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为了解河南省内实验室在铝合金化学成分检测领域的整体水平!国家建材质检中心组织实施

了铝合金化学成分中
W'

"

V)

含量测定的实验室间比对#本次实验室比对共有
"#

个实验室参加!推荐检

测方法为'

FG

*

H@AAAB"##@

3铝及铝合金光电直读发射光谱分析方法4!也可采用其他国家标准方法#

结果表明'实验室满意结果率为
=#S

!不满意结果率为
!<S

!可疑结果率为
<S

#参加比对的绝大多数

实验室能够准确检测铝合金化学成分含量#
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引言

铝合金是纯铝加入一些合金元素如铜"硅"镁"

锌"锰"铁等制成的#这些微量元素在铝合金中的含

量"比例不同!形成了不同的合金牌号!而不同合金

牌号的铝合金具有不同的特性!适用于不同的领域

与场合!这充分说明了铝合金化学成分是铝合金的

重要性能指标#例如'硅和铁对合金性能有明显的

影响!它们主要以
V)%0

C

和游离硅存在#当硅含量

大于铁含量时!形成
.

LV)W'50

C

%或
V)

"

W'

"

50

A

&相$而

铁含 量 大 于 硅 含 量 时!形 成
4

LV)

"

W'50

=

%或

V)

C

W'

"

50

!"

&#当铁和硅比例不当时!会引起铸件产

生裂纹!铸铝中铁含量过高时会使铸件产生脆性!直

接影响铝产品的使用性能#因此铝合金化学成分在

铝合金产品生产"检验过程中都做为强制性条款执

行#为了解河南省内实验室在铝合金化学成分检测

领域的整体水平!国家建材质检中心组织实施了铝

合金化学成分中
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"

V)

含量测定的实验室间比对#
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!

方案设计

.G$

!

样品设计

本次比对采用样品为
!

系铝合金块!每个实验

室将收到一份样品!样品牌号"状态完全相同!主要

考察实验室间的差异!即考察实验室的系统误差#

.G.

!

样品制备%包装%标识和发放

在样品制备方面!与协作单位通过多次试验!对

生产过程中可能影响铝块质量的工序和参数进行严

格控制!使样本材料的化学成分和内部组织均匀!生

产出近
!###

块试样!然后精心选择出
!##

块样品#

通过这些措施!保证了样品的均匀性#铝合金在自

然环境下非常稳定!无需采用特殊措施来保证其稳

定性#

在样品标识方面!每个测试样品标注有唯一随

机编号!以进一步提高样品的保密性和可溯源性#

样品发放前在常温下保存#

在样品包装"发放方面!样品一面加贴样品标

签!并注明样品编号!用珍珠棉单片隔离包装!胶带

缠牢!以邮政特快专递邮寄形式发送至各个实验室!

同时附作业指导书"样品确认单和检测结果报告单

%空白&#

.G'

!

样品均匀性与稳定性检验

按照
%;5WLFR#C

'

"##$

3能力验证样品均匀性

和稳定性评价指南4

,

!

-中单因子方差分析法进行均

匀性检验#按随机数表随机抽取样品
!#

个!每个重

复测定
"

次#当统计量
V

值%样品间均方与样品内

均方的比值&小于显著性水平为
!

"自由度为%

(

!

!

(

"

&

的临界值
G

!

%

(

!

!

(

"

&时!则认为样品是均匀的#

按照
%;5WLFR#C

'

"##$

3能力验证样品均匀性

和稳定性评价指南4中
7

检验法进行稳定性检验#

稳定性检验时间总跨度为
$#

天#考虑到样品在发

放途中可能遇到的环境温度变化!首先将所有稳定

性检验样品在常温下放置
C

天!然后置于
>#c

环境

下
C

天!再在常温下放置
<>

天!分别在第
C

"

$

"

$#

天

进行检验#检测方法"检测人员"检测仪器"实验室

均与均匀性检验相同#采用
7

检验法中两个平均值

之间的一致性评定样品的稳定性!三次检验结果之

间互相比较#当
7

值小于显著性水平为
4

"自由度为

%

-

!

a-

"

B"

&的临界值
'

!

!

%

-

!

a-

"

B"

&

时!则认为样品是

稳定的#

样品均匀性和稳定性检验结果如下'

W'

"

V)

的

均匀检验结果
G

值分别为'

"Q>"

和
!QAC

!均小于临

界值
V

#Q#<

%

A

!

!#

&

UCQ#"

!能够满足实验室比对对样

品均匀性的要求#

W'

"

V)

的稳定性检验结果
7

值分

别为'

#Q@><

"

#Q"#!

"

#Q<<!

和
#Q#A@

"

#Q""<

"

#Q#@@

!

均小于临界值
'

#Q#<

!

!#

U!Q=!"<

!表明样品具有足够

稳定性!能够保证在规定的时间内用于实验室比对

检测#

.GJ

!

检测方法

目前用于测定铝合金化学成分的检测方法有三

种'

5
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"B"##@

"

FG
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3铝及铝合金化学分析方法4

,

"

-

$

6

FG

*

H

"#A@<Q"<B"##=

3电感耦合等离子体原子发射光谱

法4

,

C

-

$

7
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3铝及铝合金光电直读

发射光谱分析方法4

,

>

-

$综合考虑!本次实验室比对

推荐采用
FG

*

H@AAAB"##@

3铝及铝合金光电直读

发射光谱分析方法4#实验室除采用推荐的方法外!

也可采用其他方法#

.G/

!

统计方法

实验室比对统计方法取决于结果总体分布特

征!应首先考察实验室结果分布!以选择适宜的统计

方法#从回收的检测数据结果分布来看!整体数据

近似于正态分布!适宜使用四分位距和中位值稳健

统计技术!充分减少异常值对实验室评价的影响#

本次实验室比对给出以下统计量!结果总数
;

"

中位值"标准化四分位距
;,.82hZ

"稳健变异系数

Z,O-*7%9

"最 小值
Y'(

"最大 值
Y/P

和 极 差

Z/(

3

)

#

本次实验室比对能力评价的参数为实验室间
[

值!表征实验室间差异#

[

值定义,

<

-为'

JU

;B;

&

L>($=S<

[

值的大小反映了实验室结果与中位值的偏离

程度!

Y

值符号.

a

/与.

B

/表征实验室结果相对于

中位值的偏离方向#

实验室结果的判定原则'

当
/

[

/*

"

时!结果满意$

当
"

(/

[

/(

C

时!结果可疑$

当
/

[

/"

C

时!结果不满意或离群#

'

!

比对结果

'G$

!

检测结果统计参数

本次实验室比对有
"!

个实验室参加!其中
"#

个实验室按期报告了检测结果!故有
"#

组有效数

据!检测结果统计参数如表
!

所示#

@$

第
"

期
! !!!!!!

邱跃龙等'铝合金中
W'

"

V)

含量测定的实验室间比对结果分析



表
$

!

检测结果统计参数

1?<=3$

!

8@?@+,@+4,

T

?;?93@3;,67@23+-,

T

34@+6-;3,5=@,

统计量
结果个数

L

中位值
;

&

*

S

标准化四分位距

;,.82hZ

*

S

稳健

%9

值*
S

最大值*
S

最小值*
S

极差*
S

W'

含量
"# #Q#$$$ #Q##C> <Q#$>> #Q#@C# #Q#>CC #Q#"A@

V)

含量
"# #Q!"!A #Q##@# <Q@@@" #Q!==# #Q!!C# #Q#@<#

'G.

!

检测结果频率分布

对各实验室检测结果进行统计!以
W'

"

V)

含量

和频率为坐标!做出直方图如图
!

"

"

所示#

图
$

!

8+

含量检测结果频率直方图

H+

I

5;3$&H;3

\

53-4

C

2+,@6

I

;?9678+46-@3-@,&

图
.

!

H3

含量检测结果频率直方图

H+

I

5;3.&H;3

\

53-4

C

2+,@6

I

;?967H346-@3-@,&

'G'

!

检测结果
S

值分布

本次实验室比对检测结果分布统计如表
"

所

示!

W'

"

V)

含量的
[

值分布如图
C

"图
>

所示#

表
.

!

检测结果分布统计

1?<=3.

!

!+,@;+<5@+6-,@?@+,@+4,67@23+-,

T

34@+6-;3,5=@,

[

值范围 实验室数量 比例*
S

%

[

%

*

" !$ =#

"

(

%

[

%

(

C ! <

%

[

%

"

C C !<

J

!

结果分析

JG$

!

检测结果频率分布分析

从频率直方图
!

"图
"

可以看出!本次实验室比

对检测数据服从正态分布规律!运用基于正态分布

的四分位距和中位值稳健技术进行统计分析是合理

的#

JG.

!

检测结果
S

值分布分析

图
'

!

8+

含量实验室间
S

值分布图

H+

I

5;3'&S!+,@;+<5@+6-42?;@678+46-@3-@,+-@23

+-@3;=?<6;?@6;

C

469

T

?;+,6-,&

图
J

!

H3

含量实验室间
S

值分布图

H+

I

5;3J&S!+,@;+<5@+6-42?;@67H346-@3-@,+-@23

+-@3;=?<6;?@6;

C

469

T

?;+,6-,&

从表
"

和图
C

"图
>

可看出!代码为
R#C

!

R#A

!

R!=

的实验室
/

[

/"

C

!表示测量结果存在较大的系

统误差!建议实验室从标准物质"校准曲线"仪器校

准方法等方面查找原因#代码为
R#>

的实验室
"

(

/

[

/(

C

!属于可疑结果!表明实验室内离散性较大!

可能与实验室试验过程质量控制"操作人员技术水

平等因素有关!建议实验室多从这些方面寻找原因#

JG'

!

检测方法分析

本次实验室比对中!代码为
R#$

的实验室分别

采用
FG

*

H"#A@<Q!

!

"B"##@

"

FG

*

H"#A@<QC

!

">

B"##=

3铝及铝合金化学分析方法4和
FG

*

H@AAA

B"##@

3铝及铝合金光电直读发射光谱分析方法4检

测!报告两次数据$后者检测数据纳入统计#其余实

=$

中国无机分析化学
!!!!!!!!!!!!!!!!

"#!!

年



验室全部采用
FG

*

H@AAAB"##@

3铝及铝合金光电

直读发射光谱分析方法4$从最终结果上来看!全部

采用
FG

*

H@AAAB"##@

3铝及铝合金光电直读发射

光谱分析方法4进行检测#因此!检测方法上基本无

差异#

JGJ

!

标准物质分析

使用光电直读发射光谱分析方法检测化学成分

含量时!需要用光谱标准物质进行曲线标定#因此!

光谱标准物质的准确性对检验结果有很大的影响#

如果不是选择与
!

系铝合金相适应的标准物质校

准!检测结果将会相差很大#在本次比对活动中!

R!=

实验室采用的是铝合金
$#$!

标样进行校准!导

致检测结果不满意#另外!如果标准物质保存不当!

表层产生氧化膜!也会影响检测结果#

JG/

!

检测过程质量控制分析

图
>

显示实验室
R#A

的
[

值接近
!#

!偏离中位

值太远!经过对
R#A

及其他实验室数据分析及了

解!发现在检测过程质量控制环节有问题!主要表现

为'

5

未用符合要求的标样制作标准曲线和选择合

适的控样对仪器进行校准!未进行曲线漂移校正$

6

在校准过程中未根据试样的种类和化学成分!未根

据试验或者说明书推荐选择合适的激发条件和分析

线$

7

分析测试前!未对直读光谱仪进行噪声"暗电

流"灯强度试验!并与原始积累的数据进行比较!从

而确认相关系统是否处于正常状态$

8

保护气纯度

未达到
AAQAA>S

#

/

!

结语

本次实验室比对按
2W?

*

2E%>C

指南,

$

-运作!通

过组织本次实验室比对!对于掌握各实验室间差异!

帮助铝产品生产企业和相关质检机构提高铝合金化

学成分分析检测能力!提高我省铝产品质量有重要

的意义#
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