
 

 

JJF 
中华人民共和国国家计量技术规范 

                             JJF××××—20×× 

 

亚微米及纳米级颗粒粒度 

标准物质的研制 
 

（征求意见稿） 
 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  
 
 

201×-××-××发布                   201×-××-××实施 

国家市场监督管理总局发布

全
国
标
准
物
质
计
量
技
术
委
员
会
征
求
意
见
稿
，
未
经
允
许
不
得
复
制



 

 

   

 

 

 

 

 

 

归口单位：全国标准物质计量技术委员会 

主要起草单位：国家纳米科学中心 

中国计量科学研究院 

参加起草单位：北京市理化分析测试中 

北京市计量检测科学研究院 

 
 
 
 
 
 

 
 

本规范委托全国标准物质计量技术委员会负责解释 

  

亚微米及纳米级颗粒粒度

标准物质的研制 

The Production of Sub-micron and Nanometer 

Particle SizeReference Materials 

JJF ××××– 201× 
 

全
国
标
准
物
质
计
量
技
术
委
员
会
征
求
意
见
稿
，
未
经
允
许
不
得
复
制



 

 

 

本规范主要起草人： 

朴玲钰（国家纳米科学中心） 

常怀秋（国家纳米科学中心） 

任玲玲(中国计量科学研究院) 

刘俊杰(中国计量科学研究院) 

参加起草人： 

王海(中国计量科学研究院) 

高峡(北京市理化分析测试中心) 

赵晓宁(北京市计量检测科学研究院) 

 

全
国
标
准
物
质
计
量
技
术
委
员
会
征
求
意
见
稿
，
未
经
允
许
不
得
复
制



 

I 
 

 
目录 

 
引言 ............................................................................................................................... II 

1 范围 ............................................................................................................................. 1 

2 引用文件 .................................................................................................................... 1 

3 术语和定义 ................................................................................................................. 1 

4 总则 ............................................................................................................................. 2 

5 候选物的制备与分装 ................................................................................................. 3 

6 均匀性研究 ................................................................................................................. 3 

7 稳定性研究 ................................................................................................................. 4 

8 定值 ............................................................................................................................. 4 

9 定值不确定度的评定 ................................................................................................. 7 

10 定值结果的表示 ....................................................................................................... 7 

11 包装和储存 ............................................................................................................... 8 

12 研制报告和证书 ....................................................................................................... 8 

附录 A 评估示例 ........................................................................................................... 9 

 
 

 

  

全
国
标
准
物
质
计
量
技
术
委
员
会
征
求
意
见
稿
，
未
经
允
许
不
得
复
制



JJF ××××─×××× 

II 
 

引言 

亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质是纳米计量的重要内容，主要用于微纳测量领域

仪器设备的检定与校准、纳米材料相关特性量值的传递及相关检测方法的评价，其研制

与应用具有一定领域特点。研究与制定亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质研制规范，对

规范我国亚微米及纳米颗粒粒度标准物质的研制工作，及纳米材料的基础研究、规模化

发展与规范推广，具有重要意义。 

本规范规定了亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质研制过程中候选物的选取与分装、

均匀性研究、稳定性研究、定值、不确定度评定、定制结果表示、包装和存储、研制报

告和证书的基本原则和要求。本规范的编写符合 JJF1342《标准物质研制（生产）机构

通用要求》、JJF1343《标准物质定值的通用原则及统计学原理》和 JJF1071《国家计量

校准规范编写规则》的要求，并结合了亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质的特点制定。

使用本规范时，应同时执行上述相关规范。 

本技术规范为首次制定。 
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亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质的研制 

1. 范围 

本规范规定了亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质候选物的选取和分装、均匀性研究、

稳定性研究、定值、不确定度评定、包装与存储、研制报告和证书的要求。 

本规范适用于采用电子显微成像技术和原子力显微成像技术定值、粒度分布标准偏

差小于 10%的亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质的研制，其它颗粒粒度标准物质的研制

可参考本规范。 

2. 规范性引用文件 

凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文

件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。 

JJF1001 通用计量术语及定义 

JJF1005 标准物质常用术语和定义 

JJF1059.1 测量不确定度的评定与表示 

JJF1186 标准物质证书和标签要求 

JJF1218 标准物质研制报告编写规则 

JJF1342 标准物质研制（生产）机构通用要求 

JJF1343 标准物质定值的通用原则及统计学原理 

GB/T 6379 测量方法与结果的准确度（正确度和精密度）（ISO 5725，IDT） 

GB/T 16418-2008 颗粒系统术语 

GB/T 21649.1-2008 粒度分析图像分析法第 1 部分：静态图像分析法（ISO 13322-1：

2004，MOD） 

GB/T 27788-2011 微束分析扫描电镜图像放大倍率校准导则（ISO 16700：2004，IDT） 

GB/T 32269-2015 纳米科技纳米物体的术语和定义纳米颗粒、纳米纤维和纳米片（ISO 

27687：2008，IDT） 

GB/T 33714-2017 纳米技术纳米颗粒尺寸测量原子力显微术 

3. 术语和定义 

JJF1005、GB/T 16418-2008、GB/T 21649.1-2008、GB/T 32269-2015 中界定术语和定
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义适用于本规范。 

3.1 粒度particle size 

    颗粒物料的尺度。[GB/T 16418-2008] 

3.2 亚微米颗粒sub-micron particle 

    粒度为0.1 µm ~ 1.0 µm范围的固体颗粒。[GB/T 16418-2008] 

3.3 纳米尺度nanoscale 

处于1 nm ~ 100 nm 之间的尺寸范围。[GB/T 32269-2015] 
    注1:本尺寸范围通常、但非专有地表现出不能由较大尺寸外推得到的特性。对于这些特性来说，
尺度上、下限值是近似的。 
    注2:本定义中引入下限（约1 nm）的目的是为了避免将单个原子或原子团簇认为是纳米物体或纳
米结构单元。 

3.4 纳米颗粒nanometer particle 

三个维度的外部尺寸都在纳米尺度的纳米物体。[GB/T 32269-2015] 
    注：如果纳米物体最长轴和最短轴的长度差别显著（大于3）时，应当用纳米棒和纳米片来表示
纳米颗粒。 

3.5 灰度图像 grey image 

每个像素有各自灰度等级的图像。[GB/T 21649.1-2008] 

3.6 阈值threshold 

将物象从背景中区分出来设置的灰度值。[GB/T 21649.1-2008] 

3.7 分割segmentation 

将样品进行细分或将其分成不同部分。[GB/T 21649.1-2008] 

4. 通用要求 

4.1 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质研制前应开展策划工作、确定需求和预期质量目

标，研制时应满足标准物质质量体系要求，定值后要提供标准物质储存、运输及使用条

件。应考虑的内容包括：标准物质研制的意义、可行性、标准物质的类型、用途、研制

及使用环境、被测量的计量溯源性、标准值和目标不确定度、均匀性、稳定性、有效期、

安全性、储存运输等。 

4.2 为确保微纳尺度颗粒粒度的均匀和稳定，亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质应明确

获取路径或合成过程，保证批次稳定性和重复性。 

4.3 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质稳定性更易受环境条件的影响发生团聚，研制者

应建立标准物质长期监测计划，考虑长期、短期的稳定性，并有持续改进的机制，需要
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时可收集用户反馈。 

4.4 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质颗粒材质众多，尺寸范围较大，应用面广，为保

证量值溯源途径可靠及量值准确，目前推荐采用电子显微成像技术或原子力显微成像技

术对亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质进行定值。 

4.5 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质应配有证书，注明与标准物质使用相关的重要信

息，包括但不限于样本的基本特性、定值、不确定度等信息。 

5. 候选物的选取和分装 

5.1 选择满足粒度、粒度分布、均匀性初检和稳定性初检要求的样品。可以是商用化产

品、定制或自主制备的样品。 

5.2 同一批次的粒度标准物质候选物应有足够的量，以满足定值、均匀性、稳定性等研

究及持续供应的需求。 

5.3 采用适当的方法确保粉体或悬浊液候选物分装前和分装过程中混合均匀。对于悬浊

液候选物，需要选择合适的稀释液。根据实际需求，确定单元包装量。 

5.4 对于纳米颗粒而言，与以往的标准物质不同，纳米颗粒还具有一定特异的功能特性，

使其用于生物医学、电子设备和生物传感等高科技领域。因此，纳米颗粒标准物质候选

物的还需考虑功能特性和应用前景。 

6. 均匀性研究 

6.1 选择不低于定值方法精度的分析方法进行均匀性研究，可选择但不局限于表 6-1 所

列方法。 

6.2 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质，均匀性研究可根据 GB/T 21649.1-2008《粒度分

析图像分析法第 1 部分：静态图像分析法》确定最少测量颗粒数量。 

6.3 均匀性研究的颗粒测试数量与定值数量尽量保持一致。 

6.4 根据 JJF1343 进行均匀性研究。 

表 6-1 颗粒粒度分析技术及适用范围 

中文名称 英文名称 测量范围 适用样品 参考技术标准 

原子力显

微术 
Atomic force 
microscopy
（AFM） 

1 nm~1.0 µm 悬浊液、

粉末 
GB/T 33714-2017 《纳米技术纳米颗

粒尺寸测量原子力显微术》 
 GB/T 21649.1-2008《粒度分析图像

分析法第 1 部分：静态图像分析法》 
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透射电子

显微术 
Transmission 
electron 
microscopy
（TEM） 

0.1nm~200nm 悬浊液、

粉末 
GB/T 21649.1-2008《粒度分析图像分

析法第 1 部分：静态图像分析法》 

扫描电子

显微术 
Scanning electron 
microscopy(SEM) 

1nm~1μm 悬浊液、

粉末 
GB/T 21649.1-2008《粒度分析图像分

析法第 1 部分：静态图像分析法》 
动态光散

射 
Dynamic light 
scattering(DLS) 

1nm ~1μm 悬浊液、

粉末 
GB/T 29022-2012 《粒度分析动态光

散射法(DLS)》 
微分电迁

移率分析 
Differential 
mobility 
analyzing(DMA) 

1 nm~1μm 气体中的

颗粒 
ISO 15900-2009《气溶胶颗粒的粒度

分布--—微分电迁移率分析方法》 

7. 稳定性研究 

7.1 选择不低于定值方法精度的分析方法进行稳定性研究，可选择但不局限于表 6-1 所

列方法。 

7.2 稳定性研究的颗粒测试数量与定值数量尽量保持一致。 

7.3 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质的形态多样，有粉体、液体等形态，稳定性研究

时应分别考虑。除需要考虑长期稳定性和短期稳定性外，悬浊液样品可增加低温保存和

高温保存实验。 

7.4 根据 JJF1343 进行稳定性研究。 

7.5 在亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质定值结果的不确定度中，短期稳定性一般不引

入，但需要在证书中给出，以指导运输和使用。 

8. 定值 

8.1 通用要求 

8.1.1 定值方法须满足计量溯源性要求，将亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质的粒度

量值溯源到 SI 单位，参见 JJF1343 的要求。 

8.1.2 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质的定值主要采用表 6-1 所列的前三项显微分

析技术，针对不同粒度、不同材质及应用领域，具体定值方法选择其中一种或多种。 

8.1.3 定值模式可参照 JJF1343 进行，根据研制目标和定值方法（是否具有参考测量程

序性质），可选择不同的方式定值。 

8.2 样品制备 

8.2.1 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质定值方法不同，样品制备时对基底要求不同。

全
国
标
准
物
质
计
量
技
术
委
员
会
征
求
意
见
稿
，
未
经
允
许
不
得
复
制



JJF ××××─×××× 

5 
 

扫描电子显微术需使用硅片；原子力显微术需使用硅片或云母片；透射电子显微术需使

用带膜铜网。 

8.2.2 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质为粉体时，需根据样品材质选择合适的分散

剂。将粉体分散于分散剂中，适当进行超声处理后将悬浊液滴于硅片、云母片或带膜铜

网上并自然干燥，使颗粒在基底上呈单分散。 

8.2.3 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质为悬浊液时，需根据样品材质选择合适的稀

释液，将样品进一步稀释分散，适当进行超声处理后将稀释液滴于硅片、云母片或带膜

铜网上并自然干燥，使颗粒在基底上呈单分散。 

8.3 仪器设备校准 

8.3.1 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质的定值所选用的扫描电子显微镜、透射电子

显微镜和原子力显微镜的测量结果应具有可溯源性，表 8-1 给出了主要定值方法的溯源

途径。 

表 8-1 定值方法的溯源途径 

定值方法 可选用的计量溯源途径 

扫描电子显微镜 1. 采用通过测微尺溯源的计量设备，使结果可溯源至 SI 单位； 

2. 使用标准栅格或粒度标准物质校准放大倍数，使结果可溯源至 SI 单位； 

3. 建议优先使用计量溯源性清晰的标准物质，如取得国际计量互认的标准物

质和计量行政主管部门颁布的国家标准物质。 

透射电子显微镜 1. 使用晶面间距、超晶格膜厚、标准栅格或粒度标准物质校准放大倍数，使

得结果可溯源至 SI 单位； 

2. 建议优先使用计量溯源性清晰的标准物质，如取得国际计量互认的标准物

质和计量行政主管部门颁布的国家标准物质。 

原子力显微镜 1. 采用具有测微尺溯源的计量设备，使结果可溯源至 SI 单位； 

2. 使用台阶高度、标准栅格或粒度标准物质校准仪器，使结果可溯源至 SI

单位； 

3. 建议优先使用计量溯源性清晰的标准物质，如取得国际计量互认的标准物

质和计量行政主管部门颁布的国家标准物质。 

8.3.2 不同的定值方法溯源途径不同。图 8-1 所示为利用测微尺溯源的扫描电子显微镜
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对亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质定值的溯源图，结果溯源至 SI 单位。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 8-1 扫描电子显微镜定值亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质的溯源路线图 

8.4 分析方法与图像处理 

8.4.1 分析过程需参照定值方法的技术要求而定。 

8.4.1.1 利用扫描电子显微术技术时，样品安装要确保良好的电接触，要根据标准物质

的材质选择合适的加速电压和电子束电流，消除像散，图像正焦下拍照，选取合适的灰

度图像，使长度标记敏锐，具体操作可参照 JY/T 010-1996《分析型扫描电子显微镜方法

通则》执行； 

8.4.1.2 利用透射电子显微术技术时，需对电子光学系统进行对中调整，尽可能消除聚

光镜和物镜像散，调节欠焦值，得到合适的灰度图像，具体操作可参照 JY/T 011-1996

《透射电子显微镜方法通则》执行； 

8.4.1.3 利用原子力显微技术时，需注意探针的力学参数、扫描条件、基底的高低起伏

等对测量结果的影响，尽可能消除针尖假象，获得清晰的形貌图像，具体操作可参考 

校准扫描电镜（SEM）放大倍率 

和图像分析系统 

获取样品图像 

国家长度基准 

633nm 频率稳定激光器 
543nm 频率稳定激光器 

416.6nm，1000nm 测微尺 

扫描电子显微镜 

颗粒图像 

图像分析 

标准物质标准值  
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GB/T 33714-2017 《纳米技术纳米颗粒尺寸测量原子力显微术》。 

8.4.2 图像处理应包括图像分割、阈值设定，具体操作可参照 GB/T 21649.1-2008《粒

度分析图像分析法第 1 部分：静态图像分析法》执行。 

8.4.3 建议由不低于同等测量能力的实验室对定值结果进行验证。 

9. 不确定度的评定 

9.1 亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质定值结果的不确定度应有 3 部分组成，均匀性引

入的不确定度、稳定性引入的不确定度和定值引入的不确定度。其中定值引入的不确定

度包含但不限于样品重复测量引入的A类不确定度以及仪器设备校准引入的B类不确定

度。不确定度评定应符合 JJF1059.1 和 JJF1343 要求。 

9.2 不同定值方法的不确定度评定应根据具体定值方法具体分析。本规范仅以透射电镜

分析方法为例，不确定度的分析过程参见附录 A。 

10. 定值结果的表示 

10.1 结果表示 

亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质通过显微成像技术定值得到的结果是数均粒径，

即样品中全部颗粒的直径和除以颗粒数得到的颗粒平均直径。定值结果表示为：标准值

±扩展不确定度，由公式（1）表示，扩展不确定度可由公式（2）得到： 

       𝐷𝐷 ± 𝑈𝑈 𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶                                      （1） 

𝑈𝑈 𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶 = 𝑘𝑘 𝑢𝑢 𝑐𝑐                                  （2） 

    式中： 

𝐷𝐷 ——粒度标准物质的粒度最佳估计值，也称为标准物质的标准值或认定值，单位

微米（µm）或纳米（nm）； 

UCRM——标准物质标准值的扩展不确定度，单位和 D 保持一致，即微米（µm）或纳

米（nm）； 

k——包含因子，k 取值应说明其来源，无量纲； 

𝑢𝑢 𝑐𝑐 ——标准物质标准值的合成不确定度，单位和 D 保持一致，即微米（µm）或

纳米（nm）。 
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10.2 相对不确定度 

如需要，可以给出相对扩展不确定度，用 Urel表示，由公式（3）表示： 

  𝑈𝑈 𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟 =
𝑈𝑈 𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶

𝐷𝐷
                                   （3） 

    式中： 

    Urel——标准物质标准值的相对扩展不确定度，单位为百分制。 

11. 包装和储存 

11.1 包装应满足该标准物质的预期用途。一般情况下应选用密封性好、便于使用和

品质良好的玻璃瓶或中高密度的聚乙烯瓶包装；对于易氧化、易吸附水分子引起孔塌陷

等与空气接触易变质的纳米颗粒，建议高纯 Ar 或氮气封装储存。 

11.2 最小包装单元应根据实际使用需求确定。 

11.3 最小包装单元应贴有标准物质标签，标签的内容应符合 JJF1186 的要求。 

11.4 在有效期内，标准物质应储存于维持其特性参数的环境中，比如低温、避光、

洁净等环境要求。环境要求应在包装上明确注明。 

12. 研制报告和证书 

12.1 研制报告应符合 JJF1218 的要求。 

12.2 研制报告应描述亚微米及纳米级颗粒粒度标准物质研制的全过程，并提供显微

分析图像及充分、准确的测量数据和分析信息。 

12.3 证书应符合 JJF1186 的要求。 

12.4 证书应包含明确的溯源性声明。 

12.5 证书应提供标准物质安全储存说明。 

12.6 证书应提供反馈电话、邮箱等信息，方便用户反馈意见。 

12.7 证书应包含使用要求，最小取样量、是否一次性使用、低温或避光的特定要求、

尽快取样并及时恢复保存条件、避免污染等。 
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附录 A 不确定度的评定示例 

纳米二氧化钛粒度标准物质的不确定度评定 

A.1 目的 

对纳米二氧化钛粒度标准物质粒度测量结果进行不确定度评定。 

A.2 纳米二氧化钛粒度标准物质的定值结果 

A.2.1 纳米 TiO2 粒度标准物质的定值采用透射电镜（TEM）测量法进行定值。 

A.2.2 定值前，对定值用电镜进行校准，用单晶硅的（111）晶面间距和超晶格层间距

来校准 TEM 的放大倍率。 

A.2.3 参照 ISO 29301-2017《微束分析-透射电子显微镜-图像放大倍率校准导则》的相

关要求，确定统计颗粒数 1000 个，提供 12 组定值数据后，根据公式 A1 与 A2 分别计算

单次测量颗粒粒度与定值颗粒粒度。以样品编号 TiO2-100 的粒度标准物质为例，结果见

表 A-1。 

n

D
D

n

i
i∑

== 1

                          
A1 

N

D
D

N

i
∑
== 1

                            
A2 

    式中： 
−

D ——单次测量颗粒的平均粒径，单位纳米（nm）； 

iD ——单个粒子的粒径，单位纳米（nm）； 

n ——为单次测量统计颗粒数目，无量纲； 

N——为测量次数，无量纲； 

D ——为 N 次测量的平均粒径值，单位纳米（nm）。 
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表 A-1TiO2-100 标准物质的定值结果 

样品编号 颗粒统计的平均值数据
−

D  / nm 
N 次测量的平均值±

标准偏差 

TiO2-100 
124.6 125.8 127.1 127.3 126.7 127.0 
126.3 126.2 125.0 127.7 128.3 128.5 

(126.7±1.2) nm 

A.3 纳米二氧化钛粒度标准物质 TEM 定值引入的不确定度 

定值过程中的不确定度由两大部分构成：A 类不确定度，由 TiO2-100 标准物质粒度

重复测量引入；B 类不确定度，由 TEM 校准引入，主要包括高倍校准引入的不确定度、

低倍校准引入的不确定度以及通过图像统计时阈值设定引入的不确定度。 

A.3.1 颗粒粒径测量重复性引入的不确定度 

TiO2-100 标准物质均重复测量了 12 次，每次统计 1000 个以上颗粒，测量结果见表

A-1。根据公式 A3： 

)1(

)(
1

2

−

−
=
∑
=

−

nn

xx
n

i
i

iδ
                                    

A3 

式中： 

n ——测量次数，无量纲； 

xi——第 i 次测量值，单位纳米（nm）； 

x ——测量的平均值，单位纳米（nm）。 

计算 TiO2-100 标准物质测量重复性引入的不确定度为：0.35 nm。 

A.3.2 由 TEM 校准引入的不确定度 

本实验采用的是由单晶硅晶面间距进行高倍率校准，传递到超晶格校准低倍率，高

倍率和低倍率时都考虑了阈值设定。具体定值实验室电镜的校准过程如图 A-1 所示。 

 

   

 

 

已知硅（111）

晶面间距的单

晶硅晶体 

高倍校准 

 

定值实验 

室 TEM 

高倍校准 

 

超晶格 

层间距 

低倍校准 

 

定值实验 

室 TEM 

溯源至晶面间距 
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图 A-1  定值实验室电镜的校准过程 

通过以上分析计算可得 TEM 低放大倍率校准引入的不确定度 0.71nm，具体计算过程略。 

A.3.3 定值引入的不确定度 

通过以上分析，将不确定度分项合成，获得 TiO2-100 标准物质定值引入的不确定

度 Sy 为 0.82nm。 

A.4 纳米二氧化钛粒度标准物质的均匀性研究 

根据 JJF1343，对 TiO2-100 标准物质的均匀性进行研究。按照随机数表随机抽取 15

个单元，每个单元进行 3 次测量。见表 A-2。 

表 A-2TiO2-100 标准物质均匀性研究统计数据（单位：nm） 

单元 
测量次数 

平均 
1 2 3 

1 126.4 126.1 127.4 126.6 

2 126.7 126.7 127.1 126.8 

3 126.5 126.3 125.6 126.2 

4 127.0 127.1 126.5 126.9 

5 127.0 127.4 127.3 127.2 

6 126.9 127.7 127.4 127.3 

7 127.5 127.7 126.1 127.1 

8 126.7 125.7 126.9 126.4 

9 126.6 127.4 127.4 127.1 

10 126.5 127.0 126.9 126.8 

11 125.9 125.5 126.9 126.1 

12 127.8 125.8 126.0 126.5 

13 125.7 127.4 125.2 126.1 

14 125.3 126.9 126.2 126.1 

15 125.3 126.4 126.3 126.0 

A.4.1 方差分析法研究标准物质的均匀性 
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本附录采用方差分析法研究样品的均匀性，此方法是通过组间方差和组内方差的比

较来判断各组测量值之间有无系统误差。如果二者的比值小于统计研究的临界值，则认

为样品是均匀的。经过计算 TiO2-100 标准物质是均匀的。 

A.4.2 均匀性引入的不确定度评定 

根据 JJF1343 中的要求，和组间标准偏差（S1）和组内标准偏差（S2），对样品的均匀性

引起的不确定度进行评定，估算由样品的不均匀性引入的不确定度为 0.24 nm。 

将样品不均匀性带来的不确定度引入到总不确定度中进行分析。 

A.5 纳米二氧化钛粒度标准物质的稳定性研究 

TiO2-100 标准物质的长期和短期稳定性研究均采用 TEM 分析法。 

A.5.1 长期稳定性 

本附录示例以一年考察期进行长期稳定性考察，实际工作中应根据正文要求。

TiO2-100 标准物质的分散性良好，符合 JJF1343。长期稳定性数据汇总于表 A-3。根据数

理统计的方法，将 TiO2-100 标准物质的稳定性数据作稳定性曲线以及±2S 区间线，观察

在抽检的时间范围内，标准物质的特性量值是否出现随时间的变化而单调升高或单调降

低的趋势，结果如图 A-2 所示。从图中可以看出，在所考察的时间范围内，没有出现随

时间变化而单调升高或单调降低的趋势。定性地看，两个标准物质在抽检时间内是稳定

的。 

表 A-3TiO2-100 标准物质的长期稳定性考察 

检测 

日期 

稳定时间

(月) 

统计粒径 

（nm） 

平均值

（nm） 

温度

（℃） 

湿度 

（RH%） 

2016.7 0 
126.2,  126.9,  126.9 

126.1,  127.0,  127.0 
126.7 22.6 25.1 

2016.8 1 
126.6,  127.1,  127.3 

126.2,  127.2,  128.4 
127.1 21.3 42.1 

2016.10 3 
126.1,  127.0,  126.6 

126.9,  126.8,  126.2 
126.6 24.0 19.6 
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2016.12 5 
127.1,  127.9,  127.0 

127.1,  126.0,  126.6 
127.1 23.3 15.7 

2017.1 7 
127.4,  125.8,  126.4 

127.6,  127.0,  126.6 
126.9 20.8 17.5 

2017.3 9 
126.7, 126.1, 126.9 

126.9,  127.8,  127.5 
127.0 20.2 19.8 

2017.6 12 
126.2,  126.2,  127.1 

126.2,  127.2,  127.1 
126.7 27.1 48.4 

平均值（nm） 126.9 

标准偏差（nm） 0.2 

相对标准偏差（%） 0.2 

 

 

图 A-2TiO2-100 标准物质稳定性数据趋势图 

A.5.2 长期稳定性研究和引入的不确定度评定 

将表 A-3 中数据，以 x 代表稳定时间，以 y 代表粒径值，拟合成一条直线。 

平均值为： 

351
i

.
n

x
x

n

i ==
∑
=  

91261
i

.
n

y
y

n

i ==
∑
=  
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直线的斜率： 0030
)(

))((

1

2
i

i
1

i

1 .
xx

yyxx
b n

i

n

i −=
−

−−
=

∑

∑

=

=  

直线的截距为： 912610 .xbyb =−=  

直线的标准偏差由下式计算： 060
2

)(
1

2
i10i

2 .
n

xbby
s

n

i =
−

−−
=
∑
=  

直线的标准偏差： s =0.25 

斜率的不确定度为： 0230
)(

1

2
i

1 .
xx

sS
n

i

b =

−

=

∑
=

 

查表，自由度为 n-2 和置信水平为 0.95 时， 5722n950 .t ,. =−  

060b12n,950 .St . =⋅−  

由于 b12n0.95,1 0030 St.b ⋅<= − ，故斜率是不显著的，TiO2-100 标准物质在 12 个月内稳

定性良好。 

有效期 t=12 个月的长期稳定性的不确定度贡献为： =⋅= tSSt b11
0.28 nm。 

A.5.3 短期稳定性 

TiO2-100 标准物质的短期稳定性来源于样品运输过程中所引入的不确定度（储存湿

度与运输湿度的差异，以及运输途中颠簸对样品的影响）。分别抽取两个标准物质的 1

个分装单元，将其从某地市寄到某地再寄回，经历 11 天时间。之后在每个样品的不同部

位测量 3 次，考察在整个运输途中颠簸对样品稳定性的影响。另外，将两个标准物质置

于高湿度（90%以上）环境下两周时间模拟运输过程中的短期稳定性，每次抽取 1 个样

品，在不同部位测量 3 次，制样方式同长期稳定性。所测数据见表 A-4 和 A-5。 

表 A-4 颠簸对 TiO2-100 标准物质标准物质稳定性影响考察 

样品 

编号 
时间 

测量值 

（nm） 

平均值

（nm） 

标准偏差

（nm） 

测量重复性

引入的不确

定度 

TiO2-100 
从某地 

寄出前 
126.5,  126.8, 126.3 126.5 0.3 0.17 nm 
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寄回 

某地后 
126.5, 127.0, 126.6 126.7 0.3 0.17 nm 

根据公式 A4，判断标准物质在运输过程中颠簸对其粒径的影响。 

2
0

2
101 uukxx +≤−                                A4  

式中： 

0x ——表示样品从某地寄出前的平均粒径，单位纳米（nm）； 

1x ——表示样品寄回某地后的平均粒径，单位纳米（nm）； 

k——包含因子，一般 k=2； 

u0——表示寄出前重复测量引入的不确定度； 

u1——表示寄回后重复测量引入的不确定度。 

1001 .xx =− nm， 4802
0

2
1 .uuk =+ nm，由于 2

0
2
101 uukxx +<<− ，所以运输前后样

品的平均粒径没有明显变化，表明运输过程中颠簸对 TiO2-100 标准物质的粒径无影响。 

表 A-5TiO2-100 标准物质在高湿度条件下存放的短期稳定性考察 

检测 

日期 

稳定时间

(天) 

测量值 

（nm） 

平均值

（nm） 

温度

（℃） 

湿度

（RH%） 

5.3 0 125.9 127.6 126.5 126.6 22.6 97.1 

5.4 1 126.5 125.9  126.5 126.3 25.1 98.9 

5.6 3 125.7 126.6 126.6 126.3 24.5 97.4 

5.12 9 126.9 126.1 126.8 126.8 28.0 98.4 

5.17 14 126.4  126.9 126.2 126.5 28.6 99.1 

平均值（nm） 126.5 

标准偏差（nm） 0.2 

相对标准偏差（%） 0.1 

A.5.4 短期稳定性研究和引入的不确定度评定 

算法同 A.5.2 长期稳定性研究和引入的不确定度评定，短期稳定性的不确定度贡献

为： =⋅= tSS b1t2
0.21 nm。短期稳定性一般不在标准物质不确定度中体现，但需要在证书
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中给出，用于指导运输和使用。 

A.6 纳米二氧化钛粒度标准物质合成不确定的评定 

TiO2-100 标准物质粒径标准值的不确定度由各不确定度分量组成，各不确定度分量

见表 A-6。根据公式 A5 合成不确定度。 

𝑢𝑢𝑐𝑐 = �𝑆𝑆𝑦𝑦2 + 𝑆𝑆𝐻𝐻2 + 𝑆𝑆𝑡𝑡1
2                          A5 

式中： 

Sy——定值引入的不确定度，单位纳米（nm）； 

SH——均匀性引入的不确定度，单位纳米（nm）； 

St1——长期稳定性引入的不确定度，单位纳米（nm）； 

uc——合成不确定度，单位纳米（nm）。 

表 A-6TiO2-100 标准物质的不确定度分量数据表 

不确定分量的分类 不确定分量 TiO2-100 标准物质 

定值引入的 

不确定度 
Sy/nm 0.82 

均匀性引入 

的不确定度 
SH/nm 0.24 

长期稳定性引入 

的不确定度 
St1/nm 0.28 

合成不确定度 uc/nm 0.9 

扩展不确定度（k=2） UCRM/nm 1.8 

相对扩展不确定度 
𝑈𝑈 𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟𝑟 = 𝑈𝑈 𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶𝐶

/𝐶𝐶𝑀𝑀  
1.4% 

根据有效数字的修约原则，TiO2-100标准物质的粒径特性量值的表达为：（126.7±1.8）

nm，相对扩展不确定度均为 1.4%。 
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