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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'SO). 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 gouvernementales, en
liaison avec I'1SO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec la Commission
électrotechnique internationale (CEI) 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 l'approbation de 75 % au moins des comités
membres votants.

La Norme internationale ISO 1628-4 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 61, Plastiques, sous-comité
SC 9, Matériaux thermoplastiques.

Cette deuxieme édition annule et remplace la‘premiere‘édition (1SO 1628-4:1986), dont elle constitue une révision
technique.

L'ISO 1628 comprend le parties suivantes, présentées sous le titre général Plastiques — Détermination de la
viscosité des polymeres en solution diluée a l'aide de'viscosimétres a capillaires:

O  Partie 1: Principaux généraux

O Partie 2: Résines de poly(chlorure de vinyle)

O  Partie 3: Polyéthylénes et polypropylénes

O  Partie 4: Matériaux polycarbonates (PC) pour moulage et extrusion

O  Partie 5: Homopolymeres et copolyméres de polyesters thermoplastiques (TP)
[0 Partie 6: Polyméres de méthacrylate de méthyle

L'annexe A fait partie intégrante de la présente partie de I''SO 1628.
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Plastigues — Détermination de la viscosité des polymeres en
solution diluée a I'aide de viscosimetres a capillaires —

Partie 4:
Materiaux polycarbonates (PC) pour moulage et extrusion

1 Domaine d'application

La présente partie de 111SO 1628 décrit les conditions nécessaires pour déterminer l'indice de viscosité (également
appelée «viscosité réduite») etla viscositérelativeidu polycarbonateen solution diluée.

Elle peut étre utilisée pour le polycarbonate .pur! et pour. les mélanges d'autres polyméres ou encore pour les
mélanges des deux types de plastiques, .chargées ou non, tels que définis dans I'lSO 7391-1.

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions qui, par suite de la référence qui en est faite, constituent des
dispositions valables pour la présente partie de I''SO 1628. 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
partie de I''SO 1628 sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer les éditions les plus récentes des normes
indiquées ci-aprés. Les membres de la CEl et de I''SO possédent le registre des Normes internationales en vigueur
a un moment donné.

ISO 1628-1:1998, Plastiques — Détermination de la viscosité des polyméres en solution diluée a l'aide de
viscosimetres capillaires — Partie 1: Principes généraux.

ISO 3105:1994, Viscosimetres a capillaires, en verre, pour viscosité cinématique — Spécifications et mode
d'emploi.

ISO 4793:1980, Filtres frittés de laboratoire — Echelle de porosité — Classification et désignation.

ISO 7391-1:1996, Plastiques — Matériaux polycarbonates (PC) pour moulage et extrusion — Partie 1: Systeme de
désignation et base de spécification.

ISO 7391-2:1996, Plastiques — Matériaux polycarbonates (PC) pour moulage et extrusion — Partie 2: Préparation
des éprouvettes et détermination des propriétés.
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3 Définitions et unités

L'indice de viscosité, IV, est défini par

n-n
IV = 0
NoC
_YP~VoPo
VoPoC
VL —Vo
_ Po
Vo C
_ V—=Vq
- Voc
ou
n est la viscosité dynamique de la solution, en Pa-s;
Mo est la viscosité dynamique du solvant, en Pa:s;
p est la masse volumigue de'la solution,/en‘kg-m-=3;
Po est la masse volumique du solvant, ‘enkg-m-=3;
y=1 est la viscosité cinématique de la salution,’enim?2:s-1;
p
Mo i ité cinémati 2.6-1-
Vo = 20 est la viscosité cinématique du solvant, en m2.s-1;
0
c est la concentration de la solution, en g-ml-1.

Les dimensions de IV sont données en ml-g-1.

En raison de la faible différence entre les masses volumiques de la solution pg et du solvant p, n peut étre remplacé
par v dans la formule de calcul de la viscosité réduite.

La viscosité relative de la solution 7. est définie par

v

Mrel = —
Vo

ou
% =% est la viscosité cinématique de la solution, en m2.s-1;
- iscosité cinémati 2.5-1

Vo = N est la viscositeé cinématique du solvant, en m2.s-1,

0

La viscosité relative est une grandeur de dimension un.
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4 Principe (voir aussi ISO 1628-1:1998, article 4)

La viscosité cinématique v est calculée a l'aide de l«équation suivante:

v =2 = kt-aAt)
p
ou
k estla constante du viscosimetre, en ml2-s-2;
t  estle temps d'écoulement, en s;
At est la correction d’énergie cinétique, en s;
p estla masse volumique de la solution, en kg-m-3.
NOTE Contrairement aux instructions de l'article 4 de I''SO 1628-1:1998, la correction d’énergie cinétique ne peut étre

négligée que si elle ne dépasse pas 0,2 % du temps d'écoulement t.

5 Appareillage (voir aussi ISO 1628-1:1998, article 5)

5.1 Viscosimétre:

a) viscosimeétre capillaire de Ubbelohde‘(modele 0C), a caplillaire de 0,36 mm de diamétre et réservoir de 2 ml de
capacité, conformément a I''SO 3105;

b) autres viscosimétres cités dans I''SO 3105 dans la mesure ou ils donnent les mémes valeurs que le
viscosimetre ci-dessus;

c) sil'on utilise des viscosimétres automatiquesca compte-temps‘automatique approprié (voir 5.2), des résultats
identiques sont obtenus méme si le capillaire a un plus grand diamétre (par exemple 0,58 mm) (voir
ISO 1628-1:1998, tableau 1), ce qui signifie que d'autres capillaires peuvent étre utilisés avec ce type
d'appareil.

En cas de doute, un viscosimetre conforme au point a) doit étre utilisé.

Le viscosimetre doit étre étalonné selon la méthode décrite dans I'annexe A.

5.2 Chronomeétre , ayant une sensibilité de 0,1 s et une exactitude de + 0,1 % sur une période de 15 min, sauf si

I'on utilise des viscosimétres automatiques a capillaire plus gros [voir 5.1, point c)] pour lesquels le chronométre doit

avoir une sensibilité de 0,01 s et une exactitude de + 0,1 % sur une période de 15 min.

5.3 Bain thermostaté , réglé a 25 °C.

Les fluctuations de température ne doivent pas dépasser = 0,1 °C.

5.4 Fioles jaugées , de 100 ml de capacité a la température d'étalonnage, munies de bouchons en verre rodé ou
en plastique assurant une étanchéité a l'air.

5.5 Balance analytique , précise a 0,1 mg.
5.6 Etuve de séchage , réglée a 110 °C.
5.7 Boites de Petri .

5.8 Creuset filtrant , en verre fritté de classe de porosité P 1,6 (voir ISO 4793).
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5.9 Creuset filtrant , en verre fritté de classe de porosité P 4 (voir ISO 4793).
5.10 Auxiliaire de filtration , par exemple kieselguhr ou terre de diatomées.
5.11 Secoueuse.

5.12 Centrifugeuse de laboratoire

6 Solvant et préparation de la solution  (voir aussi ISO 1628-1:1998, article 6)

6.1 Solvant

Dichlorométhane , de qualité analytique reconnue, ou équivalent.

6.2 Echantillonnage

Réaliser I'échantillonnage de sorte que I'échantillon prélevé soit représentatif de la totalité du matériau.
6.3 Concentration de la solution

La concentration de polycarbonate doit étre de 5 g/l.

6.4 Préparation de la solution d’essai

6.4.1 Echantillons non renforcés contenant peurou'pas de pigment ou'd'additif

Peser, a 0,1 mg prés a l'aide de la balance analytique (5.5),'500 mg 'du matériau a essayer dans une fiole jaugée de
100 ml (5.4). Ajouter environ 70 ml de dichlorométhane (6.1), puis placer I'échantillon sur la secoueuse (5.11)
jusqu'a dissolution compléte. Remplir la fiole jusqu‘au Itrait ©le)jauge, avec du dichlorométhane a la température
d'étalonnage et agiter de nouveau pourhomogéngiser/la solution:

Si I'essai porte sur des matériaux contenant de petites quantités de pigments et/ou d'additifs (voir ci-dessous),
augmenter la masse de I'échantillon en proportion de la quantité de pigments ou d'additifs afin que la concentration
résultante de polycarbonate pur atteigne 5 g/l.

NOTE 1 Cette correction est nécessaire si la teneur en pigments et/ou en additifs est supérieure a 1 %. Les colorants,
pigments et/ou additifs solubles de concentration inférieure a 1 % n'affecteront pas les résultats de mesure.

NOTE 2 Les fortes concentrations de pigments/additifs ou les colorants intenses (empéchant la détection optique par les
cellules photoélectriques) affectent les mesures si fortement que ces composants doivent étre éliminés de la solution d'essai a
l'aide d'un auxiliaire de filtration (5.10) ou de la centrifugeuse (5.12). Les indications de 6.4.2 sont applicables au traitement de
I'échantillon dans ce cas.

NOTE 3 Si I'on utilise un viscosimétre automatique a commande assistée par ordinateur [voir 5.1, point ¢)], la quantité de
polymere pesée pourra différer de la valeur fixée d'une valeur pouvant aller jusqu'a 10 % si l'on tient compte de facon
appropriée de la concentration de polymeére, laquelle différera aussi de la valeur fixée, lors du calcul du résultat [voir article A.3,
point c)].

6.4.2 Echantillons renforcés de fibres de verre et/ou échantillons a forte teneur en pigments/additifs

Peser, dans une fiole jaugée de 100 ml (5.4), environ 5g du matériau a essayer. Ajouter environ 70 ml de
dichlorométhane, puis placer I'échantillon sur la secoueuse jusqu'a dissolution compléte. Il est possible de broyer
I'échantillon par voie mécanique avant cette opération pour accélérer la dissolution.

Aprés décantation des composants insolubles (fibres de verre, pigments, etc.), filtrer la solution a travers le creuset
filtrant (5.9) dans des boites de Petri (5.7). Placer les boites de Petri dans I'étuve de séchage (5.6) réglée a 110 °C
pour obtenir I'évaporation du dichlorométhane. Le film restant est laissé dans I'étuve jusqu'a ce qu'il atteigne une
masse constante (1 h a 10 h en fonction de I'épaisseur du film). Préparer une solution a partir du film séché
conformément au mode opératoire décrit en 6.4.1.
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7 Température de mesurage

La température de mesurage doit étre de 25 °C + 0,1 °C.

8 Mode opératoire (voir aussi article 3 et ISO 1628-1:1998, article 8)

Verser le solvant pur dans le viscosimetre (5.1) a travers le creuset filtrant de classe de porosité P 1,6 (5.8).

Déterminer le temps d'écoulement du solvant pour trois a cing passages a la température de 25 °C + 0,1 °C. Les
mesures individuelles ne doivent pas différer de leur moyenne de plus de 0,2 %.

Répéter les mémes opérations sur la solution d’essai.

9 Calcul des résultats  (voir aussi ISO 1628-1:1998, article 9)

Calculer l'indice de viscosité, exprimé en ml/g, a I'aide
a) de la méthode décrite dans l'article A.3;
ou

b) de I'équation suivante:

ou
v estla viscosité cinématique de la solution, en m2-s-1;
vo estla viscosité cinématique du solvant, en m2-s-1;
t  estla moyenne arithmétique du temps d'écoulement de la solution, en s;
tg estla moyenne arithmétique du temps d'écoulement du solvant, en s;
c estla concentration de la solution en g-mk-1;
At est la correction d'énergie cinétique de t, a fournir par le fabricant de capillaire, en s;

Atg est la correction d'énergie cinétique de tg, a fournir par le fabricant de capillaire, en s.

NOTE Cette équation est conforme a la relation définie dans I''SO 1628-1 mais tient compte en plus de la correction
d'énergie cinétique. Cette correction est nécessaire pour obtenir des résultats exacts avec les capillaires prescrits.

L'équation (12) donnée dans I'SO 1628-1:1998, qui, en remplacant le symbole | par IV, donne

_th
toC

peut étre utilisée avec une précision suffisante si le viscosimeétre utilisé a un capillaire suffisamment fin, car la
correction d'énergie cinétique correspond alors a moins de 0,2 % du temps d'écoulement.
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Calculer la viscosité relative de la solution 1, (sans dimension) a I'aide de I'équation

n _ Vv
rel Vo

_t-At
to — Aty

ou
v estla viscosité cinématique de la solution, en m2.s-1;
Vo estla viscosité cinématique du solvant, en m2.s-1;
t  estla moyenne arithmétique du temps d'écoulement de la solution, en s;
to estla moyenne arithmétique du temps d'écoulement du solvant, en s;
At est la correction d'énergie cinétique de t, a fournir par le fabricant du capillaire, en s;
Atg est la correction d'énergie cinétique de tq, a fournir par le fabricant du capillaire, en s.

Les articles A.1 et A.2 décrivent comment déterminer les corrections At et At.

10 Rapport d'essai

La documentation (certificat d'essai) est décrite dans I''SO 1628-1:1998, article 10.
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Annexe A
(normative)

Méthodes d'étalonnage des instruments

A.1 Vérification de I'exactitude du viscosimeétre

L'expérience montre que le haut degré d'exactitude nécessaire pour la détermination de l'indice de viscosité des
solutions de polycarbonate ne peut pas toujours étre atteint avec les viscosimétres de Ubbelohde disponibles dans
le commerce. Cela est d0 aux petites irrégularités des capillaires. Il est donc nécessaire de vérifier I'exactitude des
capillaires a I'aide de matériaux de référence convenables. Trois possibilités s'offrent dans ce cas:

a) Utilisation de liquides d'étalonnage de viscosité cinématique connue
Les matériaux suivants sont recommandés?):

0 Dichlorométhane (de qualité analytique reconnue):  vg 25 o °c = 0,314 2 mm2.s-1
pPo, 25,00 °c = 1,316 3 g-mi-1

1 Trichloréthyléne (de qualité analytiqgue reconnue): Vo, 25,00 °c = 0,369 3 mm2.s-1
Po, 25,00°c'= 1,455’5 g-mi-1

2 Tétrachloréthyléne (de qualité analytique reconnue)i ( vy 35,66 i¢ = 0,525 7 mm2.s-1

Po, 25,00 °c = 1,614 4 g-mi-1
Pour effectuer la vérification;onrdétermine:lestemps d'écoulement des: trois-liquides, sans tenir compte de la
correction de temps, pour trois a cing passages dans- lesconditions normales a 25 °C £ 0,1 °C. Les conditions
de répétabilité de l'article 8 requises pour les diverses mesures s'appliquent également dans ce cas.

Les viscosités relatives sont calculées a I'aide des équations données dans l'article 9, comme suit:

Vi _ tl - Atl
vo fo Al
ou
Vo _ t2 - Atz
Vo T Al
Les valeurs obtenues expérimentalement sont comparées aux valeurs vraies:
14
-1 =1175
Vo
ou
%
~2 =1673
Vo

L'écart doit étre inférieur & 0,4 % dans tous les cas pour que les mesures soient fiables.

1) Bauer, H., et Meerlender, G., Newtonian reference materials with n < 1 mm2-s-1 and their application in extending the range
of capillary viscometers, Rheol. Acta 21 (1982), pp. 499-501.



	W_âæ]k�4�‚ÄÏÈ�ÎÂ.£⁄ŠWi~�ù˙bFÎH˘¡«l}hécª”ö4Ö4�EâO˘8Eö¯¡Ë„ËNúÒÀ¼Ì•ù>ˆ�

