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前    言

本部分为第 部分。

本部分修改采用了ISO 23206:2006《用于铝生产用氧化铝—小于20μm颗粒含量的测定》。为方便对照，在附录A中列出了本部分的章条和对应的ISO 23206:2006章条的对照表。

本部分修改采用ISO 23206:2006将其前言、规范性引用文件、参考文献删除。并根据国内的具体情况增加和修改了一些规定，这些规定用垂直单线标识在它们所涉及的条款的页边空白处。这些规定有：

——删除了测定范围的规定；
——删除了对取样勺的规定；
——将计算公式进行简化。
——删除了五氧化二磷干燥剂。
本部分的附录A为资料性附录。附录B、C为规范性附录。
本部分由中国有色金属工业协会提出。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会归口。

本部分由中国铝业股份有限公司郑州研究院、中国有色金属标准计量质量研究所负责起草。

本部分由中国铝业股份有限公司郑州研究院起草。

本部分主要起草人：XXX、XXX、XXX、XXX。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会负责解释。

本部分为首次发布。
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氧化铝化学分析方法和物理性能测定方法

第37部分  粒度小于20μm含量的测定

1 范围
本部分规定了用湿筛法测定氧化铝粒度小于20μm的含量。

本部分适用于氧化铝粒度小于20μm含量的测定。
2 方法原理

用丙酮，使氧化铝样品筛分通过20μm的电成型筛，根据在300℃烘干后的样品的量来计算氧化铝粒度小于20μm的含量。
3 试剂

3.1 丙酮：分析纯。
3.2 乙醇：工业级。

4 仪器
4.1 筛子：直径为75mm～150mm，筛网孔径为20μm的电成型筛。孔应为圆型的，筛子的材质需要合适的网格以保持足够的强度。筛子的材料还必须能在加热到110℃下能经受化学侵蚀而没有机械损坏。网格应紧密绑缚在筛子的框架上以防止粒子的从连接处通过。

4.2 筛子刷：耐丙酮，任何刷子上的油漆都要清除干净。

注1 硬毛刷子不适用，它可能导致结果偏高并且损坏筛孔。

注2 黑毛的刷子比较好用，它可以清楚看出刷子上是否附着有氧化铝。

4.3 烘箱：带空气循环的可以控制300±10℃。
4.4 干燥器：内装活性氧化铝或分子筛干燥剂，干燥剂大于250g。

4.5 铂金坩埚：直径约35mm, 高约40mm的坩埚25mL，带盖。

4.6 洗瓶：可以装丙酮聚乙烯瓶子。

4.7 超声波水槽。

4.8 取样勺：有不锈钢或者黄铜把手，一次能称取0.5g氧化铝。
5 试样的制备

准备50g的试样，特别小心细颗粒通过灰尘损失。将试样放置在不超过总体积75%的密闭容器内，手动或者自动地混匀。然后保持静止，用取样勺分取试样，可多次分取到需要的量，然后手动混合样品。

平口或者震动的抹刀不能用，这样可能会把样品粒度分割开。

6 步骤 

6.1  检查筛子 

    首先检查筛孔没有断裂，而且没有过多的空堵上。举起筛子对着光源，可以看见堵上的部分呈现黑色。GB/T 6609.37—200X

如果有超过30%的筛孔都堵塞了，应该按照8.2的要求进行清洗，较大的断裂肉眼可以看见，对于比较小的断裂需要放大观看，一般采用立体显微镜；扫描整个筛孔确定断裂处。 

注意：银焊剂可以成功修复筛孔的断裂，在放大情况下检查筛孔，在断裂处用焊剂覆盖修补。

6.2 清洗筛子

将筛子浸入装有乙醇溶液（50%）的烧杯中，将烧杯放入超声波水槽中超声10min，取出筛子检查堵塞情况。如果堵塞网孔超过30%应重复超声。

注：超声时应将筛子放在水槽边部以防损坏。

6.3 操作步骤
6.3.1 称取2±0.1g试料（5），精确至0.0001g（m1），将称好的试料转入干净的20μm的筛子上。

6.3.2 将带盖铂金坩埚（A和B），在烘箱（3.4）中于300±10℃干燥30min，取出，在干燥器中冷却至室温，称量，精确至0.0001g（m2和m3）。在A坩埚中称取2±0.1g的试料（5），精确至0.0001g（m4）。A坩埚测试样品用于水分的校正，在6.3.6之前将称量好的试料放在干燥器内保存，B坩埚用于筛分试料的干燥，两份测试试料须同时进行称量。

6.3.3 在通风橱内，用约50mL的丙酮润湿筛子上试料。然后用洗瓶喷射丙酮水流来冲洗筛子上的样品并同时刷子(4.2)清洗，洗掉筛壁上的氧化铝。将用过的丙酮收集处置。刷洗的力量要足够的大，使得丙酮能顺利通过刷子清洗各个筛孔。
注：尽量小心不要在冲洗时由于飞溅造成样品损失。
6.3.4 筛洗10min保证所有筛孔上的氧化铝都能被洗到并且刷到，用刷子刷掉筛子内壁上的样品，同时洗掉刷子上附着的氧化铝。单次测定的所用清洗试料的丙酮的量在400mL以上，如果用得少就不能保证所有的试料被清洗通过筛孔。低体积的丙酮的用量意味着，由于清洗和检查的不确切或细粉量过多导致筛孔堵塞。在细粉太多情况下，应重新清洗筛子，并且用1g的试料重新进行测定。
6.3.5 将筛网上的试料用丙酮洗涤转移坩埚B中，在通风橱中将样品蒸干，防止样品洒落。
注：此步骤可在装玻璃漏斗的漏斗架上完成。
注：红外灯可以用来蒸干丙酮。

6.3.6 将坩埚A和坩埚B在烘箱（4.3）中于300±10℃烘2小时。

注：在丙酮没有完全蒸干时，不要将坩埚置于烘箱中。

6.3.7 从烘箱中取出坩埚，盖上盖子，在干燥器中冷却至室温，称量坩埚A和坩埚B重量（m5和m6），精确至0.0001g。

7 测定结果的计算：

按公式（1）计算通过20μm筛孔的质量百分数
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公式（1）中：
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 — 筛分前试料质量，单位为克（g）；
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— 空坩埚A的质量，单位为克（g）；
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— 空坩埚B的的质量，单位为克（g）； 
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— 坩埚A中300℃烘干前试料质量，单位为克（g）；

[image: image8.wmf]5

m

— 300℃烘干后坩埚A和试料质量，单位为克（g）； 
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— 300℃烘干后坩埚B和+20μm的试料质量，单位为克（g）； 
计算结果精确至小数点后一位数字。
8 精密度
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8.1  重复性

重复性限r = 0.24

8.2  再现性

再现性限R = 0.47
9 质量控制
在每个样品批次都应作一次参考样品，应该注意将样品混合均匀再取样（5），且保证从瓶子中获得的参考材料连续部分的完整性。

如果标准样品的测定结果超出了允许的范围，就应该检查筛子是否堵塞或者断裂（6.1）。如果筛孔是好的，则重复测定，必要的话，换一瓶新的标准样品重新测定。

持续一致的超差可能是因为是筛子的20μm筛孔做的不合格，那么就需要参照附录B进行筛子的检查。
10 检验报告

检验报告应包含下列内容：

a) 采用的标准；

b) 试样的相关信息；
c) 取样的日期；

d) 测定的日期；

e) 按照百分数表示试样的- 20μm的质量，精确至0.1%。
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附录A

（资料性附录）

表A.1 本部分章条编号与ISO23206:2006章条编号对照表

	本部分章条编号
	对应的国际标准章条编号

	1
	1

	2
	3

	3
	5

	4
	6

	5
	7

	6
	8

	7
	9

	8
	10

	9
	11

	10
	12
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附录B

（规范性附录）

试验结果

使用该标准，用4个不同的氧化铝样品进行分析，按照95的置信度水平计算20µm孔筛，实验室内重复性（r）和实验室之间的再现性（R）如下表：

表B.1 使用测试样品得到的精密度数据

	样品
	-20μm含量
	重复性限/r
	再现性限/R

	S-112
	0.69
	0.24
	0.30

	S-113
	2.08
	0.21
	0.46

	S-114
	3.74
	0.32
	0.71

	ASCRM 026
	1.02
	0.20
	0.39

	平均
	
	0.24
	0.47
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附录C

（规范性附录）

试验筛有效孔径的测定
C1  范围

本附录规定了20μm试验筛有效孔径的测定方法。

C2  有效孔径
有效孔径是指将试样粒度分布曲线截切的试验筛尺寸。它由筛中大量孔来确定。有效孔径对于解决纷争的目的是很有用的。假如失去判断力作为问题的原因而被排除，像这样偏离鉴定过的标准材料测定，筛子的有效孔径可诊断为筛子故障。作为例子，如果标准样品的-20μm含量高，则筛子的有效孔径大于20μm，或存在孔的损坏。

C3  原理
用具有良好球形特点的标准微粒进行筛分。有效孔径为通过筛子的质量百分数与标准微粒尺寸分布相关联。

C4  试剂和仪器
C4.1仪器

仪器与条款6一致。

C4.2 试剂

有证标准样品（CRM）：合适的NIST球形微粒CRM、SRM1003b或可溯源到NIST的材料。

C5  操作步骤
按以下步骤重复两次：

C5.1 混合CRM，从瓶子的不同部分称取1g±0.1g。

C5.2 采用微型旋流器将整个样品分成几个测试部分。

C5.2 将标准材料测试部分放在清洁的、干燥铂金坩埚内于110℃±5℃下至少干燥2h。在干燥器内冷却，称重，精确至±0.0001g。

C5.3 将冷却的测试部分转移至筛子，同6.3步骤中描述的进行湿筛。
C6  测定结果计算
按公式（2）计算通过20μm筛孔的质量百分数
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公式（2）中：

m1 — 干燥测试部分的质量，单位为克（g）；

m2 — 坩埚的质量，单位为克（g）；
m3 — 坩埚和保留在筛子上的干燥测试部分的质量，单位为克（g）。
有效孔径应按如下步骤测定：

如果CRM没有提供累积微粒尺寸分布图，使用CRM鉴定过的颗粒尺寸数据描绘出对比颗粒直径范围16μm到24μm的百分数图，通过这些点画出一条平滑的曲线。

读取穿过筛子的质量百分数相应的尺寸，精确至0.1μm。两次的结果应当在1.0μm内，否则，重复一次有效孔径测量，数据在1μm内再进行平均。
计算平均结果，取一位小数。如果平均有效孔径落在19μm至21μm内，说明筛子适合使用。
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