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Avant-propos 

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes nationaux de 
normalisation (comités membres de l'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux 
comités techniques de l'ISO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité 
technique créé à cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en 
liaison avec l'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec la Commission 
électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique. 

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

La tâche 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 l'approbation de 75 % au moins des comités membres votants. 

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

L'ISO 4658 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 45, Élastomères et produits à base d'élastomères, 
sous-comité SC 3, Matières premières (y compris le latex) à l'usage de l'industrie des élastomères. 

Cette quatrième édition annule et remplace la troisième édition (ISO 4658:1999), dans laquelle les modifications 
techniques suivantes ont été faites : 

⎯ l’ISO 4658:1999/Amd1:2004 a été incorporé dans la norme ; 

⎯ les références normatives ont été mises à jour ; 

⎯ les données de fidélité (Article 8) ont été déplacées dans une Annexe informative A. 
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AVERTISSEMENT — Il convient que les utilisateurs de la présente Norme internationale soient familiarisés 
avec les pratiques d’usage en laboratoire. La présente Norme internationale n’est pas censée aborder tous 
les problèmes de sécurité concernés par son usage. Il est de la responsabilité de l’utilisateur de consulter 
et d’établir des règles de sécurité et d’hygiène appropriées et de déterminer l’applicabilité des restrictions 
réglementaires avant utilisation. 

1 Domaine d'application 

La présente Norme internationale spécifie, pour des caoutchoucs acrylonitrile-butadiène (NBRs) : 

⎯ les méthodes d’essai physiques et chimiques applicables aux caoutchoucs bruts ; 

⎯ les ingrédients normalisés, la formule d’essai normalisée, l’appareillage et les méthodes d’essai pour la 
détermination des caractéristiques de vulcanisation. 

2 Références normatives 

Les documents de référence suivants sont indispensables pour l'application du présent document. Pour les 
références datées, seule l'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la dernière 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 247:2006, Caoutchouc — Détermination du taux de cendres 

ISO 248, Caoutchouc brut — Détermination des matières volatiles 

ISO 289-1, Caoutchouc non vulcanisé — Déterminations utilisant un consistomètre à disque de cisaillement — 
Partie 1: Détermination de l'indice consistométrique Mooney 

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

ISO 2393, Mélanges d'essais à base de caoutchouc — Mélangeage, préparation et vulcanisation — Appareillage 
et modes opératoires 

ISO 3417, Caoutchouc — Détermination des caractéristiques de vulcanisation à l'aide du rhéomètre à disque 
oscillant 

ISO 6502, Caoutchouc — Guide pour l’emploi des rhéomètres 

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

Caoutchouc acrylonitrile-butadiène (NBR) — Méthode 
d'évaluation
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3 Échantillonnage et préparation de l’échantillon 

3.1 Prélever un échantillon de masse d’environ 1,5 kg par la méthode décrite dans l’ISO 1795. 

3.2 Préparer la prise d’essai conformément à l’ISO 1795. 

4 Essais physiques et chimiques sur le caoutchouc brut  

4.1 Consistance Mooney  

Déterminer la consistance Mooney conformément à l’ISO 289-1, sur une prise d’essai préparée comme indiqué au 
3.2. Enregistrer le résultat comme ML(1+4) à 100 °C. 

4.2 Matières volatiles  

Déterminer la teneur en matières volatiles en utilisant de préférence la méthode du mélangeur chaud spécifiée 
dans l'ISO 248. Certains caoutchoucs ont tendance à adhérer aux cylindres avec la méthode du mélangeur chaud ; 
dans ce cas, la méthode par étuvage à 105 °C ± 5 °C peut être utilisée. 

4.3 Cendre 

Déterminer les cendres conformément à l’ISO 247. 

5 Préparation du mélange d’essai pour évaluation 

5.1 Formule d’essai normalisée 

La formule d'essai normalisée est donnée dans le Tableau 1. 

Les ingrédients doivent être des matériaux de référence nationaux ou internationaux, lorsqu’aucun matériaux de 
référence n’est disponible, les matériaux à utiliser doivent faire l’objet d’un accord entre parties concernées. 

5.2 Mode opératoire 

5.2.1 Appareillage et mode opératoire 

L'appareillage et le mode opératoire pour la préparation, le mélangeage et la vulcanisation doivent être conformes 
à l'ISO 2393. 

Le mélange peut être préparé dans un mélangeur à cylindres, dans un mélangeur miniature ou en utilisant un 
mélangeage interne suivi d'un mélangeage final dans un mélangeur à cylindres, cependant des résultats 
légèrement différents peuvent être obtenus lorsqu'on utilise l'une ou l'autre méthode. 

PRO
JE

T 
20

10
iTeh STANDARD PREVIEW

(standards.iteh.ai)
ISO/DIS 4658

https://standards.iteh.ai/catalog/standards/sist/cfae2796-b058-40b7-894d-
ece3d204e1e6/iso-dis-4658



ISO/DIS 4658 

© ISO 2009 – Tous droits réservés  3
 

Tableau 1 — Formule d'essai normalisée pour l'évaluation des caoutchoucs NBR 

Ingrédient Parties en 
masse 

NBR 100,00 

Oxyde de zinc a 3,00 

Soufre b 1,50 

Acide stéarique c 1,00 

Noir de carbone d 40,00 

TBBS e 0,70 

Total    146,20 

a Classe B1a (voir ISO 9298:1995, Annexe D). 

b Voir ISO 8332. 

c Voir ISO 8312. 

d Le noir de référence IRB courant (Industry Reference Black), ou un matériau de 
référence normalisé national ou international équivalent, doit être utilisé. 

e N-tert-butyl-2-benzothiazole-sulfénamide. Ce produit doit être fourni sous forme de 
poudre ayant une teneur initiale en matières insolubles dans l'éther ou dans l'éthanol 
inférieure à 0,3 % conformément à l'ISO 11235. Ce produit doit être conservé à 
température ambiante dans un récipient fermé, et la teneur en matières insolubles doit 
être vérifiée tous les 6 mois. S'il arrive que cette teneur dépasse 0,75 %, le produit doit 
être rejeté ou recristallisé. 

 

5.2.2 Mélangeage sur mélangeur à cylindres 

5.2.2.1 Généralités 

La masse, en grammes, du mélange mis en oeuvre sur un mélangeur de laboratoire à cylindres normalisé doit être 
égale à quatre fois la masse correspondant à la formule. 

Un bourrelet convenable entre les cylindres doit être maintenu pendant le mélangeage. Si les écartements de 
cylindres spécifiés ci-après ne permettent pas d'obtenir ce résultat, ils peuvent être légèrement modifiés. 

Deux modes opératoires différents de mélangeage sur mélangeur à cylindres sont spécifiés. 

5.2.2.2 Mode opératoire 1 

Dans ce mode opératoire, du soufre recouvert de carbonate de magnésium doit être utilisé et la température de la 
surface des cylindres doit être maintenues à 50 °C ± 5 °C pendant le mélangeage. 

NOTE  Un lot normalisé de soufre recouvert de carbonate de magnésium à 2 %, référence M 266573-P, peut être obtenu 
auprès de C.P. Hall Co., 4460 Hudson Drive, Stow, Ohio 44224, USA. 
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 Durée 
(min) 

a) Les cylindres étant écartés de 1,4 mm, former un manchon de caoutchouc .................................... 2,0 

Pour les polymères NBR polymérisés à chaud, la mastication peut durer jusqu'à 4 min..  

b) Ajouter l'oxyde de zinc, l'acide stéarique et le soufre ........................................................................ 2,0 

c) Faire trois coupes aux 3/4, de chaque côté du manchon ................................................................. 2,0 

d) Ajouter régulièrement la moitié du noir de carbone en le répartissant uniformément sur toute la
longueur du caoutchouc ....................................................................................................................

5,0 

e) Faire trois coupes aux 3/4, de chaque côté du manchon ................................................................. 2,0 

f) Ajouter régulièrement le restant du noir en le répartissant uniformément sur toute la longueur du
caoutchouc. Récupérer et ajouter le produit tombé dans le bac .......................................................

 
5,0 

g) Ajouter l’accelérateur ......................................................................................................................... 1,0 

h) Lorsque tout l'accélérateur a été incorporé, faire trois coupes aux 3/4, de chaque côté du
manchon ............................................................................................................................................

2,0 

i) Couper le mélange et le retirer du cylindre. Régler l'écartement à 0,8 mm et faire passer le
mélange six fois entre les cylindres, en formant un rouleau et en l'introduisant par l'un ou l'autre
de ses extrémités  ..............................................................................................................................

 
2,0 

Durée totale     23,0 
(max. 25,0)

j) Tirer en feuille d'environ 6 mm d'épaisseur et vérifier la masse du mélange (voir ISO 2393). Si la masse du 
mélange diffère de plus de +0,5 %/–1,5 % de la valeur théorique, rejeter ce mélange et en refaire un autre.
Prélever une quantité suffisante pour effectuer les essais au rhéomètre.  

k) Tirer en feuille d'environ 2,2 mm d'épaisseur pour la préparation des plaques d’essai, ou de l’épaisseur
appropriée pour la préparation des éprouvettes ISO en forme d'anneaux selon l'ISO 37. 

l) Conditionner le mélange de 2 h à 24 h, après le mélangeage et avant la vulcanisation, si possible à la 
température et à l'humidité normales spécifiées dans l'ISO 23529. 

5.2.2.3 Mode opératoire 2 

5.2.2.3.1 Généralités 

Dans ce mode opératoire, on utilise du soufre sans carbonate de magnésium que l'on mélange préalablement avec 
le caoutchouc pour qu'il soit bien dispersé. 

5.2.2.3.2 Préparation du mélange-maître au soufre 

Pendant cette opération, la température de la surface des cylindres doit être maintenue à 80 °C ± 5 °C. 
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 Durée 
(min) 

a) Les cylindres étant écartés de 1,4 mm, former un manchon de caoutchouc .................................... 2,0 

 Pour les polymères NBR polymérisés à chaud, la mastication peut durer jusqu'à 4 min.  

b) Ajouter lentement le soufre en le répartissant uniformément sur toute la longueur du caoutchouc . 3,0 

c) Faire trois coupes aux 3/4, de chaque côté du manchon ................................................................. 2,0 

Durée totale      7,0 
(max. 9,0) 

d) Couper le mélange, le retirer du cylindre et le laisser reposer, si possible à la température et à l'humidité 
normales spécifiées dans l'ISO 23529, pendant de 0,5 h à 2,0 h. 

5.2.2.3.3 Mode opératoire de mélangeage 

Pendant toute la durée du mélangeage, la température de la surface des cylindres doit être maintenue à 
50 °C ± 5 °C. 

 Durée 
(min) 

a) Les cylindres étant écartés de 1,4 mm, former un manchon de mélange-maître de soufre ............. 2,0 

b) Ajouter l'oxyde de zinc et l'acide stéarique ........................................................................................ 2,0 

Poursuivre conformément aux 5.2.2.2 points c) à l). 

5.2.3 Mélangeage sur mélangeur interne miniature (MIM) 

5.2.3.1 Mélanger en maintenant la température du mélangeur interne miniature à 60 °C ± 3 °C et la vitesse du 
rotor entre 6,3 rad/s à 6,6 rad/s (60 tr/min à 63 tr/min). 

5.2.3.2 Préparer le caoutchouc en le faisant passer une fois dans le mélangeur réglé à une température de 
50 °C ± 5 °C et à un écartement donnant une feuille d'environ 5 mm d'épaisseur. Découper la feuille en bandes 
d'environ 25 mm de largeur. 

5.2.3.3 Cycle de mélangeage 

 Durée 
(min) 

a) Charger les bandes de caoutchouc dans la chambre de mélangeage, abaisser le piston et
déclencher le chronomètre  ......................................................................................................

0 

b) Laisser mastiquer le caoutchouc .............................................................................................. 1,0 

c) Relever le piston et ajouter l'oxyde de zinc, le soufre, l'acide stéarique et le TBBS
préalablement mélangés en prenant soin d'éviter les pertes. Ajouter alors le noir de
carbone. Nettoyer l’ouverture et rabaisser le piston .................................................................

 
 

1,0 

d) Laisser le mélange se faire en relevant le piston de temps en temps pour nettoyer si
nécessaire ................................................................................................................................

7,0 

Durée totale      9,0 PRO
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