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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 Normes inter- 
nationales par le Conseil de I'ISO. 

La Norme internationale IS0 4652 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 45, 
Elastomères et produits à base d'élastomères, et a été soumise aux comités membres 
en mars 198û. 

Les comités membres des pays suivants l'ont approuvée : 

Afrique du Sud, Rép. d' Danemark Pologne 
Allemagne, R.F. Égypte, Rép. arabe d' Roumanie 
Autriche Espagne Royaume-Uni 
Belgique France Suède 
Brésil Hongrie Tchécoslovaquie 
Bulgarie Inde Turquie 
Canada Italie URSS 
Chine Mexique USA 
Corée, Rép. de Pays-Bas 

Aucun comité membre ne l'a désapprouvée. 
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NORM E INTERNATIONALE IS0 4652-1981 (FI 

Ingrédients de mélange du caoutchouc - Noir de carbone - 
Détermination de la surface spécifique - Méthodes par 
adsorption d'azote 

1 Objet et domaine d'application 

La présente Norme internationale spécifie deux méthodes de 
détermination de la surface spécifique des types et qualités de 
noirs de carbone utilisés dans l'industrie du caoutchouc. 

2 Référence 

IS0 1126, Noir de carbone pour l'industrie des élastomères - 
Détermination de la perte à la chaleur. 

3 Méthode A utilisant l'appareil «Ni-Count-I» 

3.1 Principe 

Dégazage d'une prise d'essai, pesage et exposition à l'azote en 
présence d'azote liquide. Détermination de la quantité d'azote 
adsorbee à la surface du noir de carbone à l'équilibre. À partir 
de cette valeur et de la masse de la prise d'essai dégazée, calcul 
de la surface spécifique. 

3.2 Réactifs 

3.2.1 
d'azote purifié de qualité analytique reconnue. 

L'alimentation en azote de l'appareil «Ni-Count-I )) (voir 3.3.1 1 
doit être réglée à une pression de 70 à 140 kPa. Si une bouteille 
d'azote est utilisée, celle-ci doit comporter un détendeur capa- 
ble de contrôler la pression d'échappement dans la gamme spé- 
cifiée. 

3.2.2 Azote liquide (environ 300 cm3 sont nécessaires pour 
la détermination). 

Azote, en bouteille commerciale, ou toute autre source 

3.3 Appareillage 

3.3.1 Appareil de mesure de surface spécifique 
«Ni-Count-l»l) (voir figures 1 et 21, ou tout appareil équivalent 
pour la détermination d'adsorption à un point. 

3.3.2 Dispositif de chauffage et de contrôle de tension, 
permettant de maintenir une température de 300 f 10 OC 
durant le dégazage de la prise d'essai. 

[Ce dispositif (voir figure 1) est fourni avec l'appareil 
«Ni-Count-I».] 

3.3.3 Pompe à vide, permettant d'atteindre une pression 
finale de 1,3 x 102 Pa (1 x 10-4 mmHg). 

3.3.4 Vase de Dewar, de capacité approximative 265 cm3 et 
de hauteur 145 mm. 

(Ceci est fourni avec l'appareil ((Ni-Count-l)).) 

3.3.5 Thermomètre à pression de vapeur d'azote (voir 
figure 2). 

(Ceci fait partie de l'appareil «Ni-Count-I)).) 

3.3.6 Tubes à essais (voir figure 3). 

Les volumes recommandés sont donnés dans le tableau 1. 

3.3.7 Graisse â rodage ou graisse de type polychlorotri- 
fluwéthylène. 

(Ceci est fourni avec l'appareil ((Ni-Count-I)).) 

3.3.8 Laine de verre fine. 

1) 
(BSI) ou du Secrétariat central de I'ISO. 

L'appareil «Ni-Count-l~ est disponible commercialement. Des informations détaillées peuvent être obtenues auprès du secrétariat de I'ISO/TC 45 
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3.3.9 Balance analytique, précise à 0,l mg. 

3.4 Préparation de l‘échantillon 

Les granules de noir de carbone ne seront pas nécessairement 
écrasés. S‘il n‘est pas granulé, le noir de carbone peut être den- 
sifié si cela est souhaitable. 

3.5 Conditions d‘essai 

L‘essai devrait être effectué de préférence à une température de 
23 f 2 O C  et à 50 f 5 % d‘humidité relative ou de 27 i 2 O C  

et à 65 f 5 % d’humidité relative. 

Les réactifs et l‘appareil doivent être maintenus à l’équilibre de 
température dans le même local, pendant au moins 24 h avant 
emploi. 

Le local d’essai doit être exempt de vapeurs ou de fumées qui 
pourraient polluer les réactifs et l’appareil et, en conséquence, 
affecter les résultats. 

3.6 Mode opératoire 

3.6.1 Préparation et étalonnage de l’appareil 

3.6.1.1 L‘appareil «Ni-Count-I» entièrement métallique pos- 
sède un volume interne ajusté à 139,5 cm3. Ce volume interne 
correspond à celui de toutes les lignes jusqu’à la vanne du 
poste échantillon et le volume du soufflet du manomètre est 
réglé pour que celui-ci indique 66,7 kPa (500 mmHg) à une tem- 
pérature de la salle de 27 OC.  Les tables de surface spécifique 
en fonction de la pression (livrées avec l’appareil «Ni-Count-I ») 
permettront de déterminer des surfaces spécifiques précises si 
le volume interne de l’instrument a été ajusté avec précision à 
139,5 cm3 à l‘usine. Pour confirmer le volume, il est recom- 
mandé d‘effectuer des essais sur un noir étalon de référence’) 
ayant une superficie d’azote agréée, déterminée indépendam- 
ment par une méthode multipoint. 

3.6.1.2 L‘appareil ((Ni-Count-1)) doit être mis en service 
comme indiqué dans les instructions fournies avec l’appareil. 
Ceci comprend le remplissage du thermomètre à pression de 
vapeur d’azote (3.3.5) avec l’azote purifié (3.2.1), la mise sous 
vide du boîtier du manomètre et la fermeture de sa vanne d’éva- 
cuation, l’élimination de l’air dans le réservoir et la tubulure à 
vide en les remplissant plusieurs fois avec de l’azote, et le 
réglage de la tension du dispositif de chauffage de façon à 
maintenir une température de 300 f 10 OC, mesurée avec un 
thermomètre placé dans le puits de ce dispositif. 

Si, à un instant quelconque, de l‘air est admis dans le réservoir, 
il est nécessaire de recommencer la purge. 

1) Les noirs étalons de référence seront le suiet de I’ISO 6809. 
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3.6.1.3 L‘étalonnage et la précision de l’appareil doivent être 
déterminés par des essais sur des noirs étalons de référencel). 

3.6.2 Détermination 

3.6.2.1 En utilisant les données du tableau 1 comme guide, 
choisir le porte-échantillon adéquat et prendre la masse de prise 
d‘essai appropriée. Si l’identité du noir n’est pas connue, faire 
un essai préliminaire de façon à déterminer la masse du noir de 
carbone donnant une pression d‘adsorption entre 20,O et 
33,3 kPa (150 et 250 mmHg). 

3.6.2.2 Peser, à 0,l mg près, suffisamment de la laine de 
verre (3.3.81 pour supporter le tube de remplissage dans la tige 
du porte-échantillon, Noter la masse. 

3.6.2.3 Peser, à 0,l mg près, un porte-échantillon (3.3.6) pro- 
pre et sec en même temps que son tube de remplissage et la 
laine de verre. Noter la masse (rn,). 

3.6.2.4 Peser grossièrement la prise d‘essai. (Cette masse est 
la masse non dégazée et n’est pas utilisée dans le calcul.) 

0 

3.6.2.5 Introduire la prise d’essai dans le tube porte- 
échantillon (3.3.6) ainsi que la laine de verre, puis faire rentrer le 
tube de remplissage dans la tige du porte-échantillon jusqu‘à ce 
qu’il occupe sa position normale. 

3.6.2.6 Lubrifier légèrement le rodage sphérique du tube 
porte-échantillon avec de la graisse à vide (3.3.71, en faisant 
attention à ne pas en mettre à l‘intérieur de la tige. Appliquer le 
rodage sphérique du porte-échantillon dans la partie femelle 
métallique de l’appareil ((Ni-Count-1 )) et maintenir le porte- 
échantillon en place à l’aide de la pince métallique. 

3.6.2.7 Commencer la mise sous vide du porte-échantillon et 
remonter le dispositif de chauffage autour de lui pour dégazer la 
prise d’essai à 300 f 10 O C .  

3.6.2.8 Plusieurs fois pendant la mise sous vide, purger 
momentanément la prise d’essai avec de l‘azote. À cet effet, 
fermer la vanne de la pompe à vide et ouvrir momentanément la 
valve d‘admission d’azote; ensuite, recommencer l’évacuation. 

3.6.2.9 Fermer la vanne de vide et observer le détecteur de 
fuite afin de déterminer si des gaz continuent à se désorber de 
la prise d‘essai. Si cette dernière est suffisamment dégazée, 
l’indicateur de fuite ne doit pas indiquer un changement de 
pression de plus de 0,l kPa (1 mmHg) en 5 min. 
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3.6.2.10 Isoler la prise d'essai dégazée du distributeur de vide 
en fermant la vanne. Enlever le dispositif de chauffage. 

3.6.2.11 Si la pression dans le réservoir purgé à l'azote est 
supérieure à 65,7 kPa (493 mmHg) à 23 O C  [ou supérieure à 
66,7 kPa (500 mmHg) à 27 'CI,. continuer l'évacuation pour 
obtenir une pression inférieure. II n'est pas nécessaire de pour- 
suivre la mise sous vide tant que l'air n'a pas été admis dans la 
chambre. 

Remplir d'azote le réservoir, le manomètre et le distributeur 
préalablement purgés jusqu'à une pression de 65,7 kPa 
(493 mmHg) si la température ambiante est de 23 OC, ou de 
66,7 kPa (500 mmHg) si la température est de 27 OC. Pour cha- 
que degré de différence au-dessus ou au-dessous des tempéra- 
tures indiquées, additionner ou soustraire respectivement 
0,222 kPa (1,67 mmHg) aux ou des pressions spécifiées. 

3.6.2.12 
échantillon en tournant de trois tours complets. 

Ouvrir la vanne entre le réservoir d'azote et le porte- 

3.6.2.13 Disposer le vase de Dewar (3.3.4) rempli d'azote 
liquide (3.2.2) autour du porte-échantillon. 

3.6.2.14 Laisser l'adsorption se produire jusqu'à ce que la 
pression indiquée par le manomètre devienne constante. 

Observer et noter la pression à 0,l kPa (1 mmHg) près. S'assu- 
rer que l'azote liquide se trouve à un niveau suffisant sur la tige 
du tube. (Si un facteur de correction de tige est utilisé dans le 
calcul, mesurer et noter la longueur de tige baignée par l'azote 
liquide.) 

3.6.2.15 Abaisser le vase de Dewar par rapport au tube- 
échantillon et le placer autour de l'élément sensible du thermo- 
mètre à pression d'azote (3.3.5). 

3.6.2.16 Dès que la pression du manomètre du thermomètre à 
pression d'azote est constante, observer la pression et noter la 
valeur indiquée à 0,l kPa (1 mmHg) près. 

3.6.2.17 Laisser le porte-échantillon se réchauffer au-dessus 
de la température de condensation de la vapeur d'eau sur le 
tube. La montée en température peut être accélérée par un 
léger chauffage. 

3.6.2.18 Ajouter de l'azote dans le réservoir et le tube porte- 
échantillon jusqu'à ce que la pression atteigne 1,3 kPa 
(IO mmHg) au-dessus de la pression atmosphérique. 

Fermer la vanne du porte-échantillon et enlever celui-ci. 

3.6.2.19 Ouvrir la vanne du porte-échantillon pour mettre le 
réservoir d'azote en équilibre avec la pression atmosphérique. 
Noter la valeur indiquée par le manomètre à 0,l kPa (1 mmHgi 
près. Fermer la vanne. 

3.6.2.20 Essuyer aussi soigneusement que possible la graisse 
à vide sur le rodage sphérique, ainsi que toute trace d'humidité 
sur l'extérieur du tube porte-échantillon. 

Peser le tube (contenant la prise d'essai sèche et dégazée, la 
laine de verre et le tube de remplissage) à 0,l mg près. Noter la 
masse (m2). 

3.6.2.21 Ajouter la valeur obtenue en 3.6.2.16 à la pression 
atmosphérique pour obtenir la pression de vapeur PN, valeur 
qui est utilisée dans le tableau 2 pour trouver le facteur, B, de 
correction de température pour l'azote liquide. 

3.7 Expression des résultats 

Calculer la surface spécifique, S,, en mètres carrés par 
gramme, à l'aide de la formule 

( 

où 

S est la surface à l'équilibre de pression donnée par le 
tableau 3; 

m est la masse, en grammes, de la prise d'essai sèche et 
dégazée (m2 - m,); 

F est le facteur de corrélation donné par le tableau 3; 

V, est le volume, en centimètres cubes, du tube porte- 
échantillon muni de son tube de remplissage; 

Vdt est ie volume, en centimètres cubes, de la tige du 
porte-échantillon avec son tube de remplissage, au-dessus 
de la surface de l'azote liquide; 

Vgw est le volume, en centimètres cubes, de la laine de 
verre, calculé à partir de sa masse et d'une masse volumique 
supposée de 2,3 g/cm3; 

e est la masse volumique, en mégagrammes par mètre 
cube, du noir de carbone, que l'on suppose égale à 
1,8 Mg/m3; 

B est le facteur de correction de température pour l'azote 
liquide donné par le tableau 2. 

Exprimer le résultat à 0,l m2/g près. 

3.8 Procès-verbal d'essai 

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

la référence de la présente Norme internationale (en a) 
indiquant ((méthode Ai)); 

b) l'identification complète de l'échantillon; 

c) les conditions d'essai; 

d) la masse de la prise d'essai utilisée; 

e) le résultat obtenu et le mode d'expression utilisé. 
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Azote pur 

Tubulure de remplissage 

Manomètre de précision 
O à 25 kPa (O à 186 mmHd 

7 

L 
16 

Fil de cuivre enroulé - 
sur le bord du vase de Dewar 

Vide 
L 

f 
Chambre v 

f -  du thermomètre I 

NOTE - Le dispositif est rempli d'azote 
pur t~ une pression de 13 à 20 kPa (100 a 
150 mmHg). 

Figure 2 - Thermomètre - pression de vapeur d'azote 
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Dimensions en millimètres 
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Surface Volume du tube porte-échantillon 
spécifique Compressé Pelletisé cm3 

cm3 
15 à 30 
22 11 
18 9 

Groupe de noirs 
de carbone 

N 900 (anciennement MTI 
N 600 (anciennement GPF) 
N 500 (anciennement FEF) 
N 300 - S 300 (ancienne- 
ment HAF) 
N 200 - S 200 (ancienne- 
ment ISAF) 
N 100 (anciennement SAF) 

m*/g 

20 à 6 
30 
44 

10 à 25 

5,5 80 10 

110 7,5 4,5 
3,5 140 5,O 

7 

Masse de la 
prise d'essai 

9 
10à 15 

5,3 
3,6 

2,o 

1,5 
1.1 
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Tableau 2 - Facteur de correction de température pour l’azote liquide 

NOTE - Le facteur de correction de température pour l’azote liquide, B, est tiré de la formule 

1 + 0,0573[ (PN - 98,71 
13,3 ] 

où 

PN est la pression, en kilopascals, de l’azote pur à la température d’adsorption déterminée à l’aide du thermomètre à pression de vapeur d’azote 
(3.3.5); 

98,7 est la pression barométrique, en kilopascals, pendant l’étalonnage de l’appareil pour déterminer la surface S à la pression d’équilibre (voir 
tableau 3). 

Si la pression est exprimée en millimètres de mercure, la formule ci-dessus devient : 

1 (PN - 740) 
1 + 0,0573r 

L 

Pression de 
vaDeUr de I’azotc 

i 

mmHg 
660 
661 

662 
663 

664 
665 

666 
667 

668 
669 

670 
67 1 

672 
673 

674 
675 

676 
677 

678 
679 

680 
681 

682 
683 

684 
685 

686 
687 

688 
689 

690 
691 

692 
693 

694 

- 

- 

- 
kPa 

88,O 
88,l 
88,3 
88.4 

88.5 
@3,7 

88,8 
883 

89,l 
89.2 

89,3 
89,5 

89,6 
89,7 

89,9 

90, 1 
9083 

90r4 
90r5 

90r7 
903 

903 
91,l 

91,2 
91,3 

91.5 
91,6 

91,7 
91,9 

92,O 
92,l 

92,3 
92,4 

92,5 

- 
Facteur de 
correction 

B 

0,954 16 
0,954 73 

0,955 31 
0,955 88 

0,956 45 
0,957 03 

0,957 60 
0,958 17 

0,958 74 
0,959 32 

0,959 89 
0,960 46 

0,961 04 
0,961 61 

0,962 18 
0,962 76 

0,963 33 
0,963 90 

0,964 47 
0,965 05 

0,965 62 
0,966 19 

0,966 77 
0,967 34 

0,967 91 
0,968 49 

0,969 O6 
0,969 63 

0,970 20 
0,970 78 

0,971 35 
0,971 92 

0,972 50 
0,973 07 

0,973 64 

Pres! 
vapeur 

mmHg 
695 
696 

697 
698 

699 
700 

701 
702 

703 
704 

705 
706 

707 
708 

709 
710 

71 1 
712 

713 
714 

715 
716 

717 
718 

719 
720 

72 1 
722 

723 
724 

725 
726 

727 
728 

729 

i 

ln  de 
b l’azote 

k Pa 
92,7 
92,8 

92,9 
93,l 

93,2 
93,3 

93,5 
93,6 

93,7 
93,9 

94,O 
94,l 

94,3 
94,4 

94,5 
94,7 

943 
943 

95,l 
95,2 

95,3 
95,5 

95,6 
95,7 

95,9 
%,O 

96,l 
96,3 

96,4 
96,5 

96,7 
96,8 

96,9 
97,l 

97,2 

L - 
Facteur de 
correction 

B 

0,974 22 
0,974 79 

0,975 36 
0,975 93 

0,976 51 
0,977 08 

0,977 65 
0,978 23 

0,978 80 
0,979 37 

0,979 95 
0,980 52 

0,981 O9 
0,981 66 

0,982 24 
0,982 81 

0,983 38 
0,983 96 

0,984 53 
0,985 10 

0,985 68 
0,986 25 

0,986 82 
0,987 39 

0,987 97 
0,988 54 

0,989 1 1  
0,989 69 

0,990 26 
0,990 83 
0,991 41 
0,991 98 

0,992 55 
0,993 12 

0,993 70 

Pression de 
vapeur de l‘azote 

mmHg 
730 
73 1 

732 
733 

734 
735 

736 
737 

738 
739 

740 
741 

742 
743 

744 
745 

746 
747 

748 
749 

750 
751 

752 
753 

754 
755 

756 
757 

758 
759 

760 
76 1 

762 
763 

764 

kPa 
97,3 
97,5 

97,6 
97,7 

97.9 
98,O 

98,l 
98,3 

98,4 
98,5 

98,7 
98,8 

98,9 
99,l 

99,2 
99,3 

99,5 
99,6 

99,7 
99,9 

100,o 
100,l 

100.3 
100.4 

100,5 
100,7 

100,8 
100,9 

101,l 
101,2 

101,3 
101,5 

101,6 
101,7 

101.9 

Facteur d i  
correction 

B 

0,994 27 
0,994 84 

0,995 42 
0,995 99 

0,996 56 
0,997 14 

0,997 71 
0,998 28 

0,998 85 
0,999 43 

1,000 O0 
1,000 57 

1,001 15 
1,001 72 

1,002 29 
1,002 86 

1,003 44 
1,004 O1 

1,004 58 
1,005 16 

1,005 73 
1,006 30 

1,006 88 
1,007 45 

1,008 02 
1,008 59 

1,009 17 
1,009 74 

1,010 31 
1,010 89 

1,011 46 
1,012 03 

1,012 61 
1,013 18 

1,013 75 

Pression de 
vapeur 

mmHg 
765 
766 

767 
768 

769 
770 

771 
772 

773 
774 

775 
776 

777 
778 

779 
780 

781 
782 

783 
784 

785 
786 

787 
788 

789 
790 

79 1 
792 

793 
794 

795 
796 

797 
798 

799 

l‘azote 

kPa 
L 

102,o 
102,l 

102,3 
102,4 

102.5 
102,7 

102,8 
102,9 

103,l 
103,2 

103,3 
103.5 

103,6 
103.7 

103.9 
104,O 

104.1 
104,3 

104,4 
104,5 

104,7 
104,8 

104.9 
105,l 

105,2 
105,3 

105,5 
105,6 

105,7 
105,9 

106,O 
106,l 

106,3 
106,4 

106,5 

Facteur de 
correction 

B 

1,014 32 
1,014 90 

1,015 47 
1,016 04 

1,016 62 
1,017 19 

1,017 76 
1,018 34 

1,018 91 
1,019 48 

1,020 05 
1,020 63 

1,021 20 
1,021 77 

1,022 35 
1,022 92 

1,023 49 
1,024 07 

1,024 64 
1,025 21 

1,025 78 
1,026 36 

1,026 93 
1,027 50 
1,028 08 
1,028 65 

1,029 22 
1,029 80 

1,030 37 
1,030 94 

1,031 51 
1,032 O9 

1,032 66 
1,033 23 

1,033 81 
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