a.cadran

Poids interchangeable -——\/'
7
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Il est recommandé de construire l'appareillage avec
un alliage de faible coefficient de dilatation.

4.2 Pointe de pénétrateur, en acier trempé de
préférence, de longueur 3 mm et de section circu-
laire, d'aire 1,000 mm? + 0,015 mm?, fixée & I'extré-
mit¢é de la tige (4.1). La partie inférieure du
pénétrateur doit étre plane et perpendiculaire a I'axe
de la tige, et exempte de bavures.

4.3 Micrometre a cadran étalonné (ou tout autre
instrument de mesure adapté), pour mesurer 3
0,01 mm prés la pénétration de la pointe du péné-
trateur dans |'éprouvette. La poussée du micrométre,
qui contribue a celle appliquée sur I'éprouvette, doit
étre notée (voir 4.4).

NOTES

1 Dans certains types d'appareils, la force du ressort du
micrometre & cadran est dirigée vers le haut et est retran-

| —

Plateau porte-poids *————4

Montage de la tige et du pénétrateur

supportant le plateau porte-poids

Niveau approximatif du liquide —1

A

Pointe du pénétrateur

Eprouvette

Support d'éprouvette

Figure 1 — Exemple d'appareillage avec bain chauffant pour la détermination de la VST

3) L'invar et le verre borosilicaté conviennent pour cet usage.
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chée de la charge; dans d'autres réalisations, cette force
agit vers le bas et est ajoutée 2 la charge.

2 Etant donné que, dans certains micrométres & cadran,
la force excercée par le ressort varie considérablement dans
I'étendue de la course, celle-ci est mesurée dans le do-
maine utile de la course.

4.4 Plateau porte-poids, fixé 4 la tige (4.1) et des
poids appropriés déposés au centre, tels que la
poussée totale appliquée & I'éprouvette puisse étre
ajustée @ 10 N £ 0,2 N pour les méthodes A50 et
A120 et 50 N + 1 N pour les méthodes B50 et B120.
La poussée vers le bas due a I'ensemble tige, péné-
trateur, plateau porte-poids et la force du ressort du
micromeétre ne doit pas dépasser 1 N.

4.5 Dispositif de chauffage, constitué par un bain
chauffant contenant un liquide approprié {4.5.1) ou par
une étuve comportant un systeme de circulation for-
cée d'un courant d'air ou d'azote (4.5.2).

Le dispositif de chauffage doit étre équipé d'un dis-
positif de régulation permettant d'élever la tempéra-
ture a une vitesse uniforme de 50 °C/h + 5 °C/h ou
de 120 °C/h + 10 °C/h, selon lgs prescriptions. Cette
prescription relative a ['élévation de la température
doit étre considérée comme étant satisfaite)sil la va-
riation de température, déterminée toutes les 6 min
au cours de l'essai, est égale 4 56°C + 0,6 °C ou
12 °C + 1 °C, respectivement.

L'appareillage peut étre équipé de fagon’‘guele
chauffage soit coupé automatiquement et qu'un dis-
positif d'alarme se déclenche lorsque 'enfoncement
spécifié a été atteint {voir 7.5).

4.5.1 Bain chauffant, contenant un liquide approprié
dans lequel I'éprouvette peut étre immergée jusqu'a
une profondeur d'au moins 35 mm. Un agitateur effi-
cace doit étre prévu. Il doit étre établi que le liquide
choisi est stable a la température utilisée et qu'il n'a
pas d'influence sur la matiére soumise & I'essai, par
exemple par gonflement ou craquélement.

Lorsqu'on utilise le bain chaud, la température du li-
quide mesurée au voisinage de I'éprouvette sert 3
exprimer la VST {voir 7.5).

NOTE 3  L'huile de paraffine, I'huile de transformateur, le
glycérol et les huiles de silicone sont des fluides
caloporteurs appropriés, mais d'autres liquides peuvent &tre
utilisés.

452 Etuve, équipée d'un systéme de circulation
forcée du courant d'air ou d'azote sur une base ap-
proximative de 60 fois par minute, avec un volume
d'au moins 10 litres par appareil (voir note 4), la vi-
tesse du courant d'air ou d'azote dirigé perpendiculai-
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rement par rapport a la surface supérieure de
I'éprouvette devant étre comprise entre 1,5 m/s et
2 m/s.

Les résultats de I'essai sont fonction de la vitesse 2
laquelle s'effectue le transfert de chaleur du courant
d'air/d'azote a la surface de I'éprouvette. Etant donné
les dimensions relativement réduites de I'éprouvette
et du fait que la surface inférieure est en contact avec
le plateau porte-poids, la température de I'air/fazote ne
peut pas étre utilisée pour exprimer la VST.

Pour exprimer cette température, on utilise celle indi-
quée par un capteur monté sur la tige au voisinage
du pénétrateur ou sur le support de |'éprouvette.

Pour procéder & I'étalonnage initial, il est nécessaire
de vérifier par une expérience que la température in-
diquée par le capteur équivaut & + 1 °C a celle indi-
quée par un capteur additionnel soudé dans une
éprouvette témoin.

NOTE 4 Les étuves disponibles sur le marché sont fré-
quemment équipées d'un systéme approprié assurant la
circulation de I'air ou de I'azote; toutefois, si ce n'est pas le
cas, le transfert de chaleur nécessaire peut étre obtenu au
moyen /de plagues ‘dlinjection dirigeant le courant d'air ou
d'azote perpendiculairement par rapport 3 la surface supé-
fieure dell’éprouvette.

4.6 Instrument de mesurage de la température.

4.6.1" Pour le bain chauffant

Thermométre & mercure en verre, du type a immer-
sion partielle, ou tout autre instrument de mesurage
de la température adéquat, ayant une étendue de
mesure appropriée et une précision de 0,5 °C. Les
thermometres & mercure en verre doivent &tre
étalonnés & la profondeur d'immersion prescrite en
7.2.

4.6.2 Pour l'étuve équipée d'un systéme de cir-
culation d‘air ou d'azote

Instrument de mesurage de la température adéquat,
ayant une étendue de mesure appropriée et une pré-
cision de 0,5 °C. Le capteur (thermocouple ou Pt 100)
doit étre placé sur la tige au voisinage du pénétrateur
ou sur le support de |'éprouvette (voir 4.5.2).

5 éprouvettes

5.1 Pour chaque échantilion, au moins deux éprou-
vettes doivent étre utilisées. Les éprouvettes doivent
avoir une épaisseur comprise entre 3 mm et 6,5 mm
et au moins 10 mm de c6té ou 10 mm de diameétre.
Leurs surfaces doivent étre planes, paralldles et
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exemptes de bavures. Elles doivent étre obtenues
conformément aux spécifications, si elles existent,
pour la matiére soumise & |'essai. En I'absence de
telles spécifications, tout procédé approprié peut étre
utilisé pour la préparation des éprouvettes.

5.2 Si les échantillons soumis 3 i'essai se présen-
tent sous la forme de matiéres & mouler {par exemple,
poudre ou granulés), ils doivent étre moulés en
éprouvettes d'épaisseur 3 mm a 6,5 mm, conformé-
ment aux spécifications s'appliquant & la matiére
soumise a |'essai, ou selon I'ISO 293, I'ISO 294 ou
I'"SO 3167 s'il n‘existe pas de spécification de la ma-
tiere. Si les Normes internationales ne sont pas appli-
cables, tout procédé reproductible qui ne modifie pas
sensiblement les propriétés de la matiére peut étre
utilisé.

5.3 Pour les matieres en plaques, |'épaisseur des
éprouvettes doit &tre égale a I'épaisseur de la plaque,
sinon comme suit.

a) Si I'épaisseur dépasse 6,5 mm, |'éprouvette doit
étre ramenée & une épaisseur de 3. mm_4&
6,6 mm par usinage d'une seule face “lvoir
I1SO 2818), l'autre étant laissée intacte. La face
d'essai doit étre la face intacte.

b) Si|'épaisseur de la plague est inférieure & 3cmm,
trois éléments, au plus, doivent étre empilés en
bon contact pour obtenir une épaisseur totale
comprise entre 3 mm et 6,5 mm, et I'épaisseur
de I'élément supérieur doit étre d'au moins
1,5 mm. L'empilage des éléments a I'épaisseur
inférieure ne conduit pas toujours au méme ré-
sultat d'essai.

5.4 les résultats obtenus peuvent dépendre des
conditions de moulage utilisées pour la préparation
des éprouvettes, quoigu'une telle influence ne soit
pas habituelle. Pour les matiéres dont les résultats
dépendent des conditions de moulage, des modes de
recuit ou de préconditionnements spéciaux peuvent
étre utilisés avant essai s'ils sont agréés par accord
des parties intéressées.

6 Conditionnement

Sauf disposition différente prévue par spécification de
la matiére soumise a l'essai, les éprouvettes doivent
étre conditionnées conformément & I'ISO 291.
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7 Mode opératoire

7.1 Placer l'éprouvette horizontalement sous la
pointe du pénétrateur (4.2) de la tige non chargée
(4.1). En aucun point le pénétrateur ne doit étre a
moins de 3 mm des bords de I'éprouvette. La surface
de I'éprouvette qui est au contact du support de I'ap-
pareillage doit &tre plane.

7.2 Mettre I'ensemble dans I'équipement chauffant
{4.5). Sa température doit étre de 20 °C & 23 °C au
début de chaque essai, & moins que les essais pré-
cédents n'aient montré que, pour la matiére soumise
a l'essai, il n'y a pas d'erreur provoquée par le com-
mencement de |'essai & une autre température. Si le
bain chauffant (4.5.1) est utilisé, le réservoir du ther-
mometre ou la partie sensible de I'instrument de me-
sure de la température (4.6.1) doit &tre au méme
niveau que I'éprouvette et aussi proche que possible
de celle-ci.

7.3 Laisser le pénétrateur en position durant 5 min,
ajouter sur-le, plateau- porte-poids (4.4) le poids né-
cessaire pour'que la"poussée totale sur I'éprouvette
soit de 10.N +:0,2 N pour les méthodes A50 et A120
et 50 N+ 1 N 'pour les méthodes B50 et B120. Puis
noter sur le cadran du micrometre (ou de l'autre ins-
trument de mesure) (4.3) I'enfoncement ou ajuster
Finstrument-a zéro.

7.4 Elever la température du dispositif de chauffage
3 une vitesse constante de 50 °C/h + 5 °C/h ou alter-
nativement de 120 °C/h + 10 °C/h; si le bain chauf-
fant est utilisé, bien agiter le liquide avant 'essai. Pour
des essais de référence, une vitesse de 50 °C/h doit
étre utilisée.

NOTE 5 Pour certaines matieres, la température de ra-
mollissement Vicat observée a la plus haute vitesse
(120 °C/h) peut &tre jusqu‘a 10 °C supérieure.

7.5 Noter la température du bain (voir 4.6.1) ou de
la sonde thermigue incorporée (voir 4.6.2) a laquelle
la pointe du pénétrateur a pénétré dans I'éprouvette
de 1 mm + 0,01 mm & partir de la position initiale
définie en 7.3 et la noter comme la VST de I'éprou-
vette.

7.6 Exprimer la moyenne arithmétique des VST des
éprouvettes essayées comme la VST de la matiére
soumise & |'essai. Si les valeurs individuelles différent
de plus de 2 °C, les reporter [voir article S, h)] et re-
commander l'essai sur un nouveau jeu d'au moins
deux éprouvettes (voir 5.1).
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Fidelite

La fidélité de cette méthode d'essai n'est pas connue
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.

9

Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir les indications sui-
vantes:

a)

référence & la présente Norme internationale;

b} identification compléte de la matiére soumise &

c)

I'essai;

méthode utilisée (A50, A120, B50, ou B120);

d

e)
f)

9)

h)

ISO 306:1994(F)

épaisseur et nombre de couches constituant les
éprouvettes composites (c'est-a-dire les éprou-
vettes constituées de plus d'une couche) lors-
gu'elles ont été utilisées;

méthode de préparation des éprouvettes;
milieu caloporteur utilisé;

mode de conditionnement et de recuit, s'il y a
lieu;

température de ramollissement Vicat (VST) de la
matieére, en degrés Celsius (si les valeurs indivi-
duelles de deux mesures différent plus qu'il ne
I'est indiqué en 7.6, tous les résultats individuels
doivent étre reportés);

toutes caractéristiques inhabituelles de ['éprou-
vette notées au cours de I'essai ou aprés sa sortie
de l'appareillage.
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Descripteurs: plastique, résine thermoplastique, essai, essai de ramollissement, détermination, point de ramollissement, matériel
d'essai.
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