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前    言

本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
本文件代替GB/T 3249-2009《金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法》。

本文件与GB/T 3249-2009相比主要变化如下:

a) 将原4.2的内容并到“范围”内，并将范围内容重新进行了规定。

b) 删除4“用途”，新增原理内容。
c) 将5.1的“备用滤纸”改为“快速滤纸”。

d) 删除原5.2的“使用说明”，将其内容纳入到6“仪器的检查与校准”中。

e) 规范了红宝石标准管和样品填充装置的描述。
f) 将6“仪器的校准”改为“仪器的检查与校准”，并对检查与校准步骤进行了调整。

g) 在6.1.6中增加“……即齿条平面与底座黄铜支承杆上平面的相隔距离，应保持等于两个多孔塞和两片快速滤纸的总厚度，此时齿条上的粒度指示针正好指在读数板基线上”。
h) 完善了6.1.9“调节压力计零位”内容。
i) 新增6.1.10“调节稳压管水位线”内容。
j) 将6.2.5中“误差不超过1℃”修改为“精确到1℃”。
k) 将7“测量过程”改为“试验步骤”，并对格式重新进行调整。

l) 删除原7.3.2中的“这将使滤纸周边卷起，并在塞子之前进入试样管，再将塞子压入试样管内，直到与试样管底部平齐”并在7.5中增加“……再在费氏粒度测定仪黄铜支承柱上将试样管中的多孔塞顶进去直至与支承柱高度一致”。
m) 删除原7.3.5中“……之后,样品管不应当与放置黄铜支承柱的垫座相接触,在施力时如果试样管沿支承柱滑落至下部垫块上，可手持样品管,或用撑杆支撑,直至已施力至最大值后移去撑杆”。

n) 删除7.3.8.1、7.3.8.2、7.3.8.3内容，将7.3.8.4内容纳入到原理中。

o) 在7.9中将“小心勿将试样震散”修改为“此时试样管不得振动、平放或倒置”。

p) 在7.10中增加“可定期用内径千分尺对试样管的内径进行检查，内径值为1.267cm±0.005cm”。
q) 表1新增＞15.0～20.0µm费氏粒度范围，孔隙度范围/%为0.40～0.55的要求。修改了结果报告精度。
r) 删除原9.3“误差”的表述。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由中国有色金属工业协会提出。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
本文件起草单位：株洲硬质合金集团有限公司、

本文件主要起草人： 张卫东、彭宇、梁鸿、刘铁梅。
金属及其化合物粉末费氏粒度测定方法

1　范围

本文件规定了金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法。
本文件适用于所有金属粉末及其化合物，包括碳化物、氮化物和氧化物，要求粉末颗粒的粒径在0.5µm～50µm之间。

本文件不适用于轴对称性差以及不规则形状（如薄片状和纤维状等）粉末颗粒。不适用于不同粉末的混合物。也不适用于含有粘接剂或润滑剂的粉末。如需采用，需征得相关方的认可，才能使用本文件。如果粉末试样出现团聚现象，则测量结果因试样团聚势必受到影响，建议按照GB/T 37561的规定对粉末进行分散或研磨处理后进行测试。
本文件并未提出相关的安全问题，使用者在使用之前应制定适当的安全和健康操作规范，并确定其适应范围。

2　规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的应用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 3500  粉末治金 术语

GB/T 37561 难熔金属及其化合物粉末在粒度测定之前的分散处理规则

ISO 10070  金属粉末在稳态空气流动的情况下测量金属粉末层的空气透过性来确定金属粉末的外表面积

3　术语和定义

GB/T 3500界定的以及下列术语和定义适用于本文件。
3.1

费氏粒度测定仪  Fisher sub-sieve sizer
利用空气透过性原理测量粉末颗粒外表面积的一种仪器。

3.2

外表面积  envelope- specific surface area

根据ISO 10070所述的测量方法测出的一种粉末的表面积。

3.3

空气透过性  air permeability

表示空气通过粉末试样层的压力降。

3.4

分散  de-agglomeration
分解团聚粉末颗粒的过程。

3.5

费氏粒度  Fisher number
在假定所有颗粒为球形且尺寸单一的前提下通过换算计算出来的平均粒径。

3.6

费氏仪校准管  Fisher calibrator tube

带有精确孔径的红宝石标准管，标准管的值经过精确标定。
3.7

粉未层的孔隙度  porosity of a bed of powder
粉末层孔隙体积与整个粉末层体积的比率。

3.8

团聚  agglomerate

几个颗粒粘附在一起所形成的团聚现象。
4  原理

本标准采用费氏法，该法属于空气透过法。假定粉末为粒度均一，表面光滑且无内气孔的球状颗粒，在恒定流量或压力条件下，测定空气的透过率或阻力，由于粉末试样层的气体透过能力与粉末的比表面积有关，可藉以求出比表面。由此表面积换算的体积表面积平均直径用来表示粒度。

根据空气透过法，粉末粒度有下列表达式：
            dvs=
[image: image8.png]\II@

Wi >y
EMW_:




=c
[image: image2.wmf])

(

)

(

3

2

2

F

P

M

AL

F

M

L

-

-

r

r

……………………(1)
式中：

dvs——粉末粒度，µm；
η——空气粘度，g/cm·s；

ρ​​——粉末试样的真密度，g/cm3；

C​​——针阀的通导率，cm3/s·cmH2O；

c——仪器常数（c定义为
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），cm3/2
；

L——粉末试样层的高度，cm；

M——粉末试样的质量，g；

A——粉末试样层的横断面积(=1.267cm2)，cm2；
F——空气进入粉末试样后的压力,cmH2O；(注:F=2H,此处H=超过基线的水柱高度,cm)；

P——空气进入粉末试样前的压力（通过竖管所测值）=50cmH2O。
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当粉末试样的质量与所测材料的真密度相等时:即M=ρ
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式中：

ε——粉末试样层的孔隙度。(1)式成为：
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依据试样的孔隙度及粉末试样层的空气透过性来求出的粉末颗粒的等效球粒径，可由费氏粒度测定仪读数板直接读出，换句话说，费氏粒度测定仪所测的结果是粉末试样的外比表面积。在用费氏粒度测定仪测量试样的等效球粒径时，这个等效球粒径源自对粉末比表面积的测量，这过程中用到一个关系式，这个关系式只适用于尺寸一致的球形颗粒，因此，术语“费氏粒度”描述的是测量结果，相当于“粒径”或“等效球直径”。

5  仪器设备

5.1  费氏粒度测定仪

  费氏粒度测定仪，由一个空气泵，空气压力调节器（调压阀），精密试样管，标准双列空气流量计（针阀），粒度读数板等组成。同时包括一些附件设备：一个操作手柄（手轮），粉末漏斗，两个多孔塞，快速滤纸和一个试样管橡皮支承座。费氏粒度测定仪装置示意图见图1：

1—空气泵                   8—试样

2—调压阀                   9—齿条

3—稳压管                   l0—手轮

4—干燥剂管                 ll—压力计

5—试样管                   12—粒度读数板

6—多孔塞                   l3、l4—针阀

7—滤纸垫                   l5—换档阀

图1  费氏粒度测定仪装置示意图

5.2  红宝石标准管

  用于平均粒度测量的标样，使不同的操作者测量数据具有可比性。标准管在出厂时经过了三次测试，测量结果及其相关孔隙度刻在标准管上。

5.3 样品填充装置

5.3.1  依据仪器使用说明书进行调整。调整时，多孔塞和滤纸不要插入到试样管中，但要堆叠在一起并置于黄铜支承柱与支架底部之间。

5.3.2  可以使用一个特制基线计量器来代替多孔塞和滤纸进行调整。计量器的高度是19.30mm±0.10mm。在购买多孔塞的时候，应检查所有多孔塞的高度，此后也要定期检查，确保它们的高度一致。

5.4  天平

天平的称量范围至少是50g，精确度为0.001g。

6　仪器的检查与校准

6.1  检查

6.1.1  粒度指示针横梁应与读数板基线平行。

6.1.2  齿条上下移动时应与读数板基线垂直。

6.1.3  试样管和多孔塞不得有磨损。

6.1.4  压力计和调压阀应保持清洁。

6.1.5  夹持试样管的上、下橡皮垫应保证不漏气。

6.1.6  压试样的黄铜支承柱的位置要求适当，即齿条平面与底座黄铜支承杆上平面的相隔距离，应保持等于两个多孔塞和两片快速滤纸的总厚度，此时齿条上的粒度指示针正好指在读数板基线上。

6.1.7  干燥剂应保持有效。

6.1.8  接通电源，仪器预热20min以上。

6.1.9  调节压力计零位：齿条下移，使粒度指示针与读数板基线对齐，然后转动压力计水位调旋钮，使水位弯月面与粒度指示针横梁上沿对齐。压力计的调整应在仪器操作之前进行，调整完毕后，保持至少5min。测试过程中，由于水吸附于压力计玻璃管中，水液面不能恢复至零点，属于正常现象，所以每次检查水位零点时，仪器必须空置15min以上，调完水位零点，须重新校准仪器。

6.1.10  调节稳压管水位线：将换档阀拨到低档，将空试样管装在黄铜支承柱右侧的橡皮垫之间，调节调压阀，在面板左下方的起泡器观测窗口观察冒泡速度，控制稳压管中竖管冒泡速度为每秒2到3个气泡。以保持进气端压力为50.0cmH2O±0.4cmH2O。压力计水位逐渐上升，在1min～2min内达到的水位高度应为25cm。稳压管中的水位标志线只能做参考，不能作为稳压管压力校准的依据。
6.2  校准

6.2.1  校准过程分两档进行。因为费氏粒度测定仪低档(0.5µm～20µm)校准只用到一个流量计,而高档(20µm～50µm)校准用到两个流量计,因此低档校准应先进行,然后再进行高档校准,校准时通过换档阀仅对一个流量计进行校准。

6.2.2  检查换档阀，选择合适的档位。

6.2.3  将红宝石标准管装在黄铜支承柱右侧的橡皮垫之间，然后夹紧红宝石标准管两端,使其不漏气。

6.2.4  调整读数板,使孔隙度指针所指示的孔隙度值与红宝石标准管上所指示的值一致。

6.2.5  压力计管内的液面逐渐上升, 至少保持5min，升至一个最大值。此后不得触动读数板,转动手轮，使齿条上移直至粒度指示针横梁上沿与压力计水位弯月面底部对齐,读出粒度指示针指在读数板上的粒度值,记下测量时的环境温度, 精确到1℃,然后缓慢松开试样管上方的夹子,使压力计水位缓慢归零。

6.2.6  该测量方法所得到的费氏粒度值与红宝石标准管所示值相差不超过±1%。否则，按如下操作调节费氏粒度测定仪：根据需要调节高值针阀或者低值针阀,使读数板上所示的费氏粒度值与红宝石标准管所示的值相符,调整完毕后,重复6.2.3～6.2.5操作。 

6.2.7  每次连续测量前后，或者在每次测量中，每隔四个小时，用红宝石标准管进行校准一次，测量完毕，仍保持仪器运转30min以上。

6.2.8  红宝石标准管至少一个月在显微镜下检查一次,确保标准管孔径清洁。如果孔径的清洁度不好,则按照费氏粒度测定仪使用说明书要求进行清洁。

7　试验步骤

7.1  温度测量：测试时的室温与校准时的室温变化不得相差2℃。如果室温变化超过2℃,则要重新校准仪器。

7.2  费氏粒度的测定和仪器的校准应由同一个人进行操作。

7.3  仪器校准完毕后，调节换档阀，使其处于所需要的位置。

7.4  将一滤纸放在试样管的一端,用一多孔塞将带孔的一端接触滤纸一同压入试样管内,再在费氏粒度测定仪黄铜支承柱上将试样管中的多孔塞顶进去直至与支承柱高度一致，然后将试样管竖起放置于橡皮支承座上,保持滤纸在多孔塞的上方。

7.5  称取试样，按粉末真密度值称取试样量，精确到0.01g。 
7.6  借助漏斗,将已称好的试样注入试样管内,轻拍试样管和漏斗边沿,使粉末试样完全注入试样管内，然后将另一片滤纸放在试样管口上,压入另一个多孔塞,使其一起进入试样管内,直至完全没入。

7.7  将试样管放在齿条和齿轮下方的黄铜支承柱上,且下部多孔塞与黄铜支承柱上沿相接触。

7.8  落下齿条,直至齿条的底平面与试样管上方多孔塞接触，转动手柄，施加压力，压实样品。直至压力值升至222N（50lbf），重复三次施力至最大压力值,撤去压力,并在最后一次施加最大压力后,检查齿条,保证其在撤力时不上移。移动读数板,直至粒度指示针与试样高度线重合，此后不得再触动读数板，直至测试完毕，记录孔隙度指示针所指示的孔隙度。

7.9  移出试样管，此时试样管不得振动、平放或倒置。将试样管夹在黄铜支承柱右边的橡皮垫之间，夹紧试样管，确保试样管两端密封不漏气。

7.10  此时压力计管内的液面逐渐上升, 至少保持5min，升至一个最大值。读出粒度指示针指在读数板上的费氏粒度值，记录测量结果和环境温度。

7.11  试样管因磨损可能导致错误结果。当疑似出现此类情况时，可用未曾使用过的备用管代替试样管，重复测量。如果试样管有明显磨损或划伤，应立即弃用。可定期用内径千分尺对试样管的内径进行检查，内径值为1.267cm±0.005cm。

7.12  至少每个月用压力校准器（等效装置）检查手轮一次。

8　结果报告

8.1 试样分两次取样进行测量，以两次测量的费氏粒度和孔隙度值作为结果。供应态粉末试样的结果报告包括两次测量的结果，测量都是对同一试样进行，同时记录所测试样的孔隙度和费氏粒度。

8.2 如果粉末在分析之前经过研磨，则只需报告一次测量的费氏粒度和孔隙度，并且标出“研磨态”。如果用其它的方法对样品进行处理，则结果报告应详细描述试样处理过程。

8.3  费氏粒度的控制范围见表1。

表1

	费氏粒度范围/um
	孔隙度范围/%
	读数控制
	仪器分辨率/μm
	结果报告精度/μm

	0.5～1.0
	0.55～0.80
	直接读数
	0.1
	0.01

	＞1.0～4.0
	0.45～0.80
	直接读数
	0.1
	0.01

	＞4.0～8.0
	0.40～0.80
	直接读数
	0.2
	0.01

	＞8.0～15.0
	0.40～0.65
	直接读数
	0.5
	0.05

	＞15.0～20.0
	0.40～0.55
	直接读数
	1.0
	0.1

	＞15.0～20.0
	0.55～0.80
	两倍读数
	1.0
	0.1

	＞20.0～50.0
	0.40～0.60
	两倍读数
	1.0
	0.1


9　精密度

9.1  费氏粒度的重复性限r估计在费氏粒度测量值的2﹪到6﹪之间，同一实验室的结果在r限内均为有效。

9.2  实验室间的费氏粒度的再现性限R，可由如下的公式估算出来:

                              R = 0.173F-0.042……………………………………………（6）

式中:

R—再现性限 
F—费氏粒度的测量值

实验室间的结果在R限内,均为有效。
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