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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'ISO. 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 (IEC) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier, de prendre note des différents
criteres d’approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux régles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir
www.iso.org/directives).

L’attention est attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Norme internationale 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¢ dertels droits de propriétéet avertideleur existence. Les détails
concernant les références aux droits de propriété intellectuelle ou-autres-droits analogues identifiés
lors de I'élaboration du document sont indiqués, dans-I'Introdudtion ét/ou dans la liste des déclarations
de brevets recues par I'lISO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales, éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de commodité, a 'intention des utilisateurs et ne sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la nature volontaire des normes, la signification des termes et expressions
spécifiques de I'ISO liés a I'évaluation de la conformité, ou pour toute information au sujet de I'adhésion
de I'ISO aux principes de I'Organisation mondiale du commerce (OMC) concernant les obstacles
techniques au commerce (OTC), voir le lien suivant : www.iso.org/iso/fr/avant-propos.html.

Le présent document a été élaboré par le comité technique ISO/TC 61, Plastiques, sous-comité SC 5,
Propriétés physicochimiques, en collaboration avec le comité technique CEN/TC 249, Plastiques, du
Comité européen de normalisation (CEN), conformément a I’Accord de coopération technique entre
I'ISO et le CEN (Accord de Vienne).

Cette quatriéme édition annule et remplace la troisieme édition (ISO 3146:2000), qui a fait I'objet d'une
révision technique.

Les principales modifications par rapport a I'édition précédente sont les suivantes :

a) les spécifications de 'appareillage et du mode opératoire de mesure ont été révisées ;

b) le corrigendum technique 1 datant de 2002 a été intégré ;

c) le tableau des produits étalons a été révisé en y ajoutant d’autres entrées, les synonymes et les

numéros CAS de produits chimiques organiques, en corrigeant les erreurs et en modifiant les
températures de fusion en fonction des références ajoutées.
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Il convient que l'utilisateur adresse tout retour d’information ou toute question concernant le présent
document a I'organisme national de normalisation de son pays. Une liste exhaustive desdits organismes
se trouve a l'adresse www.iso.org/fr/members.html.
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Introduction

Le comportement a la fusion d'un polymeére cristallin ou semi-cristallin est une propriété sensible a la
structure.

Dans les polymeres, il n’y a généralement pas de point de fusion net, tel que celui qui est observé pour
les substances de faible masse moléculaire ; a 1a place, on observe plutot une plage de température de
fusion lors du chauffage, depuis le premier changement de forme des particules solides jusqu’a la
transformation en un liquide tres visqueux ou viscoélastique, avec disparition de la phase cristalline. La
plage de fusion dépend d'un certain nombre de parametres, tels que la masse moléculaire, la
distribution de la masse moléculaire, le pourcentage de cristallinit¢é et les propriétés
thermodynamiques.

La plage de fusion peut aussi dépendre de parameétres expérimentaux, tels que les antécédents
thermiques de I'éprouvette, la vitesse de chauffe ou de refroidissement, etc. La limite inférieure ou
supérieure de la plage de fusion, ou sa valeur moyenne, est parfois appelée par convention
« température de fusion ».
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Plastiques — Détermination du comportement a la fusion
(température de fusion ou plage de températures de fusion) des
polymeres semi-cristallins par méthodes du tube capillaire et du
microscope polarisant

1 Domaine d’application
Le présent document spécifie deux méthodes d’évaluation du comportement a la fusion des polymeres
semi-cristallins.

Pour les raisons exposées en introduction, les températures de fusion peuvent différer de quelques
kelvins selon la méthode employée.

Méthode A : Tube capillaire

Cette méthode repose sur I'évaluation des changements de forme du polymeére. Elle est applicable a
tous les polymeres semi-cristallins;ainsivqu’a leurs compositions.

NOTE 1 La méthode A peut également étre utile pour évaluer le ramollissement des solides non cristallins.

Méthode B : Microscope polarisant

Cette méthode repose sur I'évaluation des variations des propriétés optiques du polymere. Elle est
applicable aux polymeéres comportant ‘une phase’ cristalline biréfringente. Elle peut ne pas convenir
pour les compositions de plastiques contenant des pigments et/ou d’autres additifs qui pourraient
interférer avec la biréfringence de la zone cristalline polymérique.

NOTE 2 Une autre méthode applicable aux polymeéres semi-cristallins est décrite dans I'ISO 11357-3,
Plastiques — Analyse calorimétrique différentielle (DSC) — Partie 3: Détermination de la température et de
I’enthalpie de fusion et de cristallisation.

2 Références normatives
Les documents suivants sont cités dans le texte de sorte qu’ils constituent, pour tout ou partie de leur
contenu, des exigences 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 291, Plastiques — Atmosphéres normales de conditionnement et d'essai

ISO 472, Plastiques — Vocabulaire
3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions donnés dans 1'ISO 472 ainsi que les
suivants, s’appliquent.
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L’ISO et I'lEC tiennent a jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées en
normalisation, consultables aux adresses suivantes :

— IS0 Online browsing platform : disponible a I'adresse https://www.iso.org/obp
— IEC Electropedia : disponible a I'adresse http://www.electropedia.org/

3.1

plage des températures de fusion

plage de température dans laquelle les polyméres cristallins ou semi-cristallins perdent leur cristallinité
ou leur forme particulaire lorsqu’ils sont chauffés

Note 1 al'article : Les « températures de fusion » déterminées par les méthodes A et B sont définies en 4.1 et 5.1.

4 Méthode A — Tube capillaire

4.1 Principe

Un échantillon pour essai est chauffé a une vitesse contrdlée, et la température de I’échantillon est
mesurée au moment du premier changement de forme visible et a nouveau lors de la disparition des
dernieres traces de la phase cristalline.

La premiére température correspond a la température de fusion de_I'échantillon, alors que la plage
comprise entre les deux températures décrit sa plage de fusion.

NOTE La présente méthode peut étre(employée poun des)matériaux non cristallins, conformément aux
spécifications appropriées ou suivant un accord convenu entre les parties intéressées.

4.2 Appareillage (voir la Figure 1)
4.2.1 Appareil de fusion, composé des éléments suivants :
a) Bloc métallique cylindrique, évidé a sa partie supérieure de facon a constituer une chambre.

b) Bouchon métallique, percé d’au moins deux trous, permettant I'introduction d’'un thermometre et
d’au moins un tube capillaire, monté sur le bloc métallique.

c) Systeme de chauffage du bloc métallique, par exemple une résistance électrique noyée dans la
masse du bloc.

d) Rhéostat, pour le réglage de la puissance de chauffe dans le cas de chauffage électrique.

e) Quatre fenétres, en verre résistant a la chaleur, disposées suivant deux axes diamétraux
perpendiculaires sur les parois latérales de 'enceinte. Un oculaire destiné a I'observation du tube
capillaire est fixé devant 'une de ces fenétres. Les trois autres fenétres sont destinées a I'éclairage
intérieur de I'’enceinte au moyen de lampes.

NOTE D’autres types d’appareils de fusion approuvés peuvent étre employés, pourvu qu’ils donnent les mémes
résultats.

4.2.2 Tube capillaire, en verre résistant a la chaleur, fermé a I'une des extrémités.

Il est recommandé d’adopter, de préférence, un diameétre extérieur maximal de 1,8 mm.
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4.2.3 Thermometre étalonné, avec des graduations de 0,1 °C. Le réservoir du thermometre doit étre
positionné de maniere a ne pas altérer la dispersion de la chaleur dans I'appareil.

NOTE D’autres dispositifs adaptés au mesurage de la température peuvent étre employés.
4.3 Echantillons pour essai

4.3.1 Généralités

Les échantillons pour essai utilisés doivent étre représentatifs du matériau a soumettre a 'essai.

Légende

Bloc métallique chauffant
Lampe

Bouchon métallique
Thermometre

Tube capillaire

Oculaire

N O U W e

Résistance électrique

Figure 1 — Appareillage pour la méthode A

4.3.2 Caractéristiques

Il est préférable d’utiliser de la poudre ayant une grosseur de particule inférieure ou égale a 100 pum, ou
des morceaux de films d’épaisseur comprise entre 10 um et 20 um.
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