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〔摘要〕 J B一 1 型氮吸附比表面测定仪是经改进 的一种测量粉末和多孔物 质表面

积 的装置
。

本文介绍 了仪器 的结构
、

使用及其简化计算方 法
。

氮气偏 离理 想气体的校 正

因子 a 值
,

文献上洛用 1
.

05
,

我们考虑到吸附 平衡时的压力和低 温浴对
a 的影响

,

推 出公

式
:

a = 1 +

一二一 〔0
.

0 5 一 0
.

0 0 1 6 4 ( T 一 7 7
.

4 ) 〕
7 6 0

当 T与 7 7
.

吐K 相差不大
,

P
: = 1 0~ 2 5 c m H g 时可近 似取

a = 1
.

01
。

本测定仪经 国家标准总局 审定后发布
,

自1 9 82年 3 月起为测定钨粉
,

碳化钨粉 比表

面积 ( 平均粒度 ) 的国家标准
。

前
~ 乙一

口

氮吸附法测定比 表 面 的 结果是以 比表面

S w ( m
Z

/ g ) 或 S v ( m Z

/
e m 3

) 表 示
。

前者 是

1 9试样的全表面积
,

后者 是真实 体积为 I c m 3

试样的全表面积
。

由 S w 或 S v 用 下 式可以算出

粉末表面积平均直径 D
:

_ 6 6
D =

—
=

—S v p
·

S w
( 1 )

式中 p

— 试样的真密度 ( g /
c m

“
)

对于粒子形状及表面形态相似的粉末
,

这

样算出的表面平均直径 D
,

可 以作为粉 末粒子

粗细的衡量
。

若粒 子接 近 球 形 且表面致密光

滑
,

则 由粒度分布 ( 例如用显微法或沉降法测

出 ) 计算出的平均直径应与氮吸附法测定的相

近
。

氮吸附法测定比表面的 原 理 是根据 B E T

吸附公式 〔 ’ 〕 ,

其适用范围限于氮气 的相对压

力 ( P / P S = 0
.

0 5~ 0
.

3 5 )
:

式 中P

—
吸附平衡时氮气的压力

P
s

—
吸附温度下氮的饱和蒸汽压

V
。

— 平衡吸附量
,

以标准 毫升 (标准状

态下的毫升数 ) 计

C

— 与吸附热及凝聚热有关 的常数

V m

— 单分子层饱和吸附量 (或称为单分

子层复盖量
,

指吸附质氮 以单分子层完全吸附

在样品表面所需的量 )
,

标准毫升

对于大多数的固体表面吸 附
,

C都是比 1

大很多的值
,

故 B E T 吸附公式可近似 为

V 二=
P s一 P

P s
V

o ,

即 B E T 单点吸附 公 式
。

测出

平衡吸附量 V 与相 应的平衡压力 P
,

利用此式

就可算出试样的单分子层饱和 吸 附量 V
。 。

本

测定仪通常用此单点吸附公式
。

若知道每个被

吸附氮分子的横截面积 a ( 取 1 6
.

2 x l o一 “ 。
m

,
)

即可求 出样品的比表面积
:

V o N a 4
.

3 5 V 。

s w 二二兀兀 二不石不 =
-

一 石下一
.

In 丫 g

艺艺 4 1 U V V V V

( 3 )

P I ( C 一 1 ) f
万 二 二二 二

一 = 二 下二 一
+ 万 ; 二 二

V
U

(尸
、一尸 ) v 二 L

七 v m U尸 5
( 2 )

或 s v 一 4
.

3 5 V

W / p

几 , n Z

/
C。 “
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式中N
-

一一亚佛加德罗常 数 6
.

0 2 3 丫 l ` “

W 一
一 样品重

,
g

BJ 一 1 型测定仪是 在中国科学 院 冶金 研

究所工作 〔“
·

的 基 础上进行改 进 设计的
。

在直

管水银压力计上装有读数放大镜
,

省去贮氮压

力计
,

将贮氮瓶由球形改为圆柱形
。

玻璃各部

件之间采用磨 口 衔接
,

便于拆 洗
、

修 配 或 运

输
。

试样瓶备有两种容积规格
。

本仪器所测试

样的表面积下限约为 6 1

护
。

使用 大 容 积 试样

瓶
,

对于碳化钨 ( 真密 度为 15
.

7 9 /
c m “

) 可以

测定表面积平均粒度达 1 5林m
。

本测试方法与测定仪
,

由国家标准总局发

布
,

自 1 9 8 2年 3 月 1 日起
,

为测定钨粉
、

碳化

钨粉比表面积 (平均粒度 ) 的 国 家 标 准 〔“ 〕 。

本文介绍 J B吐型氮吸附比表面测定仪的结

构
,

使用方法
,

测量计算上的简化
,

以及测定

的重复性
。

图 2 氧熊气

温度完
一

卜

为贮氮部
。

活塞 5 1

亚真空泵
,

又
`
.(] 吏泵内放入 友气

,
;污塞 8 在充

氮 1I.-J川
。

( 2 ) 氛蒸 气温 度计

氧蒸气温度计
,

是一种测量

低温的温度计
,

用作测定液氮或

液氮空气浴的温度 (图 2 )
。

此温

度计用玻璃制作
,

内部充入约一

大气压的纯氧
,

测量时将球形测

量端插入低 温浴读 出 读 数△ H

值
,

根据△ H 查附表 1 得低温浴

的绝对温度 T 及在此温度下的氮

泡和 蒸汽压 P
, 。

二
、

仪器的充氮

一
、

仪器的结构

( 1 ) J B 一 1 型氮吸 附比表 面测 定仪

木仪器除所附的氧蒸气温度计外为一整套

玻璃装置 (图 1 )
。

活塞 6 以左为测 量部
,

以右

图 1 装置中
,

将活塞 2
、

3
、

8 关闭
,

活

塞 1
、

4
、

6
、

7 打开
,

启动真空泵
,

打开活

塞 5
,

使贮氮瓶抽至真空
。

关 闭活塞 5
,

开启

活塞 8
,

令纯氮缓慢进入贮氮瓶中
。

当水银压

力计 B所示压力稍大于一个大气压后
,

立 即先

后关闭活塞 8
、

7
。

移去捕集瓶外的液氮 浴
。

开启活塞 5
,

令捕集瓶中沉积的杂质由真空泵

抽净除去
,

贮于 C瓶 `
扫的纯净氮气备测量用

。

三
、

仪器中有关容积的预 先测

B

一 \ \ \

量

吁 } 落
7

图 1 仪器示 意图

A 一可拆卸的试样瓶
,

备有容积 22 毫 升和们毫升

两种规格
,

供装入被测试样用

B一标有刻度并配有读数 放大镜 的水 银压力 计

C一贮氮瓶

D一捕集瓶
E一气体瓶
z

、
3

、
4

、
6

、
7一两通活塞

2
、

5
、 8 一三通活塞

对仪器下述 部分 (图 3 ) 的 容 积
,

应预 先

准确测量
,

供比表面测量计算用
。

V瓶
,

V 毛
,

V塞借水 银 称 重 法 测 出
。

对

于 V
x z

是预先选取内径沿长度均 匀 的 毛 细 管

〔其内径借显微镜准确量出 )
,

根据下式计算而

得
:

V
x ` 二

: r ! ) :

4

·

X
,

式中X 指水银面 X 至 零

点的长度
,

c( m )
。

V
c

用气体膨胀法间接求 得
,

具体步骤与后面叙述测比表面的 方 法 完全 相

同
,

但试样瓶 中不放样品
。
其计算公式为

:

L



N
。 二

( x ; 一 x 。
) ( a 八 V 、 + V

了 、 : 牛 V 、 ) ( x 、 一 x 、、

) V
`

, 、 、 、

X ! 一 x

式中
x 。

—
测量部 ( 包括试样 瓶 ) 抽真空后

,

压力计读数
, C m ;

: 1

— 测量部 (不包括活塞 2 至试样 瓶的

空间 ) 充氮后压力计读数
, c m ;

x Z

— 开启活塞 2
,

将氮气送入空试样瓶

(此时瓶浸没在低温浴内 ) 中
,

膨

胀后压力计
_

L读数
, c m ;

V k

—
V 塞 + 告V 毛

,

rn l ;

兀 D
“

V
x , z

— —
X l ,

4
压力计 零点至读 数

x :

水银面之间的容积
,

m 卜

兀 D
“

V
: 2 ,

— —
x Z ,

4

压力计零点至读数
x Z

水

银面之间的容积
, 了们 ;

2 7 3 2 + t

八 -

一丁 一
,

其 中 t

一
室温

「

C
,

T

— 低温浴温度 K ;

a

—
氮气在 绝 对温度 T 和吸附平衡压力

P
Z

时
,

偏离于理想气体的校正因子
。

4居E l l l , 1 1 o t t 〔` 勺
,

在 压 力 7 6
.

o e : : I H 红厂 7
.

4 r又

时的 a = 1
.

05 ; 在 90
.

2 K 时
, 。 = 1

.

0 2 9
。

一般

均沿用 1
.

05 而未考虑压力的影 响
。

在 既 考 虑

温度又考虑压力的影响时
,

我们推 出
a 的表达

式为
:

P
,

a = 1 + 二兰 〔0
.

0 5 一 0
.

0 0 16 4 (
厂

F 一 7 7
.

4 ) 〕
7 6

( 5 )

在使 用 液 氮
,

即 T 与 77
.

4 K 相 差 不多 而

P在常用 的 15 一 2 5 c rIT H g 范 围 时
, a 取 1

.

01
。

上述 V C的测量 须 进 行 功次以上
,

取其平

均值
,

将最后确 定 的 V c值 与 V
` X相 加得 V X ,

,。等于 V 。 +

华
X

,

作 V 、 随 X 变化的直线图

4
’ ` ’ ` 、

’

一 一
’

一 -
一

- - -

一

备用
,

用此 图可由压力计读数 X 杳出水银面以
_

仁斜线所示容积 V x 。

四
、

比表面的测量步骤

功功功功功功
勺勺飞不

科科

图 3 仪器有关齐积的部位

V瓶 一试样瓶的齐积
;

1
,

2
,

3
,

4 一 夕舌塞
;

V毛 一试样瓶 口至活塞 2 之间毛细管的休积
;

V塞 一活塞 2 内孔道的容积 ;

V 产 x

一压力计管内由水银面读数 x 至刻度零 点之

间的容积 ;

V c一充氮容器
,

图中斜线部分之休积
。

本文只叙述 单点法的测量步骤
。

用逐次多

点法确知其 B E T 公 式中 C值 大于 50 的粉末 〔“ 〕

即可用单点法进行测定
。

测定方法
:

经干燥后的试样装入已知重量

的试样瓶中称重
。

将瓶的磨 口涂以真空油脂
,

套在活 塞 2 的连 接处
,

启动真 空 泵
,

令测量

部抽至真 空
。

缓 慢 开启 活 塞 2
、

4
、

1
、

3 ,

不

使细微粉样抽入试样瓶 上的毛细管 内
。

抽真空

使试样脱附
,

在密封 良好的情况下
,

一般抽真

空 ( 1 0一 2二 , 11 H g )约 半小 日J
,

将三通 活 塞 2 转

至 T位置
,

关闭 活 塞 1
、

3
、

4 ,

停泵
。

并立 即转

动活塞 5
,

使泵不 与仪器 接 通
,

而通大气
。

用

读数放大镜对准 压力计的水银面
,

读出 X
。 。

然 后 将 低 温浴 (一般为液氮浴
,

也可以 用液

态空气浴
,

其温度 T 另用氧蒸气温度计测量 )

套在试样瓶外
,

浸 没在试 样 瓶 磨 口 以上毛细

管的 ] / 2处
。

由贮氮瓶 C中放出氮气至管道内
,



l垃即关 l可〕{舌塞 7
,

!师次开 j〔}活塞 6
、

1
。

然 j舀

缓慢开 启活塞 l, 令氮气充入
,

使测量 )
_

{三力计

B的水银柱徐徐下降至适当位 耸 (充入氮
’

心量

的位置视样品表面积而异
,

并不严格要求
,

使吸

附平衡 压力 P
Z 、

X Z 、

N
。

在 15 一 2 5 c m H g为宜 )
。

关闭活塞 1
、

4
、

6 后
,

记下测 量压力计 B读

数X
: 。

然后将三通活塞 2 向左转至一 }位置
,

使

试样在低 温浴 的温 度下吸 附 氮气
。

约 10 分钟

后
,

待测量压力计 B 的水银面 稳定不再上升
,

读取其读数人
2 。

将活 塞 2转至 T 位 置
。

至此测

量完毕
。

另读取室温 t
,

将所有读 取 的数字记入比

表面测量计算表格内
。

将低温浴移开
,

令试样

瓶逐渐回暖后即卸下
。

瓶颈内壁的油脂用石油

醚揩净
,

将瓶洗净
,

烘干
,

以备下次使用
。

V l 、

Y

— 试样吸附前后的氮气体积
,

查

f[钊线得出
;

。、

—
氮 气在绝对溢 度

’

f 和吸 咐平衡压力

P
Z

时
,

偏 离于理 想气休 的校正因子
,

A 二

取 1
.

0 1 ,

2 7 3
.

2 + t

`

r
其中 t

—
室温℃

, `

「

—
低温浴温度 K ;

V三— 试样瓶 的死空间
。

4
.

3 5 又 V P
Z

日Y

S
、 。 之

—
W

( 7 )

式中 S w

—
试样的重量比表面 ( m “

/ g )

V

—
由 ( l ) 式得出

;

日
=

P s 一 P
Z

P s

五
、

计算的简化

饱和蒸气压
,

3
.

5 9

丫 二

三而万不

使用 J B一 1 型 氮 吸 附比表面测 试仪
,

用

单点法测定试样比表面和 比表面平均粒度
,

计

算是繁琐的
。

因此我们把原来 的四个计算公式

简化为两个公式
,

并借助曲线和表
,

可以较快

地计算出准确的比表面测定值
。

简化计算公式为 ( 6 ) ( 7 )
:

,

其中 P S
为吸 附温度下氮的

查日系数曲线 (见附图 ) ;

其中 t一室温
,

查表得出 (见

附表 2 ) ;

W— 试样的奄量
,

g
。

六
、

测试的重复性

V 二
尸

I
V

工

P
2

一 V
: 一 a A V

产 s ( 6 )

式中 V
一室温 t

,

压力 P
Z

条 件下试 样 吸附

氮的毫升数
;

、

P
Z

— 试样吸附前后的氮气压力
,

直接读数
;

由上海硬质合金厂
、

上海钢铁研究所
、

上海

工业大学
、

上海测试技术研究所和中国科学院

上海冶金研究 所等五个单 位
,

分别 使用 J B 一 1

型氮吸附比表面测定仪
,

对钨粉
、

硅藻土等几

种粉末重复进行测定结果表明
,

测定的重复性

较好
,

相对标准误 差 a = 2
.

2~ 6
.

7 % (表 1
、

表

2 所示 )
。

4 5
-



表 1 对 鸽 粉 和 碳 化 钨 粉 的 重 复 测 定

测 试 单 位 ;则
二

止 {自 则屯次数
一

小均值 {小 准 误 )之 相 义J
·

标准误差

z 、 ’

S w

叮 一

丫艺 ( S w 一

S w ) 2

S 、v
m

“
/ g

n 一 l

一

IL勺八hno
.
LO自

…硬质合金厂…:
一三

1
。

2 6 1
。

2 8 1
.

1 5

1
.

2 6 1
.

2 0 1
.

2 0

1
。

2 0

} 0

l 一
~

二二丁一一 X l 川 )
’

外

} q

{
一 w

1 5 2 6 0
。

0 5 5 5 理
。

」0

。
3 0 1

。
3 1 1

。

3 0

冶 金 月

1
。
3 0

l
。

3 0

0
。

1 4 2 0
。

1 3 1 0
。

1 4 2 0
。

1 4 8

硬质合金厂 0 2 2 4 0
.

1 5 2 0一 5 2 0
.

1 5 2

0
.

1 5 4 0
.

1 5 9

0
。

1 3 2

冶 金 所
0

.

1 4 8 0
.

1 4 1 0
。

1 4 4 0
。
1 4 4

1 5 0
.

1 4 4 0
.

0 0 9 5 6 6
。

6 3

* 粉 3 号

…
…“

硬质合 个厂 1 0

! 。

-
-

一
_

{ 0

金 所 !
} ”

。

2 3 8 0
。

2 2 0 0
。

2 3 8

。
2 4 1 0

。
2 3 6 0

.

2 2 1 0
。

2 1 4

。
2 1 2 0

。
2 1 2 0

。
2 1 5

。
2 8 2 0

.

2 2 7 0
.

2 2 8

。

2 2 6 0
。

2 5 0 0
。
2 2 0

.

5 3 8 0
。

5 2 2 0
.

5 1 3

1 6 0
。

2 2 6 0
。

0 1 1 7 5
。

1 8

冶

一

一一|
l

一
一一一|

1 o

碳化钨

不决化钨

) 硬质合个厂
`

0
.

51 2 0
`

5 15 0
.

53 0 { }

, 异1
. “ ·

5 0 5 。
·

5` 7 0
·

5 0了 。 ·
5 2 9 · 1: 1 0 5 3 2 0

.

0 2 5 6 `
,

` 8 )考

} 0
。

5 5 2 0
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