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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'ISO). 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'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEIl) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux regles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 11443 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 61, Plastiques, sous-comité SC 5, Propriétés
physicochimiques.

Cette deuxiéme édition annule et remplace la premiére édition (ISO 11443:1995), dont les Articles 4 et 9, les
paragraphes 5.1.2,5.1.3,5.1.4, 5.4, 5.5, 7.2 et 8.5 et’''Annexe-C'ont fait I'objet d'une révision technique.

iv © ISO 2005 — Tous droits réservés



NORME INTERNATIONALE ISO 11443:2005(F)

Plastiques — Détermination de la fluidité au moyen de
rhéomeétres équipés d'une filiére capillaire ou plate

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie des méthodes permettant de déterminer la fluidité de plastiques
fondus soumis a des contraintes de cisaillement, a des vitesses et a des températures voisines de celles
rencontrées lors de leur mise en ceuvre. Il est nécessaire de respecter ces méthodes lorsque I'on soumet a
I'essai les plastiques fondus car, en régle générale, la fluidité de ces plastiques ne dépend pas uniquement de
la température mais également d'autres facteurs et en particulier de la vitesse de cisaillement et de la
contrainte de cisaillement.

Les méthodes décrites dans la présente Norme internationale s'averent utiles pour déterminer les valeurs de
viscosité en fondu dans une plage de 10 Pa's & 107 Pa-s, selon I'échelle de mesure du capteur de pression
et/ou de force et les caractéristiques mécaniques du rhéometre employé. Les vitesse de cisaillement
pratiquées avec les rhéometres d'extrusion s'échelonnent entre 1 s~1 et 106 s—1.

Les effets élongationnels a I'entree dela filiere entrainent un gonflement de la matiére extrudée a la sortie de
la filiere. Des méthodes permettant d'évaluer le gonflement de la matiere extrudée ont été également incluses.

Les techniques rhéologiques décrites ne se limitent pas exclusivement a la caractérisation des
thermoplastiques qui, fondus, adhérent aux-parois-par-contact. Par exemple, les thermoplastiques présentant
un effet de glissement {12l gt les  thermodurcissables: peuvent “étre"inclus. Cependant, les méthodes
employées pour évaluer la vitesse de cisaillement’et'la viscosité’en cisaillement ne sont pas valables pour des
matériaux n'adhérant pas aux parois. Toutefois, la présente Norme internationale peut étre utilisée pour
caractériser le comportement rhéologique de tels fluides pour une géométrie donnée.

2 Reéférences normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 4287, Spécification géométrique des produits (GPS) — Etat de surface: Méthode du profil — Termes,
définitions et parameétres d'état de surface

ISO 6507-1, Matériaux métalliques — Essai de dureté Vickers — Partie 1: Méthode d'essai

ISO 11403-2, Plastiques — Acquisition et présentation de données multiples comparables — Partie 2:
Propriétés thermiques et caractéristiques relatives a la mise en ceuvre

ISO 1133, Plastiques — Détermination de l'indice de fluidité a chaud des thermoplastiques, en masse (MFR)
et en volume (MVR)

© ISO 2005 — Tous droits réservés 1
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3 Termes et définitions
Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s'appliquent.

3.1
fluide newtonien
fluide dont la viscosité est indépendante de la vitesse de cisaillement et du temps

3.2
fluide non newtonien
fluide dont la viscosité varie avec la vitesse de cisaillement et/ou le temps

NOTE Pour les besoins de la présente Norme internationale, cette définition ne concerne que les fluides dont la
viscosité varie uniquement avec la vitesse de cisaillement.

3.3

contrainte de cisaillement apparente

fap L o . - : -
contrainte de cisaillement fictive a laquelle est soumise la matiére fondue au contact de la paroi de la filiére,
exprimée en pascals (Pa)

NOTE Elle est égale a la pression d'essai multipliée par le rapport de I'aire de la section de passage a la surface de
la paroi de la filiére.

3.4

vitesse de cisaillement apparente

Vap L o - : : : o
vitesse de cisaillement fictive a laquelle/ lafmatieresfondue serait) soumise au niveau de la paroi si son
comportement était newtonien, au débit volumique observeé, exprimeée en’secondes a la puissance moins un

(s7)

3.5

contrainte de cisaillement réelle

T

contrainte de cisaillement réelle a laquelle est soumise la matiére fondue au contact de la paroi de la filiére,
exprimée en pascals (Pa)

NOTE 1 Elle est évaluée a partir de la pression d'essai p en appliquant les corrections de pertes de charge a I'entrée et
a la sortie ou bien elle est directement déterminée a partir du gradient de pression de la matiére fondue dans le conduit.

NOTE 2  Pour des besoins de notation, 'absence d'indice est utilisée pour désigner les valeurs réelles.

3.6
vitesse de cisaillement réelle

e

vitesse de cisaillement obtenue a partir de la vitesse de cisaillement apparente, y,,, corrigée par des
algorithmes appropriés (voir Note en 8.2.2) pour tenir compte des écarts par rapport & un comportement
newtonien, exprimée en secondes a la puissance moins un (s~1)

NOTE Pour des besoins de notation, I'absence d'indice est utilisée pour désigner les valeurs réelles.

3.7
viscosité

n
viscosité en cisaillement stationnaire, égale par définition au rapport r/y de la contrainte de cisaillement

réelle 7 a la vitesse de cisaillement réelle 7, exprimée en pascals secondes (Pa-s)

2 © ISO 2005 — Tous droits réservés
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3.8

viscosité apparente

Nap

rapport z,, /7, de la contrainte de cisaillement apparente 7, a la vitesse de cisaillement apparente y 5,
exprimé en pascals secondes (Pa-s)

3.9

viscosité apparente corrigée selon la méthode de Bagley

T1apB

rapport z/y 4, de la contrainte de cisaillement réelle z a la vitesse de cisaillement apparente 7, , exprimeé en
pascals secondes (Pa's)

3.10

viscosité apparente corrigée selon la méthode de Rabinowitsch

TapR

rapport z,,/y de la contrainte de cisaillement apparente z,, a la vitesse de cisaillement réelle y, exprimé
en pascals secondes (Pa-s)

NOTE Ce terme convient pour les essais avec une filiere présentant un rapport grande longueur/diametre pour
lequel les effets d'entrée sont négligeables.

3.1
débit volumique

0

volume de matiére fondue passant a travers-la‘filiere”par‘unité de temps, 'exprimé en millimétres cubes par
seconde (mm?3/s)

3.12

taux de gonflement a la température ambiante

Sa

rapport du diametre de I'extrudat au’ diametre 'derla ‘filiére-capillaire, mesurés tous deux a la température
ambiante

3.13
taux de gonflement a la température d'essai

ST
rapport du diametre de I'extrudat au diamétre de la filiére capillaire, mesurés tous deux a la température
d'essai

3.14
pourcentage de gonflement a la température ambiante

Sa
différence entre le diamétre du jonc extrudé et le diamétre de la filiere capillaire, mesurés tous deux a la
température ambiante, exprimée en pourcentage du diamétre de la filiere capillaire

3.15

pourcentage de gonflement a la température d'essai

ST

différence entre le diamétre du jonc extrudé et le diamétre de la filiere capillaire, mesurés tous deux a la
température d'essai, exprimée en pourcentage du diameétre de la filiére capillaire

NOTE Il est possible d'en déduire des termes analogues de gonflement de I'extrudat de la filiére plate en se basant
sur I'épaisseur de I'extrudat d'une filiere plate rapportée a I'épaisseur de la filiere plate.

3.16

temps de préchauffage
intervalle de temps entre la fin du remplissage du cylindre et le début du mesurage

© ISO 2005 — Tous droits réservés 3
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3.17
temps de séjour
intervalle de temps entre la fin du remplissage du cylindre et la fin du mesurage

NOTE Dans certains cas, il peut s'avérer nécessaire de noter le temps de séjour a la fin de chaque mesurage
lorsqu'on effectue plusieurs mesurages par chargement de matiere dans le cylindre.

3.18
temps d'extrusion
temps correspondant a la période de mesurage pour une vitesse de cisaillement donnée

3.19

contrainte de cisaillement critique

valeur des contraintes de cisaillement au niveau de la paroi de la filiere ou se produit I'un ou l'autre des
phénomeénes suivants:

— une discontinuité dans la courbe représentant la contrainte de cisaillement en fonction du débit ou de la
vitesse de cisaillement;

— une rugosité (ou ondulation) de I'extrudat a la sortie de la filiere
NOTE Elle est exprimée en pascals (Pa).

3.20

vitesse de cisaillement critique

vitesse de cisaillement correspondant, a-lal contrainte de cisaillement |eritique, exprimée en secondes a la
puissance moins un (s~1)

4 Principes généraux

La matiére plastique fondue est expulsée au travers,d'une filierecapillaire ou d'une filiere plate de dimensions
connues. Deux méthodes principales peuvent étre utilisées: soit on mesure le débit volumique, Q, dans le cas
d'un essai a pression p constante spécifiée (méthode 1), soit on mesure la pression d'essai, p, dans le cas
d'un essai a débit volumique Q constant spécifié (méthode 2). Ces deux méthodes peuvent étre employées
avec une filiere capillaire (méthode A) ou avec une filiere plate (méthode B). Se reporter au Tableau 1 pour la
désignation compléte de la méthode d'essai choisie.

Tableau 1 — Désignation des méthodes d'essai

Parameétre d'essai choisi
Section de la filiére

Pression d'essai, p Débit volumique, O

Circulaire

(filiere capillaire) Al A2

Rectangulaire

(filiere plate) B1 B2

Il est possible d'effectuer une série de mesurages correspondant a une certaine plage de valeurs du
parametre choisi (pression d'essai appliquée dans le cas de la méthode 1 ou débit volumique dans celui de la
méthode 2).

Dans le cas d'une filiere plate équipée de capteurs de pression placés le long du conduit et également en
amont de I'entrée de la filiére, on peut déterminer les pertes de charge a l'entrée et a la sortie. Dans le cas de
filieres capillaires de méme rayon mais de longueur variable, c'est la somme des pertes de charge a l'entrée
et a la sortie qui peut étre déterminée.

4 © ISO 2005 — Tous droits réservés
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Une filiere plate équipée de capteurs de pression le long du conduit est particulierement adaptée aux
mesurages automatiques informatisés en ligne.

Les valeurs recommandées pour les dimensions de la filiere capillaire, pour les débits et pour les
températures a utiliser lors des essais sont présentées soit dans les articles correspondants figurant ci-
dessous soit dans I''SO 11403-2.

NOTE Dans le cas d'une filiere plate, soit le rapport de forme H/B entre I'épaisseur H et la largeur B de la filiere est
petit, soit il est nécessaire d'apporter une correction a H/B (voir Annexe A). Dans ce dernier cas, les valeurs calculées
dépendent des hypothéses permettant de déduire les équations de correction utilisées, dont, notamment, que les effets
élastiques sont négligeables.

5 Appareillage
5.1 Dispositif d'essai

5.1.1 Généralités

Le dispositif d'essai doit étre composé d'un cylindre pouvant étre chauffé dont le fond est obturé par une filiere
interchangeable capillaire ou plate. La pression d'essai doit étre exercée sur la matiere fondue contenue dans
le cylindre, au moyen d'un piston, d'une vis ou d'un gaz comprimé. Les Figures 1 et 2 donnent des exemples
types, I'adoption d'autres dimensions étant permise.

5.1.2 Cylindre du rhéomeétre

Il doit étre constitué d'un matériau(résistant@ Fusurecetia la corrosion, a la température maximale du systéme
de chauffage.

Le cylindre peut comporter un orifice latéral permettant d'insérer un capteur de pression de la matiere fondue
au voisinage de I'entrée de 1a filiere.

Les écarts admissibles pour le diamétre d'alésage moyen du cylindre sur toute sa longueur doivent étre
inférieurs a £ 0,007 mm.

Le cylindre doit étre réalisé en employant des techniques et des matériaux qui assurent une dureté Vickers
d'au moins 800 HV 30, de préférence, (voir I''SO 6507-1 et la Note 1) et une rugosité de surface inférieure a
R, = 0,25 ym (écart arithmétique moyen, voir I'SO 4287).

NOTE 1 L'acier nitruré convient pour des températures allant jusqu'a 400 °C. L'emploi de matériaux ayant une dureté
inférieure aux valeurs spécifiées mais présentant une résistance suffisante a la corrosion et a I'abrasion est considéré
comme acceptable pour la fabrication du cylindre et de la filiere.

NOTE 2  Une augmentation du diamétre d'alésage du cylindre accroit le nombre des mesurages réalisables avec un
seul chargement du cylindre et augmente la plage des vitesses de cisaillement de l'instrument. L'utilisation d'un cylindre
de plus grand diamétre d'alésage présente des inconvénients car elle nécessite I'emploi de masses d'échantillons plus
importantes et accroit le temps nécessaire pour que I'éprouvette atteigne la température d'équilibre. Les diamétres
d'alésage du cylindre des rhéométres disponibles dans le commerce sont compris entre 6,35 mm et 25 mm.

5.1.3 Filiéres capillaires (méthode A)

5.1.31 La longueur totale de la filiére capillaire doit étre usinée avec une précision de + 0,007 mm pour
le diametre (D) et de + 0,025 mm pour la longueur (L) (voir Figure 1).

Le capillaire doit étre réalisé en employant des techniques et des matériaux qui assurent une dureté Vickers

d'au moins 800 HV 30, de préférence, (voir I''SO 6507-1 et la Note 1 en 5.1.2) et une rugosité de surface
inférieure a R, = 0,25 uym (écart arithmétique moyen, voir SO 4287).

© ISO 2005 — Tous droits réservés 5
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L'ouverture du capillaire ne doit présenter aucune marque d'usinage visible ou excentricité perceptible.

NOTE 1 La gamme des diameétres des filieres capillaires habituellement utilisées se situe entre 0,5 mm et 2 mm, avec
différentes longueurs pour obtenir les rapports L/D voulus. Lorsque les essais portent sur des matieres chargées, des
diamétres supérieurs peuvent étre requis.

NOTE 2 Les matériaux constitutifs des filiéres les plus courants sont I'acier durci, le carbure de tungstene, la stellite et
I'acier inoxydable durci.

NOTE 3 La précision avec laquelle les dimensions des capillaires peuvent étre mesurées dépend de la longueur et du
rayon du capillaire. Lorsque les capillaires ont un diamétre inférieur a 1,25 mm, la précision spécifiée (+ 0,007 mm) est
difficile a obtenir. Compte tenu de I'extréme sensibilité des débits vis-a-vis des dimensions des capillaires, il importe que
les dimensions du capillaire et la précision de mesure de ces dimensions soient connues et consignées. Cela s'applique
aussi aux dimensions des filiéres plates (épaisseur, largeur et longueur) (voir 5.1.4).

5.1.3.2 Pour déterminer la vitesse de cisaillement apparente Vap €t la contrainte de cisaillement
apparente 75, avec une seule filiere capillaire, le rapport L/D de la longueur L au diametre D de la filiere doit,
sauf spécification contraire dans la norme de référence, étre égal ou supérieur a 16 et I'angle d'entrée de 180°.
Ne comparer que des valeurs obtenues avec des capillaires ayant le méme angle d'entrée (+ 1°), la méme
longueur (£ 0,025 mm) et le méme diameétre (£ 0,007 mm). L'angle d'entrée est donné a la Figure 1.

Il est recommandé d'utiliser une filiere de 16 mm ou 20 mm de longueur, de 1 mm de diamétre et ayant un
angle d'entrée de 180° (voir Note 1). Pour les diamétres de 0,5 mm, 2 mm ou 4 mm, d'autres options sont
admises lorsque la valeur recommandée ne convient pas, par exemple pour les matiéres trés chargées. Pour
les filieres ayant un diamétre différent de 1 mm, les rapports recommandés de la longueur au diamétre (L/D)
doivent étre, si possible, identiques a ceuxides filieres-de, Timm-de;diametre utilisées.

NOTE 1 Les filieres de 16 mm et 20 mm de‘long sont les plusicourantes, la conception de I'appareil en déterminant et
en limitant souvent le choix.

NOTE 2 Pour une valeur donnée de la vitesse de cisaillement.apparente, I'effet de I'échauffement en cisaillement de la
matiere fondue est réduit en utilisant des filieres capillaires de diameétre plus petit;

5133 Pour déterminer la vitesse de cisaillement réelle y et la contrainte de cisaillement réelle 7, il est
nécessaire d'utiliser des filieres capillaires de méme diameétre (+ 0,007 mm), ayant un angle d'entrée identique
(£ 1°) et caractérisées par au moins deux rapports L/D différents choisis dans la gamme recommandée
LID=0,25a 1,5, 10, 16, 20, 30, 40 (voir également 8.4.2), a condition de respecter les conditions suivantes.

L'emploi de deux filieres seulement, de méme diamétre (£ 0,007 mm), ayant un angle d'entrée identique (+ 1°)
et des rapports L/D < 5 et L/D > 16, est permis si les conditions d'essai sont telles que la non-linéarité du
diagramme de Bagley qui en résulte n'est pas significative, ces conditions ayant été établies préalablement
pour chaque classe d'échantillon, en utilisant des filieres supplémentaires (voir 8.4). En cas d'utilisation de
deux filieres uniquement, la différence entre les rapports L/D des deux filiéres doit étre au moins de 15.

En cas d'emploi de deux filieres uniquement pour déterminer la viscosité en cisaillement, corrigée des effets
de la perte de charge a l'entrée, il est recommandé d'utiliser une filiére courte dont le rapport de la longueur
au diametre (L/D) se situe entre 0,25 et 1 et une filiere longue dont le rapport de la longueur au diamétre (L/D)
se situe entre 16 et 20, toutes deux ayant un diameétre de 1 mm et un angle d'entrée de 180°. Pour les
diameétres de 0,5 mm, 2 mm ou 4 mm, d'autres options doivent étre admises lorsque la valeur recommandée
de 1 mm ne convient pas, par exemple pour les matieres trés chargées. Pour les filieres ayant un diamétre
différent de 1 mm, les rapports recommandés de la longueur au diamétre (L/D) doivent étre identiques a ceux
spécifiés pour les filieres de 1 mm de diamétre.

NOTE La méthode de correction des effets de la perte de charge a I'entrée (voir 8.4) repose sur l'extrapolation des
données a une filiere de longueur zéro plutdt que sur une approximation selon laquelle une filiére courte donne la valeur
de la perte de charge a I'entrée.

6 © ISO 2005 — Tous droits réservés
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5.1.4 Filiéres plates (méthode B)

5.1.41 La filiere doit étre usinée sur toute sa longueur avec une précision de + 0,007 mm pour son
épaisseur, de = 0,01 mm pour sa largeur et de = 0,025 mm pour sa longueur. Le cas échéant, la distance qui
sépare les centres des capteurs de pression et le plan de sortie doit étre déterminée a + 0,05 mm prés.
(Voir Note 3 en 5.1.3.1.)

La filiere doit étre réalisée en employant des techniques et des matériaux qui assurent une dureté Vickers
d'au moins 800 HV 30, de préférence, (voir I''SO 6507-1 et la Note 1 en 5.1.2) et une rugosité de surface
inférieure a R, = 0,25 uym (écart arithmétique moyen, voir SO 4287).

NOTE Pour les matériaux des filiéres plates, voir Note 1 en 5.1.2 et Note 2 en 5.1.3.1.

5.1.4.2 Pour déterminer la vitesse de cisaillement apparente y,, et la contrainte de cisaillement
apparente 74y, le rapport H/B de I'épaisseur H a la largeur B de la filiere plate doit, sauf spécification contraire
dans la norme de référence, étre égal a 0,1 au plus et I'angle d'entrée a 180°. Ne comparer que des valeurs
obtenues avec des filiéres plates ayant le méme angle d'entrée (+ 1°), la méme épaisseur (+ 0,007 mm), la
méme largeur (£ 0,01 mm) et la méme longueur (+ 0,025 mm).

5.1.4.3 Pour déterminer les valeurs réelles de la vitesse de cisaillement y et de la contrainte de
cisaillement 7, des filieres plates conformes aux spécifications indiquées en 5.1.4.1 et en 5.1.4.2 peuvent étre
utilisées selon la méme méthode que pour les filieres capillaires, c'est-a-dire en appliquant la méthode de
correction de Bagley modifiée en conséquence (voir 8.4). |l est également possible d'utiliser une filiere plate
équipée de capteurs de pression placés tout le long du conduit pour déterminer les valeurs de la contrainte de
cisaillement réelle.

5.1.5 Piston

Si l'appareil est équipé d'un piston, le diamétre de celui-ci doit étre inférieur de 0,040 mm + 0,005 mm au
diametre d'alésage du cylindre. Ce piston peuf-étre‘muni/de joints d'étanchéité complets ou segmentés afin de
réduire le reflux de matiere!fonduel'surlajupesla‘duretéldu-piston doit-étre inférieure a celle du cylindre, sans
toutefois étre inférieure a 375 HV 30 (voirFISO:6507=1).

5.2 Controle des températures

Pour toutes les températures susceptibles d'étre régulées, le dispositif de controle de la température du
cylindre doit étre congu pour que, dans la gamme prévue des filieres capillaires ou des filiéres plates, selon
les cas, et dans les limites admissibles fixées pour le niveau de remplissage du cylindre, les écarts et les
variations de température mesurés au niveau de la paroi ne dépassent pas ceux indiqués dans le Tableau 2
pendant la durée de l'essai.

Tableau 2 — Ecarts de température maximaux autorisés en fonction de la distance et du temps

Ecart de température par

Le dispositif d'essai doit étre congu de maniere a pouvoir régler la température d'essai par paliers de 1 °C ou

moins.

Température d'essai, ¢

rapport a la température
réglée localement @

Variation de la température
dans le temps 2

°C °C °C
< 200 +1,0 +0,5
200 < < 300 +1,5 +1,0
> 300 2,0 +1,5

a

admissible de remplissage du cylindre, pendant la durée de I'essai

Pour toutes les positions dans la plage de la filiére capillaire ou plate, selon le cas, et la hauteur
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Dimensions en millimétres
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Figure 1 — Exemple type de rhéomeétre d'extrusion a filiére capillaire
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Dimensions en millimétres
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Figure 2 — Exemple type de rhéomeétre d'extrusion a filiére plate

© 1SO 2005 - Tous droits réservés 9



	½I ��ı#ûeäÆDò|£üÎ[?˙;ŽÛ£?ÏÖÅA%—nﬁ|6ﬂº\ˆ˚-æjŒ[å@ê†Õ�C¡J=ïC…¼¦rã9|

