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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 (CEIl) 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 1431-1 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 45, Elastoméres et produits a base d’élastoméres,
sous-comité SC 2, Essais et analyses.

Cette cinquieme édition annule et remplace la quatrieme édition (ISO 1431-1:2004), qui a fait I'objet d’une
révision technique principalement par I'ajout d'un programme d’étalonnage (Annexe B) et d’'une annexe
proposant une échelle d’évaluation simple (Annexe C).

Elle incorpore également TAmendement ISO 1431-1:2004/Amd.1:2009.

LISO 1431 comprend les parties suivantes, présentées sous le titre général Caoutchouc vulcanisé ou
thermoplastique — Résistance au craquelage par I'ozone:

— Partie 1: Essais sous allonigement statique-et' dynamigue

— Partie 3: Méthode de référence et autres méthodes pour la détermination de la concentration d’ozone
dans les enceintes d’essai de laboratoire

La Partie 2 a été combinée avec la Partie 1 lors de la précédente révision de la Partie 1.

iv © ISO 2012 — Tous droits réservés



NORME INTERNATIONALE ISO 1431-1:2012(F)

Caoutchouc vulcanisé ou thermoplastique — Résistance au
craquelage par I’'ozone —

Partie 1:
Essais sous allongement statique et dynamique

AVERTISSEMENT — Il convient que l'utilisateur de la présente partie de I'ISO 1431 connaisse bien les
pratiques courantes de laboratoire. La présente partie de I'ISO 1431 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.

1 Domaine d’application

La présente partie de I'lSO 1431 spécifie des méthodes destinées a étre utilisées pour la détermination de la
résistance au craquelage des caoutchoucs vulcanisés ou thermoplastiques, lorsqu’ils sont exposés, sous une
déformation en traction statique ou dynamique, a de I'air contenant une concentration déterminée d’ozone a
une température déterminée, dans des conditions qui excluent les effets de la lumiére directe.

Une grande prudence [est(nécessaire’ lorsquon essaie de relier/les resultats d’'un essai normalisé aux
performances en service, car la résistance relative a 'ozone de différents caoutchoucs peut varier de fagon
notoire selon les conditions, en particulier! sélon(lasconcéentration d’ozone et la température. En outre, les
essais sont effectués sur des éprouvettes minces déformées en traction, et I'importance de l'attaque pour
des articles en service peut étre tout a fait difféerente en raison de l'influence des dimensions, du type de
déformation et de I'importance de celle-ci. Des.notes explicatives surla nature, du craquelage par 'ozone sont
données dans I'’Annexe A. '

La méthode de référence ainsi qu’'une autre méthode pour I'évaluation de la concentration d’'ozone sont décrites
dans I'lSO 1431-3.

2 Reéférences normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application de ce texte. 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 37, Caoutchouc vulcanisé ou thermoplastique — Détermination des caractéristiques de contrainte-
déformation en traction

ISO 1431-3, Caoutchouc vulcanisé ou thermoplastique — Résistance au craquelage par 'ozone — Partie 3:
Meéthode de référence et autres méthodes pour la détermination de la concentration d’ozone dans les enceintes
d’essai de laboratoire

ISO 18899:2004, Caoutchouc — Guide pour I'étalonnage du matériel d’essai

ISO 23529, Caoutchouc — Procédures générales pour la préparation et le conditionnement des éprouvettes
pour les méthodes d’essais physiques

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s’appliquent.

© ISO 2012 — Tous droits réservés 1
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341

seuil de déformation

déformation en tension la plus élevée a laquelle un vulcanisat peut étre exposé a une température donnée a de
I'air contenant une concentration donnée d'ozone sans que s’y développent des craquelures aprés une durée
d’exposition donnée

NOTE Il importe de ne pas confondre seuil de déformation et seuil de déformation critique, défini en 3.2.

3.2

seuil de déformation critique

déformation en tension au-dessous de laquelle le temps nécessaire pour que se développent des craquelures
a 'ozone augmente trés fortement et peut devenir pratiquement infini

3.3

déformation dynamique

déformation (habituellement déformation en traction) qui varie de maniére sinusoidale avec le temps a un taux
de répétition ou a une fréquence définis

NOTE La déformation maximale et le taux de répétition sont utilisés pour décrire les conditions de déformation dynamique.

4 Principe

Des éprouvettes sont exposées, sous déformation statique, sous déformation dynamique continue, ou
pendant des périodes alternées de déformation dynamique et statique, dans une chambre fermée a une
température constante, a une atmosphére, contenant-une concentration.déterminée.d’ozone. Les éprouvettes
sont examinées périodiquement pour'déceler d’éventuelles craquelures.

Trois méthodes d’évaluation différentes, pour'des valeurs choisieside/eoncentration d’ozone et de température
d’exposition, sont décrites.

a) Détermination de la présence ou de l'absence de craquelures. et, si;nécessaire, évaluation du degré
de craquelage, apres exposition durant,un, temps.déterminé &, une déformation statique, déformation
dynamique, ou combinaison de déformation statique et dynamique données.

b) Détermination dutemps nécessaire pour qu'apparaissentles premiéres craquelures pour toutes déformation
statique, déformation dynamique, ou combinaison de déformation statique et dynamique données.

c) Détermination du seuil de déformation pour n'importe quelle durée dexposition donnée (applicable
seulement aux essais de déformation statique).

5 Appareillage (voir Figure 1)

AVERTISSEMENT — L’attention est attirée sur la nature trés toxique de I’'ozone. Il convient de faire
des efforts pour minimiser I’exposition des travailleurs a tout moment. En I’absence de réglements
de sécurité nationaux plus rigoureux ou contraires, en application dans le pays utilisateur, il est
recommandé de fixer la concentration maximale a 0,1 partie d’ozone par million de parties d’air de
I'atmosphére environnante en volume, avec une concentration maximale moyenne nettement plus
faible. A moins d’avoir un systéme totalement clos, ’emploi d’un ventilateur-extracteur pour chasser
I’air chargé d’ozone est recommandé.

5.1 Chambre d’essai

Elle doit étre fermée, non éclairée, thermorégulée a + 2 °C de la température d’essai, revétue intérieurement ou
constituée d’'un matériau (par exemple I'aluminium) qui ne décompose pas facilement 'ozone. Les dimensions
doivent étre telles que les exigences de 5.5 soient satisfaites. La chambre peut comporter une fenétre par
laquelle on peut observer la surface des éprouvettes. Une lampe pour examiner les éprouvettes peut étre
installée, mais elle ne doit étre allumée que le temps de I'observation.

2 © I1SO 2012 — Tous droits réservés
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9 [ 10] 11
Légende
1 chambre d’essai 7 < filtre\a air
2 vers le dispositif de mesure de concentration de 'ozone 8  ventilateur
3  indicateur de température 9 sortie d’air
4 colonne de purification 10 échangeur de chaleur
5  débitmetre 11 ozoniseur
6  régulateur » 12/ /“entrée d"air

Figure 1 — Exemple d’appareillage d’essai

5.2 Source d’air ozonisé

L'air ozonisé doit étre en grande partie sans oxydes d’azote pour éviter des erreurs de concentration d’ozone.
En conséquence, un des appareils suivants doit étre utilisé:

a) lampe a ultraviolets;
b) tube a effluves.

Lair utilisé pour la génération de I'ozone ou pour réaliser la dilution de l'air ozonisé doit étre purifié au préalable,
par passage sur du charbon actif, et doit étre exempt en grande partie de toutes impuretés susceptibles d’avoir
une influence sur la concentration d’ozone, I'estimation de la concentration en ozone ou le craquelage des
éprouvettes d’essai.

NOTE Linterférence par des oxydes d’azote, qui théoriquement peuvent étre produits dans un tube a effluves utilisant
de I'air, n'est pas attendue aux faibles concentrations d’ozone spécifiées.

La température de la source doit étre maintenue constante a = 2 °C.

L'air ozonisé doit étre envoyé de la source dans la chambre d’essai en traversant un échangeur de chaleur
destiné a le porter a la température exigée pour I'essai, et doit étre amené a 'humidité relative spécifiée (voir 9.3).

© ISO 2012 — Tous droits réservés 3
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5.3 Moyens de réglage de la concentration d’ozone

Lorsqu’une lampe a ultraviolets est utilisée, la concentration d’'ozone peut étre contrélée soit en ajustant la
tension appliquée au tube, le débit du gaz entrant ou celui du gaz de dilution, soit en plagant un écran sur une
partie du tube exposé a la lampe a ultraviolets. Lorsque qu’un tube a effluve est utilisé, la quantité d’ozone
produite peut étre réglée en ajustant la tension appliquée au générateur, les dimensions des électrodes, le
débit d'oxygene, ou le débit de l'air de dilution. Il est également possible de faire une dilution en deux temps
de l'air ozonisé. Les ajustements doivent étre faits de maniére a maintenir la concentration dans les limites
des tolérances données en 9.1. En outre, toutes les fois qu'on ouvre la chambre d’essai pour y placer les
éprouvettes et pour les examiner, la concentration d'ozone doit revenir a la concentration utilisée pour I'essai
en moins de 30 min. A aucun moment la concentration d’ozone entrant dans la chambre ne doit étre supérieure
a la concentration spécifiée pour I'essai.

Ces réglages peuvent étre manuels ou automatiques.

5.4 Moyens de détermination de la concentration d’ozone

Un moyen permettant de prélever un échantillon d’air ozonisé au voisinage des éprouvettes se trouvant dans
la chambre et un moyen pour mesurer la teneur en ozone de celui-ci doivent étre prévus.

La méthode de référence ainsi qu’une autre méthode pour I'évaluation de la concentration d’'ozone sont décrites
dans I'ISO 1431-3.

5.5 Moyen de réglage du débit de gaz

Un moyen doit étre prévu pour‘permettre-d’ajuster la-vitesse moyenne ‘d’écoulement de I'air ozonisé dans la
chambre d’essai a une valeur au moins égale/a.8. mm/s, et de préférence comprise entre 12 mm/s et 16 mm/s,
calculée a partir du débit de gaz, mesuré'dans la chambre, divisé par la section droite réelle de la chambre
normale au courant gazeux. Dans les essais destinés a étre comparés, la vitesse ne doit pas varier de plus
de £ 10 %. Le débit de gaz est le volume d’air ozonisé écoulé-par unité de temps, et il doit étre suffisamment
élevé pour empécher une diminution“importante-de’fa'concentration d’ozone dans-la’ chambre du fait de la
destruction de I'ozone par les éprouvettes. La'vitesse‘de ¢cette 'destruction varie en fonction du caoutchouc
utilisé, des conditions d’essai et d’autres détails opératoires. De fagon générale, il est recommandé que le
rapport de la surface exposée des éprouvettes au débit de gaz ne soit pas supérieur a 12 s/m (voir Note 1),
mais il est possible que cette valeur soit encore trop élevée. Dans les cas douteux, il convient de vérifier
expérimentalement les effets de la destruction et, si nécessaire, de diminuer la surface des éprouvettes. Il y
a lieu d'utiliser un écran de diffusion ou un dispositif équivalent pour favoriser le mélange du gaz entrant avec
celui qui se trouve dans la chambre.

Pour régler la concentration d’ozone dans la chambre et exclure I'effet des composants volatils se dégageant
des éprouvettes, un appareil de circulation d’air approvisionnant de I'air ambiant frais peut étre utilisé.

Si des vitesses élevées sont désirées, un ventilateur peut étre installé dans la chambre pour porter la vitesse
d’écoulement de I'air ozonisé a 600 mm/s = 100 mm/s. Dans ce cas, cela doit étre noté dans le rapport d’essai.

NOTE 1 Le rapport, exprimé en secondes par métre (s/m), est dérivé de la surface en m? et du débit de gaz en m3/s.

NOTE 2  Des résultats différents peuvent résulter de 'emploi de différentes vitesses d’écoulement de l'air ozonisé.

5.6 Montage des éprouvettes pour essai de déformation statique

Des machoires doivent étre prévues pour maintenir les éprouvettes a I'allongement voulu, les deux faces étant
en contact avec I'air ozonisé de sorte que la longueur de I'’éprouvette soit pratiquement paralléle au courant
gazeux. Les machoires doivent étre constituées d’'un matériau qui ne décompose pas facilement 'ozone (par
exemple I'aluminium).

Il est recommandé, pour égaliser I'effet des différentes concentrations d’ozone dans les différentes parties de
la chambre, d’utiliser un support a rotation mécanique monté dans la chambre d’essai et sur lequel sont fixés
les pinces ou les cadres destiné(e)s a maintenir les éprouvettes. Pour un exemple de support convenable, les
éprouvettes se déplacent a une vitesse de 20 mm/s a 25 mm/s dans un plan normal au courant gazeux et elles

4 © 1SO 2012 — Tous droits réservés
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suivent successivement le méme trajet, de sorte qu’'une méme position a l'intérieur de la chambre est occupée
par la méme éprouvette toutes les 8 min a 12 min, et que la zone balayée par I'éprouvette (zone hachurée a la
Figure 2) est au moins égale a 40 % de la surface transversale disponible de la chambre.

)
V159
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2 ‘/.

7
7

SN
N
%.‘
N
W
)
i
"

>3

Figure 2 — Trajet de I’éprouvette et zone balayée (hachurée)

5.7 Montage des éprouvettes pour essai de déformation 'dynamique
Lappareil doit étre constitué d’'un matériau (parexemple’l’aluminium) qui ne décompose pas facilement 'ozone.

Ses éléments principaux sont des parties fixes, munies de machoires destinées a maintenir 'une des extrémités
de chaque éprouvette en position fixe, et.des parties similaires mobiles, destinées a maintenir I'autre extrémité
de I'éprouvette. Le mouvement de va-etsvient doit étre tebque, au début, la distance minimale entre les
machoires corresponde a une déformation nulle et la distance maximale a la déformation maximale spécifiée.

Les parties mobiles doivent étre disposées de maniére que leur déplacement se fasse en ligne droite et dans
la direction de 'axe commun de chaque paire de machoires opposées. Les plans respectifs des machoires
supérieures et inférieures doivent rester paralléles entre eux pendant le mouvement.

Lexcentrique qui actionne les parties mobiles doit étre entrainé par un moteur a vitesse constante donnant une
fréquence de 0,5 Hz + 0,025 Hz. Si nécessaire, on peut prévoir une minuterie qui arréte I'appareil aprés une
période d’essai dynamique et le remet en marche aprés la période de repos.

Les machoires doivent maintenir les éprouvettes fermement, sans glissement ni déchirement, et s’ajuster
aux éprouvettes pour quelles soient maintenues avec précision. Chaque éprouvette doit étre maintenue de
maniére que ses deux faces soient en contact avec I'air ozonisé et que sa longueur soit pratiquement paralléle
a I'écoulement du gaz.

6 Etalonnage

Des spécifications pour I'étalonnage de 'appareillage d’essai sont données dans ’Annexe B.

7 Eprouvettes

7.1 Généralités
Les éprouvettes normales doivent étre comme spécifié en 7.2 ou 7.3.

Les éprouvettes doivent étre découpées dans une feuille moulée ou, si nécessaire, dans un produit fini,
conformément a I'lSO 23529. Elles doivent avoir une surface d’essai absolument intacte; la résistance a

© ISO 2012 — Tous droits réservés 5
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I'ozone ne doit pas étre déterminée sur des surfaces qui ont été coupées ou meulées. La comparaison de
divers matériaux n’est valable que si le craquelage est apprécié sur des surfaces de fini similaire, obtenu par
la méme méthode.

Pour chaque jeu de conditions d’essai, au moins trois éprouvettes doivent étre soumises a essai.

Il est recommandé de mouler les plaques d’essai sous une feuille d’aluminium polie avec soin, qui est
maintenue au contact du caoutchouc jusqu’a préparation des éprouvettes. On obtient ainsi une protection lors
des manipulations et I'on est s(r d’avoir une surface d’essai nette au moment de I'essai.

Une autre fagon d’exposer les éprouvettes a plusieurs déformations différentes consiste a utiliser une
éprouvette en forme d’anneau que I'on allonge pour obtenir une gamme continue d’extensions. Cette méthode
s’est révélée donner des résultats a peu prés équivalents a ceux des éprouvettes normales lorsqu’elles sont
utilisées pour déterminer le seuil de déformation.

Comme variante de I'exposition des éprouvettes a plusieurs contraintes différentes, on peut utiliser une
éprouvette rectangulaire en forme de boucle courbée pour fournir une gamme continue d’allongements au
sein d’'une méme éprouvette.

7.2 Eprouvette large

Léprouvette doit consister en une bande d’au moins 10 mm de largeur, de 2,0 mm + 0,2 mm d’épaisseur, et d’au
moins 40 mm de longueur entre les machoires avant étirement.

Les extrémités de I'éprouvette maintenues dans les machoires peuvent étre protégées par une laque résistante
a 'ozone. On doit prendre soin de choisir.une laque [dont 1€ salvantne produit pas.de gonflement sensible du
caoutchouc. La graisse de silicone ne doit pas étre utilisée. Leprouvette peut aussi comporter des extrémités
modifiées, par exemple des épaulements permettant dejl’étirerisans preyoquer de concentration de contrainte
excessive ni de rupture au niveau des machoires pendant I'exposition de I'ozone.

7.3 Eprouvette étroite

Léprouvette doit consister en une bande de 2,0 mm + 0,2 mm de largeur, de 2,0 mm + 0,2 mm d’épaisseur
et 50 mm de longueur, prolongée par des extrémités a téte carrée de 6,5 mm de cété (voir Figure 3). Cette
éprouvette ne doit pas étre utilisée pour le mode opératoire A.

On peut également utiliser des éprouvettes haltéres conformes a I'ISO 37.

Dimensions en millimétres

~N
o

+
o~

6,5
6,5

6,5 50 6,5

Figure 3 — Eprouvette étroite

8 Conditionnement

8.1 Conditionnement a I’état non étiré
Pour tous les essais, le délai minimal entre la vulcanisation et I'étirement des éprouvettes doit étre de 16 h.
Pour les essais ne concernant pas des produits finis, le délai maximal entre la vulcanisation et la mise sous

tension des éprouvettes doit étre de quatre semaines.

6 © I1SO 2012 — Tous droits réservés
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Pour les essais concernant des produits finis, chaque fois que cela est possible, le délai entre la vulcanisation
et la mise sous tension des éprouvettes ne doit pas étre supérieur a trois mois. Dans les autres cas, les essais
doivent étre effectués dans les deux mois qui suivent la date de réception du produit par le client.

Les éprouvettes et les plaques d’essai ne doivent pas entrer en contact avec des caoutchoucs de composition
différente, entre le moment de la vulcanisation et la mise en place dans la chambre d’essai. Cela est nécessaire
pour empécher les additifs, qui peuvent avoir une influence sur le développement de craquelures a 'ozone, par
exemple les agents anti-ozone, de migrer par diffusion d’un caoutchouc dans les caoutchoucs voisins.

Il est recommandé de placer une feuille d’aluminium entre les éprouvettes et les plaques de compositions
différentes, mais toute autre méthode empéchant la migration des additifs peut étre utilisée.

Les échantillons et les éprouvettes doivent étre conservés dans l'obscurité, dans une atmosphére exempte
d’ozone, durant le temps séparant la vulcanisation de I'essai; la température normale de stockage doit étre
une température normale de laboratoire (voir I''SO 23529), mais d’autres températures, contrélées, peuvent
étre utilisées si elles sont appropriées a des applications particuliéres. Ces conditions de stockage doivent
également étre utilisées, autant que possible, pour les produits finis. Pour les déterminations destinées a étre
comparées, la durée et les conditions de stockage doivent étre identiques.

Pour les caoutchoucs thermoplastiques, la période de stockage doit commencer immédiatement apres la
mise en forme.
8.2 Conditionnement a I’état étiré (pour essais de déformation statique seulement)

Apres étirement, les éprouvettes doivent étre conditionnées dans I'obscurité dans une atmosphéere exempte
d’ozone, durant 48 h a 96 hypour ee conditionnement, la temperature doit étre une température de laboratoire
normale (voir 'ISO 23529), mais d’autres températures, contrélées, peuvent étre utilisées si elles sont
appropriées a des applications particuliéres. [L&s! eprouvetiés e doivent étre ni touchées ni dérangées de
quelque maniére que ce soit pendant la durée du conditionnement. Pour les essais destinés a étre comparés,
la durée et les conditions de stockage doivent étre identiques.

9 Conditions d’essai

9.1 Concentration d’ozone

Lessai doit étre effectué a I'une des concentrations d’'ozone suivantes, exprimées en parties d’ozone par
milliard de parties d’air en volume (ppb) et, entre parentheses, par cent millions (ppcm) (voir Note 1):

— 250 ppb + 50 ppb (25 ppcm + 5 ppcm)
— 500 ppb = 50 ppb (50 ppcm + 5 ppcm)
— 1000 ppb + 100 ppb (100 ppcm + 10 ppcm)
— 2000 ppb =200 ppb (200 ppcm + 20 ppcm)

Sauf spécification contraire, I'essai doit étre effectué a une concentration d'ozone de 500 ppb + 50 ppb
(50 ppcm + 5 ppcm). Si une concentration plus faible est nécessaire pour I'essai des caoutchoucs connus pour
étre utilisés dans une atmosphére peu concentrée en ozone, il est recommandé d’'employer une concentration
d'ozone de 250 ppb + 50 ppb (25 ppcm + 5 ppcm). Dans le cas de polyméres hautement résistants, il est
recommandé d’utiliser une concentration de 1 000 ppb + 100 ppb (100 ppcm + 10 ppcm) ou 2 000 ppb + 200 ppb
(200 ppcm + 20 ppcm).

NOTE 1 Le ppb est utilisé en science environnementale pour des polluants atmosphériques, alors que le ppcm est
I'unité traditionnelle pour la concentration d’ozone dans l'industrie du caoutchouc.
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