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Metallic powder-Determination of the specific

surface area- Method of nitrogen adsorption

主题内容与适用范围

    本标准规定r金属粉末比表面积的测定方法

    本标准适用于金属粉末比表面积的测定。测定范围为。1̂-1 000 m,/g。非金属粉末及微孔材料的
比表面积测定亦可参照使用

    本标准所测表面积为粉末的总表面积，包括氮分子可进入粉末体的任何开孔表面积;它不同于用空

气透过法测定的表面积，后者系指包络表面积。

弓1用标准

GB 5314 粉末冶金用粉末的取样方法

术语、符号

3门 术语

3.1.1 吸附质 adsorbate

      被吸附的气体

3.1.2 吸附剂 。dsorbent

        发生吸附的粉末

3.1.3平衡吸附压力 equilibrium adsorption pressure
        当吸附达到平衡时吸附质气体的压力

3.1.4饱和蒸气压力 saturation vapour pressure
        在吸附温度下，吸附质完全液化时的蒸气压力。

3.1.5相对压力 ralative pressure
        平衡吸附压力与饱和蒸气压力的比值。

3.1.6 吸附体积 adsorbed volume

        在平衡吸附压力卜，吸附剂吸附的气体体积。

3，2 符号

      本标准中所用符号见表飞。
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                      表 1

1兑 明

BET图斜率

脱附峰面积

U形管压力计台臂内孔A积

标准峰而积

BET图截距

与吸附热和冷凝热有关的常数

充气时U形管压力计右臂高度

平衡时U形管压力计右臂高度

仪器常数

试样质量

阿佛加德罗常数,6.022X I沪

平衡吸附压力

大气压力

充人Vp 路中氮气的压力

氧:Al气压力温度计的压力差

吸附温度e，时氮的饱和蒸气压

相对压力

氮气流址

氮气流量

I昆合气体n,流量

总表面积

体积比表面积

质觉比表面积

室温

液氮的温度

吸附体积(标准状态)

  图2中B部分的空白体积
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吸附平衡后Ve中剩余氮气体积(标准状态)

充入V。巾氮气体积(标准状态)

单分子层吸附体积(标准状态)

图2中A部分管路休积

吸附平衡后V，中剩余氮气体积(标准状态)

体积管中充入氮气的体积(标准状态)

标准泡体积

标准体积管的体积

1-1氮气的体积(标准状态),22414

试样材料的有效密度

氮分子横断面积,16.2X10-"
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4 原理

    当试样放在氮气体系中时，在低温下.物质表而将发生物理吸附 当吸附达到平衡时，

压力fu物质表而吸附的氮气体积，根据BET方程式((1).计算试样单分子层吸附体积认〕，

的比表面积。

测量平衡吸附

从而求出试样

尸/尸

V(1一 P/P) mC
············。···········⋯ ⋯ (7 
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                                          图 1  BET图

    图1在相对压力P/P。在。.05̂ 0.35范围内通常是线性的，而两个端点有时会偏离直线，计算时

偏离的点应舍掉。

    通过一系列相对压力P/P。和吸附体积V的测量，由BET图或最小二乘法求出斜率A和截距B

值，由方程(2)计算出单分子层吸附体积Vm，再由方程(4)或(5)计算出粉末的质量比表面积S*或体积

比表面积S。

V二二 ··..·.一 ，二。........................·····，·⋯ (2)

......(3
S 二

·⋯ (4)

一Sw.P

凡

s

般情况「,C值比较大，即截距B很小，则方程(1)可简化为方程(6)

V，二V(1一P/P)······⋯⋯

(5)

(6)
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    实验时只测量一点即可计算出v,和s~

5 仪器

5.1 主要仪器

    本标准采用简化BET装跪或连续流动色潜仪 根据BET原理制作的，能得到正确比表面积的其他

类型的仪器也可以采用

51门 简化BET装置

    简化BET装置L要由玻璃件构成(如图2所示)。h要用于单点法测址比表面积

旅

                                    图2 简化BET装置

              1一1l形管压力计;2 标准泡;3,4,6,7,16一二通活塞;5--贮气泡;9,9,12-二通活寒;

                        ]。冷阱;11,14一杜瓦瓶;13--氧蒸气压力温度计;15 试样泡

    仪器的标定如下:

    :. 在仪器安装前，用汞称重法测定标准泡2(包括活塞3的孔)的体积Vb

    b. 通过对标准泡2抽空、充气和向V 中释放一定压力的气体(氮气或氦气)，根据玻意耳马略特

定律测量V。的值。以类似的方法测量yob的值.

    。 在仪器安装前，用汞称重法标定13形管压力计1的右臂管内孔面积A,

5门.2 连续流动色谱仪

    本仪器主要由气路系统(见图3)和热导池鉴定器组成。
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\ 14 -妙              \̀113 \̀}z
                            图3 连续流动色谱仪气路流程图

          卜氦气瓶;z-氮气瓶0-稳压阀}4-稳流阀;5一转子流量计;G一混气缸;7;一冷阱;8 恒温管;

              9-热导池;1。一六通阀;11-标准体积管;12一试样管;13杜瓦瓶;14-皂泡流量计

5.2 辅助设备

5.2"， 天平

    感量为。.lmg,
5.2.2 杜瓦瓶

    各种尺寸的杜瓦瓶和液氮存储设备。

5.2.3 试样管

    简化BET装置所用试样管如图4所示，内装一芯子，以减少试样管的死空间和防正抽空时粉末溅

出

图4 简化BET装置用试样管

连续流动色谱仪所用试样管如图5所示。
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                              图5 连续流动色谱仪用试样管

5.2.4 氧蒸气压力温度计

    用以测量液氮的饱和蒸气压和温度

    、氧蒸气压力温度计如图6所示，其压力与饱和蒸气压和温度之间的关系参见附录A

图6 氧蒸气压力温度计

6 取样

6. 1 取样按GB 5314的规定进行。

6.2 采用简化BET装置，则称取试样量应使其总表面积在5̂-50m'范围内。采用连续流动色谱仪，则

称取试样量应使其总表面积在。.5-200m，范围

了 试验步骤

了t飞 月兑气

    在吸附测量之前.必须对试样进行脱气处理

    采用简化BET装置测量时，试样应在真空下加热脱气。真空度为1. 33-1.33X 10-'Pa，加热温度

为100~  300 C，保持时间为。.5-3h

    采用连续流动色谱仪测量时，应在流动的惰性气氛下加热冲洗试样。加热温度为100-300 C.保持

时I7 0. 5-3ho

7.2 测晕

7.2.1 简化BET装置测量

    开始操作仪器以前，应使所有活塞都处于关闭位置。启动真空泵，依次打开活塞12,7,4,16打开活

塞16时，应特别小心，避免将粉末试样抽入系统中。当真空度达到要求时，依次关闭活塞16,7,12.停

能打开活塞6，充入氮气，当压力达到要求时.关闭活塞6和4，读取压力计1右臂示值11,和V,管路中
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氮气的压力P.并记录室温。然后扫一开活塞16，把装有液氮的杜瓦瓶14套上，进行吸附测量。当吸附达

到平衡时，再次读取压力计1右臂示值H‘和平衡吸附压力P,并读取蒸气压力温度计13的压力值

几 最后移开杜瓦瓶H，测量完毕。

7.2.2 连续流动色谱仪测量

    氮气为吸附质，氦气为载气(也可用氢气)，两种气体以一定比例混合后，在接近大气压力下流过试

样.用热导池监视混合气体的热传导率

    调节氦气流量约为40-L/min,用皂泡流量计14测量氦气流量R�。调节氮气流量，待两路气体混

合均匀后，再用皂泡流量计14测量混合气体的总流量RTo然后接通电源，调节电桥的零点 待仪器稳定

后，把装有液氮的杜瓦瓶套在试样管12上，当吸附达到平衡时，热导池9测出一个吸附峰。移开液氮浴

热导池9又测出一个与吸附峰极性相反的脱附峰。通常，氦气流量调节好后，不再重新调节，通过变化氮

气流量R N,来改变相对压力。在相对压力P/P。为。.05-0. 35范围内，至少要测量3-5点
    脱附完毕后，将六通阀10转至标定位置，向混合气中注人已知体积的纯氮气，以得到一个标准峰‘

带有仪器常数的仪器，不需要测量标准峰

8 结果的计算

8.飞 采用简化BET装置时的结果计算

81-1 充入的氮气体积

    充入的氮气体积(标准状态)v。由式(7)求出。

VQ = PAV,+ A.H )
273. 15

1.01325又 10'(273.15+ t)
···⋯⋯’··.·····⋯⋯(7)

8.1.2 剩余的氮气体积

当吸附达到平衡后，剩余的氮气体积(标准状态)v，和v*分别由式(8)和式(9)求出。

一
V�,=P (V,+V,H,1)

273.15

Vbr一P(Vb一号，

1.013 25 X 10̀(273.15+L)

          273.15

1.013 25 X 10'(273. 15+ t)
..⋯。.......·..·.⋯⋯(9)

8.1,3 吸附的氮气体积

    吸附的氮气体积(标准状态)由式(10)求出。

v“v。一vu一V.·······。····························........ (10)

8.1.4 比表面积

    试样的单分子层吸附体积V}、由式((6)求出，其比表面积.S、和S由式(Q)或式(5)求出

8.2 采用连续流动色谱仪时的结果计算

8.2.1 相对压力

    相对压力由式(11)求出。

        K,    P
Pll， 一 不止 X -- .，二 ‘. ⋯ ’··⋯ ..................... (11〕

              tc, 厂6
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8-2.2 吸附的氮气体积

    试样吸附的氮气体积由式((12)和式(13)求出。

V、一 V
273. 15p

1. 013 25 X 10"(273.15+ t)

      __八
V 一 丫、-丁-

            A

如果使用仪器常数，试样吸附的氮气体积由式(14)求出。

V二K ·.4A·R 。·，·····‘· ········⋯⋯

(12少

(13)

(14)

8.2.3 比表面积

    试样的单分子层吸附体积V。由式(”或式((2)求出，其比表面积S，或S、由式(4)或式(5)求出

8.3 结果精度

    通常，比表面积的测量误差约为2%,最大不超过500

9 试验报告

    试验报告应包括以F内容:

    a， 本标准编号;

    b. 鉴别试样的必要说明;

    c. 所用仪器类型;

    d. 脱气条件;

    e. 液氮的饱和蒸气压;

    f.  BET图的线性范围。如果采用单点法，应注明相对压力;

    9. 所得结果;

    h. 本标准未作规定的操作;

    i. 可能影响结果的任何情况
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  附 录 A

液氮饱和蒸气压

    (参考件)

表Al 氮的饱和蒸气压P、温度c，和压差Po的关系
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续表 A1

尸 t 儿 一 子

kPa rntnHg k Pa mniHg (、 { kPa -ml Ig kPa - Hg (

27.73 208 127. 16 )56.0 193.77 一30. 80 231 138.66 1 0,10.0 193 。「

27 86 209 127.86 959.‘) 193.74 {30.93 232 139.06 1013. 0 193.0尘

2800 210 128.26 962-0 193- 71 131。6 233 139.46 1 046. 0 19之.98

28.13 211 128.72 965 5 193. 67
一

    31. 20 234 139. 99 1 050. 0 192. 95

28 26 212 129. 26 969.5 193. 64 } 235 140. 39 1 053. 0 192. 92

28.40 213 129. 72 973. 0 193. 61 一。，.、。 236 140. 79 1 056 () 192 88

28 53 214 130. 19 976. 5 193. 57 1。，.60 237 141. 16 1 061.0 192.85

28.66 215 130. 66 980. 0 193. 54 II  31. 73 238 141.72 ]063.0 192. 83

28. 80 216 131. 19 984. 0 193.50 一。、.86 239 142. 12 1 066. 0 192.80

28.93 217 131. 99 990. 0
            一

193.48 一。:.。。 240 142. 65 1 070. 0 192. 76

29，06 218 132. 66 995. 0 193.45 }32. 13 241 143. 19 1074- 0 192.73

29. 20 219 133. 06 998. 0 193.41II  32.26 242 143. 72 1 078. 0 192. 70

29. 33 220 133. 59 1 002. 0 193. 3。一一 243 144. 39 1083. 0 192. 66

29.46 221 133. 86 1 004. 0 193. 36一II  32. 53 244 144. 92 1 087. 0 192. 63

29. 60 222 134.39 1 008.0 193.32 }32. 66 245 145. 45 1 091.() 192.60

29. 73 223 134.92 1 012() 193.29 132.8。 246 145. 85 1 094. 0 192.57

29. 86 224 135. 32 1 015.0 193. 26 132.。3 247 146-39 1 098. 0 192-54

30. 00 225 135. 72 1 018.0 193. 23一。3. 06 248 146.92 1 102. 0 192. 51

30. 13 226 136. 26 1 022. 0 193. 20 133.20 249 147.45 1 106.0 192. 47

30. 26 227 136. 66 1 025. 0 193. 16II  33. 33 250 147.85 1 109.0 192. 44

30. 40 228 137. 06 1 028. 0 193.14 133.46 251 148.39 1 113.0 192. 41

30. 53 229 137. 59 1 032. 0 193. 10 }。3.6。 252 148. 92 1 117. 0 192.38

30 66 230 138. 12 1 036. 0 193. 07一33. 73 253 149. 32 1 120. 0 19235

i 0
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附加说明:

本标准由中国有色金属工业总公司提出

本标准由冶金工业部钢铁研究总院负责起草

本标准主要起草人李忠全、陈木兰。


