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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'IS0O). L’élaboration des Normes internationales est en général
confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre inté-
ressé 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 tra-
vaux. L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique
internationale {CEl) en ce qui concerne la normalisation électrotech-
nique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techni-
ques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication
comme Normes internationales requiernt 1"approbation de 7556 au moins
des comités membres votants.

La Norme internationale ISO 1157 a été élabotrée pafr'le comité techni-
que ISO/TC 61, Plastiques.

Cette deuxiéme édition annule et remplace la premiére  édition
(ISO 1157:1975), dont elle constitue une révision mineure,
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Plastiques — Aceétate de cellulose en solution diluée —
Détermination de l'indice de viscosité et du rapport de

viscosite

AVERTISSEMENT — La présente Norme internationale peut comporter des matériaux, des opérations

et un équipement a risques. Elle n’a pas pour but de répondre a tous les problémes de sécurité associés
a son utilisation. Il est de la responsabilité de I'utilisateur qui applique la présente Norme internationale
de consulter et d’établir les mesures appropriées de sécurité et de santé et de déterminer I"applicabilité

de leurs limites avant sa mise en oeuvre.

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale prescrit une mé-
thode pour la détermination de I'indice de viscosité
et du rapport de viscosité de |"acétate de cellulose
en solution diluée dans un_meélange de dichloromeé-
thane et de méthanol.

La méthode est applicable aux acétates de cellulose
ayant un titre en acide acétique supérieur a 50 %.

2 Référence normative

La norme suivantie contient des dispositions qui, par
suite de la référence qui en est faite, constituent des
dispositions valables pour la présente Norme inter-
nationale. Au moment de la publication, I'édition in-
diguée était en vigueur. Toute norme est sujette a
révision et les parties prenantes des accords fondés
sur la présente Norme internationale sont invitées
a rechercher la possibilité d'appliquer !"édition la
plus récente de la norme indiquée ci-apres. Les
membres de la CEl et de I'I1SO possédent le registre
des Normes internationales en vigueur a un moment
donné.

ISO 1628-1:1984, Plastiques — Principes directeurs
pour la normalisation des méthodes de détermi-
nation de I'indice de viscosité et de l'indice limite de
viscosité des polyméres en solution diluée —
Partie 1: Conditions générales.

3. Déefinitions

Pour.des | termes, définitions et formules, voir
1ISO 1628-1.

4 Principe

Les temps d’écoulement d’un mélange solvant et
d’une solution d’acétate de cellulose a 5 mg/mi de
ce mélange solvant sont mesurés a 25 °C selon des
méthodes conventionnelles. L’indice de viscosiié et
le rapport de viscosité sont calculés a partir de ces
mesures et de la concentration connue de la solu-
tion. Les corrections de différences de masse volu-
mique et d’énergie cinétique sont faibles dans cette
méthode et ne sont pas appliquées.

5 Solvants

Au cours de V'essai, utiliser uniqguement des sol-
vants de qualité analytique reconnue.

5.1 Dichlorométhane, d§§ 1,321 a 1,331, dont 95 %
en volume, au minimum, distilient entre 39 °C et
40,5 °C, sous une pression de 1013 mbar
(760 mmHqg).

PRECAUTIONS DE SECURITE — Le dichlorométhane
est nocif par inhalation. Eviter le contact avec la
peau.
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52 Méthanol, dZ 0,792 a 0,795, intervalle de distil-
fation 64,5 °C a 655 °C, sous une pression de
1013 mbar (760 mmHg).

PRECAUTIONS DE SECURITE — Le méthanol est
trés inflammable et toxique par inhalation et
ingestion. Conserver le récipient bien fermé et a
I'écart de toute source d’ignition — Ne pas fumer.
Eviter le contact avec la peau.

6 Appareillage
Matériel courant de laboratoire, et

6.1 Fiole jaugée, de 100 mi de capacité, munie d’un
bouchon rodé en verre.

6.2 Bain thermorégularisé,
25 °C + 0,05 °C.

réglable a

6.3 Viscosimeétre a niveau suspendu, du type
Ubbelohde, ayant les dimensions principales indi-
quées a la figure 1, ou tout autre type de viscosimeé-
tre dont il est prouvé qu’il donne ies mémes
résultats.

6.4 Dessiccateur, garni d’'un agent desséchant ap-
proprié, tel que du chlorure du calcium anhydre.

6.5 Balance analytique, précise.a.0,1mg.

6.6 Chronométre, permettant des lectures a 0,1 s
prés.

7 Mode opératoire

7.1 Nettoyer le viscosimétre avant de l"utiliser, et
aprés chaque lecture discordante, ainsi qu’a inter-
valles réguliers pendant sont utilisation. Pour cela,
employer un mélange a volumes égaux d’acide sul-
furique concentré et d’une solution saturée de
dichromate de potassium dans I’eau. Rincer ensuite
le viscosimétre a l'eau, puis a ['acétone, et sécher
dans un courant d’air exempt de poussiére. Entre
des déterminations successives satisfaisantes, laver
le viscosimétre avec de I'acétone et sécher comme
décrit ci-dessus.

7.2 Sécher une quantité appropriée d’acétate de
cellulose dans une étuve thermorégularisée a
105 °C + 2 °C durant 3 h et laisser refroidir dans le
dessiccateur (6.4).

7.3 Préparer le mélange solvant en ajoutant
90 parties en volume de dichlorométhane (5.1) a
10 parties en volume de méthanol (5.2), en mainte-
nant ces deux solvanis a une température de
25 °C 4+ 0,05 °C.

7.4 Peser a 0,4t mg prés, 0,5 g + 0,5 mg d’acétate
de cellulose sec et le transférer quantitativement
dans la fiole jaugée (6.1). Ajouter approxi-
mativement 60 ml du mélange solvant en prenant
soin d’éviter la formation de grumeaux, et boucher.
Agiter e mélange avec précaution durant 5 min,
placer la fiole dans le bain (6.2) thermorégularisé a
25 °C 4 0,05 °C et I'y maintenir durant 55 min. Ré-
péter ce cycle d’agitation et de repos jusqu’a ce que
I"'acétate de cellulose soit complétement dissous.
Maintenir Ia solution a 25 °C +- 0,05 °C et ajouter du
mélange solvant & la mé&me température jusqu’au
trait repére de 100 ml de la fiole. Boucher la fiole,
agiter en la renversant plusieurs fois et laisser re-
poser durant 2 h.

7.5 Le temps d’écoulement de la solution et celui
du mélange solvant doivent étre déterminés dans le
méme viscosimétre.

7.5.1 Si un viscosimeétre Ubbelohde est utilisé, sui-
vre le mode opératoire prescrit ci-apreés.

Introduire, & I"aide d’une pipette, la solution conte-
nue dans la fiole jaugée (6.1) dans le tube L (voir fi-
gure 1) du, viscosimeétre,, immergé dans le bain
thermorégularisé (6.2) 'a’ une profondeur d’environ
20 mm au-dessus de son repére de graduation su-
périeur, ‘'et- maintenu de facon que le tube N soit
vertical.

Le volume de liquide dans le viscosimeétre doit étre
tel'qu’aprés écoutement, le niveau s’établisse entre
les 'deux repéres de remplissage.

Aprés une attente d’au moins 10 min, amener le li-
quide approximativement au milieu du réservoir su-
périeur, par soufflage au moyen d’air exempt de
poussiere, ou par aspiration. Placer un doigt sur le
tube N jusqu’a ce que le liquide coule de I'extrémité
inférieure du capillaire. Enlever alors le doigt et
mesurer l'intervalle de temps nécessaire au pas-
sage du ménisque du repére E de graduation a
I"autre F.

Refouler ou aspirer le liquide dans le réservoir su-
périeur et mesurer a nouveau le temps d’écou-
lement.

7.5.2 Si un viscosimeétre autre que le viscosimétre
Ubbelohde est utilisé, le mode opératoire prescrit
ci-dessus doit étre modifié en conséquence.

7.5.3 Prendre, comme temps d’écoulement de la
solution, la moyenne de deux déterminations dont
la différence est inférieure a 0,4 % du résultat le
plus faible. Déterminer de la méme maniére le
temps moyen d’écoulement du mélange solvant.

Si 1a différence entre deux déterminations, sur un
maximum de quatre, est supérieure a4 0,4 % du ré-
sultat le plus faible, recommencer 'essai sur une
nouvelle solution.



Si Vindice et le rapport de viscosité doivent étre
rapportés a la longueur de la chaine moléculaire,
des comparaisons valables ne peuvent étre effec-
tuées qu’entre des échantillons ayant des titres en
acide acétique similaires.

Lorsque I'échantilion contient des plastifiants, addi-
tifs, charges, etc., qui peuvent altérer la mesure de
la viscosité, ils doivent étre éliminés par des procé-
dés ayant fait I'objet d’'un accord entre les parties
intéressées.

8 Expression des résultats

8.1 |l convient d’exprimer le résultat de préférence
sous la forme d’un indice de viscosité, donné en
millilitres par gramme, par la formule

ts -
tye
ou

l est ie temps d’écoulement, en secondes,
de la solution;

&y est le temps d’écouiement, en secondes;
du mélange solvant;

c est l1a concentration, en grammes 'd’acé-
tate de cellulose par millilitre, de la so-
lution.

8.2 Le rapport de viscosité est donné par, la for-
mule
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ou ¢ et t, ont les mémes significations qu’en 8.1.

9 Fidélité

La fidélité de cette méthode n’est pas connue, car
des données d’essais interlaboraiocires ne sont pas
disponibles. Cette méthode peut ne pas étre conve-
nable pour l'utilisation dans les spécifications ou
dans le cas de résultats contestés, jusqu’a ce que
ces données soient disponibles.

10 Rapport d’essai

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

a) référence a la présente Norme internationale;

b) identification compléte du produit soumis a I'es-
sai;

¢) ‘traitement eventuel appliqué a {’échantilion
avant l'essai;

d) indice de viscosité, arrondi au 0,1 ml/g le plus
proche, et/ou rapport de viscosité;

e). température d’'essai;
fy toutes opérations non prévues dans la présente

Norme internationale et tous incidents suscepti-
bles d"avoir agi sur les résuliats.
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Dimensions en millimétres
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Figure 1 — Viscosimétre Ubbelohde
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