国家标准《金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法》

编制说明（送审稿）
1 工作简况

1.1  任务来源

      根据国家标准化管理委员会《关于下达2019年第二批推荐性国家标准计划的通知》（国标委发【2019】11号）的要求，确定了国家标准《金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法》由株洲硬质合金集团有限公司负责制定，项目计划编号为20190755-T-610，项目完成年限为2021年。

1.2  方法简介
在粉体加工生产过程中，粉体粒度大小、颗粒形貌和粒度分布直接影响生产工艺性能，在所有反映粉体特性的指标中，粒度尺寸大小是所有应用领域中最受关注的一项指标，粉体粒度检测是控制产品生产指标和调整优化生产工艺的主要依据。

费氏粒度测定采用的是空气透过法，其作为一种简单、快速测定粉末平均粒度及其比表面积的方法，广泛应用于粉末冶金、精细化工、硅酸盐工业、食品、制药、核工业、以及表面技术的各种粉末粒度和比表面积的测定。其完全基于广泛使用和验证的空气渗透原理，在假定粉末颗粒粒度均一，表面光滑且无内气孔的球状颗粒的前提下，获得平均表面积，再换算成具有相同比表面值的均匀球形颗粒的直径。其优点是取样较多，操作性强，检测速度快，分析效率高，且有代表性，结果的重现性好。对较规则的粉末，同显微镜测定的结果相符合。其所反映的是粉末的外比表面，代表单颗粒或二次颗粒的粒度，如果与BET法(反映全比表面和一次颗粒的大小)联合使用，就能判断粉末的聚集程度和决定二次颗粒中一次颗粒的数量。是国际上公认的测量粉末平均粒度的主要方法之一，在国际国内市场拥有大量的用户。

原标准方法于2009年制定，其在仪器校准、分析步骤上概念模糊，可操作性不强，且ASTM标准也于2015年重新进行了修订，为适应国内工艺变化及国际标准的变化，力争与国际接轨，特对原标准进行修订。

1.3  承担单位情况

株洲硬质合金集团有限公司是国家“一五”期间建设的156 项重点工程之一。主要生产金属切削工具、矿山及油田钻探采掘工具、硬质材料、钨钼制品、钽铌制品、稀有金属粉末制品等六大系列产品。公司目前下设7 个产品专业事业部、2 个生产厂、5 家控股子公司，是国内最大的硬质合金生产、科研、经营和出口基地，被湖南省认定为“十大标志性工程”企业，产品国内市场占有率30%左右，并销往世界70 多个国家和地区。“钻石牌”硬质合金于2007 年被国家技术监督局评为“中国名牌”产品。公司拥有较强的技术创新能力。拥有国家级技术中心、分析测试中心、硬质合金国家重点实验室和具有国际先进水平的研发中心。技术创新投入达到销售收入的4%，新产品对销售收入的贡献率达到25%以上。承担了多项国家重大专项。

株硬集团分测中心作为硬质合金国家重点实验室重要组成部分，拥有业内一流的成分分析、合金制品性能测试以及使用性能测试的分析测试设备以及行业内具体较高声誉的测试及科研团队。先后引进国外先进的原子吸收分光光度仪、电感耦合等离子质谱仪、直流电弧全谱直读光谱仪、高频红外碳硫仪、氧氮氢分析仪、高碳分析仪等元素分析仪器，以及激光粒度分布仪、比表面测试仪、平均粒度测试仪、全自动费氏粒度分析仪、矫顽磁力计、磁饱和测试仪、洛氏硬度计、维氏硬度计、金相显微镜、扫描电子显微镜、电子背散射衍射仪（EBSD）、X射线能谱仪、X射线衍射仪、差热分析仪、静态机械热分析仪、导热系数以及弹性模量等性能测试及研究仪器。

中心1997年通过国家检验检疫局的实验室认可，2004年正式通过了中国合格评定国家认可委员会的实验室认可。挂靠的“中国有色金属工业硬质合金质检站”于1989年通过国家质量技术监督局组织的计量认证。挂靠的“湖南省有色加工材质量监督检验授权站”于1987年通过了湖南省技术监督局的计量认证和审查认可。2010年成为国家科技部“硬质合金国家重点实验室”的分析检测平台。2012年12月26日正式被国家工业和信息化部                                                                                           批准为“工业（硬质合金及钨制品）产品质量控制及技术评价实验室”。承担了大量的基础性研究如硬质合金粘结相Co相微观组织结构研究、碳化钨粉末质量评价等研究，并取得研究成果，在行业内属于首创，对建立金属及其化合物粉末费氏粒度的检测相关国家标准，提升行业质量控制和研发水平能提供技术支撑。
1.4 参编单位及主要起草人工作情况
整个标准起草过程中各参编单位给予了大力的支持帮助。西北有色金属研究院等公司提供了技术支持及实验数据的验证等工作。

标准主要起草人以及分工见下表。
标准主要起草人及分工
	姓名
	单位
	分工

	张卫东
	株洲硬质合金集团有限公司
	负责调研、验证、标准起草

	彭宇
	株洲硬质合金集团有限公司
	负责调研、验证、标准起草

	梁鸿
	株洲硬质合金集团有限公司
	负责全过程的标准编制、审核、协调工作

	刘铁梅
	株洲硬质合金集团有限公司
	参与标准起草，资料收集、审核、协调工作

	伍超群
	广东省科学院工业分析检测中心
	参与标准起草，提供相关验证

	谈萍
	西北有色金属研究院
	参与标准起草，提供相关验证

	张越
	深圳市注成科技股份有限公司
	参与标准起草，提供相关验证

	董领峰
	西部宝德科技股份有限公司
	参与标准起草，提供相关验证

	谢柏华
	浙江华友钴业股份有限公司
	参与标准起草，提供相关验证

	朱纪磊
	西安赛隆金属材料有限责任公司
	参与标准起草，提供相关验证

	
	广东佳纳能源科技有限公司
	参与标准起草，提供相关验证

	
	矿冶科技集团有限公司
	参与标准起草，提供相关验证

	
	
	


1.5  主要工作过程

1.5.1 起草阶段 

项目申报开始，株洲硬质合金集团有限公司分测中心组织专人进行了相关资料的查询与收集工作，通过技术查询、现状调研等方式对此标准进行了重新审查，对当前测试水平及质量水平进行了充分论证。接到该标准的修订任务后，立即组织相关技术人员成立了标准编制组，进行了相关资料的查询与收集工作，制订了工作计划和进度安排，并开展了相关系列的工作。于2020年10月形成了标准的讨论稿和编制说明。
1.5.2  征求意见阶段

2020年10月26日至2020年12月30日，全国有色金属标准化技术委员会将征求意见资料在国家标准化管理委员会的“公共信息服务平台”上挂网，向社会公开征求意见。同时，全国有色金属标准化技术委员会通过工作群、邮件向委员单位征求意见，并将征求意见资料在www.cnsmq.com网站上挂网。征求意见的单位包括主要生产、经销、使用、科研、检验等单位及大专院校，征求意见单位广泛且具有代表性，征求意见时间大于2个月。
2020年11月2日～11月4日，由全国有色金属标准化技术委员会在浙江桐乡组织召开有色金属标准工作会。来自自贡硬质合金有限责任公司、西部宝德科技股份有限公司、南昌硬质合金有限责任公司、崇义章源钨业股份有限公司、深圳市注成科技股份有限公司等25家单位的33位专家代表参加了会议。会上与会专家和代表对本标准（征求意见稿）进行了认真、细致的讨论。

2020年12月，编制组单位对收集到的意见进行整理，共收到了7条意见，形成了标准征求意见稿意见汇总处理表。标准制定工作组对征求意见稿进行修改，形成标准送审稿。

二、标准的制定原则、主要内容与论据
2.1 标准编制原则

1）符合性

本标准按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》和《有色金属冶炼产品、加工产品、化学分析方法国家标准、行业标准编写示例》的要求进行。

2）适用性

   本标准适用于粒径在0.5µm～50µm之间所有金属粉末及其化合物，包括碳化物，氮化物和氧化物。本标准方法的测量结果能在一定程度上反映出粉末样品的质量。修订后的标准充分反映了当前国内各生产企业的检测技术水平，易于检测对比、便于生产应用。
3）先进性

本次修订将结合分析检测实际情况，统一规范，可操作性更强，将有助于供需双方对测试要求和测试结果的统一，也将有效地测试仪器稳定性情况，有利于实验室间检测能力的比对，有利于实验室人员的操作考核，可以评价检测结果的准确性和仪器之间的差异性，确保测试结果具有更好的稳定性与可比性。对提升粉末质量控制和科研研发水平及能力具有十分重要的意义。
2.2  标准制修订的主要内容与论据

因费氏粒度是粉末平均粒径的估算值，是一种相对的测量方法，不能精确地测定出粉末的真实粒度，但对工艺质量控制是十分有用的。费氏粒度仪操作过程中人为、仪器影响因素较多，仪器之间系统偏差较大。而随着科学技术的进步和发展，特别是粉末粒度逐步趋向于超细和纳米化，对粒度检测要求越来越高，原有的粒度检测方法已不能满足产品技术标准的要求，为更准确评价粉末的质量水平，本次修订旨在明确一些可能带来不确定度影响因素的测试方法，希望给分析检测人员提供一本实用、可操作性强的标准，统一操作方法，以便便捷、准确地获得这些粉末的粒度数据，提高粉末平均粒度测试准确率。

本次标准编写严格按照《GB/T1.1-2009标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写》进行。并在GB/T 3249-2009《金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法》的基础上进行修订。预审稿的主要内容如下：

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) 将范围内容重新进行了规定，并将原4.2的内容纳入到“范围”内。

b) 删除4“用途”，新增原理内容。
c) 此次修订明确滤纸的选择，消除因滤纸不统一带入的不确定度分量，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) 许多检测实验室并不清楚读数板基线的调整是测量结果偏差的主要来源，本标准为了减少仪器之间的差异性，统一测试方法，特在6.1.6中增加压试样的黄铜支承柱的位置要求“……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) 为了更有操作性，明确操作过程中的注意事项，完善了6.1.9“调节压力计零位”内容，新增了“ ……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”。

i) 稳压管的校准是不确定度来源之一，有必要对其进行规范，在6.1.10中增加“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”和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”。
m) 为了避免在测试过程中试样管漏样及施力时压力的发散，可操作性更强，在7.5中增加操作规范“……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”。
n) 删除原7.3.8.1、7.3.8.2、7.3.8.3内容，将原7.3.8.4内容纳入到原理中。

o) 为减少人为误差，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) 许多检测实验室在实际操作过程中，费氏粒度范围/µm＞15.0～20.0，采用的是直接读数，已经形成行业规定，因此本次修订根据生产实际情况，对表1的费氏粒度范围/µm＞15.0～20.0，根据孔隙度大小重新进行了规范，并根据实际结果报告修改了结果报告精度。

r) 删除原9.3“误差”的表述。

三、 验证结果
编制小组根据标委会要求组织广东省科学院工业分析检测中心、西北有色金属研究院、深圳市注成科技股份有限公司、西部宝德科技股份有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、北矿新材科技有限公司、广东佳纳能源科技有限公司、清远佳致新材料研究院有限公司等8家单位根据《GB/T 3249金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法》征求意见稿，对本标准进行了验证并出具了验证报告，验证报告见附件。

验证结果如下：             
                 表1   1#样品测试结果                  单位（μm）             
	序号
	验证单位
	测量结果（μm）
	平均值
	SD
	RSD%
	r%

	1
	清远佳致新材料研究院有限公司
	4.50
	4.48
	4.48
	4.49
	0.012
	0.26
	0.5

	2
	浙江华友钴业股份有限公司
	5.00
	5.08
	5.02
	5.03
	0.042
	0.83
	1.6

	3
	北矿新材科技有限

公司
	4.57
	4.58
	4.58
	4.58
	0.006
	0.13
	0.2

	4
	广东佳纳能源科技有限公司
	4.58
	4.58
	4.59
	4.58
	0.006
	0.13
	0.2

	5
	西部宝德科技股份有限公司
	4.90
	4.80
	4.70
	4.80
	0.100
	0.21
	4.2

	6
	深圳市注成科技股份有限公司
	4.39
	4.40
	4.45
	4.41
	0.032
	0.73
	1.4

	7
	广东省科学院工业分析检测中心
	4.46
	4.47
	4.50
	4.48
	0.021
	0.46
	0.9

	8
	西北有色金属研究院
	4.48
	4.50
	4.48
	4.49
	0.012
	0.26
	0.5

	-
	总平均值
	4.61
	-
	-
	-


表2   2#样品测试结果                  单位（μm）
	序号
	验证单位
	测量结果（μm）
	平均值
	SD
	RSD%
	r%

	1
	清远佳致新材料研究院有限公司
	22.8
	22.6
	22.9
	22.8
	0.15
	0.67
	1.3

	2
	浙江华友钴业股份有限公司
	24.04
	24.50
	24.26
	24.3
	0.23
	0.95
	1.9

	3
	北矿新材科技有限公司
	22.7
	22.9
	23.1
	22.9
	0.2
	0.87
	1.8

	4
	广东佳纳能源科技有限公司
	22.5
	22.4
	22.5
	22.5
	0.06
	0.26
	0.4

	5
	西部宝德科技股份有限公司
	23.0
	23.2
	23.3
	23.2
	0.15
	0.66
	1.3

	6
	深圳市注成科技股份有限公司
	24.10
	24.20
	23.80
	24.0
	0.21
	0.87
	1.7

	7
	广东省科学院工业分析检测中心
	21.0
	22.2
	21.6
	21.6
	0.60
	2.78
	5.6

	8
	西北有色金属研究院
	23.4
	23.6
	23.6
	23.5
	0.12
	0.49
	0.9

	-
	总平均值
	23.1
	-
	-
	-


国标GB/T 3249-2009《金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法》中规定了实验室间的费氏粒度的再现性限R

R=0.173F-0.042

式中：R——再现性限

      F——费氏粒度的测量值

1#样品：R=0.173×4.61-0.042=0.76  

测量统计极差=5.02-4.39=0.63＜0.76

2#样品  R=0.173×23.1-0.042=3.95

       测量统计极差=24.26-21.00=3.26＜3.95

通过对8家单位提供的数据结果来看，可以得出以下结论：
1：费氏粒度的重复性限r满足GB/T 3249《金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法》规定。
2：各实验室间的测量值在R限内，均为有效。

3：利用空气透过性原理来测定金属及其化合物粉末的平均粒径，该方法平行试验结果基本一致、精密度较好。
四、标准水平分析
4.1  采用国际标准和国外先进标准的程度
无

4.2  与现有标准及制订中的标准协调配套情况

本标准与现有制订中的标准无交叉重复。

4.3  涉及国内外专利及处置情况

经查，本标准没有涉及国内外专利。
五、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。

六、重大分歧意见的处理经过和依据
无。

七、标准作为强制性标准或推荐性标准的建议
建议作为推荐性国家标准。
八、贯彻标准的要求和措施建议
无。
九、废止现行有关标准的建议

无
十、预期效果
本标准规定了金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法，新增了费氏粒度仪读数基线、稳压管和压力计的校准，规范了操作方法，统一了评判标准，可操作性更强，减少了仪器之间的系统偏差。本标准的建立将有助于供需双方对测试要求和测试结果的统一，也将有效地测试仪器稳定性情况，有利于实验室间检测能力的比对，有利于实验室人员的操作考核，可以评价检测结果的准确性和仪器之间的差异性，确保测试结果具有更好的稳定性与可比性。对提升粉末质量控制和科研研发水平及能力具有十分重要的意义。
十一、其他应予说明的事项
 无

《金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法》标准编制组
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	提出单位
	处理

意见
	备注

	1
	全部
	根据国标格式对本标准格式进行调整
	全国有色粉末冶金标准化分技术委员会
	采纳
	

	2
	1
	将原4.2的内容并到“范围”内，并将范围内容按国标格式重新进行规定
	厦门厦钨新能源材料股份有限公司
	采纳
	

	3
	4
	删除4“用途”，增加原理内容
	崇义章源钨业股份有限公司
	采纳
	

	4
	6.1
	删除原5.2的“使用说明”将其内容纳入到6.1 仪器的检查中
	西北有色金属研究院
	采纳
	

	5
	6
	仪器的校准修改为仪器的检查及校准
	西部宝德科技股份有限公司
	采纳
	

	6
	7
	将“测量过程”改为“试验步骤”，并对格式重新进行调整。
	广东省工业分析检测中心
	采纳
	

	7
	9.3
	删除原9.3“误差”的表述
	浙江华友钴业股份有限公司
	采纳
	

	8
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	深圳市注成科技股份有限公司
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	广东省科学院材料与加工研究所
	
	

	10
	
	-
	有研粉末新材料股份有限公司
	
	

	11
	
	-
	南昌硬质合金有限责任公司
	
	

	12
	
	-
	广东省科学院材料与加工研究所
	
	

	13
	
	-
	国合通用（青岛）测试评价有限公司
	
	

	14
	
	-
	湖南长远锂科股份有限公司
	
	

	15
	
	-
	广东邦普循环科技有限公司
	
	

	16
	
	-
	安泰天龙钨钼科技有限公司
	
	

	17
	
	-
	厦门金鹭特种合金有限公司
	
	

	18
	
	-
	西安赛隆金属材料有限责任公司
	
	

	19
	
	-
	自贡硬质合金有限责任公司
	
	

	20
	
	-
	湖南顶立科技有限公司
	
	

	21
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	矿冶科技集团有限公司
	
	

	22
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	西安欧中材料科技有限公司
	
	

	23
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	24
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收到“征求意见稿”后，回函并有建议或意见的单位数：XX个。
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