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激光测量粒度分析方法通则
1　 范围
    本标准规定了粒度分析中的动态光散射法和激光衍射方法。
    本标准适用于各种类型的激光光散射和光衍射光谱仪。颗粒大小不同，测定的原理不同。动态分析中包括溶液悬浊液或乳液中粒子的分析。颗粒为纳米-亚微米级时，直接在静置的样品容器中测量; 激光衍射法用于测量较大颗粒。颗粒粒径较大时要配置样品的分散装置。具体测定的范围如下：
    ——测量原理： 动态光散射；
    ——测量范围： 1 nm～1 μm（或颗粒开始沉降的粒径）；
    ——测量原理： 激光衍射法；
    ——测量范围： 0.05 μm～3 mm。
2　 规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
    GB/T 602-2002  化学试剂  杂质测定用标准溶液的制备
    GB/T 603-2002  化学试剂  试验方法中所用制剂及制品的制备
    GB/T 6682-2008  分析实验室用水规格和试验方法
3　 术语和定义
下列术语和定义适用于本文件。
平均粒径  average particle diameter 
和光强加权算术平均粒径。
粒度分布  particle size distribution
粉体样品中不同粒径颗粒占颗粒总量的百分数。
Dn：一个样品的累计粒度分布百分数达到n%时所对应的粒径，n是一个在1～100的数值。
分散指数  polydispersity index
用于描述粒度分布宽度的无量纲的量。
散射  scattering 
 描述光在两种介质界面间改变传播方向现象的通用术语。
衍射  diffraction
光在传播时碰到颗粒阻碍而偏离直线，绕着颗粒轮廓传播，超出其几何阴影区的物理现象。
光学模型  optical model
用于计算模型矩阵中光学均匀球体的理论模型。根据需要常配有某一特定组合的复合折射率，例如夫琅和费(Fuaunhofer)衍射、不规则衍射、米氏(Mie)散射。
重叠合法  deconvolution
用通过测量散射图而得出颗粒粒度分布的数学程序。
仪器合格确认  qualification
用标准物质按动态光散射仪仪器使用说明进行的出厂合格确认。
验证的有效性  validation
用标准物质对涉及该方法范围内的所有性能指标进行的确认。
4  方法原理
不同粒径的颗粒，其测定原理不同。本节包括动态激光光散射法和激光衍射法。
4.1  动态光散射
悬浮于液体中的纳米或亚微米的颗粒在液体中做永不停息的布朗运动。浓度很低的条件下, 颗粒的运动状态由悬浮流体的粘度、温度和颗粒大小决定。当温度和粘度确定时，通过测量液体颗粒的运动形式，就可以确定其粒径。
动态光散射是以斯克托斯–爱因斯坦理论为基础测定颗粒的粒径的，用光学的方法测定颗粒的运动。悬浮的颗粒被相干光源照射，其运动造成散射位置随时间的变化，使得散射光相位也随时间而变化。后者可以被视为其相位漂移随时间的变化，也可以被视为相对于光源中心频率的频移。通过足够长时间的测量，无规则颗粒运动形成了散射光相移或频移的分布。由检测器输出的结果包含频率分布或随时间变化的相位，他们代表了悬浮物的粒度的运动信息。依据动态光散射理论分析随时间变化的分量，可以得到粒径的分布。
在很低浓度的情况下，这个粒径就是水力学直径。浓度增高后，颗粒间存在相互作用或测定过程发生多重光散射，测得的是表观粒径。
此方法的测量范围是1 nm～1 μm（或颗粒开始沉降的粒径）。
4.2  激光光衍射
    对于大粒径的颗粒，其测定的原理为激光衍射法。一个有代表性的试样，在装有适当的液体或气体的容器中分散成合适的浓度，然后使其通过激光光束。激光照射到颗粒表面后以各种角度散射，由多元检测器测量散射的光束的光强，并且记录散射图上相应的数值用于随后的分析。然后通过相对应的光学模型和数学程序转化记录下来的散射光数据，计算某一粒径颗粒相对于总体积的百分比，从而得出粒度体积分布。此方法的测量范围是0.05 μm～3 mm。
5  试剂和材料
5.1  试剂
实验中所用的制剂和溶液按GB/T 602 化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备和 GB/T 603 化学试剂 实验方法中所用的制剂和样品的制备中所规定的方法配制。去离子水应符合GB/T 6682 中实验用水二级水规格。
5.1.1  甲苯（C6H5CH3）
    分析纯，使用前蒸馏两次以上。
5.1.2  十氢萘（C10H18）
    分析纯，使用前蒸馏两次以上。
5.1.3  六偏磷酸钠（Na6P6O18）
    分析纯。
5.2  材料
载气和其他的分散介质以不影响测定结果为准。 
6  仪器
6.1  仪器的基本组成
一套可用于粒度测量的光散射仪器，通常由单色光源、样品池、信号接收装置、控制和数据处理单元以及电源等组成。仪器的原理框图1所示:
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                                        图 1  激光粒度分析仪原理框图
    （1）单色光源；（2）透镜；（3）样品池；(4) 透镜；（5）信号接收装置；（6）控制和数据处理单元；（7）电源
6.1.1  单色光源
    作为仪器组成的测量信号发射部分，一般是具有固定波长的激光光源。
6.1.2  样品池
被测样品的承载部分，工作时样品在此装置内得到均匀的分散，使得测量信号能按照光散射或衍射原理有效地传递到下一级。
6.1.3  接收装置
通常由多元探测器组成，用以记录发射信号通过被测样品散射后的相关数值，以便提供后续的分析。探测器的检测范围可以是纳米级、微米级甚至是毫米级的。
6.1.4  控制和数据处理单元 
通常是用电子计算机来控制仪器的安全运行；用适当的数学模型处理接收装置采集的数值信息，输出数据以及相关数据的处理结果。
6.1.5  电源
    提供仪器各单元所需的电力。
6.2  仪器安置
6.2.1  仪器的安置应提前做好对有毒、有害、有放射性物质的安全防护。
6.2.2  光散射（衍射）分析仪器应当放置在水平的刚性平台上，尽可能减低因振动或倾斜对仪器测量带来干扰。
6.2.3  仪器安置场所应有配套的恒温、除湿、通风及必要的安防设施。场所环境的温湿度变化应在仪器技术指标允许的范围之内。
6.2.4  动态光散射和激光衍射法测定粒径都是依据基本原理的一种绝对方法，因此仪器不用进行严格的校准，只需通过验证或确认即可。在使用时，必须通过有效的程序证实仪器的正确操作。证实或验证最好是采用多点方式，以检验仪器的检测范围是否线性。校准仪器所使用的物质建议采用有证的微粒标准物质。
7  样品
运用光散射或衍射原理测量粒子外形尺寸的样品通常是颗粒物质，即使是液体状样品也应该是含有颗粒物质的悬浮液或乳液，而且这些颗粒的大小应该在仪器的测量范围之内。
7.1  取样
正确的取样方式可以减少由取样不均匀带来的粒度分布偏差。
7.1.1  固体样品的取样
    固体样品在经过运送等因素其颗粒的堆积会呈现不均匀的分布，因此取样时应采用多点取样法，使取到的样品颗粒分布尽可能均匀。
7.1.2  液体样品的取样
    液体样品在放置一段时间后会发生沉降，取样前应充分摇匀。
7.1.3  样品的分散
    湿法分析时通常是先将样品制成悬液，由于样品的絮凝、结块以及其它原因引起的团聚，在分析样品前应对样品做必要的分散。如超声波振荡、添加合适的分散剂等。
7.2  样品分离
    如果样品中所包含的颗粒大小相差太大，小颗粒物质的信号可能会被掩盖，因此应当事先用其它方法将他们分离开来，然后再分别测量。
7.3  介质的选取
粒度测定中用于干法分析的运载气体和用于湿法分析配制悬液的液体统称为介质，介质的选取原则是不会破坏（粉碎或溶解）样品、无毒或低毒性、安全。
8  分析步骤
8.1  开机 
    按操作规程开启仪器，稳定仪器的时间不少于30分钟。完成仪器测量前的自检工作。在测量正式开始前应确认样品池和测量窗口是干净无污的。
8.2  启动测量程序
选择输入合适的仪器工作参数，如光学模型、介质参数、载气流速（干法）或泵速（湿法）、分析时长。
8.2.1  干法分析
输入样品参数，设定适当的载气流速，在样品池内加入适量的样品，待样品池内的旋转气流稳定后，开始分析，保存分析结果。
8.2.1  湿法分析
输入样品参数，用滴管或移液管滴加样品至合适的遮蔽度（浓度），待样品池内的遮蔽度不再变化后，开始分析，保存分析结果。
9  分析测量结果的输出
9.1  测量结果的输出内容
测量结果的输出内容如下:
a) 样品名称和样品标识；
b) 分析测量的日期；
c) 仪器工作参数[包括光学模型、泵速（载气流速）、分析时长、介质]；
d) 粒度分析测量的实际结果表达。
9.2  分析测量结果的表达
通常有粒径、筛分、光强、PIDS，其表现形式常有曲线图、统计表、列表，细化内容还可以有体积、数目、表面积；微分、累积。可根据工作习惯或客户的要求选择输出。
调整好仪器参数后，取5-7次平行测定结果，相对偏差落在实际情况允许的范围内，此组数据经判断无异常值，分析结果应表示为：
平均粒径(
[image: image2.wmf]x

)
                   
相对标准偏差(R S D)                 
式中:
  
Xi——第i次粒径的测量值，单位为纳米（nm）；

[image: image3.wmf]x

—— N次平均粒径测量值的算术平均值，单位为纳米（nm）；

N —— 测量次数。
分散指数由仪器直接给出，还可以根据实际情况可给出D10、D50、D90值。
10  安全注意事项
10.1  用激光粒度仪进行测定时，要严格按照仪器操作说明书正确的使用仪器，注意安全。
10.2  应粘贴如下警示标识：

警告：光散射或衍射仪装有低或中功率的激光器，其辐射可能造成永久性眼损伤。切勿直视激光束及其反射光束。当激光处于开启状态时，切勿将具有高反射表面的物体置于光束经过的路径上。请务必遵守关于激光辐射安全的具体规定。
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