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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 intéressé par une étude
a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les organisations internationales,
gouvernementales et non gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (IEC) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier de prendre note des différents
critéres d’approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir www
dso.org/directives).

Lattention est attirée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire 'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable
de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. Les détails concernant
les références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de
I'élaboration du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations de
brevets recues par I'ISO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de commodité, a I'intention des utilisateurs et ne sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la nature volontaire des normes, la signification des termes et expressions
spécifiques de I'ISO liés a I'’évaluation de la conformité, ou pour toute information au sujet de I'adhésion
de I'ISO aux principes de I'Organisation mondiale du commerce (OMC) concernant les obstacles
techniques au commerce (OTC), voir le lien suivant: www.iso.org/iso/fr/avant-propos.

Le présent document a été préparé par le Comité technique ISO/TC 229, Nanotechnologies.

Il convient que l'utilisateur adresse tout retour d’information ou toute question concernant le présent
document a I'organisme national de normalisation de son pays. Une liste exhaustive desdits organismes
se trouve a I'adresse www.iso.org/fr/members.html.
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Introduction

Le présent document fournit des recommandations pour mesurer et établir des rapports sur les
distributions de taille et de forme des particules a I'échelle nanométrique, en utilisant les images
obtenues par un microscope électronique a balayage (MEB). Le présent document s’applique également
au mesurage par MEB des particules de plus grande taille. Les nanoparticules sont des objets
tridimensionnels (3D), mais I'image MEB n’est qu'une représentation bidimensionnelle (2D) de la forme
3D observée avec un angle de vue particulier. Limage MEB fournit de précieuses informations sur la
taille et la forme des particules. Bien que 'image MEB contienne une certaine quantité d’'informations
3D, pour des raisons de simplicité, le présent document ne traite pas de la reconstruction des
informations 3D. Une caractérisation tridimensionnelle rigoureuse des nanoparticules inclurait la
taille, 1a forme, la structure de surface (par exemple, la texture), la composition de la surface et des
matériaux internes ainsi que leurs emplacements dans le volume 3D étudié. Le présent document
porte sur deux attributs de morphologie, a savoir la taille et la forme, pour des nano-objets discrets
et agrégés (matériaux ayant au moins une dimension a 'échelle nanométrique, c’est-a-dire entre 1 nm
et 100 nm). Une préparation appropriée de I'’échantillon est essentielle pour obtenir des images de
qualité avec un microscope électronique et les techniques préférées varient souvent selon le matériau
de I'échantillon. Il est tout aussi important de s’assurer que le MEB lui-méme est capable d’effectuer les
mesurages avec l'incertitude exigée. Les recommandations habituelles suggérent de mesurer un grand
nombre de particules, c’est-a-dire plusieurs centaines ou plusieurs milliers, afin d’obtenir des résultats
statistiquement fiables pour les distributions de taille et de forme. Le nombre réel de nano-objets a
mesurer dépend de I'échantillon, de l'incertitude exigée et des performances du MEB. L'évaluation
statistique des données et 'évaluation de I'incertitude des mesurandes font partie intégrante des modes
opératoires de mesure et de rédaction de rapports.

Le présent document contient des articles sur les modes opératoires de mesure, I'analyse des particules
et des données et la rédaction de rapports. Les annexes fournissent des exemples spécifiques de
mesurages ainsi que des recommandations concernant la qualification du MEB pour des mesurages
quantitatifs fiables. Lautomatisation de l'acquisition d’'images et de 'analyse des données peut réduire
le colit et améliorer la qualité des résultats. Les mesurages d’échantillons de nanoparticules isolées sont
généralement plus faciles a effectuer avec des systémes automatisés d’acquisition d'images et d'analyse
de particules. Les mesurages de nanoparticules isolées complexes et d’agrégats ou d’agglomérats de
nanoparticules peuvent nécessiter une acquisition d'images et une analyse assistées d'un opérateur.
L'évaluation de la forme des particules est facilitée par un grand nombre de solutions logicielles
d’analyse pertinentes qui permettent également la sélection automatique de divers attributs de forme.
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Nanotechnologies — Détermination de la distribution
de taille et de forme des particules par microscopie
électronique a balayage

1 Domaine d’application

Le présent document spécifie des méthodes permettant de déterminer les distributions de taille et
de forme des nanoparticules, par l'acquisition et I'évaluation d’images obtenues avec un microscope
électronique a balayage, puis I'obtention de résultats exacts et la rédaction de rapports.

NOTE1 Leprésentdocuments’applique aux particules dontlalimite de taille inférieure dépend de I'incertitude
exigée et des performances appropriées du MEB, aprés démonstration de sa conformité aux exigences décrites
dans le présent document.

NOTE 2  Le présent document s’applique également aux mesurages par MEB de taille et de forme des particules
de taille supérieure a I'’échelle nanométrique.

2 Références normatives

Les documents suivants sont cités dans le texte de sorte qu'ils constituent, pour tout ou partie de leur
contenu, des exigences du présent document. Pour les références datées, seule I'édition citée s’applique.
Pour les références non datées, la derniére édition du document de référence s’applique (y compris les
éventuels amendements).

Guide ISO/IEC 99, Vocabulaire international de métrologie — Concepts fondamentaux et généraux et
termes associés (VIM)

ISO 9276-1, Représentation de données obtenues par analyse granulométrique — Partie 1: Représentation
graphique

ISO 9276-2, Représentation de données obtenues par analyse granulométrique — Partie 2: Calcul des
tailles/diamétres moyens des particules et des moments a partir de distributions granulométriques

ISO 9276-3, Représentation de données obtenues par analyse granulométrique — Partie 3: Ajustement
d'une courbe expérimentale a un modéle de référence

ISO 9276-5, Représentation de données obtenues par analyse granulométrique — Partie 5: Méthodes de
calcul relatif a l'analyse granulométrique a l'aide de la distribution de probabilité logarithmique normale

ISO 9276-6, Représentation de données obtenues par analyse granulométrique — Partie 6: Description et
représentation quantitative de la forme et de la morphologie des particules

[SO 13322-1, Analyse granulométrique — Méthodes par analyse d'images — Partie 1: Méthodes par analyse
d'images statiques

ISO 16700,Analyse par microfaisceaux — Microscopie électronique a balayage — Lignes directrices pour
l'étalonnage du grandissement d'image

ISO/IEC 17025, Exigences générales concernant la compétence des laboratoires d'étalonnages et d'essais

ISO/TS 24597:2011, Analyse par microfaisceaux — Microscopie électronique a balayage — Méthodes
d'évaluation de la netteté d'image

ISO 26824, Caractérisation des particules dans les systéemes particulaires — Vocabulaire

ISO/TS 80004-1, Nanotechnologies — Vocabulaire — Partie 1: Termes "coeur”
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