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NORME INTERNATIONALE

| 1SO 6502-1983 (F)

Caoutchouc — Détermination des caractéristiques de
vulcanisation a I'aide de rhéomeétres sans rotor

1 Objet et domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie une méthode de
détermination de caractéristiques de vulcanisation choisies des
mélanges de caoutchouc, a |"aide de rhéometres 3 cisaillement
linéaire et & cisaillement en torsion, sans rotor. Les deux types
d'appareils peuvent ne pas donner les mémes résultats.

NOTE — Une autre méthode de détermination des caractéristiques de
vulcanisation, qui utilise un rhéometre a disque oscillant, est spécifiée
dans I'|SO 3417, Caoutchouc — Détermination des caractéristiques de
vulcanisation & l'aide du rhéométre & disque oscillant. Les avantages
des rhéometres sans rotor sont que la température spécifiée est
atteinte plus rapidement aprés insertion de I'éprouvette dans la cavité
de la chambre, et qu’il y a une meilleure répartition de la température
dans |'éprouvette.

Une méthode permettant d'obtenir des résultats, relatifs aux caracté-
ristiques de vulcanisation, comparables avec les rhéométres a disque
oscillant et les rhéomatres sans rotor est décrite dans la note de 3.6.1.

2 Principe

2.1 Une éprouvette de caoutchouc est placée dans une
chambre presque fermée, ou elle est maintenue a une tempéra-
ture élevée. La chambre est formée de deux demi-chambres,
I'une étant soumise & des oscillations de faible amplitude linéai-
res ou rotatives. Cette action produit dans |'éprouvette une
déformation sinusoidale aiternative, linéaire ou en torsion, et
une force ou un couple de cisaillement sinusoidal qui dépend de
la rigidité (module de cisaillement) du mélange de caoutchouc.
La courbe enveloppe, c¢'est-a-dire I'amplitude de la force ou du
couple oscillant(e), est enregistrée graphiquement et automati-
guement en fonction du temps (voir figure 1).

2.2 Lla rigidité de I'éprouvette de caoutchouc augmente 3
mesure que se fait la vulcanisation. La courbe est compléte
lorsque la force ou le couple enregistré(e) atteint soit une valeur
d’équilibre, soit une valeur maximale [voir figure 1a)]. Le temps
nécessaire & I'obtention d'une courbe de vulcanisation est fonc-
tion de la température d'essai et des caractéristigues du
mélange de caoutchouc.

2.3 On peut déduire les mesures suivantes de la courbe repré-
sentant la force ou le couple en fonction du temps, c’est-a-dire
F = fl1) [voir figure 1 b)] :

F_ : force ou couple maximalle);

tsy * temps correspondant au début de vulcanisation [temps
de grillage (voir 6.2)];

t, : temps correspondant & un certain pourcentage, y, de la
vulcanisation compléte;

F, : valeur intermédiaire de la force ou du couple aprés un
temps spécifié ¢;

Froax + force ou couple maximalle), palier ou valeur la plus
élevée atteinte aprés un temps spécifié, f,.

La force ou le couple maximal{e), F|, d'une courbe de vulcani-
sation caractérise la rigidité de |'éprouvette 4 une température
de vulcanisation spécifiée. Le temps de grillage, #,,, est une
mesure de la sécurité de mise en ceuvre du mélange. Les temps
t, et les forces ou couples correspondant(e)s donnent des indi-
cations sur la marche de la vulcanisation. La force ou le couple
maximal(e), F,.,, de la courbe de vulcanisation est une mesure
de la rigidité du caoutchouc vulcanisé a la température d'essai.

3 Appareillage
Deux types de rhéométres sans rotor peuvent étre utilisés.

Le premier type d’appareil mesure la force produite par une
déformation linéaire d’amplitude constante [voir figure 2a)],
alors que le deuxiéme type mesure le couple produit par une
déformation angulaire d’amplitude constante [voir figure 3a)].
Dans chaque cas, on applique une oscillation de faible ampli-
tude & {'une des deux demi-chambres, la chambre étant pres-
que fermée.

La description et les principales exigences relatives aux rhéomeé-
tres sont comme suit.

3.1 Chambre.

La chambre est composée de deux demi-chambres. En position
de mesurage, ces deux demi-chambres sont fixées & une dis-
tance déterminée |'une de l'autre (voir 3.2) de sorte que la
chambre est presque fermée [voir figure 2b) et figure 3b)l.

Les dimensions des appareils types sont les suivantes : dans le
cas d'un rhéomeétre 3 cisaillement linéaire, un diamétre de
30 mm et une hauteur de 4,0 mm; dans le cas d'un rhéometre a
cisaillement en torsion, un diamétre de 40 mm, un angle de 18°
et au centre 0,5 mm plus I'écartement des demi-chambres
[voir 3.2 et figure 2 b) ou 3 b}l.

3.2 Fermeture de la chambre.

La chambre doit étre presque fermée pendant I'essai par un
mécanisme capable d’exercer une force d'au moins 8 000 N.
L'écartement des deux demi-chambres en position fermée doit
étre de 0,05 3 0,2 mm et, de préférence, de 0,1 mm.
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3.3 Systéme oscillant de la chambre.

Le systéme oscillant comporte une commande par excentrique
rigide, qui transmet un mouvement oscillant linéaire ou de tor-
sion a l'une des demi-chambres, dans le plan de la cavité.

L'amplitude de cette oscillation devrait &tre'de

+ 0,01 3 £ 0,1 mm, de préférence 0,056 mm;

ou
+ 0,123 % 2°, de préférence 0,5°.

La fi'équence devrait étre comprise entre 0,05 et 2 Hz et, de pré-
férence, doit étre égale a 1,7 + 0,1 Hz.

S

3.4 Systéme de mesurage de la force (ou du couple).

3.4.1 Mesurage

Un systéme de mesurage de la force (ou du couple) doit mesu-
rer la force (ou le couple) de cisaillement. Il doit &tre couplé de
maniére rigide a 'une des demi-chambres et toute déformation
doit étre suffisamment faible pour étre négligeable et produire
un ‘signal proportionnel a la force (ou au couple).

NOTE — La déformation élastique du systéme d’oscillation et de mesu-
rage ne devrait pas dépasser 1 % de |'amplitude d’oscillation; sinon,. il
est nécessaire de corriger les courbes rhéométriques.

L’erreur totale résultant de I'erreur sur le zéro, de I'erreur sur la
sensibilité, des erreurs sur la linéarité et la reproductibilité ne
doit pas dépasser 1 % de l'intervalle de mesurage choisi.

3.4.2. Enregistrement

Un enregistreur doit étre utilisé pour enregistrer le signal donné
par le dispositif de mesurage de la force (ou du couple). 1l doit
enregistrer I'enveloppe [voir figures 1a) et 1b)] et doit avoir un
temps de réponse pour la totalité de I'échelle de déflexion du
couple égale ou inférieure 4 1 s. La force (ou le couple) doit étre
enregistré(e) avec une précision de + 0,5 %.

3.5 Dispositif d’étalonnage.

Un dispositif d’étalonnage est nécessaire pour mesurer I'ampli-

tude linéaire ou angulaire et pour étalonner le dispositif de

mesurage de la force (ou du couple). Des exemples de disposi-

tifs d'étalonnage sont représentés schématiquement aux figu-
-res 4 et b,

Pour vérifier 'amplitude d’oscillation du dispositif, ce dernier
doit étre branché a vide. Un capteur de déplacement doit étre
utilisé pour mesurer I'amplitude, qui doit étre dans les limites de
tolérance données en 3.3.

Pour étalonner les rhéomeétres linéaires, e capteur de déplace-
ment doit étre couplé par contact direct avec I'une des demi-
chambres ou le bloc qui y est directement fixé (voir figure 4).
Pour étalonner les rhéomeétres a cisaillement en  torsion,
I'accouplement doit étre effectué par un appui & couteau en
contact avec une tige fixée a l'une des demi-chambres {voir
figure 5). >

Le systéme de mesurage de la force (ou du couple) doit étre
contrdlé a I'aide de poids, en utilisant un poids correspondant &
la totalité de I'échelle de déflexion.

Le couple du rhéometre a cisaillement en torsion doit étre cal-
culé en multipliant fa force F par la longueur du bras de levier
{voir figure 5}, L'écart sur la totalité de I'échelle de déflexion
doit étre inférieur 3 0,5 % (voir 3.4.2).

3.6 Régulation du chauffage et de la température.

La méthode de régulation de la température doit garantir les
parameétres opératoires suivants, nécessaires a |'obtention de
mesures reproductibles de la courbe de vulcanisation : temps
de chauffage, température de vulcanisation, répartition de la
température et température de référence.

Les instruments utilisés pour réguler la température doivent
permettre de faire varier la température de référence (voir 3.6.4)
entre 100 et 200 °C, avec une précision de 0,3 °C au moins.

3.6.1 Temps de chauffage

L'appareil doit &tre capable de porter I'éprouvette 3 la tempéra-
ture de vulcanisation spécifiée en moins de 1,5 min aprés la fer-
meture de la chambre.

NOTE — Pour obtenir des résultats relatifs aux caractéristiques de vul-
canisation comparables & ceux que donne le rhéomaétre & disque oscil-
lant (voir ISO 3417), I'appareil de chauffage du rhéometre sans rotor
doit 8tre réglé de maniére & porter I'éprouvette & la température spéci-
fiée en 6 min. On a ainsi obtenu des résultats comparables avec des
mélanges moyennement chargés pour les types de caoutchouc les plus
importants.

' 3.6.2 - Température de vulcanisation

La température de vulcanisation est définie comme étant la
température moyenne de |'éprouvette. Une fois le temps de
chauffage écoulé, cette température doit &tre maintenue cons-
tante avec une précision de + 0,3 °C.

3.6.3 Répartition de la température dans I'éprouvette

La répartition de la température dans Iéprouvette doit étre
aussi uniforme que possible.- ' :

Dans la zone de déformation, la tolérance sur la température
moyenne de |'éprouvette ne doit pas dépasser + 1 °C.

3.6.4 Température de référence

La température de référence est déterminée parla thermosonde
utilisée pour la régulation. La différence entre la température de
référence et la température moyenne de I'éprouvette ne doit
pas étre supérieure a 2 °C.

3.6.6 Mesurage de la température

Le rhéometre doit &tre muni d’un dispositif de mesurage de la
température, qui permet de déterminer la température de réfé-
rence avec une précision de + 0,3 °C. |l doit également y avoir
une possibilité d’'insérer une thermosonde dans I'éprouvette
pour vérifier la répartition de la température.




4 Eprouvette

4.1 Généralités

L'éprouvette doit étre homogéne et, autant que possible, ne
pas contenir de bulles d'air.

4.2 Taille

Le volume recommandé pour la cavité est de 3 3 5 cm3. Des
éprouvettes de méme volume doivent é&tre utilisées afin d'obte-
nir des résultats reproductibles des paramétres dépendant de la
force ou du couple {F, Fy, Fyay).

La taille de I'éprouvette doit &tre un peu supérieure au volume
de la cavité et doit &tre déterminée par des essais préliminaires.

4.3 Préparation
L'éprouvette doit &tre découpée dans une feuille du matériau a

'aside d’un dispositif approprié, qui assure la production
d’éprouvettes de volume constant.

5 Mode opératoire

5.1 Préparation de l'essai
Amener la température des deux demi-chambres a la tempéra-
ture de référence, la chambre étant fermée. Ajuster le zéro du

systéme de mesurage/d’enregistrement de la force ou du cou-
ple.

5.2 Chargement du rhéométre

Ouvrir la chambre, placer I'éprouvette dans la cavité et fermer la
chambre en moins de 5 s.

Le temps doit &tre compté & partir du moment ou la chambre

est fermée. Faire démarrer I'oscillation de la demi-chambre
mobile au temps zéro ou avant.

5.3 Nombre d’essais

On enregistre habituellement une courbe de vulcanisation par
mélange d’essai.

6 Expression des résultats

On peut observer trois types de courbes de vulcanisation. La
courbe enveloppe peut croitre jusqu’a un maximum ou un

palier, ou continuer a croitre de maniére constante pendant trés
longtemps [voir figure 1a)l.

6.1 Valeurs de la force ou du couple

Les valeurs suivantes de la force ou du couple doivent étre
déduites de la courbe enveloppe :

F : minimum de la courbe de vulcanisation;
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. F; : force ou couple & un temps spécifié ¢;
Fiax 1 maximum ou palier de la force ou du couple de la
courbe de vulcanisation, ou bien force ou couple aprés un
temps spécifié dans le cas d'un accroissement constant.

L'équation suivante définit la variable de conversion y :

Ft_FL

Y=o
Fmax"FL

avec y = 1 indiquant une vulcanisation de 100 %.

6.2 Temps de grillage 7,

Le temps de grillage, £, est le temps nécessaire pour que la
force ou le couple augmente de x unités a partir de F| .

6.3 Temps correspondant a différents
pourcentages de vulcanisation

Les temps suivants, ¢,, peuvent se déduire de la courbe de vul-
canisation :

fo,10
fo,50
fo,90

ol la variable de conversion y est égale & 0,10 ou 0,50 ou 0,90,
respectivement (voir 6.1), et

fo,10 est une mesure du démarrage de la vulcanisation;

loso est le temps de vulcanisation qui peut étre évalué le
plus exactement;

fo00 est souvent considéré comme la vulcanisation opti-
male.

6.4 Réversion

Ceci est une diminution de la valeur maximale de la force ou du
couple 2 min aprés que cette valeur maximale a été atteinte.

7 Procés-verbal d’essai

Le procés-verbal d’essai doit comporter les indications suivan-
tes :

a) Détails concernant I’échantillon :

1) description compléte de I'échantillon et origine de
celui-ci;

2} détails concernant le mélange.
b} Méthode d'essai et détails concernant I'essai :
1} référence de la présente Norme internationale;

2) type de rhéometre utilisé (rhéométre a cisaillement
linéaire ou en torsion};
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3} dimensions de la chambre;

4) distance, en millimétres, entre les demi-chambres,
s'il ne s'agit par de la valeur préférentielle (voir 3.2);

5) amplitude d’oscillation, en millimétres ou en degrés,
s'il ne s’agit pas de la valeur préférentielle (voir 3.3);

6) fréquence d'oscillation, en hertz, s'il ne s’agit pas de
la valeur préférentielle (voir 3.3);

7) intervalle de force ou de couple choisi, en newtons
ou en newtons meétres;

8) vitesse de déroulement du papier de I'enregistreur,
en millimétres par minute;

9) temps de chauffage, en ininutes;

10)  température de vulcanisation, en degrés Celsius.

c)

d)

Résultats d'essai lus sur la courbe de vulcanisation :

F_ : force ou couple minimal(e), en newtons ou en new-
tons métres;

Fax ¢ force ou couple maximal(e), en newtons ou en
newtons métres (ou-valeurs du palier, ou valeur aprés un
temps spécifié dans le cas d’un accroissement constant);

t5, : temps de grillage, en minutes (temps correspondant
4 un accroissement de x unités de la force ou du couple
& partir de F));

t, : temps de vulcanisation, en minutes, si la variable de
conversion, y, a atteint .une valeur spécifiée (de préfé-
rence y = 0,10 ou 0,50 ou 0,90).

Date de |'essai.




(n

(2} Courbe de vulcanjsation admettant un palier, Fax'?

(3
F

Force de cisaillement F (ou couple}

Courbe enveloppe

SO 6502-1983 (F)

N

a). Courbe de vulcanisation F = f(¢)
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Figure 1 — Courbe type de vulcanisation et méthode 'd’'évaluation
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Dimensions en millimétres
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Figure 2 — Rhéomaétre type a cisaillement linéaire Figure 3 — Rhéométre type a cisaillement en torsion
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Figure 4 — Dispositif d’étalonnage pour le rhéomeétre a cisaillement linéaire
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Figure 5 — Dispositif d’étalonnage pour le rhéométre a cisaillement en torsion



