
ВА ИНСТАЛТ
Л А З Е Р Н Ы Е
А Н А Л И З А Т О Р Ы   Ч А С Т И Ц

«МИКРОСАЙЗЕР»
модели 201А и 201С
Руководство по эксплуатации

С201.001.РЭ
Санкт-Петербург

2019 г.

Содержание
1. Введение ……………………………………………………………... 4

2. Назначение ………………………………………………………….. 4

3. Технические данные ……………………………………………….. 4

3.1. Оптико-аналитический блок ………………………………… 4

3.2. Блок подготовки пробы ……………………………………… 5

3.3. Система управления и обработки данных ………………….. 5

3.4. Метрологические характеристики ………………………..… 5

4. Комплектность ……………………………………………………… 7

5. Гарантийные обязательства ……………………………………… 7

6. Устройство и работа анализатора …………………………….….. 8

6.1 Принцип действия анализатора………………………………. 8

6.2 Работа анализатора …………………………………………… 9

6.3 Конструкция анализатора …………………………………… 10

7. Размещение и монтаж …………………………………………….. 15
7.1 Требования к месту размещения анализатора …………….. 15

7.2.Монтаж анализатора ………………………………………… 16

8. Указание мер безопасности ……………………………………… 17
9. Подготовка анализатора к работе ………………………………. 17
10. Порядок работы на приборе ……………………………………. 19
11. Поверка анализатора ……..…………………………………….. 21

12. Основы методики измерений распределений по размерам ... 22

12.1 Выбор диапазона размеров …...……………………………. 22

12.2 Использование диапазона "50 мкм Ми" ...………………... 22
12.3 Подготовка образца ...……………………………………… 23
13. Обслуживание анализатора …………………………….……... 24

14. Возможные неисправности анализатора

      и способы их устранения ……………………………….…….... 26
Приложения:   Приложение А - Методика поверки

                           Приложение 2 - Описание программы “Micro”

1. Введение.

Руководство по эксплуатации (РЭ) предназначено для изучения принципа действия, устройства и работы, а также правил обслуживания лазерных анализаторов частиц “Микросайзер” моделей 201А и 201С (далее анализатор) и содержит сведения, необходимые для обеспечения их правильной эксплуатации и полного использования технических возможностей.

2. Назначение.

2.1 Анализатор предназначен для быстрого измерения распределения частиц по размерам в суспензиях.

2.2 Анализатор предназначен для работы при следующих условиях эксплуатации:

1) температура окружающей среды от 10 до 35(С
2) относительная влажность окружающей среды не более 80% при 25(С
3) атмосферное давление от 84 до 106.7 кПа (от 630 до 800 мм рт. ст.)

4) напряжение питания 220(22 В переменного тока частотой 50(1 Гц
5) наличие пыли – в пределах санитарных норм.
3. Технические данные.

3.1. Оптико-аналитический блок (ОАБ).

3.1.1. Источник излучения – He-Ne лазер:



-длина волны излучения             0.63 мкм



-мощность излучения    не менее 1.5 мВт

3.1.2. Детектор – фотодиодная матрица:



-количество каналов регистрации        38

3.1.3. Габаритные размеры            670(335(160 мм.

3.1.4. Масса:
                  Модель "Микросайзер 201А"          13 кг

                  Модель "Микросайзер 201С"          16 кг

3.2. Блок подготовки пробы (БПП).

3.2.1. Система подготовки образца - ультразвуковой диспергатор:


-объем приемной камеры                100 см. куб.


-частота ультразвукового излучения      50 Кгц.


-мощность ультразвукового излучения (регулируемая) до 200 Вт.

3.2.2. Система подачи образца - центробежный насос с мешалкой:


-частота вращения ротора насоса 3000 об/мин.


-максимальное давление на выходе насоса не менее 3 м вд.ст.

3.2.3. Габаритные размеры             300(310(380 мм.

3.2.4. Масса                                                        14 кг.

3.3. Система управления и обработки данных.

Персональный компьютер, соответствующий требованиям, изложенным в п.п. 1.1-1.2 Приложения 2 РЭ.

3.4. Метрологические характеристики.

3.4.1. Диапазон измерения размеров частиц (основной), мкм 
          Модель "Микросайзер 201А"           0.2 – 300
          Модель "Микросайзер 201С"           0.2 – 600
3.4.2. Дополнительные диапазоны измерения размеров частиц, мкм
Модель "Микросайзер 201А"             0.2 – 50






                 0.6 – 150






                 1.2 – 300

Модель "Микросайзер 201С"             0.2 – 50






                 0.6 – 150






                 1.2 – 300






                 2.4 – 600

3.4.3. Пределы допускаемой относительной погрешности измерения размеров частиц, %

для D10 (размер, ниже которого содержится 10% частиц)       ±15

для D50 (размер, ниже которого содержится 50% частиц)       ±10

для D90 (размер, ниже которого содержится 90% частиц)       ±15

3.4.4. Диапазон измерения массовой (весовой) доли частиц, %   0-100

ПРИМЕЧАНИЕ:  Метрологически аттестованным является комплект ОАБ и БПП. Поэтому замена любого из блоков на соответствующий блок из другого комплекта может привести к ухудшению метрологических характеристик анализатора.

3.4.6. Дополнительная погрешность, обусловленная изменением напряжения питания сети (220(22) В не превышает половины предела допускаемой основной погрешности.

3.4.7. Дополнительная погрешность, обусловленная изменением температуры окружающей среды относительно 20(С на каждые 10(С в пределах рабочих температур не превышает половины предела допускаемой основной погрешности.

3.4.8. Время установления рабочего режима, мин.             не более 15.

4. Комплектность.

4.1. В комплект поставки анализатора размеров частиц Микросайзер 201С (0.2-600mkm) входят изделия, указанные в таблице 1.

Таблица 1.

	№ п/п
	Наименование
	Количество

	1
	Оптико-аналитический блок
	1 шт.

	2
	Блок подготовки пробы SP-306
	1 шт.

	3
	Управляющий компьютер, в составе: процессор, монитор, клавиатура, мышь, принтер, с установленным программным обеспечением «Micro»
	1 шт.

	4
	Пользовательский комплект стандартных образцов ЭПГ-1
	1 шт.

	5
	Кювета с оптическими окнами из кварцевого стекла
	1 шт.


ПРИМЕЧАНИЕ: Комплект поставки прибора, а также конкретный тип и комплектность компьютера определяются контрактом на поставку.

5. Гарантийные обязательства.

5.1. Изготовитель гарантирует соответствие анализатора техническим характеристикам при соблюдении потребителем условий эксплуатации, транспортирования и хранения, установленных техническими условиями и руководством по эксплуатации.

5.2. Гарантийный срок эксплуатации анализатора составляет 12 месяцев со дня ввода его в эксплуатацию.

5.3. Гарантийный срок хранения анализатора до начала эксплуатации составляет 12 месяцев с момента его изготовления.

5.4. В период гарантийного срока эксплуатации изготовитель безвозмездно устраняет все неисправности анализатора, возникшие по вине предприятия изготовителя. 

6. Устройство и работа анализатора.

6.1. Принцип действия анализатора.

Принцип действия анализатора поясняется схемой, приведенной на рис. 1.

[image: image3.png]e





















Рис. 1

Излучение He-Ne лазера с помощью линзовой системы фокусируется в плоскость детектора. Сходящийся пучок лучей пропускается через плоскопараллельную кювету с образцом, расположенную на некотором расстоянии L от детектора. При наличии в кювете суспензии частиц наблюдается рассеяние света. Индикатриса рассеяния (угловая зависимость интенсивности рассеянного излучения) определяется размером частиц и в приближении теории дифракции описывается выражением:








(1)

где:     F(r)  - функция распределения по размерам частиц

            I0     - интенсивность падающего излучения

            J1     - функция Бесселя 1-го рода

            (      - 2(r/(
            r       - радиус частиц

            (      - длина волны излучения

            (      - угол рассеяния

Измерение I(() и последующее решение интегрального уравнения (1) позволяет найти распределение по размерам частиц F(r).
Для  (>>1  (крупные частицы) используется выражение, следующее из теории рассеяния Фраунгофера. Для (>1 (мелкие частицы) используется более корректное выражение, следующее из теории рассеяния Ми. В этом случае необходимо знать показатель преломления и показатель поглощения частиц, а также показатель преломления жидкости – носителя суспензии (далее жидкости).

6.2. Работа анализатора.

Рассеянное излучение, полученное вследствие прохождения луча лазера через кювету с суспензией частиц, регистрируется с помощью специальной фотодиодной матрицы (ФДМ), содержащей 74 сегмента. ФДМ обеспечивает одновременное измерение интенсивности рассеянного излучения при 38 значениях углов рассеяния, а также определение положения и интенсивности центрального (не рассеянного) луча. Сигналы с ФДМ усиливаются с помощью многоканального усилителя, через аналоговый коммутатор подаются на вход АЦП и преобразуются в цифровой код, который через интерфейс передается в компьютер. 

Определяемое в ходе эксперимента значение индикатрисы рассеяния получается в результате усреднения отсчетов, снимаемых каждые 40 мс. За время эксперимента (15 - 60 сек.) все частицы исследуемой суспензии проходят через световой пучок несколько раз, благодаря чему исходные данные содержат достаточно полную информацию о распределении частиц по размерам. 

Результаты анализа, представляющие собой зависимость массовой (весовой) доли частиц РИ от их диаметра D, выводятся в форме гистограммы и таблиц.

6.3. Конструкция анализатора.

Внешний вид прибора представлен на рис. 2. Анализатор состоит из 3-х основных частей: оптико-аналитический блок (ОАБ) (1), блок подготовки пробы (БПП) (2) и компьютер.




Рис. 2

6.3.1. ОАБ (рис.3) состоит из оптического модуля (1) и электронных устройств (2): плат усилителей, АЦП, управления шаговым двигателем, контроллера и источников питания, в том числе и источника питания лазера. Все перечисленные устройства установлены на общем основании и закрыты крышками. Пользователь имеет доступ к той части блока, где расположена кювета (3) и ФДМ (4).
Изменение диапазона углов регистрации рассеянного излучения осуществляется смещением кюветы вдоль оптической оси. При этом расстояние L от центра кюветы до плоскости регистрации изменяется в пределах от (20 до (137 мм для модели 201А и от (20 до (330 мм для модели 201С. Перемещение кюветы происходит с помощью привода от шагового двигателя. 

Из-за неидеальности геометрии кюветы при ее перемещении возможно смещение лазерного луча относительно центра ФДМ. Поэтому, при любом перемещении кюветы осуществляется автоматическая подъюстировка луча с помощью механизма автоюстировки. Однако, в случае необходимости, юстировку луча по центру ФДМ можно произвести вручную с помощью ручек (5), выведенных в верхнюю часть оптического модуля.

Кювета выполнена легкосъемной. Для извлечения ее из прибора достаточно нажать кнопку (6), расположенную в верхней части держателя и потянуть кювету на себя вверх. За кюветой расположена шкала, указывающая положение кюветы относительно ФДМ.
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Рис 3

ВНИМАНИЕ: ФДМ (4) закрыта защитной шторкой, автоматически перекрывающей доступ к ФДМ при поднятии крышки ОАБ.

Во избежание повреждения ФДМ категорически запрещается открывать защитную шторку при поднятой крышке ОАБ.

На задней стенке ОАБ расположены:



- сетевой вход, выключатель сети и держатель сетевого 
 

  предохранителя; 



- разъем связи ОАБ с компьютером “КОМПЬЮТЕР”.

На боковой стенке ОАБ расположены штуцеры подачи образца в кювету “IN” и возврата образца из кюветы “OUT”. 

На передней стенке ОАБ расположен светодиод, индицирующий подачу питающего напряжения на блок.

6.3.2. Блок подготовки пробы (БПП) (рис. 4.1) предназначен для приготовления суспензии частиц и подачи суспензии в кювету ОАБ.







Рис. 4.1

БПП (см. рис.4.1) включает в себя следующие основные части: корпус (1), насос с приводом (2), ультразвуковой излучатель (расположен под насосом), кран-переключатель (3) с электроприводом, крышку (4), модуль клапанов подключения внешних магистралей (5) и электронный модуль (6) с панелью управления (7).

Принцип работы блока подготовки пробы поясняется схемой, приведенной на рис.4.2. Центробежный насос прокачивает жидкость через оптическую кювету. В режиме анализа поток с выхода кюветы направляется в приемную камеру насоса (имеющую коническую форму) и, таким образом, жидкость или суспензия циркулируют по замкнутому контуру. В режиме промывки жидкостной системы поток с выхода кюветы направляется на слив, а в приемную камеру насоса подается чистая жидкость, которая постепенно вытесняет суспензию от предыдущего анализа.

При этом предусмотрена возможность подачи двух разных жидкостей, например, водопроводной воды для предварительной отмывки и дистиллированной воды для проведения измерений.




Рис.4.2

Поскольку исследуемые частицы склонны к агломерации, и, кроме того, достаточно быстро оседают, суспензию частиц подвергают воздействию ультразвука (с помощью вмонтированного в дно насоса ультразвукового излучателя) и непрерывно перемешивают. Мощность ультразвукового диспергирования регулируется.
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Рис. 4.3.

На панели управления БПП (см. рис. 4.3) расположены следующие кнопки: кнопка включения-выключения насоса, кнопки включения-выключения двух клапанов модуля подключения внешних магистралей, кнопки режима крана-переключателя (анализ - слив), кнопка, с помощью которой может осуществляться установка мощности ультразвука и кнопка включения-выключения ультразвука, а также светодиоды. Нижний индицирует включение-выключение ультразвука, остальные четыре - мощность ультразвука:

горит 1 светодиод -  мощность приблизительно  50 W,



горят 2 светодиода - мощность приблизительно 100 W,



горят 3 светодиода - мощность приблизительно 150 W,



горят 4 светодиода - мощность приблизительно 200 W.

Функции всех кнопок дублируются компьютером.

Под крышкой (4) расположено отделение для хранения мелких предметов, используемых при подготовке пробы (шпатели, шприцы, пипетки и т.д.)
На задней стенке корпуса расположены:


- сетевой вход, выключатель сети и держатель сетевого 


  предохранителя;


- разъем связи БПП с компьютером;


- штуцер для подключения сливного шланга;


- два входа модуля (5) для подключения внешних магистралей.

На боковой стенке БПП расположены штуцеры подачи образца из блока в ОАБ “OUT” и возврата образца в блок из ОАБ “IN”.
6.3.3. Блок управления и обработки данных состоит из IBM - совместимого персонального компьютера, соответствующего требованиям, изложенным в п.п. 1.1-1.2 Приложения 2 к РЭ и печатающего устройства. Связь прибора с компьютером осуществляется через интерфейс RS - 232 (порты Com 1 и Com 2, либо USB). Описание программы управления работой анализатора, а также расчета, вывода и архивирования результатов приведено в Приложении 2 РЭ.

7. Размещение и монтаж.

7.1. Требования к месту размещения анализатора.

7.1.1. Анализатор монтируется на столе в помещении лабораторного типа, удовлетворяющем требованиям п. 2.2 настоящего РЭ: 

7.1.2. Помещение должно иметь контур защитного заземления (зануления), подключенный к розеткам электросети, имеющим земляной контакт, конструкция которого соответствует конструкции сетевых вилок анализатора (т.н. «евророзетки»).

7.1.3. Помещение должно иметь магистраль с дистиллированной водой для заполнения жидкостной системы анализатора как при проведении измерений, так и при ее отмывке и быть оборудовано устройством слива в канализацию. При отсутствии такой магистрали необходимо иметь магистраль с водопроводной водой для предварительной отмывки системы и емкость с дистиллированной водой для проведения измерений объемом 5-15 литров, расположенную на высоте порядка 1 метра над столом с анализатором.

7.1.4. Не рекомендуется размещать анализатор вблизи источников повышенных электрических и магнитных полей (силовые трансформаторы, электрические печи, неэкранированные силовые кабели и т.д.).

7.1.5. Не допускается попадания прямых солнечных лучей на ОАБ.

7.2. Монтаж анализатора.

7.2.1. Установите на столе БПП справа от ОАБ так, чтобы расстояние от штуцеров подачи образца БПП до штуцеров ОАБ было минимальным.

7.2.2. Соедините БПП с ОАБ трубками следующим образом:



- штуцер подачи образца “OUT” БПП со штуцером 


  “IN” ОАБ;



- штуцер возврата образца “IN” БПП со штуцером 


  “OUT” ОАБ.

ВНИМАНИЕ: Кювета анализатора перед его транспортировкой заполняется раствором этилового спирта в воде концентрацией (30 – 50) %, а вход и выход ОАБ соединены отрезком трубки.

Для того чтобы избежать высыхания внутренних стенок кюветы и образования вследствие этого налета на оптических стеклах, необходимо, выполняя операции по п. 7.2.2, предотвратить вытекание жидкости из кюветы, например, путем пережима соединительных трубок.

7.2.3. Подсоедините внешний источник жидкости к БПП. Если источник один (например, магистраль с дистиллированной водой), то шланг подачи жидкости подключается к нижнему входу (клапан 1) модуля (5), а верхний вход (клапан 2) не используется. Если источника два (например, магистраль 1 с дистиллированной водой для измерений и магистраль 2 с водопроводной водой для предварительной отмывки), то магистраль 1 подключается к нижнему входу (клапан 1), а магистраль 2 - к верхнему входу (клапан 2) модуля (5). После подсоединения убедитесь в отсутствии течи в соединениях гидравлических элементов.

7.2.4. Подсоедините к БПП сливной шланг и закрепите его выход в приемной воронке канализации или в емкости для сбора жидкости. Проследите, чтобы шланг был надежно зафиксирован, не имел локальных подъемов и его выход не был погружен в жидкость.

7.2.5. С помощью кабелей, прилагаемых к анализатору, соедините разъем “КОМПЬЮТЕР” ОАБ и разъем БПП с разъемами интерфейса RS - 232 компьютера (порты Com 1 и Com 2, либо USB).

7.2.6. Убедитесь, что сетевые выключатели блоков анализатора находятся в выключенном положении, а именно:



- выключатели сети ОАБ и БПП в положении “0”;



- кнопки компьютера и принтера в выключенном 


                               

 положении согласно их описаниям.

7.2.7. Подключите блоки анализатора сетевыми кабелями к розеткам электросети, имеющим земляной контакт, конструкция которого соответствует конструкции сетевых вилок прибора.

Рекомендуемый порядок включения анализатора: компьютер, ОАБ, БПП.

8. Указание мер безопасности.
8.1. Запрещается включать анализатор без заземления, предусмотренного его конструкцией.

8.2.  Запрещается снимать защитные кожухи анализатора и производить разборку его блоков без отключения от сети.

8.3.  Запрещается вносить в зону пучка лазерного излучения предметы, способные вызвать отражение данного пучка в окружающее пространство.

9. Подготовка анализатора к работе.

9.1.  Включите компьютер и принтер в соответствии с их описаниями.

9.2. Нажмите сетевые кнопки на задних стенках ОАБ и БПП.

9.3.  Загрузите в компьютер программу работы с анализатором “Micro” в соответствии с описанием программы (см. Приложение 2 РЭ).

9.4. Выведите на экран монитора окно “Сигналы прибора”, показывающее текущее состояние сигналов прибора.

ПРИМЕЧАНИЕ: Сигналы в 1-38 каналах соответствуют интенсивности рассеянного излучения в зависимости от угла рассеяния. Сигнал в 40-м канале соответствует интенсивности нерассеянного луча. Сигналы в 41-44 каналах показывают положение нерассеянного луча относительно центра ФДМ. Сигнал в 45 канале соответствует общей интенсивности лазерного излучения и используется для коррекции нестабильности излучения лазера.

9.4. Произведите начальное заполнение и отмывку гидравлической системы анализатора в ручном режиме с помощью кнопок (рис.4.3) управления БПП (или в автоматическом режиме – согласно описанию программы “Micro”) следующим образом:

9.4.1 Кран - переключатель (3) БПП установите в положении слива жидкости, нажав кнопку “Режим - Слив” или опустив выход крана (3) в сливное отверстие приемной камеры насоса вручную.

9.4.2. Если используется один внешний источник жидкости, то подайте из него жидкость в приемную камеру насоса, нажав кнопку “Растворитель - 1” и включив клапан 1. Дождитесь заполнения камеры жидкостью и включите насос, нажав кнопку “Насос - Вкл”.

9.4.3. На 10-15 сек. включите ультразвуковое диспергирование, нажав кнопку “Ультразвук - Вкл”.
9.4.4. Выключите подачу жидкости в камеру насоса, повторно нажав кнопку “Растворитель - 1” и дождитесь опустошения камеры.

9.4.5. Повторно заполните приемную камеру жидкостью, включив ее подачу, после чего выключите насос и отключите подачу жидкости.

9.4.6. Если используются два внешних источника жидкости, то первоначальное заполнение приемной камеры можно проводить жидкостью для предварительной отмывки (например, водопроводной водой), открывая и закрывая клапан 2 (кнопка “Растворитель - 2”). После чего, эту жидкость необходимо слить и заполнить камеру жидкостью для измерений.

9.5. Установите кран-переключатель (3) в положение для анализа, нажав кнопку “Режим - анализ” или вручную (при этом выход крана располагается внутри приемной камеры) и включите насос.

9.6. Убедитесь через 5-10 сек., что на экране компьютера амплитуда сигналов 41-44 каналов различается не более чем в два раза. Если это условие не выполняется, то выключите насос, выйдите из программы "Micro", вновь войдите в нее и включите насос.

9.7. Убедитесь, что сигналы в 1-38 каналах при прокачивании через кювету чистой жидкости не превышают отметки 125 шкалы амплитуд в окне “Сигналы прибора” (так называемые сигналы фона). В противном случае повторите операции по п.п.9.4, 9.5, а если это не поможет, выполните операции п. 13.4. РЭ.
9.8. Выключите насос. После выполнения этих операций анализатор готов к проведению измерений.

10. Порядок работы на приборе.
10.1. Выберите диапазон размеров, соответствующий предполагаемому размеру частиц исследуемого образца, для чего нажмите на экране монитора раскладку "Интервал размеров". На экране появится перечень верхних пределов диапазонов размеров, в которых прибор может проводить измерения. Нажмите на строку с таким значением верхнего предела диапазона размеров, в который полностью укладывается предполагаемое распределение частиц исследуемого образца.

ПРИМЕЧАНИЕ: Если какая-либо информация о размерах частиц исследуемого образца отсутствует, то необходимо следовать рекомендациям раздела 12.1. РЭ.
10.2. В раскладке "Измерение фона" выберите режим со снятием фона перед измерением рассеяния от образца - "Перед экспериментом".
10.3. В окне "Ультразвуковой диспергатор" установите мощность и время ультразвукового диспергирования следующим образом:

10.3.1. Установите мощность ультразвука, нажав на одну из четырех кнопок с требуемым значением.

10.3.2. В окне "Автовключение" установите автоматический режим включения и выключения ультразвука перед измерением образца и время его работы в секундах.

ПРИМЕЧАНИЕ: Продолжительность диспергирования и мощность ультразвука зависят от свойств образца (см. раздел 12.3. РЭ)

10.4.  Начните измерение, нажав кнопку “Начало анализа”.
10.5. После появления на кнопке надписи: "Измерить фон" и включения насоса подачи жидкости убедитесь, что сигналы в 41-44 каналах различаются не более чем в два раза. После этого нажмите кнопку “Измерить фон”.

10.6. После появления на кнопке надписи: "Анализ вещества" введите в приёмную камеру насоса исследуемое вещество, насыпая его небольшими порциями. Количество вещества должно быть таким, чтобы амплитуда максимальных сигналов в 1-38 каналах находилась в пределах отметок 625-750 шкалы амплитуд (горизонтальные линии в окне “Сигналы прибора”).

10.7. Нажмите кнопку “Анализ вещества” на экране монитора. После ультразвукового диспергирования исследуемой суспензии, приблизительно через 1 мин. на кнопке должна появиться надпись "Отмывка", что свидетельствует об окончании измерения.

10.8. Отмойте жидкостную систему анализатора от измеренного образца, нажав на кнопку "Отмывка". Отмывка жидкостной системы анализатора производится в автоматическом режиме. При этом последовательность операций, выполняемых прибором аналогична изложенным в п. п. 9.4, 9.5.

Критерием чистоты жидкостной системы анализатора является то, что амплитуда сигналов на экране монитора в 1-38 каналах вернулась к значениям, соответствующим чистой жидкости (сигналы фона). После окончания отмывки и появления сообщения об этом на экране монитора появится графическое изображение распределения массовой (весовой) доли частиц исследуемого вещества по размерам.
10.9. Полученные результаты запишите в архив и, при необходимости, распечатайте на принтере согласно указаниям программы “Micro”.

10.10. После выполнения этих операций анализатор готов к следующему измерению или выключению.

11. Контроль показаний анализатора.
Поверка анализаторов осуществляется органами Госстандарта РФ, аккредитованными в данной области измерений, по методике, приведенной в Приложении А. Средством поверки являются Стандартные образцы (СО) гранулометрического состава серии КМК, аттестованные как эталонные материалы ВНИИМ им. Д.И.Менделеева. Межповерочный интервал – 1год.
Для оперативной проверки характеристик анализатора используется поставляемый с прибором Пользовательский комплект стандартных образцов ЭПГ-1. Данная проверка осуществляется следующим образом:
11.1. Подготовьте анализатор к работе согласно разделу 9.

11.2. Следуя указаниям раздела 10, проведите измерения "Образца 1" из поверочного комплекта ЭПГ-1, соблюдая следующие условия.

11.2.1. Установите диапазон размеров «50 мкм".
11.2.2. В окне "Ультразвук" установите выходную мощность ультразвука 200 W (4 светодиода) и время диспергирования 60 сек.
11.2.3.  В пункте меню программы "Таблицы" установите значения 
P: 10%, 50% и 90%.
11.2.4. Перед началом измерения добавьте в приемную камеру насоса с дистиллированной водой 10 - 12 мл стабилизатора суспензии - пирофосфата натрия концентрацией 3-4 г/л.

11.2.5. После проведения измерений запишите результаты в архив.

11.2.6. Рассчитайте относительную погрешность анализатора при измерении размеров частиц для значений D10, D50 и D90 согласно п.6.3.4 Методики поверки (Приложение А).
ПРИМЕЧАНИЕ: Значения D10n, D50n и D90n указаны в паспорте на Пользовательский экземпляр поверочного комплекта ЭПГ-1, поставляемый с анализатором.
11.3. Повторите описанные процедуры для "Образца 2" и "Образца 3", установив диапазоны размеров "150 мкм" и "300 мкм" соответственно.
11.4 Анализатор считается выдержавшим проверку в том случае, если при измерении всех СО выполняются следующие условия: 

- относительная погрешность для D50 не превышает ±10%;
- относительная погрешность для D10 и D90 не превышает ±15%.
12. Основы методики измерений распределений по размерам

12.1. Выбор диапазона размеров

При отсутствии какой-либо информации о размерах исследуемых частиц необходимо провести предварительные измерения в основном диапазоне размеров 0.2 - 300 мкм ("300 мкм широкий") для модели 201А и в основном диапазоне размеров 0.2 - 600 мкм ("600 мкм широкий") для модели 201С. Затем, выбор диапазона размеров должен осуществляться с учетом следующих рекомендаций.
Если из предварительных измерений следует, что распределение исследуемого образца полностью укладывается в пределы одного из перечисленных в п. 3.4.2 дополнительных диапазонов, является не широким, одномодальным, или напоминает распределение для "Образца 1", то рекомендуется выбрать соответствующий диапазон и повторить эксперимент, чтобы получить более точные результаты.

В случае, если в предварительном анализе получено широкое, мультимодальное распределение, дальнейшие измерения рекомендуется производить в основном диапазоне размеров.
12.2. Использование диапазона "50 мкм Ми"
При использовании диапазона "50 мкм" для образцов, имеющих большое количество частиц с размерами от 0.2 до 2 мкм погрешность измерений может возрастать, так как в этом режиме расчет осуществляется по теории рассеяния Фраунгофера, справедливой для относительно крупных частиц ((>>1, см. п. 6.1). В этих случаях более правильно использовать диапазон "50 мкм Ми", где расчет осуществляется по более точным формулам теории рассеяния Ми. Однако при этом необходимо знать и задавать значения показателя преломления растворителя, а также комплексный показатель преломления частиц (действительная часть - показатель преломления, 
мнимая часть – показатель поглощения), который известен далеко не для всех мелкодисперсных веществ. На практике всегда приходится выбирать между более точным анализом, требующим априорной информации, и менее точным, но более простым. Этот выбор зависит от специфики задачи. 
12.3. Подготовка образца.

Среди других важных моментов, которые следует иметь ввиду для получения возможно более достоверных результатов, необходимо обратить внимание на методику подготовки образца и процесс формирования суспензии частиц, которые зависят от физических и химических свойств исследуемого вещества.

Выбор условий подготовки пробы включает в себя:

-выбор жидкости – носителя суспензии;

-выбор стабилизатора суспензии;

-выбор времени и мощности ультразвукового диспергирования.

Этот выбор обычно осуществляется в ходе разработки методики анализа определенной группы веществ и учитывает, что исследуемый объект не должен растворяться или существенно набухать в используемой жидкости, а разрушение агломератов не должно сопровождаться разрушением самих частиц.

Для значительной части образцов, включая глиноземы, гидраты, бокситы и цементы, оптимальные условия подготовки пробы близки к следующим:

- жидкость-носитель - дистиллированная вода;

-стабилизатор суспензии - раствор пирофосфата натрия в      дистиллированной воде (концентрация около 0.5 г/л в измеряемой суспензии);

-мощность ультразвука - от 100 до 200 W;

-время диспергирования - от 10 до 150 сек. (более длительное диспергирование, как правило, не требуется).

В случае возникновения трудностей в разработке методик приготовления образцов мы рекомендуем обращаться в "ВА Инсталт". Мы будем стремиться оказать любую помощь в разрешении этих проблем.

13. Обслуживание анализатора.

13.1. Необходимо не менее одного раза в 3 месяца проводить профилактическую промывку жидкостной системы анализатора водным раствором пирофосфата натрия или иного поверхностно-активного вещества с близкими характеристиками концентрации порядка 4-10 г/л. Продолжительность промывки 10 – 20 мин.
13.2. При значительных загрязнениях трубок жидкостной системы необходимо заменить трубки ОАБ и БПП на новые из ЗИПа или провести механическую очистку старых трубок следующим образом:

13.2.1. Снять трубки с ОАБ и БПП.

13.2.2. Вставить в трубку проволоку необходимой длины и, закрепив на одном конце проволоки смоченный водой небольшой кусок материи, протянуть ее через трубку.

13.2.3. Повторить операции по п. 13.2.2   2-3 раза.
ВНИМАНИЕ: 1. При поднятой крышке ОАБ категорически запрещается открывать защитную шторку ФДМ во избежание повреждения ФДМ.

2. При снятии трубок с кюветы, во избежание высыхания жидкости внутри кюветы и образования налета на внутренних поверхностях стекол, рекомендуется заполнить кювету жидкостью, соединив вход и выход кюветы небольшим отрезком трубки. По той же причине, при отсоединении трубок БПП от штуцеров ОАБ “IN” и “OUT”, последние необходимо соединить отрезком трубки, не допуская вытекания жидкости из кюветы.

13.3. Учитывая характер проводимых измерений и физико-химические свойства исследуемых веществ, интервалы между профилактическими работами и времена промывок следует считать ориентировочными.

13.4. При загрязнении внешних поверхностей стекол кюветы очистку производить следующим образом:

13.4.1. Установить в программе диапазон «150мкм» и нажать кнопку «Начало анализа». 

13.4.2. После установки кюветы в соответствующее диапазону положение смочить ватную палочку чистым спиртом и протереть стекла в области прохождения лазерного луча.

13.4.3. Сменив ватную палочку, смочить ее чистым ацетоном (марки “Ч”,” ЧДА”,” ОСЧ”) и протереть стекла в области прохождения лазерного луча, добиваясь минимальной интенсивности рассеяния лазерного излучения на внешних поверхностях стекол.

13.4.4. Таким же образом протереть доступную поверхность линзы, установленной в автоюстировке.

14. Возможные неисправности анализатора и способы их устранения.

	Наименование неисправности, внешнее проявление, дополнительные признаки.
	Вероятная

 причина.
	 Способ устранения.

	1. При нажатии сетевых кнопок на сетевых входах ОАБ и БПП не загораются соответствующие сигнальные светодиоды.
	Перегорели предохранители.
	Сменить расположенные в сетевых входах предохранители, отключив предварительно ОАБ и БПП от сети питания.

	2. После загрузки программы "Micro" появляется надпись в строке состояния "Связь не установлена".
	Плохой контакт в разъемах кабеля, соединяющего ОАБ и компьютер.
	Тщательно соединить ответные части разъемов.

	3. Амплитуда сигналов значительной части каналов 1-38 имеет максимальное значение при приблизительном равенстве сигналов в каналах 41-44.
	Воздушные пузыри в кювете.
	Включить насос БПП и промыть кювету потоком жидкости. Если пузыри не выходят из кюветы, то необходимо пережать трубку, соединяющую ОАБ и БПП на 1-2 сек..

	4. Амплитуда сигналов фона превышает величину 125 во всех или значительной части каналов 1-38.
	1) Плохо отмыта жидкостная система от образца. (*)

2) Загрязнены внешние поверхности стекол кюветы. (**)

3) Зашлифовались внутренние поверхности стёкол кюветы. (***)
	1) Промыть жидкостную систему чистой жидкостью.

2) Промыть стекла кюветы по методике п. 13.4 РЭ.

3) Заменить кювету на новую.

	5. Медленное нарастание сигналов в каналах 1-38 при введении образца в емкость с жидкостью (за время более 5-10 сек.).
	Пережаты трубки жидкостной системы.
	Просмотреть трубки жидкостной системы в БПП, ОАБ и между ними и устранить пережим трубок.

	6. Амплитуда сигналов в каналах 41-44 не выравнивается после перемещения кюветы.
	Не работает режим автоюстировки луча относительно центра ФДМ.
	Производить юстировку луча вручную с помощью ручек (5) (рис. 3) до устранения причины неисправности.

	7. Подтекает кювета ОАБ.
	Нарушена герметичность кюветы или соединений кюветы с трубками жидкостной системы.
	Найти место подтекания и 

устранить причину негерметичности.


* - В этом случае наблюдается повышенное рассеяние лазерного излучения в потоке жидкости, протекающей через кювету.

** - В этом случае наблюдается повышенное рассеяние лазерного излучения на внешних поверхностях стёкол кюветы.

*** - В этом случае наблюдается повышенное рассеяние лазерного излучения на внутренних поверхностях стёкол кюветы.
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