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光电直读光谱仪分析铝及铝合金中 

Fe元素含量的不确定度评定 

张 艳，关 予 

(郑州铝业股份有限公司质技部，河南 郑州 450051) 

摘要：对光电直读光谱测定铝及铝合金中Fe元素含量不确定度的产生原因进行了分析，并对 Fe含量测定结果的不 

确定度进行 了仔 细地评定．从而明确 了提高准确度 的方法。 
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Evaluation of uncertainty in determination 0f Fe in aluminum 

or aluminum alloy for analyzing by photoelectric direct—Reading spectrometry 

ZHANG Yan．GUAN Yu 

(Zhengzhou Aluminum Industry Co．，Ltd．，Zhengzhou 450051，China) 

Abstract：The spectrometry direct—reading determinates the Fe element content in aluminum and the aluminum alloy uncertainty production reason has 

carried on the analysis，and carried OD to the Fe content determination result uncertainty has evaluated carefully，thus was clear about enhanced the ac— 

curacy the method ． 
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人们习惯于使用准确度来表示测量结果的质 

量，而准确度用绝对误差或相对误差表示是个定性 

概念【1】。用准确度表示测量结果存在以下问题：第 
一

，误差与测量真值有关，真值本身就包含一定的不 

确定，故而误差是不确定的；第二，误差在合成时，合 

成方法一直无法统一。通常测量结果包含两个部 

分：一是测量结果本身，二是测量结果可置信的程度 

即不确定度，只有包含可置信的范围，测量结果才有 

意义【2】。本文针对光电直读光谱法测定铝及铝合 

金中Fe元素含量不确定度的产生原因进行分析，并 

对 Fe含量测定结果的不确定度进行仔细地评定，确 

定和计算了测定过程各不确定度分量，并最后整体 

合成，为建立有效的质量控制方法提供科学依据，从 

而明确提高准确度的方法。 

1 依 据及过程描述 

依据 GB／T7999—2000标准。 

用铣床将试样表面加工成光洁平面，置于 DV 
一 6直读光谱仪激发台上(光谱仪已经过标准试样 

校准)，加电激发，平行测试三次取平均值。 

收稿日期：2007—06—09 

2 不确定度来源分析 

影响光谱分析元素不确定度的因素有 

(1)人员，测试人员对试样的激发操作点不同引 

起测试结果偏差。 

(2)仪器，光谱仪计量的局限性，如稳定性；光谱 

仪的工作曲线的不确定度；标准试样的不确定度及 

由此引起的分析曲线的不确定度。 

(3)样品的内在成分不均匀及制样表面的光洁 

度。 

(4)分析方法本身的不确定度。 

(5)环境，温度、湿度的变化，电流、电压及仪器 

所需氩气流量的稳定性。 

3 建立数学模型 

Y= +b 

式中：b——校正值。 

4 分析计算各相对标准不确定度 
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分析铝及铝合金中Fe元素含量的不确定度评定 ‘71。 

4．1 光谱仪的相对标准不确定度 

用DV一6直读光谱仪测定一个固定的标准电 

压3500mV，连续测 12次，分别得到以下数据：3431 

， 3431，3431，3432，3431，3431，3431，3431，3429， 

3431，3431，3431。平均值为 3431。用 贝塞尔公 

式。 

s =— l_ ∑(z 一z) 
咒 一 1 

可求出：S=0．674 

因为标准电压的平均测量值是重复条件下多次 

测量的算术平均值，属于正态分布。本次测试 自由 

度 =12—1=11，查JJF1059—1999(测量不确定度 

评定与表示>的附录 A，可知，在取 95％的置信水准 

时，t95(11)：2．20，因此 ：U=S×t95(11)=0．674 

×2．20=1．483，取两位有效数字，u≈1．48，U1 

=U／x×100％ =1．48／3431×100％ =0．043％ 

4．2 光谱仪工作曲线的相对标准不确定度 

根据光谱仪的工作原理可知分析曲线的不确定 

度与含量范围关系较大，用编号 E411—6的一套铝 

光谱标准样品，获得 6个点的坐标，制作 元素的 

分析曲线(波长：2714)。计算机以最小二乘法拟合 

出 分析曲线：C=一1．04710 ， —3．060× 

10～ 0卜 7
． 069×10～，统计如表 1所示。 

表 1 统计数据 

说明：残差值的百分比由计算机计算得来，带有补偿值。 

本文以试验的残差值的百分比进行分析曲线不 

确定度的评定。由表 1可知残差值的百分比平均值 

为(0．8029％ 一1．7298％ +1．1242％ 一0．2185％ 一 

0．1313％+0．0305％)／6=一0．0203％。根据贝塞 

尔公 式得到：残差值 的百分 比的标准偏 差为 0． 

996％。因为本曲线取 6个点，则残差值百分比的平 

均值的标准偏差即 U2 =s／6 =0．407％。 

4．3 标准试样的相对标准不确定度(见表 2) 

表 2 标准试样的相对标准不确定度 

4．4 样品的相对标准不确定度 

取试样 50324—2，分别车制 3次，平行测其 Fe 

元素含量如表 3，可知 3次车制总平均值为 0，392， 

同样根据 贝塞尔公式得 S：0．0047，那 么 U=s／ 

31／ =0
． 0027，U4 =u／o．392=0．574。 

表 3 试样车制后 Fe元素含量表 

车制次数 Fe含量，％ Fe含量，％ Fe含量，％ Fe含量平均值，％ 

4．5 分析方法本身的不确定度 

根据 GB／T 7999—2000<铝及铝合金光电(测 

光法)发射光谱分析方法>中有关内容可知，铝及铝 

合金中合金元素及杂质元素，光电(测光法)发射光 

谱分析的精密度[。 如表4。 

表 4 

以含量>0．10％～1．0％为例，根据表 4可知， 

波动系数为 2％，可以理解为是在分析结果的基础 

上±2％，即半范围为 2％，服从矩形分布 u5 = 

2％／3 ／ =1．155％。 

4．6 人员、环境对测量不确定度的影响 

由于本试验采用自动化设备进行检测工作，环 

境稳定，人员和环境对测量不确定度基本没有影响， 

在此予以忽略。 
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5 合成相对标准不确定度 

各个对不确定度影响的因素相互独立，即各个 

分量无关，因此 

U = (Ul + U2 + U3 + U4 + 

Usr,z2) ／ =(0．043％ +0．407％ +0．409％ +0． 

574％ +1．155％2)1／2=2
． 588％ 

6 扩展 不确定度 的评定 

光谱分析铝及铝合金中各元素的含量，其测量 

不确定度为正态分布，包含因子 K=2，因此相对扩 

展不确定度为：U =2×2．588％ =5．18％。 

扩展不确定度为：U =0．392×5．18％ =2． 

03％ 。 

7 结 语 

采用光电直读广谱法直接测定Fe的成分，其含 

·行业资讯· 

量为(0．392±0．00203)％。本次对 Fe的测量结果 

不确定度进行评定，其测量结果不确定度由多个分 

量组成，这些分量基本上考虑了测量过程中系统效 

应和随机效应所导致的测量结果不确定度。这种评 

定方法从各个分量计算到合成，思路清晰，直观，过 

程清楚，考虑因素较全面、明确。对测量结果的不确 

定度进行评定，反映了测量结果的科学性，有利于实 

验室质量控制。 
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