Navod k obsluze adsorp¢niho porosimetru

Indikace LED stavu ventili
(zelena otevieno, oranzova zavieno)

Indikace hladiny kapalného
dusiku a pohybu zvedacku
termosky

Meétici kyveta, py kyveta, senzor
hladiny kapalného dusiku

Termoska s kapalnym dusikem
pro ochrannou vymrazovacku

Termoska s kapalnym dusikem
pro méfici celu na zvedacku

Quantachrome Autosorb 1MP

Multifunkéni ukazatel
-teplota vyhiivace 1 a 2
-tlak v pfistroji

- teplota v pfistroji

- nasyceny tlak par

2 vstupy pro odplynéni vzorka

vyhtivaci decky pro
odplynéni vzorki (do 400 °C)

Privody He a adsorbatu (N;)
na zadnim panelu

Zapnuti a nastaveni
teploty odplynéni



Funk¢ni schopnosti:
- Povrchové analyza
- Distribuce velikosti mezopora
- Standardni mikropérové metody
(kompletni povrchovéa a pérovita analyza)

Povrchova analyza:
- rozsah mérného povrchu pro adsorpei dusiku: 0.05 - com?® g

Analyza objemu a distribuce velikosti pori:
- Detektovatelné objemové mnozstvi: <000.1 cm® g~
- Megfitelny rozsah priméru poru: od 3.5 do 5000 A pfi pouziti dusiku

Bezpecnost prace

P¥i této analyze se pracuje s vakuem a kapalnym dusikem, je tedy nutno pouzivat ochranné
bryle a rukavice !!!

Méreni specifického povrchu metodou BET
Pracovni postup:

PRiIPRAVA VZORKU K ANALYZE

- ZapiSeme se do provozniho seSitu Autosorbu 1MP.

- Naplnime termosku kapalnym dusikem asi 5 cm pod horni okraj (pozor: neutésnit
uzavérem, aby nevznikl pretlak).

- Opatrné termosku umistime Gstim pod vymrazovacku a pomalu ji na ni nasuneme.
Termosku zavésime hackem za drzak k na pfednim panelu Autosorbu 1. (drzak je
umistény asi v 2 vySKy pfistroje z ¢elni strany).

- Natlakovych lahvich He a N, otevieme hlavni ventily a regulatorem sefidime tlak
na vystupnim tlakoméru na 0.69 bar (69 kPa, 10 psi), otevieme vypustny ventil.

- Zkontrolujeme, jestli je zavéSena termoska naplnéna alespon do poloviny dusikem,
pokud ne, doplnime ji viz vySe.

MANIPULACE S KYVETOU:
Plnéni kyvety:

- Navlékneme si gumové rukavice.

- Vybereme si ptislusnou Cistou kyvetu s odpovidajici
vyplnovou ty¢inkou a ddme je na dvé hodiny susit
do susarny.

- Nechame kyvetu s ty¢inkou vychladnout.

- Zvazime tuto prazdnou ¢istou kyvetu naplnénou
plynnym dusikem s gumovou zatkou a filtrem
s presnosti na 5 desetinych mist (jednu stotisicinu
gramu)




Pomoci nalevky nasypeme testovany vzorek do kyvety (podle zrnitosti vzorku
mozno i opatrné bez nalevky).

Vytéarujeme vahu a zvazime naplnénou kyvetu doporu¢enym mnozstvim vzorku a
profouknutou plynnym dusikem. Hodnotu odecteme a poznamename.

Podle potieby (zrnitosti testovaného vzorku) vlozime do kyvety vypliovou
tyCinku. V pfipadé, Ze si nejsme jisti, zda tyCinku pouzit, pak ji pouzijeme!

Do kyvety se nasouva ty¢inka ve vodorovné (horizontalni) poloze, jinak miize
dojit k poskozeni kyvety (viz obrazek 1).

Obr. 1 Plnéni kyvety

ODPLYNENI VZORKU PRED ANALYZOU (ODSTRANENI NECISTOT)

Vybereme odpovidajici velikost kyvety (primér 6, 9 nebo 12 mm), profoukdme ji
dusikem pomoci dlouh¢ injekéni jehly, zasuneme do ni odpovidajici vypliiovou
tyCinku (vSe musi byt dokonale ¢isté viz. manipulace s kyvetou ) a uzavieme
gumovym septem.

Zvazime prazdnou kyvetu s gumovou zatkou a vlozenou vypliiovou ty¢inku

s presnosti na 5 desetinnych mist (jednu stotisicinu gramu), vytarujeme vahu a
zvazime naplnénou kyvetu s doporu¢enym mnozstvim vzorku. Hodnotu odecteme
a poznamename.

Vlozime ptislusnou vypliovou ty€inku do kyvety, (pokud je vzorek prachovity a
lehce 1étavy) upevnime kyvetu na odplynovaci vstup (viz nize), navlékneme
vyhtivaci dec¢ku a zajistime svorkou.

Ptipevnime kyvetu na odplynovaci vstup ¢. 1 nebo 2.

0 rukou odsroubujeme vroubkovanou matici od Autosorbu 1.

O pripojovaci sestava zahrnuje 3 ¢asti: matici, kyvetovy adaptér a tésnici
krouzek.

0 vybereme pfislusnou velikost kyvetového adaptéru a namontujeme zpét
podle Obr. 2 (dotahujeme se ve sméru hodinovych rucic¢ek pii pohledu
zdola).

Pfipevnime opatrné vyhiivaci decky: nasadime vyhtivaci decku na kyvetu a decku
zajistime pruznou kovovou svorkou.

Nasadime si ochranné bryle nebo $tit (prace s vakuem) a spustime z pocitace
evakuaci vzorku - viz dale.

Po 10 minutach vakuovani zapneme vyhtivani pfepnutim packového piepinace do
horni pozice.

Ohftev vzorku regulujeme pomoci tlacitek pod odplynovacim vstupem postupnym
zvySovanim teploty po krocich 50 °C az na maximalni teplotu:

0 max. teplotu nastavime podle typu vzorku (napt. zeolit X nebo MCM-41 na
350 °C)

0 teplotu 100 °C mizeme pouzit pro labilni vzorky, pokud chceme jen
odpatit vodu.

Odplynéni miize trvat vice nez 24 hodin.
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Nasazeni kyvety na odplynovaci vstup:

~ matice

_ trojCetny kyvetovy konektor pro V%, 3/8 a
Y4 palcové kyvety

~ vestavéna frita

- vestavéna frita jen pro 'z palcové kyvety

~ podlozka
" ochranny krouzek
™ matice s vyznaenym smérem

povolovani

kyveta

) %\ vyhfivaci detka

T Ak

Obr. 2 Sestaveni kyvety pro odplynovani

SPUSTENI PROGRAMU ODPLYNENI Z POCITACE

Na vrchni listé klikneme na <OPERATIONS>.

V rozbaleném menu klikneme na <OUTGASSER>.

V nové€ otevieném menu zaklikneme <STATION 1> nebo <STATION 2>, podle
toho, na kterém vstupu mame ptipevnény odplynovany vzorek.

Klikneme <LOAD>.

Klikneme <OK> a znamename si ¢as zacatku odplynovaciho procesu.

Kontrola odplynéni vzorku:

Na vrchni listé klikneme na <OPERATIONS>.

Klikneme na <OUTGASSER>.

Oznacime pftislusny vstup k testovani, zaddme hodnotu 10 mikront a klikneme
<TEST>.

Je-li hodnota vzriistu tlaku po druhé minuté pod 5 mikroni za min., pak je vzorek
v poradku pfipraven na analyzu. Pokud je test netuspésny, pokracujeme v
odplynovani a klikneme <OK>. Zkontrolujeme, je-li je vzorek spravné upevnény.
Kdyz odplynéni skoncilo, vypneme vyhtivani a pockame, az vzorek zchladne.
Odpojime vzorek kliknutim na <OPERATIONS><OUTGASSER>.

Oznacime vzorek, ktery chceme premistit a klikneme <REMOVE>.

Kdyz se LED kontrolka ptepne ze zelené do oranzové, vzorek je pfipraven

k pfemisténi.

Sejmeme vyhtivaci decku a nechame kyvetu zcela zchladnout. Kyvetu rychle, ale
opatrné, premistime na méfici vstup.



MERENI VZORKU

- Pfipevnime kyvetu se vzorkem na méfici vstup a naplnime termosku
kapalnym dusikem a umistime ji na termoskovy zvedacek Autosorbu 1.

- Na pocitaci klikneme na <ANALYSIS MENU><PHYSISORPTION ANALYSIS
PARAMETERS>.

- Vyplnime nasledujici udaje:

0]

O O0OO0OO0O0OO0OO0Oo

o

o

Sample ID: nazev vzorku

File ID: jméno souboru

Operator: zaddme svoje jméno

Bath T: zadame teplotu (77.35 K)

Adsorbent: dusik (nebo jiny pouzity plyn, napt. krypton)

Test tésnosti (Leak Test): 3 min. pro dusik (nebo 1 min. pro Kr)

Druh plnéni (Maxi-dose): (ON) pro dusik a (OFF) pro krypton
Odplynovaci ¢as (Outgas time): Zadame zaznamennany ¢as odplynovani
Odplynovaci teplota (Outgas Temperature): Zadame pouzitou odplynovaci
teplotu

Py parametry (Py Parameters): rovnovazny nasyceny tlak pro adsorbat (N,
nebo Kr)

User Po/Ambient): 760 mm Hg pro dusik a 2.63 mm Hg pro Kr

Typ kyvety (Cell Type): Oznacime typ kyvety (6, 9, 12 mm) s nebo bez
vyplnové tycCinky

Zadej pocet analyzovanych bodi (Analysis Points, Select): 11 bodt pro
dusik a 7 pro krypton

Hmotnost vzorku (Sample weight): zadej pfibliZznou hmotnost v g. Po
skonc¢eni analyzy zadej presnou hmotnost vzorku

Odplynéni (Evacuation) : vybereme Fine (jemné)

Temp Comp: Ovéfime si, ze neni zaskrtnuto Enabled (povolend)

Physisorption Analysis Parameters

Sample ID

Weight Leak Tezt Bath Temp.

Sample Description

o0 g [1  min 774 K

msectdeq [16.200

Po Parameters
[+ Pao Station
" Open to Ambient
[ Uzer Entered Pa
[ Caleulabed Yalue

Operator File 1d: |<&> Werify
Adznrthate .
|Nitrogen j E(\Lac;fatlun Load Uszer File |
*+  Fine

Mol Wweight [28.00134 asmol
Nnn%ality £.5800=-05 AR

User PasAmbient | 760, mm Hg

A2 [ Coarse Save ser File |

W Lsze Maxi-dose Edit Report Dptions ‘

Outgaz Time ﬂ Tatal
1.0 Mg Dozetizard | |0

Outgas Temp.
3000 Celziuz | |

TempComp
| Enable

. O Start “ Dk xl:ancel
Cell tupe: ’W




Po zadani vSech zminénych parametri, stiskneme <START> k zapoceti analyzy.
Klikni <OK> k vypnuti okna Physisorption screen. Udaje o priibdhu analyzy jsou
zaznamenavany do souboru logfile: AS datum_potadové Cislo
Kdyz je analyza hotova, odpojime kyvetu od pfistroje a zvazime ji.
Zadame piesnou hodnotu hmotnosti do programu <DATA REDUCTION><EDIT
ANALYSIS INFORMATION>, po zadani spravné hmotnosti, program
automaticky pfepocita vSechny vysledky.

Analysis Information

Sample 10 |F331\.-‘ZF| 300F

Sample Description |Fe[au:ac]zahrivan30|3

Comments |

S ample “eight IW o} Operatar lu:u—

Date |Sat Dec 04 09:2217 2004

Analyzis Time 80.60 Minutes

Bath Temperature  |77.40 k. Ambient Temperature  [300.22 K
Outgas Time W Hours  Outgas Temperature (100,00 Celzsius
Fo IW mm Hg

Adzorbate |Nitrogen

V ok xliancel

Zobrazime vysledky <DATA REDUCTION><SELECT MULTIPLE TABLES>.
Vybereme <MULTIPLE BET> a klikneme <OK>, objevi se datova tabulka
s analyzou vzorku.

Korela¢ni koeficient (correlation coeficient) by mél byt vétsi nez 0.999. Pokud je
primka na konci zahnuta, pak odstranime prvni a posledni datovy bod. Tim
zlepSime korelaci. Provedeme to nasledovné: <DATA REDUCTION><EDIT
RAW DATA AND TAGS>. Oznacime prvni a posledni bod a klikneme na
<DELETE SELECTED POINTS>. Vétsinou ziskdme hodnotu koeficientu vétsi
nez 0.9997.

Po kontrole korelacniho koeficientu zkontrolujeme ,,C* hodnotu, ktera fika, jak je
BET analyza pravdiva pro tento vzorek. Idealni je, kdyz se C pohybuje kolem
hodnoty 100. Pokud je niz$i nez 2, pak BET teorie neni pro tento vzorek platna.
Ulozte ziskana data.

UKONCENI{

Vysypeme vzorek z kyvety a nalezité ho ulozime pro dalsi analyzu.
Vycistime kyvetu a vypliovou ty¢inku (viz nize — ¢isténi kyvety).
Ujistime se, Ze jsme vypnuli odplyniovaci vyhfivani do dolni pozice (OFF).
Ujistime se, ze vSechny vstupy jsou uzavieny zatkami.

Cisténi kyvety a filtru:

Vysypeme otestovany vzorek a kyvetu fadné vyplachneme destilovanou vodou.
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Umyjeme kyvetu a ty€inku ve vod¢ se sapondtem (asi 5 ml saponatu na 0.5 1 vody)
a fadn¢ je oplachneme, aby kyveta i ty¢inka byly zcela zbaveny saponatu (k ¢isténi
kyvety mizeme s citem pouzit i tenky kartacek).

Naplnime kyvetu horkou deionizovanou vodou a vlozime ji do ultrazvukové
mycky na 15 min. Ty¢inku vlozime do misky s vodou a vlozime ji také na 15 min.
do ultrazvukové mycky.

Tyc¢inku 1 kyvetu oplachneme horkou vodou, a pak je nad miskou oplachneme
isopropanolem nebo acetonem.

Odpadni rozpoustédla nalijeme do nddoby s organickym odpadem.

Kyvetu a ty€inku nechame vysusit v susarn¢



