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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’ISO. Chaque comité membre inté- 
ressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique creé 
à cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non 
gouvernementales, en liaison avec I’ISO participent également aux tra- 
vaux. L’ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique 
internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotech- 
nique. 

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techni- 
ques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication 
comme Normes internationales requiert l’approbation de 75 % au moins 
des comités membres votants. 

La Norme internationale ISO 1407 a été élaborée par le comité techni- 
que ISO/TC 45, Élastomères et produits à base d’élastomères. 

Cette deuxième édition annule et remplace la premier-e édition 
(ISO 14073976) dont elle constitue une révision technique. 

L’annexe A de la présente Norme internationale est donnée uniquement 
à titre d’information. 
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NORIME INTERNATIONALE ISO 1407:1992(F) 

Caoutchouc - Détermination de l’extrait par les solvants 

1 Domaine d’application 

La présente Norme internationale prescrit deux 
méthodes pour la détermination quantitative des 
matériaux pouvant être extraits des caoutchoucs 
bruts, naturels et synthétiques, et de leurs compo- 
sés vulcanisés et non vulcanisés. 

La méthode B est une méthode à extraction rapide 
et, en cas de litige, la méthode A doit être utilisée. 

2 Références normatives 

Les normes suivantes contiennent des dispositions 
qui, par suite de la référence qui en est faite, 
constituent des dispositions valables pour la pré- 
sente Norme internationale. Au moment de la pu- 
blication, les éditions indiquées étaient en vigueur. 
Toute norme est sujette à révision et les parties 
prenantes des accords fondés sur la présente 
Norme internationale sont invitées à rechercher la 
possibilité d’appliquer les éditions les plus récentes 
des normes indiquées ci-après. Les membres de la 
CEI et de I’ISO possèdent le registre des Normes 
internationales en vigueur à un moment donné. 

ISO 383:1976, Verrerie de laboratoire - Assemblages 
coniques rodés interchangeables. 

ISO 16293987, Caoutchouc et latex - 
Nomenclature. 

ISO 1795:-l), Caoutchouc brut, naturel et synthétique 
- Méthodes d’échantillonnage et de préparation ul- 
térieure (Combinaison et révision de I’ISO 1795: 1974 
et de I’ISO 1796:1982, incorporant I’ISO/TR 
2630: 1978). 

ISO 4661-2:1987, Caoutchouc vulcanisé - Prépa- 
ration des échantillons et éprouvettes - Partie 2: 
Essais chimiques. 

1) À publier. 

3 Principe 

3.1 Méthode A 

On procède a l’extraction d’une prise d’essai indivi- 
duelle et pesée du cacutchouc à l’aide d’un solvant 
approprié dans un appareil de type Soxhlet. On fait 
ensuite disparaître le solvant de la solution d’ex- 
traction soit par distillation, soit par évaporation, 
suivie du séchage et de la pesée du résidu 

3.2 Méthode B 

On procède à l’extraction d’une série de prises 
d’essai pesées d’un ensemble de caoutchoucs en 
les portant à ébullition dans un solvant approprié. 
On fait ensuite disparaître le solvant des caout- 
choucs extraits en les tamponnant avec du papier 
absorbant ou du tissu absorbant et en les séchant 
dans une étuve, suivi du refroidissement et de la 
pesée des prises d’essai séparées. 

NOTE 1 Pour trouver une description complète de la 
méthode B, détails qui sortent du cadre de la présente 
Norme internationale, il convient de se reporter à I’ou- 
vrage 111 mentionné dans l’annexe A. 

4 Limitations 

4.1 Les méthodes sont applicables uniquement 
aux caoutchoucs répertoriés dans le tableau 1. 

4.2 Les solvants préconisés pour les caoutchoucs 
individuels sont également répertoriés dans le ta- 
bleau 1, bien que, dans certains cas, il soit préfé- 
rable d’utiliser d’autres combinaisons. 

Par exemple, certains alcools conviennent tout par- 
ticulièrement pour l’extraction des caoutchoucs vul- 
canisés IR, NR et SBR lorsque l’extrait est destiné 
a être utilisé pour de la chromatographie en couche 
mince et non principalement pour la détermination 
quantitative des matériaux extractibles. 
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ISO 1407:1992(F) 

4.3 II n’est pas forcément vrai que l’on obtiendra 
les mêmes résultats quantitatifs avec la méthode A 
ou la méthode B ou avec les différents solvants. 

La méthode B donne généralement des résultats 
inférieurs à ceux obtenus avec la méthode A à 
cause de l’établissement d’un équilibre, en particu- 
lier si l’on utilise des prises d’essai importantes. 

Tableau 1 - Solvants recommandés 

Caoutchoucs bruts et 
composés non 

vulcanisés 
Caoutchoud) Vulcanisats 

IR, NR 

SBR 

ZR 

NBR 

IIR 

Acétone*) 

ETA 

Propanol-2 

Propanol-2 

Acétone*) 

Acétone*) 

ETA 

Méthanol 

Propanol-2 

Acétone*) 

1) Voir ISO 1629 pour avoir la signification des 
abréviations des caoutchoucs. 

2) Lorsqu’on utilise de l’acétone pour l’extraction, 
elle peut être partiellement convertie en alcool 
diacétonique à haut point d’ébullition. Si l’on constate 
que l’évaporation du solvant se fait difficilement pen- 
dant l’étape du séchage, en raison de la présence de 
l’alcool diacétonique, répéter l’extraction en utilisant 
un solvant différent ou bien employer la méthode B. 

5 Réactifs (voir aussi 4.2) 

AVERTISSEMENT - Toutes les précautions d’hy= 
giène et de sécurité classiques doivent être obser- 
vées lorsqu’on utilise les réactifs et les modes 
opératoires prescrits dans la présente Norme lnter- 
nationale. 

Au cours de l’analyse, utiliser uniquement des ré- 
actifs de qualité analytique reconnue. 

5.1 Acétone. 

5.2 Azéotrope éthanol-toluéne (ETA), mélange 
formé de 70 volumes d’éthanol et 30 volumes de to- 
luène. 

Sécher le mélange sous reflux durant 4 h sur de 
l’oxyde de calcium fraîchement calciné. Distiller et 
conserver la fraction moyenne obtenue dans un in- 
tervalle de distillation qui ne soit pas supérieur à 
1 “C. En cas d’utilisation d’éthanol absolu, le sé- 
chage sur l’oxyde de calcium peut être omis. 

5.3 Propanol-2 (Isopropanol). 

5.4 Méthanol. 

6 Appareillage 

6.1 Appareil a extraction. 

NOTE 2 Trois types d’appareil à extraction sont décrits. 
Tout autre type d’appareil qui exécute la même fonction 
peut être utilisé. 

a) Un appareil de type 1 comprend un collecteur, 
un tube extracteur de Bersch et un réfrigérant 
comme représenté à la figure 1. 

b) Un appareil de type 2 comprend un collecteur de 
250 cm3 de capacité, un réfrigérant et une car- 
touche à extraction suspendue par du fil métalli- 
que propre comme représenté à la figure2. 

c) Un appareil de type 3 comprend un collecteur de 
250 cm3 de capacité, un réfrigérant et un tube 
extracteur de Soxhlet avec bras latéral comme 
représenté à la figure3. La capacité des tubes 
de Soxhlet est typiquement de 100 cm3 à 
200 cm3. II n’y a pas de cartouche à l’extraction. 

6.2 Tête de distillation et réfrigérant (non repré- 
sentés aux figures), adaptables à l’appareil en 
question, pour distiller le solvant après extraction. 

6.3 Étuve, réglable à 100 “C + 2 OC. - 

6.4 Papier filtre ou tissu filtrant de Nylon, préala- 
blement soumis à l’extraction par le même solvant 
que celui utilisé pour la prise d’essai. 

6.5 Tamis, de 150 klrn (100 mesh) d’ouverture de 
mailles. 

7 Échantillonnage 

Pour les deux méthodes A et B, prélever un échan- 
tillon de caoutchouc brut conformément à I’ISO 1795 
et le faire passer à travers les rouleaux froids d’un 
melangeur de laboratoire, dont l’écartement entre 
ceux-ci ne dépasse pas 0,5 mm. Prélever un échan- 
tillon de caoutchouc vulcanisé conformément à 
I’ISO 4661-2. 

NOTE 3 Les résultats peuvent différer selon la méthode 
de préparation de l’échantillon, qui influe sur l’aptitude 
du solvant à gonfler le caoutchouc et à mettre en solution 
des matériaux extractibles. 
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Joint A 
kolr le tableau cl-dessous) 

-Cartouche h extractlan 

Joint B 
’ (voir le tableau cl-dessous) 

Collecteur 
- kapaclt 6 150 cm 3I 

. 
Capacité de la cartouche à extraction 

3 

cm 

* 

1) Voir ISO 383. 

15 à 30 34/35 
50 à 60 45140 

e--e 

Figure 1 - Apparefl à extraction enti&ement en verre de type 1 
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Dimensions en millimètres 

Jolnt 34/35 

Deux crochets 

Deux trous dans 
la cartouche 

Cartouche h extraction 

Tube extracteur de Soxhlet 
--+--- kapaclte 100 cm 3h 200 cm9 

Collet t eur 
kapaclte 250 cm 3, 

Figure 2 - Appareil à extraction entièrement en 
verre de type 2 

Figure 3 - Appareil à extraction entiérement en 
verre de type 3 
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8 Mode opératoire 

8.1 Méthode A 

8.1.1 Prélever des prises d’essai en double sur 
l’échantillon préparé conformément à l’article 7. 
Prélever une prise d’essai ayant une masse d’envi- 
ron 3 g à 5 y, et la peser à 0,l mg prés (masse 4). 

8.1.2 Sécher le collecteur choisi (voir 6.1) dans 
l’étuve (6.3) réglée à 100 “C + 2 “C. Retirer le col- 
lecteur de l’étuve et le laisser refroidir dans un 
dessiccateur à la température ambiante. Peser à 
0,l mg près (masse m,). 

8.1.3 Rouler la prise d’essai pesée dans du papier 
filtre ou un tissu filtrant de Nylon (6.4) pour former 
un rouleau lâche, duquel le caoutchouc ne peut 
s’échapper et de manière qu’il ne soit, en aucun 
endroit, en contact avec une autre partie de lui- 
même. Si la prise d’essai est sous forme de petits 
morceaux, faire un paquet lâche des morceaux dans 
le papier filtre ou le tissu filtrant de Nylon. Attacher 
chaque paquet pour essai avec du fil métallique 
propre. Placer le paquet dans l’appareil à extraction 
approprié (voir figures 1 à 3), régler le régime de 
chauffage de facon que la quantité de solvant distille 
puisse remplir la cartouche à extraction 10 à 20 fois 
par heure et procéder à l’extraction durant 
16 h + 0,5 h. - 

8.1.4 A la fin de la période de chauffage, arrêter le 
dispositif de chauffage, laisser refroidir l’appareil, 
retirer le tube extracteur ou le tube extracteur à si- 
phon de Kumagawa et jeter la prise d’essai de ca- 
outchouc, à moins qu’on en ait besoin pour d’autres 
essais. 

8.1.5 Enlever le collecteur, installer la tête de dis- 
tillation et le réfrigérant (6.2) et distiller la majorité 
du solvant en le recueillant dans une fiole appro- 
priée, en gardant néanmoins une hauteur d’environ 
0,s cm de solvant dans la fiole. En variante, on peut 
utiliser un évaporateur rotatif. Jeter le distillat, à 
moins qu’on en ait besoin pour d’autres essais. 

ATTENTION - Le solvant peut également être éva- 
poré de la fiole ouverte en chauffant doucement avec 
le dispositif de chauffage. Ceci peut être fait uni- 
quement lorsque les règlements locaux en matiére 
d’hygiène et de sticurité le permettent et seulement 
sous une hotte à fumées bien aérée. 

8.1.6 Sécher le collecteur et son contenu dans 
l’étuve réglée à 100 OC + 2 OC durant 2 h et, à la fin 
de cette période, retirer le collecteur de l’étuve, 
laisser refroidir dans un dessiccateur et peser a 
0,l mg près (masse Q). 

8.1.7 Effectuer un essai a blanc en répétant tout le 
mode opératoire, en utilisant le même type d’appa- 
reil et la même quantité de solvant que pour la prise 
d’essai, mais en omettant cette cernière. (Augmen- 
tation en masse, 5.) 

8.2 Méthode B 

8.2.1 Prélever des prises d’essai en double sur 
l’échantillon préparé conformement à l’article 7. 
Découper des prises d’essai ayant chacune une 
masse comprise entre 90 mg et 110 mg, en les 
identifiant Peser à 0,l mg près (masse m,,$. 

8.2.2 Assembler l’appareil à extraction approprié 
(voir figures 1 a 3) mais ne raccorder que le réfri- 
gérant à la fiole. On n’a pas besoin de tube 
extracteur de Soxhlet, ni de cartouche à extraction, 
ni d’un tube extracteur à siphon de Kumagawa - 
mais uniquement du collecteur et du réfrigérant. La 
prise d’essai est placée directement dans le solvant. 

Tout autre appareil pour faire bouillir le solvant et 
les prises d’essai peut être utilisé, par exemple un 
bécher recouvert d’un verre de montre, un bécher 
recouvert d’un autre bécher contenant de l’eau 
froide. Le volume de solvant doit être maintenu 
constant et on peut refaire le plein de solvant frais 
en cas d’évaporation. 

8.2.3 Ajouter environ 25 cm3 de solvant pour cha- 
que prise d’essai. Utiliser un maximum de six prises 
d’essai dans un collecteur de 250 cm3 de capacité 
et quatre prises d’essai dans un collecteur de 
150 cm3 de capacité. Sécher sous reflux durant 1 h. 

8.2.4 A la fin de la période de chauffage, arrêter le 
dispositif de chauffage, laisser refroidir l’appareil, 
puis retirer le collecteur du frigérant. Verser le 
contenu du collecteur dans le tamis propre (6.5) de 
150 pm d’ouverture de mailles, afin de récupérer les 
prises d’essai extraites. Jeter le solvant comme il 
convient. 

La présence de petites particules de caoutchouc sur 
le tamis indique la perte d’une partie de la prise 
d’essai. Dans ce cas, prélever de nouvelles prises 
d’essai et répater le mode opératoire. 

8.2.5 Tamponner légèrement les prises d’essai ex- 
traites entre des tissus absorbants afin d’enlever 
l’excès de solvant et les sécher séparément dans 
l’étuve (6.3) réglée a 100 “C + 2 “C durant 30 min 
ou jusqu’à ce que la masse ne-varie pas de plus de 
+ 0,l mg sur une période de 10 min. - 

8.2.6 Laisser refroidir les prises d’essai dans un 
dessiccateur durant environ 10 min et peser cha- 
cune d’elles à 0,l mg près (masse m& 
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9 Expression des résultats où 
. 

9.1 Méthode A 

Le matériau extractible par les solvants, exprimé en 
pourcentage en masse, est donné par la formule 

m2 - m, - % 

'n, 
x 100 

où 
m, est la masse, en grammes, de la prise 

d’essai (8.1.1); 

ml est la masse, en grammes, du collecteur 
vide (8.1.2); 

m2 est la masse, en grammes, du collecteur 
avec l’extrait après séchage (8.1.6); 

m, est la masse, en milligrammes, de la prise 
d’essai avant extraction (8.2.1); 

m5 est la masse, en milligrammes, de la prise 
d’essai après extraction (8.2.6). 

9.3 Résultats d’essai 

Un résultat d’essai est la moyenne de deux déter- 
minations soit pour la méthode A, soit pour la mé- 
thode 93. 

10 Rapport d’essai 

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

a) référence à la présente Norme internationale; 

b) identification complète du caoutchouc soumis à 
l’essai; 

3 est l’augmentation en masse, en grammes, 
du collecteur au cours de l’essai a blanc 
(8.1.7). 

c) mode de préparation de l’échantillon; 

9.2 Méthode B d) méthode utilisée (A ou B); 

Le matériau extractible par les solvants, exprimé en 
pourcentage en masse, est donné par la formule 

m4 - m5 
nz, 

x 100 

e) solvant utilisé; 

f) type de l’appareil a extraction utilisé; 

g) moyenne de deux déterminations. 
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Annexe A 
(informative) 

Bibliographie 
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