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NORME INTERNATIONALE

1SO 6810-1985 (F)

Ingrédients de mélange du caoutchouc — Noir de |
carbone — Détermination de la surface spécifique —
Méthodes par adsorption de CTAB

1 Objet et domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie des méthodes de
détermination de la surface spécifique des noirs de carbone &
I'exclusion des surfaces contenant des micropores trop petits
pour recevoir des molécules de bromure d’hexadécyltriméthyl-
ammonium (ou bromure de cétyltriméthylammonium, appelé
communément CTAB). '

Les méthodes permettent de caractériser tous les types de noirs
de carbone pour l'industrie du caoutchouc.

2 Références

ISO 385/1, Verrerie de laboratoire — Burettes — Partie 1:
Spécifications générales.

ISO 648, Verrerie de laboratoire — Pjpettes & un trait.

ISO 1126, Ingrédients de mélange du caoutchouc — Noir de
carbone — Détermination de la perte & la chaleur.

ISO 1304, /ngrédients de mélange du caoutchouc — Noir de
carbone — Détermination de l'indice d’adsorption d‘iode.

ISO 4652, Ingrédients de mélange du caoutchouc — Noir de
carbone — Détermination de la surface spécifigue — Méthode
par adsorption d’azote.

ISO 6809, /ngrédients de mélange du caoutchouc — Noir de
carbone — Noirs de référence.

3 Principe

3.1 L'isotherme d'adsorption sur un noir de carbone de
CTAB d’une solution agueuse montre un long plateau horizon-
tal correspondant au recouvrement par une couche monomolé-
culaire de la surface du substrat sur laquelle I'adsorbant n’est
pas exclu stériguement. L'adsorption de CTAB par le noir de
carbone n’est affectée ni par les matériaux bitumineux, ni par
les groupes fonctionnels hydrogénés, oxygénés, etc. L'équili-
bre est atteint rapidement par agitation mécanique et vibration

ultrasonique. Aprés élimination du noir de carbone en suspen-
sion colloidale par filtration, le titrage du CTAB non absorbé est
effectué soit & I'aide d’une solution de di(éthythexy!-2) sulfo-
succinate de sodium jusqu’'a apparition du point de turbidité ou
de coloration maximale, soit 4 I'aide d’une solution de dodécyi-
sulfate de sodium jusqu’a apparition du point de coloration spé-
cifiée. Tous les résultats sont déterminés relativément 3 un noir
de référence dont les surfaces spécifiqgues de CTAB sont présu-
mées étre exactement celles données dans I'ISO 6809.

3.2 Le titrage du CTAB non adsorbé est effectué en utilisant
I'une des méthodes suivantes:

a) méthode 1, par une solution de di(éthylhexyl-2} sulfo-
succinate de sodium avec un appareil de titrage automati-
que jusqu’a un point de turbidité maximale;

b) méthode 2, par une solution de di(éthylhexyl-2) sulfo-
succinate de sodium et titrage manuel jusqu’a un point de
turbidité maximale;

¢) méthode 3, par une solution de di{éthylhexyl-2) sulfo-
succinate de sodium et titrage manuel jusqu’a un point de
coloration spécifiée;

d) méthode 4, par une solution de dodécylsulfate de
sodium (SDS) et titrage manuel jusqu’a un point de colora-
tion spécifiée.

4 Réactifs

Tous les réactifs doivent étre de qualité analytique reconnue.
L'eau utilisée doit étre de I'eau distiliée ou de I'eau de pureté
équivalente préparée par passage a travers un échangeur
d’ions. L'eau purifiée doit é&tre conservée dans des récipients
appropriés et les canalisations doivent étre en polytétrafluor-
éthyléne, polyéthyléne, quartz ou tout autre matériau résistant
aux attaques chimiques.

4.1 Solution tampon, pH 7, solution 4 0,05 mol/dm3.

Dissoudre 2,722 g de dihydrogénophosphate de potassium
(KH,PO,4), 4,260 g de monohydrogénophosphate disodique
{Na,HPO,) et 1,169 g de chiorure de sodium dans de I'eau et
diluer & 1 dm3.
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NOTE — Des détails concernant sa préparation ont été publiés {(voir
chapitre 12}. Une solution tampon préte a 'emploi est également dis-
ponible dans le commerce.

4.2 Bromure d’ hexadécyltnméthylammomum (CTAB),
solution a 0,01 mol/dm3.

Dissoudre 3,64 g de bromure d'hexadécyltriméthylammonium
(CTAB) dans 900 cm?3 d’eau purifiée dans un récipient appro-
prié. Ajouter 100 cm3 de la solution tampon (4.1) et réchauffer
la solution & une température de 27 & 37 ° pour faciliter la disso-
lution. Refroidir & une température comprise entre 22 et 25 °C
avant emploi.

NOTE — La température de cette solution ne devrait & aucun moment
descendre en dessous de 22 °C; sinon, il peut en résulter une lente
cristallisation.

4.3 Formol, solution a 37 % (m/m).

4.4 Di(éthylhexyl-2) sulfosuccinate de sodium, solution a
environ 0,002 2 mol/dm3 (pour les méthodes 1, 2 et 3).

Dissoudre 1,00 g de di({éthylhexyl-2) sulfosuccinate de sodium
100 % solide dans de I'eau purifiée contenant 2,5 cm3 de Ia
solution de formol (4.3) & I'aide de I'agitateur magnétique (5.5).
Diluer & 1 dm?3 dans un récipient en polyéthyléne approprié en
agitant vigoureusement durant 48 h 3 I'aide de I'agitateur
magnétique. Laisser reposer durant 12 jours avant étalonnage
et utilisation.

Boucher le récipient hermétiquement et conserver dans un
endroit frais.

NOTES

1 Une fois le récipient ouvert, le réactif solide & 100 % doit étre
stocké dans un dessiccateur (5.20).

2 La solution de réactif peut étre sujette & une légére biodégradation
en l'absence de formol. Elle devrait étre utilisée dans les 6 mois.

4.5 Octylphénoxy-polyéthoxyéthanol, solution &
0,15 % (m/m) {pour la méthode 1).

Mélanger 1,6 g d'octylphénoxy-polyéthoxyéthanol 100 %
liquide avec de I'eau purifige et diluer & 1 dm3 dans un récipient
approprié, en agitant vigoureusement a |'aide de l'agitateur
magnétique (5.5) jusqu’a homogénéité.

4.6 Dodécylsulfate de sodium (SDS); solution 3
0,002 1 mol/dm3 (pour la méthode 4).

Dissoudre 0,606 g de dodécylsulfate de sodium (SDS) dans de
I'eau purifiée contenant 2,5 cm3 de la solution de formol (4.3) et
diluer 3 1 dm3 dans un récipient approprié. Laisser reposer au
moins 24 h.

NOTE — La pureté du réactif solide est un facteur important. Si la solu-
tion n'est pas suffisamment claire (c’est-a-dire trouble ou contenant
des précipités), le degré de pureté du réactif n’est pas suffisant et il est
impropre pour cet essai.

4.7 Dichlorofluorescéine, solution 3 0,36 % (m/m) dans
de I'éthanol (indicateur pour la méthode 4).

Dissoudre 0,20 g de dichloro-2,7 fluorescéine solide dans
70 cm3 d'éthanol et conserver dans une bouteille compte-
gouttes (5.17).

4.8 Bleu de bromophénol, solution hydroéthanolique &
0,20 % (m/m) (indicateur pour la méthode 3).

Dissoudre 0,10 g de bleu de bromophénol solide dans 10 g
d’'éthanol dans une bouteille compte-gouttes (5.17) en verre
ambré de 60 cm3 de capacité et ajouter 40 cm3 d'eau.

4.9 Noir de référence (voir ISO 6809). Utiliser 'ITRB.

-5 Appareillage"

5.1 Balance analytique, précise 4 0,1 mg.
5.2 Etuve, réglable 3 106 + 2 °C ou 125 + 2 °C.

5.3 Bain 3 ultrasons, modifié pour recevoir un agitateur
magnétique et un porte-fiole. Un batteur/agitateur séparé peut
étre utilisé.

5.4 Barreaux d'agitateur magnétique, enrobés de polyté-
trafluoréthylene:

diamétre: 6 mm; longueur: 22 mm (pour toutes les métho-
des);

diamétre: 10 mm; longueur: 32 mm (pour les méthodes
3etd);

diamétre: 10 mm; longueur: 41 mm {(pour la méthode 1).
5.5 Agitateur magnétique.

5.6 Air comprimé sec ou azote sec (soit 3 partir de condui-
tes soit par bouteilles sous pression avec régulateur).

5.7 Détendeur de pression, relié aux sources d'air ou
d'azote, permettant de réguler de 0,4 4 0,7 MPa.

La figure 1. montre le schéma de I assemblage type d'un deten-
deur de pression.

5.8 Cellule & pression, de 30 cm3 de capacité, en acier
inoxydable et convenant & une pression:de 0,7 MPa.

NOTE: — |l est essentiel de la nettoyer complétement aprés emploi.

1) Des détails concernant un matériel approprié disponible dans le commerce peuvent étre obtenus auprés du secrétariat de I'lSO/TC 45 (BSI).




5.9 Membranes filtrantes en matiére plastique, de
47 mm de diametre et 0,1 um d’ouverture.

5.10 Porte-filtres.

NOTE — |l est essentiel de le nettoyer complétement aprés emploi.
5.11 Petit entonnoir en verre.

5.12 Fiole, de 30 cm3 de capacité, en verre, munie d'un bou-
chon & vis. ‘

5.13 Burette {pour les méthodes 2, 3 et 4), de 50 cm3 de
capacité, graduée tous les 0,1 cm3, de préférence avec remplis-
sage et mise & zéro automatique et réservoir a réactif. Elle doit
étre conforme aux spécifications de I'ISO 385/1, classe A, ou
étalonnée et avoir sa propre courbe de correction pour obtenir
la précision requise.

5.14 Pipette type distributeur, pouvant délivrer 30 cm?,
conforme aux spécifications de I'lSQ 648, classe A, et reliée a
un réservoir approprié pour la solution de CTAB (4.2}

5.15 Pipettes, de 5,00 et 10,00 cm3 de capacités, conformes
aux spécifications de I'|SO 648, classe A.

5.16 Fioles coniques a fond plat, de 100 cm3 de capacité,
munies de bouchons rodés en verre,

5.17 Bouteilles compte-gouttes (pour les méthodes 3 et 4).

5.18 Bocal, de 100 & 200 cm?3 de capacité, a large ouverture
et muni d’'un bouchon 2 vis.

5.19 Récipients, appropriés pour la préparation et la conser-
vation des solutions de réactifs.

5.20 Dessiccateurs.

5.21 Lampe d’éclairage de microscope, ou tout autre pro-
jecteur a incandescence de forte intensité (pour les méthodes
2 et 3).

NOTE — Une petite lampe d’éclairage de 10 W en verre transparent &
filament unique est recommandée. .

5.22 Appareil de titragé automatique (pour la mé-
thode 1).

5.23 Béchers, forme haute, de 100 cm3 de capacité.

5.24 Rhéostat, a utiliser avec la lampe d’éclairage (5.21).
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6 Préparation de I’'échantillon

Sécher une quantité suffisante d’échantilion durant 1 h 3 une
température de 105 + 2 °C ou 126 £ 2 °C comme décrit dans
I'ISO 1126. Laisser refroidir jusqu’a température ambiante dans
un dessiccateur. Conserver I'échantillon séché dans le dessic-
cateur jusqu’au début de l'essai.

7 Conditions d’essai

Il est souhaitable que V'essai soit effectué dans une piéce aux
conditions normales soit de 23 £ 2 °C et 50 + 5 % d’humi-
dité relative, soitde27 + 2°Cet65 £ 5 % d’humidité relative.

Il est recommandé que les réactifs et les appareils soient mis a la
température d’équilibre de cette piéce au moins 2 h avant
'essai.

NOTE — Le stockage de la solution de CTAB a des températures en
dessous de 22 °C provoque une lente cristallisation.

La piece ol se déroule I'essai doit étre exempte de fumées ou

de vapeurs qui pourraient contaminer les réactifs et les appa-
reils d’essai et ainsi altérer les résultats.

8 Préparation des filtres

. AVERTISSEMENT — Les nouveaux lots de filtres (5.9)

doivent étre examinés afin de s’assurer des temps nor-
maux de filtration. Le temps maximal nécessaire pour
éviter des erreurs doit étre de 8 min.

Les disques filtrants & utiliser pour enlever le noir de carbone a
I'état colloidal des solutions épuisées de CTAB doivent étre
saturés de CTAB avant emploi, comme suit:

Immerger 25 filtres, un par un, dans au moins 100 cm3 de la
solution de CTAB (4.2) contenus dans le bocal & large ouver-
ture (5.18). Au cours de cette opération, enlever et écarter les
intercalaires de papier séparant les disques filtrants. Laisser les
filtres s’'imprégner durant au moins 48 h avant emploi. La solu-
tion de CTAB utilisée pour I'imprégnation des disques doit étre
éliminée aprés usage. Les disques filtrants imprégnés doivent
étre employés dans un délai de 1 mois ou jetés.

Certains disques filtrants ont tendance & s’enrouler lors de la
préimprégnation, ce qui provoque des fuites dans le porte-
filtres. Pour éviter que les disques filtrants s’enroulent, placer
sur ceux-ci lors de 'imprégnation un couvercle de verre ayant
un diameétre presque équivalent et suffisamment lourd pour les
maintenir plats. || devrait &tre enlevé dans les premiéres 24 h.

9 Mode opératoire

9.1 Etalonnage des réactifs

9.1.1 Sécher une quantité suffisante de noir de référence (4.9)
comme indiqué dans le chapitre 6.

9.1.2 Peser, 3 0,1 mg prés, cing prises d'essai de ce noir de
référence séché pour couvrir la gamme de 0,20 a 0,60 g par
intervalle de 0,10 g.
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9.1.3 Mettre chaque prise d’essai dans une fiole conique de
100 cm?3 (5.16} et boucher les fioles contenant chacune un bar-
reau d'agitateur magnétique de 22 mm (5.4). A l'aide de la
pipette type distributeur (5.14) reliée au réservoir de solution de
CTAB, ajouter 30,00 cm3 de la solution de CTAB (4.2) et bou-
cher hermétiquement. Immerger la fiole d’au moins 3 cm dans
le bain & ultrasons (5.3) modifié pour créer simultanément agi-
tation et vibration et faire fonctionner durant 6 min. La tempé-
rature de I'eau du bain doit &tre maintenue entre 22 et 27 °C
pendant la phase compléte de mise en équilibre; sinon, il peut
se produire un déplacement de I'équilibre d’adsorption. Il est
courant que la température du bain s'éléve pendant I'opération.
Si I'on utilise un batteur/agitateur séparé, la séquence suivante
est recommandée:

— 1 min de vibration ultrasonique;

|

1 min d'agitation;
— 1 min de vibration ultrasonique;
— 1 min d'agitation;
— 1 min de vibration ultrasonique;

— 1 min d'agitation.

9.1.4 Visser la partie supérieure filetée du porte-filtres (5.10)
sur la cellule & pression (5.8) et serrer suffisamment pour éviter
les fuites. (Un ruban de polytétrafluoréthyléne peut étre éven-
tuellement utilisé pour assurer I'échantéité si nécessaire.) Enle-
ver I'excés de liquide d'un disque filtrant imprégné par essuyage
3 l'aide d'une serviette en papier, puis le mettre en place, sa sur-
face brillante tournée vers l'admission avant qu'il ne seche com-
plétement, conformément aux instructions fournies avec le
porte-filtres. Verser la suspension de noir de carbone (9.1.3)
mise en équilibre d’adsorption, dans la cellule par V'intermé-
diaire du petit entonnoir {5.11). Relier la cellule & I'arrivée d'air
comprimé sec ou d’azote régulée de 0,4 & 0,7 MPa. Eliminer les
premiers 5 cm3 de filtrat, puis recueillir le reste dans la fiole en
verre propre (5.12) et revisser immédiatement le bouchon. Agi-
ter modérément le filtrat recueilli pour assurer 'homogénéité
mais sans provoquer de mousse. Si le filtrat contient du noir,
I'éliminer et ne pas refiltrer.

Titrer le filtrat de CTAB par I'une des quatre méthodes spéci-
fiées en 9.1.5, 9.1.6, 9.1.7 1 9.1.8.

NOTES

1 La bonne mise en place du filtre peut étre facilitée en mettant en
marche I'aspiration sur la partie inférieure du porte-filtres pendant
I'assemblage. |l faut éviter d’'endommager le filtre en le froissant ou en
le plissant. La bonne assise du filtre peut étre vérifiée en contrdlant la
pression & travers l'assemblage avant addition de la suspension. Cette
assise est correcte s'il n'y a pas de courant gazeux a la sortie de
I'assemblage, ce que I'on vérifie en plagant un doigt sur celle-ci.

2 il n"est généralement pas pratique de titrer le filtrat immédiatement
apres filtration et, pour cette raison, les fioles dans lesquelles les filtrats
sont recueillis doivent pouvoir étre bouchées jusqu’a leur emploi.

9.1.5 Méthode 1 — Titrage automatique du filtrat de
CTAB par la solution de di(éthylhexyl-2} sulfosuccinate
de sodium jusqu’a un point de turbidité maximale (voir
aussi annexe B)

9.1.5.1 Préparer 'appareil de titrage automatique (5.22) selon
les instructions fournies avec celui-ci. S’assurer que le réservoir
contient une quantité suffisante de solution de di(éthylhexyl-2)
sulfosuccinate de sodium (4.4) puis que les conduits et le corps
de pompe sont exempts de bulles d’air et ont été suffisamment
purgés avec la solution de titrage. L'appareil doit &tre branché
et le bouchon du réservoir libéré pour admettre I'air au fur et &
mesure que le liguide coule.

9.1.5.2 Verser 45 cm3 d’eau purifiée dans un bécher forme
haute (5.23) contenant un barreau d'agitateur magnétique de
41 mm (5.4). Ajouter 5 cm3 de la solution d’octylphénoxy-
polyéthoxyéthanol (4.5).

A Vaide d’une pipette (5.15), prétever 10,00 cm3 du filtrat de
CTAB (9.1.4) et les verser dans le bécher en évitant une forma-
tion excessive de mousse. Placer le bécher dans I'emplacement
prévu sur l'appareil de titrage et régler la vitesse de rotation de
I'agitateur magnétique de maniére que le tourbillon affleure le
rayon supérieur du faisceau lumineux traversant le bécher.

Faire descendre |'ensemble fournissant la solution de titrage de
maniére que I'extrémité de I'aiguille de distribution soit juste
sous la surface du liquide; ouvrir le robinet et remettre le comp-
teur a zéro, mettre l'interrupteur de contrdle de la pompe sur la
position «titrage» et presser le bouton de mise en marche.

Attendre que la pompe et le compteur s'arrétent au point de
turbidité maximale.

Noter le volume lu sur le compteur 3 0,01 cm?3 prés.

Relever 'ensemble de distribution de solution hors du bécher,
Tourner 'interrupteur de la pompe sur la position «vidange» et
faire couler quelques gouttes de solution de titrage pour net-
toyer l'aiguile. Lorsque la derniére goutte de réactif quitte
I'aiguille, tourner l'interrupteur sur «arrét». Lorsque la pompe
s'arréte, fermer le robinet et enlever |'aiguille de I'axe du
bécher. Retirer le bécher de son logement.

Essuyer laiguille & I'aide d’une serviette en papier (ne pas utili-
ser de solvant). L'appareil est alors prét pour un nouve! essai.

9.1.5.3 Répéter les opérations décrites en 9.1.5.1 et 9.1.5.2
pour les quatres autres prises d'essai (9.1.2).

9.1.5.4 Procéder comme décrit en 9.1.9.

9.1.6 Méthode 2 — Titrage manuel du filtrat de CTAB
par la solution de di(éthylhexyl-2) sulfosuccinate de
sodium jusqu’a un point de turbidité maximale

9.1.6.1 Préparation de la chaine de titrage

9.1.6.1.1 Avant d’'effectuer un titrage et afin de détecter cor-
rectement le point final, il est nécessaire de monter ta chaine de
titrage comme suit: o

9.1.6.1.2 Verser 55 cm3 d’eau purifiée dans un bécher de
100 cm3{5.23) contenant un barreau d'agitateur magnétique de
22 mm {5.4). A I'aide d’une pipette {5.15), prélever 5,00 cm3 de
la solution de CTAB (4.2) et les verser dans le bécher en évitant
une formation excessive de mousse.




Placer le bécher sur I'agitateur magnétique (5.5) et régler sa
vitesse de rotation & environ 200 r/min.

9.1.6.1.3 Connecter en série le rhéostat (5.24) & la lampe
d'éclairage (5.21) et placer celle-ci directement derriére. le
bécher, approximativement & mi-distance entre le fond du
bécher et le niveau du liguide qu’il contient.

Régler le rhéostat de facon que le filament de la lampe d'éclai-
rage ait une couleur rouge orangé lorsqu'il est observé horizon-
talement & travers la solution dans le bécher.

9.1.6.1.4 A l'aide de la burette (5.13), ajouter la solution de
di(éthylhexyl-2} sulfosuccinate de sodium (4.4) & un débit
rapide jusqu’a ce que le mélange devienne trouble: a ce point,
le filament apparaitra plus rouge.

Ajouter lentement la solution de titrage, une goutte toutes les
15 s. Juste avant le point final, il apparaft un rapide accroisse-
ment de la turbidité. Cesser d'ajouter la solution de titrage et
continuer d'agiter durant environ 10 s. Le filament est & peine
visible & travers le mélange. Le point final est atteint
lorsqu’aprés addition d’une autre goutte de la solution de
titrage, le filament ne sera plus visible.

NOTE — Une goutte supplémentaire de la solution de titrage, aprés
que le point final aura été atteint, provoque une floculation et une réap-
parition lente du filament.

9.1.6.1.5 Si le filament ne disparait pas au point final, ou s'il
disparait avant que le point final ne soit atteint, régler le
rhéostat afin de réduire I'intensité lumineuse du filament et
répéter |'opération.

8.1.6.1.6 Noter la position du sélecteur de résistance afin que
I'étalonnage et le titrage soient effectués avec la méme résis-
tance.

9.1.6.2 Titrage

Verser 50 cm3 d'eau purifiée dans un bécher de 100 cm3 {5.23)
contenant un barreau d’agitateur magnétique de 22 mm (5.4).
A I'aide d’'une pipette (5.15), prélever 10,00 cm3 du filtrat de
CTAB {9.1.4) et les verser dans le bécher en évitant une forma-
tion excessive de mousse.

Placer le bécher sur I’agitateur magnétique (5.5) et juste en face
de la lampe d’éclairage connectée au rhéostat dont le sélecteur
de résistance a été maintenu dans la méme position que celle
notée aprés la préparation de la chaine de titrage.

Titrer comme décrit en 9.1.6.1.4.

Lire la burette 4 0,056 cm3 prés et noter le volume de la solution
de titrage utilisée.

NOTE — Laver le bécher 3 l'acétone puis & I'eau avant un nouvel
emploi.

9.1.6.3 Répéter les opérations décrites en 9.1.6.2 pour les
guatre autres prises d'essai (9.1.2).

9.1.6.4 Procéder comme décrit en 9.1.9.
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9.1.7 Méthode 3 — Titrage manuel du filtrat de CTAB
par la solution de di{éthylhexyl-2) sulfosuccinate de
sodium jusqu’a un point de coloration spécifiée

9.1.7.1 A Vaide d’une pipette (5.15), prélever 10,00 cm3 du fil-
trat de CTAB (9.1.4) et les verser dans un bécher de 100 cm3
{5.23) contenant un barreau d'agitateur magnétique de 32 mm
{5.4). Ajouter environ 0,15 cm? (3 gouttes) de la solution d’indi-
cateur au bleu de bromophénol (4.8). La quantité d’indicateur
ajouté est importante. S’assurer de I'emploi de la méme quan-
tité pour tous les titrages. Placer le bécher sur i‘agitateur (5.5)
et régler sur une vitesse modérée.

9.1.7.2 Placer la lampe d'éclairage de microscope (5.2.1)
directement derriére le bécher et légérement plus haut que le
fond de celui-ci de fagon que le faisceau iumineux soit réfléchi
sur le fond. (Un angle de 30° a 45° par rapport & I'horizontale
est recommandé.)

Ajuster I'ceil de maniére a recevoir le faisceau réfléchi dans le
fond du bécher.

9.1.7.3 A l'aide de la burette (5.13), ajouter la solution de
di(éthylhexyl-2) sulfosuccinate de sodium (4.4) & un débit
rapide jusqu’a ce que le mélange devienne trouble. Régler I'agi-
tateur magnétique sur une vitesse relativement rapide et conti-
nuer d'ajouter la solution de titrage au goutte a goutte rapide
jusqu'a ce qu’un reflet orange apparaisse dans le faisceau lumi-
neux tandis que le mélange reste d'un bleu sombre. Ajouter
lentement une goutte de réactif par seconde en arrétant I'agita-
teur entre chaque goutte. Juste avant le point final, il apparaft
soudainement un trouble. Continuer d’ajouter une goutte par
seconde jusqu’a ce qu’il se produise une séparation de phase
dans le mélange provoquant une diminution de I'intensité de la
coloration bleue tandis que la majeure partie de I'indicateur bleu
passe dans le floculat. Ce fioculat remonte a la surface lorsque
I'agitation est arrétée. .

Noter le volume de la solution de di(éthylhexyl-2) sulfosucci-
nate de sodium versé & 0,05 cm3 prés.

NOTE — Laver le bécher & I'acétone puis & |'eau avant un nouvel
emploi.

9.1.7.4 Répéter les opérations décrites en 9.1.7.1 4 9.1.7.3
pour les quatre autres prises d’essai (9.1.2).

9.1.7.5 Procéder comme décrit en 9.1.9.

9.1.8 Méthode 4 — Titrage manuel du filtrat de CTAB
par la solution de dodécylsulfate de sodium (SDS) jusqu’a
un point de coloration spécifiée

9.1.8.1 A Vaide d'une pipette (5.15), prélever 10,00 cm? du fil-
trat de CTAB (9.1.4) et les verser dans une fiole conique de
100 cm3 {5.16) contenant un barreau d’agitateur magnétique de
32 mm (5.4). Ajouter environ 0,30 cm3 (6 gouttes) de la solu-
tion d'indicateur a la dichiorofluorescéine {4.7) et mettre la fiole
sur I'agitateur magnétique (5.5) placé sous la pointe d’écoule-
ment de la burette (5.13) contenant la solution de SDS (4.6).
Régler la vitesse de rotation de I'agitateur de maniére a obtenir
un tourbillon rapide du mélange a titrer sans formation exces-
sive de mousse.
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Titrer & I'aide de la solution de SDS jusqu’a ce que la coloration
rose du mélange disparaisse et vire au jaune clair.

NOTE — Au début du titrage, la couleur est le plus souvent jaune mais
avec une nuance rose. Au fur et & mesure du titrage, le jaune disparait
et la coloration devient rose clair soutenu.

Cette couleur rose est le premier de trois signes indiquant I'approche
du point final du titrage et la solution de titrage peut étre ajoutée au
débit maximal de la burette jusqu’a ce que la coloration rose appa-
raisse. Lorsque le mélange a viré au rose, I'étape suivante est la forma-
tion d’un trouble sans changement de coloration notable. Le rose com-
mence alors & pélir vers I'orange et ce point est le dernier signe avertis-
sant gu'il faut alors verser goutte & goutte. Continuer jusqu’a ce que la
nuance orange ait disparu et que le mélange ait viré au jaune clair.

Noter le volume de la solution de SDS versé & 0,05 cm?3 prés.

9.1.8.2 Répéter les opérations décrites en 9.1.8.1 pour les
quatre autres prises d'essai (9.1.2).

9.1.8.3 Procéder comme décrit en 9.1.9.

9.1.9 Calcul des facteurs d’étalonnage

Porter sur un graphigue (voir un exemple a la figure 2j les volu-
mes de solution de titrage V5 en fonction des masses des prises
d’essai m. Tracer la droite qui se rapproche le mieux des points
du graphique, ou utiliser la méthode des moindres carrés, et
déterminer la pente a de cette droite (en centimeétres cubes par
gramme) et le volume V¥, (en centimétres cubes) qui corres-
pond a l'intersection de la droite avec |'axe des volumes. En uti-
lisant les valeurs correspondant a chaque prise d’essai, calculer
la surface spécifique du noir de référence a I'aide de la formule
donnée dans le chapitre 10. La surface spécifique calculée ne
doit pas s'écarter de plus de 0,76 m2/g de celle qui a été
agréée. :

NOTE — Des exemples de calculs sont donnés dans I'annexe A. Pour
chaque nouvelle préparation de solution, un étalonnage est nécessaire
afin de déterminer les nouvelles valeurs de V, et a. Siles solutions sont
stockées durant une longue période, il est recommandé de faire un éta-
lonnage mensuel.

9.2 Détermination

9.2.1 Peser, 4 0,1 mg prés, une masse de noir de carbone
séché comme indiqué dans le chapitre 6, selon son type et sa
surface spécifique présumée comme indiqué dans le tableau 1.

Tableau 1
Gamme de surface Masse de la
Type spécifique de CTAB prise d’essai
m2/g g

N 100 125 & 150 0,30
N 200 100 a 130 0,35
N 300 75 a 105 ) 0,40
N 351-N 440 50a 75 0,60
N 500-N 600 353 50 0,90
N 700 253 30 1,35

NOTE — Si le type de noir de carbone est absolument inconnu et ne
peut étre établi, une détermination de la surface spécifique par adsorp-
tion d‘azote (selon I'ISO 4652} ou de I'indice d’adsorption d’iode (selon
I''SO 1304) permettra de le caractériser.

9.2.2 Equilibrer avec la solution de CTAB comme décrit en
9.1.3.

9.2.3 Filtrer comme décrit en 9.1.4

9.2.4 Titrer 10,00 cm3 du fittrat de CTAB par la méme
méthode que celle utilisée pour I'étalonnage des réactifs.

NOTE — Les résultats peuvent étre faussés si le volume de solution
versé, V, est inférieur a4 19 cm3. Dans ce cas, réduire la. masse de la
23m

prise d'essai, m, & la grandeur {ou m est la masse de la

. T ] o N .
prise d'essai d’origine) et recommencer la détermination.

10 Expression des résultats

Calculer la surface spécifique de CTAB, Scrag, en métres car-
rés par gramme, 3 l'aide de I'équation

VoV N ScrTaB

Scras = s

V  est le volume, en centimétres cubes, de solution néces-
saire pour le titrage de 10,00 cm3 du filtrat de CTAB:

V, et a sont les facteurs d'étalonnage calculés en 9.1.9;

m est la masse, en grammes, de la prise d’essai;

Strap  estla valeur agréée de la surface spécifique accessi-
ble au CTAB, en métres carrés par gramme, pour le noir de

référence utilisé.

Exprimer les résultats & 1,0 m?/g prés.

11 Procés-verbal d’essai
Le procés-verbal d’essai doit contenir les indications suivantes:
a) référence & la présente Norme internationale;
b) identification compléte de I'échantilion;
¢) conditions d’essai:
d) masse de prise d’'essai dtilisée;
e) méthode de titrage employée;

f) résultats obtenus par les déterminations individuelles et
leur moyenne arrondie au nombre entier le plus proche:

g) identification du noir de référence et sa surface spécifi-
que agréée accessible au CTAB;

h} température adoptée pour le séchage des noirs de car-
bone.
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Volume de la solution de titrage, ¥V, en centimétres cubes
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Figure 2 — Déduction des facteurs d'étalonnage




