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  编制说明
1  任务来源
根据工信厅科[2018]73号文件的精神，以及全国有色金属标准化技术委员会“关于印发《再生锌化学分析方法   第12部分 铟量的测定  火焰原子吸收光谱法》 等2项标准任务落实会会议的通知”（有色标委[2019]21号）及相关会议纪要的文件精神，《再生锌化学分析方法   第12部分 铟含量的测定  火焰原子吸收光谱法》由深圳市中金岭南有色金属股份有限公司起草，深圳市中金岭南有色金属股份有限公司韶关冶炼厂、北矿检测技术有限公司、郴州市产商品质量监督检验所、湖南有色金属研究院、广西壮族自治区分析测试研究中心等单位协助起草。项目计划编号：（2018-2022T-YS），完成年限2020年。
2  工作过程
  2.1进度安排

  2019年3月23日～27日全国有色金属标准化技术委员会在株洲市组织召开了《再生锌化学分析方法   第12部分 铟含量的测定  火焰原子吸收光谱法》等标准任务落实会议，会议确定了标准制定的起草单位和参与验证单位，落实了标准计划项目的进度安排和分工。
1、会议上确定了由深圳市中金岭南有色金属股份有限公司负责起草。
2、样品由深圳市中金岭南有色金属股份有限公司负责制备、准备（包括均匀性、粒度等）、提供。需提供6个水平试验样品。

3、2019年10月15日前由主起草单位将样品和试验报告发给一验和二验单位，随即开展验证工作。

2.2 讨论会

2020年5月全国有色金属标准化技术委员会在  召开《再生锌化学分析方法   第12部分 铟含量的测定  火焰原子吸收光谱法》行业标准第一次工作会议。会议对两个分标准讨论稿、试验报告及验证报告进行分析和讨论，并安排了系列标准研究的后续工作。

2.3  预审会
2.4  审定会
2.5 实验部分
　　实验部分见附件1：　试验报告

3  准编写原则和编写格式
本标准是根据GB/T1.1-2020《标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写规则》和GB/T20001.4-2001《标准编写规则第4部分：化学分析方法》的要求进行编写的。编制本标准的目的是以能满足《再生锌化学分析方法   第12部分 铟含量的测定  火焰原子吸收光谱法》准确快速测定要求为基础。编制本标准的原则是准确、具有一定的先进性和操作简单性。根据国情制订技术规范并力求与国外先进技术接轨。

5 标准编写的目的和意义
再生锌原料主要包括：热镀锌渣、锌灰，压铸锌合金生产过程中生产的含锌废料，报废的锌合金废料，烟道灰，瓦斯泥/灰，铜、铅、锌冶炼产生的含锌烟尘，进口的含锌物料等。锌矿是不可再生的稀缺资源，储量非常有限，因此再生锌原料就显得尤为重要。再生锌原料不仅是锌的重要来源，杂质成分中常常含有一定量的有价稀散金属。

金属铟具有延展性好，可塑性强，熔点低，沸点高，低电阻，抗腐蚀，光渗透性和导电性好等优良特性，被广泛应用于宇航、无线电和电子工业、医疗、国防等领域，还享有“合金的维生素”的称号。然而铟是昂贵的稀散金属，在地壳中很分散，丰度仅为黄金的1/6，它的富矿尚未发现，只是在锌和其他一些金属矿中作为杂质存在。目前铟矿资源日益枯竭，在原料供应紧张，需求却激增的刺激下，铟的生产技术得到改进，当原料中铟含量达到0.05%以上时，综合回收铟就有了显著的经济效益。因此回收铟原料来源也呈现了多元化，在再生锌中提取铟成为重要的渠道。

因此准确分析再生锌中铟的含量显得尤为重要。

通过对相关企业近5年的数据进行统计，铟的含量范围较宽，从0.01%~2.00%。现行YS/T 1171.3-2017再生锌原料化学分析方法系列行业标准项目中，没有铟的独立方法。虽然第3部分ICP测定多元素的分析方法中包含铟的分析，但测定范围仅为0.01%~0.2%，目前再生锌原料化学分析方法行业标准现状，无法满足市场贸易结算的要求。
综上所述，尽快建立再生锌原料化学分析方法中铟的分析方法，对市场贸易结算，指导冶炼生产，具有很重要的现实性和必要性。
6 国内外有关工作情况
国内外尚未查到已经发布的再生锌原料铟量的标准检测方法。
火焰原子吸收光谱法测定铟量比较经典，已广泛应用于其他物料。经典的原子吸收测铟方法有乙酸丁酯、 MIBK萃取法 等，应用于烟灰、精矿和土壤等领域，但使用有机溶剂不利于环境保护。目前国内外测定低含量铟的检测方法主要是原子吸收法、ICP法，考虑到原子吸收光谱法操作简便、适合批量测定，原子吸收仪应用比较普遍，选择性较好，因此本法选用火焰原子吸收光谱法，就样品分解、测定介质及酸度、干扰离子及消除等进行了深入研究，最终确定了分析步骤。

6  标准适用范围
本部分适用于再生锌中铟量的测定  火焰原子吸收光谱法。测定范围:0.02%～2.00%。
7  标准制订的主要内容与依据
见《试验报告》。

8  协同试验
8.1 样品的准备

由深圳市中金岭南有色金属股份有限公司等单位提供了6个水平的样品。
8.2 精密度试验
在精密度试验方面，12个实验室（见表1）对6个水平的样品进行试验，根据国家标准GB/T 6379.2-2004确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法（ISO 5725-2：1994，IDT）的规定，对收到的全部数据进行了统计分析。原始数据及统计结果见附件2。

表1 协同试验的实验室编号
	编号
	实验室

	1
	深圳市中金岭南有色金属股份有限公司

	2
	深圳市中金岭南有色金属股份有限公司韶关冶炼厂

	3
	北矿检测技术有限公司

	4
	郴州市产商品质量监督检验所

	5
	湖南有色金属研究院

	6
	广西壮族自治区分析测试研究中心

	7
	清远佳致新材料研究院有限公司

	8
	紫金矿业集团股份有限公司

	9
	白银有色集团股份有限公司

	10
	西安汉唐分析检测有限公司

	11
	广东先导稀材股份有限公司

	12
	湖南省有色地质勘查研究院


8.3 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按表2数据采用线性内插法求得：
表2 重复性限
	wIn /%
	0.0179
	0.1159
	0.5383
	1.0234
	1.5150
	2.0366

	r/ %
	0.00299
	0.01710
	0.04891
	0.06364
	0.07729
	0.09494


8.4 再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表4数据采用线性内插法求得：

表3 再现性限
	wIn /%
	0.0179
	0.1159
	0.5383
	1.0234
	1.5150
	2.0366

	R/ %
	0.00418
	0.02789
	0.06931
	0.10524
	0.11933
	0.13475


9  标准征求意见稿意见汇总与处理
在协同试验和标准预审过程中，征求的意见以及对意见的分析处理，详见《意见汇总表》。

10  标准水平分析
本标准在技术内容、文本结构上与相应的国内标准等同，具有国内先进水平。

11  与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本标准符合相关现行法律、法规和强制性国家标准，没有冲突。
12  重大分歧意见的处理经过和依据
无。

13  贯彻标准的要求和措施建议
建议颁布本标准为推荐性行业标准，供相关组织参考采用。
14  废止现行有关标准的建议
无
15  其他应予说明的事项

本标准遵守下列基础标准：

GB/T 1.1标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写规则

GB/T 20001标准编写规则第4部分：化学分析方法

GB/T 17433冶金产品化学分析基础术语

GB/T 11792测试方法的精密度在重现性或再现性条件下所得测试结果可接受的检查和最终测试结果的确定。

                   深圳市中金岭南有色金属股份有限公司
                              2020年4月15日

附件1：试验报告
1  范围
本部分规定了再生锌中铟量的测定方法。
本部分适用于再生锌中铟量的测定。测定范围：0.020%～2.00%。
2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 8170—2008数值修约规则与极限数值的表示和判定
3  方法提要
试料用盐酸、硝酸、高氯酸和硫酸分解。用硝酸溶解盐类，在稀硝酸介质中，于原子吸收光谱仪波长303.9nm处，使用空气-乙炔火焰，测量铟的吸光度，按标准工作曲线法计算铟的质量分数。
4  试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。
4.1  盐酸（ρ=1.19g/mL）。
4.2  硝酸（ρ=1.42g/mL）。
4.3  高氯酸（ρ=1.47g/mL）。
4.4  氢溴酸(ρ=1.49g/mL)。
4.5  硫酸（ρ= 1.84g/mL）。
4.6  硝酸（1+1）。
4.7  氟化铵（250g/L），贮存于塑料瓶中。
4.8  铟标准贮存溶液：铟标准贮存溶液：称取1.0000g金属铟（wIn≥99.99％）置于300mL烧杯中，加入60mL盐酸(4.1)、20mL硝酸(4.2)，低温加热溶解，冷却，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含1mg铟。
4.9  铟标准溶液：移取20.00mL铟标准贮存溶液（4.8）于200mL容量瓶中，加入10mL硝酸（4.6），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1mL含100μg铟。
5  仪器
火焰原子吸收光谱仪，附铟空心阴极灯。
在仪器最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用：
——特征浓度：在与测量试液基本一致的溶液中，铟的特征浓度应不大于0.6ug/mL。
——精密度：用最高浓度的标准溶液测量10次吸光度，其标准偏差应不超过平均吸光度的1.0%；用最低浓度（不是“零浓度”标准溶液）的标准溶液测量10次吸光度，其标准偏差应不超过平均吸光度的0.5%；
——工作曲线特性：将工作曲线按浓度等分成五段，最高段的吸光度差值与最低段的吸光度差值之比，应不小于0.80。
6  试样 
试样粒度应不大于100μm，于100℃～105℃烘箱中干燥1h，并置于干燥器中冷却至室温备用。
7  分析步骤
7.1  试料 
按表1称取0.25～0.50g试样， 精确至0.0001g。
7.2平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
7.3  空白试验
    随同试料做空白试验。
7.4  测定
7.4.1  将试料（7.1）置于300 ml玻璃烧杯中，加入5ml氟化铵（4.7），摇散，加入15 ml盐酸（4.1）加表面皿低温溶解约5min，然后加入5ml 硝酸（4.2），5ml高氯酸（4.3）继续加热至冒起浓白烟，取下冷却，加入10ml氢溴酸（4.4），继续低温加热至冒高氯酸烟，如试料含碳较高，加入数滴硝酸（4.2），继续加热至冒浓白烟，可重复此操作1～3次，至无黑色残渣为止，取下稍冷。加入2mL硫酸（4.5），加热至近干，取下稍冷。
7.4.2  加10ml硝酸（4.2），用少量水冲洗表面皿及杯壁，加热至盐类溶解，取下烧杯冷却，控制10%酸度，按表1移入相应容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，静置或干过滤。

7.4.3  按表1分取试液于相应的容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，静置待测。
                               表1  试料质量、定容体积及分取体积
	铟的质量分数/％
	称样量/g
	定容体积（V）/mL
	分取体积(V1)/mL
	补加硝酸（4.2）/mL
	稀释体积(V2)/mL

	0.020～0.20
	0.50
	100
	全量
	/
	/

	0.20～1.00
	
	
	10
	5
	50

	>1.00～2.00
	
	
	10
	10
	100


7.4.4  使用空气-乙炔火焰，于原子吸收光谱仪推荐波长303.9nm处，以水调零分别测量试液的吸光度，减去试料空白溶液的吸光度，从相应的工作曲线上查出铟的浓度。
7.5  工作曲线的绘制
7.5.1  分别移取0、1.00mL 、2.00mL、5.00mL、8.00mL、10.00mL、12.00mL铟标准溶液（3.8）于一组100mL容量瓶中，加入10mL硝酸（3.2），用水稀释至刻度，混匀。
7.5.2  在与测量试料溶液相同的条件下，使用空气-乙炔火焰，于原子吸收光谱仪推荐波长303.9nm处，以水调零，分别测量系列标准溶液的吸光度，减去系列标准溶液中“零”浓度溶液的吸光度，以铟的质量浓度为横坐标，吸光度为纵坐标，绘制工作曲线。
7.6  试验数据处理
铟含量以铟的质量分数wIn 计，数值以百分数表示，按公式（1）计算：
                    WIn=
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式中：
ρ——自工作曲线上查得的测定溶液中铟的浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）；
ρ0——自工作曲线上查得的空白溶液中铟的浓度，单位为微克每毫升（µg/mL）；
V——试液定容体积，单位为毫升（mL）；

V2——试液稀释体积，单位为毫升（mL）；
m——试料的质量，单位为克（g）。
V1——试液分取体积，单位为毫升（mL）；
计算结果表示至三位小数，若铟量小于0.10％时表示至四位小数。

二：结果与讨论
前言：
再生锌原料主要包括：热镀锌渣、锌灰，压铸锌合金生产过程中生产的含锌废料，报废的锌合金废料，烟道灰，瓦斯泥/灰，铜、铅、锌冶炼产生的含锌烟尘，进口的含锌物料等。再生锌原料不仅是锌的重要来源，杂质成分中常常含有一定量的有价稀散金属。
金属铟因其优良特性，应用广泛，还享有“合金的维生素”的称号。然而铟是昂贵的稀散金属，在地壳中很分散，丰度仅为黄金的1/6，只是在锌和其他一些金属矿中作为杂质存在。综合回收铟具有显著的经济效益，在再生锌中提取铟成为重要的渠道。因此准确分析再生锌中铟的含量非常重要。
通过对相关企业近5年的数据进行统计，铟的含量范围较宽，从0.01%~2.00%。现行YS/T 1171.3-2017再生锌原料化学分析方法系列行业标准项目中，没有铟的独立方法。虽然第3部分ICP测定多元素的分析方法中包含铟的分析，但测定范围仅为0.01%~0.2%，目前再生锌原料化学分析方法行业标准现状，无法满足市场贸易结算的要求。补充再生锌原料化学分析方法中铟的分析方法—火焰原子吸收光谱法，对市场贸易结算，指导冶炼生产，具有很重要的现实性和必要性。
根据全国有色金属标准化技术委员会2019年有色金属国家标准制订计划，《再生锌化学分析方法 第12部分 铟量的测定 火焰原子吸收光谱法》由深圳市中金岭南有色金属股份有限公司负责起草。测定范围为0.02%-2.00%。项目计划编号为（2018-2022T-YS）  号 
本方法系统地研究了样品分解、测定介质及酸度、工作曲线线性范围、干扰离子及消除等，并对此方法进行了精密度、准确度试验，选择出适合再生锌中铟量测定的方法，使标准具有适用性和可操作性，以适应社会发展的需要。试验情况如下：
2.1 仪器工作条件
考虑到仪器的提取量因素，固定空气流量6.5 L/min及测定波长，依次改变空心阴极灯电流、狭缝宽度、燃烧器高度、乙炔流量等因素，确定最佳工作条件结果见表1：
表1  仪器工作条件
元素  波 长  灯电流   狭缝宽度  燃烧器高度 空气流量 乙炔流量
nm     mA        nm        mm       L/min    L/min
In   303.9     3       0.2        4         6.5        1.7

2.2 仪器综合性能
    在选定的条件下，分别测定铟标准系列溶液的吸光度，见表2
表2 铟标准系列溶液的吸光度
	铟标准溶液浓度
ug/mL
	1.00
	2.00
	5.00
	8.00
	10.00
	12.00

	吸光度
	0.024*2
0.025*7
0.026*2
	0.050*3
0.051*8

	0.128*4
0.129*6
0.130*1
	0.202*3
0.203*6
0.204*2
	0.251*1
0.252*2
0.253*5
0.254*3
	0.306*2
0.307*5
0.308*3
0.309*1

	吸光度均值
	0.025
	0.051
	0.129
	0.203
	0.253
	0.307

	标准偏差
	0.000632
	0.000467
	0.000647
	0.000701
	0.000944
	0.000904


2.2.1 工作曲线及线性
按照试验方法配置铟系列标准溶液，绘制工作曲线如下图。

铟标准工作曲线
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将工作曲线按浓度平均分成5段，从表3可知，最高段吸光度的差值与最低段吸光度的差值之比大于0.8，工作曲线线性满足分析要求。

表3工作曲线的线性
	铟标液（ug/mL）
	0.00
	1.00
	2.00
	5.00
	8.00
	10.00
	12.00

	吸光度
	0.000
	0.025
	0.051
	0.129
	0.203
	0.253
	0.307

	工作曲线线性
	y=0.02547x+0.00009 ，相关系数R2=0.9999

	拟合曲线铟标液
浓度（ug/mL）
	0.00
	2.40
	4.80
	7.20
	9.60
	12.00

	
	0.000
	0.061
	0.122
	0.183
	0.245
	0.306


2.2.2检出限

工作曲线回归方程式为：y=0.02547x+0.00009，斜率即灵敏度SC为0.02547μg/mL，测定空白试液（n=11）的吸光度，其标准偏差SA为：0.00050，按下式计算检出限D.L（k=3）=3SA/SC=0.059μg/mL，检测下限LQD=10SA/SC=0.20μg/mL。

2.2.3 特征浓度
    在工作曲线上选取的两个标准溶液浓度的差值为△C，这两个标准溶液对应的吸光度差值为△A。
按照下式计算特征浓度：C=（△C×0.0044）/△A
In的特征浓度为0.172μg/mL。
在与测量试料溶液的基体相一致的溶液中，铟的特征浓度应不大于0.57µg/mL。
2.2.4 最小稳定性
    用最高浓度的标准溶液测量11次吸光度，其标准偏差不超过平均吸光度的1.0%；用最低浓度的标准溶液（不是“0”浓度标准溶液）测量11次吸光度，其标准偏差应不超过最高标准溶液平均吸光度的0.5%。测定数据见表4.
表4 工作曲线的精密度
	试液名称
	吸光度
	平均值
	标准偏差
	性能要求值
	说明

	最高浓度
铟标液
ug/mL
	0.306、0.306、0.307、0.307
	0.307
	0.000904
	<0.0031
	符合

	
	0.307、0.307、0.307、0308
	
	
	
	

	
	0.308、0.308、0.309
	
	
	
	

	最低浓度
铟标液
ug/mL
	0.024、0.024、0.025、0.025
	0.025
	0.000632
	<0.0016
	符合

	
	0.025、0.025、0.025、0.025
	
	
	
	

	
	0.025、0.026、0.026
	
	
	
	


In标准溶液最低点和最高点的吸光度值满足最小精密度的要求。
2.3 测定介质及酸度的选择
分别移取5.00mL和10.00mL铟标准溶液（100μg/mL）于100mL容量瓶中，按表5分别控制不同的酸度，用水稀释至刻度，混匀。测定结果见表5
表5不同酸介质及酸度对测铟的影响
	介质
	介质浓度
	5ug/mL铟吸光度
	10ug/mL铟吸光度

	盐酸
	5%
	0.103
	0.205

	
	10%
	0.092
	0.182

	
	15%
	0.080
	0.156

	硝酸
	5%
	0.121
	0.243

	
	10%
	0.122
	0.244

	
	15%
	0.122
	0.243

	王水
	5%
	0.115
	0.232

	
	10%
	0.104
	0.206

	
	15%
	0.096
	0.189


由表5可知，5%~15%的硝酸介质对铟的测定基本无影响，本法选择10%硝酸介质进行测定。
2.4 共存元素干扰试验
再生锌原料中主要存在元素有Pb、Zn、Cd、Fe、Si、Ca、As、Sb、Cu、Ag、S等。对部分样品进行了X射线荧光光谱法分析，共存元素含量见表6。
表6 样品中共存元素含量，%
	共存元素
	样品1#
	样品2#
	样品3#
	样品4#
	样品5#
	样品6#

	Pb
	15.91
	19.40
	24.15
	27.25
	24.24
	24.84

	Zn
	47.43
	46.53
	14.10
	11.02
	14.18
	10.23

	Cd
	0.47
	0.20
	0.01
	0.01
	0.01
	0.01

	Fe
	0.73
	0.24
	2.31
	3.10
	3.11
	3.39

	SiO2
	1.43
	1.77
	35.36
	8.89
	15.33
	12.22

	CaO
	0.69
	0.35
	1.62
	1.78
	1.71
	1.73

	As
	<0.01
	0.09
	1.11
	4.60
	5.14
	5.82

	Sb
	0.14
	0.03
	0.15
	0.69
	0.51
	0.65

	Cu
	0.12
	0.09
	0.36
	0.97
	1.26
	1.62

	Ag
	0.0069
	0.0065
	0.0803
	0.1602
	0.0641
	0.0771

	S
	7.62
	7.65
	5.87
	7.76
	7.00
	7.24


根据有色金属相关检测实验室和企业提供的代表样品，再生锌中主要元素最大含量见表7。
表7 基体元素最大含量
	元素
	Pb
	Zn
	Cd
	Fe
	Cu
	Ca
	Al
	As
	Sb
	Sn
	Bi
	Si
	Ag

	最大含量（%）
	30
	65
	3
	22
	8
	6
	1.0
	10
	5
	5
	4
	17
	0.5


2.4.1 单元素离子干扰试验
在100mL容量瓶中加入不同量的基体元素和铟标准溶液，配制成铟浓度为2.00μg/mL和10μg/mL的溶液，按试验方法及选定的仪器工作条件测定其浓度值，结果见表8.
表8 单元素干扰试验
	共存元素
	共存元素加入量
	2.00ug/mLIn溶液测定值
	10ug/mLIn溶液测定值

	
	（mg）
	（吸光度）
	（吸光度）

	/
	0
	0.053
	0.264


	Pb
	150
	0.053
	0.263

	Zn
	325
	0.052
	0.262

	Cd
	15
	0.053
	0.263

	Fe
	110
	0.053
	0.264

	Cu
	40
	0.053
	0.264

	Ca
	30
	0.052
	0.262

	Al
	5
	0.052
	0.262

	As
	20
	0.053
	0.263

	Sb
	20
	0.053
	0.263

	Sn
	4
	0.053
	0.263

	Sn
	25
	0.031
	0.149

	Bi
	20
	0.053
	0.263


由上表可知，100mL溶液中4mgSn和20mgSb不干扰测定，上表中其他元素基本不影响铟的测定；硅和高含量的砷以及锡、锑的干扰可在溶样时去除。
2.4.2 混合离子干扰试验
向100mL容量瓶中加入各种基体元素及铟标准溶液，配制成铟浓度为2.00μg/mL和10μg/mL的溶液，按试验方法及选定的仪器工作条件测定其浓度值，结果见表9
表9 混合离子干扰试验
	共存元素混合加入量，mg
	2.00ug/mLIn溶液测定值
	10ug/mLIn溶液测定值

	
	（um/mL）
	（um/mL）

	Pb150、Zn325、Cd15、Cu40
	1.994
	9.992

	As20、Sb20、Sn4、Bi20
	
	

	Fe110、Ca30、Al5
	
	


结果表明，混合离子对铟的测定基本无影响。
2.5溶样条件的选择
2.5.1 氟化铵溶液加入量的选择
按表1称取3#试样（二氧化硅含量约35%）于一系列300mL烧杯中，按表2分别加入不同量氟化铵溶液（250g/L），加入15mL盐酸，盖上表面皿，低温加热数分钟，驱除硫化物，加入5mL硝酸。其它按试验方法进行操作。测得样品In含量及观察溶样现象见表10。
表10二氧化硅干扰与消除试验
	氟化铵溶液（mL）
	0
	2.0
	3
	4
	5
	6


	In含量（%）
	0.48
	0.52
	0.54
	0.55
	0.56
	0.55

	溶样现象
	溅跳、浑浊
	溅跳、稍有浑浊
	清亮
	清亮
	清亮
	清亮


由上表可知，加5mL氟化铵溶液能够使样品溶解完全。
2.5.2 溶样方法试验
分别移取5.00mL铟标准溶液（100μg/mL）于两组300mL烧杯中，第一组不加干扰元素，第二组同时加入50mgAs、25mgSb和25mgSn，按表11采用不同溶样方式处理后，10%硝酸浸取，定容，测定铟及共存元素的含量。
表11 不同处理方式后铟和共存元素测定值，mg
	序号
	处理步骤
	编号
	In
	As
	Sb
	Sn
	溶样、试液情况

	1
	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL高氯酸
②10mL氢溴酸除杂
	Ⅰ
	0.476
	0
	0
	0
	清亮

	
	
	Ⅱ
	0.468
	<0.01
	2.09
	0.306
	冒烟至近干时粘杯底 

	2
	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL高氯酸
②10mL氢溴酸除杂+10mL氢溴酸除杂
	Ⅰ
	0.472
	0
	0
	0
	清亮

	
	
	Ⅱ
	0.464
	<0.01
	1.75
	0.228
	冒烟至近干时粘杯底

	3
	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL高氯酸
②10mL氢溴酸除杂
③5mL硫酸
	Ⅰ
	0.495
	0
	0
	0
	清亮

	
	
	Ⅱ
	0.491
	<0.01
	0.998
	0.165
	清亮

	4
	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL高氯酸
②10mL氢溴酸+10mL氢溴酸除杂
③5mL硫酸
	Ⅰ
	0.491
	0
	0
	0
	清亮

	
	
	Ⅱ
	0.487
	<0.01
	0.990
	0.154
	清亮

	5
	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL硫酸
②10mL氢溴酸除杂
	Ⅰ
	0.487
	0
	0
	0
	清亮

	
	
	Ⅱ
	0.483
	<0.01
	4.37
	2.53
	清亮

	6
	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL硫酸
②10mL氢溴酸+10mL氢溴酸除杂
	Ⅰ
	0.487
	0
	0
	0
	清亮

	
	
	Ⅱ
	0.480
	<0.01
	3.91
	2.32
	清亮


通过表11可以看出，一次氢溴酸除杂和两次氢溴酸除杂没有很大区别，高氯酸体系下加氢溴酸冒烟后再冒硫酸烟对砷、锑、锡的消除效果更好，而铟量基本不损失。
    按表1称取4#试样（As含量约5%）于一系列300mL烧杯中，每个烧杯同时加入40mgAs、25mgSb和25mgSn，按表12分别采用不同溶样方法，以下按试验方法进行操作。测得样品中铟及共存元素含量见表12.
表12 不同处理方式后铟和共存元素测定值
	处理步骤
	编号
	In（%）
	As(mg)
	Sb(mg)
	Sn(mg)
	溶样现象

	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL高氯酸
②10mL氢溴酸除杂
	4#
	1.00
	<0.01
	2.01
	0.903
	粘杯底

	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL高氯酸
②10mL氢溴酸除杂
③5mL硫酸
	4#
	1.04
	<0.01
	1.56
	0.990
	清亮

	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL高氯酸
②10mL氢溴酸除杂
③2mL硫酸
	4#
	1.04
	<0.01
	1.58
	0.859
	清亮

	①10mL盐酸+5mL硝酸+5mL硫酸
②10mL氢溴酸除杂
	4#
	1.03
	<0.01
	3.14
	1.26
	清亮


综合表11和表12的结果，实验选择在高氯酸体系加一次氢溴酸再加2 mL硫酸冒烟消除杂质元素As 、Sb 、Sn的干扰。
2.5.3 共存元素银的干扰试验
    分别移取5.00mL铟标准溶液（100μg/mL）于两组300mL烧杯中，第一组不加干扰元素，第二组加入3mgAg，按选择的溶样方法处理后，10%硝酸浸取，定容，测定铟的含量。
表13 银对In的影响
	银加入量（mg）
	5.00μg/mL In溶液测定值（吸光度）
	溶液情况

	0
	0.128
	清亮

	3
	0.128
	清亮


    试验表明，按试验方法处理，银不干扰铟的测定。
2.5.4残留硫酸的干扰试验
分别移取铟标准溶液（100μg/mL）5.00mL于一系列100mL容量瓶中，分别加入10mL硝酸，且分别按下表加入不同量硫酸，用水稀释至刻度，混匀。测定结果见表14。
表14 硫酸酸度对In的影响
	硫酸加入量（mL）
	5.00μg/mL In溶液测定值（吸光度）

	0
	0.128

	0.5
	0.128

	1
	0.128

	2
	0.128


试验表明，残留的硫酸不干扰铟的测定。
2.5.5溶样方法和残留溶样试剂的干扰试验
    分别移取铟标准溶液（100μg/mL）5.00mL于300mL烧杯和一系列100mL容量瓶（2号、3号）中，前者按分析步骤操作，移入100mL容量瓶（1号），后者按下表加入不同试剂，均控制酸度10%硝酸介质，用水稀释至刻度，混匀。测定结果见表15。
表15 溶样方法和残留试剂对测定In的影响
	编号
	处理方法
	5.00μg/mL In溶液测定值（A）

	1号
	试验方法
	0.126

	2号
	10%硝酸介质定容
	0.126

	3号
	盐酸（0.5mL）+硝酸（0.5mL）+硫酸（2mL），+10mL硝酸定容
	0.126


    试验表明，溶样方法及残留试剂不干扰铟的测定。
三、精密度试验
按分析步骤，对1#、2#、3#、4#、5#、6#试样进行精密度试验，分别测定11次，结果见表16。
表16精密度试验数据
	试样编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	测定值（%）
	0.0168
	0.113
	0.541
	1.024
	1.502
	2.030

	
	0.0167
	0.110
	0.556
	1.046
	1.508
	2.035

	
	0.0168
	0.116
	0.559
	1.043
	1.510
	2.001

	
	0.0175
	0.112
	0.548
	1.067
	1.524
	2.051

	
	0.0174
	0.115
	0.563
	1.043
	1.504
	2.042

	
	0.0168
	0.118
	0.567
	1.042
	1.537
	2.023

	
	0.0176
	0.116
	0.563
	1.037
	1.553
	2.062

	
	0.0176
	0.119
	0.547
	1.037
	1.524
	2.056

	
	0.0187
	0.120
	0.548
	1.044
	1.537
	2.023

	
	0.0185
	0,118
	0.541
	1.054
	1.508
	2.016

	
	0.0186
	0.116
	0.557
	1.046
	1.524
	2.018

	平均值（%）
	0.0175
	0.116
	0.554
	1.044
	1.521
	2.032

	SD（%）
	0.00076
	0.00314
	0.00909
	0.0107
	0.0164
	0.0188

	RSD（%）
	4.33
	2.71
	1.64
	1.02
	1.07
	0.92


对上述样品数据进行分析，采用格拉布斯检验方法，查表，当n=11，(=0.05时，临界值为2.355，其中Gmin=((X-Xmin)/S，Gmax=(Xmax-(X)/S，分析结果见表17。
表17 测定结果异常值分析
	元素
	样品编号
	(X
	标准偏差
	RSD%
	Gmin
	Gmax
	舍弃界限值n=11, (=0.05
	结论

	In
	1#
	0.0175
	0.00076
	4.33
	1.053
	1.579
	2.355
	无异常值

	
	2#
	0.116
	0.00314
	2.71
	1.911
	1.274
	2.355
	无异常值

	
	3#
	0.554
	0.00909
	1.64
	1.430
	1.430
	2.355
	无异常值

	
	4#
	1.044
	0.0107
	1.02
	1.869
	2.150
	2.355
	无异常值

	
	5#
	1.521
	0.0164
	1.07
	1.158
	1.951
	2.355
	无异常值

	
	6#
	2.032
	0.0188
	0.92
	1.649
	1.596
	2.355
	无异常值


由以上分析可知，本方法精密度良好。
四、准确度试验
按分析步骤，分别对1#、2#、3#试样进行加标回收率试验，结果见表18。
表18  回收率试验数据
	样品号
	试料含铟量（ug）
	铟标准加入量(ug)
	测得铟量（ug）
	回收率(%)

	1#
	89.8938
	100
	186.0705
	96.18

	1#
	89.9868
	200
	280.604
	95.31

	2#
	563.76
	500
	1035.18
	94.28

	2#
	288.84
	500
	814.728
	105.18

	3#
	1392.516
	1000
	2419.62
	102.71

	3#
	2818.872
	2500
	5197.92
	95.16


由上表可知，该方法回收效果良好，方法准确度高。
五、结论
本标准具有较强的适用性、科学性和可操作性，本标准规定的内容，满足国家现行的法律法规的要求。建议本标准作为推荐性行业标准发布。
附件2：
再生锌化学分析方法
第12部分  铟量的测定  火焰原子吸收光谱法
精密度试验数据处理

1  背景

为了确定《再生锌化学分析方法 第12部分  铟量的测定  火焰原子吸收光谱法》中铟量测定方法的重复性与再现性，12个实验室对6个水平的再生锌样品进行了协同试验。根据国家标准GB/T 6379.2-2004确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法（ISO 5725-2：1994，IDT）的规定，对收到的全部数据进行了统计分析。
2  各实验室实验数据

	　
	试样编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	实验室1
	1
	0.0167
	0.122
	0.571
	1.041
	1.555
	2.008

	　
	2
	0.0179
	0.120
	0.565
	1.053
	1.528
	2.015

	　
	3
	0.0175
	0.113
	0.548
	1.019
	1.517
	2.012

	　
	4
	0.0165
	0.111
	0.561
	1.046
	1.511
	2.038

	　
	5
	0.0170
	0.120
	0.565
	1.059
	1.528
	2.055

	　
	6
	0.0183
	0.119
	0.562
	1.061
	1.514
	2.026

	　
	7
	0.0180
	0.118
	0.546
	1.042
	1.536
	2.014

	　
	8
	0.0186
	0.110
	0.539
	1.035
	1.518
	2.046

	　
	9
	0.0167
	0.112
	0.54
	1.036
	1.541
	2.061

	　
	10
	0.0181
	0.108
	0.543
	1.035
	1.513
	2.041

	　
	11
	0.0168
	0.115
	0.574
	1.031
	1.505
	2.058

	　
	平均值/%
	0.0175
	0.115
	0.556
	1.042
	1.524
	2.034

	　
	标准偏差/%
	0.00075
	0.00476
	0.0128
	0.0125
	0.0150
	0.0198

	实验室2
	1
	0.0168
	0.113
	0.541
	1.024
	1.502
	2.030

	　
	2
	0.0167
	0.110
	0.556
	1.046
	1.508
	2.035

	　
	3
	0.0168
	0.116
	0.559
	1.043
	1.510
	2.001

	　
	4
	0.0175
	0.112
	0.548
	1.067
	1.524
	2.051

	　
	5
	0.0174
	0.115
	0.563
	1.043
	1.504
	2.042

	　
	6
	0.0168
	0.118
	0.567
	1.042
	1.537
	2.023

	　
	7
	0.0176
	0.116
	0.563
	1.037
	1.553
	2.062

	　
	8
	0.0176
	0.119
	0.547
	1.037
	1.524
	2.056

	　
	9
	0.0187
	0.120
	0.548
	1.044
	1.537
	2.023

	　
	10
	0.0185
	0,118
	0.541
	1.054
	1.508
	2.016

	　
	11
	0.0186
	0.116
	0.557
	1.046
	1.524
	2.018

	　
	平均值/%
	0.0175
	0.116
	0.554
	1.044
	1.521
	2.032

	　
	标准偏差/%
	0.00076
	0.00314
	0.00909
	0.0107
	0.0164
	0.0188

	　
	试样编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	实验室3
	1
	0.019
	0.13
	0.53
	1.01
	1.56
	2.08

	　
	2
	0.019
	0.12
	0.55
	0.99
	1.53
	2.08

	　
	3
	0.017
	0.12
	0.58
	1.05
	1.52
	2.02

	　
	4
	0.017
	0.12
	0.55
	1.04
	1.52
	1.99

	　
	5
	0.019
	0.11
	0.55
	1.05
	1.49
	2.04

	　
	6
	0.018
	0.11
	0.58
	1.02
	1.55
	1.97

	　
	7
	0.017
	0.12
	0.54
	1.00
	1.50
	2.07

	
	8
	0.018
	0.12
	0.56
	1.01
	1.52
	2.03

	
	9
	0.017
	0.12
	0.52
	1.06
	1.57
	2.03

	
	10
	0.018
	0.11
	0.53
	1.00
	1.56
	2.12

	
	11
	0.018
	0.13
	0.55
	1.00
	1.50
	2.10

	　
	平均值/%
	0.018
	0.12
	0.55
	1.02
	1.53
	2.05

	　
	标准偏差/%
	0.00083
	0.00701
	0.0192
	0.0247
	0.0274
	0.0462

	
	试样编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	实验室4
	1
	0.0170
	0.121
	0.54 
	1.05
	1.50  
	2.05 

	　
	2
	0.0167
	0.114
	0.53
	1.01
	1.50
	2.03

	　
	3
	0.0164
	0.114
	0.49
	0.99
	1.61
	2.02

	　
	4
	0.0175
	0.122
	0.52
	1.01
	1.54
	2.02

	　
	5
	0.0156
	0.116
	0.54
	0.99
	1.58
	2.05

	　
	6
	0.0160
	0.121
	0.56
	1.04
	1.54
	2.00

	　
	7
	0.0181
	0.131
	0.55
	1.02
	1.58
	2.02

	　
	平均值/%
	0.0168 
	0.120 
	0.533 
	1.016 
	1.550 
	2.027

	　
	标准偏差/%
	0.000862
	0.00598 
	0.0229 
	0.0230
	0.0420
	0.0180

	
	试样编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	实验室5
	1
	0.0168
	0.104
	0.517
	1.045
	1.481
	2.013

	　
	2
	0.0179
	0.108
	0.524
	1.037
	1.502
	2.025

	　
	3
	0.0175
	0.112
	0.543
	1.028
	1.496
	2.022

	　
	4
	0.0165
	0.105
	0.529
	1.036
	1.487
	2.028

	　
	5
	0.0174
	0.117
	0.534
	1.018
	1.504
	2.035

	　
	6
	0.0183
	0.109
	0.538
	1.034
	1.495
	2.029

	　
	7
	0.0175
	0.116
	0.529
	1.032
	1.494
	2.018

	　
	8
	0.0187
	0.113
	0.541
	1.025
	1.506
	2.036

	　
	9
	0.0172
	0.107
	0.532
	1.042
	1.497
	2.034

	　
	10
	0.0181
	0.112
	0.537
	1.039
	1.502
	2.041

	　
	11
	0.0173
	0.109
	0.526
	1.036
	1.486
	2.038

	　
	平均值/%
	0.0176
	0.110
	0.532
	1.033
	1.495
	2.029

	　
	标准偏差/%
	0.00065
	0.00421
	0.00781
	0.00777
	0.00803
	0.00882

	实验室6
	1
	0.020
	0.140
	0.607
	1.022
	1.597
	2.102

	　
	2
	0.019
	0.126
	0.570
	1.028
	1.573
	2.116

	　
	3
	0.023
	0.119
	0.553
	1.034
	1.564
	2.114

	　
	4
	0.020
	0.126
	0.566
	0.998
	1.567
	2.113

	　
	5
	0.022
	0.128
	0.570
	1.031
	1.578
	2.127

	　
	6
	0.022
	0.146
	0.567
	1.030
	1.567
	2.087

	　
	7
	0.022
	0.144
	0.539
	1.021
	1.575
	2.134

	　
	8
	0.020
	0.114
	0.535
	1.016
	1.568
	2.131

	　
	9
	0.020
	0.141
	0.544
	1.013
	1.588
	2.087

	　
	10
	0.019
	0.131
	0.542
	1.014
	1.566
	2.114

	　
	11
	0.019
	0.129
	0.584
	1.013
	1.555
	2.058

	　
	平均值/%
	0.020
	0.131
	0.562
	1.020
	1.572
	2.108

	　
	标准偏差/%
	0.00144
	0.0103
	0.0218
	0.0106
	0.0117
	0.0227

	实验室7
	1
	0.0206 
	0.122 
	0.538 
	1.024 
	1.510 
	2.070 

	　
	2
	0.0192 
	0.124 
	0.536 
	1.043 
	1.520 
	2.100 

	　
	3
	0.0178 
	0.113 
	0.505 
	1.004 
	1.470 
	1.990 

	　
	4
	0.0174 
	0.111 
	0.503 
	1.001 
	1.460 
	2.000 

	　
	5
	0.0201 
	0.120 
	0.524 
	1.035 
	1.508 
	2.065 

	　
	6
	0.0192 
	0.119 
	0.532 
	1.030 
	1.515 
	2.080 

	　
	7
	0.0179 
	0.118 
	0.490 
	1.025 
	1.476 
	1.995 

	　
	8
	0.0181 
	0.110 
	0.528 
	1.025 
	1.468 
	2.016 

	　
	9
	0.0196 
	0.112 
	0.525 
	1.021 
	1.505 
	2.058 

	　
	10
	0.0184 
	0.105 
	0.513 
	1.038 
	1.510 
	2.080 

	　
	11
	0.0203 
	0.115 
	0.495 
	0.995 
	1.479 
	2.049 

	　
	平均值/%
	0.0190 
	0.115 
	0.517 
	1.022 
	1.493 
	2.046 

	　
	标准偏差/%
	0.00111 
	0.00577 
	0.0168 
	0.0156 
	0.0221 
	0.0388 

	实验室8
	1
	0.018 
	0.111 
	0.543 
	1.012 
	1.567 
	2.073 

	　
	2
	0.017 
	0.123 
	0.556 
	1.067 
	1.527 
	2.014 

	　
	3
	0.019 
	0.124 
	0.508 
	1.035 
	1.527 
	2.065 

	　
	4
	0.018 
	0.121 
	0.549 
	1.064 
	1.427 
	2.050 

	　
	5
	0.017 
	0.123 
	0.550 
	1.007 
	1.472 
	2.017 

	　
	6
	0.019 
	0.125 
	0.559 
	0.983 
	1.488 
	2.083 

	　
	7
	0.019 
	0.128 
	0.538 
	1.016 
	1.472 
	1.917 

	　
	8
	0.018 
	0.130 
	0.507 
	0.941 
	1.426 
	2.040 

	　
	9
	0.018 
	0.127 
	0.541 
	0.947 
	1.496 
	2.071 

	　
	10
	0.018 
	0.128 
	0.549 
	0.945 
	1.414 
	2.070 

	　
	11
	0.019 
	0.122 
	0.508 
	0.953 
	1.513 
	2.044 

	　
	平均值/%
	0.018 
	0.124 
	0.537 
	0.997 
	1.484 
	2.040 

	　
	标准偏差/%
	0.00075 
	0.00512 
	0.0198 
	0.0469 
	0.0484
	0.0468 

	实验室9
	1
	0.020          
	0.11
	0.50
	1.02
	1.49
	2.01

	　
	2
	0.020
	0.094
	0.49
	0.95
	1.42
	1.90

	　
	3
	0.018
	0.095
	0.49
	0.95
	1.46
	1.98

	　
	4
	0.016
	0.098
	0.48
	0.96
	1.47
	2.00

	　
	5
	0.017
	0.11
	0.49
	0.96
	1.45
	1.99

	　
	6
	0.021
	0.10
	0.51
	0.94
	1.52
	1.95

	　
	7
	0.021
	0.10
	0.53
	0.95
	1.39
	1.89

	
	8
	0.020
	0.10
	0.50
	0.94
	1.40
	2.01

	
	9
	0.021
	0.10
	0.53
	0.97
	1.45
	1.99

	
	10
	0.018
	0.099
	0.49
	0.96
	1.48
	1.91

	
	11
	0.019
	0.098
	0.50
	0.88
	1.40
	1.91

	　
	平均值%
	0.019
	0.10
	0.50
	0.95
	1.45
	1.96

	　
	标准偏差%
	0.00172
	0.00518
	0.0164
	0.0326
	0.0417
	0.0473

	实验室10
	1
	0.017
	0.10
	0.52
	1.03
	1.53
	2.01

	　
	2
	0.017
	0.11
	0.52
	1.05
	1.51
	1.99

	　
	3
	0.016
	0.12
	0.56
	1.01
	1.49
	1.96

	　
	4
	0.016
	0.11
	0.53
	1.03
	1.53
	1.98

	　
	5
	0.019
	0.11
	0.57
	1.05
	1.52
	2.03

	　
	6
	0.018
	0.12
	0.51
	1.05
	1.55
	2.01

	　
	7
	0.018
	0.12
	0.49
	1.03
	1.56
	1.99

	　
	8
	0.016
	0.11
	0.52
	1.02
	1.52
	2.05

	　
	9
	0.017
	0.12
	0.56
	1.03
	1.53
	2.05

	　
	10
	0.019
	0.11
	0.57
	1.02
	1.54
	2.06

	　
	11
	0.017
	0.11
	0.52
	1.03
	1.50
	2.07

	　
	平均值%
	0.017
	0.11
	0.53
	1.03
	1.53
	2.02

	　
	标准偏差%
	0.00110
	0.00647
	0.0269
	0.0133
	0.0207
	0.0363

	实验室11
	1
	0.018
	0.12
	0.54
	1.04
	1.52
	2.07

	　
	2
	0.018
	0.12
	0.56
	1.10
	1.52
	2.01

	　
	3
	0.017
	0.13
	0.58
	1.05
	1.58
	2.02

	　
	4
	0.017
	0.12
	0.54
	1.09
	1.53
	1.98

	　
	5
	0.016
	0.11
	0.55
	1.10
	1.54
	1.98

	　
	6
	0.018
	0.13
	0.54
	1.05
	1.53
	2.06

	　
	7
	0.018
	0.13
	0.54
	1.05
	1.59
	2.11

	
	8
	0.016
	0.12
	0.56
	1.08
	1.51
	2.05

	
	9
	0.017
	0.12
	0.53
	1.10
	1.53
	2.07

	
	10
	0.017
	0.11
	0.54
	1.07
	1.56
	2.01

	
	11
	0.019
	0.13
	0.56
	1.08
	1.54
	1.99

	　
	平均值%
	0.017
	0.12
	0.55
	1.07
	1.54
	2.03

	　
	标准偏差%
	0.00092
	0.00751
	0.0145
	0.0229
	0.0255
	0.0428

	实验室12
	1
	0.017
	0.112
	0.542
	1.03
	1.47
	2.06

	　
	2
	0.017 
	0.115 
	0.524 
	1.01 
	1.50 
	2.08 

	　
	3
	0.015 
	0.108 
	0.542 
	1.04 
	1.52 
	2.07 

	　
	4
	0.015 
	0.109 
	0.547 
	1.04 
	1.52 
	2.04 

	　
	5
	0.018 
	0.114 
	0.536 
	1.03 
	1.46 
	2.08 

	　
	6
	0.015 
	0.114 
	0.524 
	1.05 
	1.52 
	2.07 

	　
	7
	0.018 
	0.107 
	0.553 
	1.07 
	1.51 
	2.08 

	　
	平均值%
	0.016
	0.111
	0.538
	1.04
	1.50
	2.07

	　
	标准偏差
	0.0014
	0.00325
	0.0111
	0.0186
	0.0252
	0.0146


2、单元平均值的计算

由表2的数据，计算单元平均值如表3

                          表3  单元平均值

	名称
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	实验室1
	0.0175
	0.115
	0.556
	1.042
	1.524
	2.034

	实验室2
	0.0175
	0.116
	0.554
	1.044
	1.521
	2.032

	实验室3
	0.018
	0.12
	0.55
	1.02
	1.53
	2.05

	实验室4
	0.0168 
	0.120 
	0.533 
	1.016 
	1.550 
	2.027

	实验室5
	0.0176
	0.110
	0.532
	1.033
	1.495
	2.029

	实验室6
	0.020
	0.13
	0.56
	1.02
	1.57
	2.11

	实验室7
	0.019 
	0.114 
	0.517 
	1.022 
	1.493 
	2.046 

	实验室8
	0.018 
	0.124 
	0.537 
	0.997 
	1.484 
	2.040 

	实验室9
	0.019
	0.10
	0.50
	0.95
	1.45
	1.96

	实验室10
	0.017
	0.11
	0.53
	1.03
	1.53
	2.02

	实验室11
	0.017
	0.12
	0.55
	1.07
	1.54
	2.03

	实验室12
	0.016
	0.111
	0.538
	1.04
	1.50
	2.07


3、单元离散度的计算

表4  单元标准差

	名称
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	实验室1
	0.00075
	0.00476
	0.0128
	0.0125
	0.0150
	0.0198

	实验室2
	0.00076
	0.00314
	0.00909
	0.0107
	0.0164
	0.0188

	实验室3
	0.00083
	0.00701
	0.0192
	0.0247
	0.0274
	0.0462

	实验室4
	0.000862
	0.005982 
	0.0229 
	0.0230
	0.0420
	0.0180

	实验室5
	0.00065
	0.00421
	0.00781
	0.00777
	0.00803
	0.00882

	实验室6
	0.00144
	0.0103
	0.0218
	0.0106
	0.0117
	0.0227

	实验室7
	0.00111 
	0.00577 
	0.0168 
	0.0156 
	0.0221 
	0.0388 

	实验室8
	0.00075 
	0.00512 
	0.0198 
	0.0469 
	0.0484
	0.0468 

	实验室9
	0.00172
	0.00518
	0.0164
	0.0326
	0.0417
	0.0473

	实验室10
	0.00110
	0.00647
	0.0269
	0.0133
	0.0207
	0.0363

	实验室11
	0.00092
	0.00751
	0.0145
	0.0229
	0.0255
	0.0428

	实验室12
	0.0014
	0.00325
	0.0111
	0.0186
	0.0252
	0.0146


3  一致性和离群值的检查

3.1  柯克伦检验

对n=6，p=12，科克伦检验5%临界值为0.262，1%临界值为0.310。
表5  柯克伦检验

	实验室i
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5
	水平6

	Smax实验室
	9
	6
	10
	8
	8
	9

	S最大值=
	0.00172
	0.0103
	0.0269
	0.0469
	0.0484
	0.0473

	S最大2=
	2.9584E-06
	0.00010609
	0.00072361
	0.0021996
	0.00234256
	0.00223729

	∑S2
	1.38375E-05
	0.000436419
	0.00367606
	0.0061356
	0.009493731
	0.013092662

	C=Smax2/∑S2
	0.213795165
	0.243092117
	0.19684368
	0.3585023
	0.246748094
	0.170881211

	离群值（Y/N）
	N
	N
	N
	Y
	N
	N

	歧离值（Y/N）
	N
	N
	N
	Y
	N
	N


柯克伦检验显示，实验室8 的水平4 为离群值，留用。

3.2  格拉布斯检验

表6  格拉布斯检验

	实验室i
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5
	水平6

	总平均
	0.018
	0.116
	0.538
	1.024
	1.516
	2.037

	S=
	0.0011093
	0.00777915
	0.017484842
	0.029413
	0.0326593
	0.0345631

	GP=（XP-X平）/S
	1.9982088
	1.82110763
	1.253466675
	1.575243
	1.6661929
	2.1024365

	G1=（X平-X1）/S
	1.6075815
	2.03535558
	2.178077074
	2.504522
	2.0081069
	2.2374553

	歧离值（Y/N）
	N
	N
	N
	Y
	N
	N

	离群值（Y/N）
	N
	N
	N
	N
	N
	N

	p=12，格拉布斯检验，Gp或G1：5%临界值为2.412，1%临界值为2.636
	

	Gp-1，p=
	0.4405811
	0.52338508
	0.714528559
	0.684273
	0.5794041
	0.4325199

	G1，2=
	0.6370845
	0.50175263
	0.332449511
	0.249257
	0.4679229
	0.4538278

	歧离值（Y/N）
	N
	N
	N
	Y
	N
	N

	离群值（Y/N）
	N
	N
	N
	N
	N
	N

	p=12， Gp-1,p或G1,2：5%临界值为0.2537，1%临界值为0.1738　
	


进行格拉布斯检验，格拉布斯检验显示，实验室9  水平4 的平均值为岐离值，留用。

4  R与r的计算

表7  精密度计算

	
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5
	水平6

	总平均m
	0.0179
	0.1159
	0.5383
	1.0234
	1.5150
	2.0366

	r
	0.0030
	0.0171
	0.0489
	0.0636
	0.0773
	0.0949

	R
	0.0042
	0.0279
	0.0693
	0.1052
	0.1193
	0.1348
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