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1 Anwendungsbereich

Diese Norm gilt fiir die Bestimmung der gesamten’) spezifischen Oberflache disperser oder pordser Feststoffe durch
die Messung der physisorbierten Gasmenge nach dem Verfahren von Brunauer, Emmett und Teller (BET-Verfahren) [1].
Sie basiert auf IUPAC Recommendations 1984 [2].

Das BET-Verfahren ist nur bei Adsorptionsisothermen
— Typ I, disperse, unpordse Feststoffe, und
— Typ IV, makro- und mesopordse Feststoffe mit Porenweiten tber 2 nm,

entsprechend der IUPAC-Klassifikation anwendbar (siehe Bild 1). Dabei werden unzugéngliche Poren nicht erfaBt. Bei
Typ 1I (Chemisorption?) oder mikropordse Feststoffe®) mit Porenweiten unter 2 nm) und bei Absorption des MeBgases
im Feststoff ist das BET-Verfahren nicht anwendbar.
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Bild 1: IUPAC-Klassifikation der Adsorptionsisothermen

') Fur Feststoffe mit Bereichen unterschiedlicher chemischer Beschaffenheit, z.B. Metall-Tragerkatalysatoren, liefert
das BET-Verfahren die Gesamtoberflache. Der Metallanteil kann dabei z.B. durch Verfahren der Chemisorption
ermittelt werden.

?) Bei Chemisorption 1a8t sich aus Typ-I-Isothermen die spezifische Oberflache mit Hilfe der Langmuir-Gleichung
errechnen.

3} Fir mikropordse Feststoffe liefert die Langmuir-Gleichung das Mikroporenvolumen.
Fortsetzung Seite 2 bis 5

NormenausschuB Siebbdden und Kornmessung (NASK) im DIN Deutsches Institut fir Normung e.V.
Normenausschuf3 Materialprifung (NMP) im DIN

Documentg

Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, 10772 Berlin
0793

Full document details: DIN 66131:1993-07

Vertr.-Nr. 0006

— WH b
DIN 66131  Jul'1 reisgr 6 N


http://www.avadocuments.com/doc/din-66131-1993-07
http://www.avadocuments.com/doc/din-66131-1993-07

Seite 2 DIN 66 131

Tabelle 1: Formelzeichen und Einheiten

Zeichen Benennung Sl-Einheit IUPAC-Zeichen

an Flachenbedarf eines Adsorbatmolekuls in einer nm? an
vollstandigen Monoschicht

C BET-Konstante C

Ny Avogadro-Konstante = 6,022 - 102 mol™’ L

n, spezifische, adsorbierte Menge mol - g~* n®

- spezifische Monoschichtkapazitat des Adsorbats mol + g~ na, im

R mp spezifische Monoschichtkapazitat aus der Mehrpunktmessung mol - g~*

Hm.sp spezifische Monoschichtkapazitat aus der Einpunktmessung mol * g'1

p Druck des Sorptivs mbar p

Po Sattigungsdampfdruck des Sorptivs mbar p°

H, Kondensationsenthalpie des Adsorptivs J

H, mittlere Kondensationsenthalpie der ersten Schicht auf der J
Adsorbensoberflache

R molare Gaskonstante = 8,314 J-mol™'-K' | R

Sm spezifische Oberfliche m2.g" a,

T Temperatur K T

2 Begriffe und Formelzeichen

Fir die Definition von Begriffen gilt DIN 66 160.

Die Formelzeichen der Tabelie 1 entsprechen DIN 66 161.
Die Tabelle gibt darliber hinaus auch die Zeichen an, die
in IUPAC Recommendations 1984 [2] verwendet werden.
In der Tabelle sind die Zahlenwerte spezifischer GréBen
auf die Probemasse in g bezogen.

3 Verfahrensbeschreibung

Das Verfahren beruht auf der Bestimmung der Menge
des Adsorbates oder des verbrauchten Adsorptivs, die
erforderlich ist, um die &uBere Oberflaiche und die
zugangliche, innere Porenoberfiiche eines Feststoffes
mit einer volistdndigen Adsorbat-Monoschicht zu bedek-
ken. Diese sogenannte Monoschichtkapazitat kann aus
der Adsorptionsisotherme mit Hilfe der BET-Gieichung
berechnet werden [3], [4].

Als Adsorptive werden Gase verwendet, die durch Physi-
sorption mit schwachen Wechselwirkungskréften (Van-
der-Waals-Krafte) an der Feststoffoberfliche adsorbiert
und durch Druckerniedrigung schnell desorbiert werden.
Bei dem BET-Verfahren wird in der Regel Stickstoff bei
der Temperatur des Siedepunkts, etwa 77 K, verwendet.
Ist die absolute Oberflache so kiein, daB die Empfindlich-
keit des MeBgerats bei der Verwendung von Stickstoff
nicht ausreicht, so kann ein Adsorptiv mit schwereren
Atomen bzw. Molekulen oder mit einem niedrigeren Satti-
gungs-Dampfdruck, z.B. Krypton, verwendet werden. Die
Resultate bei Messungen mit verschiedenen Adsorptiven
weichen infolge des unterschiedlichen Flachenbedarfs
der adsorbierten Molekiile in der Monoschicht, der unter-
schiedlichen Zuganglichkeit zu den Poren und durch die
Wahl! unterschiedlicher MeBtemperaturen voneinander
ab.

Zur Messung wird der Probe in dem auf konstanter Tem-
peratur gehaltenen Probenbehélter gasférmiges Adsorp-
tiv zugeflihrt. Die aufgenommenen Adsorbatmengen wer-
den im Gleichgewicht mit dem Gasdruck des Adsorptivs

gemessen und gegen den Relativdruck p/pq als Adsorp-
tionsisotherme aufgetragen. Adsorptionsisothermen kén-
nen volumetrisch, gravimetrisch, kalorimetrisch, spektro-
skopisch oder mit dem Tragergasverfahren in kontinuier-
licher oder diskontinuierlicher Arbeitsweise gemessen
werden.

4 Durchfithrung
41 Probenvorbereitung

Vor der Adsorptionsmessung ist die Probe weitgehend
von physisorbiertem Material zu befreien, wobei jedoch
irreversible Veranderungen der Oberflache vermieden
werden miissen. Die groBte Temperatur, bei der sich das
Probenmaterial nicht verdndert, kann thermogravime-
trisch oder mit wiederholten Messungen nach unter-
schiedlichen Entgasungsbedingungen ermittelt werden.
Zur Entgasung im Vakuum reicht in der Regel ein
Enddruck von 1072 mbar aus. Anstelle des Evakuierens
darf die Probe auch bei erhéhter Temperatur mit dem
strdmenden, inerten Adsorptiv, z.B. Stickstoff, oder mit
Helium gespult werden.

Die Vollstandigkeit der Entgasung laBt sich aus dem
Erreichen konstanter Werte des Restgasdrucks, der Rest-
gaszusammensetzung oder des Probengewichts erken-
nen. Bei der Anwendung von Vakuumverfahren kann dies
wahrend des Aufheizens durch eine Beobachtung des
Drucks Uber eine Zeitspanne von etwa 15 bis 30 Minuten
geschehen, nachdem der Probenraum von der Vakuum-
leitung getrennt wurde. Dabei wird gleichzeitig die Dicht-
heit der Apparatur kontrolliert. Die spezifische Oberflache
ist auf die Masse der entgasten Probe zu beziehen, die
vor oder nach der Messung der Adsorptionsisotherme
bestimmt werden kann.

Nach dem Entgasen ist das ProbengefaB auf die MeB-
temperatur abzukuhlen. Dabei ist zu beachten, daB sich
bei niedrigen Gasdricken die Temperatur der Probe
infolge des ungentigenden Kontakts mit dem Kaltebad
nur verzdgert angleicht.
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