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前 言

    本标准修改采用ASTM D 6556:2000a《炭黑总表面积和外表面积的测定 氮吸附法))(英文版)。

    本标准代替GB/T 10722-1999《炭黑比表面积测定 氮吸附方法》，因为原标准在技术上已落后。
    本标准根据ASTM D 6556:2000a重新起草。为了方便比较，在资料性附录B中列出了本国家标

准条款和ASTM标准条款的对照一览表。

    由于我国法律要求和工业的特殊需要，本标准在采用ASTM标准时进行了修改。这些技术性差异

用垂直单线标识在它们所涉及的条款的页边空白处。在附录C中给出了技术性差异及其原因的一览

表以供参考

    为了便于使用，本标准还做了下列编辑性修改:

    — 将1.3的警示语言放在正文标题下面;

    — 对表1进行了格式性修改;

    本标准与GB/T 10722-1999的主要技术差异:

    — 标准的名称由“炭黑比表面积测定一氮吸附方法”改成了“炭黑总表面积和外表面积的测定 氮

        吸附法”;

    — 由于采用的方法不同，使用的仪器也不同 故标准文本内容发生了重大变化(1999版的第3章

        ~第21章;本版的第3章~第 12章);

    — 增加了炭黑多点表面积和炭黑外表面积的计算方法(见10.4和10.5);

    — 增加了资料性附录“标准参比炭黑的NSA值和STSA值”(见附录A);

    — 增加了资料性附录“本标准章条编号与ASTM D 6556:1900a章条编号对照”(见附录B);

    — 增加了资料性附录“本标准与ASTM D 6556:1900a技术性差异及其原因”(见附录C)

    本标准的附录A、附录B和附录C均为资料性附录。

    本标准由中国石油和化学工业协会提出。

    本标准由全国橡胶与橡胶制品标准化技术委员会炭黑分技术委员会归口。

    本标准起草单位:中橡集团炭黑工业研究设计院。

    本标准主要起草人:代传银、余艳。

    本标准所代替标准的历次版本发布情况:

    - GB/T 10722- 1989,GB/T 10722-1999,
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炭黑 总表面积和外表面积的测定

            氮吸附法

    价告— 使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本标准并未指出所有可能的安全问

题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。

范围

    本标准规定了用Brunauer,Emmett,Telter(B. E. T NSA)的多分子层吸附理论多点法测定总表面

积和外表面积的原理、意义、用途、试剂、材料、仪器、采样、分析步骤、结果计算、精密度及试验报告

    本标准适用于橡胶用炭黑、色素炭黑和乙炔炭黑

    本标准也适用于白炭黑

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB 3778 橡胶用炭黑

    GB/T 3782 乙炔炭黑技术条件

    GB/T 7044 色素炭黑

    HG/T 3061 橡胶配合剂 沉淀水合二氧化硅技术条件

3 术语 与定义

氮吸附表面积(NSA)  nitrogen surface area(NSA)
按 B. E. T理论，由氮吸附数据计算得到的炭黑总表面积。

仁GB/T 77673

3.2

统计吸附层厚度表面积(STSA)  statistical thickness surface area(STSA)
使用de Boer理论和炭黑模型，由氮吸附数据计算出的外表面积

[GB/T 77671

4 原理

    在液氮温度下，以炭黑从一定分压的氮气中吸附氮分子的数量来计算总表面积和外表面积 通过

吸附参数可以计算得出NSA值和STSA值。

5 意义及用途

本试验方法是在多点氮吸附基础上测定炭黑的总表面积和外表面积。以B. E. T理论为基础测定

包括孔径小于2 nm的微孔在内的总表面积;以统计吸附层厚度法为基础测定的外表面积被认为是橡

胶分子能够接近的比表面积。



GB/T 10722-2003

试荆与材料

6. 1 高纯氮，瓶装或其他来源

6.2 高纯氦，瓶装或其他来源。

6.3 液氮，纯度的质量分数)98%.

仪器

多点静态体积气体吸附仪，带杜瓦瓶及操作所需的其他附件。

样品管，当样品管与吸附仪连接时，必须保证严格密封，使管内外每变化一个大气压，管内的氦气

，
尹

，
了

泄漏率应小于10- cm'/mine

7.3 分析天平，精度。.1 mg.

7.4 加热套或其他加热装置，能控制温度在(160士10)℃和(300士10)'C

7.5 烘箱，重力对流型且能控温(105士2)0C e

采样

8. 1 按GB 3778,GB/T 3782,GB/T 7044和HG/T 3061采样。

8.2 取适量样品于(105士2)0C烘箱中干燥1h，若已知炭黑中水分很少或连续的处理过程确保水分已

被除去，可省略此步。

8.3 在试样脱气条件下处理空样品管至少10 min，称量样品管并记录质量，精确至。. 1 mg,

8.4 称取约0. 4 g试样子样品管中。按8. 5或8.6进行脱气

    对于粉状试样，加人直式样品管中的试样高度约5 cm即可，而球型样品管则仍需加人试样约

0. 4 g.

8.5 流动脱气

8.5. 1 打开气体控制阀，把气体分配管插人样品管中，用氦气或氮气净化处理至少1 min,

8.5.2 把加热套或其他加热源套在样品管周围，在规定温度下脱气。.5h或更长时间，以确保除去样

品管上部痕量的凝结水，最少的脱气时间应由能否测得稳定的表面积来确定，即表面积不能随脱气时间

的延长而增加。

    橡胶用炭黑、色素炭黑和乙炔炭黑的脱气温度应为(300110)0C，白炭黑的脱气温度应为(160士

10)0C。

8.5.3 一旦确定了典型的脱气时间，以后试样时间就以此为基础，若有必要，也可以增加合理的脱气时

间。有些样品的脱气时间会低于。.5卜，特别是含水量极少的样品。任何情况下用于脱气操作的最少

时间应能保证得到稳定表面积。

8.5.4 脱气并冷却后，可以直接将样品管移到测试仪器上，否则，应将样品管从加热源处移开，并继续

保持净化气流直至做好分析测试准备。

8.6 真空脱气

8.6. 1将装置保持在大气压下，把装有试样的样品管接到脱气装置上。

8.6.2 按装置规定的操作步骤进行脱气。

8.6.3 将加热套或其他加热源套在样品管上，在规定温度下脱气。. 5 h或更长时间，同时要求达到并

保持管内压强小于1. 4 Pa.
    橡胶用炭黑、色素炭黑和乙炔炭黑的脱气温度应为(30。士10)0C，白炭黑的脱气温度应为(160士

10)0C。

8.6.4 一旦确定了典型的脱气时间，以后试样时间就以此为基础，若有必要，也可以增加合理的脱气时

间。有些样品的脱气时间会低于0. 5 h，特别是含水量极少的样品。任何情况下用于脱气操作的最少
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时间应能保证 得到稳定表面积 。

9 分析步骤

9.1 参阅多点静态气体吸附仪的使用手册或技术说明书，并熟练掌握这些操作步骤。

9.2 提前。.5h-lh将液氮装人杜瓦瓶中，使其温度达到平衡。

9.3 准确测定液氮的饱和蒸气压(Po)，并重复测定，直到连续两次测得的饱和蒸气压之差不超过

0. 13 kPa

9.4 用氦气测定或通过计算(一般假定炭黑密度为1. 9 g/cm'，白炭黑密度为2. 0 g/cm')来确定样品

管剩余空间的体积。

9.5 在相对压强(P/P)为。.1-0.5范围内至少要测得五个均匀分布的数据点。对于一些试样，特别

是N100和N200系列，还需增加在P/P。为。.05和。.075两个点的数据，以提高测定NSA的准确性。

每个数据点应包括平衡状态的相对压强和相应的样品吸附氮气总体积。

9.6 称量装有干试样的样品管质量，精确至。. 1 mg。这可在吸附操作前或后进行，也可仔细将所有炭

黑从样品管倒人称过皮重的盘中直接测定炭黑质量。使用氦气时会因样品管体积而产生1 mg/cm'的

浮 力偏差。

10 结果计算

10. 1 大多数自动分析仪器在完成分析时均能执行下面的计算。操作人员应验证仪器内部的计算符合

下 面的方法。

10.2 试样质量:

                      试样质量(干品)一样品管与试样的质量一样品管的质量 ·········⋯⋯(1)

    记录各质量并精确至。. 1 mg.
10.3 被吸附的氮气体积:

    按下式((2)计算被每克试样吸附的氮气总体积(Ve),精确至。.000 1 cm, /g.

每次测定吸附氮气的体积(cm')
试样质量(9)

二 ”···············。二(2)

::.:.
氮吸附比表面积(NSA)

  确定氮吸附表面积(NSA)的B. E. T.理论即BrunauerIEmmett,Teller方程如下:

      P

V. (P。一P)

    1 C一 1. 尸
= 奋下一几二一卜v -I _ 入 77

    Vnl七 v-七 厂。
·.........·...····⋯ ⋯ (3)

    式 中:

    P— 表压，单位为千帕((kPa) ;

    Po- 氮的饱和蒸气压，单位为千帕((kPa);

  V�,— 标准状态下，每克氮按单分子层排列所占的体积，单位为立方厘米每克(cm'/g);

    c— 与单分子层吸附热的平均值有关的常数

10.4.2 以P/P。为X轴，P/V (Po-P)为Y轴作图，取P/P。在0. 05-0. 30范围内的数据，即B. E.

T.方程的线性区间

10. 4.3 取能作出最好直线关系的3个或更多数据点，以计算直线在Y轴上的截距和斜率，进而计算

表面积。表1列出了一些如何选择适宜相对压强范围的例子。

10.4.4 也可根据下面列出的不同炭黑品种相应的压强范围来确定适宜的相对压强:

                                炭黑样品 相对压强范围

                    N300和软质炭黑 0.1-0.3

                        N100和 N200                               0.05- 0.2
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                    比表面积大于130 m'/g的炭黑 0.05一。.1

    操作人员应确认该指导性规定对所测样品的适用性。

10. 4. 5 如果一幅B.E.T图产生负截距，则表明样品可能存在直径小于2 nm的微孔，不过其他因素也

会导致负截距。表面积是通过在规定的压强范围内能产生最高相关系数和正截距的三个或更多数据点

计算得到的。

10.4.6 按式(4)计算氮吸附表面积(NSA),精确至。.1 m'/g

                                  NSA(m'/g)一Vm X 4.35 ······························⋯⋯(4)

    式 中:

    Vm=1/(B+M);

          B - Y轴截距，士l0-s;

          M--直线的斜率，士10-s;

        4.35- 1 cm'氮分子所占的面积仁m'=(6.02X10")(16.2X10-20)/22 400];

  6. 02X 1021— 阿伏加德罗常数;

16. 2 X 10-— 每个氮分子的截面积，mz;

      22 400— 在标准温度和压强((STP)条件下，1 mol气体所占的体积，cm%

                                    表 1  NSA数据处理的实例

品 种
原始数据 计算结果

P/Po 吸附体积/ (cm, /g) 相对压强范围 相关系数 NSA/(m'/g)

N121

0. 050 0 26.716

0. 100 0 29.753

0. 150 0 32. 313 0. 05--0.15 0.999 981 123. 9

0.200 0 34.692 0.05--0.20 0. 999 992 124.0

0.250 0 37.110 0.05-0.25 0. 999 990 123. 6

0. 300 0 39.641 0.05--0. 30 0. 999 935 122. 8

N326

0. 050 0 16. 675

0. 100 0 18.318

0. 150 0 19.859 0. 05- 0. 15 0. 999 960 75.6

0.200 0 21.426 0.05-0. 20 0. 999 948 76.3

0. 250 0 23. 035 0. 05- 0. 25 0.999 964 76. 6

0. 300 0 24.751 0. 05-"0. 30 0. 999 979 76.6

N683

0. 050 0 8. 194

0. 100 0 9. 113

0. 150 0 9. 945 0. 05-0. 15 0. 999 939 38. 2

0.200 0 10. 739 0.05- 0. 20 0. 999 950 38.5

0.250 0 11. 543 0. 05̂ -0. 25 0. 999 972 38.6

0. 300 0 12. 364 0.05--0. 30 0. 999 973 38. 4

注1: N121最准确的NSA值在相对压强为 0.05̂-0. 20范围内测定。

注2: N326,N683最准确的NSA值在相对压强为。.05-0. 30范围内测定。

10.5 统计吸附层厚度表面积((STSA)
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10.5. 1 用STP条件下每克试样吸附的氮气体积(V,)与统计吸附层厚度((t)的函数关系作图来测定炭

黑的STSA.
10.5.2 以Va(在STP条件下，cm'/g)为Y轴(纵坐标),t(10-'0 m)为X轴(横坐标)作从-t图，等距离

取尸/尸。在。.2--0.5范围内的数据。

    其中:

                              t二。.88(P/Pa)'+6. 45(P/P0+2.98 ·····················⋯⋯(5)

10.5.3 用标准的线性回归法测定V,-t图的斜率。

10.5.4 按式(6)计算STSA，精确至0. 1 m, /g

                                            STSA= M X 15.47 ···············。··············⋯⋯ (6)

    式中 :

    入」 V,-t图的斜率;

15.47 氮气与液氮的体积转换常数，同时计量单位也换算为mz/go

10.5.5 若V,-t图出现了负截距的情况，则报告STSA值等于NSA值，因为此方法的原理就决定了

STSA值不可能大于NSA值。

11 精密度

11.1 氮吸附表面积(NSA)

11.1.1重复性:两单次测定结果之差不大于平均值的1.9200,
11.1.2 再现性:两单次测试结果之差不大于平均值的4.38%.

11.2 统计吸附层厚度表面积(STSA)

11.2.1 重复性:两单次测定结果之差不大于平均值的3.0300,

11.2.2 再现性:两单次测试结果之差不大于平均值的3.81%.

    注:可选用适当的标准参比炭黑进行核查，标准参比炭黑的NSA和 STSA的文献值参见附录 A,

12 试验报告

    试验报告应包含下列内容:

    a) 试样的品种和编号;

    b) 本试验依据的标准编号;

    c) 测定NSA和STSA所取的数据点数及相对压强;

    d) 试验结果;

    e) 与规定分析步骤的差异;

    f) 试验中观察到的异常现象;

    z) 试验 日期 。
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            附 录 A

          (资料 性附录)

标准参比炭黑的NSA值和STSA值

标准参比炭黑的NSA值和STSA值见表A.1,
                        表 A. 1 标准参比炭黑的 NSA值和 STSA值

标准参比炭黑 NSA/(m'/妙 STSA/(m'/g)

A5(N135)

B5(N330)

C5 (N220)

D5(N762)

E5(N660)

F5(N683)

G5(N990)

141.5士1.74

73. 4土1.35

121.6士1.26

27.5士0.48

35.3士0.57

39.1士0.87

9. 1士0.36

124. 6士1.62

73. 1士1.68

111. 7士1. 65

27.1二 1.67

34. 3士0. 93

37. 1土1. 99

8.4士0.60

A6(N134)

B6(N220)

C6(N326)

D6 (N762)

E6(N660)

F6(N683)

G6(N990)

143. 9士2.10

110.0士1.59

78.3士1. 20

30.6士0.75

36.0士1.20

35.3士1.41

9.1士0. 36

135. 7士4.11

105. 4士2.88

79.2士2. 07

29.6士1. 35

35. 1士2.31

34. 1士1. 83

8. 4士0.60
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                      附 录 B

                  (资料性附录)

本标准章条编号与ASTM D 6556:2000a章条编号对照

表B. 1给出了本标准章条编号与ASTM D 6556:2000a章条编号对照一览表。

              表 B. 1 本标准章条编号与ASTM D 6556:2000a章条编号对照

本标准章条编号 对应的 ASTM标准章条编号

1. 2,1. 3

第 1章的第 2,3段

3

4 3. 1

5 4. 1

7 5

8 7,8

12. 1,12.2,12.3. 1-12.3.3

11.1.1 12. 3. 4

11. 1.2 12. 3. 5

12. 4. 1̂-12. 4. 3

11. 2. 1 12. 4. 4

11.2.2 12. 4. 5

12. 5

1Z 11

13

附录 A的一部份 表 2

附录 B

附录C

注 表中的章条以外的本标准其他章条编号与ASTM D 6556:2000a其他章条编号均相同且内容相对应。
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                      附 录 C

                  (资料性 附录)

本标准与ASTM D 6556:2000a技术性差异及其原因

表C. 1给出了本标准与ASTM D 6556:2000a的技术性差异及其原因一览表。

              表C. 1 本标准与ASTM D 6556:2000。技术性差异及其原因

本标准章条编号 技术 性差异 原因

1

    删除了ASTM D 6556:2000。中第 1.3

条计量单位的描述。

    增加了本标准适用于橡胶用炭黑、色素

炭黑、乙炔炭黑和白炭黑表面积的测定。

我国法律规定只能用 SI单位制

明确本标准的适用范围

2,8.1

    用 GB 3778,GB/T 3782,GB/T 7044和

HG/T 3061代替 ASTM D 6556; 2000a中

第 2章 和 第 7. 1条 的 ASTM D1799,

ASTM D1900

以符合不同品种炭黑的采样。

3 增加了术语与定义一章。
    使本标准的 NSA和 STSA的概念更

清 晰

5.5,8.1

    用(105士2)℃代替 ASTM D 6556:

2000a中第 5.5条 和第 8.1条 的(125士

10)℃ .

与我国炭黑行业其他标准一致。

7.4,8.5.2,8.6.3 增加 了(160士10)0C o 以符合白炭黑的样品处理。

9.4 增加了白炭黑的密度 2. 0 g/cm' 白炭黑比表面积测定的需要

11
    删除了 ASTM D 6556:2000a中第 12

章有关精密度的详述.
使 标准更简捷 。

附录 A

    由于ASTM D 6556:2000a的表 2是在

12.3.1条的注 2中提出来的，而非正文 内

容，故本标准将其作为资料性附录。

    标准参比炭黑的NSA和STSA文献值

在本标准中也仅用于参考。

    依据 ASTM D 3324:1999增加了第 12

章的表 2中SRBS标准炭黑AS-G5的NSA

和 STSA数值的范围，并对 B5, C5的 NSA

数值 和 A5, B5, E5的 STSA数值进行了

修改 。

    增加了SRB6标准炭黑的 NSA和STSA

数值

    与 ASTM D 3324: 1999中的数据 不

一致

  参考 ASTM D 3324:2001..


