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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 confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque 
comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique 
correspondant. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouverne- 
mentales, en liaison avec I'ISO, participent également aux travaux. 

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis 
aux comités membres pour approbation, avant leur acceptation comme Nprmes inter- 
nationales par le Conseil de I'ISO. 

La Norme internationale IS0 3384 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 45, 
Élastomères et produits à base d'élastomères, et a été soumise aux comités membres 
en septembre 1977. 

Les comités membres des pays suivants l'ont approuvée : 

Afrique du Sud, Rép. d' 
Allemagne, R. F. 
Autriche 
Belgique 
Bulgarie 
Canada 
Égypte, Rép. arabe d' 
France 

Hongrie 
Inde 
Italie 
Mexique 
Pays-Bas 
Pologne 
Roumanie 
Royaume-U ni 

Sri Lanka 
Suède 
Suisse 
Tchécoslovaquie 
Thaïlande 
Turquie 
URSS 
USA 

Aucun comité membre ne l'a désapprouvée. 
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NORM E I NTE R NAT1 O N ALE IS0 3384-1979 (FI 

Caoutchoucs vulcanisés - Détermination de la relaxation 
de contrainte en compression aux températures normales 
et élevées 

1 Objet et domaine d'application 

La présente Norme internationale spécifie deux méthodes de 
détermination de la diminution de la force de réaction dévelop- 
pée par une éprouvette en caoutchouc vulcanisé qui a été com- 
primée SOUS déformation constante dans des conditions déter- 
minées de température et de durée. 

NOTE - Les deux méthodes de mesurage A et B ne donnent pas les 
mêmes valeurs de relaxation de contrainte, aussi faut-il éviter de com- 
parer les valeurs obtenues suivant ces deux méthodes. La méthode a 
utiliser dépend de l'objet de l'essai. Ainsi, dans le cas d'études fonda- 
mentales et pour les applications où le problème est l'étanchéité à des 
températures élevées, on peut choisir de préférence la méthode A; 
pour les applications où le problème est le changement cyclique de la 
température, entre la température normale et une température élevée, 
la méthode B peut être préférée. 

2 Références 

ISO/R 468, Rugosité de surface. 

IS0  471, Caoutchouc - Températures, humidités et durées 
normales pour le conditionnement et les essais des éprouvet- 
tes. 

IS0  1826, Elastomères - Délai entre vulcanisation et essai. a 7 

IS0 3383, Caoutchoucs - Directives générales pour I'obten- 
tion de températures élevées ou de températures inférieures à la 
température normale lors des essais. 

IS0  4648, Caoutchouc vulcanisé - Détermination des dimen- 
sions des éprouvettes et des produits en vue des essais. 

IS0  4661, Caoutchouc - Préparation des éprouvettes. 

3 Appareillage 

3.1 Dispositif de compression, consistant en deux plaques 
planes et parallèles en acier inoxydable parfaitement poli, entre 
les faces desquelles les éprouvettes sont comprimées. 

L'état de surface des plaques de compressipn doit être tel 
qu'aucun point de cette surface ne présente un écart moyen 
arithmétique de plus de 0,2 pm de la ligne mQyenne du profil 
(voir I'ISO/R 468). Les plaques doivent être suffisamment rigi- 
des pour supporter la contrainte sans flexion et  doivent être de 
dimensions suffisantes pour permettre que I'élprouvette com- 
primée ne déborde pas de leur surface. 

Le dispositif de compression doit être relié à un appareillage 
permettant de porter l'éprouvette à un taux spécifié de com- 
pression en un laps de temps de 30 s. Le dispositif doit permet- 
tre d'établir et de maintenir la compression pendant toute la 
durée de l'essai et doit pouvoir être conservé dans une étuve à 
la température déterminée de l'essai. On doit s'assurer qu'il n'y 
a pas de déperdition de chaleur de l'éprouvette, par exemple 
par transmission thermique à des parties métalliques reliées à 
l'extérieur de l'étuve. 

3.2 Dispositif de mesurage de la force de réaction, Capa- 
ble de mesurer les forces de compression dans la gamme vou- 
lue avec une précision de I 1 %. Le dispositif peut être conçu 
pour contenir les éprouvettes pendant toute la durée de l'essai, 
dans ce cas, des mesurages en continu sont possibles. On peut 
également utiliser une machine d'essai dans laquelle la force de 
réaction est mesurée sur les éprouvettes à intervalles détermi- 
nés, en comprimant les éprouvettes dans un support approprié, 
en réalisant un léger accroissement de la compression de 
l'éprouvette. Cet accroissement doit être aussi faible que possi- 
ble et en aucun cas il ne doit être supérieur à une force de 1 N 
pour les machines du type balance ou supérieur à 0,E mm 
pour les machines du type contrainte-déformation et il doit être 
réalisé en un temps maximal de 30 s à compter du début de son 
application. 

3.3 Étuve, conforme à I'ISO 3383 et équipée d'un système 
de régulation de température afin de maintenir la température 
spécifiée dans les tolérances prescrites. Une circulation satisfai- 
sante de l'air doit être maintenue au moyen d'un ventilateur. 

3.4 Appareil de mesurage de la température, avec, par 
exemple, un thermocouple comme élément sensible, monté 
dans l'une des plaques de compression en position centrale, à 
une distance de 2 mm au maximum de la surface en contact 
avec l'éprouvette. 

4 Éprouvette 

4.1 Type et préparation de l'éprouvette 

L'éprouvette doit avoir la forme d'un disque cylindrique de 
13,O f 0,5 mm de diamètre et de 6,3 I 0,3 mm d'épaisseur. 
II est possible d'utiliser une éprouvette de 29,0 I 0,5 mm de 
diamètre et de 12,5 f 0,5 mm d'épaisseur, mais la plus petite 
éprouvette est préférée. 
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IS0  3384-1979 (FI 

Les éprouvettes peuvent être préparées soit par moulage, soit 
selon 1'1S0 4661 par découpage dans des plaques moulées 
dans des produits. 

4.2 Nombre d'éprouvettes 

Au moins trois éprouvettes doivent être utilisées pour chaque 
essai. 

4.3 Délai entre vulcanisation et essai 

Le délai entre la vulcanisation et  l'essai doit être conforme à 
I'ISO 1826. 

4.4 Conditionnement des éprouvettes 

Pour de nombreux matériaux et en particulier pour les mélanges 
contenant des proportions importantes de charge, on peut 
améliorer la reproductibilité des résultats en réalisant un condi- 
tionnement mécanique de l'éprouvette, puis un conditionne- 
ment thermique. On procédera comme il est spécifié en 4.4. l. 
On peut aussi ne réaliser qu'un conditionnement thermique 
comme il est spécifié en 4.4.2. 

4.4.1 Le conditionnement mécanique doit être effectué à 
l'une des températures normales de laboratoire spécifiées dans 
I'ISO 471, de la manière suivante : 

Comprimer l'éprouvette à la même déformation que celle utili- 
sée pendant le reste de l'essai et ramener immédiatement à une 
déformation nulle; répéter l'opération pour avoir un total de 
cinq cycles de déformation et de retour immédiat. 

Faire suivre ce conditionnement mécanique d'un conditionne- 
ment thermique, pendant pas moins de 16 h et pas plus de 
48 h, à la température normale du laboratoire, juste avant essai. 

4.4.2 Le conditionnement thermique des éprouvettes qui 
n'ont pas été soumises à un conditionnement mécanique doit 
consister à maintenir les éprouvettes à l'une des températures 
normales de laboratoire, pendant une durée de 3 h, juste avant 
essai. 

5 Mode op4,ratoire 

5.1 Nettoyer soigneusement les surfaces opérantes du dispo- 
sitif de compression. La surface de l'éprouvette doit être 
exempte de lubrifiants de moulage, ou d'agent de poudrage. Si 
un lubrifiant est appliqué, il doit consister en une mince couche 
n'ayant aucune action substantielle sur le caoutchouc. Dans la 
plupart des cas, on peut utiliser un fluide de silicone ou de 
fluoro-silicone. 

5.2 Mesurer l'épaisseur de chaque éprouvette dans la partie 
centrale, avec une précision de 0.01 mm, le conditionnement 
ayant été effectué à la température normale de laboratoire choi- 
sie (voir 4.4). L'épaisseur doit être déterminée selon I'ISO 4648, 
méthode Al .  

5.3 Méthode A 

5.3.1 
ture d'essai. 

Préchauffer le dispositif de compression à la tempéra- 

5.3.2 Préchauffer l'éprouvette à la température d'essai, con- 
formément à I'ISO 3383. Un préchauffage de 30 min est recom- 
mandé. 

5.3.3 Comprimer l'éprouvette préchauffée à 25 rt 2 % dans 
le dispositif de compression (3.1) à la température d'essai; utili- 
ser une compression de 15 * 2 % lorsqu'on ne peut obtenir 
une compression de 25 YO. Appliquer la compression en moins 
de 30 s. Après avoir atteint la compression finale, la maintenir 
pendant toute la durée de l'essai (excepté la petite compression 
supplémentaire qui peut être utilisée pour le mesurage de la 
force de réaction, voir 3.2). 

5.3.4 30 -t : min après la mise en compression, mesurer la 
force de réaction avec une précision de f 1 %, toujours à la 
température d'essai. 

5.3.5 Répéter le mesurage de la force de réaction à différents 
moments, suivant 6.1. Effectuer tous les mesurages à la tempé- 
rature d'essai. 

5.4 Méthode B 

5.4.1 Comprimer l'éprouvette à 25 k 2 %, à la température 
normale de laboratoire choisie (voir 4.4); on peut utiliser une 
compression de 15 f 2 % iorsqu'on ne peut obtenir une com- 
pression de 25 %. Appliquer la compression en moins de 30 s. 
Après avoir atteint la compression finale, la maintenir pendant 
toute la durée de l'essai (excepté la petite compression supplé- 
mentaire qui peut être utilisée pour le mesurage de la force de 
réaction, voir 3.2). 

5.4.2 30 + :min après avoir appliqué la compression, mesu- 
rer la force de réaction avec une précision de I 1 %, toujours 
à la température normale de laboratoire. 

5.4.3 Introduire l'éprouvette comprimée dans l'étuve (3.3) à la 
température élevée spécifiée. 

5.4.4 Pour le mesurage de la force de réaction, après les 
périodes spécifiées, retirer l'appareillage de l'étuve, le maintenir 
à la température normale de laboratoire choisie durant 2 h, 
déterminer la force de réaction et puis le remettre dans I'atmos- 
phère d'essai pendant une période supplémentaire. II est impor- 
tant que l'appareil et l'éprouvette atteignent l'équilibre thermi- 
que dans les 2 h et il peut être nécessaire de refroidir. 

5.5 Contrôler la température pendant l'essai, en se servant de 
l'élément sensible monté sur l'une des plaques de compression, 
comme indiqué en 3.4. 
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IS0 3384-1979 (F) 

6 Durée et température de l'essai 

6.1 Durée de l'essai 

L'essai doit durer 168 - 2 h. Dans le cas de durées intermédiai- 

res, choisir de préférence 24 - & h et 72 - y h. La période 

d'essai débute après la compression initiale. Si des temps plus 
longs sont nécessaires, les choisir selon une échelle logarithmi- 
que. 

Pour la méthode B. les 2 h exigées à la suite de chaque inter- 
valle de temps, pour atteindre la température normale de labo- 
ratoire, ne doivent pas être comprises dans la durée de l'essai. 

6.2 Température d'essai 

La température d'essai doit être choisie dans la liste suivante 
des températures préférentielles : 

23 f 2OC" 
27 f 2 OC" 
70 f 1 OC 
85 f 1 OC 
loo f 1 OC 
125 f 2 OC 
150 f 2OC 
175 f 2 OC 
200 f 2OC 
225 f 2OC 
250 f 2OC 

A moins qu'une température différente ne soit nécessaire pour 
des raisons techniques, la température d'essai doit être de 
100 OC. 

7 Expression des résultats 

La relaxation de contrainte après compression, H t ) ,  après un 
temps d'essai donné, t ,  exprimée en pourcentage de la force de 
réaction initiale, est donnée par la formule 

avec la valeur de la médiane à 10 % près. Dans la négative, 
refaire l'essai en utilisant au moins trois autres éprouvettes et 
choisir et prendre la médiane des résultats obtenus sur toutes 
les éprouvettes. 

NOTE - Pour certaines applications, il peut être utile de calculer les 
valeurs de la variation relative de la force de réaction, c'est-à-dire 
F1IFo, après différentes durées d'application de la compression, plutôt 
qu'avec les valeurs de relaxation de contrainte. Les valeurs de la varia- 
tion relative de la force de réaction peuvent être portées sur un graphi- 
que en fonction du temps. L'emploi d'une échelle logarithmique pour 
l'axe des temps peut faciliter l'extrapolation des résultats de l'essai. 

8 Procès-verbal d'essai 

Le procès-verbal d'essai doit contenir les indications suivantes : 

a) Précisions concernant l'échantillon 

1) description complète de l'échantillon et de son ori- 
gine; 

2) précisions concernant le mélange, la durée et la tem- 
pérature de vulcanisation et la date de vulcanisation, si 
nécessaire; 

3) 
échantillons. 

méthode de préparation des éprouvettes à partir des 

b) Méthode d'essai et précisions concernant l'essai : 

1) numéro de la présente Norme internationale; 

2) méthode utilisée, A ou B; 

3) température normale de laboratoire utilisée; 

4) durée et température d'essai; 

5) type et dimensions des éprouvettes; 

6) nature du lubrifiant, le cas échéant; 

7) description des principes du dispositif d'essai (y 
compris l'étuve); 

8)  méthode de mesurage de la force de réaction: 

9) tous procédés non normalisés. 
où 

c) Résultats de l'essai : 
FO est la force de réaction initiale mesurée 30 min après la 
compression de l'échantillon: 

F, est la force de réaction après le temps d'essai déterminé. 

Choisir la médiane des résultats obtenus sur les éprouvettes. 
Les valeurs individuelles des éprouvettes dgivent concorder 

1) nombre d'éprouvettes soumises à l'essai; 

2) 
conformément au chapitre 7. 

valeur médiane des résultats de l'essai, exprimée 

d) Date de l'essai. 

~ 

* Températures normales de laboratoire. 
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