NORME ISO
INTERNATIONALE 2302

Quatrieme édition
1995-12-15

Caoutchouc isobuténe-isoprene (lIR) —
Méthode d'évaluation

Isobutene-isoprene rubber (IIR) — Evaluation procedures

==\ (— Numéro de référence
] |ISO 2302:1995(F)


https://standards.iteh.ai/catalog/standards/iso/8242767f-e25f-43f6-9db3-6e53feb5207f/iso-2302-1995

ISO 2302:1995(F)

Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d'organismes nationaux de normalisation (comités membres de
I'1ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I'ISO. Chague 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 co-
mités membres votants.

La Norme internationale 1ISO 2302 a été élaborée par le comité technique
ISO/TC 45, Elastomeéres et produits a base d'élastomeres, sous-comité
SC 3, Matieres premiéres (y compris le latex) a I'usage de I'industrie des
élastomeres.

Cette quatrieme édition annule et remplace la troisieme édition
(ISO 2302:1985), dont elle constitue une révision technique.

L'annexe A de la présente Norme internationale est donnée uniquement
a titre d'information.
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Caoutchouc isobuténe-isoprene (lIR) — Méthode

d'évaluation

1 Domaine d'application
La présente Norme internationale prescrit

— les essais physiques et chimiques applicables aux
caoutchoucs bruts;

— les ingrédients normalisés, la formule d'essai nor-
malisée, |'appareillage et les méthodes de mise
en ceuvre pour |'évaluation des caractéristiques de
vulcanisation de tous types de caoutchoucs
isobutene-isoprene (lIR).

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
Norme internationale. Au moment de la publication,
les éditions indiquées étaient en vigueur. Toute
norme est sujette a révision et les parties prenantes
des accords fondés sur la présente Norme internatio-
nale sont invitées a rechercher la possibilité d'appli-
quer les editions les plus récentes des normes
indiquées ci-apres. Les membres de la CEl et de I'lSO
possedent le registre des Normes internationales en
vigueur a un moment donné.

ISO 37:1994, Caoutchouc vulcanisé ou thermoplasti-
que — Détermination des caractéristiques de
contrainte-déformation en traction.

ISO 247:1990, Caoutchouc — Détermination du taux
de cendres.

ISO 248:1991, Caoutchoucs bruts — Détermination
des matieres volatiles.

ISO 289-1:1994, Caoutchouc non vulcanisé — Déter-
minations utilisant un consistométre a disque de ci-

saillement — Partie 1. Détermination de [I'indice
consistométrique Mooney.

ISO 471:1995, Caoutchouc — Températures, humidi-
tés et durées pour le conditionnement et |'essai.

ISO 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 3417:1991, Caoutchouc — Détermination des
caractéristiques de vulcanisation a I'aide du rhéometre
a disque oscillant.

ISO 6502:1991, Caoutchouc — Détermination des
caractéristiques de vulcanisation a l'aide de rhéome-
tres sans rotor.

3 Méthodes d'échantillonnage et de
préparation ultérieure

Un échantillon de laboratoire d'environ 1,5 kg doit étre
prélevé conformément a la méthode prescrite dans
I'ISO 1795.

4 Essais physiques et chimiques sur le
caoutchouc brut

4.1 Viscosité Mooney

Préparer une prise d'essai sans passage sur mélan-
geur a cylindres, selon la méthode préconisée de
I'ISO 1795.

Déterminer la viscosité Mooney conformément &
I''SO 289-1. La prise d'essai doit étre coupée direc-
tement dans |'échantillon de laboratoire et le plus
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possible exempte d'air et de bulles qui pourraient
emprisonner de |'air contre le rotor et les parois.

La viscosité Mooney des caoutchoucs de haute
masse moléculaire isobuténe-isopréne ne varie pas li-
néairement avec cette masse moléculaire; en consé-
quence, il faut utiliser différentes températures
d'essai pour des caoutchoucs de haute et de basse
viscosité Mooney. Pour des caoutchoucs de basse
viscosité Mooney (soit ne dépassant pas 60 dans les
conditions prescrites ci-apres), la viscosité doit étre
déterminée en tant que ML (1 +8) a 100 °C. Pour
des caoutchoucs a haute viscosité Mooney, la visco-
sité doit étre déterminée en tant que ML (1 +8) a
125 °C.

4.2 Matieres volatiles

Déterminer la teneur en matiéres volatiles conformé-
ment a la méthode par mélangeage a chaud ou celle
par étuvage prescrites dans I'lSO 248.

4.3 Cendres

Déterminer le taux de cendres conformément a la
méthode A ou la méthode B prescrites dans
I'ISO 247:1990.

5 Préparation des mélanges d'essais
pour l'évaluation des caoutchoucs
isobuténe-isopréne

5.1 Formule d'essai normalisée

La formule d'essai normalisée est donnée dans le ta-
bleau 1.

Les ingrédients doivent étre des matériaux de réfé-
rence normalisés par les organismes nationaux ou
internationaux (ou par accord entre les parties inté-
ressees).

5.2 Mode opératoire

5.21 Appareillage et mode opératoire

L'appareillage et le mode opératoire pour la prépa-
ration, le meélangeage et la vulcanisation du caout-
chouc doivent étre conformes a I'lSO 2393.

© ISO

Tableau 1 — Formule d'essai normalisée pour
I'évaluation des caoutchoucs isobuténe-isopréne
Ingrédient Parties en masse
Caoutchouc isobuténe-isopréene
(1IR) 100,0
Acide stéarique 1,00
Noir de référence 50,00
Oxyde de zinc 3,00
Soufre 1,75
TMTDY 1,00
Total 156,75
1) Disulfure de tétraméthylthiurame.

Trois méthodes possibles sont prescrites:

Méthode A — Mélangeage sur mélangeur a cylin-
dres

Méthode B — Mélangeage au mélangeur interne

Méthode C — Mélangeage au mélangeur minia-
ture interne

La méthode B est présentée dans l'annexe infor-
mative A car trop peu d'expérience a été acquise avec
cette méthode pour l'introduire dans le corps principal
de la présente Norme internationale.

NOTE 1
différents.

Ces méthodes peuvent donner des résultats

5.2.2 Méthode A — Mélangeage sur mélangeur
a cylindres -

La masse, en grammes, du mélange mis en ceuvre
sur un mélangeur de laboratoire a cylindres normalisé
doit étre égale a quatre fois la masse correspondant
a la formule (soit 4 x 156,75 g =627 g). La tempéra-
ture de la surface des cylindres doit étre maintenue
a 45 °C + 5 °C pendant tout le mélangeage.

Un bourrelet convenable de caoutchouc doit étre
maintenu entre les cylindres pendant le mélangeage.
Si lI'on ne peut y parvenir avec les écartements des
cylindres prescrits ci-dessous, de légers ajustements
de ces écartements peuvent s'avérer nécessaires.

Une masse de mélange égale a deux fois la masse
correspondant a la formule peut aussi étre utilisée,
mais, dans ce cas, des ajustements supplémentaires
de I'écartement des cylindres seront nécessaires.
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Durée
(min)
a) Les cylindres étant écartés de
0,65 mm, former le manchon de
caoutchouc. 1,0

b) Apres avoir préalablement mélangé
I'acide stéarique et le noir de car-
bone, répartir uniformément le mé-
lange sur toute la longueur du
bourrelet. Augmenter |'écartement
des cylindres de temps en temps
pour maintenir constant le bourrelet.
Lorsque tout le noir de carbone a
été incorporé, faire une coupe aux
3/4 de chaque c6té du manchon.
Remettre sur le mélangeur tous les
ingrédients qui seraient tombés
dans le bac. 10,0

c) Ajouter I'oxyde de zinc, le soufre et
le TMTD. 3,0

d) Faire trois coupes aux 3/4 de cha-
que c6té du manchon. 3,0

e) Couper le mélange et le retirer du
cylindre. Régler I'écartement a
0,8 mm et faire passer le mélange
six fois entre les cylindres, en for-
mant un rouleau et en l'introduisant
par lI'un ou l'autre des bouts, alter-
nativement. 2,0

Temps total 19,0

f) Tirer le mélange en feuille d'une épaisseur de
6 mm environ et vérifier la masse du mélange
(voir ISO 2393). Si la masse du mélange differe
de la valeur théorique de plus de 0,5 %, éliminer
le mélange et en refaire un autre. Prélever un
échantillon suffisant pour I'essai au rhéomeétre.

g) Tirer le mélange en feuille d'une épaisseur de
2,2 mm environ, pour la préparation des feuilles
ou d'une autre épaisseur convenable pour la
préparation des éprouvettes ISO en forme
d'anneau, conformément a I'lSO 37.

h) Conditionner le mélange durant 2h a 24 h,
aprés meélangeage et avant vulcanisation, si
possible a une température et une humidité
normales de laboratoire définies dans I'ISO 471.

5.2.3 Meéthode C — Mélangeage au mélangeur
miniature interne

Pour un mélangeur miniature interne ayant une capa-
cité nominale de 64 cm®, une masse de mélange
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égale a 0,46 fois la masse correspondant a la formule
(soit 0,46 x 156,75 g=72,10 g) a été jugée accep-
table.

Meélanger avec la température du mélangeur minia-
ture interne maintenue a 60 °C + 3 °C et la vitesse
du rotor sans charge de 6,3rad/s a 6,6 rad/s
(60 r/min a 63 r/min).

Préparer le caoutchouc en le passant une fois dans
un mélangeur a cylindres dont la température est ré-
glée a 50 °C + 5 °C et I'écartement des cylindres a
0,5 mm. Couper la feuille en bandes de 25 mm de
largeur.

NOTE 2 Les ingrédients de mélangeage autres que le
caoutchouc, le noir de carbone, peuvent étre introduits dans
les mélanges faits au mélangeur miniature interne de labo-
ratoire, de fagon plus précise et plus facilement s'ils sont
préalablement mélangés ensemble dans les proportions re-
quises par la formule. De tels mélanges peuvent étre faits
en utilisant I'un des dispositifs suivants:

a)  Un mortier et un pilon.

b)  Un mélangeur biconique. Agiter durant 10 min, la barre
étant en rotation.

c) Un mixer. Mélanger durant 5 fois 3's, en raclant les
parois internes du mixer pour y enlever les morceaux
de matériaux aprés chaque période de 3 s. (Un mixer
du type «Waring» a paru convenir pour cette méthode.)
ATTENTION — L'acide stéarique peut fondre et empé-
cher ainsi une bonne dispersion si le temps de mélan-
geage dépasse 3 s en une fois.

Durée
cumulée
(min) (min)

Durée

a) Introduire le caoutchouc,
abaisser le piston et pro-
céder a la mastication du

caoutchouc. 1,0 1,0

b

Reetd

Relever le piston et intro-
duire l'oxyde de zinc, le
soufre, I'acide stéarique et
le TMTD en faisant atten-
tion de ne rien perdre.
Puis, introduire le noir de
carbone, nettoyer |'orifice
d'entrée et abaisser le
piston. 1,0 2,0

c) Laisser le mélange se
faire. 3.0 5,0

2

Arréter les rotors, relever le piston et décharger
le mélange. Noter la température maximale du
mélange.
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e)

f)

6

La température finale du mélange déchargé
aprés 5 min ne doit pas dépasser 120 °C. Si né-
cessaire, la masse du mélange ou la tempéra-
ture du mélangeur doivent étre ajustées pour
gu'une telle condition soit respectée.

Faire passer le mélange deux fois entre les cy-
lindres du mélangeur écartés de 3,0 mm et ré-
glés a une température de 50 °C + 5 °C.

Vérifier la masse du mélange (voir ISO 2393) et
I'enregistrer. Si la masse du mélange differe de
la valeur théorique de plus de 0,5 %, éliminer le
mélange et en refaire un autre.

Le cas échéant, découper une éprouvette pour
la détermination des caractéristiques de vulca-
nisation, conformément a 1''SO 3417 ou
I'ISO 6502. Conditionner ['éprouvette durant
2ha24ha23°C+ 3°C avant détermination.

Le cas échéant, tirer le mélange en feuille d'une
épaisseur de 2,2 mm environ, pour la prépa-
ration des feuilles ou d'une autre épaisseur
convenable pour la préparation des éprouvettes
ISO en forme d'anneaux, conformément a
I''SO 37. Pour obtenir I'effet directionnel di aux
cylindres, faire passer le mélange, préala-
blement plié, quatre fois entre les cylindres du
mélangeur réglés a une température de
50 °C + 5 °C et a un écartement approprié. Re-
froidir sur une surface seche et plate.

Conditionner le mélange durant 2 h a 24 h apres
mélangeage et avant vulcanisation, si possible
a une température et une humidité normales de
laboratoire définies dans I'lSO 471.

Evaluation des caractéristiques de

vulcanisation

6.1 A l'aide d'un rhéométre a disque
oscillant

Mesurer les paramétres d'essai normalisés suivants:

conformément a I'ISO 3417, en utilisant les condi-

M, M, a un temps défini, 1, '.(50) et ¢,(90)

tions d'essai suivantes:

fréquence d'oscillation: 1,7 Hz (100 cycles par

minute)

© ISO

amplitude d'oscillation: ~ 1° d'arc

Une amplitude d'oscil-
lation de 3° d'arc est
autorisée comme alter-
native. Si une telle am-
plitude est choisie,
mesurer t,, au lieu de
tyq.
sélectivité: A choisir pour donner
au moins 75 % de la
déviation totale a M,

température de la
matrice: 160 °C + 0,3 °C

durée de chauffage
précédant |'oscillation: Nulle

6.2 A l'aide d'un rhéométre sans rotor (a
cisaillement ou torsion)

Mesurer les paramétres d'essai normalisés suivants:
Fi, Fiax @ un temps défini, ¢, £ €1 ' 99

conformément a I'ISO 6502, en utilisant les condi-
tions d'essai suivantes:

fréquence d'oscillation: 1,7 Hz (100 cycles par
minute)

amplitude d'oscillation:  0,5° d'arc

Une amplitude d'oscil-
lation de 1° d'arc est
autorisée comme alter-
native. Si une telle am-
plitude est choisie,
mesurer t,, au lieu de

tS1'

sélectivité: A choisir pour donner
au moins 75 % de la

déviation totale a F,,,.

température de la
matrice: 160 °C + 0,3 °C

durée de chauffage
précédant I'oscillation:  Nulle

NOTE 3 Les deux types de rhéometres peuvent donner
des résultats différents.
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