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Zavizeni pro méreni specifického povrchu
rozmérnych vzorki, zpisob méfeni a jeho
pouZiti

Anotace:

Zatizeni pro méfeni specifického povrchu pevnych
vzorkl obsahuje:

- télo (1) zafizeni, které sestava z duté valcové nadoby,
jejiz jedna podstava je tvotena dnem a druha podstava
obsahuje otvor pro vlozeni vzorku uréeného pro méteni;
- uzaviraci hlavu (2) pro uzavieni otvoru téla (1) zafizeni,
pti¢emz uzaviraci hlava (2) je alespoil v ¢asti svého
povrchu, ktery je urCeny pro kontakt s télem (1) zatizeni,
opatfena tésnénim (4);

- trubici (3) pro ptipojeni téla (1) skrz uzaviraci hlavu (2)
zatizeni k méficimu pfistroji, pficemz t€lo (1) zafizeni a
uzaviraci hlava (2) jsou navzajem spojeny rozebiratelné a
tésnéni (4) ma tvar ocelového O-krouzku umisténého po
obvodu vnitiniho povrchu plasté valce uzaviraci hlavy (2)
a je pokryté vrstvou teflonu.

Redeni se déle tyka zptisobu méfeni specifického povrchu
pevnych vzorku a pouziti zafizeni pro méfeni
specifického povrchu pevnych vzorki.
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Zarizeni pro méieni specifického povrchu rozmérnych vzorki, zpisob méreni a jeho
pouZziti

Oblast techniky

Vynalez se tyka zafizeni pro métfeni specifického povrchu rozmémych vzorki, zejména pomoci

objemové metody adsorpce plynd pii kryogennich teplotach. Vyndlez se déale tyka zpisobu
mefeni specifického povrchu pevnych vzorkl a pouziti ptredkladaného vynalezu.

Dosavadni stav techniky

Katalytické procesy diilezité v fad¢€ odvetvi chemického primyslu zavisi z velké Casti na velikosti
specifického povrchu aktivnich slozek. V ftad¢ pripadi se tyto katalyzatory skladaji z
nizkopovrchovych nosicii, na kterych je nanesena tenkd vrstva aktivnich slozek. Stanoveni
specifického povrchu takovych vzorkl je problematické, protoze vzhledem k nizkému obsahu
slozek je jejich povrch na jednotku hmotnosti nizky a maji ¢asto velké rozméry, pro které je nelze
vlozit do méficich cel pouzivanych pro stanoveni specifického povrchu.

Ke stanoveni velikosti povrchu a texturnich charakteristik pevnych vzorki se vyuziva fyzikalni
adsorpce molekul plynu na pevném povrchu. Nejcastéji pouzivanou metodou je adsorpce dusiku
pii teplot¢ normalniho bodu varu dusiku (77,4 K, napt. US 3850040 A). Praskovy vzorek
obsazeny v evakuované méfici cele se ochladi na teplotu kapalného dusiku a poté se adsorbuje
plynny dusik pii pfesné stanoveném tlaku, jehoz hodnota se postupné zvysuje. S kazdym
naristem tlaku se zvysuje pocet molekul plynu adsorbovanych na povrchu. Jak adsorpce probiha,
zvySuje se tloustka adsorbovaného filmu. VSechny mikropory v povrchu se postupné zaplni, poté
probihd vicevrstvovd adsorpce v mezopodrech. Proces pokracuje az do bodu dosazeni tlaku
nasycenych par. Poté zaCind proces desorpce, pfi kterém se systematicky snizuje tlak, coz vede k
desorpci adsorbovanych molekul. Stejné jako v ptipadé adsorpéniho procesu je kvantifikovano
meénici se mnozstvi plynu na pevném povrchu. Tyto dvé sady udaji popisuji adsorpéni a
desorpéni izotermy. Analyza izoterem poskytuje informace o povrchovych vlastnostech
materialu. Métfeni vzorkd s nizkym specifickym povrchem adsorpcnimi experimenty s pouZzitim
kapalného dusiku (pti 77,4 K) nebo kapalného argonu (pii 87,3 K) je vSak omezeno limity
detekce i téch nejlepSich méficich zafizeni. Proto je pro takové vzorky nutno pouzit adsorpci
kryptonu pii teploté kapalného dusiku (napt. US 5744699 A), kterd vyznamné zlepSuje detekeni
limit a umoZziuje urdit specificky povrch 0,05 m?/g i méng.

Komeréni pfistroje pro meéfeni specifického povrchu (napt. Micromeritics, USA nebo
Quantachrome, USA) pouzivaji valcovité méfici cely pro praskové materialy, které dovoluji
méfit specificky povrch vzorkll o priméru maximalné 10 mm. V fadé piipadi je vSak potfebné
stanovit specificky povrch i u materialii vétSich rozmeéri, které lze jen obtizné anebo viibec bez
jejich destrukce na pozadovany rozmeér ptizptsobit. Pfikladem mohou byt katalyzatory ve forme
monolitd, sit, keramickych pén nebo jinych 3D struktur.

Problém pfti konstrukci zatfizeni pro méteni specifickych povrchl rozmérnych vzorka spociva v
tom, Ze méfeni probiha za vysokého vakua (107 kPa) a nizkych teplot (-196 °C), které kladou
vysoké naroky na material a zplsob zabezpeCeni vysoké tésnosti zafizeni. Dosud se potieba
méteni rozmérnych vzorkd fesila zatavovanim zkoumaného materialu do skla. Tento zptisob vsak
vyzaduje pro kazdé méfeni ptipravu nové sklenéné ampule a zataveni vzorku do ni a z principu s
sebou nese nebezpeci poskozeni vzorku pfi jeho zatavovani a zpétném vyjmuti po méteni.
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Podstata vynalezu

Uvedené nevyhody odstranuje zafizeni podle piredkladaného vynalezu, které umoziuje stanoveni
specifického povrchu tuhych latek pii vyuziti dosavadnich komerc¢nich pfistroji u vzorkt, které
neni vzhledem k jejich rozmérim mozné analyzovat v bézné méfici cele dodavané spolu s
pristrojem.

Zatizeni podle vynalezu spociva v tom, Ze rozebiratelna méfici cela je vyrobena z nerezové oceli,
spojeni mezi valcovym t€lem cely a uzaviraci hlavou cely je s vyhodou tvofeno kénusem,
zavitem nebo bajonetem, a v uzaviraci hlavé cely je osazeno té€snéni ve formé ocelového O-
krouzku pokrytého teflonovou vrstvou, které zajistuje t€snost métici cely i pii méfeni za nizkych
teplot a vysokého vakua a jeji mnohonasobné pouziti. Funkce zafizeni je zfejma z obr. 1. Do
vnitiniho prostoru téla zafizeni se umisti méfeny vzorek a po uzavfeni téla zafizeni pomoci
uzaviraci hlavy se zafizeni pomoci trubice pfipoji k méficimu piistroji. Po evakuaci zatfizeni a
ponofeni téla zafizeni spolu s uzaviraci hlavou a ¢asti trubice do kapalného dusiku, pficemz
tésnost zafizeni je i pfi kryogennich teplotich a nizkych tlacich zajisténa tésnénim, dojde k
mefeni fyzikdlni adsorpce molekul plynu na pevném povrchu pfi nizkych teplotach a jeho
vyhodnocenim je zji$tén specificky povrch vzorku.

Predmétem predkladaného vynalezu je zafizeni pro méfeni specifického povrchu pevnych
vzorkd, které obsahuje:

- télo zafizeni, které sestava z duté valcové nadoby, jejiz jedna podstava je tvoifena dnem a
druhé podstava obsahuje otvor pro vlozeni vzorku uréeného pro métent;

- uzaviraci hlavu pro uzavieni otvoru téla zafizeni, pfi¢emz uzaviraci hlava je alespon v ¢asti
svého povrchu, ktery je uréeny pro kontakt s t€lem zafizeni, opatiena tésnénim,;

- trubici pro pfipojeni téla skrz uzaviraci hlavu zatizeni k méficimu pfistroji,

pri¢emz télo zafizeni a uzaviraci hlava jsou navzajem spojeny rozebiratelné, naptiklad nasunutim
téla do uzaviraci hlavy, zavitem nebo bajonetem.

Pevnym vzorkem se rozumi praskové materialy, katalyzatory ve form& monolitl, sit,
keramickych ¢i kovovych pén nebo jinych 3D struktur.

Materiél zatizeni je takovy, ktery snese vakuum az 10 kPa a teploty do -196 °C. Télo, uzaviraci
hlava i trubice zafizeni jsou s vyhodou vyrobeny z materialt, které maji stejnou nebo podobnou
tepelnou roztaznost. Nejvyhodnéji jsou tyto Casti zafizeni vyrobeny ze stejného materialu.

Trubice zafizeni je na jednom konci uzplsobena pro ptipojeni k uzaviraci hlavé zafizeni a na
druhém konci je uzplsobena pro pifipojeni k méficimu piistroji, tedy svym vnéj$im primérem
odpovida priméru vstupu do méficiho piistroje.

V jednom provedeni je uzaviraci hlava zafizeni pfipojena k trubici nerozebiratelné. V jiném
provedeni jsou uzaviraci hlava zafizeni a trubice navzajem spojeny rozebirateln¢, napiiklad
nasunutim trubice do otvoru v uzaviraci hlavé zatizeni, pomoci zavitu nebo bajonetu (s vyhodou
za pomoci tésnéni, napiiklad ocelového O-krouzku, potazeného teflonem).

V jednom provedeni je télo zafizeni, uzaviraci hlava a trubice vyrobeny z nerezové oceli, s
vyhodou o tloust'ce alesponi 1 mm.

Ve vyhodném provedeni je vngjsi Cast téla zafizeni konicky zizena v oblasti uréené pro uzavieni
uzaviraci hlavou. Toto kénické zuZeni slouzi ke snadnéj$imu nasunuti uzaviraci hlavy na télo
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zafizeni a chrani tésnéni pted poskozenim.

V jednom provedeni ma uzaviraci hlava tvar valce, jehoZ prvni podstava je opatfena otvorem pro
vsunuti t¢la zafizeni a jehoZ druha podstava je opatiena otvorem pro pfipojeni trubice. S vyhodou
mé v tomto provedeni tésnéni tvar ocelového O-krouzku, umisténého po obvodu vnitiniho
povrchu plasté valce uzaviraci hlavy, pficemz O-krouzek je pokryty vrstvou teflonu. Tloustka
tésnéni je alespon 2,9 mm, s vyhodou od 3,2 do 3,7 mm, nejvyhodnéji 3,5 mm. Tésnéni zajisti
izolovanost zafizeni od okolniho prostoru a nedochédzi tak k vyrovnavani tlakdi uvnitt a vné
zafizeni v pribéhu meéfeni, kdy je potiebné pfi vysokém vakuu ménit teplotu z laboratorni na
teplotu -196 °C a naopak.

V jednom konkrétnim provedeni ma télo zafizeni primeér v rozmezi od 10 mm do 100 mm, s
vyhodou od 20 do 30 mm a vysku v rozmezi od 10 mm do 200 mm, s vyhodou od 50 do 70 mm,
nejvyhodnéji ma télo zafizeni primér 25 mm a vysku 60 mm a je vyrobené z nerezové oceli.
Vnéjsi ¢ast téla zafizeni je v oblasti urCené pro uzavieni uzaviraci hlavou koénicky zizena.
Uzaviraci hlava je rovnéz vyrobena z nerezové oceli a ma tvar vélce, ktery je na svém vnitinim
povrchu plasté (po jeho obvodu) opatfen tésnénim ve formé ocelového O-krouzku pokrytého
teflonem. K télu zafizeni je skrz uzaviraci hlavu pfipojena trubice pro pfipojeni zafizeni k
ptistroji pro méeteni specifického povrchu pevnych vzorkt.

Predmétem predkladaného vynalezu je dale zplisob méfeni specifického povrchu pevnych vzorki
pomoci zafizeni podle pfedkladaného vynalezu, ktery obsahuje nasledujici kroky:

a) pevny vzorek, ur¢eny pro méieni specifického povrchu, se umisti do téla zafizen;

b) télo zafizeni se uzavie uzaviraci hlavou a pres trubici se pfipoji k pristroji pro méteni
specifického povrchu pevnych vzork;

¢) zméfi se specificky povrch pevného vzorku, umisténého v téle zatizeni.

V jednom provedeni je pfistroj pro méfeni specifického povrchu pevnych vzorki pfistroj pro
meéfeni pomoci adsorpce plyndt pfi nizké teploté, napfiklad pfistroj ASAP 2020 firmy

Micromeritics, USA nebo pfistroj Autosorb-iQ firmy Quantachrome, USA, ktery méfi adsorpci
kryptonu pfi teploté kapalného dusiku.

Predmétem predkladaného vynalezu je rovnéz pouziti zatizeni podle predkladaného vynalezu pro
meéfeni specifického povrchu rozmérnych pevnych vzork.

Objasnéni vykresu

Zatizeni podle obr. 1 je tvofeno télem 1 (nddobou z nerezavéjici oceli s valcovym vnitinim
prostorem a konickym zuZzenim vnéjsi Casti t€la 1, usnadiujicim spojovani téla 1 s uzaviraci
hlavou 2) a uzaviraci hlavou 2 z nerezavéjici oceli, kterd ma drazku pro té€snéni 4 (ocelovy O-
krouzek pokryty teflonovou vrstvou), a trubici 3 z nerezavejici oceli, kterou se zafizeni pripojuje
k méfticimu pfistroji.

Priklady uskuteénéni vynalezu

Priklad 1
Zatizeni podle pfedkladaného vynalezu je schematicky zndzorméno na obr. 1. Té€lo 1 zafizeni

slouzici pro vkladani vzorku uréeného pro méfeni je dutd valcova nadoba z nerezové oceli o
priméru 25 mm a vySce 60 mm, jejiz vné&jsi cast je konicky zuzena v oblasti uréené pro uzavieni
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uzaviraci hlavou 2. Uzaviraci hlava 2 je rovnéz vyrobena z nerezové oceli a je na svém vnitinim
povrchu, po jeho obvodu, opatfena tésnénim 4 ve formé€ ocelového O-krouzku pokrytého
teflonem. K t€lu 1 zafizeni je skrz uzaviraci hlavu 2 pfipojena trubice 3 pro pfipojeni zafizeni k
méficimu piistroji. Do zafizeni podle vynalezu, umoznujiciho méteni vzorkti do rozméru valce o
priméru 25 mm a vySce 60 mm, bylo vlozeno sedm kusti nerezovych sit ve tvaru kruhu o
priméru 25 mm (0,40 mm mesh, drat 0,22 mm), Cistych a s nanesenou aktivni vrstvou oxidu
kobaltu rizné tloustky. Zatizeni bylo nasledné uzavieno uzaviraci hlavou 2 a pfes trubici 3
pfipojeno k meéficimu pfistroji ASAP 2020 firmy Micromeritics, USA. Nasledné byl zmétfen
specificky povrch vzorkli pomoci adsorpce kryptonu pfii teploté kapalného dusiku na zatfizeni
ASAP 2020 firmy Micromeritics, USA. Vysledky uvadi tab. 1.

Tabulka 1
Rovnovazne
Tloust'ka . o
o . adsorbované Specificky
aktivni | Nawvazka
C Popis mnozstvi plynu | povrch Sggr
VIstvy (2) _— s
pii p/p” 0,20 (m7/g)
{nm) 3
{cm” STP/g)
1 Prazdné zafizeni - 0 neméfitelné neméfitelny
Zatizeni s vloZzenymi
2 . 0 3,2030 0,0003 0,0019
nerezovymi sity
Zafizeni s vloZzenymi
3 nerezovymi sity 0 3,2030 0,0003 0,0016
{opakovany pokus)
Zafizeni s vlozenymi
4 nerezovymi sity s 0,5 31526 0,0007 0,0038
nanesenou aktivni vrstvou
Zafizeni s vloZenymi
5 nerezovymi sity s 1.0 3.1760 0,0008 0,0042
nanesenou aktivni vrstvou
Zafizeni s vloZzenymi
6 nerezovymi sity s 1,5 3,1996 0,0015 0,0084
nanesenou aktivni vrstvou

Vysledky uvedené v tab. 1 dokumentuji, Ze zafizeni podle vynalezu umoziuje reprodukovatelné
mé&feni i velmi nizkych hodnot (fadové tisicin m?/g) specifickych povrchii rozmérnych vzorkd.

Prumyslova vyuzitelnost

Zatizeni podle predkladaného vynalezu nachazi uplatnéni pfi stanoveni specifického povrchu

pevnych latek velkych rozmérd, ze kterych je nezadouci nebo nemozné bez ztraty
charakteristickych vlastnosti odebrat vzorky malych rozmeéri, napf. pii meéteni specifického
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povrchu katalyzatord ve form¢é monolitt, sit, keramickych ¢i kovovych pén nebo jinych 3D
struktur.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zatizeni pro méfeni specifického povrchu pevnych vzorki metodou objemové adsorpce
plynt pii kryogennich teplotach, vyznacujici se tim, Ze obsahuje:

- télo (1) zafizeni, které sestava z duté valcové nadoby, jejiz jedna podstava je tvofena dnem a
druhé podstava obsahuje otvor pro vlozeni vzorku urceného pro métent;

- uzaviraci hlavu (2) pro uzavieni otvoru téla (1) zafizeni, pfiCemz uzaviraci hlava (2) je
alesponi v ¢asti svého povrchu, ktery je uréeny pro kontakt s télem (1) zafizeni, opatfena t€snénim

“;
- trubici (3) pro pfipojeni téla (1) skrz uzaviraci hlavu (2) zatizeni k méticimu ptistroji,
pricemz télo (1) zafizeni a uzaviraci hlava (2) jsou navzajem spojeny rozebiratelng;

pfi¢emz uzaviraci hlava (2) ma tvar valce, jehoz prvni podstava je opatfena otvorem pro vsunuti
téla (1) zafizeni a jehoz druha podstava je opatfena otvorem pro piipojeni trubice (3);

a pri¢emz tésnéni (4) ma tvar ocelového O-krouzku, umisténého po obvodu vnitfniho povrchu
plasté valce uzaviraci hlavy (2), a je pokryté vrstvou teflonu.

2. Zaftizeni podle naroku 1, vyznacujici se tim, Ze uzaviraci hlava (2) je k trubici (3) pfipojena
nerozebiratelné, s vyhodou jsou uzaviraci hlava (2) a trubice (3) vyrobeny z jednoho kusu
materialu.

3. Zafizeni podle naroku 1 nebo 2, vyznacujici se tim, ze télo (1) zafizeni, uzaviraci hlava (2)
a trubice (3) jsou z nerezové oceli.

4, Zafizeni podle naroku 1, 2 nebo 3, vyznacujici se tim, Ze vn&jsi ¢ast téla (1) zafizeni je
konicky zazena v oblasti uréené pro uzavieni uzaviraci hlavou (2).

5. Zatizeni podle kteréhokoliv z pfedchozich narokli, vyznacujici se tim, Ze télo (1) zafizeni
ma primér v rozmezi od 10 mm do 100 mm, s vyhodou od 20 do 30 mm, a vysku v rozmezi od
10 mm do 200 mm, s vyhodou od 50 do 70 mm, nejvyhodnéji ma télo (1) zatizeni pramér 25 mm

a vysku 60 mm.

6. Zpisob méfeni specifického povrchu pevnych vzorkd pomoci zatizeni podle kteréhokoliv z
narokd 1 az 5, vyznacujici se tim, Ze obsahuje nasledujici kroky:

a) pevny vzorek, ur€eny pro méfeni specifického povrchu, se umisti do t€la (1) zafizeni;

b) télo (1) zafizeni se uzavie uzaviraci hlavou (2) a pfes trubici (3) se ptipoji k pfistroji pro
meéfeni specifického povrchu pevnych vzorkl pomoci adsorpce plynti pti kryogennich teplotach;

c) zméfi se specificky povrch pevného vzorku, umisténého v téle (1) zafizeni, metodou
objemové adsorpce plyni pii kryogennich teplotach.

7. Pouziti zafizeni podle kteréhokoliv z naroki 1 az 5 pro meéfeni specifického povrchu
pevnych vzorkt.

1 vykres
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