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IS0 249:1995(F) 

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 249 a ete elaboree par le comite technique 
ISO/TC 45, tflastomkres et produits P, base d%lastom&es. 

Cette troisieme edition annule et remplace la deuxieme edition 
(IS0 249:1987), d on e e constitue une revision technique. t II 

L’annexe A de la presente Norme internationale est donnee uniquement 
a titre d’information. 

0 IS0 1995 
Droits de reproduction rkservb. Sauf prescription diffhente, aucune partie de cette pubti- 
cation ne peut $tre reproduite ni utilisee sous quelque forme que ce soit et par aucun pro- 
&d& Blectronique ou mbcanique, y compris la photocopie et les microfilms, sans I’accord 
krit de I’kditeur. 
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NORME INTERNATIONALE 0 IS0 IS0 249:1995(F) 

Caoutchouc nature1 brut - Dktermination de la teneur 
en impuretk 

AVERTISSEMENT - Les utilisateurs de la presente Norme internationale doivent etre familiarises 
avec les pratiques d’usage en laboratoire. La presente Norme internationale n’a pas la pretention 
d’aborder tous les problemes de securite concern& par son usage. II est de la responsabilite de 
I’utilisateur de consulter et d’etablir des regles de securite et d’hygiene appropriees et de 
determiner I’applicabilite des restrictions reglementaires avant utilisation. 

1 Domaine d’application 

La presente Norme internationale prescrit une me- 
thode pour la determination de la teneur en impure& 
du caoutchouc nature1 brut. 

Elle nest pas applicable aux impure& qui se trouvent 
sur la surface du caoutchouc par suite d’une conta- 
mination. 

2 Rbfbrences 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 a revision et les parties prenantes 
des accords fond& sur la presente Norme internatio- 
nale sont invitees a rechercher la possibilite d’appli- 
quer les editions les plus recentes des normes 
indiquees ci-apt-es. Les membres de la CEI et de I’ISO 
possedent le registre des Normes internationales en 
vigueur a un moment donne. 

IS0 565: 1990, Tamis de controle - Tissus metalli- 
ques to/es me talliques perforees et feuilles 
electroformees - Dimensions nominales des ouver- 
tures. 

IS0 1795:1992, Caoutchouc brut, nature/ et syntheti- 
we - Methodes d’echantillonnage et de preparation 
ulterieure. 

IS0 2393:1994, Melanges d’essais a base de caout- 
chouc - Melangeage, preparation et vulcanisa tion - 
Appareillage et mode opera toire. 

lSO/TR 9272:1986, Caoutchouc et produit en caout- 
chouc - Determination de la fidelite de methodes 
d ‘essai normal&es. 

3 Rbactifs 

AVERTISSEMENT - Toutes les precautions re- 
commandees concernant la Sante et la securite 
devront etre prises au tours de cette analyse et 
plus particulierement celles concernant la mani- 
pulation des produits inflammables necessaires. 
Tous les solvants doivent etre exempts d’eau et 
d’impuretes. 

Au tours de I’analyse, utiliser si possible uniquement 
des reactifs de qualite analytique reconnue. 

3.1 Xylenes melanges, intervalle de distillation 
139 “C 8 141 “C. 

3.2 White spirit a haute teneur en aromatiques, 
reconnu comme solvant des hydrocarbures, intervalle 
de distillation 155 “C a 196 “C, ou autre solvant des 
hydrocarbures a point d’ebullition identique. 

3.3 P&role leger, intervalle de distillation 60 “C a 
80 “C, ou autre solvant des hydrocarbures a point 
d’ebullition identique. 

3.4 Toluene. 
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35 . Agents peptisants du caoutchouc. 

3.5.1 Xylyl mercaptan, solution a 36 y0 (m/m) dans 

3.5.2 

3.5.3 

3.54 
40 % 

3.5.5 

I’huile miner-ale. 

2-Mercaptobenzothiazole. 

Qisulfure de di-(2-benzamidophenyle). 

Tolyl mercaptan, solution a 20 % (m/m 
(m/m) dans I’huile minerale. 

Autre agent de peptisation 
completement soluble. 

4 Appareillage 

Materiel courant de laboratoire, et 

du caoutchouc 

4.1 Fiole conique, de 250 cm3 ou 500 cm3 de ca- 
pacite, munie d’un bouchon approprie; ou b&her, de 
250 cm3 ou 500 cm3 de capacite, et verre de 
montre, de diametre approprie comme couvercle. 

4.2 Refrigerant a air, court (facultatif). 

4.3 Thermometre, grad& jusqu’a 200 “C. 

4.4 Moyens de chauffage, pour la fiole conique ou 
le b&her (4.1) et son contenu (voir la note en 5.3.4). 

Les plaques chauffantes offrant des surfaces de 
chauffe uniforme ou des lampes infrarouges (250 W) 
peuvent etre placees par rangee, le fond de la fiole 
conique &ant situe a environ 20 cm au-dessus des 
lampes. II est recommande de disposer d’un controle 
individuel pour chaque lampe de man&e a eviter une 
surchauffe localisee. On peut egalement utiliser un 
bain de sable. 

4.5 Tamis, de 45 pm d’ouverture nominale de 
mailles, en toile metallique resistant a la corrosion, de 
preference en acier inoxydable, conforme aux pres- 
criptions de I’ISO 565. 

4.5.1 La toile a tamis doit etre montee a I’extremite 
d’un tube en metal d’environ 25 mm de diametre et 
d’au moins 20 mm de longueur. 

4.5.2 Le tamis doit etre fabrique de facon que la toile 
ne subisse aucune deformation et soit protegee 
contre toute deterioration accidentelle. Un appa- 
reillage approprie est represente a la figure 1. 

4.5.3 Les tamis et leurs montures peuvent 
egalement etre construits en enlevant le fond d’un 
creuset metallique ayant les dimensions appropriees 
et en soudant le tamis au creuset. Cela permet d’avoir 
un recipient assez grand pour la solution de caout- 
chouc, pendant le filtrage. 

4.5.4 Un tamis a grandes ouvertures peut 
egalement etre soude en dessous de la toile metalli- 
que de 45 pm pour la proteger des deteriorations ac- 
cidentelles. Ce tamis ((de protection)) ne doit gener 
en rien le filtrage mais seulement renforcer la toile 
metallique. 

4.5.5 Un appareil commercial de filtrage (avec toile 
metallique de 45 pm) est acceptable, a la condition 
qu’il puisse etre utilise comme specific dans la pre- 
sente Norme internationale. 

4.6 Appareil a ultrasons, pour le nettoyage de ta- 
mis (facultatif mais sou haitable). 

5 Mode opbratoire 

5.1 Preparation de la prise d’essai 

5.1.1 Preparer un echantillon pour Iaboratoire de ca- 
outchouc nature1 brut homogeneise conformement a 
I’ISO 1795. Prelever une quantite de caoutchouc 
d’environ 30 g sur I’echantillon pour Iaboratoire 
homogeneise et la passer deux fois entre les cylindres 
d’un malaxeur de Iaboratoire, I’ecartement des cylin- 
dres devant etre ajuste a 0,5 mm + 0,l mm a I’aide 
d’une lame de plomb (voir IS0 2393). 

5.1.2 Immediatement apres, peser une prise d’essai 
de masse comprise entre 10 g et 20 g. (Pour les ca- 
outchoucs propres a faible teneur en impuretes, il est 
recommande de prelever une prise d’essai de 20 g. 
Pour les caoutchoucs tres contamines, une prise 
d’essai de masse moindre doit etre utilisee.) 

5.1.3 Effectuer la determination en double. 

5.2 Preparation du peptisant 

5.2.1 Si I’on utilise du xylyl mercaptan (3.5.1), utiliser 
1 g de la solution par prise d’essai et 150 cm3 a 
230 cm3 de solvant (3.1 ou 3.2). 

5.2.2 Si I’on utilise du 2-mercaptobenzothiazole 
(3.5.2) ou du disulfure de di-(2-benzamidophenyle) 
(3.5.31, en utiliser 0,5 g par prise d’essai. Preparer une 
solution en dissolvant 0,5 g de produit dans 200 cm3 
de solvant (3.1 ou 3.2). 
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Monture pour l’examen du tamis 

1 Tamis: Anneau de tamis en acier inoxydable avec toile mtitallique soudee 
dessus. Un Widement de 1 mm autour du bord int&ieur de l’extremite superieure 
et du bord exterieur de l’extremite inferieure est reserve pour faciliter la 
superposition des tamis. 

2 Monture: Cylindre en acier inoxydable ou en laiton de dimensions: 30 mm de 
diametre exterieur, 2 mm h 3 mm d’epaisseur de paroi et 13 mm de Rauteur. 

Figure 1 - D&ails de tamis et montures appropribs 6 la dbtermination des impuretbs 
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5.2.3 Si I’on utilise du tolyl mercaptan (3.5.4), utiliser 
1 g a I,5 g de la solution par 
200 cm3 de solvant (3.1 ou 3.2). 

prise d’essai et 
5.3.7 Enlever tout le caoutchouc gelifie qui ne pas- 
serait pas au travers du tamis selon I’une des techni- 
ques suivantes: 

5.3 Dhtermination 

5.3.1 Introduire, dans la fiole conique ou le b&her 
(4.1) le solvant et un agent peptisant conformement 
6 5.2.1, 5.2.2 ou 5.2.3. 

5.3.2 Decouper la prise d’essai en morceaux d’envi- 
ron 1 g chacun et laisser tomber ces morceaux sepa- 
rement dans la fiole conique ou le b&her contenant 
le solvant (5.3.1). 

5.3.3 Chauffer la fiole ou le b&her et son contenu 
(voir 4.4) a une temperature comprise entre 125 “C 
et 130 “C, jusqu’a obtention d’une solution homo- 
gene, ou boucher la fiole ou couvrir le b&her avec le 
verre de montre et laisser reposer durant plusieurs 
heures a la temperature ambiante, avant de chauffer 
a une temperature comprise entre 125 “C et 130 “C. 
II est possible d’utiliser le refrigerant court a air (4.2) 
pendant le chauffage, afin de diminuer l’evaporation 
du solvant. 

5.3.4 Agiter la fiole 
en temps a la main. 

a) en brossant doucement le dessous du tamis avec 
un petit pinceau en poil de martre alors que du 
solvant chaud reste dans le tamis; 

b) en posant le tamis dans un b&her contenant du 
toluene (3.4) en quantite telle que le niveau soit 
de 10 mm, puis en faisant bouillir doucement du- 
rant 1 h et en couvrant le b&her avec un verre 
de montre. 

Ces operations devraient de preference etre realisees 
sous une hotte. 

5.3.8 Laver deux fois le tamis soit avec du petrole 
leger (3.3) et s&her a 100 “C durant 30 min, soit avec 
du white spirit (3.2) et s&her durant 1 h a 100 “C. 

5.3.9 Les impure& retenues sur le tamis apres se- 
chage ne doivent pas etre compactes et, exception 
faite des mat&es fibreuses, elles doivent pouvoir etre 
entraCnees facilement par ecoulement. Elles doivent 
pouvoir etre facilement degagees de la toile du tamis. 
Si tel n’est pas le cas, repeter le traitement avec le 
toluene bouillant comme en 5.3.7 b). 

ou remuer le b&her de temps 
5.3.10 Si du caoutchouc gelifie reste encore, aban- 
donner la determination et effectuer un nouvel essai. 

L’ebullition ou bien I’exces de chauffage de la solution 
de caoutchouc pouvant provoquer la formation d’une 
substance semblable a un gel, laquelle rend le filtrage 
ulterieur difficile et entra’ine une teneur apparente en 
impure& plus elevee, eviter d’utiliser un appareillage 
et des conditions susceptibles de produire une sur- 
chauffe locale. 

5.3.5 Lorsque le caoutchouc est completement dis- 
sous et lorsque la solution est convenablement mo- 
bile, decanter la solution chaude au travers du tamis 
(4.5), lequel a ete pese a 0,l mg pres, en retenant la 
majeure partie des impuretes dans la fiole conique. 

5.3.6 Laver la fiole ou le b&her et les impuretes re- 
tenues, avec du solvant (3.1 ou 3.2) chaud, jusqu’a ce 
que tout le caoutchouc ait entierement disparu, en 
retenant encore la majeure partie des impure& dans 
la fiole conique ou le b&her. (II faut normalement 
utiliser environ 100 cm3 de solvant chaud pour un la- 
vage efficace.) Pendant la derniere phase de I’ope- 
ration de lavage, faire tomber les impuretes de la fiole 
ou du b&her sur le tamis. Detacher toute impurete 
adherant a la fiole ou au b&her a I’aide d’une ba- 
guette en verre de man&e a la faire tomber sur le 
tamis. 

5.3.11 Mettre a refroidir le tamis et le residu dans 
un dessiccateur et peser a 0,l mg pres. 

5.4 Entretien des tamis 

5.4.1 A toutes les phases de I’essai, manipuler le 
tamis avec precaution. Apres chaque determination, 
examiner le tamis, par exemple a I’aide d’un micro- 
scope ou d’un projecteur a glissiere (permettant de 
projeter une image de la toile metallique sur un &ran), 
afin de verifier qu’il n’a pas subi de dommage. En cas 
de deformation appreciable de la toile metallique, la 
jeter et la remplacer par une toile neuve. 

5.4.2 Apres chaque determination, enlever les im- 
pure& libres par un brossage effect& avec precau- 
tion. II est generalement possible de nettoyer des 
tamis partiellement obstrues en les plongeant dans 
du xylene bouillant. Les tamis peuvent, toutefois, etre 
nettoyes de man&e encore plus efficace par 
traitement dans I’appareil a ultrasons (4.6). Si, en depit 
de ce traitement, la toile 8 tamis est encore fortement 
obstruee et si la masse du tamis depasse de 1 mg sa 
masse initiale, remplacer la toile metallique usagee 
par une toile neuve. 
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5.4.3 Les tamis peuvent etre conserves dans du to- 
luene chaud de maniere a reduire la formation de de- 
pots de caoutchouc. 

6 Expression des rksultats 

Calculer la teneur en impure&, exprimee en pour- 
centage en masse, de la prise d’essai a I’aide de la 
formule 

ml 

?I 
x 100 

Oti 

mo est la masse, en grammes, de la prise 
d’essai; 

est la masse, en grammes, des impure-t&. 

Exprimer le resultat a 0,Ol % pres. 

7 Fidhlitb 

7.1 Ghbralitits 

Les calculs de fidelite permettant d’exprimer la 
repetabilite et la reproductibilite ont ete effect&s 
conformement a I’lSOnR 9272. Consulter ce Rapport 
technique pour les concepts et la nomenclature de la 
fidelite. L’annexe A de la presente Norme internatio- 
nale donne des indications sur I’utilisation de la 
repetabilite et de la reproductibilite. 

7.2 Dbtails sur la fidblitb 

7.2.1 Un programme d’essai interlaboratoire (ITP) a 
ete organise fin 1984 par I’lnstitut de recherche du 
caoutchouc de Malaisie. Deux programmes distincts 
ont ete men&, I’un en mars et I’autre en juillet. Deux 
types de materiaux ont ete envoy& a chaque labora- 
toire: 

a) echantillons melanges de deux caoutchoucs ((A)) 
et (( B 1); 

b) echantillons (normaux) non melanges 
memes caoutchoucs ((A)) et (( B )). 

deux 

7.2.2 Pour les deux echantillons non melanges et 
melanges, un resultat d’essai correspond a la 
moyenne de cinq determinations distinctes. 

7.2.3 Une fidelite de ((type 1)) a ete mesuree lors 
du programme. Le temps consacre a la repetabilite 
et a la reproductibilite se mesure en jours. Quatorze 
laboratoires au total ont participe au programme 
((echantillons melanges) et 13 au programme 
Gchantillons non melanges)). 

7.3 Rksultats de fidbliti! 

Les resultats de fidelite pour le programme ((khan- 
tillons melanges) sont donnes dans le tableau 1 et 
ceux pour le programme Gchantillons non 
melanges)) dans le tableau 2. 

8 Rapport d’essai 

Le rapport d’essai doit contenir les indications sui- 
vantes: 

a) reference a la presente Norme internationale; 

b) tous renseignements necessaires a I’identification 
de I’echantillon; 

c) moyenne des deux resultats; 

d) solvant et agent peptisant utilises; 

e) compte rendu de tous details particuliers even- 
tuels releves au tours de I’essai; 

f) compte rendu de toutes operations non prevues 
dans la presente Norme internationale ou dans les 
Normes internationales auxquelles il est fait refe- 
rence, ou de toutes operations facultatives. 
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Tableau 1 - Fidelit de type 1 - Essai d’wkhantillons m6langk~ 

Teneur 

Caoutchouc 
moyenne en Rbp6tabilit6 intralaboratoire 

ReproductibiM 

impuretbs 
interlaboratoire 

% (m/m) r 0 r R CR) 

A 0,ll 0,018 5 16,4 0,031 27,0 

B 0,16 0,038 5 24,4 0,065 40,9 

Valeurs mises en commum 0,14 0,031 22,4 0,051 37,l 

r= rkp&abiM, en pourcentage en masse 

0 r = r6pittabiIitj3, en pourcentage (relatif) de la moyenne 

R = reproductibilitk, en pourcentage en masse 

0 = reproductibilit6, en pourcentage (relatif) de la moyenne 

Tableau 2 - Fid6lit6 de type 1 - Essai d’wkhantillons non m6lang&~ 

Caoutchouc 

A 

B 

Valeurs mises en commun 

Teneur 
moyenne en 

impuretbs 

% (m/m) 

0,04 

0,04 

0,04 

R6p6tabiIit6 intralaboratoire 

r 0 r 

0,013 31,5 

0,017 39,3 

0,015 35,8 

Reproductibilit6 
interlaboratoire 

R (RI 

0,035 86,2 

0,029 67,7 

0,032 77,l 

I Voir tableau 1 pour les dbfinitions des symboles. 
I 
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Annexe A 
(informative) 

Indications pour I’utilisation des rbsultats de fidblith 

A.1 Le mode operatoire general pour I’utilisation 
des resultats de fidelite se presente comme suit, le 
symbole lx1 - ~~1 designant une difference positive de 
n’importe quelles des deux valeurs de mesure (c’est- 
a-dire, sans tenir compte du signer. 

A.2 Choisir dans le tableau de fidelite approprie 
(quel que soit le parametre d’essai consider-e) une 
valeur moyenne (du parametre mesure) la plus proche 
de la moyenne de donnees ((d’essai)) en question. 
Cette ligne du tableau donnera les valeurs applicables 
de Y, (r>, R ou (R) a utiliser dans le processus de de- 
cision. 

A.3 A I’aide de ces valeurs r et (r), les enonces de 
repetabilite generaux suivants peuvent servir a la prise 
de decisions. 

A.3.1 Pour une difference absolue: ((La difference 
I-q - x2( entre deux moyennes (valeurs) d’essai, trou- 
vee sur des echantillons de materiaux nominalement 
identiques dans des conditions d’utilisation correctes 
et normales du mode operatoire, depassera la 
repetabilite r donnee dans le tableau, en moyenne pas 
plus d’une fois sur 20)). 

A.3.2 Pour une difference de pourcentage entre 
deux moyennes (valeurs) d’essai: ((La difference en 
pour-cent 

[I -q - $1/(x1 + x2)/2] x 100 

entre deux moyennes (valeurs) d’essai, trouvee sur 
des echantillons de materiaux nominalement identi- 
ques dans des conditions d’utilisation correctes et 
normales du mode operatoire, depassera la 
repetabilite (r) donnee dans le tableau, en moyenne 
pas plus d’une fois sur 20)). 

A.4 A I’aide de ces valeurs R et (R), les enonces 
de reproductibilite g&&ales suivantes peuvent servir 
a la prise de decisions. 

A.4.1 Pour une difference absolue: ((La difference 
Ix1 - 31 entre deux moyennes (valeurs) d’essai mesu- 
rees independamment, trouvee dans deux laboratoi- 
res utilisant des modes operatoires corrects et 
normaux et des echantillons de materiaux nomi- 
nalement identiques, depassera la reproductibilite R 
donnee dans le tableau, pas plus d’une fois sur 20)). 

A.4.2 Pour une difference de pourcentage entre 
deux moyennes (valeurs) d’essai: ((La difference en 
pour-cent 

[I-q - Jd/(Xl + WI x 100 

entre deux moyennes (valeurs) d’essai mesurees in- 
dependamment, trouvee dans deux Iaboratoires utili- 
sant des modes operatoires corrects et normaux et 
des echantillons de materiaux nominalement identi- 
ques, depassera la reproductibilite (R) donnee dans le 
tableau, pas plus d’une fois sur 20)). 
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