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[bookmark: _Toc4843][bookmark: _Toc26927]引   言
本规范是以JJF 1071-2010《国家计量校准规范编写规则》、JJF 1001-2011《通用计量术语及定义》和JJF 1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》为基础性系列规范进行编写的。
本规范中示值误差的计量特性采用费氏粒度标准粉末进行，在能够获得可溯源的标准粉末时，可采用标准粉末进行费氏粒度仪的校准。
本规范为首次发布。
II


费氏粒度测定仪校准规范
[bookmark: _Toc26235][bookmark: _Toc1759][bookmark: _Toc484785315]1 范围
本规范适用于利用空气透过性原理测量粒度为0.5 µm～50 µm之间的金属及其化合物（碳化物、氮化物和氧化物等）粉末的费氏粒度测定仪的校准。
[bookmark: _Toc10819][bookmark: _Toc484785316][bookmark: _Toc1165]2 引用文件
本规范引用了下列文件：
GB/T 3249  金属及其化合物粉末费氏粒度的测定方法
凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本规范；凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规范。
[bookmark: _Toc1295][bookmark: _Toc484785317][bookmark: _Toc791]3 概述
费氏粒度的测定采用空气透过法，假定粉末为粒度均匀、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。由于粉末试样层的空气透过性与粉末的外比表面积有关，可由此求出外比表面积并换算成平均粒径，以费氏粒度来表示。
费氏粒度测定仪由一个空气泵，空气压力调节器（调压阀），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：操作手柄（手轮），粉末漏斗，两个多孔塞，快速滤纸，试样管橡皮支承座及精密压力计。费氏粒度测定仪装置示意图见图1。
[image: 示意图]
说明：
1——空气泵；                 5——试样管；                9——粒度读数板；   
2——调压阀；                 6——支承柱；                10、11—针阀；
3——稳压管；                 7——齿条；                  12——换档阀。
4——干燥剂管；               8——手轮；          
图1  费氏粒度测定仪装置示意图
[bookmark: _Toc484785318][bookmark: _Toc17493][bookmark: _Toc18055]4 计量特性
[bookmark: _Toc484785319][bookmark: _Toc8992]4.1 进气端压力
将换档阀拨到低挡，将空试样管装在支承柱右侧的橡皮垫之间，调节调压阀，控制稳压管中竖管每秒2到3个气泡为宜。此时，进气端压力等于竖管口至液面高度的水压（见图1 中P所示），应满足GB/T 3249规定的（50.0±0.4）厘米水柱（cmH2O）。
[bookmark: _Toc9863]4.2 压实力
扭矩起子的扭矩值出厂时已设定好，使之通过齿条施加到样品上的压实力应满足（222±10）N。
[bookmark: _Toc26353]4.3 试样管内径
试样管内径应满足（12.70±0.05）mm。
[bookmark: _Toc17218]4.4 基准高度
基准高度是指当齿条上的粒度指示针指在读数板基线时，齿条底平面与支承柱的间距（见图1中 h0所示），应满足（19.30±0.10）mm。
[bookmark: _Toc7509]4.5 示值误差
示值误差是指采用具有有证标准物质证书的标准粉末进行测量，测量值与标准粉末标准值之间的差值，示值误差在±15%之内。
[bookmark: _Toc17314][bookmark: _Toc11002][bookmark: _Toc31701]5 校准条件
[bookmark: _Toc3915][bookmark: _Toc13212]5.1 校准前准备
校准前，应确保费氏粒度测定仪按生产商的说明书正确地安装，并特别检查：
a）仪器各部分完好，各调节旋钮、按键开关等均能正常工作。
b）粒度指示针横梁与读数板基线平行，齿条上下移动时与读数板基线垂直。
c）试样管和多孔塞不得有磨损，干燥剂保持有效。
d）夹持试样管的上、下橡皮垫完好，使用时确保不漏气。
e）仪器工作环境清洁，无振动和腐蚀性气体，温度（15～35）℃，相对湿度不大于80%。
f）接通电源，仪器预热20min以上。
[bookmark: _Toc23477][bookmark: _Toc13682]5.2 测量器具和标准物质
用于校准的测量器具和标准物质应溯源到国家基准，技术要求见表1。




表 1 测量器具和标准物质
	[bookmark: _Toc3664][bookmark: _Toc28151]序号
	测量器具
	分度值（分辨力）
	最大允许误差

	1
	钢直尺/
（0-600）mm
	1mm
	±0.2mm

	2
	标准测力仪/
(0-1000)N
	0.5N
	±0.2%

	3
	内径千分尺/（10-18）mm
	0.001mm
	±0.004mm

	4
	游标卡尺/（0-150）mm
	0.02mm
	±0.02mm

	5
	标准粉末/（0.5-50）µm
	/
	±6%


[bookmark: _Toc2925]6 校准项目和校准方法
[bookmark: _Toc11000][bookmark: _Toc32675]6.1 校准项目
校准项目见表2。
表 2 费氏粒度测定仪校准项目表
	序号
	项目

	1
	进气端压力

	2
	压实力

	3
	试样管内径

	4
	基准高度

	5
	示值误差



[bookmark: _Toc3092][bookmark: _Toc9335]6.2 校准方法
[bookmark: _Toc30550][bookmark: _Toc8475]6.2.1 进气端压力
用钢直尺测量稳压管中竖管口至液面高度P，以5次测量的平均值为结果。
6.2.2 压实力
用标准测力仪测量压实力，以5次测量的平均值为结果。
6.2.3 试样管内径
用内径千分尺测量试样管内径，以5次测量的平均值为结果。测量点应在试样管长度方向均匀分布。
6.2.4 基准高度
用游标卡尺测量基准高度h0，以5次测量的平均值为结果。
6.2.5 示值误差
用费氏粒度测定仪测量标准粉末，以3次测量的平均值与标准值之差为结果。
[bookmark: _Toc27249][bookmark: _Toc20197][bookmark: _Toc31989]7 校准结果
校准结果应在校准证书（报告）上反映，校准证书（报告）应至少包括以下信息：
a) 标题，如“校准证书”；
b) 实验室名称和地址；
c) 进行校准的地点（如果与实验室的地址不同）；
d) 证书或报告的唯一性标识（如编号），每页及总页数的标识；
e) 委托单位的名称和地址；
f) 被校对象的描述和明确标识；
g) 进行校准的日期，如果与校准结果的有效性和应用有关时，应说明被校对象的接收日期；
h) 如果与校准结果的有效性和应用有关时，应对被校样品的抽样程序进行说明；
i) 对校准所依据的技术规范的标识，包括名称及代号；
j) 本次校准所用测量标准的溯源性及有效性说明；
k) 校准环境的描述；
l) 校准结果及其测量不确定度的说明；
m) 对校准规范的偏离的说明；
n) 校准证书和校准报告签发人的签名或等效标识；
o) 校准结果仅对被校对象有效的声明；
p) 未经实验室书面批准，不得部分复制证书或报告的声明。
校准原始记录参考格式见附录A，校准证书（报告）参考格式见附录B。
[bookmark: _Toc10232][bookmark: _Toc13154][bookmark: _Toc20873]8 复校时间间隔
[bookmark: _Toc7619]由于复校时间间隔的长短由仪器使用情况、使用者、仪器本身质量等诸因素所决定的，因此，送校单位可根据实际使用情况自主决定复校时间间隔。


[bookmark: _Toc1724][bookmark: _Toc25566]
附录A 
校准原始记录参考格式

委托方                                         校准日期                   
原始记录编号                            证书编号                              
仪器名称                      型号规格                仪器编号                
制造厂                        校准地点                                          
环境温度            ℃        相对湿度            %   其他                    
	计量器具/
标准物质
	型号规格
	编号
	精度等级/最大允许误差
	证书编号
	有效期至

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	



	外观：



	校准项目
	技术
要求
	测量值
	平均值
	不确定度

	
	
	1
	2
	3
	4
	5
	
	

	进气端压力/（cmH2O）
	50.0±0.4
	
	
	
	
	
	
	

	压实力/N
	222±10
	
	
	
	
	
	
	

	试样管内径
/mm
	12.70±
0.05
	
	
	
	
	
	
	

	基准高度
/mm
	19.30±
0.10
	
	
	
	
	
	
	

	示值误差/µm
	±15%
	
	
	
	
	
	
	





校准员：                                              核验员


[bookmark: _Toc19026][bookmark: _Toc15345][bookmark: _Toc28370][bookmark: _Toc26186]附录B 
[bookmark: _Toc12232][bookmark: _Toc7368][bookmark: _Toc5554]校准证书参考格式

证书编号××××××—××××

校准结果
	外观：



	校准项目
	技术要求
	结果
	扩展不确定度U（k=2）
	备注

	进气端压力/（cmH2O）
	50.0±0.4
	
	
	

	压实力/N
	222±10
	
	
	

	试样管内径
/mm
	12.70±0.05
	
	
	

	基准高度
/mm
	19.30±0.10
	
	
	

	示值误差/µm
	±15%
	
	
	



[bookmark: _Toc22690][bookmark: _Toc995]







[bookmark: _Toc17423]附录C 
[bookmark: _Toc9926][bookmark: _Toc27943][bookmark: _Toc8558]校准结果测量不确定度评定示例
C.1 概述
费氏粒度测定仪的校准项目（进气端压力、压实力、试样管内径和基准高度）均为直接测量量，用相应测量器具直接测量，取多次测量值的平均值作为测量结果。本附录以试样管内径作为示例，对其进行测量不确定度评定。其他校准项目可参照本附录作类似评定。
C.2 测量依据
测量依据本规范6.2.3。
C.3 测量器具
内径千分尺，测量范围为10 mm～18 mm，分辨力为0.001 mm，最大允许误差为±0.004 mm。校准环规的不确定度为0.002mm（k=2）。
C.4 测量模型
试样管内径为直接测量量，以5次测量的平均值为结果。其测量结果的标准不确定度用式（C.1）计算：

                     （C.1）
式中：
uc——试样管内径测量结果的标准不确定度，mm；
u1——试样管内径测量重复性引入的不确定度，mm；
u2——内径千分尺分辨力引入的不确定度，mm；
u3——内径千分尺示值误差引入的不确定度，mm；
u4——用校准环规校准内径千分尺引入的不确定度，mm。
C.5 不确定度评定
C.5.1 试样管内径测量测量重复性引入的不确定度u1
在相同条件下，用内径千分尺对试样管内径测量5次，测量结果见表C.1，测量实验标准偏差按式（C.2）计算。




表 C.1试样管内径重复测量数据
	
测量序号
	
测量值
mm
	
平均值
mm
	
实验标准偏差
mm

	1
	12.690
	12.705
	0.0262

	2
	12.732
	
	

	3
	12.683
	
	

	4
	12.735
	
	

	5
	12.685
	
	




                      （C.2）
式中：


——第次内径测量值，mm；


——次测量的平均值，mm；

——重复测量的次数。
故测量重复性引入的不确定度u1为：

u1= mm=0.0117mm
C.5.2 内径千分尺分辨力引入的不确定度u2
内径千分尺的分辨力为0.001 mm，则由此引入的标准不确定度u2为：

u2= mm=0.0003 mm
C.5.3 内径千分尺示值误差引入的不确定度u3
内径千分尺的示值误差可以从校准证书获得，如不能，可按示值最大允许误差来计算。假设服从均匀分布，则内径千分尺示值误差引入的不确定度u3为：

u3= mm=0.0023 mm
C.5.4 用校准环规校准内径千分尺引入的不确定度u4
校准内径千分尺用的校准环规不确定度为0.002mm（k=2），则其引入的不确定度u4为：

u4= mm=0.0010 mm

C.6 扩展不确定度U
合成标准不确定度按式（C.1）计算得：uc=0.0120mm，则扩展不确定度U=k·uc=0.024mm（k=2）。
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