[bookmark: _Hlk3964464]铅冶炼分银渣化学分析方法
第 3部分： 铜量的测定 
 火焰原子吸收光谱法
  编制说明
1  任务来源
根据工业和信息化部工信厅科[2017]40号）的文件精神，以及全国有色金属标准化技术委员会“关于印发《铅冶炼分银渣化学分析方法》等18项标准任务落实会会议的通知”（有色标委[2017]62号）及相关会议纪要的文件精神，《铅冶炼分银渣化学分析方法 第5部分： 铜量的测定 方法1 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，广东韶关市质量计量监督检测所、长沙矿冶研究院、贵研铂业股份有限公司、河南豫光金铅股份有限公司、大冶有色设计研究院有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、北矿检测技术有限公司、防城港市东途矿产检测有限公司、紫金矿冶测试技术有限公司、昆明西科、中条山有色金属集团有限公司、江西铜业股份有限公司等单位协助起草。《铅冶炼分银渣化学分析方法 第3部分： 铜量的测定 方法2 碘量法》由广东省工业分析检测中心起草，广东韶关市质量计量监督检测所、长沙矿冶研究院、贵研铂业股份有限公司、河南豫光金铅股份有限公司、大冶有色设计研究院有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、北矿检测技术有限公司、防城港市东途矿产检测有限公司、紫金矿冶测试技术有限公司、昆明西科、中条山有色金属集团有限公司、江西铜业股份有限公司等单位协助起草。项目计划编号：（2017-0181T-YS），完成年限2019年。
2  工作过程
2017年8月23日～27日全国有色金属标准化技术委员会在泰安市组织召开了《铅冶炼分银渣化学分析方法》等18项标准任务落实会议，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。
 3  起草单位及人员
本部分方法1负责起草单位：深圳市中金岭南有色金属股份有限公司
本部分方法2负责起草单位：广东省工业分析检测中心。
4  标准编写原则和编写格式
本标准是根据GB/T1.1-2009《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。
5  标准编写的目的和意义
   铅冶炼分银渣是铅阳极泥在提取主要成分如铅和贵金属金、银后所留下的残渣。目前国内许多铅冶炼行业均产出这类物料。铅冶炼分银渣含有铅、铜、锑、铋、金、银等贵金属，是一种品位相当高的二次资源。在矿产资源日趋枯竭的今天，考虑以铅冶炼分银渣作为二次资源，最大化地提取铅、铜、锑、铋等有价金属，富集回收金银等贵金属，实现资源循环利用及有价金属材料生产，已成为有色金属再生循环领域研究中的热点。具有很高的经济和社会价值。
目前国内铅阳极泥处理由于工艺、设备的不同或者原料中成分含量不同，产出铅冶炼分银渣的物理形态、各元素品位差别较大。经过充分调研，铅冶炼分银渣中铋量的范围较宽，为0.5%~50%，因此铅冶炼分银渣中铜量测定分为：方法1火焰原子吸收光谱法和方法2 EDTA滴定法。
经标准查新，目前国内尚无统一的铅冶炼分银渣化学分析方法，导致贸易时常有争议。因此制定相应的铅冶炼分银渣化学分析方法，对促进生产和指导贸易具有重要的意义。
6  国内外有关工作情况
低含量的铜方法主要有火焰原子吸收光谱法、ICP法、考虑到原子吸收仪应用比较普遍，选择性较好，本法选用火焰原子吸收光谱法，就样品消解方式及共存元素干扰情况进行了深入研究，最终确定了分析步骤。
高含量的铜方法主要用碘量法。该方法应用普遍，选择性较好。本产品中铅含量高，相关铅含量高的铜含量分析没有相关报道。本法通过去除砷、锑、锡、铅等干扰元素后采用碘量法测定铜含量。

7  标准制订的主要内容与论据
见附件1  方法1 试验报告
见附件2  方法2 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、山东恒邦冶炼股份有限公司、豫光金铅等单位提供了5个水平的样品。
8.2 精密度试验
   在精密度试验方面，13个实验室（见表1）对5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
	方法1：深圳市中金岭南有色金属股份有限公司
/方法2：广东省工业分析检测中心。

	2
	广东省韶关市质量计量监督检测所

	3
	长沙矿冶研究院

	4
	贵研铂业股份有限公司

	5
	河南豫光金铅股份有限公司

	6
	大冶有色设计研究院有限公司

	7
	山东恒邦冶炼股份有限公司

	8
	北矿检测技术有限公司

	9
	防城港市东途矿产检测有限公司

	10
	紫金矿冶测试技术有限公司

	11
	昆明西科

	12
	中条山有色金属集团有限公司

	13
	江西铜业股份有限公司


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  方法1  重复性限
	[bookmark: OLE_LINK1]WCu/ %
	0.178
	1.009
	2.267
	3.868
	5.257

	r/ %
	0.017
	0.073
	0.131
	0.173
	0.215


表3  方法2  重复性限
	WCu/ %
	
	
	
	
	

	r/ %
	
	
	
	
	


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3数据采用线性内插法求得：
表4  方法1   再现性限
	WCu / %
	0.178
	1.009
	2.267
	3.868
	5.257

	R/%
	0.044
	0.174
	0.204
	0.339
	0.322


表5  方法2   再现性限
	WCu / %
	
	
	
	
	

	R/%
	
	
	
	
	



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
            广东省工业分析检测中心
                             2019年3月15日


附件3：
铅冶炼分银渣化学分析方法
第5部分： 铜量的测定  方法1 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《铅冶炼分银渣化学分析方法 第3部分： 铜量的测定  火焰原子吸收光谱法》中铋量测定方法的重复性与再现性，13个实验室对5个水平的铅冶炼分银渣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  各实验室实验数据表
1  各实验室提供的实验数据（%）
	实验室
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5

	1韶冶
	0.176
	1.01
	2.22
	3.89
	5.31

	
	0.175
	0.98
	2.19
	3.92
	5.25

	
	0.172
	1.031
	2.22
	3.88
	5.41

	
	0.174
	1.025
	2.27
	3.82
	5.35

	
	0.167
	0.949
	2.21
	3.84
	5.24

	
	0.169
	1.021
	2.25
	3.89
	5.2

	
	0.172
	0.96
	2.31
	3.95
	5.27

	
	0.169
	0.992
	2.26
	3.79
	5.19

	
	0.179
	0.953
	2.29
	3.82
	5.15

	
	0.176
	1.032
	2.16
	3.89
	5.29

	
	0.182
	1.055
	2.32
	3.93
	5.19

	平均值
	0.174
	1.001
	2.25
	3.87
	5.26

	标准偏差
	0.0045
	0.0361
	0.051
	0.051
	0.0775

	2关质计所
	0.18
	1.02
	2.21
	3.84
	5.22

	
	0.18
	1.04
	2.24
	3.85
	5.33

	
	0.18
	0.99
	2.28
	3.81
	5.18

	
	0.18
	1.01
	2.22
	3.92
	5.2

	
	0.18
	1.02
	2.2
	3.85
	5.31

	
	0.18
	1.03
	2.28
	3.75
	5.31

	
	0.18
	1.03
	2.22
	3.84
	5.26

	
	0.19
	1
	2.31
	3.86
	5.21

	
	0.18
	1.02
	2.22
	3.81
	5.18

	
	0.19
	1.03
	2.31
	3.89
	5.17

	
	0.18
	1.03
	2.32
	3.83
	5.33

	平均值
	0.1818
	1.022
	2.261
	3.841
	5.245

	标准偏差
	0.004
	0.014
	0.04358
	0.04415
	0.06409

	3长沙院
	0.18
	1.01
	2.25
	3.95
	5.25

	
	0.16
	0.99
	2.2
	3.94
	5.18

	
	0.17
	1.02
	2.18
	4.01
	5.33

	
	0.18
	1.04
	2.22
	4
	5.33

	
	0.18
	0.99
	2.17
	3.99
	5.37

	
	0.18
	0.98
	2.19
	4.03
	5.29

	
	0.16
	1.03
	2.21
	3.95
	5.31

	
	0.18
	0.99
	2.23
	3.97
	5.22

	
	0.17
	0.98
	2.19
	3.96
	5.19

	
	0.18
	1.03
	2.24
	4.01
	5.34

	
	0.16
	1.06
	2.27
	3.98
	5.23

	平均值
	0.168
	1.01
	2.21
	3.98
	5.29

	标准偏差
	0.0087
	0.028
	0.032
	0.029
	0.057

	4贵研

	0.173
	0.948
	2.191
	3.725
	5.307

	
	0.18
	0.953
	2.222
	3.733
	5.312

	
	0.172
	0.932
	2.187
	3.711
	5.296

	
	0.167
	1.021
	2.394
	3.628
	5.111

	
	0.165
	1.026
	2.399
	3.633
	5.116

	
	0.174
	0.996
	2.296
	3.6
	5.28

	
	0.176
	0.97
	2.157
	3.758
	4.973

	
	0.184
	0.975
	2.166
	3.764
	4.986

	
	0.175
	0.966
	2.155
	3.744
	4.971

	
	0.172
	0.966
	2.239
	3.836
	5.297

	
	0.178
	0.971
	2.222
	3.612
	5.3

	平均值
	0.174
	0.975
	2.239
	3.704
	5.177

	标准偏差
	0.0054
	0.029
	0.0881
	0.0755
	0.148

	5豫光
	0.19
	1.02
	2.25
	3.85
	5.26

	
	0.17
	0.98
	2.29
	3.87
	5.24

	
	0.18
	1.02
	2.26
	3.93
	5.37

	
	0.2
	1.01
	2.31
	3.86
	5.18

	
	0.17
	1.01
	2.30
	3.90
	5.11

	
	0.18
	1.04
	2.22
	3.75
	5.22

	
	0.18
	1.01
	2.26
	3.78
	5.21

	平均值
	0.181
	1.013
	2.27
	3.849
	5.206

	标准偏差
	0.0107
	0.018
	0.0316
	0.0636
	0.0995

	6大冶
	0.193
	1.058
	2.19
	3.873
	5.081

	
	0.183
	1.055
	2.316
	3.919
	5.128

	
	0.19
	1.038
	2.179
	3.856
	5.113

	
	0.184
	1.048
	2.268
	3.841
	5.247

	
	0.191
	1.075
	2.321
	3.895
	5.213

	
	0.19
	1.07
	2.389
	3.969
	5.243

	
	0.195
	0.982
	2.275
	3.933
	5.165

	平均值
	0.189
	1.046
	2.277
	3.898
	5.17

	标准偏差
	0.00443
	0.0311
	0.0744
	0.0454
	0.0659

	7恒邦
	0.19
	1.01
	2.34
	4.00
	5.30

	
	0.18
	0.98
	2.27
	4.03
	5.45

	
	0.18
	1.03
	2.19
	3.77
	5.06

	
	0.18
	0.90
	2.24
	3.89
	5.20

	
	0.18
	0.97
	2.32
	4.00
	5.40

	
	0.19
	1.02
	2.36
	4.07
	5.40

	
	0.18
	0.96
	2.28
	3.82
	5.08

	平均值
	0.18
	0.98
	2.29
	3.94
	5.27

	标准偏差
	0.00488
	0.04451
	0.0594
	0.114
	0.1593

	8北矿检测
	0.20
	1.00
	2.33
	3.98
	5.40

	

	0.19
	1.07
	2.32
	3.86
	5.33

	
	0.17
	1.08
	2.38
	3.89
	5.39

	
	0.19
	1.01
	2.32
	3.97
	5.33

	
	0.19
	1.06
	2.28
	3.97
	5.37

	
	0.18
	1.03
	2.28
	3.98
	5.39

	
	0.18
	1.08
	2.37
	4.01
	5.36

	
	0.20
	1.09
	2.34
	4.00
	5.32

	
	0.18
	1.06
	2.35
	3.99
	5.35

	
	0.20
	1.04
	2.36
	3.90
	5.38

	
	0.19
	1.06
	2.31
	3.87
	5.34

	平均值
	0.19
	1.05
	2.33
	3.95
	5.36

	标准偏差
	0.0094
	0.028
	0.0318
	0.0529
	0.0266

	9东途


	0.19
	1.01
	2.21
	3.76
	5.22

	
	0.19
	1.02
	2.25
	3.75
	5.25

	
	0.18
	1.01
	2.19
	3.8
	5.13

	
	0.19
	1.03
	2.27
	3.8
	5.23

	
	0.19
	1.01
	2.24
	3.79
	5.19

	
	0.18
	1.03
	2.24
	3.78
	5.02

	
	0.18
	1.03
	2.28
	3.87
	5.23

	
	0.18
	1.03
	2.28
	3.82
	5.27

	
	0.18
	1.03
	2.27
	3.9
	5.29

	平均值
	0.18
	1.02
	2.25
	3.81
	5.23

	标准偏差
	0.005
	0.01
	0.032
	0.049
	0.05

	10紫金矿业
	0.19
	1.02
	2.29
	3.77
	5.29

	
	0.18
	1.04
	2.26
	3.85
	5.33

	
	0.18
	0.99
	2.28
	3.78
	5.28

	
	0.18
	1.01
	2.22
	3.92
	5.26

	
	0.18
	1.02
	2.29
	3.88
	5.29

	
	0.19
	1.03
	2.28
	3.75
	5.31

	
	0.18
	1.03
	2.28
	3.95
	5.26

	
	0.19
	1.00
	2.31
	3.86
	5.29

	
	0.18
	1.02
	2.22
	3.85
	5.27

	
	0.19
	1.03
	2.31
	3.93
	5.3

	
	0.18
	1.03
	2.32
	3.95
	5.33

	平均值
	0.18
	1.02
	2.28
	3.86
	5.29

	标准偏差
	0.005
	0.015
	0.033
	0.072
	0.024

	11昆明西科


	0.17
	0.98
	2.21
	3.74
	5.18

	
	0.18
	1.01
	2.2
	3.71
	5.17

	
	0.17
	0.95
	2.14
	3.71
	5.17

	
	0.18
	0.99
	2.1
	3.71
	5.19

	
	0.18
	0.99
	2.1
	3.69
	5.20

	
	0.17
	0.95
	2.16
	3.69
	5.21

	
	0.18
	0.95
	2.11
	3.78
	5.19

	
	0.17
	1.01
	2.1
	3.70
	5.2

	
	0.17
	1.00
	2.19
	3.69
	5.19

	
	0.17
	1.00
	2.18
	3.70
	5.17

	
	0.18
	0.94
	2.17
	3.72
	5.19

	平均值
	0.18
	0.98
	2.15
	3.71
	5.19

	标准偏差
	0.0052
	0.027
	0.043
	0.027
	0.014

	12中条山


	0.160
	0.881
	2.40
	4.10
	5.54

	
	0.163
	0.883
	2.39
	4.09
	5.40

	
	0.163
	0.887
	2.38
	4.12
	5.55

	
	0.156
	0.890
	2.38
	4.11
	5.53

	
	0.169
	0.894
	2.39
	4.12
	5.49

	
	0.164
	0.897
	2.40
	4.08
	5.39

	
	0.154
	0.891
	2.41
	4.05
	5.45

	
	0.159
	0.884
	2.38
	4.07
	5.49

	
	0.163
	0.884
	2.38
	4.11
	5.38

	
	0.163
	0.895
	2.39
	4.10
	5.39

	
	0.168
	0.900
	2.36
	4.05
	5.40

	平均值
	0.162
	0.890
	2.39
	4.09
	5.46

	标准偏差
	0.005
	0.006
	0.013
	0.025
	0.067

	13 江铜


	0.20
	1.11
	2.29
	3.78
	5.04

	
	0.22
	1.13
	2.30
	3.79
	5.01

	
	0.23
	1.20
	2.34
	3.74
	5.03

	
	0.20
	1.05
	2.19
	3.86
	5.16

	
	0.21
	1.09
	2.18
	3.84
	5.18

	
	0.23
	1.14
	2.36
	3.67
	5.14

	
	0.22
	1.13
	2.34
	3.56
	5.23

	
	0.21
	1.21
	2.24
	3.94
	5.02

	
	0.22
	1.18
	2.28
	3.94
	5.20

	平均值
	0.22
	1.14
	2.28
	3.79
	5.11

	标准偏差
	0.011
	0.052
	0.065
	0.124
	0.087


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
	平均值
	水平1
	水平2
	水平3号
	水平4号
	水平5号

	1
	0.174
	1.001
	2.25
	3.87
	5.26

	2
	0.1818
	1.022
	2.261
	3.841
	5.245

	3
	0.168
	1.01
	2.21
	3.98
	5.29

	4
	0.174
	0.975
	2.239
	3.704
	5.177

	5
	0.181
	1.013
	2.27
	3.849
	5.206

	6
	0.189
	1.046
	2.277
	3.898
	5.17

	7
	0.18
	0.98
	2.29
	3.94
	5.27

	8
	0.19
	1.05
	2.33
	3.95
	5.36

	9
	0.18
	1.02
	2.25
	3.81
	5.23

	10
	0.18
	1.02
	2.28
	3.86
	5.29

	11
	0.18
	0.98
	2.15
	3.71
	5.19

	12
	0.162
	0.89
	2.39
	4.09
	5.46

	13
	0.22
	1.14
	2.28
	3.79
	5.11


2、 单元离散度的计算
表4  单元标准差
	标准偏差
	1号
	2号
	3号
	4号
	5号

	1
	0.0045
	0.0361
	0.051
	0.051
	0.0775

	2
	0.004
	0.014
	0.04358
	0.04415
	0.06409

	3
	0.0087
	0.028
	0.032
	0.029
	0.057

	4
	0.0054
	0.029
	0.0881
	0.0755
	0.148

	5
	0.0107
	0.018
	0.0316
	0.0636
	0.0995

	6
	0.00443
	0.0311
	0.0744
	0.0454
	0.0659

	7
	0.00488
	0.04451
	0.0594
	0.114
	0.1593

	8
	0.0094
	0.028
	0.0318
	0.0529
	0.0266

	9
	0.005
	0.010
	0.032
	0.049
	0.050

	10
	0.005
	0.015
	0.033
	0.072
	0.024

	11
	0.0052
	0.027
	0.043
	0.027
	0.014

	12
	0.005
	0.006
	0.013
	0.025
	0.067

	13
	0.011
	0.052
	0.065
	0.124
	0.087


3  一致性和离群值的检查
3.1  柯克伦检验
对n=6，p=13，科克伦检验5%临界值为0.291，1%临界值为0.243（科克伦检验没有n=7时的临界值可查询，先按n=6时的临界值进行离群值的排除。）
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

	Smax实验室
	13
	13
	4
	13
	7

	S最大值=
	0.011
	0.052
	0.0881
	0.124
	0.1593

	S最大2=
	0.000121
	0.002704
	0.00776161
	0.015376
	0.02537649

	∑S2
	0.000610429
	0.01097456
	0.03271535
	0.057307
	0.090923888

	C=Smax2/∑S2
	0.198
	0.246
	0.237
	0.268
	0.279

	离群值（Y/N）
	N
	N
	N
	N
	N

	歧离值（Y/N）
	N
	Y
	N
	Y
	Y


柯克伦检验显示，实验室13的水平2和水平4为歧离值，实验室7的水平5为歧离值，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

	总平均
	0.1811
	1.011
	2.26
	3.86
	5.25

	S=
	0.013823
	0.056001
	0.056573868
	0.106887
	0.089993

	GP=（XP-X平）/S
	2.78222
	2.298053
	2.165990508
	2.071209
	2.326674

	G1=（X平-X1）/S
	1.4116911
	2.166187
	2.076250788
	1.540093
	1.562513

	歧离值（Y/N）
	Y
	N
	N
	N
	N

	离群值（Y/N）
	Y
	N
	N
	N
	N

	p=13，格拉布斯检验，Gp或G1：5%临界值为2.462，1%临界值为2.699

	Gp-1，p=
	0.2363
	0.452449
	0.42613188
	0.478585
	0.330715

	G1，2=
	0.71099
	0.513928
	0.48237129
	0.549552
	0.683893

	歧离值（Y/N）
	Y
	N
	N
	N
	N

	离群值（Y/N）
	N
	N
	N
	N
	N

	p=13， Gp-1,p或G1,2：5%临界值为0.2836，1%临界值为0.2016　


进行格拉布斯检验，格拉布斯检验显示，实验室13水平1的平均值为离群值，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

	总平均m
	0.1778
	1.0090
	2.2664
	3.8682
	5.2567

	r
	0.01722
	0.07325
	0.13123
	0.17298
	0.21529

	R
	0.16312
	0.17450
	0.20392
	0.33921
	0.32163
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附件4：
铅冶炼分银渣化学分析方法
第3部分： 铜含量的测定   方法2  碘量法
精密度试验数据处理
1  背景
为了确定《铅冶炼分银渣化学分析方法 第3部分： 铜含量的测定  碘量法》中铜含量测定方法的重复性与再现性，13个实验室对6个水平的铅冶炼分银渣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  各实验室实验数据表
1  各实验室提供的实验数据（%）
	实验室
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5
	水平6

	1广东省工业分析检测中心
	5.43
	15.19
	25.77
	39.75
	55.16
	63.41

	
	5.39
	15.21
	25.75
	39.83
	55.05
	63.37

	
	5.45
	15.15
	25.9
	39.94
	55.16
	63.31

	
	5.41
	15.22
	25.85
	39.86
	54.96
	63.25

	
	5.33
	15.3
	25.95
	40.01
	55.13
	63.1

	
	5.43
	15.31
	25.86
	40.08
	54.83
	63.25

	
	5.40
	15.13
	25.9
	39.77
	54.82
	63.15

	平均值
	5.40
	15.22
	25.85
	39.89
	55.02
	63.26

	标准偏差
	0.0391
	0.0688
	0.0723
	0.123
	0.148
	0.112

	2广东省韶关市质量计量监督检测所
	5.35
	15.10
	25.81
	39.99
	54.84
	63.01

	
	5.37
	15.18
	25.75
	39.85
	55.26
	63.28

	
	5.40
	15.05
	25.82
	39.80
	55.06
	63.25

	
	5.31
	15.24
	25.85
	39.96
	55.21
	63.29

	
	5.41
	15.21
	25.80
	39.78
	54.91
	62.95

	
	5.39
	15.20
	25.72
	39.82
	54.88
	63.11

	
	5.36
	15.21
	25.86
	39.84
	55.16
	63.24

	
	5.43
	15.22
	25.94
	39.81
	54.85
	63.16

	
	5.36
	15.18
	25.78
	39.97
	55.05
	63.09

	
	5.38
	15.16
	25.90
	39.82
	55.20
	63.30

	
	5.35
	15.29
	25.95
	39.71
	54.92
	63.33

	平均值
	5.37
	15.18
	25.83
	39.85
	55.03
	63.18

	标准偏差
	0.0332
	0.0655
	0.0741
	0.0875
	0.158
	0.128

	3长沙矿冶研究院
	5.44
	15.08
	25.64
	39.7
	54.69
	63.62

	
	5.5
	15.14
	25.75
	39.68
	54.96
	63.44

	
	5.49
	15.21
	25.69
	36.64
	54.86
	63.5

	
	5.45
	15.18
	25.81
	39.91
	54.77
	63.37

	
	5.39
	15.09
	25.83
	39.73
	54.79
	63.4

	
	5.43
	15.26
	25.72
	39.81
	54.89
	63.38

	
	5.41
	15.19
	25.74
	39.83
	54.92
	63.35

	平均值
	5.44
	15.16
	25.74
	39.33
	54.84
	63.44

	标准偏差
	0.0399
	0.0650
	0.0658
	1.188
	0.0945
	0.0950

	4贵研铂业股份有限公司

	5.19
	15.21
	25.53
	39.98
	54.77
	63.02

	
	5.19
	15.14
	25.68
	39.75
	54.86
	63.21

	
	5.27
	15.17
	25.75
	39.72
	54.92
	62.94

	
	5.21
	15.18
	25.51
	39.82
	54.89
	63.01

	
	5.24
	15.28
	25.69
	40.02
	55.02
	63.23

	
	5.31
	15.26
	25.72
	40.04
	55.08
	63.17

	
	5.25
	15.24
	25.7
	39.9
	54.74
	63.26

	平均值
	5.24
	15.21
	25.65
	39.89
	54.90
	63.12

	标准偏差
	0.0442
	0.0511
	0.0947
	0.130
	0.123
	0.127

	5河南豫光金铅股份有限公司
	5.3
	15.19
	25.63
	39.92
	54.91
	63.6

	
	5.31
	15.26
	25.68
	39.88
	54.81
	63.55

	
	5.22
	15.01
	25.62
	39.72
	54.88
	63.47

	
	5.34
	15.23
	25.66
	39.74
	55.09
	63.51

	
	5.09
	15.03
	25.52
	39.79
	54.82
	63.53

	
	5.18
	15.12
	25.62
	39.85
	55.02
	63.54

	
	5.26
	15.08
	25.58
	39.88
	54.9
	63.49

	平均值
	5.24
	15.13
	25.62
	39.82
	54.92
	63.53

	标准偏差
	0.0869
	0.0979
	0.0529
	0.0766
	0.102
	0.0427

	6大冶有色设计研究院有限公司
	5.35
	15.47
	25.88
	39.82
	55.37
	64.42

	
	4.13
	15.49
	26.18
	39.9
	55.47
	64.3

	
	5.33
	15.43
	26.26
	40.02
	54.86
	64.32

	
	5.42
	15.45
	25.87
	39.88
	54.79
	64.22

	
	5.18
	15.37
	26.05
	40.01
	55.08
	64.07

	
	4.44
	15.33
	26.01
	39.94
	55.01
	64.45

	
	4.36
	15.37
	25.77
	40
	54.97
	64.26

	
	4.89
	15.35
	26.2
	39.98
	54.31
	63.77

	平均值
	4.79
	15.41
	26.03
	39.94
	54.98
	64.23

	标准偏差
	0.577
	0.0599
	0.178
	0.0717
	0.359
	0.219

	7山东恒邦冶炼股份有限公司
	5.41
	15.28
	25.61
	39.22
	55
	63.14

	
	5.41
	15.3
	25.68
	39.1
	54.13
	63.99

	
	5.43
	15.27
	25.64
	39.62
	54.86
	63.02

	
	5.41
	15.2
	25.56
	39.72
	54.69
	63.24

	
	5.41
	15.18
	25.64
	39.69
	54.42
	63.45

	
	5.42
	15.22
	25.64
	39.58
	54.86
	63.11

	
	5.43
	15.3
	25.7
	39.3
	54.84
	63.88

	平均值
	5.42
	15.25
	25.64
	39.46
	54.68
	63.40

	标准偏差
	0.00951
	0.0493
	0.0456
	0.249
	0.306
	0.388

	8北矿检测技术有限公司

	5.4
	15.28
	25.84
	39.79
	54.87
	63.39

	
	5.47
	15.3
	25.93
	40.03
	54.8
	63.17

	
	5.45
	15.3
	25.81
	39.79
	54.87
	63.45

	
	5.49
	15.26
	25.86
	39.75
	54.88
	63.38

	
	5.45
	15.22
	25.73
	36.69
	54.81
	63.19

	
	5.47
	15.32
	25.71
	39.72
	54.9
	63.47

	
	5.45
	15.25
	25.79
	39.77
	54.99
	63.5

	平均值
	5.45
	15.28
	25.81
	39.36
	54.87
	63.36

	标准偏差
	0.0282
	0.0346
	0.0759
	1.183
	0.0629
	0.133

	9防城港市东途矿产检测有限公司


	5.45
	15.32
	25.79
	39.74
	54.87
	63.51

	
	5.45
	15.39
	26.01
	39.67
	54.72
	63.5

	
	5.48
	15.34
	26.03
	39.88
	54.83
	63.42

	
	5.37
	15.34
	25.96
	39.76
	54.73
	63.18

	
	5.45
	15.34
	25.99
	39.87
	54.73
	63.81

	
	5.46
	15.3
	25.8
	39.71
	54.79
	63.25

	
	5.47
	15.36
	25.87
	39.9
	54.85
	63.65

	平均值
	5.45
	15.34
	25.92
	39.79
	54.79
	63.47

	标准偏差
	0.0359
	0.0285
	0.100
	0.0920
	0.0628
	0.218

	10紫金矿冶测试技术有限公司
	5.42
	15.29
	25.98
	40
	55.12
	63.05

	
	5.35
	15.19
	25.86
	39.96
	55.07
	63.16

	
	5.32
	15.22
	25.91
	39.86
	54.91
	63.4

	
	5.36
	15.18
	25.83
	39.89
	54.8
	63.31

	
	5.38
	15.3
	26
	40.18
	54.96
	63.47

	
	5.4
	15.36
	25.95
	40.11
	54.84
	63.15

	
	5.44
	15.19
	25.87
	39.92
	54.74
	63.04

	平均值
	5.38
	15.25
	25.91
	39.99
	54.92
	63.22

	标准偏差
	0.0418
	0.0697
	0.0645
	0.118
	0.140
	0.170

	11昆明西科


	5.38
	15.26
	25.5
	39.74
	54.84
	63.51

	
	5.44
	15.25
	25.55
	39.74
	54.75
	63.49

	
	5.48
	15.28
	25.47
	39.6
	54.8
	63.54

	
	5.46
	15.34
	25.72
	40.08
	54.64
	63.54

	
	5.47
	15.22
	25.55
	39.7
	54.86
	63.28

	
	5.42
	15
	25.46
	39.73
	54.82
	63.34

	
	5.4
	15.09
	25.45
	39.72
	54.72
	63.57

	平均值
	5.44
	15.20
	25.53
	39.76
	54.78
	63.47

	标准偏差
	0.0374
	0.118
	0.0937
	0.150
	0.0774
	0.112

	12中条山有色金属集团有限公司


	5.37
	15.25
	25.8
	39.81
	55.02
	63.4

	
	5.39
	15.32
	25.75
	39.77
	54.8
	63.44

	
	5.35
	15.23
	25.78
	39.66
	54.87
	63.31

	
	5.41
	15.2
	25.69
	39.85
	54.85
	63.25

	
	5.3
	15.3
	25.76
	39.93
	55
	63.3

	
	5.33
	15.31
	25.86
	39.68
	54.76
	63.25

	
	5.4
	15.35
	25.7
	39.74
	54.98
	63.4

	平均值
	5.36
	15.28
	25.76
	39.78
	54.90
	63.34

	标准偏差
	0.0399
	0.0542
	0.0585
	0.0952
	0.103
	0.0772

	13江西铜业股份有限公司


	5.25
	15.26
	25.57
	39.75
	54.44
	63.34

	
	5.38
	15.22
	25.64
	39.84
	54.57
	63.35

	
	5.17
	15.22
	25.74
	39.8
	54.59
	63.44

	
	5.42
	15.36
	25.59
	39.88
	54.64
	63.25

	
	5.41
	15.34
	25.41
	39.95
	54.63
	63.41

	
	5.39
	15.29
	25.61
	39.76
	54.68
	63.26

	
	5.44
	15.36
	25.65
	39.8
	54.47
	63.41

	平均值
	5.35
	15.29
	25.60
	39.80
	54.57
	63.35

	标准偏差
	0.101
	0.0618
	0.101
	0.0707
	0.0892
	0.0747


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
	平均值
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5
	水平6

	1
	5.40
	15.22
	25.85
	39.89
	55.02
	63.26

	2
	5.37
	15.18
	25.83
	39.85
	55.03
	63.18

	3
	5.44
	15.16
	25.74
	39.33
	54.84
	63.44

	4
	5.24
	15.21
	25.65
	39.89
	54.90
	63.12

	5
	5.24
	15.13
	25.62
	39.82
	54.92
	63.53

	6
	4.89
	15.35
	26.2
	39.98
	54.31
	63.77

	7
	5.42
	15.25
	25.64
	39.46
	54.68
	63.40

	8
	5.45
	15.28
	25.81
	39.36
	54.87
	63.36

	9
	5.45
	15.34
	25.92
	39.79
	54.79
	63.47

	10
	5.38
	15.25
	25.91
	39.99
	54.92
	63.22

	11
	5.44
	15.20
	25.53
	39.76
	54.78
	63.47

	12
	5.36
	15.28
	25.76
	39.78
	54.90
	63.34

	13
	5.35
	15.29
	25.60
	39.80
	54.57
	63.35


3、 单元离散度的计算
表4  单元标准差
	平均值
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5
	水平6

	1
	0.0391
	0.0688
	0.0723
	0.123
	0.148
	0.112

	2
	0.0332
	0.0655
	0.0741
	0.0875
	0.158
	0.128

	3
	0.0399
	0.0650
	0.0658
	1.188
	0.0945
	0.0950

	4
	0.0442
	0.0511
	0.0947
	0.130
	0.123
	0.127

	5
	0.0869
	0.0979
	0.0529
	0.0766
	0.102
	0.0427

	6
	0.577
	0.0599
	0.178
	0.0717
	0.359
	0.219

	7
	0.00951
	0.0493
	0.0456
	0.249
	0.306
	0.388

	8
	0.0282
	0.0346
	0.0759
	1.183
	0.0629
	0.133

	9
	0.0359
	0.0285
	0.100
	0.0920
	0.0628
	0.218

	10
	0.0418
	0.0697
	0.0645
	0.118
	0.140
	0.170

	11
	0.0374
	0.118
	0.0937
	0.150
	0.0774
	0.112

	12
	0.0399
	0.0542
	0.0585
	0.0952
	0.103
	0.0772

	13
	0.101
	0.0618
	0.101
	0.0707
	0.0892
	0.0747


3  一致性和离群值的检查
3.1  柯克伦检验
对n=7，p=13，科克伦检验5%临界值为0.291，1%临界值为0.243（科克伦检验没有n=7时的临界值可查询，先按n=6时的临界值进行离群值的排除。）
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

	Smax实验室
	
	
	
	
	

	S最大值=
	
	
	
	
	

	S最大2=
	
	
	
	
	

	∑S2
	
	
	
	
	

	C=Smax2/∑S2
	
	
	
	
	

	离群值（Y/N）
	
	
	
	
	

	歧离值（Y/N）
	
	
	
	
	


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

	总平均
	
	
	
	
	

	S=
	
	
	
	
	

	GP=（XP-X平）/S
	
	
	
	
	

	G1=（X平-X1）/S
	
	
	
	
	

	歧离值（Y/N）
	
	
	
	
	

	离群值（Y/N）
	
	
	
	
	

	p=13，格拉布斯检验，Gp或G1：5%临界值为2.462，1%临界值为2.699

	Gp-1，p=
	
	
	
	
	

	G1，2=
	
	
	
	
	

	歧离值（Y/N）
	
	
	
	
	

	离群值（Y/N）
	
	
	
	
	

	p=13， Gp-1,p或G1,2：5%临界值为0.2836，1%临界值为0.2016　


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
	
	
	
	
	
	

	r
	
	
	
	
	
	

	R
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