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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (comités membres de
['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 gouvernemen-
tales, en liaison avec I'lSO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnigue-internationale (CEl)
en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme
Normes internationales requiert |'approbation de 76 % au moins des co-
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 7663 a été glaborée par)le comité technigue
ISO/TC 45, Elastomeéres et produits 4 base d'élastomeéres, sous-comité
SC 3, Matieres premigres {y compris le latex) & 'usage de l'industrie des
élastoméres.

Cette deuxidme édition annule et remplace’3dalc(premiére | “édition
(ISO 7663:1985), dont elle constitue une révision technique.

© I1SO 1994 :
Droits de reproduction réservés. Sauf prescription différente, aucune partie de cette publi-
cation ne peut étre reproduite ni utilisée sous quelque forme que ce soit et par aucun pro-
cédé, électronique ou mécanique, y compris la photocopie et les microfiims, sans I'accord
écrit de |'éditeur.
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Caoutchoucs isobuténe-isoprene halogénés (BIIR et

CIIR) — Méthode d'évaluation

1 Domaine d'application
La présente Norme internationale prescrit

— les essais physiques et chimiques'suf lecaout-
chouc brut;

— les ingrédients normalisés, la formule d'essai nor-
malisée, I'appareillage et les méthodes de mise
en ceuvre pour |'évaluation des caractéristiques de
vulcanisation des caoutchoucs isobuténe-isoprene
halogénés (BIIR et CIIR).

2 Références normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faite, consti-
tuent des dispositions valables pour la présente
Norme internationale. Au moment de la publication,
les éditions indiquées étaient en vigueur. Toute
norme est sujette a révision et les parties prenantes
des accords fondés sur la présente Norme internatio-
nale sont invitées a rechercher la possibilité d'appli-
quer les éditions les plus récentes des normes
indiquées ci-aprés. L.es membres de la CEl et de I'ISO
posseédent le registre des Normes internationales en
vigueur a un moment donné.

ISO 87:1994, Caoutchouc vulcanisé ou thermoplasti-
que "==""Détermination des caractéristiques de
contrainte-déformation en traction.

SO 247:1990)) Caoutehouc — Détermination du taux
de-cendres.

I1SO 248:1991, Caoutchoucs bruts — Détermination
des matiéres volatiles.

ISO 289-1:1994, Caoutchouc non vulcanisé — Déter-
minations utilisant un consistomeétre a disque de ci-
saillement — Partie 1: Détermination de [lindice
consistométrique Mooney.

ISO 471:—", Caoutchouc — Températures, humnidités
et durées pour le conditionnement et I'essai.

SO 1795:1992, Caoutchouc brut, naturel et synthéti-
que — Méthodes d‘échantillonnage et de préparation
ultérieure.

ISO 2393:1994, Mélanges d’essais & base de caout-
chouc — Mélangeage, préparation et vulcanisation —
Appareillage et mode opératoire.

ISO 3417:1991, Caoutchouc — Détermination des
caractéristiques de vulcanisation & 'aide du rhéométre
a disque oscillant.

1) A publier. (Combinaison et révision de I''SO 471:1983 et de I'I1SO 1826:1981)
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ISO 6502:1991, Caoutchouc — Détermination des
caractéristiques de vulcanisation & I'aide de rhéomé-
tres sans rotor.

3 Méthodes d'échantillonnage et de
préparation ultérieure

Un échantillon de laboratoire d'environ 1,5 kg doit étre
prélevé conformément & la méthode prescrite dans
I'1SO 1795.

4 Essais physiques et chimiques sur le
caoutchouc brut

4.1 Viscosité Mooney

Préparer une prise d'essai sans passage sur outil a
cylindres, selon la méthode préconisée de I'lSO 1795.

Déterminer la viscosité Mooney conformément a
I'ISO 289-1, en utilisant un temps| de“yrotation\ de
8 min. Exprimer la viscosité en tant que ML (1 + 8)
4125 °C.

4.2 Matiséres volatiles

Déterminer la teneur en matiéres volatiles conformé-
ment & la méthode par étuvage prescrite dans
I'SO 248.

4.3 Cendres

Déterminer le taux de cendres conformément a la
méthode B prescrite dans I''SO 247:1990.

5 Préparation des mélanges d'essais
pour l'évaluation des caoutchoucs
isobuténe-isopréne halogénés

5.1 Formule d'essai nhormalisée .

La formule d'essai normalisée est donnée dans le ta-
bleau1.

Les ingrédients doivent éire des matériaux de réfé-
rence normalisés par les organismes nhationaux ou
internationaux. .

©1SO

Tableau 1 — Formule d'essai normalisée pour
I"évaluation des caoutchoucs isobuténe-isopréne

halogénés
Ingrédient Parties en masse

Caoutchouc iscbuténe-isoprene
halogéné (BIIR ou CIIR) .100,0
Oxyde de zinc ; | 5,0
Acide stéarique . 1,0
Noir de référence IRB1 40,0

146,0

1) IRB courant.

5.2 Mode opératoire

5.2.1 Appareillage et mode opératoire

L'appareillage et le mode opératoire pour la prépa-
ration,  le. imélangeage et la vulcanisation du caout-
chouc doivent étre conformes a I'tSO 2393.

5.2.2- 'Mélangeage sur outil a cylindres

La masse, en grammes, du mélange mis en ceuvre
sur un mélangeur de laboratoire a cylindres normalisé
doit &tre égale & deux fois la masse correspondant a
la formule. La température de la surface des cylindres
doit &tre maintenue & 40 °C £ 5 °C pendant tout le
mélangeage.

En raison de l'influence importante de I'humidité sur
la vulcanisation des caoutchoucs isobuténe-isopréne
halogénés, une attention particuliere doit étre appor-
tée au conditionnement du noir de carbone et au sto-
ckage pour limiter I'absorption d'eau en les plagant
dans des récipients étanches.

Les écartements des cylindres doivent étre réglés de
maniére qu'un bourrelet convenable de caoutchouc
soit maintenu entre les cylindres. Si l'on ne peut y
parvenir avec les écartements des cylindres prescrits,
de légers ajustements de ces écartements peuvent
étre nécessaires.

Mélanger I'acide stéarique et le noir de carbone dans
un récipient convenable avant de commencer le mé-
langeage. ’ ‘
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a)

b)

d)

e)

f)

9)

h)

Durée
cumulée
(min) {min)

Durée

Les cylindres étant écar-
tés de 0,65 mm, former le
manchon de caoutchouc
sur le cylindre lent 1,0 1,0

Ajouter le mélange d'acide
stéarique et de noir de
carbone, en le répartissant
uniformément sur toute la
longueur du bourrelet. Re-
mettre sur le mélangeur
tous les ingrédients qui
seraient tombés dans le
bac 9,5 10,5

Lorsque tout le mélange
d'acide stéarique et de
noir de carbone a été in-
corporé, faire une coupe
aux 3/4 de chaque c6té du
manchon 0,5 11,0

Ne pas faire les coupes
avant que tout le noir visi-
ble n'ait été incorporé

Ajouter I'oxyde de zinc 3,0 14,0

Lorsque tout |'oxyde. de
zinc a été incorporé, faire
trois coupes aux 3/4 de
chaque c6té du manchon 2,0 16,0

Couper le mélange et le
retirer du cylindre. Régler
{'écartement a 0,8 mm et
faire passer le mélange six
fois entre les cylindres, en
formant un rouleau et en
I'introduisant par I'un ou
l'autre des bouts, alter-
nativement 2,0 18,0

Tirer le mélange en feuille d'une épaisseur de
6 mm environ et déterminer la masse du mé-
lange (voir ISO 2393). Si la masse du mélange
différe de la valeur théorique de plus de 0,5 %,
éliminer le mélange et refaire un autre mélan-
geage. Prélever un échantillon suffisant pour
I'essai au rhéometre a disque oscillant.

Immédiatement aprés, tirer le mélange en
feuille d'une épaisseur de 2,2 mm environ, pour
la préparation des plagues ou d'une autre
épaisseur convenable pour la préparation des
éprouvettes ISO en forme d'anneau, conformé-
ment a 'ISO 37.
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i) Conditionner le mélange durant 2h a 24 h,
aprés mélangeage et avant vulcanisation, si
possible & une température et une humidité
normales définies dans I'ISO 471.

6 Evaluation des caractéristiques de
vulcanisation a l'aide d'un rhéomeétre a
disque oscillant

Mesurer les parametres d'essai normalisés suivants:

M, My & un temps défini, 1, (ou &), #(50) et
t'+(90)

conformément & I''SO 3417, en utilisant les condi-
tions d'essai suivantes:

fréquence d'oscillation: 1,7 Hz (100 cycles par
minute)

amplitude d'oscillation:  1° d'arc

Une amplitude d'oscil-
lation de 3° d'arc est
autorisée comme alter-
native

sélectivité: a choisir pour donner
au moins 75 % de la
déviation totale a My

Avec certains poly-
meéres, 75 % ne peut
étre atteint

température de la ma-
trice: 160 °C + 0,3 °C

durée de chauffage
précédant I'oscillation:  nulle

7 Evaluation des caractéristiques en
traction

Vulcaniser les plaques & 150 °C durant 15 min,
30 min et 45 min.

Conditionner les plaques vulcanisées durant 16 h a
96 h a une température et, si possible, une humidité
normale définies dans I'ISO 471.

Mesurer les caractéristiques en traction conformé-
ment & |I'ISO 37.
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8 Rapport d'essai

Le rapport d'essai doit contenir les indications sui-

vantes:

a) une référence a la présente Norme internationale;

b) tous les détails nécessaires pour l'identification
de I'échantillon;

c) la température utilisée pour la détermination de la
viscosité Mooney;

d) les ingrédients de référence utilisés;

e) les paramétres du conditionnement utilisés en
5.2.21} et dans l'article 7,

f}  pour l'article 6:

— la norme de référence,

g

h)

1

© |SO

— la valeur du temps pour M, et
— l'amplitude d'oscillation

utilisées pour l'essai & I'aide du rhéomeétre & dis-
gue oscillant; '

toute particularité inhabituelle qui aurait été ob-
servée lors des déterminations;

toute opération non prévue dans la présente
Norme internationale ou dans les Normes inter-
nationales auxquelles il est fait référence, ainsi
que toute opération considérée comme option-
nelle;

les résultats et les unités dans lesquelles ils sont
exprimés;

la date de I'essai.
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Descripteurs: caoutchouc, caoutchouc brut, caoutchouc synthétique, caoutchouc isobuténe-isopréne, essai, essai chimique, essai
physique, essai de vulcanisation, estimation, caractéristique.
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