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编制说明
一、任务来源及编制过程
气溶胶是指由固体或液体小质点分散并悬浮在气体介质中形成的胶体分散体系，其粒径大小为(0.001～100)μm。气溶胶中颗粒的数量浓度及粒径（颗粒物数谱）的测量已广泛应用于各个领域。在环保及气象研究领域，根据气溶胶粒子的浓度和粒径分布特征，可以获取大气颗粒物的来源，为治理颗粒物污染提供依据。因此鉴于上述原因，近年来全球范围内开展了大量有关颗粒物浓度和粒径分布的观测和技术研究。根据气溶胶颗粒物浓度、粒径的分布及使用环境的不同，颗粒物浓度测量设备有激光粒子计数器、凝结核粒子计数、气溶胶粒径谱仪、气溶胶静电计、PM2.5和PM10测量仪等。
[bookmark: OLE_LINK2][bookmark: OLE_LINK1]在纳米颗粒计数领域，由于低浓度范围内颗粒数量浓度的溯源体系尚未建立，需将溯源性好的高浓度样品进行准确稀释，从而获得颗粒数量浓度已知的低浓度样品，从而实现对粒子计数器、气溶胶粒径谱仪等的校准。在ISO21501-4-2007 Determination of particle size distribution — Single particle light interaction methods和ISO15900-2009 Determination of particle size distribution Differential electrical mobility analysis for aerosol particles技术标准中进行了明确规定，粒子计数的量值溯源链和溯源方法为：“激光粒子计数器(OPC)-凝结核粒子计数器(CPC)--气溶胶静电计(FCE)”的逐级溯源方法。即通过凝结核粒子计数器可将激光粒子计数器的测量结果溯源至气溶胶静电计。其中气溶胶静电计通过测量带电颗粒所形成的电流计算得到粒子数量，使得粒子计数的测量值溯源至现有的电流计量标准之上。
在气溶胶粒子的测量分析和粒子器溯源过程中，气溶胶稀释器能够实现气溶胶粒子浓度在设备的测量区间内，防止气溶胶浓度过高，颗粒间发生碰撞、团聚凝结等现象，影响测量结果的准确性，同时满足样本的气溶胶流量与检测仪器流量相匹配。如直接使用光学粒子计数法测量高效过滤器上游浓度或监测气溶胶发生系统粒子产生速率时，所测的气溶胶浓度往往会超过光学粒子计数器的测量上限，增大粒子计数器的重叠计数损失，所测得的粒子计数浓度偏低，平均粒径偏大等问题。在该溯源体系中，需用一定浓度的单分散气溶胶颗粒作为标准物质比较两台仪器测量值，但是不同类型仪器之间存在浓度测量上限和测量下限的问题，采用稀释器对标准物质有效的稀释能够解决在仪器测量范围内进行有效校准的问题。国内计量校准规范如JJF1562-2016凝结核粒子计数器校准规范、在线尘埃粒子计数器校准规范（送审稿）中，也均有提到气溶胶稀释器对颗粒物进行有效稀释的问题。因此气溶胶稀释器计量性能的好坏直接影响校准结果的可靠性。
目前国内外尚无相应的气溶胶稀释器量值溯源的方法和标准，也无相应的校准设备，而相应有开展粒子量值溯源的计量单位或企业，一般都配有粒子计数器和标准粒子发生器，因此我们在制定规程中，考虑利用现有设备基础上改造完成对气溶胶稀释器的校准。如张爱亮在“气溶胶稀释器的稀释比校准方法”中，利用粒子计数器测量气溶胶稀释器的上下游的浓度，然后进行测量值的比值，就得到气溶胶的稀释比，但JJF1190-2008《尘埃粒子计数器校准规范》中规定：粒子计数器存在浓度上限，就是测量中所允许的最大粒子浓度，超过尘埃粒子计数器的浓度上限，将导致测试结果严重偏离真实性。法规中0.5μm粒径档的粒子浓度示值误差不超过±30%FS，当前标准设备必须比被校验设备的精度高出3倍或以上，因此气溶胶稀释器的测量结果将无法使用，且如果直接用粒子计数器测量进行仪器稀释前后粒径浓度的值时会造成粒子计数到凝结核粒子计数到静电计的溯源链出现闭环。
综合考虑到目前粒子计数的测量的问题，如一般粒子计数器的浓度连续测量值的重复性小于5%，粒子发生装置的浓度的稳定性在±5%。因此考虑配制两种不同浓度的溶液经过粒子发生装置相同配制下产生两种等比例的气溶胶分别经过气溶胶稀释器，并用粒子计数器最佳工作区间来进行测量。
[bookmark: _GoBack]目前主要起草福建省计量科学研究联合中国计量科学研究院、河南省计量科学研究院等于2017年提出制定气溶胶稀释器计量校准规范的建议，经全国新材料与纳米计量技术委员会审议上报市场监督管理总局，2018年得到国家市场监督总局批复（市监量函【2018】540号）并下达了制订任务，要求于2019年第四季度完成报批。
项目承接单位福建省计量科学研究院于2018年5月成立规程编制组，2019年10月形成“气溶胶稀释器校准规范草稿”。之后，编制组分别与国内外厂家、计量机构人员沟通对规范草稿进行了完善，并形成征求意见稿。

二、编制单位的已有工作基础
项目承担单位福建省计量科学研究院是省级计量校准机构，配有纳米颗粒计量实验室、气体流量校准实验室，实验室内配备有百级洁净间、标准粒子发生装置、尘埃粒子计数器、凝结核粒子计数器、扫描电迁移率颗粒物粒径谱仪、精密天平、电子显微镜、皂膜流量计、钟罩式气体流量计标准装置等大型仪器设备。且已经完成多项国家市场监督总局、福建省科技厅、福建省市场监督局等多项环境颗粒物测量及溯源性的相关科研课题，为开展气溶胶稀释器校准的研究提供基础设备和技术条件。
项目参与起草单位中国计量科学研究院环境所建有激光粒子计数器计量标准、凝结核粒子计数器计量标准和PM2.5质量浓度测量仪计量标准，并研制得到20余种微粒粒度标准物质，使得颗粒粒径、浓度测量结果可溯源至国家计量技术标准。
三、国内外气溶胶稀释器的技术现状
目前市场气溶胶稀释器的原始方法有两种：一种是通过一个细的毛细管采集一部分气溶胶颗粒，毛细管流动比率保持不变，其余部分的气溶胶被旁路HEPA过滤器过滤掉，将毛细管和旁路两股气流混合，使毛细管中的颗粒浓度得以稀释。保持一定的毛细管与旁路的气体流量的比率，就能形成固定的颗粒稀释率，称为流式气溶胶稀释器。另一种方法是让原始气溶胶与洁净的压缩气体按一定比例进入稀释腔体，两种气体在腔体混合均匀后，通过等速采样管采集所需流量的气溶胶稀释气体，称为流量式气溶胶稀释器。
当前国内外气溶胶稀释器的生产企业有十几家，如苏州苏信环境科技有限公司、上海汇分电子有限公司、浙江苏净净化设备有限公司等，国外生产厂家如美国TSI、芬兰DEKATI、德国TOPAS、德国Grimm等大型仪器厂家。在国内，气溶胶稀释器每年的销售量也达到上千台。市场上调研发现，当前市场上气溶胶稀释器的生产商家和使用单位对稀释器的稀释比和对应流量的准确性均提出计量需求，而国内却无相配套的校准规范。
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表1 气溶胶稀释器的型号及其主要技术指标统计
	型号
	厂家
	适应流量
	稀释比
	稀释原理
	粒径范围

	TDA-D10
	美国AIR TECHNIQUES INTERNATIONAL
	0.1CFM/1CFM
	10
	限流式
	/

	TDA-D100
	美国AIR TECHNIQUES INTERNATIONAL
	0.1CFM/1CFM
	100
	限流式
	/

	DIL550
DIL551
DIL555
DIL556
	德国TOPAS公司 
	28.3lpm
28.3lpm
2.83lpm
2.83lpm
	1：100
1：10
1：100
1：10
	限流式
	/

	HDS-561 高倍气溶胶稀释器
	德国TOPAS公司
	(2.8~100)L/min
	(100~100000)
	限流式
	/

	KHG 10D
	德国 PALAS
	最大流量37L/min
	1 : 10
	限流式
	/

	379020
和379030
	美国TSI
	(0.5~1.5) L/min
(0.5~ 5) L/min
	(300:1) 至 (15:1)
	限流式
	/

	Model 3302A
	美国TSI
	稀释比 100比1 或20比1
	5L/min
	限流式
	0.5 to 10 µm

	 3340气溶胶稀释器
	上海汇分电子有限公司
	3L/min
	1:10
	限流式
	/

	SX-D100
	苏州苏信环境科技有限公司
	28.3L/min ±5%
	1：100
	限流式
	/

	ZJSJ-010
	浙江苏净净化设备有限公司
	28.3L/min
	60-700倍可调
	限流式
	/

	DI-1000
	芬兰Dekati
	最大流量60L/min
	1：8
	流量式
	0.5 to 10 µm

	VKL-mini 气溶胶稀释器
	德国Grimm
	最大流量36L/min
	1:10 and 1:31,6
	流量式
	/

	DIL-8001
	武汉中宇盛达科技有限公司
	最大流量60L/min
	1：8
	流量式
	/

	XSQ-01气溶胶稀释器
	福建省计量科学研究院
	最大流量100L/miin
	< 300
	流量式
	/



四、制订规范主要的参考资料和依据
本规范依据JJF1071-2010《国家计量校准规范编写规则》、JJF1001-2011《通用计量术语及定义》、JJF1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》为基础性规范进行制定。
制定本规范的主要技术参考资料有：JJF 1190-2008《尘埃粒子计数器校准规范》、JJF 1562-2016《凝结核粒子计数器校准规范》、JJG956-2013《大气采样器检定规程》及国内外各厂家仪器说明书等技术法规和标准。
根据JJF1059.1-2012《测量不确定度评定与表示》等相关要求编写了附录A 校准结果的不确定度评定实例（见校准规范）。
五、规范的主要内容
本规程为了使气溶胶稀释器对社会出具准确、可靠、有效的数据，满足各行业领域的检测需求并对仪器的计量性能进行较为全面的评价，规范起草小组对仪器的主要性能的技术指标进行统一、合理、符合实际的规定。校准项目主要有：稀释比示值误差性能的校准方法和技术指标的要求，对于有流量测量单元的设备进行流量示值误差的性能的校准方法和技术指标的要求，同时对各个技术指标的校准结果的判定、校准条件、校准仪器设备等也做了统一的要求。
表2.国内外标准对粒子计数计量性能的要求
	规范
	示值误差
	重复性
	校准装置

	JJF1190-2008《尘埃粒子计数器校准规范》
	粒子计数器处于正常工作状态后，0.5um粒径档的粒子浓度示值误差不超过±30%FS
	粒子浓度连续测量值的重复性不大于10%FS
	粒子浓度测量的不确度小于5%(k=2)

	JJF 1562-2016 《凝结核粒子计数器校准规范》
	凝结核粒子计数器的计数效率为(100±10)%
	颗粒计数重复性为3%
	颗粒浓度的校准结果不确定优于3.5%(k=2)

	ISO 21501-4:2007
	最小粒径档位的计数效率应为(50±20)%，对于尺寸大于最小检测尺寸1.5倍至2倍的校准颗粒，计数效率应为(100±10)%
	未要求
	未要求


而综合实验分析，根据表1和表2的粒子计数器实验要求，我们发现在粒子计数器和凝结核粒子计数器在测量重复性小，因此我们在编写校准的时候，充分考虑到粒子计数器的特点，进行粒子计数器校准方法的设计。
5.1 稀释比
气溶胶稀释器的“稀释比”，是指稀释器的进气口单位体积内的颗粒数与出气口单位体积内的颗粒数的比值，其准确性是仪器最重要要的技术参数。
对气溶胶稀释器其稀释比是置关重要的。因此在对于稀释比可调的仪器，在稀释比范围内选择上、中、下3点作为校准点；对于固定稀释比的仪器，则选用该稀释比作为校准点。根据被校准仪器流量设定补气和采样泵调节流量，使稀释器的流量与粒子计数器的流量匹配。根据系统不确定评定及仪器的物性评定其稀释比示值误差的扩展不确定度为=6.8%（k=2），因此建议稀释比的示值误差不超过15%。
调节或选取仪器的稀释比fD。移取少量粒度标准物质并将其用超纯水稀释，得到1#颗粒悬浮液样品；用气溶胶稀释装置雾化1#颗粒悬浮液样品，并通过调节雾化发生流量等措施，使得粒子计数器在1min内≥0.3μm的颗粒计数值在（10000~20000）范围内。待系统稳定后，记录粒子计数器在1min内≥0.3μm的颗粒计数值N1i，重复6次，并计算平均值
将1#颗粒悬浮液样品用超纯水稀释fD倍，得到2#颗粒悬浮液样品。将被校准仪器从校准装置内移除，并保持校准装置其他设置不变。用气溶胶稀释装置雾化2#颗粒悬浮液样品，待系统稳定后，记录粒子计数器在1min内≥0.3μm的颗粒计数值N2i，重复6次，并计算平均值。
计算得到仪器不同稀释比的示值误差。
                                                      (1)
                                                      (2)
                                                             (3)
                                  (4)
式中：
 — 雾化1#颗粒悬浮液后，粒子计数器在1min内≥0.3μm的颗粒计数6次测量平均值，单位：个；
         — 雾化2#颗粒悬浮液后，粒子计数器在1min内≥0.3μm的颗粒计数6次测量平均值，单位：个；
fD — 被校仪器的稀释倍数设定值或1#颗粒样品的稀释倍数，无量纲量；
fS — 被校仪器的稀释倍数校准值，无量纲量；
Δ — 气溶胶稀释器的示值误差；

5.2 流量示值误差
    对于某些流量式气溶胶稀释器，其内有具有流量监测单元来进行气溶胶稀比的调节，因此流量单元示值误差和重复性的计量性能对仪器至关重要。因些流量的测量过程如下。
开启仪器，并将流量调节到正常工作范围，待其稳定后，将流量标准装置和仪器进气口相连，读取3次流量测量值，按照附录B的方法，将测量值换算标准状态下(0℃，101.325kPa)的流量，根据公式(5)计算仪器流量的示值误差。

                             (5)

式中：  — 流量示值误差；

  — 被校仪器流量示值的算术平均值，L/min；

　— 流量标准装置3次测量值的算术平均值，L/min；
仪器测流量示值误差不超过±5%，主要参考ISO 21501-1:2009、JJG956-2013 大气采样器检定规程等国内外标准和相关实验数据。
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