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前 言

本标准修改采用ISO 11171:1999((液压传动 液体自动颗粒计数器的校准》(英文版)。

本标准采用ISO 11171:1999时做了以下修改:

— 在“2 规范性引用文件”中以及文本中相应提及处，分别以“GB/T 17446,GB/T 17484和
    GB/T 18853”代替j ISO 11171:1999中的“ISO 5598, ISO 3722和 ISO 16889"。现行版本

    GB/T 17446-1998等同采用 ISO 5598: 1985，现行版本 GB/T 17484-1998等同采用

    ISO 3722:1976>GB/T 18853-2002修改采用ISO 16889:1999;

— 删除了ISO 11171:1999中的“附录G'，和“文献目录”。因为此两项内容对本标准的使用关系不

    大，且增加了标准的篇幅

— 为便于使用，依据GB/T 1. 1-200。对ISO 11171:1999做了必要的编辑性修改。

本标准的附录A至附录F为规范性附录，附录G为资料性附录(与国际标准中附录H相同)。

本标准由中国机械工业联合会提出。

本标准由全国液压气动标准化技术委员会((CSBTS/TC 3)归口。
本标准起草单位:中国航空工业颗粒度计量测试站、北京机械工业自动化研究所

本标准主要起草人:张津津、路红、郝新友、齐全、凌志超、马书根。

本标准是首次发布
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引 言

    在液压系统中 功率是借助于密闭回路中的受压液体来传递和控制的 该液体既是润滑剂又是功

率传递介质。可靠的系统工作性能，需要对液体中的污染物加以控制。为了定量、定性地测定液体中的

颗粒污染物，需要准确地取样并精确测定污染物的尺寸分布和浓度。液体自动颗粒计数器是一种令人满

意的设备，可用来测定污染颗粒的尺寸分布和浓度。仪器的准确度通过校准来确定

    本标准规定了一个推荐的标准校准程序，用于测定颗粒尺寸和计数准确度。一次颗粒尺寸校准使用

ISO中级试验粉末((ISO 12103-A3 ISO MTD)悬浮液进行，这种悬浮液的颗粒尺寸分布已通过了NIST

(美国国家标准技术研究院)认证。可溯源到NIST的二次校准方法也采用同一次校准一样的ISO MTD

配制的悬浮液进行校准，但是该悬浮液需采用一台经一次校准方法校准过的颗粒计数器进行分析。浓度

极限要通过使用一系列的浓缩悬浮液的稀释液来进行测定。

    应用本标准还可以确定仪器的工作和性能极限。
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      液 压 传 动

液体自动颗粒计数器的校准

范 围

本标准提供了用于液体自动颗粒计数器校准的方法和程序，以此作为校准者的一种指导，包括:

a) 一次颗粒尺寸校准、传感器分辨力和计数性能的确定;

b) 使用NIST标准物质制成的悬浮液进行二次颗粒尺寸校准;

c) 确定合格的工作范围和性能极限;

d) 使用ISO UFTD'，校验颗粒传感器的性能;

e) 测定重合误差极限和流速极限。

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/T 17446 流体传动系统及元件 术语(idt ISO 5598)

    GB/T 17484 液压油液取样容器 净化方法的鉴定和控制(idt ISO 3722)

    GB/T 18853 液压传动过滤器 评定滤芯过滤性能的多次通过方法(ISO 16889:1999 ,MOD)

    ISO 12103-1 道路车辆 用于过滤器评定的试验粉末 第1部分:亚利桑那州试验粉末

3 术语和定 义

    GB/T 17446确立的以及下列术语和定义适用于本标准。

11

    闽值噪声水平 threshold noise level

    当测得的由电噪声产生的脉冲计数频率不超过每分钟 60个时，自动颗粒计数器的最低设定电

压值 。

3.2

    传感区 sensing volume
    流束通过的并且光学系统由此收集光信号的传感器的光照区

13

    分辨力 resolution

    仪器区分不同尺寸颗粒的测量能力。

3.4

    重合误差极限 coincidence error limit

    当传感器的传感区同时出现多个颗粒时，能够使自动颗粒计数器计数误差小于5%时的ISO

UFTD的(ISO 12103-Al或ISO UFTD)最高浓度

1)国际标准超细试验粉末 。
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3.5

    工作流速 working flow rate

    尺寸校准和液样分析时采用的通过传感器的流速。

3.6

    颗粒尺寸 particle size
    由NIST使用扫描电子显微镜确定的，或使用依据本标准校准的液体自动颗粒计数器(APC)确定

的颗粒投影面积的等效直径。除非另有说明。

3.7

    颗粒尺寸分布 particle size distribution
    表示为颗粒尺寸函数的颗粒数量

3.8

一次校准 primary calibration

使用NIST标准物质2 806见4-4).按照本标准第6章进行的尺寸校准。

3.9

二次校准 secondary calibration
使用按本标准附录F配制的校准悬浮液，按照本标准第6章进行的尺寸校准

4 材料和设备

4门 乳胶球，近似单分散，名义直径为10 pm,悬浮于水溶液中，用于附录D中分辨力的测定。在特定情

况下，也可以使用其他尺寸的乳胶球，但不管采用哪种尺寸的乳胶球，变动系数应小于500。乳胶球的供

应者应提供每批乳胶颗粒的分析证书，并指明颗粒尺寸是采用可溯源到国家或国际标准的技术获得的。

    乳胶球悬浮液超过一年就不应使用，除非尺寸分布和悬浮液的清洁度被证实没有改变 乳胶球的尺

寸分布和清洁度可使用本标准附录D. 13叙述的方法鉴定。

    注:在水悬浮液中的乳胶球，其贮存期是有限度的，它的贮存期限随温度和悬浮液中微生物污染等因素的变化而

        变化 。

4.2 清洁稀释液，由GB/T 18853使用的试验液和抗静电添加剂组成，稀释液在室温下静电导率为

2 500士1 000 PS/m。清洁稀释液所含的颗粒应符合如下要求:清洁液的颗粒数与在校准试验中所测最
小颗粒尺寸的颗粒数相比，其数量必须少于。.5%

4. 3 清洁悬浮微粒OT稀释液，用于测定附录D中的传感器的分辨力((4-2中所述的清洁稀释液适用

于本标准的各部分)。其浓缩液的制备方法是，在每升清洁稀释液中加入120 g悬浮微粒OT，浓缩液要

加热至60 C并搅拌，直至悬浮微粒OT全部溶解。将已准备好的悬浮微粒OT浓缩液用清洁稀释液(见

4. 2 )稀释，直至最终悬浮微粒OT的浓度为12 g/L清洁悬浮微粒OT稀释液的清洁度应与4. 2所述的
稀释液清洁度相同。

    注意:为了安全处理和使用，应按“材料安全说明”(可从悬浮微粒OT的供应商获得)采取预防措施。

    悬浮微粒OT(二辛基磺酸钠盐)是一种蜡状吸水性固体。如果在使用前出现潮湿或吸收了水分，则

必须在150 C温度下将其至少干燥18 h.

4.4 NIST标准物质2 806 (SRM 2 806)是从 NIST获取的一次校准悬浮液样。SRM 2 806是

ISOMTD在清洁稀释液中的悬浮液，具有经NIST验证的尺寸分布。

4. 5 如果需要进行二次校准(见6.1)，准备NIST标准物质8 631 (RM 8631)粉末，在110 C -150 C下

至少干燥18h} RM8631与配制SRM 2 806(见4-4)使用的是同一批的ISOMTD中级试验粉末。

4.6  ISO MTD21，使用前，至少在110 C-150 C下干燥18h

2)国际标准中级试验粉末

标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载
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4.7  ISO UFTD，使用前，至少在110̀C-150 c下干燥18 ho

    因为在不同批的试验粉末中颗粒尺寸分布可能会有变化，所以建议按附录A、附录B、附录C和附

录E制备液样时使用同批的试验粉末，以便液样数据符合表7规定。这种试验粉末可以买到，如NIST

的标准物质8632 (RM 8632),

4.8 液体自动颗粒计数器，带有相应的取样器。

4. 9 清洁取样容器 (带有密封盖，例如:合适的瓶盖)和玻璃量器(具有士1%以上的体积准确度)，容

器、密封盖以及玻璃量器中的颗粒数，均应小于预计从液样中测得的颗粒数的0. 5 % (大于规定的最小

颗粒尺寸)。清洁度应符合GB/T 174840

4.10 机械振荡器，例如:适合悬浮液弥散的涂料振荡器或实验室振荡器。

4. 11 超声波清洗器，其底部面积功率密度为3 000 W/m'̂-10 000 W/mle

4. 12 线性绘图纸或计算机制图软件

4.13 双对数绘图纸或计算机制 图软件 。

5 自动颗粒计数器校 准流程

5.1 图 1和表 1分别给出了 自动颗粒计数器的校准流程 和校准程序一览表。当收到一 台新 的自动颗 粒

计数器或检修、重新调整后的自动颗粒计数器或传感器时，按本条款的程序执行。如果出现下列情况则

按第6章进行:自动颗粒计数器和传感器都未进行检修或重新调整;最近一次的尺寸校准完成后，操作

性能未出现可察觉到的变化;附录A、附录B、附录C、附录D和附录E的程序已经事先完成并经确认。

    注:对自动颗粒计数器的检修或调整指的是会对自动颗粒计数器的尺寸和计数准确度产生影响的维护和检修

          工作 。

    如果光源和光学装置的任一部分进行过调整、检修或更换，则重复第6章和附录A、附录B、附录D

和附录E的程序。

    如果传感器或自动颗粒计数器电子部分进行过调整、检修或更换，则重复第6章和附录A、附录B,

附录C、附录D和附录E的程序

    如果体积测量系统进行过调整、检修或更换，则重复附录A

    按正常程序清洗、安装电缆或外围设备、更换管线或连接件，以及完成自动颗粒计数器、传感器及体

积 测量系统的不涉及拆卸的操作后 ，不必重复上述程序 。

图 1 自动颗粒计数器校准流程
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表 ，

APC状态‘描述如下   第 6章

尺寸校准程序

APC0校准程序一览表

          执行本标准指定的条款和附录

1 附录A } 附录B 一附录C

仪器初始检查 一重合误差极限 一流速极限

附录 D

分辨力

附录 E

准确度

  新仪器或现有的APC没有按

照本标准校准

  最近 的校 准已超过 6到 12

个月

  怀疑校准有较大的变化

  光学装置(包括光源)经检修或

调整

  传感器或计数的电子元件经检

修或调整

  体积测量元件 (如流量计、量

筒、水平检测仪等)经检修或调整

  清洗传感器

  安装了电缆或外围设备

  更换了管线和连接件

  操作不包括APC、传感器、体积

测量系统

        自动颗粒计数器的缩写。

不必要做

不必要做

不必要做

不必要做

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

5.7

5.日

  表中提到的检修或重新调整，仅指影响到APC精确地测定尺寸和计数能力的维修和调整。为了证明APC精

  确地测定尺寸和计数的能力，要按 6.2和 6.3分析一次或二次校准悬浮液，再将得到的颗粒浓度数据与相应

  的液样颗粒尺寸分布相比较 假如结果与表8第三栏给定的范围一致，则表明 APC测定尺寸和计数能力未

  受显著影响;假如结果不一致，则按上面表格指示进行

按附录A完成仪器初始检查，包括体积准确度检查。

按附录B测定自动颗粒计数器的重合误差极限

按第6章完成尺寸校准程序

按附录C测定自动颗粒计数器的流速极限。

按附录D测定仪器的分辨力。

按附录E鉴定颗粒计数准确度。

为了符合本标准的要求，应按5. 4完成自动颗粒计数器的校准，满足5.2,5.6和5.7规定的体积

准确度、分辨力和传感器性能要求。并按照5.4确定的校准曲线，在5. 3和5. 5规定的重合误差和流速

极限范围内，操作自动颗粒计数器

6 尺寸校准程序

6.1 见图2。当收到一台新的自动颗粒计数器或检修、重新调整后的自动颗粒计数器或传感器，每3至

6个月进行尺寸校准。一次校准时，使用NIST校准悬浮液(见4.4)。二次校准时，使用按附录F制备的

校准悬浮液。

    在经历了一定时期的校准后，校准的频率可以逐渐地减少，但是相邻两次校准时间的间隔不能超过

一年 。

    校准的各个阶段都应在同一流速进行，仪器流速极限的测定按附录C规定。凡未按所规定流速极

限获得的数据都要作废，再使用正确流速重复相应的程序

    使用与5.2相同的取样体积进行尺寸校准，如果使用的取样体积与5. 2不同，则应用新的液样体积

再重复5.2的内容，以避免体积测量的误差

标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载
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是否一次校准? 查一厂下蔽孤蔺而

使用NIST一次校准液

准备和分析液样

数据是否合格? 查一}采取纠正措施

    {是
用数字描述结果

选择新的设置。值匡<镇否分析三个液W,

选择18个不同尺寸

绘制校准曲线图

尺寸校准完成

                                        图 2 尺寸校准流程

    建议在进行6.2之前，用附录A.2规定的方法测定自动颗粒计数器的阑值噪声水平，如果阑值噪

声水平变化量较上次测定值高出30%，则表明仪器的原校准状态发生了变化，此时仪器必须予以检修。

如果在进行6.2之前，未检查阑值噪声水平，则有可能意味着将时间浪费在校准一台出了问题的仪器

上，且颗粒计数数据是无效的。

6.2 自动颗粒计数器设置为累积计数模式，且至少应用6个不同通道。阐值电压设置如下:

    a) 最小Rl值的设定值应至少是仪器阐值噪声水平的1. 5倍，该值是可测的最小颗粒尺寸阂值

    b) 最大阐值的设定值受制于仪器的工作电压范围(可与颗粒计数器的制造商联系，以确定此

          项)、校准液样的颗粒尺寸分布和体积。

    c) 中间阑值的设定值的选择，应包括相关的尺寸范围。

    准备一份分析用的校准悬浮液液样，用手使劲地摇晃液样。超声弥散液样至少30 s，然后将液样放

在机械振荡器上摇晃至少1 min以使粉末弥散。连续摇晃液样，直到进行分析为止。

    6. 2至6.8描述的程序，是假定采用手动方式校准闭值设置数量少的颗粒计数器的。另外，也能用

多通道分析器(MCA)或遵循相同程序的软件来完成校准。如果使用MCA，那么有必要建立MCA的测

量电压与自动颗粒计数器阐值设定值之间的关系，通常，软件方法和MCA方法比手动方法更快、更

准确 。

6. 3 液样在真空或超声状态下除气，直至气泡t升至液面。连续进行5次颗粒计数，每次取样体积至少
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为10 mL，且在最小的阑值设定通道上颗粒总数至少为10 000个。用这s组数算出每个通道的平均颗

粒浓度万，该值必须大于或等于100，以便能统计出有效的结果。使用下列公式计算每个通道所测得的

最少颗粒计数(X-)和最多颗粒计数(Xm�)之间的差值百分率(DQ)

DQ
100(Xm�、一 Xm}})

          X

    在表4中记录下每个通道的阂值电压设定值、颗粒浓度的平均数了和DQ值。

    利用表8找出每个通道的叉值所对应的最大允许差值百分率。如果这个值(DQ)低于最大值，那么

该通道平均颗粒数叉是可以使用的 至少6个通道的灭值都合格，则进行6.4程序

    否则，就按下列方法检查不合格通道的结果。

    使用下列方程计算 D 值 :

_ X 、，一 X-
I少自= 汗一 沂于

        一入。一 入川

    式中:

    凡— 测得的可疑的颗粒计数(Xm或X...) ;

    XN 测得的最接近X。的颗粒计数

    如果某通道的D。值小于1.44，则舍弃这个可疑的数据点(Xo)。使用剩下的4个数据点重新计算

叉，并将重新计算到的叉值用于校准。如果某通道的D。值大于1.44，则该通道的数据应舍弃。至少6个

通道的数据合格(使用DQ和D。判别)，则进行6.4;否则进行适当修正后，重复6.1至6. 3的操作。

    如果进行了足够的计数仍未满足质量标准，就要改变与颗粒尺寸相对应的阑值设定值，以提供足够

量的颗粒计数。或者采用更大的液样体积，重复6.1至6. 3的操作
    注:未满足颗粒计数质量标准的原因可能很多 包括:稀释液或玻璃容器受到污染、体积误差、计算误差、尺寸阂值

        的设定值过于接近仪器的Poi值噪声水平、液样中存在气泡。另外，液样计数过程中因压力变化引起的流速变化，

        或者由于其他原因引起流速变化 颗粒产生沉淀时，如果采用的搅拌速度过高，颗粒就会做离心运动飞溅出去，

        甚至产生气饱。

    禁止收集和重复使用一次和二次校准液样。

6.4 用合格的数据点(按 6. 3测定的)，在双对数坐标图上标出颗粒浓度(每 1 mL中大于规定尺寸的

颗粒数)及与其对应的ICI值设定值(mV)。使用合适的数学方法，确定颗粒浓度与颗粒计数器厂家推荐

的阂值之间的关系。

6.5 使用从校准液样得来的合适的颗粒尺寸分布数据确定至少6个不同颗粒尺寸的预定颗粒浓度。使

用6.4所确定的数学关系确定出阑值设定值，以期得出上述浓度。不允许将尺寸外推到颗粒尺寸分布数

据的给定范围之外。如果任一阂值设定值小于仪器A值噪声水平的1.5倍 那么要选择较大颗粒尺寸的

颗粒浓度，以得出合格的阑值设定值，按这些值设定仪器的阑值。

    注:在本标准中，凡涉及的尺寸分布数据，系指提供的NIS丁校准悬浮液的颗粒尺寸、浓度和标准偏差表，或由附录

        F中得到的二次校准悬浮液的尺寸、浓度和标准偏差数据。

6.6 至少采用6个不同的阑值电压设定值，重复6.1至6. 5，但是，只能用这两种液样的所有合格数据

(如6. 3中测定的)，来确定颗粒浓度与6.4和6. 5中阑值设定值之间的关系。

6了 至少使用6个不同的阑值电压设定值，再次重复6. 1至6. 5，但必须用三个液样中的所有合格数

据(如6.3中测定的)，来确定颗粒浓度与IA值设定值之间的最终关系。

6.8 根据6.7中得出的颗粒浓度与阑值设定值之间的关系，从相应的颗粒尺寸分布数据中选择至少

18个不同的颗粒尺寸，且这18个颗粒尺寸应在6.3至6. 7中实际测得的尺寸范围内，将这18个尺寸

以及相应的浓度值和闭值设定值填人表3中(用6.7中得出的浓度值和阑值设定值之间的关系图来确

定)。参考APC生产厂家提供的资料选择合适的数学方法，绘出相应的阑值设定值与颗粒尺寸之间的关

系曲线。使用这种数学方法来确定校准曲线，并用于内插 不允许将颗粒尺寸阑值外插到校准尺寸阂值

范围以外 。

标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载



GB/T 19954-2002

    注:本标准仅用于校准APC 50 pm(c)以下的尺寸。有些应用场合可能需要较大尺寸的校准，对于大于 50 pm (c)的

        颗粒尺寸，可以考虑使用其他标准，如:ASTM F-658-87。但无论如何，在进行大尺寸颗粒计数时，使用者要谨

        慎，因为会有许多因素导致误差的发生，其中常见的原因有:① 在液样采集、处理和分析的整个过程中，大颗粒

        发生沉降;② 在液压油液样中，大颗粒的浓度一般较低，从而常常造成计数统计结果不准确。

    ASTM F-658-87是一种使用单分散乳胶球颗粒的尺寸校准法，而本标准所述的校准方法却是一种

使用了多分散试验粉末的计数校准方法，两种方法都可以确定APC阑值电压和颗粒尺寸之间的关系。

颗粒尺寸大于50 pm (c)时，可使用如ASTM F-658-87的尺寸校准方法，因为本标准所用的NIST颗粒
尺寸分布也是以颗粒的投影面积直径为基础的。对大于50 pm(c)的颗粒，通过APC检测到的信号并非

主要取决于颗粒或流体的折射系数。

    如果使用乳胶球校准方法，则乳胶球颗粒尺寸应能溯源到国家标准或国际标准，并且变动系数小于

5%。按照附录D将乳胶球颗粒悬浮在MIL-H-5606液压油液中(如果颗粒以水悬浮液供给)，或将颗粒

直接混合到MIL-H-5606中采用超声波处理将颗粒弥散(如果供应的是干粉)。

7 数据表 示

7门 以下列方式之一，报告使用按本标准校准过的APC所测得的所有颗粒尺寸:

a) 以、m”或“微米”报告，作如下说明:“本报告中提供的尺寸是使用按GB/T 18854-2002校准

    的自动颗粒计数器测得的。”

b) 以“pm(c)”报告，其中“(C)”表示APC按GB/T 18854-2002校准(可能时，在正文中注明)。

7.2 将表2、表3、表4、表5和表6归档，以便于检查。

8 标注说 明

    当完全遵照本标准时，可在试验报告、产品样本和销售文件中作如下说明:

    “液体自动颗粒计数器的校准符合GB/T 18854-2002《液压传动 液体自动颗粒计数器的校准》

(ISO 11171:1999,MOD)"e

                                    裹 2 重合误差数据表

    APC 型号 日期 编号

    操作者 传感器 型号 编号

    噪声水平 流速 通道设定 流速极限
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重合误差极限(颗粒数/mL) =

X,=a X(浓度)+b

见第A.2,A.7,B.5,B.7,B.8,B.9,B.10和C. 12

                                表 3 颗粒计数器校准简表

APC 型号 日期

                              编号 操作者

传感器_ 型号_ 上次校准日期

                                编号

噪声水平_ 液样休积 -L流速

                            COVv % 流速极限

重合误差极限__ mg ISO超细粉末 颗粒数/mL

sk                          pm(c) RR %

5}5,5                         pm(c) 尺 %

d                          pm(c)  R %

尺寸校准

尺寸/pm(c) 闹值设置/mV 测得 的颗粒浓 度

顺粒计数准确度的鉴定

尺寸/pm(c) 期望的颗粒浓度(见表 7) 测得的颗粒浓度

5

10
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APC

传感器类型

噪声水平

      表 4  APC尺寸校准工作单

型号 日期

编号 操作者_

型号 校准液样

编号 批号

流速 浓度

阑值设定

计数 1

计数 2

计数 3

计数 生

计数 5

X

DQ

尺寸/P-

阐值设定

计数 I

计数 2

计数 3

计数 4

计数 5

X

DQ

尺寸/I'm

阂值设置

计数 1

计数 2

计数 3

计数 4

计数 5

X

DQ
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APC 型号

编号

型号

编号

表 5 流速极 限工作 单

                日期_

                  操作者

传感器

噪声水平 工作流速

颗粒数

刀 1 2 3 4 5 6 7 8

流速

计数 1

计数 2

计数 3

计数 4

计数 5

X
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APC 型号

编号

型号

编号

流速

表 6 二次校准悬浮液数据单

                        日期

传感器

操作者

批号

浓度

噪声水平

尺寸/pm(c)

阐值设定

指定液样平均颗粒浓度八颗粒数/.L)

液样 1

液样 6

液样 11

液样 16

液样 21

液样 26

液样 31

液样 36

液样 舰

液样 46

液样 51

液样 56

液样 61

液样 66

液样 71

液样 76

液样 81

液样 86

液样 91

液样 96

液样 101

X

标 准偏 差

COV
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表7 用于传感器性能鉴定的ISO UFTD颗粒尺寸分布

颗粒尺寸/p.(,)
颗粒浓度((1 mg/L的ISO UFTD液样，每 1 mI中大于指定尺寸的颗粒数)

大于或等于 小于或等干

10 70 000 100 000

2. 19 000 29 000

30 8 600 13 000

4 5 400 8 100

5 3 300 4 500

6 1 500 2 500

7 660 1 400

8 280 760

9 120 410

10 58 220

11 28 120

12 14 63

13 7-4 34

14 4. 1 19

15 2. 3 11

  对于这些颗粒尺寸所表示的浓度，仅仅是根据少量液样的分析得出的指标。对于小于5 pm(c)的尺寸，其得到

  的结果若不在上述范围之内，并不意味着颗粒计数系统是不合格的，除非该系统对大于和等于5 pm(c)的颗

  粒同样不能得到令人满意的结果(见 E.9),

表 8 各次计 数之间颗粒数的最大容许百分差值

        X

(计数的平均值)

  单个液样的最大允许值 DQ

(见 6.3, B. 5, C. 8, D. 4, D. 8和

F S)

最大允许 COV值(见F. 5和E. 9-是液样数)

刀李 3 力= 6 n= 10 n今 20 n= 40小 于或 等于 小于

10 000 11.0 7.8 5.3 4. 0 2. 7 1.8

5 000 10 000 11.3 7.8 5.3 4.0 2. 7 1.9

2 000 5 000 11.9 7.9 5‘4 4.1 2. 9 2.1

1 000 2 000 13.4 8. 0 5.6 4. 3 3 1 2.4

500 1 000 15.6 8.2 5.9 4. 7 3. 6 2 9

200 500 19. 3 8 9 6.8 5 7 4. 7 4. 1

100 200 27. 5 10.0 8.0 7. 0 6 1 5 5

12
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    附 录 A

  (规范性 附录)

仪 器 初 始 检 查

A.1 当接收新的APC时，或者在对APC或传感器进行修理和再调整之后，参照图A.1进行仪器的初

始检查。

A.2 按照制造商的说明，在传感器中充满洁净稀释液(见4.2)，且在无液流的条件下，测定APC的阑

值噪声水平。确保噪声水平在仪器的所有通道上不会有太大的差别。否则，应按制造商的说明重新调整

仪器 在表2、表3、表4、表5和表6中，记录下APC和传感器的型号、编列号、日期及第一通道的闹值噪
声水平 。

    对于应用了脉冲高度分析电路(相对于比较电路)的仪器，仅须测定第1通道的闭值噪声水平。为了

确定仪器所采用电路的类型(脉冲高度分析电路或是比较电路)，可与APC的制造商联系。

A.3 采用一种可溯源到国家标准或国际标准的方法，在颗粒计数时，测定计数的实际取样体积，并将

这个值记录在表3中。在所有的后续工作中，利用这个值计算颗粒浓度。

    为了确定测定取样体积的合适方法，可与APC的制造商联系。

A.4 按下述方法制备浓度约为 100 mg/I一的ISO UFTD浓缩液。准确称出所需要的干燥的ISO

UFTD的量(士0. 1 mg)，放人一个洁净的取样瓶中。然后用准确测量的(士1 ml -)洁净稀释液注满瓶子

约3/4，再用一个洁净的罩子盖上瓶子并使劲摇晃。利用下式计算浓缩液的粉末浓度(CA,mg/L):

CA
1 000 M

  V。

    式 中:

    M- ISO UFTD的质量，单位为毫克(mg);

    Vo— 洁净稀释液的体积，单位为毫升(mL) o

    本附录中制备的ISO UFTD浓缩液也可用于测定仪器的重合误差极限(附录B)、流速极限(附录

C)、以及检验颗粒计数的准确度(附录E)。所以，在确定浓缩液的粉末浓度时应特别小心，确保浓缩液不

被污染，否则，可能会导致合格的仪器被判为不合格。

A.5 用手使劲摇晃ISO UFTD浓缩液，然后超声弥散至少30s，再在机械振动台上至少振动1 min，以

使粉末弥散。

A. 6 计算制备浓度约为传感器制造商推荐浓度极限的25%的悬浮液液样所需的浓缩液的量。对应于

特定质量浓度的颗粒数，可以通过表7进行估算。为了得到正确体积的ISO UFTD悬浮液液样，将所需

的浓缩液与洁净稀释液准确地加人到一个洁净的取样容器中，然后用洁净的罩子将取样容器盖上。

A.了 将APC设置在累积计数模式，最小的阑值设置为仪器阂值噪声水平的1.5倍，然后使用洁净的

稀释液将流速调整到工作流速，并把流速记人表2、表3、表4、表5和表6中。

    所有的程序都应该采用同一流速。仪器的流速极限在附录C中测定。在超出这一范围的流速下所

得到的任何数据，都应该被废弃。然后，使用正确的流速重复相应的程序。

A.8 按A.5所述方法使颗粒弥散，然后使用真空或超声方法除去液样中的气体，直至气泡上升至液

面。其后连续进行5次颗粒计数，并且每次所测液样体积的第一通道的颗粒数至少为10 000个。用下式

计算体积测量的变动系数(COVv):

COV、一塑
              X
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    式 中:

    n— 连续颗粒计数的次数(5);

    X— 所测颗粒数的平均值;

  X;— 第i次所测的颗粒数。

A. 9 按照本标准要求，COV、的值应小于或等于3Y.。将COVv的值记录在表3中。

    尽管COVv被认为是取样器可重复输送特定流体体积能力的度量，同时还包括其他变动因素，诸

如液样的处理和颗粒计数器计数的准确度，但是不管变动的因素如何，在进行校准之前，COVv的值必

须小于或等于3%.

图A门 仪器初始检查
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    附 录 B

  (规范性附录)

重合误 差的程序

B门 当接收新的APC时，或者在对APC或传感器进行修理和再调整之后，参照图B. 1测定重合误差

极限 。

    在给定浓度下的重合误差的大小，决定于传感区的物理尺寸以及液样的颗粒尺寸分布，包括那些太

小而难以计数的颗粒。本附录测定的重合误差极限应视为常规分析工作的基准。对于其他工作，应多次

分析稀释的液样，来证实该液样的尺寸分布不会产生与按照本附录测定的有显著差别的浓度极限。

B. 2 设置APC为累积计数模式。选择一个与1.5倍的仪器阐值噪声水平相对应或与所关心的最小颗

粒尺寸一致的阂值。其余通道应按依次递增进行设置。

B. 3 使用洁净的稀释液将传感器的流速调整到工作流速(见第A.7)，然后用至少150 mL的洁净稀释

液冲洗传感器。

B.4 按制造商推荐的传感器浓度极限的。,100x,20%,30%......150%将A.4中配制的浓缩液加以稀

释。为得到所需的颗粒浓度，表7可用来估算所需的ISO UFTD的质量。按下式计算每种稀释液所需的

浓缩液(V，mL)的量:

CMV,L100c�
    式中 :

    。M— 制造商推荐的浓度极限，单位为颗粒数每毫升(颗粒数/mL);

    V}- 液样的体积，单位为毫升(mL);

    L— 制造商推荐浓度极限的百分数;

    Cq— 浓缩液的浓度，单位为颗粒数每毫升(颗粒数/ml)。

    按A.5所述，弥散ISO UFTD浓缩液。然后将所需的浓缩液(V,)与含有抗静电添加剂的洁净稀释

液(见4.2)准确地加人取样容器中，从而得到正确的总体积。

    使用洁净的罩子盖上取样容器。

B-5 按A.5所述，弥散颗粒并应按照浓度递增的顺序依次分析液样。

    计数前使用真空或超声方法除去液样中的气体，直至气泡上升至液面，然后连续进行5次颗粒计

数，且每次取样体积至少为10 mL,

    在继续进行B. 6的步骤之前，使用6.3所述的准则判断所测得的颗粒数，如果DQ合格，则将液样

浓度(mg/I)、所测得的相应颗粒浓度和颗粒浓度的平均值(X)记在表2中;如果DQ过大，则可能是分

析技术存在误差，应舍去所测数据，并采取相应的修正措施(见6. 3后的注)后重复B. 4和B. 5的步骤。

B. 6 使用下一个将被分析的液样冲洗传感器，冲洗的体积至少为A.3中所测取样体积的3倍。对于所

有需测试的液样，重复B.5和B. 6的步骤。

B7 在线性坐标图上绘出颗粒计数值与浓度之间的关系，然后利用 0̂-40%浓度液样的结果，采用最

小二乘法进行线性回归，并将回归线绘在坐标图上，其浓度范围为生产厂家推荐浓度极限的0̂-150 % .

这条回归线确定了颗粒数与浓度之间的理论关系。将由回归分析得到的斜率(a)截距(b)和相关系数(r)

记人表2中。

B.8 使用B. 7中得到的回归方程计算每种浓度(X)对应的理论计数值，并将每种浓度的X，值记人

表2中适当的空格内。

B. 9 伸用下列方程 ，计算每种液样 的颗粒浓 度的理 论值(X )与平均值 (了)之差的百分 比(E):
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E = 100
(X 一 x )

    X,

    将每种浓度的E值记人表2中。

B.10 传感器的重合误差极限通过在B. 7中绘出的图上再绘出一条理论曲线来确定，这条理论线的斜

率为回归线(见B. 7 )斜率的95 ，截距同样为b。所测数据与这条95%线交叉的最低浓度(以颗粒

数/mL表示)即为传感器的重合误差极限。如果所测数据没有与这条95%线交叉，则将制造商的浓度极

限作为传感器的重合误差极限，并在所有的后续工作中使用这个值。将传感器的重合误差极限(颗粒

数/mL)记人表1和表2中。

准备 APC

配制浓度为制造商推荐浓度极限
的0一150%的 ISO UFTD液样

分析下一个液样

液样的浓度是否
<推荐浓度极限的

      150%?

绘出结果

使用下一个液样
  冲洗传感器

绘出0一40%的液样的回归线

计算理论计数值

计算与理论值的百分数差值

绘出斜率为回归线斜本
  的 95%的曲线

结果与95%的
线是否相交?

重合误差限=与 95%的线

  交叉处的数值的浓度
重合误差限=供应商
  推荐的浓度极限

测定的重合

误差极限

图B.1 重合误差测定程序
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  附 录 C

  (规范性 附录 )

流速极 限的测定

C.1 当接收新的APC时，或者在对APC或传感器进行修理和再调整之后，参照图C. 1进行流速

测定 。

    注:在高流速时，污染颗粒在传感区内出现的时间很短，以致来不及形成完整的电信号，而且连续颗粒之间间隔可

        能很小，电子装置不能将它们区分为单个颗粒

c.2 将日期、操作者、APC和传感器的型号及编号记人表5中。

C. 3 将APC设置为累积计数模式，然后使用在6.8中得到的校准曲线将第一通道设置为5 }<m(c)或

关注的最小颗粒尺寸，其他通道的数据在测定流速极限期间忽略不计。使流速变化序数(n)等于1,

    所有的通道应按递增的顺序设置，除非APC制造商另有规定。

C.4 按下式计算流速(妇:

                                                    n·Qm

                                      9=-~百一

    式 中:

    二— 流速变化数;

  Qm— 工作流速，单位为毫升每分钟(mL /min) ,

    使用洁净的稀释液将流速调整为约等于4=

C. 5 按A.4至A.6所述的程序制备液样。

C. 6 用手使劲摇晃液样，然后超声弥散ISO UFTD液样至少30s，再在机械振动台上至少振动1 min,

以使粉末弥散。

C.了 在真空或超声状态下除去液样中的气体，直至气泡上升至液面，然后对C. 5中制备的液样进行连

续5次颗粒计数，每次取样体积至少为10 mL。将每次与n值对应的流速和所测得的5 pm(c)或所关注

最小颗粒尺寸的颗粒数记人表5中。

C. 8 按6. 3所述的准则判断颗粒计数的数据，如果DQ值小于或等于表8中相应的值，则继续进行

C.9的步骤，如果DQ值大于表8中相应的值，则可能是分析技术存在误差，此时应舍弃所测数据，采取

相应的修正措施后，重复C.6至C. 8的步骤(见6. 3的注)。

C.9 计算所测颗粒浓度(X,颗粒数/mL)的平均值，并记人表5中。

c.10 若n等于或大于8，则进行C. 11的步骤，否则，将n加1，并重复C. 4至C.10的步骤。

c.11 在线性坐标图上标出颗粒计数值随流速变化的各点，然后用光滑曲线连接。

c.12 以工作流速测得的颗粒数与工作流速上下限时所测颗粒数之间的差值大于s%时，此流速的上

下限即为仪器的流速极限，将其记人表z、表3和表s中。

    从理论上讲，仪器应在给定的工作流速下工作，仪器在所用的每一流速下都应该校准。仪器应一直

工作在所给定的流速极限内，如果用于尺寸校准的任何数据是使用流速极限之外的流速得到的，则应在

流速极限内重新进行尺寸校准 。
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准备 APC

__________________愕ffih=1V,MAM 20i
制备 ISO DFTD浓缩液的稀释液

分析液样

增加流速 流速是否<160%工作流速?

绘出侧量结果与流速的关系曲线

确定颖粒数相差大于5%的流速

流速极限测定结束

图C门 流速极限测定
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  附 录 D

(规范性 附录 )

分 辨 力 测 定

D门 当接收新的APC时，或者在对APC或传感器进行修理和再调整之后，参照图D.1进行分辨力

测定 。

制备乳胶球液样

准备 Arc

分析乳胶球液样

第二和第三通道相差

    是否>3%?

通道之间的差别

是否减至最小?

确定新的通道设定值
并设置前五个通道

      {否
重新调整前四个通道

分析乳胶球液样

计算分辨力

修w或更换APC 分辨力是否<10%?

分辨力侧定结束

                                    图D.1 分辨力的测定

    分辨力的测定应选用标称尺寸为10 pm的乳胶球(见4-1)，由于分辨力随着尺寸的变化而不同，当

需要测试高准确度计数的仪器时，操作者可能会希望测试更小尺寸下的分辨力，宜测分辨力的最小尺寸

为2.1倍仪器的阐值噪声水平(见附录A)。采用在第6章确定的校准曲线来确定D.3中所述的相应尺

                                                                                                                                                                    19
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寸。操作者应认识到，人工光学产品可能会明显出现较低的分辨力，此时应与APC的制造商联系，以确

定出现这种情况的原因以及应采取的相应措施。

    注:分辨力的测定可以采用手动方法，对于用微处理器控制的仪器，也可用相应的软件来完成。另一方面犷分辨力还

        可以使用多通道分析仪(MCA)来测定，只要提供了MCA的测定电压与所确定的 APC设置闹值之间的关系，

        就可以采用这种方法。通常，采用MCA要比采用半计数方法更快、更准确地得到结果

D.2 按下述方法制备一瓶乳胶球悬浮液液样。为了得到约为传感器浓度极限25%的颗粒浓度，计算乳

胶球浓缩液(见4.1)的体积，而乳胶球浓缩液中必须加人洁净的气溶胶OT稀释液(Aerosol. OT)见

4-3)，按下式估算浓缩液的体积:

(V,c,,nd')

6义 10'0s

      式 中:

    Vo— 制备乳胶球悬浮液所需的浓缩液的体积，单位为毫升(mL);

    V— 最终的乳胶球悬浮液体积，单位为毫升(ml-);

    CI— 所需的颗粒浓度，单位为颗粒数每毫升(颗粒数/mL);

    d— 检测证书中注明的乳胶球的平均直径(见4-1)，单位为微米如m);

      S-一 乳胶球浓缩液中固体颗粒的质量百分比(此值一般由乳胶球供应商提供)。

    用手使劲摇晃浓缩液，超声弥散30s后，再机械振动至少1 min，以使乳胶球颗粒悬浮起来 然后再

在充人约75%洁净气溶胶OT的稀释液(见4.3)的取样容器中加人所需的乳胶球浓缩液V。后，制得一

瓶乳胶球悬浮液液样。

    机械振动至少1 min以使液样弥散。

    最终得到将用于实际计数的稀释的乳胶球悬浮液，其外观应清澈透明。若液样混浊，则说明稀释液

不够，在继续下述步骤前必须予以纠正。

D.3 将APC设置为差分计数模式，然后按下述方法使用校准曲线(见第6章)估算相应乳胶球尺寸的

阂值 :

    — 将第一通道的阐值电压设置为仪器阐值噪声电压的1.5倍。

    — 将第二通道的阑值电压设置为第三通道阑值电压的。.72倍。

    — 将第三通道的阂值电压设置为相应乳胶球尺寸的阑值电压

    — 将第四通道的闭值电压设置为第三通道阂值电压的1.32倍。

    计数时仅使用第二和第三通道的计差颗粒数值。

      注1: D.3至D.5描述了用于测定相应乳胶球中值尺寸阐值的移动窗式差分半计数法，对于测定传感器的分辨力

          而言，乳胶球中值尺寸的阐值是一个关键，若这一数据测试不准，能使传感器分辨力明显偏低，从而使仪器难

          以达到传感器的性能要求。

      注2:由于乳胶球的光学特性与校准粉末(见4-4)的光学特性不同，使用依据本标准校准的颗粒计数器得到的视在

          尺寸将不同于乳胶球供应商提供的尺寸，因此在 D. 3中初选尺寸时，应选择大于乳胶供应商所提供尺寸的

          10纬至50%的尺寸作为初始估计值

      注3:为了更快确定半计数的设定阐值，在执行D. 3至D. 5步骤时，可仅取一次计数值(代替D. 4步骤中所注明的

          5次计数值)，但第二通道至少要有 500个颗粒数，然后根据需要调整通道的阐值并重复执行这一过程，直至

          达到D. 6步骤中所要求的半计数条件.之后，采用如D. 4步骤所述的5次计数重复D. 3至D. 6步骤。

DA 机械振动至少1 min，以弥散稀释后的乳胶球液样，然后用真空或者超声方法除去液样中的气体，

直至气泡上升至液面，再进行连续5次颗粒计数，每次计数体积至少为10 mL，且第二通道的颗粒数至

少为2 500个。按6.3所述的准则判断颗粒计数的数据，若Da值小于表8中相应的值，则继续执行D.5

步骤。

    20
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    否则，有可能是分析技术中存在误差，此时应舍弃所测数据，采取相应的修正措施后(见6. 3的注)，

重复D.2至D.4步骤。

D. 5 采用下式计算第二通道 与第 三通道之差的百分数(D):

_ 「 N ,-1。一，00L‘一N, j

式 中:

Nz— 第二通道的颗粒平均数;

N— 第三通道的颗粒平均数。

    如果D的绝对值小于或等于300，则第3通道设定的闭值与乳胶球尺寸相对应，在此情况下，继续

进行D. 6步骤。否则，如果D的值为负，则说明D.3步骤中设定的阑值过大;如果D的值为正，则说明

D.3中设定的阂值过小。利用重新调整后得到的第2、第3和第4通道的设定阑值，重复D. 3至D.5的

步骤。如果没有设定的阑值使D的绝对值小于3写，则将使D的绝对值为最小的第3通道设定的阑值

与乳胶球尺寸相对应。

D.6 利用第6章中得到的校准曲线，得出相应于第3通道设定阐值的尺寸，然后确定相应于此尺寸的

。.9倍和1.1倍的尺寸及设定阑值。
D.7 按下所述设置 APC的前五个通道 :

设置通道A(第1通道)的阐值电压为通道C阐值电压的。. 72倍;

设置通道B(第2通道)的阑值电压为通道C阐值电压的。.9倍;

— 保持通道C(第3通道)的阑值电压为相应乳胶球尺寸的阑值电压(D.5步骤中所测定);

设置通道D(第4通道)的闹值电压为通道C闭值电压的1.1倍;

设置通道E(第5通道)的阐值电压为通道C闭值电压的1.32倍。

    仅使用差值计数来测定分辨力。

D.8 机械振动至少1 min，以弥散稀释后的乳胶球液样，然后用真空或超声方法除去液样中的气体，直

至气泡上升至液面，再进行连续5次颗粒计数，每次计数体积至少为10 mL，且第二通道的颗粒数至少

为2 500个。按6.3所述准则判断颗粒计数的数据，若DQ值小于表8中相应的值，则继续进行D. 9的

步骤 。

    否则，有可能是分析技术中存在误差，此时应舍弃所测数据，采取相应的修正措施后(见6. 3注)，重

复D.8的步骤。

D. 9 计算每一通道的差值颗粒数的平均浓度。

D.10 采用下式计算仪器的视在标准偏差:

                  d

SL一61n石耳花不呱万石刃

                  d

SR一617石不 2(N万N丽

  式中 :

s,— 视在左或负边标准偏差，单位为微米印m);

SK— 视在右或正边标准偏差，单位为微米伽m);

  d— 视在乳胶球尺寸，单位为微米印m)，由第 6章中得到的校准曲线与第3通道的设定阂值

        得出 ;

N�— 通道A的颗粒平均数;

NB— 通道B的颗粒平均数;
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Nc— 通道C的颗粒平均数;

N�— 通道 D的颗粒平均数。

D.11 采用下式分别计算正边分辨力R;和负边分辨力RL:

R,

RR

      式中:

    S,— 由供应商提供的乳胶球的标准偏差，单位为微米(pm) o

    仪器的分辨力R即为RR与RL中的较大者，将(LSR,sL,RR,RL和R记录在表3中。

D.12 如果使用标称尺寸为10 pm的乳胶球(见4.1)得到的R小于或等于10%，则传感器的分辨力合

格;若R超过1000，则APC为不合格，需要修理或更换。但另一方面，也可能是制备或分析乳胶球液样

的过程中存在误差，或者是乳胶球本身不能满足4.1的要求，在这种情况下，应该确定误差的原因并予

以修正，然后重新执行附录D.

D.13 如果APC不能满足D.12中分辨力的要求，则使用一台MCA或者，在累积计数方式下检查乳

胶球的尺寸分布。

    确定相应于D.6中所测定乳胶球尺寸的。85倍和1.15倍的尺寸范围，然后将这一尺寸范围至少

10等分，并使用第6章中得到的校准曲线确定其相应的设定阂值，再尽可能地将通道设置在这些阑值。

    按D.2和D. 4所述，制备并分析的乳胶球液样，不应APC设置为累积计数模式，然后再在不同阑

值设置下分析液样，直至在所有的尺寸上出现足够的颗粒数为止，但再次分析液样时，不能改变相应的

最小尺寸的通道。

    将每次运行的结果进行处理，表示为每一通道的颗粒数与该次运行中最小通道所测得的颗粒总数

之百分比，然后将处理后的结果按尺寸递增的顺序填入表中。再将下一个最大尺寸的颗粒累积总数减去

每一尺寸累积总数，计算每一尺寸的差值百分比。

    绘出差值颗粒数与尺寸之间的关系，然后作出一条光滑曲线，此曲线应没有第二个波峰且呈高斯分

布(钟形曲线)，其最小尺寸与最大尺寸的差值百分比应趋近于。。

    如果观察到上述现象而仪器仍没有达到D.12中分辨力的要求，则说明APC需要修理或维护，要

么在核实乳胶球的尺寸分布时就需要将尺寸范围更加细化。如果没有观察到上述现象，则有可能是乳胶

球或液样的准备存在问题。但是不管引起仪器达不到要求的原因如何，满足本标准的仪器都应该达到

D. 12中规定的合格的分辨力。
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      附 录 E

    (规范性 附录 )

颗粒计数准确度的鉴定

E.1 当接收新的APC时，或者在对APC或传感器进行修理和再调整之后，参照图E-1鉴定传感器的

性能 。

E.2 如果分辨力(附录D中所测)达到了D.12中合格的要求，则继续进行E.3的步骤，否则，APC系

统为不合格，需要维修或者更换。

E. 3 将ISO UFTD(见4-7)悬浮于洁净的稀释液中，配制三个浓度为1. 00 mg/l, 的相同液样

    注:由于液样的分析结果要与表 7中的结果进行比较，所以，液样中粉末的浓度必须准确，这一点非常重要。若液样

        的配制或者计数不准确，将会使分析结果与表 7中的结果产生偏差，从而导致本来合格的传感器被判为不合

        格。三个浓度为1. 00 mg/L的ISO UFTD液样也可以采用A.4中制备的浓缩液进行配制，若采用这种方法时，

        必须非常小心，以避免由称重、体积测量和沉淀等带人的误差 另一方面，还可以考虑从具有资格的可靠的地方

        购买 1. 00 mg/I_ UFTD液样。

E-4 超声弥散液样至少30 s，然后在振动台上振动至少1 min，以使粉末弥散。在液样被分析之前，必

须保持液样一直振动。

E.5将APC设置为累积计数模式，对至少6种小于或等于15 km的不同尺寸，设置阂值电压。但这些
阑值电压应大于1.5倍的仪器阑值噪声电压，且应包括所需的最小尺寸以及5 Iym (n)和10 pm (c)。使

用先前在第6章中得到的校准曲线来确定这些尺寸的相应阑值电压。如果传感器对这些尺寸中的一个

或多个不能计数，则在这个范围内选择替代尺寸

E.6 将流速调至工作流速。

E.了 用真空或者超声方法除去液样中的气体，直至气泡上升至液面，然后连续进行5次颗粒计数，每

次计数体积至少为10 mL，且液样中最小尺寸的颗粒数至少为10 000个。如果数据满足6.3中的要求，

则继续进行E.8的步骤。

    否则，则有可能是分析技术中存在误差，此时应舍弃所测数据，采取相应的修正措施后(见6.3注)，

重复第E.3到E. 7的步骤。

E.8 重复E. 4至E. 7的步骤，直至三个液样全部分析完毕。

E. 9 对于每个颗粒尺寸 ，计算颗粒浓度的平均值 (叉)，并利用下式计算三个液样的变动系数(CO V I % ):

cov = 100X
    式 中:

    X— 第i次液样相应尺寸的平均颗粒浓度;

      。— 液样总数(本附录中)。

    若每一尺寸的COV小于表8中相应的值，那么则将每一尺寸的平均值与表7中相应的范围进行比

较，如果所有6个尺寸的平均值(灭)都在表7中给定的范围内，则传感器的性能鉴定合格。在表3中，报

告每个尺寸的公布颗粒浓度和平均颗粒浓度。

    若COV过大，则删除这些数据并且推测液样制备或分析技术存在误差。在采取相应修正措施后，

重复E. 3至E.9的步骤。

    对于大于或等于5 pm (c)的颗粒尺寸，如果平均颗粒浓度(万)超出了表7中的范围，则APC系统

不合格，需要维修或更换。但另一方面，也可能是校准中用于制备或分析鉴定液样的程序中存在误差，如

果是后一种情况，应确定误差并修正后重复附录Eo

                                                                                                                                                                    2a
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分辨力是否合格?

      是{
制备浓度为1 mg/L的ISO UFTD

      浓缩液的稀释液

准备 APC

分析液样

计算平均值与变化系数

所有颗粒尺寸的平均值和

_变化系数是否可接受?
传感器性能鉴定结束

所用APC系统不合格 是否存在程序的

或分析的误差?

  是{
采取修正措施

图E.1 颗粒计数准确度的鉴定
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  附 录 F

(规范性附录)

二次校准悬浮液

F.1 参照图F. 1，为了制备二次校准悬浮液，需要一台使用NIST一次校准悬浮液，按照第5和第6章

校准过的APC作为标准仪器，使用二次校准悬浮液校准的APC是不能作为标准仪器的。按本附录制备

的二次校准悬浮液，可代替NIST一次校准悬浮液，用于其他目的的尺寸校准。

    出于经济或其他原因，当希望使用二次校准悬浮液来代替NIST一次校准悬浮液时，应按照本附录

的方法制备二次校准悬浮液。例如，若有多台仪器需要校准，利用二次校准悬浮液可能更切合实际。

F. 2 用经过验证的多次通过试验系统(见GB/T 18853)或类似的系统来制备最少30个二次校准悬浮

液，且系统能混合悬浮液的总体积至少为8L，使用ISO MTD(见4.6)来制备二次校准悬浮液，用洁净

稀释液(见4.2)作为载体。粉末的浓度应约为2 mg/I，但颗粒浓度不应超过传感器重合误差极限的
25 ，将依据本方法制备的液样取出并装人洁净的容器中，然后用盖子将容器口封上(见4.9).

    由于试验粉末批与批之间可能存在变动性。因此推荐使用与配制NIST一次校准悬浮液同批的粉

末来制备二次校准悬浮液，这种粉末可以买到，如NIST的标准物质 8631(RM 8631)。

    注:二次校准悬浮液的贮藏期限与NIST一次校准悬浮液的有效期一样。

F. 3 依据第5和第6章，使用NIST一次校准悬浮液(见4-4)校准APC.

    用于制备二次校准悬浮液的APC应满足本标准所述的所有APC的性能要求，若有多台仪器可供

选择，就重合误差、阂值噪声水平、分辨力等考虑，应使用性能最好的仪器。

F. 4 按6. 2所述的准则，选择颗粒尺寸和相应的闭值电压。

F. 5 按6. 2和6. 3所述，分析F. 2中制备的液样，每5个液样分析一个。

    按6.3所述的准则，判断每个液样的颗粒计数的数据，如果DQ小于表8中相应的值，则认为此液

样的数据合格;如果DQ过大，则有可能是分析技术存在误差，此时应舍弃该数据，采取相应的措施(见

6. 3的注)后分析下一个连续液样。

    对于每一设定的闭值，使用E. 9中所示的方程计算颗粒平均值、标准偏差和变动系数。

    如果每一设定阑值的COV小于表8中给定的相应值，则颗粒平均值、标准偏差和相应的尺寸就代
表了这些二次校准悬浮液的尺寸分布，并能用于对其他颗粒计数器进行二次校准，将所需的数据填人

表 6中

    否则，应重新评价液样的制备程序，采取相应的措施后重复F. 2至F. 5的步骤

    不能收集和重复使用一次和二次校准液样。
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制备不少于30个校准悬浮液

使用一次校准悬浮液校准APC

选择 尺寸和相应阅值

准备液样，每5个分析 1个

计算每一尺寸的颗粒平均值和变化系数

变化系数是否合格?

确定变化的原因并采取纠正措施

  使用尺寸分布结果

作为二次校准的数据

图 F 1 二次校准悬浮液的制备
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  附 录 G

  (资料性 附录 )

计 算 实 例

    例 1:数据质It准则 的计算 (见 6. 3)

    如 6. 3所述，分析校准液样后，得到5组颗粒数，在第一通道，计数值为35 710,35 283,35 345,

35 389和43 522。采用6.3中给出的数据质量准则，判定所得结果在校准中是否可以作为合格数据。
    ll找出X... , X-和叉

        X..二43 522,Xm;}=35 283

        二 35 710+35 283+35 345+35 389+43 522
        X=一 =37 050

2)计算DQ值

_ 100(X_ 一Xm:) 100(43 522一35 283)
口。=---------‘二二-----‘二二二-=— = 艺艺.艺4
  一 人 31 Ubu

    3)将DQ值与所允许的最大差值百分比进行比较

    见表8，由于X=37 050，因此所允许的最大差值百分比应从平均值了大于10 000的行与6. 3列中

选取。由此，所允许的最大DQ值为11.0，而DQ的计算值大于此值，因而判定数据不合格，必须作为可

疑数据进一步检验 。

    4)检验可疑的数据

    观察原始数据，可以看出，前4个数((35 710,35 283,35 345,35 389)相互之间比较接近，而最后一

个数(43 522)却相差较大，由此将最后一个数作为可疑数据，故Xo=43 522，而与可疑数据最接近的数

为 35 710，因而 XN=35 7100

    5)计算 D

D =
X..、一X..  43 522一35 283

{X'-X、一 43 522一35 710

6)确定可疑数据能否从所设数据中剔除

由于计算出的D。小于1.44，故可将可疑数据剔除

7)使用剩余的4个数重新计算Do，此时，X-=35 710,X.;.=35 283

35 710+35 283+35 345+35 389

                      4
= 35 432

_ 100(X_ 一X-;.)   100(35 710- 35 293)
Do一— = 石二 厂二二-一- -=

    一 飞                      In 4 3乙

    8)将DQ值与所允许的最大差值百分比进行比较

    见表8，由于又=35 432，因此所允许的最大差值百分比应从平均值叉大于10 000的行与6. 3列中

选取 由此，所允许的最大Do值为11.0，而Do的计算值小于此值，因而当前数据合格，可使用新的平

均值X继续进行校准程序

    例2:重合误差程序的回归方程(见B. 7)

    1)重合误差程序按附录B所述在1. 5倍的阂值噪声电压上完成，其部分结果如表G.1所示。

    2)因为仅有。%到40%的数据能够用于回归，故而可用于确定理论浓度和实测浓度理论关系的数

据点数为5个(N=5，即。%,10%,20%,30%与40%的数据)。
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表 G.1 例 2的数 据

供应商推荐浓度极限的百分比/% 粉末浓度 。/mg·L ’ 实测浓度X/颗粒数 ·(mL) '

0 0 6. 6

10 0.12 1 654

20 0. 25 3 347

30 0. 28 3 857

40 0.40 5 235

50 0.48 6 286

计算:EX,艺c,兄cX,且c'和z x'
  乙叉=6. 6+1 654+3 347+3 857十5 235=14 099. 6

  艺c=0+0. 12+0. 25+0. 28+0. 40=1. 05

  艺。了=(0X6.6)+(0.12X1 654)+(0.25X3 347)+(0.28X3 857)+(0.40X5 235)=4 209

  艺c'=(0.00)'+ (0. 12)'+(0. 25 )z+(0.28)'+(0.40)'=0.315 3

  艺X'= (6. 6)'+(1 654)'+(3 347)'+(3 857)'+(5 235)'=56 219 843

3)计算 回归方程的 .,b和 r

N(EcX)一(xc·)]X)   (5X4 209)一(1. 05 X 14 099. 6 )
N又c'一(又c)' (5X0.315 3)一(1.05),

= 13 167

、_EX一ME理_10 499. 6一13!65 X 1. 05=Sd、
      N      N 5 5 ---

N艺cX一(艺‘E叉)

V CN},'c，一('>:c)'] CNFXz一(}X)}C
(5X4 209)一 (14 099. 6 X 1. 05)

V[(5X0.315 3)一1.05'1[(5X56 219 843)一14 099. 6']
=0.999

4)使用回归方程计算理论浓度X，作为50% (0.48 mg/L)的浓度
  X,=mc+b= (13 165 X 0.48)+54. 8二6 375

    例3:半计数设置的确定(见D. 5)

    1) APC采用差分计数模式，前四通道的闺值设置按D. 3中所述进行调整，直至得出表G.2的结

果。APC的噪声电压为3. 0 m V

    2)计算D值

_ N9_        I 24.592
U= 100(1一 二下.)=100X }I一妥是长二于

                lv3 ( 30 250
一2.18

    3)由于D的绝对值小于3%,满足半计数条件，因而第 3通道的闭值设置即为相对应的乳胶球

尺寸。

                                    表G.2 例3的数据

通道 注释 阐值设定/my
差值 颗粒数

    N

1 1.5倍噪声电压 1.5沐3.0- 4.5 953

2 第 3通道设置值的。.72倍 0. 72只57. 8=41. 6 29 592

3 乳胶球的中值尺寸 57. 8 30 250

4 第 3通道设置值的1.32倍 1. 32X57. 8=76. 3 1 774
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    例4:分辨力的确定(见D.10与D.11)

    1)在前面的例子中，利用6.8中确定的校准曲线得出了半计数的设置值，从而找出相应于颗粒尺

寸为13. 12 pm(c) (d =13.12 pm)的此值。然后根据D.7重新调整前五通道的阐值，所得结果如表G.3
所示 。

                                        表 G.3 例 4的数据

通道 注释 设置值/mV 尺寸/Fun (c)
差值颗粒数

      从

A 通道c的0. 72倍 0. 72K57.8= 41. 6 10.91 304

B 乳胶球尺寸的。.9倍 48.1 0. 9只13. 12--11. 81 29 946

c 半计数设置值 57. 8 13.12 23 879

D 乳胶球尺寸的 1. 1倍 68. 4 1. 1又3. 12= 14. 42 4 713

E 通道 D的1.32倍 1. 32 X 57. 8-- 76. 3 15. 30 1 774

2)计算、:与SR

由结果知:d=13.12 pm(c),NA=304,Nu=29 946,N,=23 879,Np=4 713

                    d

SR=61n[了不2 (Nc/Np) ] 61n[1 +2誉暴)):
= 0. 91 pm(c)

                  d

SL=初司万不示为办东门 61n[1+2(2豁护)〕
0. 41 um (c)

3)计算RL与RR

供应商提供的乳胶球的标准偏差，;为。. 039 um,

RL一100粤三-

RR一100   IRSd玉-

100了0.412一 0.039,

          13.12
= 3.11

100丫0. 91,一 0. 039'
          13.12

一 6. 93

4)比较RL与RR，以确定分辨力R

由于RR大于RL，因此R=RR，故而仪器的分辨力为6.93 ，在附录D仪器性能的要求范围之内。




