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  本规范经国家质量监督检验检疫总局于2008年9月27日批准,并自

2009年1月1日起施行。

    归口单位:全国物理化学计量技术委员会

    起草单位:中国计量科学研究院

  本规范委托全国物理化学计量技术委员会负责解释
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激光粒度分析仪校准规范

1 范围

本规范适用于测量分散于液体介质中固体颗粒粒径大小及分布的静态光散射原理的

激光粒度分析仪(以下简称仪器)的校准。

2 引用文献

JJF1001—1998《通用计量术语及定义》

GB/T19077.1—2008 《粒度分析 激光衍射法 第1部分:通则》

JJF1071—2000 《国家计量校准规范编写规则》
使用本规范时,应注意使用上述引用文献的现行有效版本。

3 术语和计量单位

重量(体积)分布中位直径D50 [mediandiameterofweight(volume)distribution]:
又称 “中值径”或 “累积中间值”,是指在颗粒重量(体积)累积分布曲线中累积值正好

为50%时所对应的粒子直径,常用D50表示。

4 概述

激光粒度分析仪主要由激光器、样品池、光电探测器、信号放大及A/D转换装置、
用于仪器控制和颗粒粒径大小及分布计算的计算机组成,其结构如图1所示。

图1 激光粒度分析仪原理图

 
其原理是:一个有代表性的颗粒样品以一定浓度分散在适当的液体介质中,光束

(通常是激光)通过该介质,光遇到颗粒后以各种角度散射,由多元检测器测量这些散

射光强度,并且记录散射图上相应的数值用于随后的分析。使用相应的光学模型和数学

模型转化这些散射光数据,从而得出颗粒样品的粒径大小及分布。

5 计量特性

5.1 仪器测量重复性

对同一粒度标准物质的重量(体积)中位直径D50(以下简称D50)重复测量时,仪器

测量值的相对标准偏差不大于3%。
1
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5.2 仪器测量相对误差

对粒度标准物质的D50测量时,仪器测量值与粒度标准物质的标准值间的相对误差

不大于表1中的技术指标。

表1 仪器测量相对误差的技术指标

仪器测量范围 技术指标

1μm<D50≤5μm ±15%

5μm<D50≤20μm ±10%

D50>20μm ±8%

5.3 仪器分辨力:根据仪器在(1~20)μm测量范围内对两个单峰分布粒度标准物质的

分辨能力,分为A、B两个等级,其中能分辨5#、6#两个粒度标准物质D50的仪器定

为A级,不能分辨的仪器定为B级。
注:以上各指标不用于合格性判别,仅供参考。

6 通用技术要求

6.1 外观检查

6.1.1 仪器各紧固件均应安装牢固,各调节旋钮、按键和开关均能正常工作,显示部

分应清晰完整。

6.1.2 测量池壁 (透光部分)内外表面光洁,无划痕;测量室内清洁,测量池形状

规整。

6.2 电源电压对仪器示值的影响

使用220V交流电源的仪器,当电源电压在(220±11)V内变化时,仪器示值的变

化不超过±3%。

6.3 绝缘电阻

电源端子与仪器外壳之间的绝缘电阻不小于20 。

7 校准条件

7.1 环境条件

7.1.1 环境温度(15~30)℃,湿度不大于80%RH。

7.1.2 供电电源:(220±11)V,频率(50±1)Hz。

7.2 标准器及其他设备

7.2.1 粒度标准物质:应使用经政府计量行政部门批准的,粒径分布在仪器测量范围

内的球形粒度有证标准物质。具体技术指标见表2。
2
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表2 粒度标准物质技术指标要求

粒度标准

物质编号

技术指标

D50量值范围 标准物质不确定度
单峰分布粒度标准物质的

粒径分布变异系数

1# 1μm<D50≤5μm 5%,k=2 —

2# 5μm<D50≤20μm 3%,k=2 —

3# 20μm<D50≤100μm 2.5%,k=2 —

4# D50>100μm 2.5%,k=2 —

5# (5.0±0.5)μm — 不大于3%

6# (15.0±0.5)μm — 不大于5%

备注 5#与6#粒度标准物质的材质相同,质量浓度已知

7.2.2 交流调谐变压器:(0~250)V。

7.2.3 数字电压表:(0~250)V,2.5级。

7.2.4 绝缘电阻表:输出电压500V,准确度等级10级。

7.2.5 经过滤的蒸馏水:制备方法见附录A。

7.2.6 移液管和容量瓶,A级。

8 校准项目和校准方法

8.1 外观检查

采用目测方法,按照6.1检查。

8.2 仪器测量重复性的校准

将仪器预热30min左右,按照仪器说明书把仪器调至样品测试状态。将2#粒度标

准物质加入仪器测量池中进行测量,测量该样品8次,记录每次D50测量值Di,按式

(1)~ (3)计算测量平均值、标准偏差和相对标准偏差。

췍D=
∑
n

i=1
Di

n
(1)

s=
∑
n

i=1

(Di-췍D)2

n-1
(2)

sR=
s
췍D
×100% (3)

式中:Di———第i次测量值,μm;

n———测量次数;
췍D ———测量平均值,μm;

s———单次测量标准偏差,μm;
3
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sR———测量的相对标准偏差,μm。

8.3 仪器测量相对误差的校准

把仪器调至样品测试状态后,分别测量1#、2#、3#、4#粒度标准物质的D50,每

种样品独立测量3次并分别求其平均值 ,共获4个粒度测量平均值췍Dm。按公式 (4)
分别计算仪器测量平均值与粒度标准物质标准值Ds间的相对误差Δi。

Δi=
췍Dm-Ds

Ds
×100% (4)

式中:Ds———每种粒度标准物质D50标准值,μm;
췍Dm———每种粒度标准物质D50的测量平均值,μm。

8.4 仪器分辨力的校准

参照仪器使用说明书,把仪器调至样品测试状态,使用移液管移取适量的5#和6#

粒度标准物质于容量瓶中。其中,5#和6#粒度标准物质的移取量要根据其质量浓度而

定,确保混合后样品中5#和6#粒度标准物质的质量浓度比为1∶2~2.5。将样品混合

均匀后加入仪器中进行测量。若从仪器测量粒度分布曲线图中能够观察出2个独立不相

连的峰形,则认为双峰已分开,判定仪器为A级。否则判定仪器为B级。

8.5 电源电压变化对仪器示值影响

将交流调谐变压器接在电源与仪器电源输入端之间,调节调谐变压器,并用数字电

压表测量仪器输入电压为220V。接通仪器电源,把仪器调至样品测试状态后测量2#

标准物质,记录D50,调节输入电压至231V,记录仪器测量值DU;再调节输入电压为

209V,记录测量值DL。按式 (5)计算电压变化对仪器示值的影响。

DU-D50

D50
×100% 和 DL-D50

D50
×100% (5)

以式 (5)两个计算值中绝对值最大的值作为仪器示值的变化量。

8.6 绝缘电阻

仪器处于非工作状态,开关置于接通位置,将绝缘电阻表的接线端分别接在仪器的

交流输入端及机壳上,施加500V直流试验电压,读取绝缘电阻表的示值。

9 校准结果表达

校准证书或校准报告上应记录全部校准结果及校准时环境条件。校准证书应给出校

准结果及测量不确定度。现场校准应注明 “现场校准”。

10 复校时间间隔

建议复校时间间隔不超过1年,根据实际使用情况,用户可自行确定仪器复校

时间。

4
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附录A

经过滤的蒸馏水的制备

用孔径小于等于0.2μm的微孔滤膜过滤蒸馏水 (或电渗析水、离子交换水),需

要反复过滤2次以上,所获的滤液即可作为分散液使用。

5
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附录B

校准记录内页格式

仪器名称: 仪器型号:
出厂编号: 设备编号:
仪器生产单位: 委托单位:
证书编号: 记录编号:
一、校准条件

温度:   ℃ 相对湿度:   %
二、校准依据

JJF1211—2008 《激光粒度分析仪校准规范》。
三、校准结果

1.外观检查:

2.仪器测量重复性:

测量次数 1 2 3 4 5 6 7 8

仪器测量值D50/μm

测量平均值/μm

标准偏差/μm

仪器测量重复性

3.仪器测量相对误差:

粒度标准物质 1# 2# 3# 4#

标准值/μm

测量值/μm

测量平均值/μm

相对误差Δi

4.仪器分辨力:

配制方法

能否观察到2个独立不相连的峰形

仪器分辨力级别

6
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5.电源电压对仪器示值的影响:

电压 V 220 231 209

D50测量值/μm

电源电压对仪器示值的影响

6.安全性检查:

备注:

校准员:         核验员:         校准日期:
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附录C

校准证书内页格式

证书编号

一、校准条件

二、校准结果

三、备注
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