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Avant-propos
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NORME INTERNATIONALE

ISO 599-1979 (F)

Plastiques — Polyamides — Détermination des matiéres
extractibles par le méthanol bouillant

1 Objet et domaine d‘application

La présente Norme internationale spécifie une méthode de
détermination des matiéres extractibles par le méthanol bouil-
lant dans les polyamides.

Les polyamides peuvent contenir des monomeéres et des oligo-
meéres ou, éventuellement, des adjuvants. Par suite, si 'on veut
connaitre la teneur en monomeére et en oligomére, une correc-
tion est & appliquer pour tenir compte, le cas échéant, de la
quantité d'adjuvants extraits simultanément au cours de |'opé-
ration. Du fait que ces adjuvants peuvent étre de nature trés
variée, aucune instruction générale ne peut étre donnée en ce
qui concerne leur détermination.

La connaissance de la teneur des polyamides en matiéres
extractibles par le méthanol peut étre nécessaire pour la déter-
mination de I'indice de viscosité des polyamides (voir ISO 307).

2 Références

ISO 307, Matiéres plastiques — Déterminatioh de /'indice de
viscosité des résines polyamides en solution diluée.

ISO 565, Tamis de contréle — Toiles métalliques et téles perfo-
rées — Dimensions nominales des ouvertures.

ISO/R 1874, Matiéres plastiques — Spécifications pour les
homopolyamides.

3 Principe

Extraction d'une prise d’essai d'un pol_yamide broyé, par le
méthanol 3 sa température d’ébullition. Evaporation soigneuse
du solvant. Séchage du résidu & température modérée, et
pesée.

4 Définition

Dans le cadre de la présente Norme internationale, la définition
suivante est applicable :

s

matiéres extractibles par le méthanol : Substances extrai-
tes d’'un échantillon de polyamide par le méthano! bouillant,
dans les conditions spécifiées.

5 Appareillage et produits

5.1 Broyeur, permettant de réduire I'échantillon a la finesse
nécessaire.

Il est recommandé d’utiliser un broyeur dans lequel I'échantillon
est coupé entre des lames tournantes et des lames fixes. Les
grosses pieéces peuvent &tre coupées aux ciseaux avant d'étre
introduites dans le broyeur.

5.2 Tamis, d’ouverture de maille 710 um et 500 pm respecti-
vement, conformes aux spécifications de I'|SO 565.

5.3 Balance, précise 4 0,000 1 g.

5.4 Appareil & extraction, comportant un creuset a extrac-
tion ou une cartouche en céramique poreuse pour contenir la
prise d'essai.

L'appareil doit &tre concu de facon que le creuset (ou la cartou-
che) soit chauffé(e) par les vapeurs ascendantes de méthanol.

Des exemples d’'appareils 3 extraction appropriés sont donnés
ci-aprés :

a) — fiole 3 extraction, de 260 ml de capacité;

— chambre 3 extraction, pouvant recevoir ie creuset a
extraction de facon gu’il soit entouré de tous cOtés par
les vapeurs ascendantes de méthanol et que ce dernier
retombe en permanence & l'intérieur, aprés condensa-
tion;

— triangle en verre, pour supporter le creuset;

— réfrigérant a reflux;

— creuset filtrant, 3 plaque en verre fritté de la série
P 100 (dimension des pores comprise entre 40 et
100 um), et de 30 mi de capacité;

— plaque filtrante en porcelaine, de diamétre légere-

ment inférieur a celui du creuset, percée de trous de
0,4 mm de diameétre;
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b ) — fiole & extraction, de 260 ml de capacité;

— extracteur de Soxhlet, & double enveloppe;
— réfrigérant a reflux;

— creuset filtrant, a plaque en verre fritté de la série
P 100 (dimension des pores comprise entre 40 et
100 um), et de 30 mi de capacité, ou cartouche en céra-
mique de mémes porosité et capacité; leurs dimensions
doivent étre telles que le creuset ou la cartouche puisse
étre monté(e) convenablement dans |'extracteur de
Soxhlet;

— plaque filtrante en porcelaine, de diametre légére-
ment inférieur a celui du creuset ou de la cartouche, per-
cée de trous de 0,4 mm de diamétre.

5.5 Dispositif de chauffage approprié, pour I'appareil a
extraction.

5.6 Appareil a distillation, muni d'une colonne de Vigreux
ou d'une colonne 2 distiller équivalente d'au moins 400 mm de
longueur, ou

5.7 Evaporateur rotatif, relié 4 un dispositif d’aspiration.
5.8 Bain d’'eau.

5.9 Enceinte de séchage sous pression réduite, équipée
d’un dispositif d’aspiration ou tout autre installation permettant
d’obtenir une pression comprise entre 1 et 2,5 kPa*.

5.10 Dessiccateur, garni d’'un agent déshydratant tel que le
chlorure de calcium, I'oxyde de phosphore(V) ou le gel de
silice.

5.11 Méthanol, de qualité analytique reconnue.

5.12 Dioxyde de carbone solide, si nécessaire.

6 Préparation de I’échantillon pour essai

Prélever un échantillon représentatif du polymeére, et le broyer
dans le broyeur (5.1). Pour éviter un échauffement excessif au-
dessus de 40 °C environ, broyer la matiére par petites quantités
a la fois et en laissant le broyeur refroidir entre deux opérations.
Du dioxyde de carbone solide (5.12) peut étre broyé simuitané-
ment avec le polymére pour éviter I'échauffement. Avec un
plus gros broyeur, ayant une capacité calorifique plus élevée,
ces précautions peuvent ne pas étre nécessaires. Recueillir la
fraction qui passe au tamis (5.2} de 710 pm d'ouverture de
maille, mais qui est retenue sur le tamis de 500 um d’ouverture
de maille.

* 1kPa = 7,5 mmHg = 1 kN/m2

7 Mode opératoire

7.1 Prise d’'essai

Peser, 4 0,01 g prés, 5 + 0,5 g (masse mg de I'échantillon
pour essai dans le creuset filtrant ou la cartouche poreuse (voir
5.4).

NOTES

1 Sila teneur en matiéres extractibles par le méthanol est présumée
inférieure a4 0,5 % (m/m), la masse de la prise d’'essai (7.1) doit étre
augmentée de fagon a obtenir un extrait d’au moins 0,025 g.

2 Les polyamides peuvent contenir une petite quantité d’eau, qui est
alors comptée dans la masse de la prise d'essai (mg). Il n’est pas tenu
compte de la teneur en eau dans le calcul de la teneur en matiéres
extractibles par le méthanol puisque son influence est faible vis-a-vis de
la variance de la détermination.

7.2 Détermination

Nettoyer et sécher la fiole 2 extraction (voir 5.4), la laisser refroi-
dir dans le dessiccateur (5.10} durant 30 & 40 min, puis la peser
40,000 2 g pres (masse m).

Recouvrir la prise d'essai {7.1) avec la plaqgue filtrante, verser
environ 50 ml du méthanol (5.11) dans la fiole a extraction, pla-
cer le creuset ou la cartouche contenant la prise d’essai dans la
chambre & extraction et adapter le réfrigérant. Chauffer le
méthanol contenu dans la fiole jusqu’a I'ébullition. Si I'appareil
décrit en 5.4 a) est utilisé, régler ie reflux de facon qu’il coule 1
ou 2 gouttes par seconde et s'assurer que les gouttes tombent
bien dans le creuset. Si un extracteur de Soxhlet, tel que celui
décrit en 5.4 b), est utilisé, régler le chauffage de facon qu'il se
produise cing a huit siphonnages a I'heure.

Poursuivre I'extraction durant 3 h £ 5 min, et laisser ['extrac-
teur refroidir a la température ambiante, durant toute une nuit
si nécessaire.

Retirer la fiole & extraction et son contenu, et poursuivre |'essai
de l'une des facons suivantes (voir note 1) :

— En utilisant I'appareil a distillation (5.6) :

Evaporer soigneusement le méthanol sur le bain d’eau (5.8)
jusqu’a ce qu'il reste environ 20 mil. Placer la fiole dans
I'enceinte de séchage sous pression réduite (5.9) et évaporer
soigneusement le méthanol résiduel sous pression réduite, a
la température ambiante.

—  En utilisant I'évaporateur rotatif (5.7) :
Relier la fiole & I'évaporateur rotatif. Evaporer le méthanol

sous pression réduite (voir note 2), a une température com-
prise entre 25 et 35 °C.



Enfin, dans les deux cas, nettoyer et sécher la partie extérieure
de la fiole; la placer dans |'enceinte de séchage sous pression
réduite maintenue a 40 + 2 °C, et I'y laisser séjourner durant
4 h. Laisser refroidir la fiole dans le dessiccateur durant 30 a
40 min et la peser a 0,000 2 g prés. Répéter la pesée aprés un
nouveau séchage 340 + 2 °C durant 2 h. Si la différence entre
les résultats des deux pesées est supérieure a 2 % de la masse
de l'extrait, poursuivre le séchage jusqu’a ce que cette diffé-
rence devienne inférieure a 2 % de la masse de ['extrait.

Effectuer deux déterminations.

NOTES

1 Lorsque la teneur en matiéres extractibles par le méthanol est éle-
vée, la durée de séchage peut étre prolongée si I'on n’utilise pas un
évaporateur rotatif.

2 Sil'on utilise un évaporateur rotatif, il se peut que I'extrait se mette
a mousser. Du fait que ce phénoméne peut conduire a une perte d'une
petite quantité d’extrait, la détermination doit étre répétée s'il se pro-
duit de la mousse.

8 Expression des résultats

La teneur en matiéres extractibles par le méthanol, exprimée en
pourcentage en masse, est donnée par la formule

my — my
———x 100
my
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ou
mg est la masse, en grammes, de la prise d'essai;
m, est la masse, en grammes, de la fiole;

m, est la masse, en grammes, de la fiole et de I'extrait
séché.

Si les valeurs obtenues a I'issue des deux déterminations diffé-
rent de plus de 0,30 % en valeur absolue, refaire une autre
détermination en double. Prendre comme résultat la moyenne
de deux déterminations acceptables et I'exprimer a
0,05 % (m/m) pres.

9 Procés-verbal d’essai

Le procés-verbal d’essai doit contenir les informations suivan-
tes :

a) référence de la présente Norme internationale;

b) identification compigte de la matiére essayée, y compris
le type, I'origine, les numéros de référence du fabricant, le
nom commercial, etc.;

c) résultat de la détermination;

d) toute modification, par accord ou autrement, du mode
opératoire spécifié.
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