Protocole
Accelerated Surface Area and Porosimetry analyzer ( ASAP)
Isotherme d’adsorption/désorption - Porosimétrie

1. Méthode

L’appareil de mesure d’isothermes d’adsorption/dgétsan ASAP 2010 (Accelerated Surface
Area and Porosimetry System) permet des mesurggrtbeces spécifiques avec une tres
grande précision, ainsi que des mesures de porogniéest basé sur le principe
d’adsorption physique d’'un gaz, 'azote étant le galisé pour des mesures standard. Plus
précisément, sont mesurés les surfaces spécifiiprdes modeles Brunauer, Emmett and
Teller (modele BET) ou Langmuir, la taille et lelwmme des pores, la distribution des pores
par la méthode BJH, et 'analyse des microporosités

2. Equipement

- Instrument: Micromeritics ASAP 2010 (http://www.mieneritics.com);

- Balance analytique (précision 0.1 [mg]);

- Spatule pour les échantillons de poudre;

- Tube de test adapté a I'instrument;

- Tige en verre, introduite a l'intérieur du tube pdiminuer le volume de gaz;
- Bouchon pour le tube de test.

3. Protocole
La mesure compléte d’'une isotherme d’adsoprtionigiéi®n pour un échantillon doit étre
planifiée sur 2 jours.

Dégazage du tube: 1 heure

- Placer la tige en ver@vec précautiomans le tube de test vide. Fermer celui-ci avec un
bouchon spécifique pour cet appareil;

- Installer 'ensemble sur la partie de dégazagéagéreil (choisir la position: left ou
right);

- Placer le sac pour le chauffage au bas du tube;

- Pour démarrer le dégazage : presser le bouton "Lsaade clavier, puis “Left ou Right”
en fonction de la position choisie, puis “Begin”;

- Choisir la température, en fonction de la naturéatdantillon. Pour les céramiques, la
température standard est 200 °C. Pour un échantiltinnu, la température de séchage
doit étre déterminée par une analyse TGA,

- Démarrer le chauffage en appuyant sur le boutombkEnheating”;

- Chaoisir le vide (en réalité, la vitesse a laquilgide s’effectue). Pour des poudres
volatiles (densité apparente < 0.5), choisir 20800 mmHg maximum. Pour des poudres
plus denses, choisir 500 ou 600 mmHg.
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Arréter le dégazage

- Apres environ une heure de dégazage du tube videser le bouton “Check” sur le
clavier, puis “Left ou Right” en fonction de la piden du tube, et enfin “Begin”. Si on
n'observe aucune variation de pression dans lariefiacuum”, le system est prét;

- Pour arréter le chauffage, appuyer sur “Begin”spiinable heating”. Enlever le sac pour
le chauffage placé au bas du tube;

- Pour arréter le dégazage, appuyer sur “Unload” fugft ou Right” en fonction de la
position du tube, et enfin “Begin”;

- Laisser le tube refroidir pendant 10 minutes.

Introduction de 'échantillon
- Enlever le tube de I'appareil;

- Au moyen de la balance analytique (précision ddradl), peser le tube de test vide avec
son support, la tige en verre et le bouchon. Nst@gneusement le résultat)\[g];

- Enlever le bouchon, et la tige en vearec précaution

- Alaide de la spatule, ajouter une quantité saffie de poudre dans le tube de test (la
surface totale doit &tre comprise entre 10 et 2))[m

- Replacer la tige en verre a I'intérieur du tubdgeemner celui-ci avec son bouchon;

- Installer 'ensemble sur la partie de dégazagéapeéreil (choisir la position comme
précédemment: left ou right);

- Placer le sac pour le chauffage au bas du tube.

Dégazage de I'échantillon: 16 heures

- Presser le bouton “Load” sur le clavier, puis “Ledt Right” en fonction de la position du
tube, puis “Begin”;

- Démarrer le chauffage en appuyant sur le boutombknheating”.

Apres une heure, vérifier que la led “Ready” ektraée. Si ce n’est pas le cas, cela signifie
que le vide n’est pas bon, I'échantillon ne pewt @ae dégazé facilement.

Si la led “Error” est allumée, arréter le dégazagplacer le tube correctement, et
recommencer la procédure.

Arréter le dégazage

- Apres 16 heures (minimum) de dégazage de I'éclhamtipresser le bouton “Check” sur
le clavier, puis “Left ou Right” en fonction de pasition du tube, et enfin “Begin”. Si on
n'observe aucune variation de pression dans ldriefacuum”, le system est prét pour
'analyse;

- Pour arréter le chauffage, appuyer sur “Begin”’sg&nable heating”. Enlever le sac pour
le chauffage placé au bas du tube;

- Pour arréter le dégazage, appuyer sur “Unload” fugft ou Right” en fonction de la
position du tube, et enfin “Begin”;

- Laisser le tube refroidir pendant 10 minutes.
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Démarrer la mesure
- Enlever le tube de I'appareill;

- Au moyen de la balance analytique (précision ddrdl), peser le tube de test avec son
support, la tige en verre et son bouchon. Notgrsaisement le résultatdg];

- La masse de poudre a insérer dans le programmesigrenpeut étre calculée a partir de:
Wp=Wc-W+[g]

- Placer I'enveloppe de protection blanche autoututhe. Placer 'ensemble sur I'appareil,
a 'emplacement de I'analyse;

- Remplir les 2 Dewars avec I'azote liquidgvailler avec des gants et des lunettes de
securité Contréler le niveau d'azote;

- Placer les Dewars sur les plateformes dédiéeseiPles éponges de protection (pour
eviter I'évaporation de I'azote liquide) sur le ses.

- Ouvrir le programme

- Aller a “File/Openample informatiori

- Choisir son dossier dans la liste, fenétre de el@itécran

- Choisir un nouveau nom pour I'analyse dans “Filmeg presser OK, et Yes

- Ajouter des informations complémentaires dans Sen@berator, Submitter

- Introduir la valeur de \WWdans “Sample weight”

- Aller au mentAnalysis conditions

- Cliguer sur “Replace”, et choisir dans la liste Welers.anc Porous powders”

- Aller au menuAdsorptive propertieset contréler que Nitrogen est sélectionné
- Aller au menuReport options

- Cliguer sur “Replace”, et choisir dans la listgp8tand1.rpo pore size analys-1"

- Cliguer sur OK, Save, et Close

- Aller a “Analyse™
- Sélectionner “Report after analyse”
- Choisir Screen dans la fenétre Destination

- Sélectionner l'analyse dans “filename”, puis OKmlasure démarre, elle dure environ 12
heures.

Remarque: des qu’un échantillon est en train di@suré, un nouveau tube peut étre placé
sur le stand de dégazage.

- Une fois la mesure terminée et enregistrée, darpoudre du tube de test, laver le tube a
I'eau en utilisant le bain ultrasonique, le rinadiéthanol et le sécher a 60 [°C] dans le
four.
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4. Présentation des résultats, stockage des données |, traitement des données
Exporter les résultats

- Aller a “Report/Start report”

- Choisir “File” dans la fenétre Destination

- Choisir son dossier, et le fichier d’analyse. Céigaur OK, et sauver commy@wder-
Lotn°-ASAP-Experimentn®-Operator.rpt

- Ouuvrir ce fichier. Ouvrir File/Printer setup, etatkir PdfCreator. Le sauver comme
Powder-Lotn°-ASAP-Experimentn°-Operator.pdf

Stocker les données
- Copier le PDF et le fichier RPT.

- Aller a \\Ltppc40\powderfiles. Copier le dossikwwderfiles Le coller dans le dossier
correspondant a votre projet, et le renommer comoveder-Lotn®

- Coller les fichiers RPT et PDF respectivement dasslossier®roject/Powder-
Lotn°/ASAP/Data and PDF

Traitement des données

- Aller a \\Ltppc40\powderfiles. Dans le dossienject/Powder-LotnQuvrir la feuille
Excel “Powdersheet.xIs”

- Cliguer sur le boutoASAR et suivre les instructions données dans la &e&ilcel.
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