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Avant-propos 

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une federation 
mondiale d’organismes nationaux de normalisation (comites membres 
de MO). L’elaboration des Normes internationales est en general 
confide aux comitks techniques de I’ISO. Chaque cornit membre in& 
ress6 par une 6tude a le droit de faire par-tie du comitk technique cr& 
& cet effet. Les organisations internationaies, gouvernementales et non 
gouvernementales, en liaison avec IWO par-ticipent egalement aux tra- 
vaux. L’ISO collabore etroitement avec la Commission 6Iectrotechnique 
internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation 61ectrotech- 
nique. 

Les projets de Normes internationales adopt& par les comites techni- 
ques sont soumis aux comites membres pour vote. Leur publication 
comme Normes internationales requiet-t I’approbation de 75 % au moins 
des comites membres votants. 

La Norme internationale IS0 248 a ete elaboree par le comite technique 
ISO/TC 45, i!lastom&-es et produits 5 base dWastom&-es. 

Cette troisikme edition annule et remplace la deuxihme edition 
(IS0 248:1979), dont elle constitue une revision technique. 

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

0 is0 1991 
Dolts de reproduction r&e&s. Aucune partie de cette publication ne peut 6tre repro- 
duite ni utiiisee sous queique forme que ce soit et par aucun pro&d& klectronique ou 
mkanique, y compris la photocopie et ies microfilms, sans I’accord hit de i’hditeur. 
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Case Postaie 56 l CH-1211 Genhe 20 l Suisse 

imprim en Suisse 

ii 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 248:1991
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/6313dfbe-acfd-4040-9299-

a8cd08c36400/iso-248-1991



Caoutchoucs bruts - Dhtermination des matEwes volatiles 

1 Domaine d’application 

1.1 La presente Norme internationale prescrit 
deux mkthodes, une mkthode par melangeage a 
chaud et une methode par etuvage, pour la deter- 
mination de l’humiditi! et d’autres matieres volatiles 
des caoutchoucs bruts. 

1.2 Ces methodes conviennent 3 la dktermination 
des matieres volatiles des caoutchoucs du 
groupe Rl), repertories dans I’ISO 1629. Elles peu- 
vent egalement etre utilisees pour d’autres caout- 
choucs, mais, dans ce cas, il est essentiel de 
prouver que le changement de masse n’est dQ qu’a 
la perte des matieres volatiles d’origine et non 5 la 
degradation du caoutchouc. 

1.3 La mkthode par melangeage a chaud n’est pas 
applicable aux caoutchoucs naturels, aux caout- 
choucs isoprene synthetiques, ni aux caoutchoucs 
trop difficiles a manipuler par ce genre de procede 
et ni aux caoutchoucs en poudre ou en chips. 

1.4 Les deux methodes d’essai ne donnent pas 
necessairement les meme resultats. Par conse- 
quent, en cas de litige, la mMlode par etuvage est 
la methode de reference. 

2 Rbfbrences normatives 

Les normes suivantes contiennent des dispositions 
qui, par suite de la reference qui en est faite, 
constituent des dispositions valables pour la pre- 
sente Nor-me internationale. Au moment de la pu- 
blication, les editions indiquees etaient en vigueur. 
Toute norme est sujette ZI revision et les parties 
prenantes des accords fond& sur la prksente 
Norme internationale sont invitees 5 rechercher la 
possibilite d’appliquer les editions les plus recentes 

des normes indiquees ci-apres. Les membres de la 
CEI et de I’ISO possedent le registre des Normes 
internationales en vigueur 8 un moment donnk. 

IS0 1629:1987, Caoutchouc et latex - 
Nomenclature. 

IS0 1796: 1982, Caoutchoucs bruts - Prgparation des 
khan tillons. 

IS0 2393:--21, Mklanges d’essais 6 base de caout- 
chouc - Melangeage, preparation et vulcanisation 
- Appareiliage et mode op@ratoire. 

ISO/TR 9272:1986, Caoutchouc et produits en caouf- 
chouc - D&termination de la fidtiiit@ de methodes 
d’essai normalis@es. 

3 Principe 

3.1 Methode par melangeage A chaud 

Une prise d’essai est mise en feuille mince sur des 
cylindres chauffes jusqu’a disparition de toutes les 
matil!res volatiles. La perte de masse en tours de 
melangeage est calcuke et exprimee en tant que 
mat&-es volatiles. 

3.2 Methode par etuvage 

Un prelevement est homogeneisC! conformement a 
I’ISO 1796 a I’aide d’un mklangeur de laboratoire. 
Une prise d’essai, obtenue soit apt% homogk 
n&isation, soit directement si le caoutchouc est en 
poudre, est mise en feuille mince, puis sechee dans 
une etuve jusqu’a I’obtention d’une masse 
constante. Les mati&-es volatiles sont calculees 
comme etant la perte de masse pendant ce proces- 
sus plus la perte de masse au tours de l’homoge- 
kisation eventuelle du pr~kvement. 

1) Caoutchoucs ayant une chaine carboke non saturee, par exemple caoutchouc nature1 et caoutchoucs syntht5tiques 
d&iv&, au moins partiellement, de diokfines. 

2) A publier. (Revision de I’ISO 2393:1973) 
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4 Mhthode par mblangeage ii chaud 

4.1 Appareillage 

Melangeur, conforme aux prescriptions 
I’ISO 2393. 

4.2 Mode ophatoire 

de 

4.2.1 Mettre en feuille mince une prise d’essai 
d’environ 250 g conformement A I’ISO 1796. Peser $ 
OJ g pr& avant et apres homogi3neisation (masses 
m, et m2 respectivement). 

4.2.2 Regler I’kartement des cylindres du mi!lan- 
geur $I 0,25 mm + 0,05 mm en utilisant des bandes 
de plomb, cornme prescrit dans I’ISO 2393. Mainte- 
nir la temperature de surface des cylindres ZI 105 OC 
+ 5 “C. - 

4.2.3 Passer continuellement une prise d’essai pe- 
z&e (masse mj) dans le melangeur (4.1) durant 
4 min. Ne pas laisser la prise d’essai s’agglomerer 
et prendre soin d’eviter toute perte de caoutchouc. 
Peser la prise d’essai 2 0,l g prks. Passer la prise 
d’essai dans le melangeur durant encore 2 min et 
peser de nouveau. Si les masses, ZI la fin des pe- 
riodes de 4 min et 6 min different de moins de 
0,l g, calculer les matkres volatiles; dans le cas 
contraire, poursuivre le passage de la prise d’essai 
dans le melangeur durant des periodes de 2 min, 
jusqu’A ce que la reduction de masse ne depasse 
pas 0,l g entre des pesees successives (masse fi- 
nale VQ). Avant chaque pesee, laisser refroidir le 
caoutchouc Z!I temperature ambiante dans un des- 
siccateur. 

4.2.4 Si le caoutchouc s’ecaille ou devient collant 
sur les cylindres du melangeur, rendant la pesee 
difficile ou impossible, la methode par etuvage 
(mode operatoire 5.2.2) doit etre utilisee. 

4.3 Expression des rkwltats 

La teneur e n matieres volat iles, exprimee en pour- 
ce ntage en m asse, est donn ee par la form ule 

( 1 m2m4 
-- x100 

ml y75 > 

00 

ml est la masse, en grammes, de la prise 
d’essai avant homogeneisation; 

m2 est la masse, en grammes, de 
d’essai apt-es homogenkisation; 

est la masse en grammes, 
d’essa i avant melangeage; 

la prise 

de la prise 

1% est la masse, en grammes, de la prise 
d’essai apres melangeage. 

5 M6thode par ktuvage 

5.1 Appareillage 

huve, ventike, de pri3fi)rence a circulation d’air, 
rhglable a 105 OC + 5 “C. - 

5.2 Mode ophatoire 

52.1 Dans te cas du caoutchouc naturel, operer de 
la facon suivante. 

5.2.1.1 Si le caoutchouc n’est pas en poudre, pre- 
lever environ 600 g et homogeneiser conformement 
a I’ISO 1796. Peser le prMvement a 0,l g pr&s 
avant et apr&s homog&-ri!isation (masses nzs et Q 
respectivement). Laisser refroidir $ temperature 
ambiante avant la pesee finale. 

5.2.1.2 Faire une prise d’essai d’environ 10 g dans 
le prelevement homog&Ase et la peser ti 1 mg 
pres (masse 171,). 

5.2.1.3 Le melangeur &ant a 70 OC + 5 OC avec un - 
kartement des cylindres permettant de produire 
une feuille de moins de 2 mm d’epaisseur, passer 
deux fois la prise d’essai entre les cylindres. 

5.2.1.4 Comme alternative si le caoutchouc est en 
poudre, pri3lever environ IO g au hasard et placer le 
prelevement dans un verre de montre ou une cap- 
sule en aluminium pour faciliter la pesee. Peser ZI 
1 mg pres (masse ~2~). 

5.2.2 Dans le cas du caoutchouc synthetique, op& 
rer de la facon suivante. 

5.2.2.1 Si le caoutchouc n’est pas en poudre, pr& 
lever environ 250 g et homogeneiser conformement 
au mode operatoire pour le caoutchouc nature1 de- 
crit dans I’ISO 1796. Peser le prelkvement a 0,l g 
pr&s, avant et apr&s homog&Msation (masses m5 
et 17% respectivement). 

5.2.2.2 Le mklangeur &ant a 70 OC + 5 OC avec un - 
itcartement des cylindres permettant de produire 
une feuille de moins de 2 mm d’epaisseur, passer 
deux fois entre les cylindres une prise d’essai de 
10 g provenant du prelevement homog&w?ise et pe- 
see ~3 1 mg pres (masse m,). 

5.2.2.3 Si la mise en feuille est impossible, faire 
une prise d’essai de 10 g dans le prelevement 
homog&eise et la couper a la main en petits cubes 
d’environ 2 mm dans un verre de montre ou une 
capsule en aluminium pour faciliter la pesee. Peser 
B 1 mg pr&s (masse m,). 
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IS0 248:1991 (F) 

5.2.2.4 Comme alternative, si le caoutchouc est en 6 Fidelit& 
. poudre, prelever environ 10 g au hasard et placer le 

prekvement dans un verre de montre ou une cap- 
sule en aluminium pour faciliter la pesee. Peser a 
1 mg pr&s (masse nz,). 

6.1 G&&alit& 

Les calculs de fidelite permettant d’exprimer la 
repetabilite et la reproductibiliti! ont ete effectuks 
conformement a I’ISO/TR 9272. Consulter ce Rap- 
port technique pour les concepts et la nomenclature 
de la tidklite. L’annexe A de la prksente Norme 
internationale donne des indications sur I’utilisation 
de la repetabilite et de la reproductibilite. 

5.2.3 Placer la prise d’essai, obtenue conforme- 
ment a 5.2.1 ou 5.2.2, dans I’ktuve (5.1) rbglite a 
105 “C + 5 OC, avec akrateurs ouverts et, si elle en - 
est equipee, ventilateurs en marche et I’y laisser 
sejourner I h. Disposer le caoutchouc de facon a 
presenter la surface la plus grande possible B I’air 
chaud. Laisser refroidir dans un dessiccateur et pe- 
ser. Repeter le chauffage durant des periodes sup- 
plementaires de 30 min, jusqu’a ce que la reduction 
de masse ne depasse pas 1 mg entre des pesees 
successives (masse finale 4). 

5.3 Expression des rkwltats 

5.3.1 Si la prise d’essai provient d’un prelevement 
homogeneise (voir 5.2.1.2 et 5.2.2.2) la teneur en 
matieres volatiles, exprimbe en pourcentage en 
masse, est donnee par la formule 

( 
*% - m6 m7 - me 

*I5 -+ *I > 
x 100 

7 

est la 
vement 

est la 
vement 

masse, en grammes, 
apres homogeneisatio 

du pr&l&- 
K 

masse 
avant 

en gra 
homog@n 

mmes, du prelk 
eisation; 

ln7 est la masse, en grammes, de la prise 
d’essai issue du prbkvement; 

est la masse, en grammes, de la prise 
d’essa i apr& Sk hage a I’H uve. 

5.3.2 Si la prise d’essai provient d’un prel&vement 
directement de lot en poudre (voir 5.2.1.4 et 5.2.2.4) 
la teneur en matieres volatiles, exprimee en pour- 
centage en masse, est donnee par la formule 

( m~;~)xloo 

ou m7 et me ont les memes significations qu’en 
5.3.1. 

6.2 D&tails sur la fidNt& 

6.2.1 Un programme d’essai interlaboratoire (ITP) 
a ete organise fin 4984 par l’lnstitut de recherche du 
caoutchouc de Malaisie. Deux programmes distincts 
ont ete men&, l’un en mars et l’autre en juillet. 
Deux types de materiaux ont ete envoyes a chaque 
laboratoire: 

a) khantillons m&lang&s de deux caoutchoucs ((A,? 
et ~~B~~; 

W echantil Ions (normaux) non melanges des deux 
memes caoutchoucs ((A jp et +,. 

6.2.2 Pour les deux khantillons non melangks et 
m@langi!s, un ritsultat d’essai correspond a la 
moyenne de trois determinations distinctes. 

6.2.3 La methode par etuvage (article 5) a servi a 
determiner les mati&res volatiles. 

6.2.4 Une fidelite de ((type 1)~ a ete mesuree lors 
du programme. Le temps consacrb 8 la rep6tabilite 
et a la reproductibilite se mesure en jours. Quatorze 
Iaboratoires au total ont participi! au programme 
((echantillons rn&lang~s~~ et 13 au programme 
&chantillons non m6langest). 

6.3 Rbultats de fidM6 

Les resultats de fidelitit pour le programme 
&hantillons melanges) sont donnes dans le ta- 
bleau 1 et ceux pour le programme &chantillons 
non m~langes~~ dans le tableau 2. 
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Tableau 1 - Fidklit6 de type 1 - Essai d’&zhantillons m6lang&w 

Teneur 
moyenne en 

Caoutchouc matihres 
R&pMabilitC! intralaboratolre ReproductibiM interlaboratoire 

volatiles 

O/o (rT?/n?) r 0 Y R (Jo 

A 0,37 0,031 8,54 0,154 41,9 

B 0,37 0,032 8,71 0,451 40,7 

Valeurs mises en commun 0,37 0,032 8,62 0,152 41,3 

Y = r+p&abilit6, en pourcentage en masse 

0 Y = r6p6tabilit6, en pourcentage (relatif) de la moyenne 

R = reproductibilit6, en pourcentage en masse 

(R) - - reproductibilit6, en pourcentage (relatif) de la moyenne 

Tableau 2 - FidMt6 de type 1 - Essai d’&chantillons non m&langk~ 

Teneur 
moyenne en 

Caoutchouc mati&res 
Rhp6tabilih.S intralaboratoire Reproductibilith interlaboratoire 

volatiles 

O/o (m/m) r ( ) r R (R) 

A 0,35 0,081 22,9 0,257 73,l 

B 0,40 0,091 23,l 0,299 74,5 

Valeurs mises en commun 0,37 0,086 23,0 0,279 74,6 

Voir tableau 1 pour les dkfinitions des symboles. 

7 Rapport d’essai 

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

a) ref&ence A la presente Norme internationale; 

b) tous renseignements necessaires 8 I’identifica- 
tion complete du pr6lkvement; 

c) methode utilisee (melangeage a chaud ou iitu- 
vwe); 

d) si une prise d’essai de IO g a ete faite dans un 
prMwement homog&Ase (voir 5.2.1.2 et 
5.2.2.2) ou directement sous forme de poudre 
(voir 5.2.1.4 et 5.2.2.4); 

e) resultats obtenus pour chaque prise d’essai; 

f) tous details particuliers eventuels, releves au 
tours de la determination; 

g) toute operation non prevue dans la pksente 
Norme internationale ou facultative; 

h) date de I’essai. 

iTeh STANDARD PREVIEW
(standards.iteh.ai)

ISO 248:1991
https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/6313dfbe-acfd-4040-9299-

a8cd08c36400/iso-248-1991



IS0 248:1991 (F) 

Annexe A 
(informative) 

Indications pour I’utilisation des nisultats de fidblitb 

A.1 Le mode operatoire general pour l’utilisation 
des r&Mats de fidelite se presente comme suit, le 
symbole ix, - xpl designant une difference positive 
de n’importe quelles deux valeurs de mesure 
(c’est-a-dire, sans tenir compte du signe). 

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 (td’essai,, en 
question. Cette ligne du tableau donnera les valeurs 
applicables de Y, (Y), R ou (R) a utiliser dans le pro- 
cessus de decision. 

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

A.3.1 Pour une difference absolue: ((La difference 
I x, - x,1 entre deux moyennes (valeurs) d’essai, 
trouvee sur des echantillons de materiaux nomi- 
nalement identiques dans des conditions d’utili- 
sation correctes et normales du mode operatoire, 
depassera la repetabilite Y donnee dans le tableau, 
en moyenne pas plus d’une fois sur 20~ 

A.3.2 Pour une differ-e 
deux moyennes (valeurs) 
pour-cent 

Cl Xl - 4/(x, + -WI 

Ice de pourcentage entre 
d’essai: ((La difference en 

x 100 

entre deux moyennes (valeurs) d’essai, trouvee sur 
des khantillons 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 generales suivantes peuvent 
servir a la prise de decisions. 

A.4.1 Pour une difference absolue: ((La difference 
I x, - x,1 entre deux moyennes (valeurs) d’essai me- 
surees independamment, trouvee dans deux labo- 
ratoires 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 

111 x1 - x*1/(x, + x*)/2] x 100 
entre deux moyennes (valeurs) d’essai mesurees 
independamment, trouvee dans deux Iaboratoires 
utilisant des modes operatoires corrects et normaux 
et des echantillons de materiaux nominalement 
identiques, depassera la reproductibilite (R) donnee 
dans le tableau, pas plus d’une fois sur 20~ 
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CDU [678.4 + .7].03:543.71 

Descripteurs: caoutchouc, caoutchouc brut, dosage, mat&e volatile. 

Prix bas6 SW 5 pages 
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