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NORME INTERNATIONALE

1SO 1133-1981 (F)

Plastiques — Détermination
des thermoplastiques

1 Objet et domaine d’application

1.1 La présente Norme internationale spécifie une méthode
de détermination de I'indice de fluidité a chaud des thermoplas-
tiques, dans des conditions définies de température et de pres-
sion. Lorsque les conditions d'essai sont indiquées dans la spé-
cification propre a une matiére, cette méthode peut étre utilisée
pour caractériser la vitesse d’écoulement a I'état fondu de cette
matiére.

NOTE — Les conditions d'essai couramment adoptées sont indiquées
dans |'annexe.

1.2 L'indice de fluidité & chaud des hauts polyméres dépend
de la vitesse de cisaillement. Dans cet essai, les vitesses de
cisaillement sont beaucoup plus faibles que celles que I'on ren-
contre dans les conditions normales de fabrication, et, par con-
séguent, les résultats obtenus pour différents thermoplastiques
ne correspondent pas toujours & leur comportement dans les
conditions réelles.

La méthode est utile pour un contréle de qualité.

1.3 Lorsque la méthode est appliquée a certaines matiéres, il
faudra préter attention aux facteurs pouvant amener une dété-
rioration de la reproductibilité, facteurs tels que :

a} la dégradation thermique ou la réticulation de la matiére
qui entraine une modification de la vitesse d’écoulement 3
I'état fondu pendant le préchauffage ou au cours de |'essai;
les matiéres pulvérulentes demandant de longues durées de
préchauffage sont sensibles & cet effet. Dans certains cas,
I'addition de stabilisants est nécessaire pour réduire la dis-
persion des résultats;

b} [I'application du mesurage & des matiéres chargées ou
renforcées, dans le cas desquelles la répartition ou I'orienta-
tion de la matiére de charge peut perturber la vitesse d’écou-
lement a chaud.

1) Actuellement au stade de projet. {Révision de I'ISO/R 468-1966.)

de l'indice de fluidité a chaud

2 Références

ISO/R 81, Essai de dureté Vickers pour I'acier (Charges de 5 a
100 kgf).

ISO 468, Rugosité de surface — Paramétres, leurs valeurs et
régles générales pour I'établissement des spécifications. )

ISO 1622/1, Plastiques — Polystyréne pour moulage et extru-
sion — Partie 1 : Désignation. 2

ISO 1872/1, Plastiques — Thermoplastiques a base de poly-
éthyléne et de copolymeéres d’éthyléne — Partie 1. Désigna-
tion.3

ISO 1873/1, Plastiques — Thermoplastiques a base de poly-
propyléne et de copolymeéres de propylene — Partie 1 : Dési-
gnation.

ISO 2580/1, Plastiques — Plastiques & base d’‘acrylonitrile-
butadiéne-styréne (ABS) pour moulage et extrusion — Partie
1 : Désignation.

ISO 2897/1, Plastiqgues — Polystyrénes résistants au choc —

Partie 1 : Désignation.4)

ISO 4613/1, Plastiques — Thermoplastiques & base de copoly-
méres d’éthyléne et d'acétate de vinyle (E/VAC) — Partie 1 :
Désignation.®

ISO 4894/1, Plastiques — Matiéres a mouler et 4 extruder a
base de copolymére de styréne et d’acrylonitrile (SAN) — Par-
tie 1 : Désignation.

2) Actueliement ISO 1622-1975, Matiéres plastiques — Polystyrénes pour moulage et extrusion — Désignation.

3) Actuellement au stade de projet. (Révision de I'|SO 1872-1972.)

4) Actuellement ISO 2897-1976, Matiéres plastiques — Désignation des polystyrénes résistants au choc.

5) Actuellement au stade de projet.



ISO 1133-1981 (F)

3 Appareillage

3.1 Appareillage de base

L'appareillage se compose principalement d'un plastometre
d’extrusion opérant a une température fixée (rhéomeétre capil-
laire). Sa forme générale est celle qui est représentée a la figure.
Le thermoplastique, contenu dans un cylindre vertical en métal,
est extrudé a travers une filiere au moyen d’un piston chargé.
L'appareillage comporte les parties principales suivantes.

3.1.1 Cylindre en acier, fixé verticalement et convenable-
ment isolé thermiquement afin de pouvoir opérer a 300 °C. La
longueur du cylindre doit &tre comprise entre 115 et 180 mm, et
le diameétre intérieur entre 9,500 et 10,000 mm. Le trou du cylin-
dre doit étre uniforme & + 0,025 mm. La base du cylindre doit
étre isolée thermiquement de facon que la surface métallique
exposée soit inférieure 4 4 cm2, et il est recommandé d’utiliser
un produit isolant tel que, par exemple, le polytétrafluoréthy-
iéne (épaisseur 3 mm environ) pour éviter I'adhérence des pro-
duits extrudés.

La paroi du trou doit étre convenablement durcie et avoir une
dureté Vickers d’au moins 500 HV {voir ISO/R 81) et un poli
superficiel meilleur que R, 0,25 pm (écart moyen arithmétique,
voir ISO 468). Lorsque des charges supérieures & 12,500 kg
sont utilisées, un guide additionnel pour le piston doit étre
prévu.

3.1.2 Piston en acier (voir notes 1 et 2), dont la partie travail-
lante doit étre au moins aussi longue que le cylindre. Le piston

doit avoir une téte 6,35 £ 0,10 mm de longueur. Le diametre
de la téte doit étre inférieur de 0,075 + 0,015 mm au diametre
intérieur du cylindre. En outre, le diametre de la téte doit étre
connu avec une précision de + 0,025 mm pour permettre les
calculs prévus en 3.1.6. L'aréte inférieure de la téte doit étre
arrondie selon un rayon de 0,4 mm. L'aréte supérieure doit étre
abattue. Au-dessus de la téte, le diameétre du piston doit étre
réduit 8 9 mm environ. Un dispositif peut étre ajouté au som-
met du piston pour supporter la masse amovible, mais le piston
doit étre isolé thermiquement de cette masse. Sur la tige du pis-
ton, deux minces anneaux de repérage doivent étre gravés a
30 mm I'un de l'autre et placés de sorte que le repére supérieur
soit aligné avec le dessus du cylindre, lorsque la distance entre
I'aréte inférieure de la téte du piston et le dessus de la filiere est
de 20 mm (voir note 3).

NOTES

1 Pour assurer un bon fonctionnement de I'appareil, le cylindre et le
piston devraient étre en aciers de duretés différentes. Il convient, en
particulier, de fabriquer le cylindre avec I'acier le plus dur pour en main-
tenir facilement les caractéristiques.

2 Le piston peut étre évidé ou plein. Pour les essais avec charges fai-
bles, le piston doit étre évidé; sinon, il n‘est pas possible d'obtenir la
plus petite charge spécifiée. Lorsque |'essai est réalisé avec des char-
ges plus fortes, un piston évidé n’est pas souhaitable, car la charge la
plus élevée entrainerait la déformation d'un tel piston. Dans de tels
essais, un piston plein ou un piston évidé avec des guides adéquats
devraient étre utilisés. Lorsqu’on utilise cette derniére modification, il
est indispensable que la dispersion de la chaleur le long du piston, qui
est en général plus importante qu’a ’ordinaire, n'affecte pas la tempé-
rature d'essai de la matiére.

3 Les repéres annulaires limitent la longueur du cylindre dans laquelle
tous les prélévements doivent étre effectués.

Charge amovible
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Figure — Appareil pour la détermination de l'indice
de fluidité a chaud (montrant I'une des méthodes
possibles de soutien de la filiere et un modéle de piston)



3.1.3 Eléments chauffants et thermorégulateurs, permet-
tant de maintenir 3 + 0,5 K la température choisie pour la
matiére dans le cylindre. L'emploi d'un systéme de contrble
automatique de la température est vivement recommandeé.

3.1.4 Thermomaétre & mercure en verre {thermomeétre de
controle) ou tout autre systéme de mesurage de température,
placé aussi prés que possible de la cavité du cylindre et a une
distance de 15 mm de la base. Cet appareil de mesurage doit
étre gradué pour permettre de mesurer la température a
+ 0,1 K. Un milieu conducteur de chaleur, tel qu’un alliage a
bas point de fusion ou une huile de silicone convenable, peut
étre utilisé entre le thermomeétre et le cylindre.

3.1.5 Filiéres, en carbure de tungsténe ou acier trempé, de
8,000 + 0,025 mm de longueur. Le diamétre intérieur doit étre
choisi en fonction de la spécification appropriée pour chaque
matiére (voir I'annexe), mais il doit &tre circulaire, rectiligne et
de diameétre uniforme de maniére qu’en tout point sa dimension
ne différe pas de = 0,005 mm par rapport a celle d'un cylindre
idéal ayant le diamétre nominal indiqué.

La paroi du trou doit &tre convenablement durcie et avoir une
dureté Vickers d’au moins 500 HV (voir ISO/R 81) et un poli
superficiel meilleur que R, 0,25 pm (écart moyen arithmétique,
voir ISO 468). La filiere ne doit pas faire saillie au-dela de la base
du cylindre {voir la figure) et doit étre placée de maniére que
son orifice et celui du piston soient coaxiaux.

3.1.6 Charge amovible, sur le sommet du piston, constituée
d'un jeu de poids qui peuvent &tre ajustés de facon que la
masse combinée, M, de la charge et du piston, en grammes,
corresponde, avec une tolérance de * 0,5 %, & celle qui est
donnée par I'équation

D2
M=K—
db

ou

K est un facteur de la filiere. La valeur de K dépend des
dimensions de la filiére et correspond a une série de taux de
cisaillement (voir I'annexe);

D est le diamétre mesuré de la téte du piston, en millime-
tres, & + 0,025 mm;

d est le diamétre mesuré de la filiere, en millimetres,
a + 0,006 mm.

3.1.7 Dispositif pour fixer et maintenir le cylindre en position
parfaitement verticale. Un niveau & bulles & deux directions,
placé perpendiculairement & I'axe du cylindre, et des supports
d’appareil réglables sont adaptés a cet effet.

NOTE — Cela évite qu’une friction excessive ne se produise au niveau
du piston ou que celui-ci ne se courbe sous |"action de fortes charges.

3.2 Equipement accessoire

3.2.1 Outillage pour introduire les échantillons dans le cylin-
dre : tige de chargement faite d’'un matériau non abrasif.
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3.2.2 Outil pour couper I'échantillon extrudé. Une spatule a
bord aiguisé a été jugée convenable.

3.2.3 Outillage nécessaire pour le nettoyage.
3.2.4 Chronométre, précisa + 0,1s.
3.2.5 Balance, précise & + 0,000 5 g.

3.2.6 Thermomaeétre & mesure en verre (thermométre d'éta-
lonnage) ou tout autre systéme de mesurage de température.
Cet appareil de mesurage doit étre gradué pour permettre de
mesurer la température & = 0,1 K dans les conditions de tem-
pérature et d'immersion a utiliser lors de |'étalonnage du ther-
mometre de contrdle (3.1.4) conformément & 5.1.

3.2.7 Eventuellement, on peut utiliser un dispositif mécani-
que pour les poids les plus élevés.

4 Eprouvette

4.1 L'éprouvette peut &tre de n'importe quelle forme pouvant
étre introduite dans la cavité du cylindre, par exemple poudre,
granulés, morceaux de feuilles.

NOTE — Certaines matiéres sous forme de poudre ne donnent pas de
filament exempt de bulles si elles n"ont pas été comprimées au préala-
ble.

4.2 L’'éprouvette doit étre conditionnée et, si nécessaire, sta-
bilisée avant I'essai, selon la spécification de la matiére.

5 Etalonnage de la température, nettoyage
et entretien de lI'appareil

B.1 Vérifier la précision du thermométre de contréle au moins
une fois par jour d’utilisation de 'appareil ou chaque fois que la
température d'essai est modifiée, selon ce qui est le plus fré-
quent. Dans ce but, ajuster les systémes de chauffage et de
contrdle du cylindre jusqu’a ce que ce dernier reste a la tempé-
rature requise, ce qui est indiqué par le thermométre de con-
trole. Préchauffer un thermométre d’'étalonnage a la méme
température. Placer ensuite un échantillon de la matiére & sou-
mettre & I'essai dans le cylindre, ou une matiére représentative
de celle-ci (voir la note), en utilisant la méme technique que
pour un essai {(voir 6.2). Quatre minutes aprés avoir introduit
entierement la matiére, le thermometre d’étalonnage doit alors
étre introduit dans le trou du cylindre et immergé dans la
matiére jusqu’a ce que le bas du réservoir soit distant de 10 mm
de la face supérieure de la filiere. Aprés un intervalle supplé-
mentaire d’au moins 4 min, la température indiquée par le ther-
mométre de contrdle doit alors étre corrigée par addition algé-
brique de la différence entre les températures lues sur les deux
thermometres.
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NOTE — Ii est essentiel que la matiére utilisée pendant I'étalonnage
soit suffisamment fluide pour permettre, par exemple, d'y introduire un
réservoir de thermomeétre rempli de mercure sans effort excessif et sans
risque de bris. Une matiére ayant un IF supérieur & 45 (diamétre de la
filiere : 2,095 mm; 21,2 N; 600 s) & la température d'étalonnage a été
jugée convenable.

Si une telle matiére est utilisée aux fins d’étalonnage au lieu d'une
matiére plus visqueuse devant étre soumise a I'essai, la matiére factice
devrait avoir une diffusivité thermique semblable a celle de la matiére &
soumettre a I'essai, de facon que son comportement a |'échauffement
soit analogue. !l est nécessaire que la quantité introduite pour I'étalon-
nage soit telle que, lorsque le thermométre d’étalonnage est ultérieure-
ment introduit, une partie appropriée du thermomeétre soit immergée
pour un mesurage précis de la température. Cela peut étre controlé par
'observation du niveau de matiére recouvrant |'extrémité du thermo-
métre d'étalonnage aprés retrait éventuel de ce thermomeétre du cylin-
dre.

5.2 L’'appareil doit étre nettoyé aprés chaque détermination.
Le cylindre peut &tre nettoyé avec des chiffons. Le piston doit
étre nettoyé lorsqu'il est encore chaud avec un chiffon et un
solvant convenable. La filiere peut étre nettoyée au moyen
d’une tige en cuivre ou d’une cheville en bois étroitement ajus-
tée, puis immergée dans le solvant porté a I'ébullition. Un net-
toyage par pyrolyse dans une atmosphére d’azote & environ
550 °C peut également &tre utilisé. Il ne faut pas utiliser de pro-
duits abrasifs ou susceptibles d’endommager la surface du pis-
ton, du cylindre ou de la filiere. Des précautions particuliéres
doivent étre prises pour éviter |'exposition a des fumées toxi-
ques si I'on utilise des solvants & températures élevées.

5.3 Il est recommandé qu'a intervalles relativement fré-
quents, par exemple une fois par semaine pour les appareils en
utilisation constante, la plaque isolante et la plague de fixation
de la filiere, s'il y en a une telle qu’elle est représentée a la
figure, soient enlevées afin de nettoyer complétement le cylin-
dre.

6 Mode opératoire

6.1 Nettoyer I'appareil (voir chapitre 5). Avant de commen-
cer une série d’essais, s'assurer que le cylindre et le piston sont
4 la température choisie, depuis au moins 15 min.

6.2 Placer ensuite 4 & 8 g de I'échantilion dans le cylindre
selon I'indice de fluidité présumé {voir tableau 1 pour exemple).
Pendant ce chargement, comprimer la matiére en exergant une
pression manuelle au moyen de la tige de chargement. Pour
assurer un chargement aussi exempt d'air que possible, dans le
cas des matiéres subissant une dégradation par oxydation,
effectuer le chargement en 1 min au maximum. Placer le pis-
ton, chargé ou non, selon l'indice de fluidité a chaud de la
matiére, dans le cylindre.

NOTE — Sil'indice de fluidité a chaud de la matiére est élevé, c'est-a-
dire supérieur & 10 g/600 s, la perte d’échantillon lors du préchauffage
sera importante. Dans ce cas, un piston non chargé ou faiblement
chargé peut étre utilisé au cours de la période de préchauffage; cette
charge est amenée a la valeur voulue a la fin d'un temps de préchauf-
fage égal a 4 min.

Tableau 1
Indice de Masse de
fluidité I'‘échantillon L";i:::":
& chaud dans le cylindre* p
9/600 S g s
014 05 435 220%
> 05a 1 4235 120
> 1 a 35 4a5 60
> 35410 6a8 30
> 10 6as8 53 15%%*

¢ Lorsque la masse volumique de la matiére est supérieure &
1,0 g/cm3, on peut augmenter en conséquence la masse de |"échantil-
lon.

** |l n’est pas recommandé de mesurer des indices de fluidité & chaud
si les valeurs obtenues sont inférieures a 0,1 g/600 s.

***  Poyr obtenir une reproductibilité suffisante lorsqu’on applique
cette méthode d'essai & des matieres dont I'lF est supérieur a
25 g/600 s, il peut étre nécessaire soit deffectuer les coupes au moyen
d’un dispositif automatique permettant de mesurer les intervalles de
temps avec une précision meilleure que 0,1 s, soit de calculer I'indice
de fluidité connaissant la vitesse de déplacement du piston et la masse
volumique de la matiére a la température de I'essai.

6.3 Quatre minutes aprés avoir introduit entiérement I'échan-
tillon, temps au bout duquel la température doit étre revenue a
la valeur choisie, placer la charge choisie sur le piston, s'il
n’était pas chargé ou s'il I'était insuffisamment. En fonction de
la viscosité réelle de la matiére, laisser descendre le piston sous
I'action de la pesanteur ou le pousser plus rapidement par pres-
sion manuelle, jusqu’a ce que le repére inférieur soit de 5 a
10 mm au-dessus du bord supérieur du cylindre. La durée de
cette opération ne doit pas dépasser 1 min. Sectionner la
matiére extrudée et |'écarter. Laisser alors le piston chargé des-
cendre sous 'action de la pesanteur. Lorsque le repére inférieur
atteint le bord supérieur du cylindre, déclencher le chronométre
et couper la matiere extrudée avec |'outil tranchant en écartant
de nouveau la partie coupée.

Recueillir ensuite, afin de mesurer la vitesse d’extrusion, les
extrudats successivement coupés a des intervalles de temps qui
dépendent de I'indice de fluidité & chaud, de sorte que la lon-
gueur d'un extrudat ne soit pas inférieure 8 10 mm et soit de
préférence comprise entre 10 et 20 mm (le tableau 1 sert de
guide pour les intervalles de temps).

Arréter le découpage lorsque le repere supérieur de la tige du
piston atteint le bord supérieur du cylindre. Ecarter les extru-
dats présentant des bulles d'air visibles. Apres refroidissement,
peser individuellement, a 0,001 g prés, les extrudats restants,
au nombre de trois au minimum, et calculer leur masse
moyenne. Si la différence entre les valeurs maximale et mini-
male des pesées individuelles est supérieure de 15 % a la
moyenne, rejeter le résultat et recommencer I'essai sur une
fraction de !"échantillon non encore utilisée.

7 Expression des résultats

L’indice de fluidité & chaud (IF}, exprimé en grammes durant le
temps de référence, est donné par I'équation

S xm
IF(T, M) = ——
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ot 8 Procés-verbal d’essai

T est la température d'essai, en degrés Celsius; Le proces-verbal d'essai doit contenir les indications suivantes :
M estla charge nominale, en kilogrammes (la charge réelle

A a) référence de la présente Norme internationale;
est calculée selon 3.1.6);

b) identification compléte de I'échantillon pour essai, y
S est le temps de référence, en secondes; c’est le temps compris la forme physique de la matiére ‘chargée dans le
choisi (voir I'annexe) auquel sont rapportés les intervalles de cylindre;
temps entre les deux coupes d’'un extrudat;

c) détails du conditionnement;
m est la masse moyenne des extrudats obtenus, en gram-

mes; d) détails de !a stabilisation (voir 4.2);
t est l'intervalle de temps entre les deux coupes d'un e} diametre de la filiere, température et charge avec les-
extrudat, en secondes. quelles 'essai a été exécuté;
NOTES - s
0 f) indice de fluidité & chaud, en grammes durant le temps
1 L’indication du diamétre de la filiére utilisée doit étre notée lorsqu'il de référence;
est différent de 2,090 & 2,100 mm.
2 L'indication du temps de référence choisi doit étre notée lorsqu’il g) compte rendu de tout comportement individuel de
est différent de 600 s. I'éprouvette, tel que : altération de la couleur, collage,
déformation de I'extrudat ou variation inattendue de 'indice
Exprimer le résultat avec deux chiffres significatifs. de fluidité & chaud.



