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Avant-propos . 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation 
mondiale d’organismes nationaux de normalisation (comites membres de 
I’ISO). L’elaboration des Normes internationales est en general confiee aux 
comites techniques de I’ISO. Chaque comite membre interesse par une 
etude a le droit de faire partie du comite technique tree a cet effet. Les 
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernemen- 
tales, en liaison avec I’ISO participent egalement aux travaux. L’ISO colla- 
bore etroitement avec la Commission electrotechnique internationale (CEI) 
en ce qui concerne la normalisation electrotechnique. 

Les projets de Normes internationales adopt& par les comites techniques 
sont soumis aux comites membres pour vote. Leur publication comme 
Normes internationales requiert I’approbation de 75 % au moins des co- 
mites membres votants. 

La Norme internationale IS0 307 a ete elaboree par le comite technique 
ISO/TC 61, Plastiques, sous-comite SC 9, Mathiaux thermoplastiques. 

Cette troisieme edition annule et remplace la deuxieme edition 
(IS0 307:1984), d on e e constitue une revision technique. t II 

L’annexe A fait partie integrante de la presente Norme internationale. 
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NORME INTERNATIONALE 0 IS0 IS0 307:1994(F) 

Plastiques - Polyamides - Dbtermination de I’indice 
de viscositb 

1 Domaine d’application 

La presente Norme internationale prescrit une me- 
thode pour la determination de I’indice de viscosite 
des solutions diluees de polyamides dans certains 
solvants specifies. 

La methode est applicable aux polyamides design& 
PA6, PA66, PA69, PA610, PA612 PAII, PA 12 
et PA MXD6 comme defini dans I’ISO 1874-1, de 
meme qu’aux copolyamides et autres polyamides so- 
lubles dans I’un des solvants specifies dans les 
conditions prescrites. 

La methode nest pas applicable aux polyamides ob- 
tenus par polymerisation anionique des lactames ou 
produits avec des agents de reticulation; de tels poly- 
amides sont normalement insolubles dans les sol- 
vants specifies. 

L’indice de viscosite est determine selon la methode 
generale prescrite dans I’ISO 1628-1, en tenant 
compte des conditions particulieres specifiees dans la 
presente Norme internationale. 

La determination de I’indice de viscosite d’un poly- 
amide fournit une mesure de la masse moleculaire 
relative du polymere. 

2 Rhfkrences normatives ’ 

Les normes suivantes contiennent des dispositions 
qui, par suite de la reference qui en est faite, consti- 
tuent des dispositions valables pour la presente 
Norme internationale. Au moment de la publication, 
les editions indiquees etaient en vigueur. Toute 
norme est sujette 8 revision et les parties prenantes 
des accords fond& sur la presente Norme internatio- 
nale sont invitees 8 rechercher la possibilite d’appli- 
quer les editions les plus recentes des normes 

indiquees ci-apres. Les membres de la CEI et de I’ISO 
possedent le registre des Normes internationales en 
vigueur a un moment don&. 

IS0 472: 1988, Plastiques - Vocabulaire. 

I SO 599: 1985, Plastiques - Homopolymeres poly- 
amides - Determination des ma tieres extractibles 
par le methanol bouillant. 

IS0 960: 1988, Plastiques - Polyamides (PA) - De- 
termination de la teneur en eau. 

IS0 1042:1983, Verrerie de laboratoire - Fioles jau- 
gees a un trait. 

IS0 1628-l : 1984, Plastiques - Principes directeurs 
pour la normalisation des methodes de determination 
de I’indice de viscosite et de I’indice limite de visco- 
site des polymeres en solution diluee - Partie I: 
Conditions g&Wales. 

IS0 1874-l : 1992, Plastiques - Materiaux polyamides 
(PA) pour moulage et extrusion - Partie I: Desi- 
gna tion. 

IS0 3105:-l, Viscosimetres a capillaire, en verre, 
pour viscosite cinema tique - Specifications et modes 
d ‘emploi. 

IS0 3451-4:1986, Plastiques - Determination du taux 
de cendres - Partie 4: Polyamides. 

IS0 6427:1992, Plastiques - Determination des ma- 
t&es extractibles par des solvants organiques (Me- 
thodes conven tionnelles). 

ASTM D 789:1986, Standard test methods for 
determination of relative viscosity, melting point, and 
moisture content of polyamide (PA). [Methodes d’es- 

I) A publier. (R&vision de I’ISO 3105:1976) 
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sai normalisees pour la determination de la viscosite 
relative, du point de fusion et du taux d’humidite du 
polyamide (PA) .] 

sulfurique commercial (95 % a 97 %) et son ajus- 
tement a 96,0 %, voir annexe A. 

51.2 Acide formique, solution a 90 % (m/m) 
+ 0,15 % (m/m) - 3 Dbfinitions 
Le solvant doit etre stocke dans un flacon de verre 
brun. Sa concentration doit etre verifiee au moins 
toutes les deux semaines. II ne doit pas contenir plus 
de 0,2 % d’acide acetique ou de formiate de methyle. 

Pour les besoins de la presente Norme internationale, 
les definitions donnees dans I’ISO 1628-1 et la defini- 
tion suivante s’appliquent. 

3.1 indice de viscosite (d’un polymere): Valeur 
donnee par la formule 

5.1.3 m-Cresol, . repondant aux specifications sui- 
vantes: 

r 
i 1 

1 -- 
r0 I ep aspect: clair et non colore 

teneur en m-cresol: 99 % (m/m) min. OCl 

teneur en o-cresol: 0,3 % (m/m) max. est la viscosite d’une solution de polymere 
dans un solvant prescrit; 

teneur en eau: 0,13 % (m/m) max. 
est la viscosite du solvant, exprimee dans 
les memes unites que q; Un m-cresol de la purete requise peut etre obtenu par 

distillation, de preference sous vide, de m-cresol chi- 
miquement pur. ep est la concentration, en grammes par mil- 

lilitre, du polymere dans la solution. 
Pour eviter I’oxydation, la variation de pression doit 
etre compensee de preference par de I’azote. Sa pu- 
rete peut etre verifiee par chromatographie en phase 
gazeuse. Le solvant doit etre stocke dans un flacon 
de verre brun. 

Habituellement, I’indice de viscosite est exprime en 
millilitres par gramme. 

4 Principe 
5.2 Liquides de nettoyage Les temps d’ecoulement du solvant et de la solution 

de polyamide, a une concentration de 0,005 g/ml dans 
le solvant, sont mesures 8 25 “C, le meme visco- 
simetre &ant utilise pour les deux mesurages. L’in- 
dice de viscosite est calcule a partir des mesures 
obtenues et de la concentration connue de la solution. 

5.2.1 Solution d’acide chromique, preparee en 
melangeant des volumes egaux d’acide sulfurique 
(e = I,84 g/ml) et de solution saturee de dichromate 
de potassium. Si necessaire, la solution d’acide chro- 
mique peut etre remplacee par d’autres liquides de 
nettoyage d’efficacite egale. 

5 Rbactifs et produits 
5.2.2 Acetone, fraTchement distillee. 

Au tours de la determination, sauf indications diffe- 
rentes, utiliser uniquement des reactifs de qualite 
analytique reconnue et de I’eau distillee ou d.e l’eau 
de purete equivalente. 

6 Appareillage 

6.1 Etuve ZI vide, pression inferieure a 100 kPa. 
AVERTISSEMENT - kiter le contact avec la peau 
et I’inhalation des vapeurs des solvants et liquides 
de nettoyage. 6.2 Balance, precise 8 0,l mg. 

6.3 Fiole jaugee, de 50 ml de capacite, conforme 
aux prescriptions de I’ISO 1042, munie d’un bouchon 
en verre rode. 

5.1 Solvants 

5.1.1 Acide sulfurique, solution 8 96 % (m/m) 
+ 0,15 % (m/m). - 

6.4 Appareil d’agitation a secousse, ou agitateur 
magnetique. Pour la determination de la concentration de I’acide 

2 
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6.5 Entonnoir filtrant en verre frittb, avec une di- 
mension de pores comprise entre 40 pm et 100 pm 
(classe P IOO), ou tamis en acier inoxydable, avec 
ouvertures d’environ 0,075 mm*. 

6.6 Viscosimktre, de type Ubbelohde a niveau sus- 
pendu, conforme aux prescriptions de I’ISO 3105. Les 
dimensions principales du viscosimetre sont donnees 
a la figure 1. Pour I’utilisation avec la solution d’acide 
formique (5.1.2), le diametre interieur du capillaire doit 
etre de 0,58 mm + 2 % (conforme aux prescriptions 
pour la grandeur no 1 de I’ISO 3105). Pour I’utilisation 
avec la solution d’acide sulfurique (5.1 .I) ou le 
m-&sol (5.1.3), le diametre interieur du capillaire doit 
etre de I,03 mm + 2 % (conforme aux prescriptions 
pour la grandeur no 2 de I’ISO 3105). 

D’autres types de viscosimetres, cites dans 
I’ISO 3105, peuvent etre utilises, 8 condition que les 
resultats soient equivalents a ceux obtenus 8 I’aide 
du viscosimetre Ubbelohde prescrit ci-dessus. Toute- 
fois, en cas de d&accord, le viscosimetre Ubbelohde 
doit etre utilise. 

6.7 Bain thermostatique, pouvant etre maintenu a 
25 “C + 0,05 “C. - 

6.8 ChronomGtre, precis a 0,l s. 

6.9 Centrifugeuse. 

7 Preparation des khantillons pour 
essai 

7.1 Generalites 

Les echantillons de polyamide pour la determination 
de I’indice de viscosite doivent etre completement 
solubles dans les solvants mentionnes, et les additifs 
qu’ils contiennent (fibres de renfort, retardateurs de 
flamme et modifiants) ne doivent pas perturber le 
mesurage de viscosite, ou il doit etre possible de se- 
parer quantitativement les additifs de la solution, par 
exemple les fibres de verre et les fibres de carbone. 

Si la teneur en ces additifs est superieure a 
2 % (m/m), elle doit etre determinee quantitativement 
pour permettre de calculer la masse exacte de la prise 
d’essai (voir tableau I). 

Exception: utiliser un echantillon extrait 
sont des mat&es extractibles (voir 7.2). 

si les additifs 

7.2 khantillons avec des ingredients 
extractibles 

Le polymer-e broye restant apres extraction confor- 
mement a I’ISO 6427 ou I’ISO 599 doit etre s&he 
durant 3 h a 100 “C sous vide et utilise comme 
echantillon pour essai. 

7.3 khantillons avec des auxiliaires (non 
hydrolysables sans cendres) insolubles dans 
I’acide chlorhydrique, par exemple modifiants 
polymeres, fibres de carbone et certains 
retardateurs de flamme 

Des essais preliminaires doivent etre effect&s afin 
de determiner si l’echantillon est completement solu- 
ble dans le solvant a utiliser, c’est-a-dire qu’il ne forme 
pas de particules de gel. 

La fraction de modifiant polymere et autres additifs 
insolubles dans I’acide chlorhydrique est determinee 
a partir du residu apres hydrolyse, qui fera I’objet 
d’une Norme internationale ulterieure, et la quantite 
exacte d’echantillon de polyamide a peser est calcu- 
lee a I’aide de I’equation donnee en 8.2. 

NOTE 1 L’expbrience indique que les modifiants poly- 
m&es usuels des polyamides, par exemple copolymbes 
6thylene et caoutchouc EP, sont si finement disperses dans 
la solution de I%chantillon que la viscositb de celle-ci est 
pratiquement non affect&e, pourvu que la solution soit 
exempte de particules de gel. 

Si des fibres de carbone, detectables dans le residu 
apres hydrolyse sous microscope optique sont pre- 
sentes, elles doivent etre eliminees de la solution de 
I’echantillon de polyamide par filtration au moyen d’un 
creuset filtrant 8 plaque en verre fritte. 

7.4 khantillons avec des auxiliaires 
solubles dans I’acide chlorhydrique dilue 
et/au ne pouvant pas etre determines par les 
cendres a cause de formation 
exemples sont les carbonates 
poudre et certains pigments 

Le residu apres dissolution dans 

d’oxyde; des 
metaux en 

‘acide formique 8 
90 % est determine de la facon suivante: 

Secouer ou agiter I’echantillon de polyamide durant 
plusieurs heures 8 temperature ambiante dans envi- 
ron 10 fois son propre volume d’acide formique a 
90 %, comme prescrit en 10.2. 

Separer le residu par filtration. 

Laver le residu avec precaution a I’acide formique a 
90 %, puis 8 I’acetone. S&her ensuite durant 3 h 8 
100 “C sous vide. Peser. 
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1 rableau 1 - Dbtermination des additifs contenus dans les khantillons de polyamide pour permettre de 
calculer la masse exacte de la prise d’essai 

Caractkistique 
d&erminbe 

Teneur en matieres 
extractibles 

Residu apres hydro- 
lyse (sans cendres) 

Residu apres dissolu- 
tion dans I’acide for- 
mique a 90 % (sans 
cendres) 

Taux de cendres (pas 
de conversion en 
oxyde) 

M&hode d’essai 

IS0 6427; IS0 599 

IS0 3451-4 

7.5 Echantillons avec des auxiliaires 
dbterminables par les cendres, par exemple 
fibres de verre et silicates 

Additifs 
dbterminables 

Fractions a bas poids 
moleculaire; 

plastifiants; 

stabilisants; 

agents de glissement 

Modifiants polymeres 
(par exemple copoly- 
meres ethylene et 
E/P); 

fibres de carbone; 

retardateurs de 
flamme organiques 

Carbonates; 

metaux en poudre; 

pigments; 

retardateurs de 
flamme organiques 

Fibres de verre; 

silicates; 

retardateurs de 
flamme inorganiques 

Le taux de cendres est determine conformement 8 la 
methode prescrite dans I’ISO 3451-4 et la quantite 
exacte d’echantillon de polyamide a peser est calcu- 
lee a I’aide de I’equation donnee en 8.2. Si necessaire, 
la solution de I’echantillon doit etre filtree a travers un 
creuset filtrant a plaque en verre fritte avant d’effec- 
tuer la determination. 

NOTE 2 Toutes les fibres de verre de dimensions 
usuelles contenues dans I’echantillon se seront comple- 
tement decantees apres 3 h a 4 h. En consequence, la so- 
lution d’essai peut etre decantee pour la determination et 
ainsi n’a pas besoin d’etre filtree. 

Remarques 

Extraire I’echantillon 
avant la determination 
(ainsi pas de correc- 
tion necessaire a la 
masse de la prise 
d’essai) . 

Examiner la solubilite 
(si necessaire, deter- 
miner aussi le taux de 
cendres et le residu 
apres dissolution) 

Si necessaire, accroi- 
tre la masse de la 
prise d’essai 

Voir paragraphe 

7.2 

7.3 

7.4 

7.5 

8 Calcul de la masse de la prise d’essai 

8.1 Polyamides avec une teneur en matkres 
extractibles ne dkpassant pas 2,00 % (m/m) 

Calculer la masse I+ en milligrammes, de la prise 
d’essai comme suit: 

?nc = 250 
1 w(%), + w(%)* + w(%)3 - 

100 

Oir 

w(%> 1 est la teneur en eau de I’echantillon, 
exprimee en pourcentage en masse, 
determinee conformement il 
I’ISO 960; 

wrw2 est la teneur en materiaux 
inorganiques (par exemple charges ou 
fibres de verre) de l’echantillon, expri- 
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mee en pourcentage en masse, de- 
terminee conformement a 
I’ISO 3451-4; 

wP43 est la teneur en autres materiaux (par 
exemple autres polymeres tels que 
polyolefines, ou additifs tels que re- 
tardateurs de flamme) de I’echantillon, 
exprimee en pourcentage en masse, 
determinee selon des methodes ap- 
propriees. 

Les corrections pour w(%),, w(%)* et We sont ap- 
pliquees seulement si chacune de ces valeurs de- 
passe 0,5 % (m/m). 

8.2 Polyamides avec une teneur en matihes 
extractibles de plus de 2,00 % (m/m) 

Prendre comme echantillon pour essai le materiau 
extrait et s&he conformement 8 7.3. Calculer la 
masse m,, en milligrammes, de la prise d’essai 
comme suit: 

250 m, = 
1 

w(%.o)* + w(Yo)3 
I 

100 - w(%)4 

m,, We et w(%>3 ont les memes significations 
qu’en 8.1; 

est la teneur en mat&es 
extractibles de l’echantillon, 
exprimee en pourcentage en 
masse. 

II a ete tenu compte dans ce calcul que w(%)* et 
We ont ete determines sur un echantillon non ex- 
trait et que, le materiau extrait et s&he &ant tenu au 
set, il nest pas necessaire de faire une correction 
pour la teneur en eau de l’echantillon. 

NOTE 3 La dissolution dans 50 ml de solvant, d’une prise 
d’essai pesant exactement mC mg donnera une solution 
contenant (presque) exactement 5 mg de polymere par 
millilitre. Pour des raisons d’ordre pratique, des masses de 
la prise d’essai de (m, * 5) mg sont permises. La concen- 
tration reelle de polymere en resultant est prise en compte 
pour le calcul de I’indice de viscosite. 

9 Choix du solvant 

9.1 La valeur de I’indice 
depend du solvant utilise. 

de viscosite d’un polymere 

Trois solvants differents sont decrits dans la presente 

Norme internationale: solution d’acide sulfurique 
(5.1 .l), solution d’acide formique (5.1.2) et m-&sol 
(5.1.3). Le temps d’ecoulement des solvants doit etre 
d&ermine au moins chaque jour d’utilisation (voir 
10.3). Si le temps d’ecoulement d’un solvant differe 
de plus de 1 % de la valeur initiale au temps de pre- 
paration, le solvant doit etre rejete et un nouveau 
solvant doit etre prepare. 

Le solvant ou les solvants a utiliser pour un polyamide 
particulier sont prescrits ci-apt-es. 

9.2 Pour les PA 6, PA 66, PA 69, PA 610, PA MXD6 
et les copolyamides correspondants, la solution 
d’acide sulfurique ou la solution d’acide formique doi- 
vent etre utilisees comme solvant, a moins que ces 
polyamides contiennent des additifs qui liberent des 
gaz dans des solvants acides. Dans ce cas, le 
m-&sol doit etre utilise comme solvant. 

NOTE 4 Des graphiques pour I’interconversion des indi- 
ces de viscosite determines dans I’acide sulfurique et dans 
I’acide formique comme solvant sont representes a la 
figure 2. La fidelite de la conversion est discutee en 13.1. 

9.3 Pour les PA 612 et les copolyamides 
pondants, la solution d’acide sulfurique 
m-cresol doivent etre utilises comme solvant. 

corres- 
ou le 

NOTE 5 Des graphiques pour I’interconversion des indi- 
ces de viscosite determines dans ces deux solvants sont 
represent& a la figure3. La fidelite de la conversion est 
discutee en 13.2. 

9.4 Pour les PA 11 et PA 12 et les copolymer-es 
PA 1 l/l 2, le m-&sol doit etre utilise comme solvant. 

9.5 Pour les autres polyamides, I’un des trois sol- 
vants peut etre utilise. 

10 Mode opkratoire 

10.1 Nettoyage du viscosimhtre 

Nettoyer le viscosimetre (6.6) avant sa premiere utili- 
sation, aussi apres des lectures discordantes (par 
exemple quand deux determinations successives du 
temps d’ecoulement du solvant different de plus de 
0,4 s) et par intervalles au tours de I’utilisation. Dans 
ce but, le laisser reposer durant au moins 12 h rempli 
avec un agent de nettoyage, par exemple la solution 
d’acide chromique (5.2.1). lkliminer I’agent de net- 
toyage, rincer le viscosimetre avec de I’eau, ensuite 
avec de I’acetone (5.2.2) et s&her, par exemple avec 
un leger courant d’air filtre ou dans I’etuve a vide 
(6.1). 
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Apres chaque determination, vider le viscosimetre, le 
rincer avec le solvant, puis avec de I’eau et enfin, avec 
de I’acetone (5.2.2), puis s&her comme indique ci- 
dessus. 

Cependant, si la solution suivante a mesurer est une 
solution de polyamide du meme type et de viscosite 
similaire, il est permis de vider le viscosimetre, de le 
laver avec la solution a mesurer, et ensuite de le 
remplir avec cette solution. 

10.2 Prbparation de la solution d’essai 

Peser, 8 0,2 mg p&s, une prise d’essai de 
(m, If: 5) mg, ou m, est la masse calculee conforme- 
ment a I’article 8, en operant rapidement pour mini- 
miser I’absorption d’eau par le polymere. Si la pesee 
prend plus de 2 min, eliminer le materiau et recom- 
mencer une autre pesee. 

Transferer la prise d’essai dans la fiole jaugee de 
50 ml (6.3) et ajouter environ 40 ml du solvant choisi 
conformement a I’article 9. Fermer la fiole et secouer 
ou agiter a I’aide du dispositif (6.4) le contenu jusqu’a 
dissolution du polymere. Cette operation peut prendre 
approximativement 0,5 h a plusieurs heures, depen- 
dant du type de polyamide et de la taille des particules 
de la prise d’essai. Lorsqu’on utilise comme solvant 
la solution d’acide sulfurique ou la solution d’acide 
formique, la temperature ne doit pas depasser 30 “C. 
Lorsque le mcresol est utilise comme solvant, la 
temperature peut etre augmentee jusqu’a 95 “C 8 
100 “C. Si, dans ce dernier cas, la dissolution de- 
mande plus de 2 h, ce fait doit etre mentionne dans 
le rapport d’essai. 

Apres dissolution complete, refroidir la solution 8 en- 
viron 25 “C, ajuster avec le solvant et bien melanger. 
La temperature de la solution lors de la dilution doit 
etre comprise entre 23 “C et 27 “C. Si I’agitateur ma- 
gnetique (6.4) a ete utilise, le retirer de la solution 
avant la dilution et le rincer avec le solvant, en ajou- 
tant les liquides de rincage au contenu de la fiole. 

NOTE 6 Dans le cas de polyamides de masse mole- 
culaire relative extrgmement kIevbe, des solutions exemp- 
tes de veinage ne peuvent pas toujours &re obtenues, 
malgrb les pkiodes prolongbes de secouage ou d’agitation. 
De telles solutions ne peuvent Btre utilisbes que pour la 
comparaison mutuelle avec des produits similaires. 

10.3 Mesurage du temps d’kcoulement 

Filtrer la solution a travers le filtre en verre fritte (6.5) 
ou le tamis metallique directement dans le tube L du 
viscosimetre (voir figure 1). En alternative, centrifuger 
la solution a une frequence de rotation d’environ 

50 s- ’ et verser le liquide surnageant dans le visco- 
simetre (6.6). Le volume de liquide doit etre tel 
qu’apres ecoulement, le niveau soit entre les rep&es 
de remplissage. II est preferable d’effectuer le rem- 
plissage avec le viscosimetre en dehors du bain ther- 
mostatique (6.7) pour eviter la contamination du bain 
en cas de renversement accidentel. 

Placer le viscosimetre dans le bain thermostatique 
maintenu a 25 “C + 0,05 “C, en s’assurant que le 
tube N est vertical et que le rep&e de graduation su- 
perieur, E, est au moins 30 mm en dessous de la 
surface du liquide du bain. Attendre au moins 15 min 
afin que le viscosimetre rempli atteigne la tempera- 
ture du bain. 

Fermer le tube M et souffler ou aspirer le liquide dans 
le bulbe superieur du tube N en utilisant une poire en 
caoutchouc ou tout autre equipement similaire. Fer- 
mer le tube N. Ouvrir le tube M de man&e que le li- 
quide s’ecoule du bas du tube capillaire. Ouvrir le tube 
N et mesurer, a 0,2 s pres, le temps d’ecoulement 
comme &ant le temps pris par le bas du menisque 
pour passer du rep&e E au rep&e F. Avec des solu- 
tions troubles, regarder le haut du menisque. Repeter 
les mesurages du temps d’koulement jusqu’a ce que 
deux valeurs successives ne different pas de plus de 
0,25 %. Prendre la moyenne de ces deux valeurs 
comme temps d’ecoulement de la solution. 

Determiner la moyenne du temps d’ecoulement du 
solvant dans le meme viscosimetre et de la meme 
man&e que celui de la solution. Mesurer le temps 
moyen d’ecoulement du solvant seulement une fois 
lors de chaque serie de determinations; cependant, 
mesurer ce temps au moins chaque jour ou le solvant 
est utilise. Si deux determinations successives de la 
moyenne du temps d’ecoulement du solvant different 
de plus de 0,4 s, nettoyer le viscosimetre (voir 10.1). 

Pour chaque echantillon de polyamide, effectuer au 
moins deux determinations de l’indice de viscosite, 
en utilisant chaque fois une solution fraiche, jusqu’a 
ce que deux valeurs successives repondent a I’exi- 
gence au point de vue repetabilite correspondant au 
solvant utilise (voir article 12). Rapporter la moyenne 
de ces deux valeurs, arrondie au nombre entier le plus 
proche, comme indice de viscosite de I’echantillon. 

11 Expression des rksultats 

Calculer I’indice de viscosite IV, en millilitres par 
gramme, a I’aide de I’equation 

IV = 
( 1 

t 1 ’ -- 
to ep 
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Oti 

t 

to 

ep 

est le temps d’ecoulement de la solution; 

est le temps d’ecoulement du solvant; 

est la concentration du polymere, en 
grammes par millilitre de solution. 

NOTE 7 La difference de masse volumique et les 
corrrections d’energie cinetique peuvent etre negligees 
dans cette methode; par consequent, pour calculer I’indice 
de viscosite du polymere, le rapport des viscosites de la 
solution et du solvant (voir article 3) peut etre remplace par 
le rapport des temps d’ecoulement correspondants. De 
plus, la concentration du polymere est exprimee en gram- 
mes par millilitre de solvant au lieu de grammes par millilitre 
de solution, sans que cela introduise une erreur appreciable. 

12 R6pHabiM et reproductibilitk 

La repetabilite et la reproductibilite de la determination 
de I’indice de viscosite dependent du solvant utilise. 
Les valeurs sont donnees dans le tableau 2. 

Tableau 2 - RBp&abilitb et reproductibilit6 

R6ptStabilit6 
Reproduc- 

Solvant tibilit6 

OO / OO / 

Solution d’acide sulfurique 
(5.1 .l) 

2 5 

Solution d’acide formique 
(5.1.2) 

2 10 

m-Cresol (5.1.3) 3 10 

NOTE - Les repetabilites et les reproductibilites ont ete 
determinees au tours d’un essai interlaboratoire mene 
en 1982. Sept Iaboratoires y ont participe. Le programme 
comprenait 11 echantillons de PA 6, 9 de PA 66, 3 de 
PA 69, 4 de PA 610, 5 de PA 612 et 2 de PA 6(3)T. Les 
indices de viscosite des echantillons ont ete determines 
en double dans les deux solvants prescrits dans la pre- 
sente Norme internationale. 

13 Interconversion des indices de 
viscositb dbterminh dans diffhents 
solvants et interconversion des indices de 
viscosith dhterminhs dans I’acide 
sulfurique 6 96 % en viscositks relatives 
dkterminhes conformhment & 
I’ASTM D ‘789 

La relation entre les indices de viscosite determines 
dans differents solvants a ete realisee au tours d’un 

essai interlaboratoire; se reporter 8 la note du 
tableau 2. 

13.1 Indices de viscosith dans I’acide 
sulfurique ir 96 % (m/m) et I’acide formique ir 
90 % (m/m), respectivement 

Des graphiques relatifs 8 la relation entre les indices 
de viscosite des PA 6, PA 66, PA 69 et PA 610 de- 
termines dans la solution d’acide sulfurique (5.1 .I) et 
dans la solution d’acide formique (5.1.2) sont repre- 
sent& a la figure 2. 

La valeur mesuree par un laboratoire dans I’un des 
solvants differ-era, en general, de la valeur obtenue par 
conversion d’une mesure par un autre Iaboratoire 
dans I’autre solvant. Les intervalles de confiance 8 
95 % pour cette difference, ramenes en pourcentages 
des valeurs converties, sont 

pour PA 6 + 9 % 

pour PA 66 + 9 % 

pour PA 69 + 10% _ 

pour PA 610 +14% _ 

13.2 Indices de viscositb dans I’acide 
sulfurique h 96 % (m/m) et le m*rksol, 
respectivement 

Un graphique relatif 8 la relation entre les indices de 
viscosite du PA 612 dans la solution d’acide sulfurique 
(5.1 .I ) et dans le mcresol (5.1.3) est represente a la 
figure 3. 

Pour le PA 612, I’intervalle de confiance a 95 % pour 
la difference entre une valeur reellement mesuree et 
une valeur convertie depend du sens de la conversion. 
Les intervalles, ramenes en pourcentages des valeurs 
converties, sont 

- valeur dans le mcresol convertie en une valeur 
dans I’acide sulfurique 8 96 % (m/m): & 17 % 

- valeur dans I’acide sulfurique a 96 % (m/m) 
convertie en une valeur dans le mcresol: + 9 % 

13.3 Viscosiths relatives dbterminbes 
conformbment ir I’ASTM D 789 et indices de 
viscositb determike dans I’acide sulfurique 
ii 96 % 

Une table de conversion et un graphique relatifs a la 
relation entre les viscosites relatives des PA 6 et 
PA 66 et les indices de viscosite des PA 6 et PA 66 
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dans la solution d’acide sulfurique (5.1 .I) sont donnes 
dans le tableau 3 et la figure4, respectivement. 

14 Rapport d’essai 

c) si I’echantillon contient plus de 0,5 % (mdm) d’au- 
tres materiaux selon le calcul prescrit en 8.1, 
description de la methode utilisee pour leur de- 
termination; 

d) solvant utilise; 
Le rapport d’essai doit contenir les indications sui- 
vantes: e) temps demande pour la dissolution de I’echan- 

tillon dans le m-cresol a une temperature de 
a) reference a la presente Norme internationale; 

b) tous renseignements necessaires a I’identification 

95 “C a 100 “C, s’il depasse 2 h; 

f) indice de viscosite (valeurs individuelles et 
complete du materiau essaye; moyenne arithmetique des deux determinations). 

Tableau 3 - Interconversion de la viscositb relative (VR) en indice de viscositb (IV) pour les PA 6 et 
PA 66 (valeurs tirees de la courbe de la figure4) 

VR 

(ASTM D 789) 

IV 

(IS0 307) 

(dans H2S04 3 96 %) 

25 

27 

29 

31 

33 

35 

37 

39 

41 

43 

45 

47 

49 

51 

53 

55 

57 

59 

61 

63 

65 

67 

69 

71 

73 

75 

77 

83,93 

90,87 

97,32 

103,34 

108,98 

114,29 

119,30 

124,05 

128,57 

132,87 

136,97 

140,89 

144,65 

148,26 

151,73 

155,07 

158,30 

161,41 

164,42 

167,33 

170,15 

172,88 

175,54 

178,12 

180,62 

183,06 

185,44 

VR 

(ASTM D 789) 

IV 

(IS0 307) 

(dans H,SO, 2 96 %) 

79 

81 

83 

85 

87 

89 

91 

93 

95 

97 

99 

101 

103 

105 

107 

109 

111 

113 

115 

117 

119 

121 

123 

125 

127 

129 

131 

187,75 

190,Ol 

192,Zl 

194,35 

196,45 

198,50 

ZOO,51 

202,47 

204,39 

206,27 

208,ll 

209,92 

211,69 

213,42 

215,12 

216,80 

218,44 

220,05 

221,63 

223,19 

224,72 

226,22 

227,70 

229,15 

230,59 

232,00 

233,39 

8 
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VR 

(ASTM D 789) 

IV 

(IS0 307) 

(dans H,SO, A 96 %) 

133 234,75 

135 236,lO 

137 237,43 

139 238,73 

141 240,OZ 

143 241,29 

145 242,55 

147 243,78 

149 245,00 

151 246,21 

153 247,39 

155 248,56 

157 249,72 

159 250,86 

161 251,99 

163 253,ll 

165 254,21 

167 255,29 

169 256,37 

171 257,43 

173 258,48 

175 259,52 

177 260,54 

179 261,56 

(ASTM D 789) 
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