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                                                 GB/T 6609.35-200X
前    言

GB/T6609共有37个部分，本部分为第35部分。

本部分修改采用了澳大利亚标准AS 2879.4-2003《主要生产铝的氧化铝—比表面积的测定—氮吸附法》。为方便对照，在附录A中列出了本部分的章条和对应AS 2879.4-2003章条的对照表。

本部分修改采用IAS 2879.4-2003将其前言、规范性引用文件、参考文献删除。并根据国内的具体情况增加和修改了一些规定，这些规定用垂直单线标识在它们所涉及的条款的页边空白处。这些规定有：
——删除了原标准中的氧化铝标准样品。
本部分的附录A为资料性附录，附录B、C为规范性附录。

本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分由中国铝业股份有限公司郑州研究院、中国有色金属标准计量质量研究所负责起草。

本部分由中国铝业股份有限公司郑州研究院起草。

本部分主要起草人：XXX、XXX、XXX、XXX。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。

本部分为首次发布。
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氧化铝化学分析方法和物理性能测定方法
 第35部分  比表面积的测定 

氮吸附法
1 范围

本部分规定了采用氮吸附法测定氧化铝的比表面积。
本部分适用于氧化铝比表面积的测定：测定范围：50m2/g～90m2/g。

2 方法原理

该方法根据在液氮沸点时物质吸附氮气分子的能力。仪器测定样品表面单分子层的吸附量，然后由多层吸附理论BET计算样品比表面积。样品在真空或流动氮气下于150℃脱气，脱气后，称量样品质量，使用仪器测定的样品吸附氮气单层分子容量，然后计算样品的比表面积。
3 试剂

3.1 液氮，在101.3kPa下的沸点为-196℃。

3.2 氮气，高纯。

3.3 其它气体，由仪器生产商指定。
4 仪器
4.1 比表面积分析仪：在-196℃时能使氮气发生吸附，能够单点或多点分析。

4.2 脱气装置：能加热温度到150℃，在流动氮气气流或能保持＜0.2mbar的真空压力系统来对样品进行脱气。样品管必须包含密封装置以阻止空气与脱气后样品之间的接触。

4.3 天平，精度0.0001g。
5 试样制备
用采集槽或旋转缩分器取50g测试样品，避免细颗粒通过飞扬而损失。从测试样品中选取有代表性的适宜质量。样品质量应当使其总表面积在表面积仪器推荐值范围之内，且最小样品质量0.2g。
在每一批试样测试前，将所有试管清洗干净。
6 步骤

6.1 仪器准备

6.1.1 比表面积分析仪和脱气装置应当根据仪器的指示装配好，用以脱气和分析，且允许加热。脱气温度应设定到150℃。

6.1.2 输入仪器的操作参数。对多点测试，相对压力（P/P0）为0.10～0.3。对单点测试相对压力为0.30。
注1：对多点测试，相对压力确保是在氧化铝的等温吸附线为直线部分的条件下进行的。相对压力0.3最适合单点测试。
注2：氮气分子的表面积是0.162nm2。
6.1.3 如果需要，根据仪器生产商的提示测定饱和蒸汽压（P0）或大气压力。饱和蒸汽压或大气压应在分GB/T 6609.35—200X

析前进行测定，在分析过程中每隔6h测定一次。
6.2 比表面积的测定
6.2.1 在天平（4.3）中称量清洁干燥的样品管，包括其密封装置，精确至0.0001g（m1）。
6.2.2 往样品管中加入试样（5），然后将样品管插入脱气装置中，采用流动氮气或真空脱气方法在150℃下脱气2h。将样品管从脱气装置的加热源脱离，冷却至室温，同时仍然喷吹氮气或保持真空状态。
6.3.3 从密脱气装置中取出样品管，密封称重，精确至0.0001g（m2）。
6.3.4按公式（1）计算试样脱气候后的质量：
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                                                              （1）
公式（1）中：

m1 — 空样品管和密封装置的质量，单位为克（g）；

m2 — 样品管、密封装置和脱气后试样的质量，单位为克（g）；

m3 — 脱气后试样的质量，单位为克（g）。
6.3.4 用脱气后试样质量（m3）和仪器产商推荐的步骤，测定试样的比表面积。精确至0.01m2/g。
7 测定结果的计算

按公式（2）计算试样的比表面积，结果精确至0.01 m2/g。
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                                                               （2）
式（2）中：
ASSA — 试样的比表面积，单位为平方米每克（m2/g）；

S — 由仪器显示的试样的总表面积，单位为平方米（m2）；

m3  — 试样脱气后的质量，单位是为克（g）。

8 精密度
8.1重复性

单点法重复性限r为0.8m2/g；多点法重复性限r为=1.0m2/g。
8.2 再现性

单点法再现性限R为2.1m2/g；多点法再现性限R为2.5m2/g
9 质量控制
每一批试样的测定，应通过重复6.2中的步骤，以标准物质来代替试样进行测定。

10 检验报告
检验报告应包含下列信息：

a）试样名称。
b）取样日期。
c）测试日期。
d）测试样品的比表面积，以平方米每克表示，精确至0.01 m2/g。
e）采用的分析方法，单点法还是多点法。
f）测试过程中发生的所有可能对结果有影响的异常现象。
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附录A

（资料性附录）

表A.1 本部分章条编号与AS 2879.4-2003章条编号对照表

	本部分章条编号
	对应的国际标准章条编号

	1
	1

	2
	3

	3
	4

	4
	5

	5
	6

	6
	7

	7
	8

	8
	9

	9
	10

	10
	11
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附录B

（规范性附录）

单点法和多点法的差异

对SSA来说，单点法和多点法之间的差异一般在1m2/g～3m2/g之间。BET公式单点法是原理的简化，导致其结果较多点法的SSA结果偏低。假定被分析材料的常数C是已知的，此差异可以计算出来。在BET公式中，常数C是与表面和吸附质之间的反应能相关的因子。对单点法，假定C是很大的（大于100），从而引起BET公式简化。BET直线的截距变为零，其斜率的倒数就是单分子层的体积。简化可以使BET公式在单一偏压下测定吸附质的体积得到解决。

由于应用在单点法公式中的假设引起的差异是：

相对偏差%=100 {1 - Cx/[ Cx + (1 - x) ]}
在此X是单点测量时的偏压，C为多点公式中吸附质/表面反应能因子。

对冶金级氧化铝，C通常在100到200。

因此，对C=150和X=0.3，70m2/g级别的偏差是1.5%。单点分析比多点分析低1.1m2/g，这可视为相等的。
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附录C

（规范性附录）

使用该标准，用ALU-11参考样品和另外两个样品进行分析，分别由11个、9个、6个试验是对ALU-11、ALU-10、S-119三个样品进行分析得到结果，按照95的置信度水平，实验室内重复性（r）和实验室之间的再现性（R）如下表：

表C.1 使用测试样品得到的精密度数据

	样品
	比表面积(m2/g)
	重复性限 r
	再现性限 R

	
	sp
	mp
	sp
	mp
	sp
	mp

	ALU-11
	67.8
	69.1
	0.8
	1.2
	2.9
	2.3

	ALU-10
	52.9
	54.1
	0.4
	0.6
	1.1
	3.1

	S-119
	85.0
	88.1
	1.1
	1.1
	2.0
	2.0
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Part：35  Determination of specific surface area by nitrogen adsorption
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