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

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CElI,
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 '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 22007-1 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 61, Plastiques, sous-comité SC 5, Propriétés
physicochimiques.

L'ISO 22007 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Plastiques — Détermination de
la conductivité thermique et de la diffusivité thermique:

— Partie 1: Principes généraux
— Partie 2: Méthode de la source plane transitoire (disque chaud)
— Partie 3: Méthode par analyse de l'oscillation de la température

— Partie 4: Méthode flash laser

— Partie 5: Détermination de la conductivité thermique et de la diffusivité thermique du poly(méthacrylate de
meéthyle) [Rapport technique] (en préparation)

iv © ISO 2009 — Tous droits réservés



NORME INTERNATIONALE 1ISO 22007-1:2009(F)

Plastiques — Détermination de la conductivité thermique et de
la diffusivité thermique —

Partie 1:
Principes généraux

PRECAUTIONS DE SECURITE — Il convient que l'utilisateur de la présente Norme internationale
connaisse bien les pratiques courantes de laboratoire, lorsqu’elles s'appliquent. La présente Norme
internationale n'a pas pour but de traiter tous les problémes de sécurité qui sont, le cas échéant, liés a
son utilisation. Il incombe a I'utilisateur d'établir des pratiques appropriées en matiére d'hygiéne et de
sécurité, et de s'assurer de la conformité a la réglementation nationale en vigueur.

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 22007 décrit les principes de base des méthodes permettant de déterminer la
conductivité thermiquejet dadiffusivité thermique des matériaux’ polymeres. Différentes techniques de
mesurage sont disponibles et certaines peuvent étre mieux adaptées que d'autres pour un type, un état et
une forme particuliers du matériau. [Laa jprésente partié (de) 'lSO}22007 donne un apercu général de ces
techniques. Les normes propres a ces techniques, telles que ‘mentionnées dans la présente partie de
SO 22007, sont utilisées pour la mise en ceuvre de la méthode d'essai réelle.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour l'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 472, Plastiques — Vocabulaire

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions donnés dans I'lSO 472 ainsi que les suivants
s'appliquent.

31

choc thermique
variation thermique ayant la forme d'une impulsion produite par une source de chaleur

3.2
énergie de choc thermique
quantité de chaleur produite par une source de chaleur au cours du choc thermique

NOTE Elle est exprimée en joules (J).

© ISO 2009 — Tous droits réservés 1
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3.3

source de chaleur

élément chauffant ayant la forme d'un fil, d'une bande, d'une plaque ou d'une feuille, noyé dans ou fixé sur
une éprouvette, ou zone irradiée par une lumiére incidente, par exemple un laser

3.4

flux de chaleur

guissance calorifique produite par une source de chaleur plane par unité de temps et unité de surface
NOTE Il est exprimé en watts par métre carré (W/m?2).

3.5

flux thermique linéaire
puissance calorifique produite par une source de chaleur linéaire par unité de temps et unité de longueur

NOTE Il est exprimé en watts par metre (W/m).

3.6

profondeur de pénétration

profondeur caractéristique utilisée pour décrire I'étendue de la pénétration de la chaleur dans I'éprouvette
durant un processus de mesurage transitoire

NOTE Elle est exprimée en métres (m).

3.7

transitoire de température

perturbation temporaire de la température dans.un, systeme initialement aune température uniforme, due a un
choc thermique pendant une période au cours de laquelle te'systéme n'atteint pas I'équilibre

3.8
capacité calorifique volumique
produit de la masse volumique par la chaleur massigue

NOTE Elle est exprimée en joules par métre cube kelvin [J/(m3-K)].
3.9

effusivité thermique

b

propriété de transfert de chaleur donnée par la racine carrée du produit de la conductivité thermique par la
capacité calorifique volumique:

b= //1~p~cp

ou
A estla conductivité thermique;
p estlamasse volumique;

¢, estlacapacité calorifique

p

NOTE Elle est exprimée en joules par métre carré kelvin seconde & la puissance un demi [J/(m2-K-s%)].
3.10

résistivité thermique

inverse de la conductivité thermique

NOTE Elle est exprimée en métres kelvins par watt [(m-K)/W].

2 © ISO 2009 — Tous droits réservés
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4 Principes

La conductivité thermique se rapporte spécifiquement au mode de transfert de chaleur par conduction. Lors
du mesurage de la conductivité thermique, d'autres modes de transfert de la chaleur peuvent se produire, par
exemple par convection, par rayonnement et par transfert de masse. Lorsque ces modes sont significatifs, la
propriété mesurée est généralement désignée en tant que conductivité thermique apparente ou effective. La
conductivité thermique est influencée par les conditions dans lesquelles elle est mesurée, telles que la
température et la pression, ainsi que par les variations de la composition du matériau et l'orientation de
I'éprouvette, car certains matériaux ne sont pas isotropes.

Dans les méthodes en régime stationnaire, on laisse s'équilibrer a une température donnée une éprouvette de
dimensions appropriées et de géométrie simple, en contact avec une source de chaleur et avec un ou
plusieurs capteurs de température combinés ou séparés. Les méthodes transitoires peuvent étre avec contact
ou sans contact. Un transitoire de température est généré par un choc thermique afin de produire un champ
de température dynamique au sein de I'éprouvette. La variation de température avec le temps (réponse en
température) est mesurée par un ou plusieurs capteurs qui sont soit unifiés avec la source de chaleur et
placés a une distance fixe de la source, soit situés de l'autre cété de I'éprouvette dans le cas de la méthode
flash laser. La réponse est ensuite analysée conformément a un modele et un ensemble de solutions
élaborés pour le montage représentatif et congus pour la géométrie spécifique et les conditions aux limites
prévues. Selon la géométrie de I'éprouvette et de la source et des moyens employés pour générer le champ
de température, une ou plusieurs propriétés thermophysiques peuvent étre obtenues séparément ou
simultanément. Le Tableau 1 présente un récapitulatif des caractéristiques pour différentes formes des
méthodes transitoires par contact et les propriétés qu'elles permettent de déterminer.

NOTE 1 La plupart des plastiques non chargés appartiennent a la catégorie des matériaux ayant une conductivité
thermique intermédiaire [0; 1W/(m:K)a-1-Wi(m:K)lslls sent plus conducteurs ique les mousses et les produits d'isolation,
mais environ cinq fois moins-conducteurs" que"les ‘céramiques ‘et le’ verre.-Leur conductivité thermique peut étre
considérablement augmentée par I'addition de charges. Différentes méthodes d'essai peuvent étre utilisées selon la forme
et I'état du plastique. Un apergu de'ces methodes'est .donné-dans|'Article 5. Des méthodes d'essai détaillées sont
contenues dans d'autres parties de I''SO 22007 et dans d'autres normes citées en référence.

NOTE 2 Des matériaux de référence sont nécessaires pour veérifier les performances de la méthode principale et pour
étalonner les méthodes'secondaires.  De nombreux materiaux solides ont été caractérises par des laboratoires nationaux
de normalisation, tels que NPL, NIST, LNE,"NMIJ et '‘PTB, 'mais-seuls le poly(méthacrylate de méthyle) et le verre
Pyrex 77401 se situent actuellement dans la plage de conductivité thermique de la plupart des matériaux polyméres et
polymeéres chargés. Le polydiméthylsiloxane et le glycérol sont des matériaux fluides de référence bien caractérisés qui se
situent dans la plage de conductivité thermique des plastiques.

Tableau 1 — Caractéristiques fondamentales des méthodes transitoires par contact

Géomeétrie Mode Configuration source Paramétres mesurés
Type de méthode de la source de production de chaleur/capteur et/ou calculés

de chaleur de chaleur de température
Fil chaud / Ao
source linéaire / Linéaire, bande Progressif Unie 2 ou séparée P (C, et b dans certaines
bande chaude formes de la méthode)
Choc transitoire Plane Choc Séparée a, G, )
Sourc.:e.plane Disque Choc Unie a, C, A
transitoire P

A = conductivité thermique; « = diffusivité thermique; b = effusivité thermique; Cp = chaleur massique

@ Un capteur.
b

Deux capteurs.

1) Pyrex est une appellation commerciale déposée par Corning Incorporated. Cette information est donnée a l'intention
des utilisateurs de la présente partie de I''SO 22007 et ne signifie nullement que I''SO approuve ou recommande I'emploi

exclusif du produit ainsi désigné.

© ISO 2009 — Tous droits réservés
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5 Meéthodes d'essai

5.1 Généralités

De nombreuses méthodes d'essai ont été élaborées pour fournir un moyen de mesurer la conductivité
thermique et la diffusivité thermique en se fondant sur le principe de base exposé ci-dessus. Un apercu de
ces méthodes est donné dans les paragraphes suivants. Certaines de ces méthodes sont résumées dans le
Tableau 2, puis expliquées de maniére plus détaillée. Tous les détails de la mise en ceuvre de chacune des
méthodes d'essai décrites de 5.4 a 5.6 sont donnés dans [1SO 22007-2[14] 11SO 22007-3[1%] et
SO 22007-4116],

Tableau 2 — Représentation schématique des différentes méthodes expérimentales transitoires
par contact indiquant les dimensions critiques

Méthode Configuration de I'éprouvette Paramétres Modele idéal
caractéristiques
Fil chaud @ » { . W / = longueur de I'éprouvette 200dp <w
w = largeur de I'éprouvette, 1> 4w
-~ épaisseur
he d, = diametre du fi
| |
D
A A
>
) /
Source » Ws W, =Zong,active ws> 151
o
linéaire [p Zp = longueur de la sonde Zp >33 dp
dy='diametre de la sonde dg>6d,
A ' ‘g dy = diametre de I'eprouvette
" | Y
9 — 0
Ay A
 J
Plaque w9 w = largeur, épaisseur whd->3.la
haude P Q B N = hdg max
¢ h = hauteur . .
ol 7., = durée
A dg = diametre de I'éprouvette | maximale de mesurage
A =
< Y
 J
_—

4 © ISO 2009 — Tous droits réservés
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Tableau 2 (suite)

Méthode Configuration de I'éprouvette Para'm_et!'es Modéle idéal
caractéristiques
Source plane ¢4, d, = diamétre de la source | 4. _d > 4. Jaty
transitoire de chaleur
d, = diamétre de I'éprouvette |OU fmax = durée
maximale de mesurage
w = épaisseur de I'éprouvette
A
x
|
\
b ds
@  Une rainure ou un trou approprié(e) doit étre réalisé(e) pour le fil chaud ou la source linéaire, sauf si I'éprouvette est liquide.
b Un bon contact thermique doit &tre obtenu entre la bande ou le disque et I'éprouvette.

Dans les méthodes par contact, il convient d'appliquer une pression uniaxiale suffisante pour presser les
parties de I'éprouvette contre la source de chaleur afin d'obtenir un contact thermique satisfaisant. Une pate
de dissipation thermique peut étre utilisée dans le but d'améliorer le contact, mais il convient qu'il n'y ait pas
de pate de dissipation thermique“a I'extérieur des eléments chauffants, sinon le champ de température peut
étre perturbé. De plus, I'utilisation de pates de dissipation thermique peut contribuer a l'incertitude de mesure
et leur effet doit étre quantifié de maniérejadéquate pouriobtenirdes résultats précis.

5.2 Méthode du fil chaud

Cette méthode peut étre utilisée poun déterminer;la conductivité thermique des polyméres en fonction de la
température. Elle n'est applicable qu'aux matériaux isotropes, quelle que soit leur forme, par exemple plaques,
mousses, granulés ou poudres.

NOTE La méthode du fil chaud est principalement utilisée pour des polyméres solides, car les éléments de
mesurage peuvent étre détruits lorsque I'on travaille avec des polymeres fondus.

La méthode du fil chaud est une méthode transitoire. Un fil chauffant est placé dans une éprouvette ou entre
deux éprouvettes du méme matériau. La température est mesurée par le fil lui-méme agissant comme un
détecteur de température a résistance de platine ou par un thermocouple placé a proximité immédiate du fil.
L'élément chauffant est mis sous tension et I'élévation de température du thermocouple est mesurée en
fonction du temps.

Il est possible de décrire le flux de chaleur transitoire pour un fil infiniment long, dérivé de I'équation
différentielle de Fourier comme suit:

2
P gl_ (1)
4nL A dat

ou
t est le temps, en s;
@ est le flux de chaleur généré par le fil, en W;

r est la distance entre I'élément chauffant et le thermocouple, en m;

© ISO 2009 — Tous droits réservés 5



ISO 22007-1:2009(F)

L est la longueur du fil, en m;
A est la conductivité thermique, en W/(m-K);

a est la diffusivité thermique, en m2/s (a = /1/pCp );

P est la masse volumique, en kg/m3;

C

n est la chaleur massique isobare, en J/(kg-K);

Ei(x) estlintégrale d'exponentielle, donnée par:

_Ei(x) = j

Py

du (2)

Pour les valeurs de r2/4at inférieures a 1, 'Equation (1) peut étre simplifiée comme suit:

AT(rt) = ——P n 32
47'CL/1 }"2C

®)

ou
C = e’ ou yest la constanted'Edler (=0,577,216).

Selon I'Equation (3), la variation de la température, (AZ(r}7); st Uhé&’fondtidn linéaire du logarithme népérien du
temps et la conductivité thermique de I'échantillon peut étre déterminée a l'aide de I'équation:

PR
4nlK

(4)

ou K est la pente de la partie linéaire de la courbe de la variation de température en fonction du logarithme
népérien du temps.

En utilisant les dimensions appropriées pour I'éprouvette et I'élément chauffant, telles qu'indiquées dans le
Tableau 2, I'Equation (4) peut étre utilisée pour des applications pratiques.

Les détails de la méthode d'essai sont donnés dans I'1SO 8894-1[12] et I''SO 8894-2[13].

5.3 Méthode de la source linéaire

Cette technique [2], parfois appelée méthode de la sonde aiguille, est une variante de la méthode du fil chaud.
Elle fait appel a une sonde de source linéaire ayant la forme d'une aiguille qui permet d'effectuer des
mesurages répétés de la conductivité thermique sans détruire le capteur. Cette méthode transitoire permet
d'effectuer des mesurages trés rapides et est adaptée aux mesurages de la conductivité thermique a I'état
fondu ainsi qu'a I'état solide. Elle n'est pas adaptée au mesurage des propriétés directionnelles des matériaux
anisotropes a I'état solide.

Une source linéaire est placée au centre de I'éprouvette soumise a I'essai. La source linéaire et I'éprouvette
sont maintenues a une température initiale constante. Au cours du mesurage, une quantité connue de chaleur
est produite par la source linéaire et engendre la propagation radiale d'une onde calorifique dans I'éprouvette.
Les équations principales sont les mémes que pour la méthode du fil chaud. La source linéaire prend la forme
d'une sonde aiguille de longueur et de diameétre finis. Les sondes types ont une longueur comprise entre
50 mm et 100 mm et un diamétre de l'ordre de 1,5 mm a 2 mm et contiennent un élément chauffant qui
parcourt toute la longueur de l'aiguille. Un capteur a thermocouple également situé a l'intérieur de l'aiguille et
dont le point sensible est positionné a mi-longueur de la sonde mesure I'élévation de température associée au

6 © ISO 2009 — Tous droits réservés
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transitoire. Tout écart par rapport au modeéle, par exemple des dimensions finies de la sonde, nécessite un
étalonnage de la sonde avec un matériau de référence. Une constante de sonde, C, est introduite dans
I'Equation (4); elle représente le rapport de la conductivité thermique réelle du matériau de référence a celle
mesurée par l'instrument:

P Co
4nlK

(®)

NOTE 1 Les fluides & la silicone et le glycérol ont été utilisés comme matériaux de référence Bl. Si le glycérol est utilisé
comme matériau de référence, il est recommandé de prendre des précautions car ses propriétés sont sensibles a
I'humidité.

Les transitoires types présentent une non-linéarité initiale due a la propagation de I'onde calorifique dans la
capacité thermique finie de la sonde. Il s'agit d'une région de haute conductivité et donc de pente faible. Dans
le cas des transitoires types a I'état fondu, ou I'éprouvette ne présente pas de résistance de contact, le
transitoire approche de la linéarité directement aprés avoir subi cet effet, généralement en quelques secondes.
La pente d'intérét est la région linéaire qui suit la non-linéarité initiale. Les périodes d'acquisition varient
habituellement de 30 s a 60 s. Ce point est trés important lors de la collecte des données de conductivité
thermique a I'état fondu car il réduit considérablement la possibilité de dégradation thermique.

NOTE 2 Des méthodes de balayage ont été élaborées et permettent l'acquisition automatique des données a
différentes températures de sorte que des mesurages sont possibles sur une large plage de températures. Avec ces
méthodes, il est possible d'utiliser la méme éprouvette pour les mesurages a I'état fondu et pour les mesurages a I'état
solide, ce qui permet d'effectuer des mesurages pendant la transition de I'état fondu a I'état solide.

Les détails de la méthode dlessai‘sont donhgs dans TASTM D5930[171.

5.4 Méthode de la source plane transitoire

La méthode de la source plane transitoire permet)d'effectuer des mesurages a I'état solide sur des feuilles de
matériaux. Elle peut étre appliquéerlorsque.des effets d'orientation,existent,et;peut aussi étre étendue aux
pellicules minces.

La technique 4l utilise un élément résistif mince, plan et isolé électriquement & la fois comme source de
chaleur et capteur de température, pour mesurer la conductivité thermique et la diffusivité thermique a partir
de I'enregistrement d'un seul transitoire. Ce capteur a élément résistif est mis en contact thermique avec deux
moitiés d'une éprouvette du matériau étudié. Chacune des moitiés de I'éprouvette doit avoir une surface plane
afin que le capteur s'adapte étroitement entre ces surfaces.

En fournissant une puissance électrique constante au capteur, de rayon connu, et en enregistrant
l'augmentation de la résistance en fonction du temps, il est possible de déduire la conductivité thermique et la
diffusivité thermique a partir de I'enregistrement d'un seul transitoire. Pour étre en mesure de déduire ces
deux propriétés de transfert a partir de I'enregistrement d'un seul transitoire, il est important que la profondeur
de vérification App, — définie comme Apyop = 2(a 1)”2, ol « est la diffusivité thermique du matériau de
I'échantillon et ¢ est la durée totale du transitoire — employée lors de l'essai soit supérieure au rayon, mais
inférieure au diameétre du capteur.

Le capteur peut étre de différentes conceptions et étre constitué de différents matériaux. Une configuration en
spirale est d'usage courant. Le nickel et le molybdéne ont été utilisés comme matériaux détecteurs et la
spirale de détection munie de fils de connexion a été gravée ou découpée dans une feuille mince d'environ
10 ym d'épaisseur. D'autres matériaux détecteurs peuvent étre utilisés a condition qu'ils présentent un
coefficient de température de la résistivité raisonnablement élevé. Cette exigence est motivée par le fait que
le capteur est utilisé non seulement pour augmenter sa température et la température de I'éprouvette au
voisinage du capteur, mais aussi pour enregistrer les variations de température.
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