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GB/T 20170.1—202X

                                                    代替GB/T 20170.1—2006

          

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。

本文件是GB/T 20170《稀土金属及其化合物物理性能测试方法》的第1部分，GB/T 20170已经发布了以下部分：

——第1部分：稀土化合物粒度分布的测定 激光衍射法
——第2部分：稀土化合物比表面积的测定 氮气吸附法
本文件代替GB/T 20170.1-2006《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》，与GB/T 20170.1-2006相比，除编辑性修改外主要技术变化如下：

a) 修改范围，由单一稀土氧化物和抛光粉修改为稀土氧化物、碳酸稀土、抛光粉、硫化稀土、锆酸钆镱等稀土化合物，测定范围由0.1μm～1200μm改为0.1μm～2000μm（见第1章）；

b) 增加规范性引用文件（见第2章）；

c) 增加术语和定义（见第3章）；

d) 修改方法提要（见第4章）；

e) 增加分散介质乙醇（见5.1，2006版5.3）
f) 修改外超声使用分散剂的浓度（见5.2，2006版5.4）；

g) 增加仪器设备要求（见第6章）；

h) 增加样品的检查和取样方法（见7.1和7.2）；

i) 修改样品的分散方法（见8.1，2006版6.1）；
j) 增加光学模型的选择和推荐测量参数（见8.2.1）；

k) 增加遮光率的要求（见8.2.2）；

l) 修改结果表述（见第9章，2006版第7章）；

m) 增加重复性限和再现性限（见第10章）；
n) 增加常见稀土化合物的折射率和吸收率（见附录A）；

o)  删除方法2电传感法。
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。
本文件由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）提出并归口。

本文件起草单位：

本部分主要起草人：

本文件所代替标准的历次版本发布情况为：

——GB/T 20170.1-2006

稀土金属及其化合物物理性能测试方法

第1部分：稀土化合物粒度分布的测定 激光衍射法
1 范围

本文件描述了激光衍射法测定稀土化合物粒度分布的方法。

本文件适用于稀土氧化物、碳酸稀土、稀土抛光粉、硫化稀土、锆酸钆镱等稀土化合物粒度分布的测定。测定范围0.1 μm～2000 μm。

注：其他稀土化合物可参照本方法执行，需通过验证确认。

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；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 6379.2 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度） 第 2 部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法

GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T 19077 粒度分布 激光衍射法

JJF1211 激光粒度分析仪校准规范
3 术语和定义

GB/T 19077-2024界定的术语及定义以及下列术语和定义适用于本文件。为了便于使用，以下列出了GB/T 19077-2024中的相关术语和定义。
3.1

衍射 diffraction

〈粒度分析〉在远距离（远场）观察到的颗粒轮廓周围的光散射。

[GB/T 19077-2024，定义3.1.7]
3.2

粒度分布 particle size distribution

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

复折射率 complex refractive index

一个颗粒的复合折射率，有实部（折射率）和虚部（吸收率）组成。

[GB/T 19077-2024，定义3.1.5]
3.4

遮光率 obscuration

由于颗粒消光（散射和/或吸收）而衰减的入射光部分。

[GB/T 19077-2024，定义3.1.13]
3.5

体积分布（百分比) volume distribution (percentage)

以颗粒体积为基准的粒度分布。

3.6

累积分布（百分比) cumulative distribution (percentage)

小于或大于某一粒度的颗粒在被测样中的百分比。

3.7

光学模型 optical model

用于散射矩阵计算的理论模型，散射颗粒为光学均匀且各向同性的球体。

[GB/T 19077-2024，定义3.1.14]
4 方法提要
颗粒样品以合适的浓度分散于适宜的液体中，使其通过单色激光束，当光遇到颗粒后以不同角度散射，由多元探测器测量散射光，存储这些与散射图样有关的数值并通过适当的光学模型和数学过程得到一系列离散的粒径段上的颗粒体积相对于颗粒总体积的百分比，从而得出颗粒粒度体积分布。 

5 试剂或材料

除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯及以上试剂和符合GB/T 6682规定的二级水。

5.1 分散介质：水、乙醇；
5.2 六偏磷酸钠分散剂（3g/L）。
6 仪器设备

6.1 激光粒度仪
在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用。

——仪器分辨率应≤0.1μm且配置多功能湿法分散进样系统；

——符合JJF1211中检定规程和技术指标。
6.2 超声波清洗器：功率不小于200W，频率40KHz。
7 样品
7.1 样品的检查

    检查所要分析的样品状态，确认颗粒能否充分分散。并初步估计颗粒形状和粒径范围，以便选取取样点和设置合适的测量参数。
7.2 取样

采用多点取样法（不少于三点）取0.1g-0.5g样品（7.1）。
8 试验步骤

8.1 样品分散
将样品放入100 mL烧杯中加10 mL六偏磷酸钠分散剂（5.2），摇散后置于超声波清洗器（6.2）中分散5min-10min后立即测量，超声分散过程中超声液面应不低于分散样品液面。
8.2 测试
8.2.1光学模型选择和推荐测量参数

8.2.1.1对常规样品，需要有准确的复折射率。常见稀土化合物折射率和吸收率见附录A。
推荐测量参数如下：

——光学模型：米氏（Mie）理论。

——样品形状：无法判断形状情况下选非球形；确定球形的情况下选球形可以提高结果准确度。
——分析模式：通用。

——分散介质：水或乙醇。（一般用水，水解严重的氧化镧和氧化钕可选用乙醇，但需要在报告中注明。）

——测量时间：10s。

——循环泵速度：1800转/分以上。
8.2.1.2对无法得到准确复折射率样品，如果其不透光或粒度大于50μm，则可不考虑光在颗粒内穿过，所以无需知道颗粒的折射率值。
推荐测量参数如下：

——光学模型：夫琅和费近似理论。

——样品形状：非球形。
——分析模式：通用。

——分散介质：水。

——测量时间：10s。

——循环泵速度：2000转/分以上。
8.2.2快速搅拌过程中用针管取样器或巴氏吸量管抽取适量样品（8.1），少量多次快速加入测量体系，直至遮光率5%-10%，稳定后连续测试3次，取平均值。

注：在保证取样代表性的前提下，适当改变取样量全量转移到测量体系亦可。

9结果表述
粒度分布结果一般用体积累积分布DV10，DV50，DV90表示，也可以提供体积百分比频度分布与积累分布图。
10 精密度原始数据及统计分析

精密度数据是在2025年由8家实验室对5个不同粒度的水平样品进行共同试验确定的。数据收集周期为2个月，8家实验室先后完成的原始数据已包含部分样品状态的改变。每个实验室对每个水平的粒度在重复性条件下独立测定11次。共同试验数据按GB/T 6379.2进行统计分析。
10.1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试，每次至少连续测量3次粒度分布结果的测定值，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1数据采用线性内插法求得。
                                                表1重复性限（r）                                   （μm）
	化合物名称
	粒度分布
	重复性限(r)

	稀土抛光粉
	DV10
	0.44
	0.04

	
	DV50
	1.18
	0.07

	
	DV90
	3.24
	0.34

	硫化镧铈
	DV10
	0.63
	0.05

	
	DV50
	1.55
	0.07

	
	DV90
	4.11
	0.45

	锆酸钆镱
	DV10
	1.21
	0.15

	
	DV50
	3.92
	0.22

	
	DV90
	10.73
	1.38

	氧化镧
	DV10
	1.54
	0.16

	
	DV50
	7.45
	0.56

	
	DV90
	23.03
	2.10

	碳酸铈
	DV10
	10.61
	0.99

	
	DV50
	43.80
	2.74

	
	DV90
	89.58
	5.83

	注：重复性限（r）为2.8×Sr，Sr为重复性标准差。


10.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试，每次至少连续测量3次粒度分布结果的测定值，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再现性限(R)，超过再现性限(R)的情况不超过5%，再现性限(R)按表2数据采用线性内插法求得。

                                                表2再现性限（R）                                   （μm）
	化合物名称
	粒度分布
	再现性限(R)

	稀土抛光粉
	DV10
	0.44
	0.08

	
	DV50
	1.18
	0.33

	
	DV90
	3.24
	0.53

	硫化镧铈
	DV10
	0.63
	0.08

	
	DV50
	1.55
	0.36

	
	DV90
	4.11
	0.55

	锆酸钆镱
	DV10
	1.21
	0.18

	
	DV50
	3.92
	0.42

	
	DV90
	10.73
	1.62

	氧化镧
	DV10
	1.54
	0.29

	
	DV50
	7.45
	1.14

	
	DV90
	23.03
	2.14

	碳酸铈
	DV10
	10.61
	1.52

	
	DV50
	43.80
	2.78

	
	DV90
	89.58
	6.61

	注：再现性限（R）为2.8×SR，SR为再现性标准差。


附录A

（资料性）

附表A.1 常见稀土化合物折射率和吸收率
	样品种类
	光学模型
	折射率（实部）
	吸收率（虚部）

	氧化镧
	米氏理论
	1.95
	0.01

	氧化铈
	米氏理论
	1.80
	0.01

	氧化镨
	米氏理论
	2.65
	0.05

	氧化钕
	米氏理论
	2.05
	0.03

	氧化钐
	米氏理论
	2.60
	0.01

	氧化铕
	米氏理论
	2.50
	0.01

	氧化钆
	米氏理论
	2.00
	0.01

	氧化铽
	米氏理论
	2.40
	0.03

	氧化镝
	米氏理论
	2.40
	0.02

	氧化钇
	米氏理论
	2.50
	0.02

	稀土抛光粉
	米氏理论
	2.20
	0.01

	硫化镧铈
	米氏理论
	2.60
	0.10

	锆酸钆镱
	米氏理论
	2.07
	1.00
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稀土金属及其化合物物理性能测试方法


第1部分：稀土化合物粒度分布的测定 激光衍射法





Test methods for physical characters of rare earth metals and their compounds—


Part 1:Determination of particle size distribution of rare earth compounds by laser diffraction method
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