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(57)摘要

本发明提供了一种通过光衍射来表征悬浮

于流体分散剂中的颗粒的方法，包括：从布置成

测量散射光的强度的检测器元件获得测量数据；

识别从通过分散剂中的非均匀性而散射的光产

生的测量贡献；处理测量数据，以移除或分离从

通过分散剂中的非均匀性而散射的光产生的测

量贡献；从所处理的测量结果中计算颗粒尺寸分

布。检测器元件是获得测量数据的多个检测器元

件中的一个。检测器元件被布置成测量以多个散

射角散射的光的强度，多个散射角分布在围绕照

明轴线的多个角度上。识别从通过分散剂中的非

均匀性而散射的光产生的测量贡献包括识别所

测量的围绕照明轴线不对称的散射光。还提供了

配置成执行上述方法的处理器或仪器以及机器

可读的非瞬时的存储介质。

权利要求书1页  说明书6页  附图4页

CN 107687993 B

2022.11.22

CN
 1
07
68
79
93
 B



1.一种通过光衍射来表征悬浮于流体分散剂中的颗粒的方法，包括以下步骤：

从布置成测量散射光的强度的检测器元件获得测量数据；

识别从通过所述分散剂中的非均匀性而散射的光产生的测量贡献；

处理所述测量数据，以移除或分离从通过所述分散剂中的折射率非均匀性而散射的光

产生的所述测量贡献；

从所处理的测量结果中计算颗粒尺寸分布；

其中：

所述检测器元件是获得所述测量数据的多个检测器元件中的一个；

所述多个检测器元件被布置成测量以多个散射角散射的光的强度，所述多个散射角分

布在围绕照明轴线的多个角度上；并且

识别从通过所述分散剂中的折射率非均匀性而散射的光产生的所述测量贡献的所述

步骤包括识别对于所述多个散射角中的每一个的测量结果中的峰值并且识别所测量的围

绕所述照明轴线不对称的散射光的步骤。

2.根据权利要求1所述的方法，其中，所述多个散射角中的至少一部分随着增加的散射

角而在围绕所述照明轴线的第一径向位置和第二径向位置之间交替地布置。

3.根据权利要求2所述的方法，其中，围绕所述照明轴线的所述第一径向位置和所述第

二径向位置围绕所述照明轴线至少隔开90度。

4.根据权利要求1所述的方法，其中，所述多个检测器元件的至少一部分布置成使得所

述多个检测器元件的所述至少一部分的质心处于散射角的对数序列中。

5.根据权利要求1所述的方法，其中，获得所述测量数据的所述步骤包括从所述检测器

元件或所述多个检测器元件获得散射光的强度随时间的变化。

6.根据权利要求1所述的方法，其中，识别对于所述多个散射角中的每一个的测量结果

中的峰值的所述步骤包括将所述测量数据与从相同的所述测量数据获得的平滑数据进行

比较。

7.根据权利要求6所述的方法，其中，所述平滑数据包括从具有不同时间宽度的多个移

动平均值中获得的移动平均值。

8.根据权利要求1所述的方法，包括以下步骤：将峰值分类为由来自颗粒的散射产生的

颗粒峰值或者由来自所述分散剂中的折射率非均匀性的散射产生的假峰值。

9.根据权利要求8所述的方法，包括以下步骤：当在具有相邻散射角的n个检测器元件

的连续范围上在一时间段tw内存在对应峰值时，将峰值分类为所述颗粒峰值，所述n个检测

器元件中的至少一部分围绕所述照明轴线具有角距。

10.根据权利要求1所述的方法，还包括执行衍射实验以获得所述测量数据的步骤。

11.一种配置成执行根据权利要求1所述的方法的处理器或仪器。

12.一种机器可读的非瞬时的存储介质，包括这样的指令，所述指令用于将处理器或仪

器配置成执行根据权利要求1所述的方法。
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通过光衍射来表征悬浮于流体分散剂中的颗粒的方法

技术领域

[0001] 本发明涉及一种颗粒表征仪器，并涉及一种颗粒表征方法。

背景技术

[0002] 基于衍射的颗粒表征仪器通过测量从颗粒散射的光来工作。使用散射图样与颗粒

尺寸分布之间的关系的数学描述(或数学模型)来推断颗粒尺寸分布。该数学描述可能需要

颗粒与颗粒悬浮于其中的介质之间的折射率的比值来作为计算参数。通过将所测量的光散

射数据与模型进行比较，可计算颗粒尺寸分布(PSD)。常用的理论假设介质的折射率是均匀

的且静态的。如果介质的折射率在测量期间不是均匀的且静态的，那么所计算的PSD可能包

括假的尺寸。

[0003] 基于衍射的测量(例如静态光散射)和动态光散射(基于散射的时间特性)都受到

稀释介质中的非均匀性的散射的影响。

[0004] 悬浮介质(或分散剂)的折射率可能不均匀存在几个原因。最常见的是由于分散剂

中的热量变化，但是其他原因可包括压力变化、污染物、样品溶解，等等。由这些类型的非均

匀性所导致的散射图样本质上是基本上随机的，并因此难以从测量数据中移除。

[0005] JP2015/141025公开了一种装置，在该装置中减去了各向同性的背景光以允许在

不具有滤光片移除荧光的前提下进行散射测量。US  7,471,393公开了一种用于通过将颗粒

计数并分类成所选尺寸范围来测量颗粒样品的尺寸分布的仪器。

[0006] 常规地，在将样品保持在温度受控环境中的同时，通过等待热量变化或压力变化

以使其均衡，来最小化热量变化或压力变化的影响。然而，可能存在这耗费过量时间或甚至

将不会发生沉淀的状态。对于污染物或溶解而言，尚无已知的一般解决方案。

发明内容

[0007] 根据本发明的第一方面，提供一种通过光衍射来表征悬浮于流体分散剂中的颗粒

的方法，包括以下步骤：从布置成测量散射光的强度的检测器元件获得测量数据；识别从通

过分散剂中的非均匀性而散射的光产生的测量贡献；处理测量数据，以移除或分离从通过

分散剂中的非均匀性而散射的光产生的测量贡献；从所处理的测量结果中计算颗粒尺寸分

布。

[0008] 检测器元件可以是获得测量数据的多个检测器元件中的一个。

[0009] 多个检测器元件可被布置成测量以多个散射角散射的光的强度，该多个散射角分

布在照明轴线周围的多个角度上。

[0010] 计算颗粒尺寸分布可包括执行基于光在不同角度下的衍射图样的计算(例如，静

态光散射)和/或可包括对测量数据进行自相关(例如，动态光散射)。

[0011] 识别从通过分散剂中的非均匀性而散射的光产生的测量贡献可包括识别所测量

的围绕照明轴线不对称的散射光。

[0012] 识别所测量的围绕照明轴线不对称的散射光可包括识别散射光是否围绕照明轴
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线足够不对称，以建议其不是由来自颗粒的散射产生的。围绕照明轴线的较小程度的不对

称可能并不意味着光通过分散剂非均匀性而散射。识别所测量的围绕照明轴线不对称的散

射光可包括任何这样的数据处理：该数据处理识别比预期将由颗粒散射产生的更不对称的

数据。

[0013] 在一些实施例中，该方法不需要包括实际执行提供测量数据的测量。获得测量数

据可包括从存储介质(例如，非易失性存储器、闪存盘、硬盘，等等)读取测量数据或者在通

信网络上接收测量数据。

[0014] 多个散射角中的至少一部分可随着增加的散射角而在围绕照明轴线的第一径向

位置和第二径向位置之间交替地布置。

[0015] 检测器元件必须对围绕照明轴线的不对称性敏感。围绕照明轴线的第一径向位置

和第二径向位置可围绕照明轴线至少隔开90度。

[0016] 沿着照明轴线看，每个检测器元件可被认为是位于从照明轴线通过检测器元件的

质心画出的半径上。检测器元件沿着照明轴线的位置与确定围绕照明轴线的角距度数无

关，因此可参考其在与照明轴线正交的虚平面上的任意位置处的投影来考虑检测器的相应

径向位置。因此，相应检测器元件之间的角距度数是其在虚平面中的相应径向位置之间的

角度。

[0017] 该多个散射角中的至少一部分可以是散射角的对数序列。多个检测器元件的至少

一部分可布置成使得其质心处于散射角的对数序列中。

[0018] 获得测量数据可包括从该检测器元件或者从多个检测器元件(例如，在多个散射

角下)获得散射光的强度随时间的变化。

[0019] 识别从通过分散剂中的非均匀性而散射的光产生的测量贡献可包括识别对于该

多个散射角中的每一个的测量结果中的峰值。

[0020] 识别峰值可包括将测量数据与从相同测量数据获得的平滑数据(例如移动平均

值，或者已筛选数据)进行比较。

[0021] 在平滑数据包括移动平均值的地方，可从具有不同时间宽度的多个移动平均值中

获得该移动平均值。

[0022] 该方法可包括将峰值分类为由来自颗粒的散射产生的颗粒峰值或者由来自分散

剂非均匀性的散射产生的假峰值。

[0023] 时间特性和对称特性的组合可用于识别和剔除假峰值。

[0024] 该方法可包括，当在具有相邻散射角的n个检测器的连续范围上在一时间段tw内

存在对应峰值时，将峰值分类为颗粒峰值，该n个检测器中的至少一部分围绕照明轴线具有

角距。

[0025] 处理数据可包括，抛弃在当存在从通过分散剂中的非均匀性而散射的光产生的测

量贡献时获得的测量数据。所抛弃的数据可能仅包括具有从通过分散剂中的非均匀性而散

射的光产生的测量贡献的那些散射角。

[0026] 处理数据可包括，通过用移动平均值代替假峰值来移除假峰值。

[0027] 该方法还可包括，执行衍射实验(包括照亮样品并检测散射光)以获得测量数据。

[0028] 根据第二方面，提供了一种配置成执行第一方面的方法的处理器或仪器。

[0029] 根据第三方面，提供了一种机器可读的非瞬时的存储介质，其包括这样的指令，该
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指令用于将处理器或仪器配置成执行根据第一方面的方法。

[0030] 各个方面及每个方面的特征可与各个其他方面及每个其他方面的那些特征组合。

附图说明

[0031] 将参考附图仅通过实例来描述这些实施例，附图中：

[0032] 图1是根据一个实施例构造的颗粒表征仪器的示意图；

[0033] 图2是检测器阵列的示意图；

[0034] 图3是示出了检测器元件围绕照明轴线的角距的视图；

[0035] 图4示出了识别测量数据中的颗粒峰值；并且

[0036] 图5示出了识别测量数据中的假峰值。

具体实施方式

[0037] 参考图1，示出了激光衍射颗粒表征仪器100，其包括：光源101、样品室103、检测器

107和处理器110。光源101可以是激光源，并且可操作以沿着照明轴线102照亮样品室103内

的样品。该样品包括悬浮在分散剂流体104(例如水)中的颗粒105。

[0038] 照明光束与颗粒105的相互作用导致散射/衍射，产生散射光106。检测器107布置

为检测散射光。提供了多个检测器元件，其布置为接收(相对于照明轴线102)以不同散射角

散射的光。检测器元件107也以不同的角度分布在照明轴线102周围。检测器107可包括检测

器元件的阵列(例如焦平面阵列检测器)，或者可包括多个离散的(例如间隔开的)检测器元

件。

[0039] 对于极化效应不明显的颗粒尺寸而言，从颗粒105投射在检测器107上的散射图样

是关于照明轴线102对称的。在实践中，这通常意味着，对于大于大约10μm的颗粒尺寸而言，

散射图样是关于照明轴线对称的。

[0040] 参考图2，示出了示例性的检测器焦平面阵列107，其包括多个检测器元件107a至

107f(为了清楚起见仅标记出较大的元件)。检测器元件随着增加的散射角而在围绕照明轴

线102的第一角度和第二角度之间交替地布置。在图2的实例中，围绕照明轴线102的第一角

度和第二角度隔开180度(即，位于照明轴线102的相对侧上)。在本实例中，最高的散射角检

测器元件107a位于光束轴线上方，下一个元件107b位于下方，下一个元件107c位于上方，以

此类推。本实例中的检测器元件是环形的，并且围绕照明轴线102跨过至少100度的角度，但

是小于180度。在空间上使与相邻散射角关联的检测器元件隔开，可减小电串扰并改进测量

数据108的整体保真度。

[0041] 检测器元件107a至107f可集中于与对数序列对应的散射角，并且连续检测器元件

的宽度(散射角中的范围)随着散射角增加而可成对数地增加。在照明轴线102附近，在小散

射角下，可具有许多紧密隔开的检测器，而在更大的散射角下，可具有更少但更大的检测

器。这种布置可能是有利的，因为更大的颗粒产生更高强度的处于低散射角的散射光，而更

小的颗粒产生减小强度的更各向同性的(即，包括高散射角)散射光。

[0042] 来自检测器107的测量数据可按散射角顺序布置，从而在颗粒穿过激光束时提供

连续的且平滑的散射能量分布。当颗粒穿过照明光束时，相对于时间和散射角的强度可用

于产生来自颗粒的散射峰值的三维可视化形象。不管交替的检测器位置如何，由于围绕照
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明轴线102的对称散射的原因，这种散射峰值都将是平滑的。由于检测器元件为了围绕照明

轴线的相邻散射角和围绕照明轴线的不对称散射而分离，所以由分散剂非均匀性产生的散

射将反而产生相对于散射角不平滑的峰值。

[0043] 虽然图2的检测器可特别适于检测散射光图样中的不对称性，但检测器元件的能

够检测围绕照明轴线的不对称性的任意布置也是合适的(例如像素元件的二维阵列)。

[0044] 图3参考第一检测器元件107a和第二检测器元件170b示出了围绕照明轴线102的

角距50的测量。参考照明轴线102和第一检测器元件107a的质心之间的第一向量与照明轴

线102和第二检测器元件107b的质心之间的第二向量之间的角度来确定角距50。第一传感

器元件107a和第二传感器元件107b不一定沿着照明轴线处于相同位置：如果向量沿着照明

轴线偏离，那么可参考向量在与照明轴线正交的虚平面上的投影来确定角度。

[0045] 回到图1，检测器107可操作以检测散射光106，并且输出测量数据108，这可提供散

射光在每个检测器元件处的强度随时间的变化。测量数据108被提供给处理器110。

[0046] 处理器110执行可装载到存储器中的指令。处理装置110可包括任意合适数量及类

型的处理器或任意适当布置的其他装置。处理装置110的实例类型包括：微处理器、微控制

器、数字信号处理器、现场可编程门阵列、特定用途集成电路和分立电路。

[0047] 存储器代表能够储存并便于检索信息(例如数据、程序代码，和/或基于临时或永

久基础的其他合适信息)的任意结构。存储器可代表随机存取存储器、只读存储器、硬盘驱

动器、闪存、光盘，或者任何其他合适的易失性或非易失性存储装置。

[0048] 处理器110被配置成通过识别所测量的围绕照明轴线各向异性的散射光，来识别

从通过分散剂104中的非均匀性散射的光产生的测量贡献，并且处理测量数据108以移除此

测量贡献。处理器110随后从所处理的测量数据计算PSD。

[0049] 在本实例中，处理器110被配置成识别测量数据108中的峰值(在121)，随后将每个

峰值归为一种类型(在122)：颗粒峰值，其从从颗粒散射的光产生；或者假峰值，其从来自分

散剂非均匀性的散射产生。处理器110处理测量数据108以抑制假峰值(在123)，然后从所处

理的测量数据确定PSD(在124)。

[0050] 可通过将用于每个检测器元件的数据与用于该检测器元件的数据的移动平均值

进行比较，来识别时间分辨数据108中的峰值。

[0051] 可将时间t时的移动平均值μ(t)计算为：

[0052]

[0053] 其中，Δt是计算积分的时间窗的长度，并且Ij(t)是检测器元件j上的强度。

[0054] 可将时间t时的标准偏差σj(t)计算为：

[0055]

[0056] 其中，Δt应该是与用于计算μj(t)相同的时间窗。

[0057] 可通过使用归一化差值Δj(t)而移动平均值与原始数据进行比较：
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[0058]

[0059] 并与标准值C进行比较。可替代地，z评分(z‑score)Δ′j(t)可以用于将移动平均

值与原始数据进行比较：

[0060]

[0061] 如果Δj(t)＞C或者Δ′j(t)>C，那么范围t到t+Δt中的最大点是该数据中的峰值，

其由颗粒产生或由悬浮介质的折射率的非均匀性产生。

[0062] 参数Δt将该方法的敏感度定义为原始测量数据中的峰值的寿命，其可能取决于

分散剂的粘度以及颗粒105与分散剂105之间的液力耦合。如果峰值具有比Δt大的寿命，那

么其将不会被检测到。为了避免无法检测到从缓慢移动的颗粒产生的峰值，可使用具有不

同窗口尺寸的若干移动平均值。为了改进峰值识别的速度，可并行地计算移动平均值。

[0063] 移动平均值消除较小的波动，使得可计算比较结果Δj(t)。总体上，可使用任何平

滑算法。例如，可使用的另一种简单平滑方法是指数平滑，其最简单的形式将是：

[0064] sj(t)＝αIj(t)+(1‑α)sj(t‑δt)

[0065] 其中，sj(t)是检测器元件j上的平滑数据，0＜α＜1是平滑因子，δt是检测器元件

的时间步长。在由Δj(t)定义的比较结果中，函数sj(t)将代替函数μj(t)。平滑函数的其他

实例包括自回归移动平均和自回归集成移动平均。

[0066] 接下来，将所识别的峰值归为：由于从颗粒散射的光而产生的颗粒峰值；或者从由

于分散剂非均匀性而散射的光产生的假峰值(导致折射率变化)。由于颗粒而散射的光出现

在足够宽的角度范围上，以在多个检测器元件上延伸，并且总体上围绕检测器107的中心点

充分对称，以在连续范围的检测器元件上被检测(根据散射角渐增)。

[0067] 这意味着，表征颗粒峰值的一种方式是检查n个检测器(n＞1)上范围t到t+Δt内

的峰值，如果存在，则可认为峰值的原因是从颗粒散射的光。如果不是这样，那么将峰值归

类为假峰值，这是由于折射率非均匀性的原因。

[0068] 也可以确定峰值的寿命及其位置。通过此额外的信息，可从数据和组合回到一起

的数据中移除假峰值。如上所述，当不存在颗粒时，假峰值识别的另一种方法将是检测背景

测量阶段中的峰值。所有这些峰值都将是假峰值(因为不存在颗粒)。可对假峰值进行统计

分析，以确定假峰值的典型寿命，并且可将其与在测量期间识别的峰值进行比较。可对与假

峰值的特征匹配的那些峰值分类为是由于分散剂的折射率非均匀性的原因。

[0069] 在一些实施例中，可处理测量数据108，以移除从由分散剂非均匀性散射的光产生

的测量贡献。移除数据的一种方式是，从与假峰值对应的检测器元件排除测量数据。

[0070] 识别数据中的峰值的一种替代方式是，对来自基本上没有颗粒(以及相同的或代

表性的分散剂)的样品的散射数据进行频率分析。可基于频率分析而产生筛选，以从检测器

元件中筛选掉由分散剂非均匀性产生的波动(当获得数据时，或者作为后处理操作)。

[0071] 在一些实施例中，不对称性和时间特性的组合可用于移除或分离由分散剂非均匀

性产生的散射贡献。例如，可筛选来自数据的输出(以移除具有某些时间特性的数据)，然后

对其进行处理以识别不对称散射。可替代地，可基于时间标准和对称性标准的组合来识别
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假峰值。在一些实施例中，可能需要预定的时间特性和不对称散射来剔除假峰值。

[0072] 图4示出了来自颗粒的示例性散射测量数据。曲线图201至206均显示了来自一系

列六个检测器元件的跨过一定散射角范围的测量数据。这六个检测器中的至少一部分布置

在照明轴线周围的与其他检测器中的至少一部分不同的径向位置中。具体地，在此实例中，

提供奇数曲线图201、203、205的检测器位于照明轴线102的与提供偶数曲线图202、204、206

的检测器相对的一侧上。

[0073] 每个曲线图201至206包括原始测量数据211和移动平均值212。在第一张曲线图中

检测到由于原始数据211与移动平均值之间的差值超过阈值231而产生的峰值220。峰值220

具有最大值232。可关于最大值计算时间窗口tw，其具有下限233和上限234。在其他曲线图

202至206中的每个中，在此时间窗口内发现峰值。因此，可将这些曲线图220中的每个中的

峰值分类为由从颗粒散射的光产生的颗粒峰值。

[0074] 可使用其他标准来搜索对应的峰值。例如，时间窗口tw可从曲线图201中超过阈值

的时刻开始，直到不超过阈值的时刻为止。在此实例6中，待检查以建立该峰值是颗粒峰值

的相邻检测器的数量可以是任意适当的数量(例如2、3、4、5、10，等等)。

[0075] 图5示出了来自分散剂非均匀性的实例散射测量数据。在第一张曲线图201中识别

出峰值220，但在第二个曲线图202中，或者在其他曲线图203至206中的任意曲线图中，不存

在对应的峰值。因此，将峰值220分类为假峰值。可处理测量数据以消除假峰值，例如通过使

用移动平均值作为用于假峰值的持续时间的数据。

[0076] 基于来源对测量数据108中的峰值进行分类(假峰值或颗粒峰值)的能力允许若干

应用，其中最重要的是隔离与颗粒相关的散射数据。这样做时，将不再把假尺寸报告给颗粒

测量仪器的用户。通常，也改进了信噪比，使得改进PSD的精度。

[0077] 以上述方式分离数据的能力可具有若干其他应用。这些应用包括“智能清理”应

用，其将检查污染物的存在和类型，然后应用适当的清理方法或者通过算法方式移除或减

小从污染物产生的信号。也可以使用“减小样品尺寸”模式，在该模式中，所需样品的量减

少，这是因为可从数据中移除噪声源。也可布置分散剂中的气泡的检测，并且触发脱气过

程。

[0078] 另一种可能的应用将是动态背景监测，其将允许在样品测量期间而不是仅在测量

开始之前监测背景。用于照亮样品室中的颗粒的激光也在每个像素上产生恒定信号，其被

称为背景。这在测量样品之前进行测量，并且在测量样品之后从由检测器记录的散射值中

减去，这防止背景影响PSD。此背景在样品测量期间的长时间尺度的变化可能导致背景的减

去不精确。通过在测量期间监测背景，可减去实时背景。当可从测量数据中减去假峰值时，

使得能够更精确地监测背景。

[0079] 虽然已经描述了具体实例，但是这些实例并非旨在是限制性的，技术人员将理解，

在由所附权利要求定义的本发明的范围内，其他变化是可能的。
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