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各种粒度表征技术的相关性研究
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摘要：对几种普遍使用的粒度测试技术进行了比较。认为激光衍射法测量结果的重复性最好，测量精

度高．对粒径范围较窄的球形粉体(单分散颗粒)，分别采用激光衍射法、电阻法、沉降法和显微镜法测量

的中位径(D”)值具有可比性；对粒径范围较宽的球形粉体。只有激光衍射法、电阻法和显微镜法测量的

中位径D。。值具有可比性．沉降法的测量结果相对误差较大，不具有可比性；对不规则形状的粉体颗粒。

采用这些测试技术测得的中位径值一般没有可比性．用比表面积法测量的比表面积粒径偏小，测量结果

与上述四种粒度测量方法不可比．显微镜法不适合对粒径范围较大、形状不规则的颗粒进行粒度测试．
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测试颗粒粒径的技术和方法主要有筛分法、沉

降法、显微镜法、光散射法、电阻法(库尔特计数法)、

比表面积法、超声波衰减法等．在众多的测试方法

中，除显微镜法属于直接测量颗粒的绝对几何尺寸

外，其余方法测得的粒径都不是绝对的几何概念的

尺寸，而是所谓的“等效粒径”．

本文通过对多种粒度测试方法，如显微镜法、沉

降法、电阻法、激光衍射法和比表面积法进行对比试

验，研究所得结果的异同并分析其原因，为工程应用

寻找出利用现有粒度测试技术更真实更准确地反映

颗粒粒度及其分布的方法．

1 粒度测试方法

1．1显微镜图像法

显微镜图像法能同时观察颗粒的形貌及直观地

对颗粒的几何尺寸进行测量，经常被用来作为对其

他测量方法的一种校验或标定．该类仪器由显微镜、

CCD摄像头(或数码相机)、图形采集卡、计算机(图

像分析仪)等部分组成．它的工作原理是由CCD摄
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像头将显微镜的放大图形传输到计算机中，再通过

专用分析软件对图像进行处理和计算，得出颗粒的

粒径和粒径分布．该方法减少了人为观测误差，提高

了测试速度，但它的制样要求高、操作复杂且设备昂

贵．显微镜图像法的测量结果主要表征颗粒的二维

尺寸(长度和宽度)，而无法表征其高度．

1．2 沉降法

沉降法是基于颗粒在液体中的沉降符合斯托克

斯定律这一原则，根据颗粒在液体中的最终沉降速度

来计算颗粒的粒径．在实际操作中，由于测试颗粒的

最终沉降速度存在较大困难，因此，所有沉降仪都是

测量与最终沉降速度相关的其它物理参数，如压力、

密度、重量、浓度或光透过率等，进而求得颗粒的粒径

分布．沉降法又分为重力沉降和离心沉降两种，重力

沉降的测试范围通常为0．5～100 v．m，离心沉降可测

量的粒径范围为0．05～5肛舰目前，沉降式颗粒仪一

般都采用重力沉降和离心沉降相结合的方式．

1．3 电阻法

电阻法又称库尔特计数法，适合对粒度分布比

较窄的颗粒进行测量．它的工作原理相对比较简单：
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悬浮在电解液中的颗粒在负压作用下通过一个由红

宝石制成的小孑L，两个铂电极组成的电阻式传感器

分别插浸在zJ,孑L的两侧，颗粒通过4,：fL时电极间电

阻增大，产生一个电压脉冲．脉冲的幅值对应于颗粒

的体积和相应的粒径，脉冲的个数对应于颗粒的个

数．对所有各个测量到的脉冲计数并确定其幅值，即

可得出颗粒的大小，统计出颗粒的分布．电阻法是迄

今为止分辨率最高的粒度分析技术．

1．4激光衍射法

激光衍射法(又称小角前向散射法)是散射式激

光测粒技术中发展最为成熟、应用最为普遍的一种

方法，它通过测量颗粒在前向某一小角度范围内的

散射光能分布，利用经典的Mie散射理论和对大颗

粒适用的夫琅和费理论，求得颗粒粒径的大小和分

布．对于粒径较大的颗粒，由于在前向小角度范围内

的散射以衍射为主，因此，小角前向散射法又称为衍

射法．激光衍射法的适用性广，粒径测量范围宽，测

量准确，精度高，重复性好，测量速度快，需要提供的

物理参数少，可在线测量等，故而得到广泛应用．

1．5比表面积法

颗粒群的粒径可用比表面积来间接表示．比表

面积是单位质量颗粒的表面积之和．通过测量颗粒

的比表面积S。，再将其换算成具有相同比表面积值

的均匀球形颗粒的直径，这种测量粒径的方法称为

比表面积法，所得粒径称为比表面积径．比表面积径

d可由式(1)计算：

d=6／pS。，

式(1)中，ID为颗粒的密度(一般取比重瓶密

度)，S。为克比表面积．

2实验用仪器及样品

本研究选用的粒度测试方法及仪器有：英国

Malvern公司的Mastersizer 2000型激光粒度仪(激

光衍射法)，美国BECKMAN COULTER公司的

MultisizerⅢ颗粒粒度分析计数仪(电阻法)，日本

岛津公司的SA—CP3离心粒度分析仪(沉降法)，美

国BECKMAN COULTER公司的SA3100比表面

积及孔径分析仪(比表面积法)，日本电子株式会社

JSM一5910扫描电镜(显微镜法)．

实验用样品：聚苯乙烯球(国产西1．43 ttm球形

标样)、SB040102玻璃微珠(国产西lO．6“m球形标

样)、SB2004玻璃微珠(国产①35．0 tLm球形标样)、

进口钨粉、普通a—Al：0。粉及普通SiO。粉．

3实验结果与分析

不同的粒度测试仪因工作原理的不同，所测得

的等效粒径也不同．激光法测量的是等效体积径，电

阻法测量的是等效电阻径，沉降法测量的是等效沉

速径(又叫Stokes径)，比表面积法测量的是等效表

面积球体的直径，本研究中显微镜法测量的是Feret

径(沿某一确定方向的二平行线之间的距离)．为了

合理地使用和比较不同测试方法的粒度数据，需要

了解这些方法之间的差异和原因，并对测量结果进

行对比分析．

为了研究这几种方法测试结果的重复性、准确

性以及相互之间的差异，本文采用选择取一个子样

品放人仪器中重复测试三次的分析方法对测量结果

进行比较，分别将上述几种粉体试样在不同的仪器

上进行重复测试(显微镜法因耗时较长只测试一

次)．上述六种样品分别经五种不同的粒度测试技术

测得的特征粒径值——中位径D。。列于表1．

表1 不同测量方法测得的中位径D。o

Table 1 Median diameters measured by different particle size analyzers
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六种粉体的SEM照片如圉l所示由阿l可以

看到t聚苯z烯璋的球形度殷单分散性晟好．球体的

直径比鞍均匀(图1(8))SB0401 02玻璃散珠的枉

柽分布范围鞍窄-接近单分散-绝大部分颗粒为球

形．混有板少量的非球形颗粒<图1(b))SB2004玻

璃馓球的球形度虽较好．但微璩的粒径丹布范围较

宽．不具备单分散性(图“c))钨粉为粒径箍围较

窄的块状颗粒(图1(d))．AIzO，耢和sI吐粉均为不

规则形状的颗粒Al：O，粉颗柱为不规则形状且多

孔隙的颗粒．类似蜂窝状(圈1(e))；SiO：粉中存在

较多1 0¨m以下的小艇粒及60“m的大颗粒(圈1

(P)】

目1 E＆月#日*#∞SEMm＆

a)R*￡*#；(b，SB040102驻*A#{‘c)582004玻璃m璋；(d)鸽日．(n^l：【)，精l(0&饶榜

Fi9 1 SEMimages of⋯dn
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由从表1的测试结果可见：

(1)将激光粒度仪(激光衍射法)、库尔特计数仪

(电阻法)和离心粒度分析仪(沉降法)这三种使用最

普遍的粒度分析仪的测试结果相比较，对其中位径

D。。值的标准方差进行统计分析可得：激光粒度仪的

标准方差平均为0．008；库尔特计数仪的标准方差

平均为0．097；离心粒度分析仪的标准方差平均为

0．219．由此可见，激光粒度仪的测得的D。。值的标

准方差最小，测量结果重复性最好，精度高，离心粒

度仪的测量重复性及测量精度相对最差．

(2)对聚苯乙烯球分别用电阻法、激光衍射法、

沉降法和显微镜法测量的D。。值结果具有可比性，

说明单分散的球形粉体用这四种方法测量的中位径

均具有可对比性；似单分散性的球形粉体SB040102

玻璃微珠粉和不具备单分散性的球形粉体SB2004

玻璃微珠粉用电阻法、激光法和显微镜法测量的中

位径结果具有可比性，但用沉降法测量的结果偏大，

相对误差大于5％，结果不具有可比性．这说明，虽

然同是球形粉体，但如果粒径范围偏大，就只有部分

测量方法所测的中位径具有可比性．非球形粉体用

不同原理仪器测得的中位径值一般不具有可比性．

(3)比表面积法测得的粒径比其余四种测量方

法测得的粒径值都要小很多，如对多孑L隙的Al。0。

颗粒比表面积径的测量值要比其他方法的测量结果

偏小达一个数量级以上．造成比表面积径偏小的主

要原因是，由于粉体颗粒或多或少会存在细微裂缝

或与外界连通的孔隙，有些颗粒丰富的内表面积甚

至远远大于外表面积；此外，颗粒表面凹凸不平也使

得测量的比表面积偏大，代人公式d一6／pS。计算

时使粒径结果偏小．另外，颗粒的非球形也是影响测

量结果的因素之一．由此可见，用比表面积法测量的

粒径与其他方法测量的粒径无可比性．

(4)对于三种球形粉体而言，显微镜法的测量结

果与其他方法的测量结果相比，聚苯乙烯球用四种

常用方法测得的D。。值结果相符合，相对偏差小于

5％，结果具有可比性；两玻璃微珠球形粉的中位径

D。。值用电阻法、激光衍射法和显微镜法测得的中位

径D。。值结果相符合，结果具有可比性，但沉降法与

这几种测量结果的偏差大于5％，不可比；对于颗粒

形状不规则的Si02粉和AlzO。粉，显微镜法测量的

D。。值与其他方法测量的D。。值不具有可比性，尤其

是SiO：粉的D。。值偏差较大．产生偏差的主要原因

是由于SiO：粉含有相当一部分粒径小于lO pm颗

粒(累积含量近30％)，而最大颗粒的粒径大于60

弘m．在同一个显微镜图像中，要同时测量大、小颗粒

的粒径，相对于小颗粒来说，放大倍数偏小，分辨率

不够高，致使测量结果带来误差．因此，显微镜法不

适合测量粒径范围较大且形状不规则的粉体粒径．

4结 论

(1)激光衍射法测试的结果重复性好，精度高，

适用性强．

(2)单分散性的球形颗粒用激光衍射法、电阻

法、沉降法、显微镜法测得的中位径D。。值都具有可

比性．
’

(3)粒径范围较宽的球形粉体，只有部分测试方

法测得的中位径D。。值有可比性；非球形的粉末，用

不同原理仪器测得的中位径值D。。值一般不具有可

比性．

(4)比表面积法测试的粒径值比其它测试技术

测得的粒径值都小，与其它测试方法的测量值无可

比性．

(5)显微镜法不适合测量粒径范围较大且形状

不规则的粉体粒径．
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Research of the technology on different characterization of particle size

TAN Li—xinl。CAI Yi—xian91。YU Zhi-min92。LIANG Tai—ranl

(1．Guangzhou Research Institute of Non—ferrous Metals，Guangzhou 510650，China；2．Collegeof Materials Sci·

ence and Engineering．Central South University．Changsha 410083，China)

Abstract：By comparing several measurement methods of the particle size(PS)，such as laser diffraction

method。electric—resistivity method，sedimentation method，microscope method and specific surface area

method，it is found that the results measured by laser diffraction method exhibit the best repeatability and

high precision．For the spherical particles with narrow PS range，the values of median—particle-size

(MPS)，D50，measured by the above four methods are comparable．For the spherical particles with wide

PS range，the values of MPS measured by partial methods are comparable．For the particles with irregular

shape，the MPS measured by different methods are not comparable．The PS measured by specific surface

area method iS relatively small．which iS not comparable tO those obtained from the above four methods．

The microscope method is not suitable for testing the size of the irregular particles with wide PS range．

Key words：particle size measurement；laser diffraction method；sedimentation method；electric_resistivit，r

method；microscope method；specific surface area method
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