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天然胶乳橡胶粒子 粒径测定
动态光散射法（DLS）
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc26648465][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc97195091][bookmark: _Toc104901506]警示——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康保护措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。
范围
[bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc24884219][bookmark: _Toc26648466]本文件确立了利用动态光散射法（DLS）测定天然胶乳橡胶粒子粒径的方法。
本文件适用于新鲜和浓缩天然胶乳中橡胶粒子粒径的测定。
[bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc97195092][bookmark: _Toc104901507]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 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8290 胶乳 取样
GB/T 8298 胶乳 总固体含量的测定。
[bookmark: _Toc97195093][bookmark: _Toc104901508]术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
原理
橡胶粒子在天然胶乳介质中做布朗运动，He-Ne激光光束照射到胶乳中，被橡胶粒子散射的光在173°角被检测器记录，并传送至相关接收器。
试剂
除非另有说明，仅使用确认的分析纯试剂。
水
GB/T 6682，一级。
氨水（CAS 1336-21-6）
质量分数为25%~28%。
十二烷基硫酸钠（CAS 151-21-3）
称取2.5 g十二烷基硫酸钠（C12H25NaSO4），溶于500 mL水，摇匀，配制成浓度为17 mmol/L（质量分数为0.5%）的十二烷基硫酸钠溶液。
氯化钠溶液（CAS 7647-14-5 ）
称取0.3 g氯化钠（NaCl），溶于500 mL水，摇匀，配制成浓度为10 mmol/L（0.6g/L）的氯化钠溶液。
仪器
实验室常规仪器及以下仪器设备。
纳米粒度仪，光源为He-Ne激光，检测器为雪崩光电二极管（APD），检测角度为173°。
漩涡混匀仪，能达到800 rpm/m以上转速。
塑料管，容量为4 mL、5 mL。
移液枪，容量为100 μL~1000 μL。
塑料挤瓶，容量为30 mL、50 mL。
玻璃样品瓶，容量为40 mL。
电子天平，精确至0.1 g。
取样和试样制备
取样
按GB/T 8290规定的方法取样后，加至0.7%氨水保存，在7天内进行胶乳平均粒径的测试。
试样制备
按照GB/T 8298测定胶乳的总固体含量。
摇匀样品瓶中的胶乳后用吸管从样品瓶中间部位取1.5~2 mL胶乳于塑料管中，然后用移液枪从塑料管中取1 mL胶乳于适合容量的塑料挤瓶中，加入适量的十二烷基硫酸钠溶液（5.3）将胶乳的总固体含量稀释成2%，盖好盖子，用漩涡混匀仪（6.2）700 rpm~800 rpm混匀40 s。
打开盖子，从塑料挤瓶中挤4滴胶乳于玻璃样品瓶中（前面3~4滴不要用），加入20 mL氯化钠溶液（5.4），旋上玻璃样品瓶瓶盖，用漩涡混匀仪700 rpm~800 rpm混匀40 s，待测量。
试验步骤
动态光散射原理纳米粒度仪参考条件
仪器预热时间，30 min；
测试温度，25℃；
平衡时间，120 s；
标准样品参数设置：折光率：1.59，吸收：0.01；
分散剂，水。
按8.1设置好仪器参数后，用移液枪从步骤7.2.3的玻璃样品瓶中间位置取适量（依据仪器需要的样品量而定）的待测胶乳于纳米粒度仪的样品池中进行测量，待仪器测量结束后读取示数。 
测量次数
同份样品取三次平行进行测量。
结果表示
平均粒径结果为三次平行测量的平均值，数值精确至小数点后一位，单位为nm。三次平行测量值的重复性RSD要小于5%。
按式（1）计算平均粒径结果：
		()

标准偏差：
		()
重复性RSD：
		()
式中：。
精密度
见附录A。
试样报告
试样报告应包括以下信息：
本文件的编号；
标识样品的所有详细内容；
仪器类型和型号；
测量结果；
试验期间出现的异常现象；
实验日期。
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（资料性）
精密度
总则
中国热带农业科学院农产品加工研究所于2022年按ISO 19983:2022的6.7.1中方法A组织了实验室间试验方案（ITP），评估了1型精密度。
有3家国内实验室参与了ITP的试验工作。ITP采用2种新鲜天然胶乳（样品1、样品2）和1种浓缩天然胶乳（样品3）。这些实验室在两日一组试验的每日进行了三次重复测定。每一试验日相隔一周。
精密度结果
表A.1列出了精密度结果。采用ISO 19983:2022所述的离群值剔除程序获得这些结果。。
1. [bookmark: _Hlk108606029]重复性：在正常和正确地操作本试验方法下，用标称相同材料的样品得到的两次试验平均值之差，平均每20 次不多于1 次超过表A.1所列的日内重复性。
1. 日间重复性：在正常和正确地操作本试验方法下，用标称相同材料的样品得到的两次试验平均值之差，平均每20次不多于1次超过表A.1所列的日间重复性。
1. 再现性：在正常和正确地操作本试验方法下，用标称相同材料的样品在两个实验室得到的两次独立测定的试验平均值之差，平均每20次不多于1次超过表A.1所列的再现性。
表A.1 天然胶乳橡胶粒子粒径测定精密度
	材料
	平均值
	在实验室内， 日内
	在实验室内， 日间的
	实验室间
	实验室数量

	
	
	sr
	r
	(r)
	srD
	rD
	(rD)
	sR
	R
	(R)
	

	样品1
	402.6
	5.51
	15.59
	3.87
	8.90
	25.20
	6.26
	13.44
	38.03
	9.45
	3

	样品2
	299.9
	3.22
	9.11
	3.04
	3.39
	9.60
	3.20
	4.75
	13.44
	4.48
	3

	样品3
	368.0
	6.90
	19.52
	5.30
	8.39
	23.74
	6.45
	7.91
	22.39
	6.08
	3

	sr——实验室内标准差；
r ——重复性（以测定单位表示）；
(r)——相对重复性（以百分数表示）；
srD——日间重复性标准差；
rD——日间重复性（以测定单位表示）；
(rD)——相对日间重复性（以百分数表示）；
sR——实验室间标准差；
R——再现性（以测定单位表示）；
(R)——相对再现性（以百分数表示）。
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