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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes nationaux de norma-
lisation (comités membres de I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux comités
techniques de I''SO. 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 gouvernementales, en liaison avec
I''SO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique interna-
tionale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux regles données dans les Directives ISO/CEI, Partie 3.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour
vote. Leur publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments de la présente Norme internationale peuvent faire I'objet
de droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne pas
avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

La Norme internationale 1ISO 2028 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 45, Elastoméres et produits a ba-
se d'élastomeres, sous-comité|SC 3, Matieres premieres (yscompris lelatex)ia tusage de l'industrie des élastome-
res.

Cette quatrieme édition annule et remplace”la troisieme edition (ISO 2028:1989), dont elle constitue une révision
technique.
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NORME INTERNATIONALE ISO 2028:1999(F)

Latex de caoutchouc synthétique — Préparation du polymére sec

AVERTISSEMENT — Les utilisateurs de la présente Norme internationale doivent étre familiarisés avec les
pratiques courantes de laboratoire. La présente Norme internationale n’est pas censée aborder tous les pro-
blémes de sécurité qui sont, le cas échéant, liés a son utilisation. Il incombe a l'utilisateur d'établir des pra-
tiques appropriées en matiére d'hygiéne et de sécurité, et de garantir leur conformité avec les conditions
réglementaires nationales.

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie quatre méthodes pour la séparation du polymére sec a partir de latex de
polymére synthétique contenant des tensioactifs anioniques, en vue d'essais ultérieurs. Les essais pouvant étre réa-
lisés comprennent la détermination de la consistance Mooney, la teneur en styréne ou acrylonitrile liés dans la chai-
ne du polymeére, le retrait sur mélangeur a cylindres, etc.

Etant donné la grande variété des tensioactifs et des stabilisants utilisés lors de la fabrication des latex de caout-
chouc synthétique, il n'existe-pas_de méthode unigue,appropriée atous;les latex: Les méthodes données dans la
présente Norme internationale conviennent-a'un large éventail de latex-mais il-convient de confirmer leur applicabili-
té pour certains types. Les latex qui contiennent des stabilisants non ioniques, en particulier, peuvent étre difficiles a
coaguler.

Ces méthodes ne conviennent pas nécessairement;'sansmadification, dans le cas des latex qui contiennent des po-
lymeres trés collants.

Il est & noter que le polymére sec séparé peut contenir des acides organiques résiduels ou leurs sels d'aluminium,
susceptibles d'altérer les propriétés du polymeére. Il convient d'en tenir compte lors des essais analytiques.

2 Références normatives

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui, par suite de la référence qui y est faite, consti-
tuent des dispositions valables pour la présente Norme internationale. Pour les références datées, les amendements
ultérieurs ou les révisions de ces publications ne s'appliquent pas. Toutefois, les parties prenantes aux accords fon-
dés sur la présente Norme internationale sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer les éditions les plus ré-
centes des documents normatifs indiqués ci-aprés. Pour les références non datées, la derniere édition du document
normatif en référence s'applique. Les membres de I'ISO et de la CEI possedent le registre des Normes internationa-
les en vigueur.

ISO 123:—Y), Latex de caoutchouc — Echantillonnage.

ISO 124:1997, Latex de caoutchouc — Détermination des matieres solides totales.

3 Principe

Le latex est coagulé en présence d'un antioxydant, selon différentes méthodes qui dépendent du type de latex utilisé.
Les caillots ainsi obtenus sont lavés a I'eau et séchés dans une étuve ventilée a 70 °C, jusqu'a masse constante.

1) A publier. (Révision de I''SO 123:1985)
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NOTE La congélation est une autre technique permettant la séparation de certains latex; on ne dispose pas de suffisamment de
détails concernant cette technique pour pouvoir l'inclure dans la présente édition de I''SO 2028.

4 Réactifs

Utiliser uniquement de I'eau distillée ou de I'eau de pureté équivalente pendant la préparation des solutions de réac-
tifs et la séparation du polymére.

4.1 Coagulant A : solution aqueuse d'un polyélectrolyte polyamine préparée en dissolvant 2,5 g d'électrolyte poly-
amine dans 1 dm® d'eau chaude & 50 °C, puis en diluant la solution obtenue jusqu'a 10 dm?®

NOTE 1 Polyélectrolytes polyamine appropriés: «Prodefloc CRC 300C» (CAS n° 42751-79-1) pouvant étre obtenu auprés de:
Industrie Chimiche Caffara SpA, Casella postale 327 — 25100 Brescia, Italie, et «<EPI DNA» pouvant étre obtenu auprés de: Ac-
queNYMCO SpA, 20032 Cormano MI, Via dei Giovi 6, Italie, Télécopie: 66301278.

NOTE 2 Tout résidu d'électrolyte polyamine laissé dans le polymére a la suite de I'isolation est susceptible d'interférer lors de la
détermination de I'acrylonitrile lié.

4.2 Coagulant B : solution de sulfate d'aluminium dans I'acide sulfurique dilué. Préparer de I'acide sulfurique dilué
en versant doucement avec précaution 82 cm?® d'acide sulfurique concentré dans 1 dm® d'eau fraiche. Séparément,
préparer une solution de sulfate d'aluminium en ajoutant 200 cm® de solution de sulfate d'aluminium & 500 g/dm?®
dans 200 cm® d'eau et en tamisanter & travers un morceau de mousseline (5.6). Ajouter la solution de sulfate d’alu-
minium & l'acide sulfurique dilué et compléter le volume & 1,5 dm® avec de l'eau.

4.3 Antioxydant , par exemple du phosphite de tri(nonyl phényle) (TNPP).

NOTE Il convient que I'antioxydant choisi soit compatible avec le polymeére a séparer.

Préparer une émulsion aqueuse d’antioxydant contenant 25 g d’antioxydant dans 100 cm® d’émulsion.

4.4 Solution de sulfate d'aluminium . , préparée en dissolvant 4.g de sulfate d’aluminium dans de I'eau, puis en di-
luant la solution obtenue jusqu’a 100 cm®.

4.5 Ethanol, ayant une pureté d’au moins 99 %.

5 Appareillage

Matériel courant de laboratoire, et

5.1 Bécher en acier inoxydable , ayant une capacité de 5 dm?®.

5.2 Eprouvettes graduées , ayant une capacité respective de 10 cm?, 500 cm?® et 1000 cm®.

5.3 Agitateur électriqgue , a deux pales d'environ 35 mm de diamétre, montées a 50 mm l'une de l'autre, a angle
droit sur l'arbre.

5.4 Agitateur magnétique

5.5 Dispositif approprié , permettant d'injecter de la vapeur produite par une source a basse pression.
NOTE La vapeur est la méthode utilisée la plus efficace pour chauffer rapidement les liquides.

5.6 Filtre a tamis , par exemple mousseline.

5.7 Bac de séchage , en aluminium ou & revétement en émail, de surface appropriée (environ 500 cm?) sur lequel
on puisse étaler les caillots pour les sécher. Il est souhaitable que le bac en question ait un poids relativement Iéger.

5.8 Etuve, ventilée pouvant étre maintenue a 70 °C £ 5 °C.
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5.9 Balance, ayant une précision de 0,1 g.
6 Mode opératoire

6.1 Geénéralités
Utiliser un échantillon pour essai de latex préparé selon l'une des méthodes décrites dans I'ISO 123.

Si la teneur en matiére séche du latex n'est pas connue, la déterminer conformément a I''SO 124.

6.2 Latex de styréne butadiéne (SBR) (ayant une teneur en matiere seche de moins de 55 %

6.2.1 Sil'on ne sait pas si le latex contient ou non un antioxydant, transférer dans un bécher propre et sec une prise
d'essai prélevée sur I'échantillon pour essai, contenant environ 100 g de polymére sec, puis ajouter 10 cm® de
I'émulsion d'antioxydant (4.3) et bien agiter.

6.2.2 Transférer 2 dm® & 50 cm® de coagulant A (4.1) dans le bécher en acier inoxydable de 5 dm? (5.1) et porter
a 65 °C 4 5 °C en injectant de la vapeur (voir 5.5). Retirer I'injecteur et mettre en place I'agitateur électrique (5.3).
Agiter a environ 105 rad/s (1 000 tr/min) en ajoutant lentement et en continu une quantité de latex contenant approxi-
mativement 100 g de polymere sec avec l'antioxydant (voir 6.2.1). Continuer a agiter pendant 1 min pour garantir
I'obtention d'un mélange uniforme, et lentement ajouter 15 cm® de coagulant B (4.2) goutte & goutte. S'il n'y a pas
précipitation compléte avec formation de petits caillots dans un sérum limpide, ajouter encore 1 cm?® de coagulant B.

6.2.3 Filtrer a travers un morceau de mousseline (5.6) et laver le résidu de particules de caoutchouc précipitées
avec de l'eau a 50 °C 4 5 °C pendant(120 s # 45:8./L@isser e moréeau de mousseline s'égoutter, envelopper le
caoutchouc précipité dans la mousseline et transférer le tout dans un bécher contenant de I'eau a 40 °C 4+ 5 °C.
Laisser tremper pendant une nouvelle durée de 120 s 1-15 s en maintenant la mousseline sous I'eau et en la pres-
sant doucement entre les doigts.

Sortir le morceau de mousseline contenant les caillots hors de I'eau et le comprimer pour éliminer le plus d'eau pos-
sible.

6.2.4 Transférer les caillots de polymeére humide dans le bac approprié (5.7) au fond duquel on aura disposé une
double couche de mousseline et s'assurer qu'ils sont bien répartis sur toute la surface. Sécher pendant 5 h dans
I'étuve ventilée (5.8) a 70 °C £ 5 °C. Au moyen de la balance (5.9), peser le récipient et les caillots séchés. Enregis-
trer la masse de ces derniers a 0,1 g preés. Remettre le récipient dans I'étuve pendant 1 h supplémentaire et repeser.
Poursuivre le séchage en étuve pendant des intervalles de 1 h jusqu'a ce que la perte de masse entre deux pesées
successives soit inférieure a 0,5 g.

6.3 Latex carboxylés (X-SBR et X-NBR)

6.3.1 Sil'on ne sait pas si le latex contient ou non un antioxydant, transférer dans un bécher propre et sec une prise
d'essai prélevée sur I'échantillon pour essai, contenant environ 100 g de polymére sec, puis ajouter 10 cm® de
I'émulsion d'antioxydant (4.3) et bien agiter.

6.3.2 Mettre une prise d'essai de latex contenant environ 100 g de polymére sec avec I'antioxydant (voir 6.3.1) dans
un bécher de 1 dm?, puis ajouter 500 cm? d'eau et bien agiter. Appliquer le mode opératoire décrit en 6.2.2, 6.2.3 et
6.2.4.

6.4 Latex de nitrile (NBR)

6.4.1 Sil'on ne sait pas si le latex contient ou non un antioxydant, transférer dans un bécher propre et sec une prise
d'essai prélevée sur I'échantillon pour essai, contenant environ 100 g de polymére sec, puis ajouter 10 cm® de
I'émulsion d'antioxydant (4.3) et bien agiter.
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6.4.2 Transférer 2 dm® de la solution de sulfate d'aluminium (4.4) dans un bécher en acier inoxydable de 5 dm®
(5.1) et porter & 65 °C £ 5 °C en injectant de la vapeur (voir 5.5). Retirer l'injecteur de vapeur et mettre en place
l'agitateur électrique (5.3). Agiter & environ 105 rad/s (1000 tr/min) en ajoutant lentement et en continu une prise
d'essai de latex contenant environ 100 g de polymére sec et de I'antioxydant (voir 6.4.1). Continuer a agiter pendant
5 min supplémentaires, puis appliquer le mode opératoire décrit en 6.2.3 et 6.2.4.

6.5 Latex concentrés (ayant une teneur en matiére séche supérieure a 55 %

6.5.1 Sil'on ne sait pas si le latex contient ou non un antioxydant, transférer dans un bécher propre et sec une prise
d'essai de 200 g prélevée sur |'échantillon pour essai, puis ajouter 10 cm® de I'émulsion d'antioxydant (4.3) et agiter
jusqu'a l'obtention d'un mélange homogéne.

6.5.2 Transférer 2 dm?® d'éthanol (4.5) dans un bécher en acier inoxydable de 5 dm? (5.1) équipé de I'agitateur ma-
gnétique (5.4). Agiter lentement en ajoutant en continu 200 g £ 5 g de latex contenant de I'antioxydant (voir 6.5.1).
Continuer a agiter jusqu'a précipitation compléte du latex et obtention d'un sérum limpide. Appliquer le mode opéra-
toire décriten 6.2.3 et 6.2.4.

7 Rapport

Le rapport doit contenir les informations suivantes:

a) référence a la présente Norme internationale;

b) tous renseignements nécessaires a l'identification de I'échantillon pour essai;

c) mention indiquant si I'on a ajouté,ou nonfuniantioxydant, et Si oui,'son appéllation;
d) méthode particuliere (a savoir: 6.2, 6.3, 6.4 ou 6.5) utilisée;

e) tout phénomene inhabituel constaté pendant la préparation;

f) précisions relatives a toute opération effectuée non prévuecdans la présente Norme internationale ou dans les
Normes internationales citées-en référence;-ainsi que toute;opération considéréeccomme facultative;

g) date de la préparation.
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