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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (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 gouvernemen-
tales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. L'ISO colla-
bore étroitement avec la Commission électrotechnique 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 |I'approbation de 75 %) au moins des o4
mités membres votants.

La Norme internationale ISO 289-1 a été élaborée par le comité technique
ISO/TC 45, Elastoméres et produits & base d'élastoméres, sous-comité
SC 2, Essais physiques et de dégradation.

Elle annule et remplace la premiére édition de=1"IS0=28(I150:289:1985),
dont elle constitue une révision technique.

L'ISO 289 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général
Caoutchouc non vulcanisé — Déterminations utilisant un consistométre
a disque de cisaillement.

— Partie 1: Détermination de l'indice consistométrique Mooney
— Partie 2: Détermination des caractéristiques de prévulcanisation

L'annexe A de la présente partie de I'lSO 289 est donnée uniquement &
titre d'information.
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Caoutchouc non vulcanisé — Déterminations utilisant
un consistometre a disque de cisaillement —

Partie 1:

Détermination de I'indice consistométrique Mooney

1 Domaine d'application

La présente partie de I''SO 289 prescrit une méthode
utilisant le consistomeétre & disguet.de " cisaillement
pour mesurer l'indice consistomeétrique Mooney des
caoutchoucs & I'état brut ou en meélange!

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 partie
de I'ISO 289. Au moment de la publication, les édi-
tions indiquées étaient en vigueur. Toute norme est
sujette a révision et les parties prenantes des accords
fondés sur la présente partie de I'ISO 289 sont invi-
tées a rechercher la possibilité d'appliquer les éditions
les plus récentes des normes indiquées ci-aprés. Les
membres de la CEl et de I'ISO possédent le registre
des Normes internationales en vigueur a un moment
donné.

ISO 471:1983, Caoutchouc — Températures, humidi-
tés et durées normales pour le conditionnement et
I'essai des éprouvettes.

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 — Meélangeage, préparation et vulcanisation —
Appareillage et mode opératoire.

ISO 6508:1986, Matériaux métalliques — Essai de
dureté — Essai Rockwell (échelless A-B-C-D -E -
F-G-H-K.

ISO/TR'9272:1986, 'Caoutchouc et produits en caout-
chouc _—=\Détermination de la fidélité de méthodes
d‘essdi normalisées.

3 ' Principe

On mesure le couple a appliquer dans des conditions
prescrites pour faire tourner un disque métallique
dans une chambre cylindrique étanche, remplie de
caoutchouc. La résistance opposée par le caoutchouc
a cette rotation, exprimée en unités arbitraires, est
I'indice consistométrique Mooney de |'éprouvette.

4 Appareillage

Les parties essentielles de I'appareil {voir figure 1)
sont les suivantes:

a) deux demi-chambres délimitant une cavité (ou
chambre cylindrique};

b) un rotor;

¢) un moyen pour maintenir les demi-chambres 3
une température constante;

d) un moyen pour maintenir une pression de ferme-
ture prescrite;

e) un moyen pour faire tourner le rotor 4 une vitesse
angulaire constante;
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f) un moyen pour mesurer le couple exercé sur le
rotor pour le faire tourner.

Le rotor et la chambre ont les dimensions indiquées
dans le tableau 1.

Tableau 1 — Dimensions des parties essentielles
de l'appareil

Dimensions en millimétres

Dimension Valeur
Diamétre du rotor 38,10 + 0,03
Epaisseur du rotor 5,54 + 0,03
Diameétre de la chambre 50,9 + 0,1
Hauteur de la chambre 10,59 + 0,03

NOTE 1 Conventionnellement, un rotor ayant ces dimen-
sions est appelé grand rotor.

On peut utiliser un rotor plus petit lorsqu‘une viscosité
élevée le rend nécessaire. Ce petit rotor doit avoir les
mémes dimensions que le grand rotor, & |'exception
du diametre qui doit étre de 30,48 mm + 0,03 mm.
Les résultats obtenus avec le petit rotor né sont.pas
identiques a ceux obtenus en utilisant le grand, rotor.

4.1 Demi-chambres

Les deux demi-chambres délimitantddalscavitéca{ou
chambre) doivent étre en acier durci trempé non ldé-
formable, de dureté Rockwell minimale 60 HRC (voir
SO 6508). Les dimensions de la cavité sont données
sur la figure 1 et doivent étre mesurées & partir des
surfaces planes.

Pour un bon transfert de chaleur, chaque demi-
chambre doit étre constituée de préférence d'une
seule piéce d'acier. Les surfaces doivent comporter
des stries en V disposées radialement sur les fonds
plats pour éviter le glissement. Les stries doivent étre
espacées radialement & des intervalles de 20° et doi-
vent s'étendre entre un cercle extérieur de 47 mm de
diametre et un cercle intérieur de 7 mm de diamétre
pour la demi-chambre supérieure et jusqu'a 1,5 mm
du trou circulaire pour la demi-chambre inférieure;
chaque strie doit former un angle de 90° dans la sur-
face de la demi-chambre avec la bissectrice de I'angle
perpendiculaire & la surface et sa largeur a la surface
doit &tre de 1,0 mm + 0,1 mm (voir figure 2).

4.2 Rotor

Le rotor doit étre en acier durci trempé non défor-
mable, de dureté Rockwell minimale 60 HRC. Les
surfaces du rotor doivent porter des stries de section
rectangulaire ayant une largeur de
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0,80 mm + 0,02 mm, une profondeur uniforme de
0,30 mm + 0,05 mm, espacées de
1,60 mm + 0,04 mm (distance entre axes). Les sur-
faces planes du rotor doivent porter deux jeux de
stries & angle droit 'un par rapport & l'autre (voir
figure 3). La tranche du rotor doit porter des stries
verticales de mémes dimensions. |l doit y avoir 75
stries verticales pour le grand rotor et 60 pour le petit.
Le rotor est fixé perpendiculairement sur une tige
ayant un diametre de 10 mm 4+ 1 mm et une lon-
gueur telle que, dans la chambre fermée, les espaces
au-dessus et au-dessous du rotor différent au maxi-
mum de 0,25 mm. La tige du rotor doit porter sur
I'arbre d'entrainement du moteur et non sur la paroi
de la chambre. A I'endroit ol la tige du rotor pénétre
dans la chambre, le jeu doit étre suffisamment faible
pour empécher le caoutchouc de sortir de la chambre.
Un moyen d'étanchéité, joint torique ou autre, peut
&tre utilisé a cet endroit.

L'excentricité du rotor, lorsqu'il tourne dans le
consistomeétre, ne doit pas dépasser 0,1 mm.

La vitesse angulaire du rotor doit &tre de
0,208 rad/s 10,002 rad/s (2,00 r/min + 0,02 r/min).

4.3 ; Dispositif de chauffage

Les demi-chambres sont montées sur des {ou font
partiede) plateaux munis d'un dispositif de chauffage
permettant’de-maintenir-la température des plateaux
et des!demi-chambres & + 0,5 °C de la température
d'essai. Aprés insertion de |'éprouvette, ces disposi-
tifs doivent permettre la remontée de la température
des demi-chambres & £ 0,5 °C de la température
d'essai en 4 min au maximum.

NOTE 2  Les plus anciens appareils peuvent ne pas étre
conformes a ces exigences et donner des résultats moins
reproductibles.

4.4 Systeme de mesurage de la température

4.41 La température d'essai est définie comme
étant la température stabilisée des demi-chambres, le
rotor étant en place et la chambre fermée et vide.
Cette température est mesurée par deux sondes de
thermocouple susceptibles d'étre insérées dans la
cavité a cet effet, comme représenté a la figure 4. Ces
sondes de mesure sont également utilisées pour
contrdler la température de I'éprouvette comme dé-
crit en 7.2.

4.42 Afin de controler l'apport de chaleur aux
demi-chambres, chaque demi-chambre doit posséder
un systeme de prise de température pour le mesu-
rage de la température. La sonde doit &tre placée de
fagon & avoir le meilleur contact calorifique avec les
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demi-chambres, en évitant toute cause susceptible
de perturber la transmission thermique. Les axes des
sondes doivent &tre & une distance de 3 mm a
5 mm de la surface de travail des demi-chambres et
de 156 mm & 20 mm de |'axe de rotation du rotor (voir
figure 1).

4.4.3 Les sondes de thermocouple et les systémes
de prise de température doivent permettre d'indiquer
la température avec une exactitude de + 0,25 °C.

45 Moyen de fermeture de la chambre

La chambre doit pouvoir étre fermée et maintenue
fermée avec un moyen hydraulique, pneumatique ou
mécanique. Une force de 11,56 kN + 0,5 kN doit étre
maintenue sur la chambre pendant |'essai.

Une force plus grande peut étre nécessaire pour fer-
mer la chambre lorsque des caoutchoucs de consis-
tance élevée sont essayés; au moins 10 s avant la
mise en marche du consistomeétre, la force doit étre
réduite & 11,5 kN + 0,5 kN et maintenue & ce niveau
durant tout I'essai.

Quel que soit le type de dispositif de_fermeture, un
morceau de papier de soie de 0,04 mm ‘d'épaisseur
maximale, placé entre les surfaces venant en contact,
doit &tre marqué de fagon continue et uniforme'lors-
que la chambre est fermée. Une“trace non'uniforme
indique, soit un réglage incorrect de la fermeture' de
la chambre, soit des surfaces de contact usées ou
défectueuses, soit une déformation des demi-
chambres; toutes ces circonstances conduisent a des
défauts d'étanchéité et a des résultats erronés.

4.6 Dispositif de mesurage du couple et son
calibrage

Le moment du couple nécessaire pour faire tourner le
rotor est enregistré ou indiqué sur une échelle linéaire
graduée en unités Mooney. On doit lire zéro lorsque
I'appareil fonctionne & vide et 100 + 0,5 lorsqu'un
couple de moment de 8,30 N-m 4+ 0,02 N-m est ap-
pliqué sur la tige du rotor. Un couple de moment
0,083 N-m correspond donc a une unité Mooney.
L'échelle doit étre lisible & 0,5 unité Mooney pres. La
variation autour du zéro doit étre inférieure a + 0,5
unité Mooney lorsque {'appareil fonctionne avec le
rotor en place et la chambre fermée et vide.

Si 'appareil Mooney est équipé d'un ressort permet-
tant I'éjection du rotor, le calibrage du zéro doit étre
fait avec la chambre ouverte afin que le rotor ne
s'appuie pas sur la demi-chambre supérieure.
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Le consistometre & disque de cisaillement doit étre
calibré lorsque l'appareil fonctionne a la température
d'essai. Une méthode convenable pour la plupart des
appareils est la suivante.

L'échelle est calibrée a la valeur de 100 en appliquant
des masses certifiées, attachées a un fil métallique
de 0,456 mm de diamétre, sur un rotor approprié.
Pendant le calibrage, le rotor doit tourner &
0,209 rad/s et les plateaux doivent étre a la tempéra-
ture d'essai prescrite.

NOTES

3 Afin de contrdler la linéarité, des masses intermédiaires
peuvent &tre utilisées, correspondant respectivement & des
valeurs de 25, 50 et 75 unités Mooney.

4 Pour contrdler le bon fonctionnement de I'appareil, un
échantillon de caoutchouc butyl de consistance Mooney
certifiée, peut &tre utilisé. Les mesurages peuvent étre ef-
fectués & 100 °C ou 125 °C aprés 8 min. On peut se pro-
curer ce caoutchouc auprés d'un laboratoire d'essai national
ou du National Institute of Science and Technology,
Washington, DC, USA (désignation 1IR-NIST-SRM 388).

57 Préparation de I'éprouvette

Pour les \caoutchoucs bruts, I'éprouvette doit étre
préparée ‘conformément & I'lSO 1795 et a la norme
matériau correspondant au caoutchouc & I'essai. Pour
les mélanges de caoutchouc devant étre contrdlés a
des fins de référence, I'éprouvette doit étre prélevée
dans un mélange préparé conformément a I'1SO 2293
et & la norme matériau correspondant au caoutchouc
3 'essal.

L'éprouvette doit étre maintenue & température nor-
male (voir ISO 471) durant au moins 30 min avant de
procéder & l'essai. L'essai ne doit pas commencer
plus de 24 h aprés |'homogénéisation.

La consistance Mooney est influencée par les condi-
tions de préparation du caoutchouc et par les condi-
tions de stockage avant I'essai. En conséquence, le
mode opératoire et les méthodes prescrits pour
I'évaluation du caoutchouc a l'essai doivent étre ri-
goureusement suivis.

L'éprouvette doit étre constituée de deux disques de
caoutchouc ayant un diameétre d'environ 50 mm et
une épaisseur d'environ 6 mm, suffisante pour que la
cavité de la chambre du consistométre soit complé-
tement remplie. Les disques de caoutchouc doivent
étre autant que possible exempts d’air ou de poches
pouvant piéger de l'air entre le rotor et les parois de
la chambre. Un trou est percé ou découpé au centre
d'un des disques pour permettre l'insertion de la tige
du rotor.
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6 Température et durée de l'essai

L'essai doit étre réalisé a 100 °C + 0,5 °C aprés
4 min, sauf prescription différente dans la norme ma-
tériau correspondant au caoutchouc a I'essai.

7 Mode opératoire

7.1 Chauffer les demi-chambres et le rotor a la
température d'essai jusqu'a ce que la température
soit stabilisée. Ouvrir la chambre, introduire la tige du
rotor dans le premier disque percé de |'éprouvette et
placer le rotor dans le consistometre. Poser le second
disque non percé de |'éprouvette sur le rotor en le
centrant et fermer la chambre aussi rapidement que
possible.

NOTE 5 Un film stable a la chaleur, par exemple en poly-
ester, d'environ 0,03 mm d'épaisseur, peut é&tre disposé
entre le caoutchouc et les surfaces de la chambre afin de
faciliter 'enlévement de I'éprouvette aprés l'essai dans le
cas de matériaux de faible consistance ou collants. L'emploi
d'un tel film peut affecter les résultats diessai.

7.2 A partir du moment de fermeture de la‘¢ham-
bre, laisser préchauffer le caoutchouc durant 1 min.
Mettre le rotor en marche; le temps de rotation doit
étre comme indiqué dans ['articles6:Si'lacconsistance
n‘est pas enregistrée en continu, surveiller I'indicateur
au cours de la période de 30 s précédant le temps
prescrit pour la lecture et relever la valeur minimale a
0,5 unité pres, qui sera l'indice consistométrique.
Pour des essais de référence, faire des relevés a in-
tervalles de b s pendant la minute qui précede et la
minute qui suit le temps prescrit. Tracer une courbe
lissée passant par les points minima des fluctuations
périodiques ou par tous les points s'il n'y a pas de
fluctuation. Relever la valeur de I'indice consistomé-
trigue au point ou la courbe intersecte le temps pres-
crit. Si un enregistrement est utilisé, relever ['indice
consistométrique sur la courbe de la méme fagcon que
pour la courbe tracée.

Pour contréler si la température de |'éprouvette est a
la température d'essai au bout du temps d'essai, en-
foncer deux sondes de mesures dans |'éprouvette
comme représenté a la figure4. Dans un essai préli-
minaire avec |'éprouvette & essayer, arréter le rotor
aprés une période de rotation de 3,5 min, et immé-
diatement aprés son immobilisation, enfoncer les
deux sondes de mesure afin que les deux tempéra-
tures moyennes de {'éprouvette puissent étre rele-
vées au temps de 4 min. L'écart par rapport a la
température prescrite doit étre compris entre 0,0 °C
et —1,0°C.
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Les gradients de température dans I'éprouvette et la
vitesse de transfert de la chaleur varient selon les
consistometres, particulierement lorsque des disposi-
tifs de chauffage différents sont employés. Par
conséquent, les résultats obtenus avec différents
consistometres seront plus proches aprés que le
caoutchouc aura atteint la température d'essai. Gé-
néralement, cette condition est remplie 10 min aprés
la fermeture de la chambre.

8 Expression des résultats

Présenter les résultats d'un essai type sous la forme
suivante:

50 ML (1 +4) 100 °C
ou

50 M est l'indice consistométrique, en unités
Mooney;

L indique I'utilisation du grand rotor (S indi-
querait I'utilisation du petit rotor);

1 est/leitemps\de préchauffage, en minutes,
avant le démarrage du rotor;

4 est le temps de rotation, en minutes, aprés
le démarrage du rotor au terme duquel la
lecture finale a été faite;

100 °C'est la température d'essai.
9 Fideélité
9.1 Généralités

Les calculs de fidélité pour exprimer la répétabilité et
la reproductibilité ont été faits conformément &
I''SO/TR 9272. Consulter ce document pour les
concepts de fidélité et pour la nomenclature. L'an-
nexe A donne des orientations sur l'utilisation de la
répétabilité et de la reproductibilité.

9.2 Deétails sur I'lTP

9.2.1 Un programme d'essais interlaboratoires (ITP)
a été organisé en 1987. Deux éprouvettes des caout-
choucs bruts suivants ont été envoyées a tous les la-
boratoires  participants: caoutchouc butyl (iIR);
polychloroprene (CR); EPDM; caoutchouc
fluorocarboné (FKM) et SBR 1500.

Les essais de consistance Mooney (une seule me-
sure) étaient réalisés sur deux jours différents (& une
semaine d'intervalle) en juin 1987. Au total 24 labora-
toires ont participé.



© |SO

Cet ITP correspond & une évaluation de la fidélité de
type 1, sans phases de préparation ou de mise en
ceuvre dans les laboratoires participants.

9.2.2 Un autre ITP a été organisé en 1988 pour dé-
terminer l'influence de la préparation sur cylindres sur
la consistance Mooney. Trois caoutchoucs ont été
utilisés:  polychloroprene  (CR), SBR 1507 et
SBR 1712. Le caoutchouc buty! NIST (lIR) a aussi éte
essayé mais seulement sous la forme normale (sans
préparation sur cylindres).

Des échantillons de chague caoutchouc ont été en-
voyés a tous les laboratoires participants. Les éprou-
vettes des matériaux avec et sans préparation sur
cylindres ont été préparées par chaque laboratoire
conformément a I'lSO 1795.

Les essais de consistance Mooney (une seule me-
sure) étaient réalisés sur deux jours différents (& une
semaine d'intervalle) en mai 1988. Tous les essais ont
été exécutés avec un temps de rotation de 4 min et
3 100 °C. Au total 15 laboratoires ont participé.

Cet ITP correspond & une évaluation de la fidélité de
type 2.

9.3 Résultats de fidélité

9.3.1 Les résultats de fidélité du premier ITP(sont
donnés dans le tableauZ2)eticeux‘dir'deuxieme TR
dans le tableau 3.

9.3.2 Les symboles utilisés dans les tableaux 1 et 2
sont définis comme suit:

r répétabilité, en unités Mooney

(ry = répétabilité relative, en pourcentage
R = reproductibilité, en unités Mooney
(R) = reproductibilité relative, en pourcentage
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10 Rapport d'essai

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

a) tous renseignements nécessaires a l'identification
de la prise d'essai essayée, y compris

1) son origine,

2) détails sur les mélanges de caoutchouc, le cas
échéant;

b) détails sur la préparation des éprouvettes;
c) référence a la présente partie de 'ISO 289;

d) tous renseignements nécessaires a I'identification
de |'appareil utilisé, y compris

1) modéle et nom du fabricant,
2) taille du rotor {grand ou petit);

e) détails sur les conditions d'essai (voir article 8), y
compris

1)) température d'essal,

2) temps de préchauffage s'il différe de 1 min,
3), temps de rotation,

4) force de fermeture si elle differe de 11,5 kN;

f) wvaleur de l'indice consistométrigue Mooney (voir
article 8);

g) toute opération non prévue dans la présente par-
tie de I'ISO 289 ou considérée comme option-
nelle;

h) date de l'essai.
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Tableau 2 — Fidélité des déterminations de la consistance Mooney

Matériau Valeur Dans un m_éme Entre laboratoires
caoutchouc moyenne laborgtoire
r (r) R (R)

SBR 15001 48,0 2,25 4,67 4,43 9,23
CRM 48,5 1,82 3,75 4,39 9,06
FKM2) 56,5 5,00 8.85 8,77 15,50
IRD 69,7 2,15 3,08 3,81 5,47
EPDM3) 73,1 2,18 2,98 6,61 9,06
Valeurs mises en 58,9 2.93 4,98 5,85 9,93
commun
1) A 100 °C, 4 min
2) A 100 °C, 10 min
3) A120°C, 4 min

Tableau 3 — Fidélité des déterminations de la consistance Mooney —
influence de la préparation sur cylindres

Matériau Valeur Dans un m'éme Entre laboratoires
caoutchouc moyenne laboratoire
r @ R | ®

Echantillons avec préparation sur-cylindres
SBR 1507 33,3 1,66 4,98 2,26 6,80
SBR 1712 51,7 2,37 4,58 5,86 11,30
CR 80,5 2,66 3,19 6,21 7.71
Valeurs mises gg 56,2 2,23 4,04 5/10 9,24
commun
Echantillons sans préparation sur cylindres
SBR 15807 33,0 1,63 4,63 2,35 7.12
SBR 1712 52,3 1,79 3,42 3,18 6,08
CR 75,3 2,30 3,06 3,72 4,94
Valeurs mises en 53,5 1,90 3,55 313 5,86
commun
NIST lIR (caout-
chouc de réfé- 71,3 1,77 2,49 2,91 4,09
rence)
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Dimensions en millimétres

Caviteé de La chambre Rotor Sonde de température

10,59 £0,03

‘e

® 50,901
Sonde de fempérature Dispositif d’étanchéité

Figure 1 — Consistométre type a disque de cisaillement

Dimensions en millimetres

Coupe'delawstrie

I~

|

<0

® 50,9 £0,1

Figure 2 — Demi-chambre avec stries radiales en V
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