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本标准方法1主要起草人:陈瑛、黄仲汉、卫明、李洁、周晓东、王静。
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本标准方法2由包头天骄清美稀土抛光粉有限公司、贝克曼一库尔特公司参加起草。

本标准方法2主要起草人:吴克平、张晓明、金永光。

本标准方法2主要验证人:谢兵、胡鹤祥。
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稀土金属及其化合物物理性能测试方法

      稀土化合物粒度分布的测定

激光衍射法(方法1)

范 围

本标准规定了用激光衍射法测定稀土化合物粒度分布的方法。

本标准适用于用激光衍射法测定稀土化合物粒度分布。测定范围:。.1拌m~1200 拜m。

2 规范性 引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T15445 颗粒粒度分析结果的图形表征

    GB/T19o77.1 粒度分析 激光衍射法

术语和定义

    GB/T15445和GB/T19o77.1确立的以及下列术语和定义适用于本标准。
3。1

    粒度 particlesize

    颗粒在空间范围所占据大小的线性尺度。对表面光滑的球形颗粒只有一个线性尺度，即直径。对

非光滑球形颗粒用相应球或相应圆(投影)的直径或者一些其他的规定作为其粒度，记为D。

3.2

    粒度分布 particlesizedistribution

    颗粒群的颗粒数、质量、体积或其相应的百分数，按粒度大小的分布称为该颗粒群的粒度分布。

3 3

    体积分布(百分比)volumedistribution(perce nta，)
    以颗粒体积为基准的粒度分布。

3.4

    累积分布(百分比)cumulativedistribution(percentage)

    小于或大于某一粒度的颗粒在被测样中的百分比。

3.5

    浊度/光学浓度 obscuration/opticalconcentration
    由于颗粒消光(散射和吸收)而衰减的人射光的百分率。

3.6

    复合折射率 complex代fr.ctiveindex

    一个颗粒的折射率，有实部和虚(吸收)部组成。

3.7

    相对折射率 relativerefractiveindex

    颗粒复合折射率与介质折射率之比。
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3.8

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，超出其儿何阴影区的物理现象。

3.9

吸收 a加orPtion

光束在媒介中传播时，由于能量转换而导致的光束强度减弱。

4 方法原理

    一个有代表性的试样，在一个装有适当液体的容器中分散成适当的浓度，然后使其通过激光光束，

光遇到颗粒后以各种角度散射，由多元探测器测量这些光束，并且记录散射图上相应的数据，然后通过

适当的光学模型和数学程序转化记录下来的散射数据，计算某一粒度颗粒相对于总体积的百分比，从而

得出颗粒体积分布。

5 仪器 及试荆

5.1 激光粒度仪，测定范围:004胖m一2o00 拜m。

5.2 超声槽:超声功率10oW。

5.3 分散介质:去离子水。

5.4 六偏磷酸钠分散剂(1，。9/L):称取1，。9六偏磷酸钠置于25omL烧杯中，加人适量水加热溶解，

移人1O00mL容量瓶中并加水稀释至刻度，混匀。

6 分析步骤

61 样品处理

    称取0.59~109粉体样品放置于盛有 10mL去离子水的50 ml烧杯中，加人分散剂(5.4)

1.oml，于水浴超声槽中(超声槽中预先加人适量水，水量以刚浸过烧杯中样品溶液为宜)超声分散

Zornin，立即测量。

6.2 测t

62.1 依次启动主机电源、进样器电源及计算机测量程序。

6.2.2 测量条件

    测量条件参考附录A(资料性附录)。

62.3 仪器校准

    按仪器说明书规定的方法校准仪器。

6.2.4 背景检测

    在分散器中加人分散介质，启动泵系统使之循环于样品池，按仪器说明书要求设定样品及背景测量

时间，开始背景检测至仪器显示可以加人样品。

6.2.5 样品测量

    调节循环泵转速至合适转速，用水洗涤仪器进样系统3次。取分散好的祥品(6.1)缓慢加人到已测

背景的分散介质中至测量所需浊度。启动仪器超声装置，进行测量，重复测量 3次，取其平均值。将仪

器进样系统洗涤3次后进行下一样品测试。

7 测试 结果的计算与表 述

    根据GB/T15445得出被测样品的中心粒径D〔V，5。〕，根据需要可以给出体积百分比累积分布和

微分分布图。
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精密度

8.1 重复性

    在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果

的绝对差值不超过重复性限(r)，超过重复性限(r)的情况不超过5%，重复性限(r)是按表1数据采用线
性内插法求得(表1是对统一样品的中心粒径D[V，5。〕测定数据及统计数据):

                                                    表 1

项 目 中心粒径 D[V，50〕/“m 重复性限 /尸m

稀土化合物

1.36 0.07

5.33 0.15

22.77 1 20

注:重复性限(月为2.sxs广，Sr为重复性标准差.

8，2 允许差

    实验室之间中心粒径D[V，5。〕分析数据应不超过表2所列允许差:

                                                    表 2

项 目 粒度范围 D[V，50」/户m 允许差 加m

稀土化合物

( 2.0 0.20

>2.0~10.0 1.0

> 10 0一 20.0 3.0

>20.0一40.0 5，0

质t保证

    每周用自制的控制标样(如有国家级或行业级标样时，应首先使用)校核一次本标准分析方法的有

效性。当过程失控时，应找出原因，纠正错误，重新进行校核。

电传感法(方法2)

10 范 围

本标准规定了用电传感法测定稀土化合物粒度分布的方法。

本标准适用于用电传感法测定稀土化合物粒度分布。测定范围:1拜。~84拼m

11 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究

是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。

    GB/T15445 颗粒粒度分析结果及图形表征

12 方法原理

    待测试样以分散态均匀悬浮在电解液中。小孔管内外电极间通恒定电流。在减压作用下，颗粒随

电解液通过小孔管。颗粒在小孔径的灵敏区取代了相同体积的电解液，内外电极间电阻改变，电压随之
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变化，这种变化与颗粒体积相关。即内外电极间电压变化次数为测得颗粒个数，电压变化量对应颗粒大

小。把电压变化量分成若干区域，确定粒度分布口

试剂

六偏磷酸钠分散剂(5o9/L):经。.3拜m尼龙滤膜过滤。

氯化钠电解液(2。9/L~309/L):经三层。.3拜m尼龙滤膜过滤 无样品时(背景)检测见15.3。

清洗液:使用电解液，或蒸馏水，或经。.3胖m尼龙滤膜过滤的清水

校正粒子:粒度分布几何标准偏差小于1.2，并经国家有关机构标定了个数中心粒径的颗粒群。

13
131
132
133
134
14 装置

141 主机:符合本方法原理的仪器。

142 小孔管:孔管的孔直径选用尺寸取决于待测样品颗粒大小。通常某小孔可测最佳范围是此孔直

径的4%一20%(见附录B)。

14.3 配件:10OmL烧杯、磁力搅拌器、40 W~50W水浴式超声清洗器。

15 测定步骤

15.1 仪器校正

    依试样粒度大小选定小孔管的孔直径，按仪器说明书规定方法清洗小孔管。依小孔管孔径选择校

正粒子，按仪器说明书规定方法校正仪器。校正粒子颗粒个数峰径应为小孔管孔径的5%~20%，接近

试样的体积中心粒径较好。校正后测此粒子所得中心粒径与原中心粒径偏差不大于1%。

15.2 背景检测

    将试样杯中倒人电解液，按仪器说明书规定方法进行背景检测。如用“时间法”控制背景，数据见

表 3。

                                表 3 测试时 间与允许最大背景数

孔径 /拜rn 测试时间 /s 最 大背景数 扣除粒径 /解m

50 30 1500 ( 1.0

70 30 1300 ( 1.4

100 30 950 簇2.0

140 30 750 燕2.8

15.3 试样前处理

15.3.1 称取。.59试样置于100ml烧杯中，加人60mL电解液(13.2)，再加人。.lm以大约3滴)分

散剂(13.1)。

巧.3.2 用磁力搅拌器搅拌3min，搅拌速度以液体周边到10oml刻度线为准。

15.33 用水浴式超声器(超声时超声器中的液面应超过烧杯中试液面)，超声3min(5oW)或4min

(40W)后，再用磁力搅拌器搅拌3min。

15.4 测定

15.4.1仪器工作条件参见附录B(资料性附录)

15.4.2 清洗后的试样杯倒人约200mL电解液(13.2)，放人试样室。试样室中搅拌螺旋桨处于圆底

测样杯的圆底— 柱边交接面。使外电极全部浸人电解液中。

15.4.3 边放试样边调节搅拌桨速度，使试样完全悬浮但不产生气泡。

15.4.4 放人试样量应观察仪器的浓度或饱和度指示器，约10%为宜。

15.4.5 按背景检测的方法进行测试控制。
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15.4.6 测完试样后，用清洗液清洗小孔管外部。

16 测试数据计算与表述

    根据GB/T15445得出试样的中心粒径，记为D[V，50口，同时可以提供体积百分比频度分布与累

积分 布图。

17 精 密度

17.1 重复性

    在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值的范围内，这两个测试结

果的绝对差值不超过重复性限(r)，超过重复性限(r)的情况不超过5%，重复性限(r)按表4数据采用线

性内插法求得。

                                                  表 4

项 目 中心粒径D[V，50」/产m 重复性限(r)/科m

稀土化合物

1.63 0.09

4.93 0.14

14.25 0.21

注:重复性限(r)为 2.8又Sr，sr为重复性标准差.

17.2 允许差

    实验室之间分析结果的差值应不大于表5所列允许差。

                                                  表 5

项 目 粒度范围D[V，50口/拜m 允许差 /拜m

稀土化合物

簇4.0 0.15

>4.0~10.0 0.20

> 10.0 0.30

18 质t保证和控制

    每周用自制的控制标样(如有国家级或行业级标样时，应首先使用)校核一次本标准分析方法的有

效性 。当过程失控时 ，应找 出原因，纠正错误 ，重新进行校核 。
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  附 录 A

(资料性 附录)

仪器工作条件

激光粒度仪参考工作条件见表A.1。

表 A.1

样 品名称 超声功率 /W 分散时间 /min 分散剂量 /mL 折射率 吸收率

氧化乍七 100 20 1 2.0 0.01

氧化翎 100 20 l 1.95 0 01

氧化柿 100 20 1 1.8 0.01

氧化错 100 2O 1 2 65 0.05

氧化钦 100 20 l 2.05 0 03

氧化衫 100 20 1 2 6 0.01

氧化铺 100 20 l 2.5 0.01

氧化试 100 20 l 2.4 0.03

氧化摘 100 20 1 2 4 0.01

氧化忆 100 20 1 2.5 0.01

稀土抛光粉 100 20 l 2.0 0.01

注:浊度为 10%一20%(试样浓度为0.59/L一1.09/L);循环泵转速为 2300r/min一2500r/min
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  附 录 B

(资料性附录)

仪器工作条件

B.1 颗粒粒度分析仪参考工作 条件见表 B.1

表 B l

通 道 数
测量 电流和增益:手动

测量时间 /5
增 益 电流 /拌A 孔径管 /拼m

256
1挡 3200 140

30

2挡 1600 50、70

B.2 推荐的小孔径测量范围值见表B.2。

表 B.2

孔径管 /尸m 粒度范围 /拌m 测定最佳范围 /拌m

20 0.4~ 12 0 6~ 3

30 0.6~ 18 1.2~ 6

50 1~30 2一 10

70 1.4~42 2.8~ 14

100 2一60 4~ 20

140 2.8~84 5.6~ 28

200 4~ 120 8~ 40

280 5.6~ 168 11 2一56

400 8~ 240 16~80

560 11.2~ 336 22.4~ 112

1000 20~600 40~ 200

2000 40~ 1200 80一 400


