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Avant-propos

LISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d’'organismes nationaux de
normalisation (comités membres de I'ISO). Lélaboration 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 gouvernementales,
en liaison avec I'ISO participent également aux travaux. LISO collabore étroitement avec la Commission
électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d’élaborer les Normes internationales. 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 75 % au moins des comités membres
votants.

Lattention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire I'objet de droits
de propriété intellectuelle ou de droits analogues. LISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne pas avoir
identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 1407 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 45, Elastomeéres et produits & base d’élastoméres,
sous-comité SC 2, Essais et analyses.

Cette quatrieme édition annule et remplace la troisieme édition (1ISO 1407:2009), qui a fait I'objet d’une révision
technique avec I'ajout de la Méthade D! pourilesicaoutchoucs bruts uniquement.

iv © 1SO 2011 — Tous droits réservés



NORME INTERNATIONALE ISO 1407:2011(F)

Caoutchouc — Détermination de I’extrait par les solvants

AVERTISSEMENT — Il convient que l'utilisateur de la présente Norme internationale connaisse bien
les pratiques courantes de laboratoire. La présente Norme internationale n’a pas pour but de traiter
tous les problémes de sécurité qui sont, le cas échéant, liés a son utilisation. Il incombe a I'utilisateur
d’établir des pratiques appropriées en matiére d’hygiéne et de sécurité, et de s’assurer de la conformité
a la réglementation nationale en vigueur.

IMPORTANT — Certains modes opératoires spécifiés dans la présente Norme internationale peuvent
impliquer l'utilisation ou la génération de substances ou de déchets pouvant représenter un danger
environnemental local. Il convient de se référer a la documentation appropriée concernant la
manipulation et I’élimination aprés usage en toute sécurité.

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie quatre méthodes pour la détermination quantitative des matériaux
pouvant étre extraits des caoutchoucs bruts, naturels et synthétiques; deux des méthodes s’appliquent
également aux composés vulcanisés et non vulcanisés des caoutchoucs bruts.

La méthode A mesure la/masse,de I'extrait par-les<solvants,apres/évaporation du solvant, par rapport a la
masse de la prise d’essai initiale.

La méthode B mesure la différence de masse de la prise d’essai avant et aprés extraction.

La méthode C, qui concerne uniquement les’caoutchoucs bruts, mesure la différence de masse de la prise
d’essai avant et apres extraction'par un‘solvant en ébullition.

La méthode D, qui concerne uniquement les caoutchoucs bruts, mesure la différence de masse de la prise
d’essai avant et aprés extraction par rapport a la masse initiale de la prise d’essai.

NOTE 1 Selon la méthode d’essai employée, le conditionnement de la prise d’essai et le solvant utilisé, le résultat
d’essai n’est pas nécessairement le méme.

NOTE 2 La méthode C donne généralement des résultats inférieurs a ceux obtenus avec les méthodes A et B a cause
de I'établissement d’un équilibre, en particulier si I'on utilise des prises d’essai importantes, en fonction de la teneur et de
la nature de la matiére extractible. La méthode C est toutefois plus rapide que la méthode A ou la méthode B.
NOTE 3 Les méthodes C et D ne conviennent pas si la prise d’essai se désintégre au cours de I'extraction.

NOTE 4 La méthode D est normalement utilisée pour les controles de production.

Des recommandations sur le solvant le plus approprié pour chaque type de caoutchouc sont données dans
'’Annexe A.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s’applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s’applique (y compris les éventuels amendements).

ISO 1795, Caoutchouc, naturel brut et synthétique brut — Méthodes d’échantillonnage et de préparation
ultérieure

ISO 4661-2, Caoutchouc vulcanisé — Préparation des échantillons et éprouvettes — Partie 2: Essais chimiques

© I1SO 2011 — Tous droits réservés 1
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3 Principe

Une éprouvette de caoutchouc est soumise a une extraction réalisée avec un solvant approprié dans un
équipement adapté.

La quantité extraite est obtenue en mesurant la masse de I'extrait ou la masse de I'éprouvette aprés extraction
et en la comparant a la masse initiale de I'éprouvette.

4 Solvant
Au cours de I'analyse, utiliser uniquement des solvants de qualité analytique reconnue.

Il convient d’utiliser de préférence I'un des solvants recommandés dans le Tableau A.1, sauf spécification
contraire ou accord entre les parties intéressées.

IMPORTANT — Il convient que l'utilisateur de la présente Norme internationale consulte la fiche de
données de sécurité du solvant avant son utilisation et prenne les mesures appropriées.

5 Appareillage
5.1 Balance, précise a +0,1 mg prés.

5.2 Appareil d’extraction: Des exemples de types d’appareils d’extraction adaptés sont illustrés a la
Figure 1. Tout autre type d’appareil quiiexécute'la méme fonction d’extraction peutiétre utilisé a condition qu’il
puisse étre démontré qu’il conduit aux mémes résultats que ceux obtenus avec les types d’appareils illustrés a
la Figure 1.

NOTE Lappareil utilisé pour les méthodes C et D est le méme que celui utilisé pour les méthodes A et B mais sans
la cartouche d’extraction.

5.3 Systeme de chauffage régulé.
5.4 Evaporateur rotatif ou tout autre équipement d’évaporation approprié.

5.5 Equipement de séchage, de type étuve ou dessiccateur sous vide.

6 Préparation des éprouvettes

6.1 Méthodes AetB

Pour le caoutchouc brut et les composés non vulcanisés, choisir un échantillon de laboratoire conforme a
I'ISO 1795 et le faire passer a température ambiante dans un mélangeur de laboratoire a deux rouleaux ou une
presse afin d’obtenir des feuilles d’environ 0,5 mm d’épaisseur.

Pour le caoutchouc vulcanisé, choisir un échantillon de laboratoire conforme & I'lSO 4661-2. Etant donné que
I’'efficacité de I'extraction est fonction de la surface de contact solide-solvant, diviser I'échantillon de laboratoire,
si nécessaire, afin d’obtenir des fragments de 2 mm?2 maximum.

6.2 Méthode C (caoutchoucs bruts uniquement)

6.2.1 Choisir un échantillon de laboratoire conforme a I'lSO 1795 et le préparer selon I'un des modes
opératoires décrits en 6.2.2 ou 6.2.3.

2 © 1SO 2011 — Tous droits réservés
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2 2
3 3
a) Appareil d’extraction entiérement en verre b) Appareil d’extraction entiérement en verre
de type Kumagawa de type Soxhlet

Légende

1 réfrigérant

2 tube extracteur
3 collecteur

Le graissage des joints rodés est déconseillé.

Figure 1 — Types d’appareils d’extraction adaptés

© I1SO 2011 — Tous droits réservés 3
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6.2.2 Faire passer I'échantillon de laboratoire a température ambiante dans un mélangeur de laboratoire a
deux rouleaux ou une presse afin d’obtenir des feuilles d’'une épaisseur inférieure ou égale a 0,5 mm.

Lépaisseur des feuilles est importante pour I'efficacité de I'extraction. S’il est difficile d’obtenir des feuilles d’'une
épaisseur inférieure ou égale a 0,5 mm, la température du rouleau ou de la presse peut étre augmentée jusqu’a
100 °C maximum.

6.2.3 Diviser I'échantillon de laboratoire pour obtenir des fragments de 2 mm?2 maximum.

6.3 Meéthode D (caoutchoucs bruts uniquement)

Choisir un échantillon de laboratoire conforme a I'lSO 1795. Presser une éprouvette dans une toile métallique
chrome-nickel et rouler la toile en forme de tube.

7 Mode opératoire

7.1 Généralités

Réaliser les essais deux fois.

7.2 Méthode A

7.21 Sécher le collecteur vide'jusqu.a masse constante eble peser ().

7.2.2 Peser, a1 mg prés, une éprouvette'de 2 g a 59 (mp); selon la teheur présumée de I'extrait.

7.2.3 Placer I'éprouvette pesée dans une cartouchéed’extraction en cellulose ou I'envelopper dans du papier
Joseph ou dans une toile métalliqued'ouverture-de mailles-appropriée ada-naturecevala/taille des fragments de
I'éprouvette (150 um ou 100 mesh, par exemple)l Les matériaux employés pour I'enveloppement doivent étre
préalablement nettoyés dans le solvant a utiliser. Placer la prise d’essai enveloppée dans le tube extracteur de
I'appareil.

7.2.4 Introduire dans le collecteur une quantité de solvant égale a deux ou trois fois le volume du tube
extracteur. Assembler ensuite I'appareil d’extraction.

7.2.5 Reéaliser I'extraction pendant 16 h + 0,5 h (ou pendant une durée plus courte s’il peut étre démontré que
I'extraction est compléte). Ajuster les conditions de chauffage au cours de I'extraction de sorte que le solvant se
distille a une vitesse permettant de remplir la cartouche d’extraction au moins cinq fois par heure.

7.2.6 Alafin de la période de chauffage, arréter le dispositif de chauffage, laisser refroidir I'appareil, retirer le
tube extracteur de I'appareil et jeter la prise d’essai de caoutchouc, a moins qu’elle soit nécessaire pour d’autres
essais.

7.2.7 Au moyen d’'un évaporateur rotatif et/ou d’'un équipement adapté, éliminer le solvant de I'extrait jusqu’a
obtention d’'une masse constante (c’est-a-dire jusqu’a ce que I'écart entre deux pesées successives a 30 min
d’intervalle soit inférieur ou égal a 0,2 %). Enregistrer la masse du collecteur avec I'extrait (m2).

Le solvant peut également étre évaporé de la fiole ouverte en chauffant doucement sur le dispositif de chauffage
utilisé pour I'extraction.

ATTENTION — Cela peut étre fait uniquement lorsque les réglements locaux en matiére d’hygiéne et
de sécurité le permettent et seulement sous une hotte aspirante bien ventilée.

7.2.8 Effectuer un essai a blanc en répétant tout le mode opératoire en utilisant le méme type d’appareil et la
méme quantité de solvant que pour I'éprouvette, mais en omettant cette derniére.

4 © 1SO 2011 — Tous droits réservés
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7.3 Méthode B
7.3.1  Peser, a 1 mg prés, une éprouvette de 0,5 g a 5 g (mo), selon la teneur présumée de I'extrait.

7.3.2 Placer I'éprouvette pesée dans une cartouche d’extraction en cellulose ou I'envelopper dans du papier
Joseph ou dans une toile métallique d’ouverture de mailles appropriée a la nature et a la taille des fragments
de I'éprouvette (150 um ou 100 mesh, par exemple). La toile métallique doit étre préalablement nettoyée dans
le solvant a utiliser. Placer I'éprouvette enveloppée dans le tube extracteur de I'appareil.

7.3.3 Introduire dans le collecteur une quantité de solvant égale a deux ou trois fois le volume du tube
extracteur. Assembler ensuite I'appareil d’extraction.

7.3.4 Réaliser I'extraction pendant 16 h + 0,5 h (ou pendant une durée plus courte s’il peut étre démontré que
I'extraction est compléte). Ajuster les conditions de chauffage au cours de I'extraction de sorte que le solvant se
distille a une vitesse permettant de remplir la cartouche d’extraction au moins cing fois par heure.

7.3.5 Alafin de la période de chauffage, arréter le dispositif de chauffage, laisser refroidir 'appareil, retirer le
tube extracteur de I'appareil pour en sortir I'éprouvette. Eliminer le solvant de fagon adéquate.

7.3.6  Sécher I'éprouvette dans une étuve jusqu’a masse constante (c’est-a-dire jusqu’a ce que I'écart entre
deux pesées successives a 30 min d’intervalle soit inférieur ou égal a 0,2 %) a une température supérieure au
point d’ébullition du solvant utilisé. Une durée de séchage d’environ 1 h a 100 °C dans une étuve ventilée est
généralement suffisante;

ATTENTION — Pour des raisons.de sécurité; tamponner:légérement I’éprouvette avec un tissu
absorbant afin d’éliminer I'excés’de“solvant ou la°secher‘a I’air dans une chambre de séchage avant
de la placer dans I’étuve.

Laisser refroidir I'’éprouvette sechéeidansiun-dessiccateur et/laspeser.
Il est recommandé de vérifier que I'éprouvette séchée ne présente aucune oxydation.

NOTE En présence d’air, une température de séchage trop élevée peut entrainer une dégradation de I'éprouvette et
affecter le résultat. Lutilisation du vide abaisse le point d’ébullition du solvant.

7.4 Méthode C

7.41 Découper I'échantillon de laboratoire de caoutchouc brut en feuilles pesant entre 90 mg et 110 mg.
7.4.2 Peser, a 0,1 mg prés, une éprouvette de 200 mg a 600 mg (mg), selon la teneur présumée de I'extrait.
7.4.3 Placer I'éprouvette pesée dans un collecteur de 150 ml a 300 ml

7.4.4 Ajouter environ 25 cm3 de solvant pour chaque prise d’essai de 100 mg. Raccorder le réfrigérant au
collecteur et chauffer a reflux pendant 30 min.

7.4.5 A la fin de la période de chauffage, laisser refroidir 'appareil et retirer le collecteur du réfrigérant.
Décanter le solvant et ajouter la méme quantité de solvant frais qu'en 7.4.4. Raccorder le réfrigérant au collecteur
et chauffer a reflux pendant 30 min supplémentaires.

7.4.6 A la fin de la seconde période de chauffage, laisser refroidir 'appareil et retirer le collecteur du
réfrigérant. Décanter le solvant et ajouter la méme quantité de solvant frais qu’en 7.4.4. Raccorder le réfrigérant
au collecteur et chauffer a reflux pendant 30 min supplémentaires.

© I1SO 2011 — Tous droits réservés 5
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7.4.7 Alafin de la troisiéme période de chauffage, arréter le dispositif de chauffage, laisser refroidir 'appareil
et retirer le collecteur du réfrigérant. Verser le contenu du collecteur dans une toile métallique d’ouverture de
mailles appropriée a la nature et a la taille des fragments de I'éprouvette, afin de récupérer I'éprouvette extraite.
Eliminer le solvant de fagon adéquate.

Si 'on remarque que des particules passent a travers les mailles de la toile, recommencer tout le mode
opératoire de 7.4.1 a 7.4.7 avec une toile mieux adaptée ou utiliser la méthode A ou B.

Si la masse de la toile est connue, les opérations de séchage et de pesée suivantes peuvent étre réalisées en
laissant I'’éprouvette dans la toile.

7.4.8 Sécher I'éprouvette dans une étuve jusqu’a masse constante (c’est-a-dire jusqu’a ce que I'écart entre
deux pesées successives a 30 min d’intervalle soit inférieur ou égal a 0,2 %) a une température supérieure
au point d’ébullition du solvant utilisé. Une durée de séchage d’environ 1 h a 100 °C dans une étuve ventilée
est généralement suffisante.

ATTENTION — Pour des raisons de sécurité, tamponner légérement I’éprouvette avec un tissu
absorbant afin d’éliminer I'excés de solvant ou la sécher a I’air dans une chambre de séchage avant
de la placer dans I’étuve.

Laisser refroidir I'éprouvette séchée dans un dessiccateur et la peser.
Il est recommandé de contrdler I'éprouvette séchée afin de s’assurer qu'aucune oxydation ne s’est produite.

NOTE En présence d’air, une température de séchage trop élevée peut entrainer une dégradation de I'éprouvette et
affecter le résultat. Lutilisation du vide'abajsse'lerpointid’ébullition dusolvant.

7.5 Méthode D
7.5.1 Peser une éprouvette de 0,5 g + 0,05 g, a 1 mg pres.

7.5.2 Préparer le tube de toile chrome-nickelY de‘la fagon stivante.

a) Nettoyer les toiles chrome-nickel dans le solvant choisi pendant 8 h et les sécher dans une étuve maintenue
a 105 °C + 5 °C pendant 1 h. Peser la toile a 0,1 mg pres (m7) et préparer un assemblage presseur comme
présenté a la Figure 2 en prenant soin que I'éprouvette soit au centre de la toile.

1
7
= =
=
=z

Légende

1 plaque de pression
2 film polyester

3 toile chrome-nickel
4  éprouvette

Figure 2 — Assemblage presseur pour la méthode D

1) Toile chrome-nickel (toile métallique), dimensions: 80 mm x 80 mm; mailles par 25,4 mm 100; taille nominale d’ouverture:
0,14 mm; diameétre de fil: 0,11 mm.

6 © 1SO 2011 — Tous droits réservés
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b) Pressera 150 °C + 5 °C pendant 10 s a 130 kN.
c) Retirer de la presse et laisser refroidir a température ambiante.
d) Peser la toile et I'’éprouvette a 0,1 mg pres (ms).
e) Rouler soigneusement la toile en forme de tube.

f)  Fermer une extrémité du tube en le pliant, pour qu’il ne se déroule pas.
7.5.3 Placer le tube de toile dans I'extracteur Soxhlet.
7.5.4 Introduire 125 ml de solvant dans le tube extracteur. Puis assembler le systéme.

7.5.5 Reéaliser I'extraction sur une durée qui permet la réalisation d’'un nombre suffisant de cycles d’extraction.
Le nombre de cycles d’extraction et/ou la durée d’extraction peut étre différent(e) pour chaque combinaison
caoutchouc brut plus solvant et I'équipement de chauffage utilisés et doit étre déterminé au préalable. Voir
'exemple dans 'Annexe C pour un polymére éthyléne-propyléne-diene (EPDM) dans la 2-butanone.

Lextraction commence au moment ou le liquide d’extraction commence a bouillir.

7.5.6 A la fin de I'extraction, arréter le dispositif de chauffage et laisser refroidir I'appareil. Eliminer le solvant
de fagon adéquate.

7.5.7 Retirer le tube de toile de Fextracteur et le,sécher dansiune étuveljusqu’a masse constante (mg), a une
température supérieure au point d’ébullition_du solvant utilisé, c’est-a-dire jusqu’a ce que I'écart entre deux
pesées successives a 30 min d’intefvalle 'soit inférieur .ou €gal 20,2 %. Une durée de séchage d’environ 1 h a
100 °C dans une étuve ventilée est généralement suffisante. Refroidir le tube de toile dans un dessiccateur a
température ambiante pendant 15 min + 1 min;

8 Calcul et expression des résultats

8.1 Méthode A

La quantité de matériau extractible par les solvants, wex1, €xprimée en fraction massique en pourcentage, est
donnée par I'équation suivante:

Wyt = (m2 _m1)_(m2 - m )><100

mg
ou
mo estla masse de I'éprouvette, en grammes;
mq estla masse du collecteur vide, en grammes;
mp estla masse du collecteur avec I'extrait, en grammes;
m4 est la masse du collecteur vide de 'essai a blanc, en grammes;

m5 estla masse du collecteur de I'essai a blanc aprés extraction, en grammes.

© I1SO 2011 — Tous droits réservés 7
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