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Principio de Funcionamento:

Para Adsorcao Fisica, previamente a analise, a amostra é aquecida sob vacuo a fim de remover umidade
e demais volateis adsorvidos na superficie; posteriormente é resfriada a temperatura ambiente e
submetida ao gas de andlise (N2) em uma série de pressdes precisamente controladas em T 77 K. As
moléculas do gas se adsorvem fisicamente a superficie da amostra e dessorvem com aplicacéo de vacuo,
sendo possivel obtencdo das isotermas de adsorcao e dessorcao e calculos de area superficial especifica
(BET, Langmuir), volume especifico e tamanho de poros (BJH, Horvath—Kawazoe).

Para Adsorcdo Quimica, as moléculas do gas se adsorvem quimicamente a superficie da amostra, sendo
possivel obter volume da monocamada, numero de sitios ativos acessiveis, area de superficie metalica
ativa e tamanho da particula ativa.

Principais Aplicagdes:
Aplica-se em estudos de sélidos em pds ou granulos, como produtos farmacéuticos, catalisadores,
metais suportados em polimeros, zedlitas, carvdes entre outros.

Instrumentacéo

Identificacéo Caracteristicas llustracdo

Faixa de didmetro de poros: 0,35 a 300 nm

Equipamento: ASAP Faixa de area superficial: 0,01 a 3.000 m?/g
Marca:Micromeritics Temperatura de tratamento: 30 — 350 °C
Modelo:ASAP 2010 Gases usados na Ad. Fisica: N

Médulo: Chemisorption Controller| Gases usados na Ad. Quimica: H, CO,
(Austin, EUA) CO..

Temperatura Forno: 35— 1100 °C

Equipamento: ASAP Faixa de didmetro de poros: 0,3 a 300 nm
Marca:Micromeritics Faixa de area superficial: A partir de 0,01
Modelo: ASAP 2020 Plus m2/g
(Norcross, EUA) Temperatura de tratamento: 25 — 450 °C
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Exemplos de Resultados Obtidos

+ Adsorption
35O Desorption

Isotherm Plot

Summary Repert

Volume Adsorbed em?lg STP

Area

Single Point Surface Area at P/Po 0.20046046 :
BET Surface Area:
Langmuir Surface Area:

BEJH Adsorption Cumulative Surface Area of pores
between 17.000000 and 3000.000000 A Diameter:

BJH Desorption Cumulative Surface Area of pores
betwsen 17.000000 and 3000.000000 & Diameter:

Volume

720.6%50 A Diameter at P/Po 0.97233544:

BJH Adgorption Cumulative Pore Volume of pores
between 17.000000 and 3000.000000 A Diameter:

BJH Desorption Cumulative Pore Volume of pores
betwsen 17.000000 and 3000.000000 & Diameter:

Pore Size

Descrption Average Pore Diameter (4V/A by BET):

0o 01

T T T
04 05 0.6 07
Relative Pressure (P/Po)

BJH Adsorption Average Pore Diameter (4V/R):

BJH Desorption Average Pore Diameter (4V/R):

9.7708 mi/g
10.4360 mifg

14.777%  mifg

2.9223  mifg

12.3160  mi/g

Single Point Desorption Tetal Pore Volume of pores less than

0.045664 cm®/g

0.04%008 cm?/g

0.050816 cm?/g

175.023¢ A
197.5672 A
165.0408% A

Fig. 1: Isotermas de adsorcéo e dessor¢do obtidas na Ad. Fisica e calculos a partir dos volumes adsorvidos para ASAP 2000.

—4— Adsorption

—©— Desorption

Summary Report

Quantity Adsorbed (cm*/g STP)

Surface Area
Single point surface area at P/Po = 0,100614819: 385,7448 m3g

BET Surface Area: 374,3253 m3g
Langmuir Surface Area: 456,9820 m3g

BJH Adsorption cumulative surface area of pores
between 17,000 A and 3.000,000 A diameter: 75,6656 m¥g

BJH Desorption cumulative surface area of pores
between 17,000 A and 3.000,000 A diameter: 75,8152 mig

Pore Volume
Single point adsorption total pore volume of pores
less than 11,415 A diameter at P/Po = 0,010000000: 0,141454 cm?lg

Single point desorption total pore volume of pores
less than 2.946,952 A diameter at P/Po = 0,993408706: 0,214514 cm¥g

BJH Adsorption cumulative volume of pores
between 17,000 A and 3.000,000 A diameter: 0.091009 cm¥g

BJH Desorption cumulative volume of pores
between 17,000 A and 3.000,000 A diameter: 0,090154 em?/g
Pore Size
Adsorption average pore diameter (4V/A by BET): 15,116 A
Desorption average pore diameter (4V/A by BET): 22,923 A
BJH Adsorption average pore diameter (4V/A): 48,111 A

BJH Desorption average pore diameter (4V/A): 47,565 A

otrrrrirrr

0.0 0.1

=TT L B e o e
0.4 05 0.6 0.7
Relative Pressure (P/Po)

T T Horvath-Kawazos
08 09 1.0 Maximum pore volume at P/Po = 0,012944989; 0,231159 emlg

Median pore width: 7,331 A

Fig. 2: Isotermas de adsor¢do e dessorcao obtidas na Ad. Fisica e calculos a partir dos volumes adsorvidos para ASAP 2020.
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Isotherm Plot
+ First analysis data point
O Repeat analysis data point

0. 65 -

0.60-1

o:58 Analysis Summary

0.50+ Percent Atomic
= of Sample Atomic Stoichiometry Cross-Sectional
& W ht Weight Factor Area
% 0.454 Element eig g
g Platinum 0.5 195.09 1 0.08
& 0.40
< Analysis Results
£ 935 Metal Dispersion: 54.2404 s
] Metallic Surface Area: 0.6698 mi/g X N
g 030+ Y-Intercept Volume Adsorbed: 0.311586 + 0.009429 cm®/g STP
2 Slope: 0.000851 + 0.000031
g Correlation Coefficient: 9.98717E-01
g 0.25+
g Difference Results
> 0.204

Metal Dispersion: 7.2415 *
Metallic Surface Area: 0.0894 mi/g

0:1% Difference Volume Average: 0.041599 cm>/g STP

0.104

0.05-

0.00 T T T T 13 % —v——J’

<
[4 Y ‘o, %5, 2 S 2 % %

Pressure (mmHg)

Fig. 3:1sotermas de analise obtidas na Ad. Quimica com CO e calculos a partir dos volumes adsorvidos.

Referéncias: ASAP 2000 e 2020 Operator’s Manual.
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NOTA: ESTA PAGINA DE APROVACAO E CONTROLE DE REVISAO NAO FAZ PARTE DO ORIENTATIVO.

APROVAGAO/CONTROLE DE REVISOES

Elaboracéo: Revisao: Aprovacao: Emissao:
Responsavel Lucélia L Silva Adilson R Brandéo Kelly R. Palma José R. Vulto
Data 19/09/2017 11/09/2024 10/10/2024 14/10/2024
CONTROLE DE REVISOES
Reviséo Data Responsavel Alteracdes
00 08/11/2017 | A.R.Brand&@o | Revisao inicial
. Adequagdo do nome do laboratério no cabecalho. Incluséo
01 03/07/2020 Silva L L ASAP 2020
02 26/03/2024 J R Vulto Adequacdo de cabecalho e rodapé. Inclusdo de nova
identidade visual. Inclusédo de controle de leitura do
documento.
CONTROLE DE LEITURA DO DOCUMENTO
Colaborador Rubrica Data
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