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橡胶与橡胶制品 试验方法标准

精 密 度 的确 定
GB/T 14838一93

Rubber and rubber products-Determination of

      precision for test method standards

本标准参照采用国际标准ISO/TR 9272-1986《橡胶与橡胶制品 试验方法标准精密度的确定》

1 主题内容与适用范围

本标准规定了橡胶与橡胶制品试验方法标准精密度确定的准则，给出试验方法标准中精密度章条

的编排格式。通过未硫化橡胶门尼粘度试验，给出计算精密度的实例。

本标准适用于橡胶与橡胶制品各种标准试验方法和试验方法标准中精密度的确定。待定精密度的

试验方法要有一定的准确度 并为多数实验室掌握，试验结果能用定量的连续变to表示

2 引用标准

    GB 3358 统计学名词及符号
    GB 6379 测试方法的精密度 通过实验室间试验确定标准测试方法的重复性和再现性

    GB/T 447. 1化工产品试验方法精密度 室间试验标准测试方法的重复性和再现性

    GB/T 1232 未硫化橡胶门尼粘度的测定

3 术语、符号

3门 术语

3.1.1 准确度、偏差、精密度。本标准虽然不涉及准确度和偏差，但为了说明这两个术语与精密度的差

别也给出它们的定义。

I 1-1-1准确度 accuracy
    试样的测定均值与真值之间的一致程度。

    注:C)此真值可为认定的参照值或标准值;

        (Lj参照值或标准值可用理论来确定 或参照一个认定的标准，另一个试验方法或者在某种情况下将试验方法

            应用于一批材料的全部试样所得到数(量)值的平均值来确定;

        ③准确度越高，一致程度就越大

3.1.1.2 偏差 bias

    试验结果平均值与认定的参照值之差。

    注:高准确度意味着偏差很小或可忽略不计。当存在偏差时增加试验次数并不提高准确度.而只是增加对偏差程度

          的 r解

3.1-1. 3 精密度 precision
    在确定条件下，将试验步骤实施多次所得结果之间的一致程度。

      注:.I)一致程度通常与标准差相反，高精密度相当于低(/]、)的标准差;
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        ② 高精密度与大的偏差或低的准确度有可能同时存在

3，2 适应橡胶与橡胶制品试验方法标准需要的术语

3.，2.1 i+),1定 determination

    将试验步骤实施于一个试样，产生一个数值(试验)测定值，用来形成平均值或中值。

3.1.2.2 试验结果 test result

    规定数量测定值的平均值或中值。它是一项试验的报告数值

3.1.2.3 水平 level

    本标准指试样的等级。

3.1.2.4 单元 cell

    本标准指一个实验室与一个水平的任一组合。

3.1.2.5重复性，r  repeatability, r
    指一个数值。在同一实验室由同一操作者，用同一试验方法与设备，对相同试样得到两次试验结果

之差的绝对值以某个指定概率的容许差。本标准的概率取95%.

3.1.2.6再现性，R    reproducibility, R
    指一个数值。在不同实验宁、不同操作者、不同设备和在一个规定的时间内，用同一试验方法对相同

试样得到两次试验结果之差的绝对值以某个指定概率的容许差。本标准的概率取95%,

3.1.2.7短期重复性，rsT   short-term repeatability, rST
    在较短的时间周期内(如以分钟、小时或天计)所获得的重复性。

    注:对每项试验方法标准都需要加以规定。

3.1.2.8 长期重复性，r,,?   long-term repeatability, r二
    经过长的时间周期(如以天、周或月计)所获得的重复性。

    注:①对每项试验方法标准都需要加以规定

        ②影响长期重复性的因素有不同的操作者 不同的环境因素(如季节变化引起温度、湿度不同)和设备的重新

            校验或调节。

11.2.9 短期再现性，RIT   short-term reprodubility, R�-
    在较短的时间周期内(以分钟、小时或天计)所获得的再现性。

3.1.2.10 长期再现性，Rct    long-term reproducibility, RAT
    经过长的时间周期(如以天、周或月计)所获得的再现性

      注:影响长期再现性的因素有不同操作者、不同的环境因素(如季节变化引起温度、湿度不同)和设备的重新校验或

          凋节

3.1.2.11  1型重复性与1型再现性 type 1 repeatability and type 1 reproducibility
    分配到实验室的试样可立即或只需稍许加工就能进行试验的物件，即4. 2. 1中I型试样和II型试

样所获得的重复性和再现性。

3.1.2.12  2型重复性与2型再现性 type 2 repeatability and type 2 reproducibility
    分配到实验室的试样是一些材料，要按规定的配方组成和工艺条件，制成能进行试验的物件，即

4. 2. 1巾A型试样所获得的重复性和再现性

3.1.2.13 相对重复性，(r)和相对再现性，( R )   relative repeatability ( r ) and relative repro-

ducibility(R)
    重复性/、再现性R与相应水平的平均值的百分比，这相当于变异系数。

      rs:或r,丁表示相对短期重复性或相对长期重复性。

    (Rsr )或(RAT)表示相对短期再现性或相对长期再现性。

11.2. 14 两次测定值容许差，AD,  acceptance difference (duplicate determinations)
      指一个数值。在实验室内两个测定值之差应该以规定的概率低于这个数值。
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    注 ①两个测定值是使用相同的试样、操作者和设备在没有其它说明的情况下，于同一时间获得的。概率为95%

        ②如果计算的差低于容许差，则两个测定值可以用来平均，平均值作为试验结果写入报告 如果计算的差超过

            容许差，则要再进行测定以得到合格的测定值

          如果再进行测定，原来的测定值要作废，只使用新的测定值作为判断

3.1.2.15  X次测定值容许差，AD}  acceptance difference ( X determinations)

    指一个数值。在实验室内以规定次数测定值的最大极差应该以规定的概率低于这个数值。

    注:①规定次数测定值是使用相同的试样、操作者和设备在没有其他说明的情况下，于同一时间获得的，概率为

              95%

        ②如果计算的最大极差低于容许差，则全部测定值均可用来平均或取中值，而该平均值或中值作为试验结果

            写入试验报告。如果最大极差超过容许差则要进行测定，以得到合格的测定值

            如果再进行测定，原来的测定值要作废，只使用新的测定值作为判断.

3.2 符号

TS=— 测定值(，是重复测定次数，可为1,2,3,-·一 、二);

y— 试验结果，即X次测定值TS的平均值或中值;

Y— 室内重复试验结果的平均值;

Y— 同一水平各室平均值的平均值;

i— 某一实验室;

i— 某一水平;

k— 某一次实验;

P— 实验室数;
9— 水平个数;

，— 水平值，与Y相同;

，一 室内试验结果的重复试验殊数;
W— 极差;

6V m..— 最大极差的平方，

S;— 某个单元试验结果的标准差;

S,— 重复性标准差;

Sk— 室间标准差;

Zu,— 由小到大顺序排列的待检验室内重复试验结果的平均值，h是1,2 ....... . h ;

    C'.1— 用科克伦(Cochran)法检验方差的可疑值和界外值的统计量的计算值;

    Q..i— 用狄克逊(Dixon)法检验平均值的可疑值和界外值的统计量的计算值;

    r— 重复性;

    R— 再现性;

    (r)— 相对重复性，%;

    (R)— 相对再现性，%;

    f— 放大极差(W)而得到容许差:AD的因子;

    P,— 相关系数的计算值;

    。— ，或R与m线型回归方程的常数;

    v— ;或R与m线型回归方程的系数;

4 通用原则

4.1 一般原则
4.1-1 本标准不是代替GB 6379，而是根据橡胶与橡胶制品试验方法的特点，给出室间试验时不同粘
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密度类型和室内重复试验的时间周期确定的原则，使用时应根据需要选用其中适用的部分。

4. 1.2 重复性是指在某些规定的条件下同一实验室获得类似试验结果的一致程度 再现性是指在某些

规定的条件下不同实验室获得类似试验结果的一致程度。如果试验结果接近一致，则存在良好的重复性

或良好的再现性。

4. 1. 3 一项试验方法的精密度是指测量它所要测量的基本性能时敏感性如何，不一定能表示一项试验

的特性。由于试验方法对基本性能不敏感，精密度也可能良好。

4. 1.4 重复性与再现性应在有代表性的实验室条件下测定。对于实验条件和待试试样的均匀性不必过

干照顾，那样会使精密度过于优化。

4.1.5 计算精密度重复性和再现性的统计公式在GB 6379或GB/T 4471中列出。本标准附录c与附

录D以简要形式也给出了计算公式。

4.2 室间试验的试样确定

4.2.， 室间试验的三种类型试样:

    I型:充分制备的试样。在测定前不需要加工的试样，如做拉伸性能试验用的哑铃状试样。

    II 5T1半成品试样 在测定前需要稍加工制备的试样，如作拉伸性能试验之前从硫化橡胶试片上冲

裁成哑铃状试样

    gi型:规定(数髦)原材料，按照规定配方组成和工艺条件制备试样。如给出橡胶、硫化剂、炭黑、操作

油和防老剂，在做拉伸性能试验之前要混炼、硫化、冲裁成哑铃状试样。

4.2.2 试样类型选择取决室间试验的目的。如果要评价各试验设备的一致程度则选择1型或II型试

样。如果要评价试验的全部工艺则选择m型试样

    1型试样在生产方和使用方的原材料验收试验时有重要意义。

    无论工型、下型,m型试样都必须由同一来源或同一批分配到各试验室，并且具有良好的均一性和

均质性

4.2. 3 化学分析与通用的物理试验在试样测定之前常常不需要或很少需要实验室内制备，可采用丁型

试样。要评价某种原材料，如橡胶或炭黑中某种规定性能的试验，则要求实验室内制备或加工成试样，闲

而要采用班型试样。

4.2.4 同一种原材料要根据试验方法采用不同类型试样，如丁苯橡胶的质量由下面三项试验来确定;

    a. 某种化学分析，如测有机酸含量;

    b. 某项通用的物理试验，如生胶门尼粘度;

    c. 某项性能试验，如拉伸强度。

    这里的a,b,c分别对应于工型、皿型和皿型试样。

4.3 室内重复试验的时间周期确定

4.3门 重复试验的时间周期分为三种:

    ， 甚短期 用尽可能短的或非常短的时间周期进行重复试验，即由同一操作者用相同试样和设

备在以分钟计的时间周期内，最多在以小时计的时间周期内进行重复测定;

    b. 短期 用短的时间周期进行重复试验，即由同一操作者或同一组操作者用相同试样和设备在

以夭计的时间周期内进行重复测定;

    c. 长期 用长的时间周期进行重复试验，时间周期以周或月计。在这种情况下，虽然使用相同试

样，但常常是不同的操作者或其他条件变化，如试验设备的重新检验或调节而增大重复试验结果的可变

性

      为了简化，将室内重复试验的三个时间周期分为短期和长期。短期指a,b时间周期，长期指。时间

J9m4.3.2 根据采用试验方法标准要求，规定实验室内重复试验的时间周期。
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5 精密度室间试验的安排与要求

5.1 室间试验小组

    由接受精密度确定任务的负责单位组织室间试验小组，并确定小组负责人来具体实施该项任务。

    由室间试验小组作出下列初步决定:

    a. 精密度的类型:采用1型或2型;

    b. 重复性和再现性的时间周期:采用短期(分钟、小时、天)或长期(周、月);

    。， 是否要求容许差。

5.2 实验室与试样
    尽量选择不同气候和地区等因素有代表性、符合要求的实验室。参加试验的实验室不少于6个，少

于6个则不可能得出试验方法再现性的可靠评价。
    试样的类型和数量取决于被测试性能的范围和在此范围内精密度变化、试验方法所适应的不同类

型试样、完成试验的可能性(如费用与实际需要，如商业上或法律上需要的精密度评价)。

    一般室间研究至少应有三种不同等级的试样，即水平数至少为3。为了确定适用范围广的精密度，

则应有五种或更多种不同等级的试样，即水平数不能少于5.

    分给各实验室的试样都应该是随机分配的同质材料。对每一等级试样都必须留有一定量储备 当

试样不是同质时，最好用同一批商品材料，用规定的条件制备试样。

    对不稳定的试样应规定贮存条件和处理要求。

53 室问试验的安排
    室间试验安排如表1所示。表1列出，个水平试样和，次重复试验.P个实验室的每个实验室必须

进行4。次试验，并有下列要求:
    :. 全部q。次试验应使用同一设备由同一操作者或同一组操作者来完成;

    b 同一水平试样的，次试验必须在重复条件下、在规定的时间周期内单独进行;

    c. 规定重复试验次数，。一般情况下二是2次，如果需要可规定更多的次数;

    d.   q组n次试验可以在不同日期进行。

5.4 室间试验报告内容

    a. 试验结果，试验结果应比以往惯例或试验方法标准中规定的有效位数多一位;

    b，如果要进行容许差(AD:或AD,)计算，则要列出得到试验结果的各个测定值;
      。. 试验过程出现的异常现象;

      d. 收到试样的日期和试验日期;

    e，试验设备情况。

6.1

精密度室间试验结果的统计分析

  参加室间试验的各实验室试验结果汇总于表1所示的格式。
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6.2 按本标准附录C进行统计分析。当室内重复试验次数n大于2或各实验室的次数不相等时，按附

录D进行统计分析。

了 试验方法标准中精密度章的内容

    a 精密度类型:是1型还是2型;

    b. 重复性、再现性的时间周期:是短期还是长期;

    c. 参加试验的实验室数目;

    d. 试样的水平数;
    e 室内重复试验次数:是相等重复还是不相等重复

7.1 给出精密度参数表，其格式见附录C的表C13

7.2 确定重复性和再现性与水平值的关系:是稳定型、线型还是对数型关系。

7.2.1 若有线型关系则指出线型关系表达式。

7.2.2 作出重复性和再现性与水平值的坐标图，见附录C中图C1.

7. 3 确定相对重复性和相对再现性与水平值的关系，见附录C中图C2o

7.4 重复性和再现性参数r与R在橡胶与橡胶制品试验方法标准应用时建议给出下列内容:

    a. 在规定的重复条件下对相同试样的两次单独试验结果之差，每20次不得多于一次超过重复性

r参数值;

    b. 在规定的再现性条件下，在不同实验室内对相同试样的两次单独试验结果之差，每20次不得

多于一次超过再现性R参数值。
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          附 录 A

重复性与再现性的流程图说明

          (补充件)

A1 本附录以流程图形式说明4. 2条与4.3条中的内容。

A2本附录给出的流程图是拉伸性能试验。
A3 本附录符号的脚注符号的含意:

    ST 短期;

    LT 长期;

    SV 单个试样产生的值;

    AD 容许值(允许用于求平均值)。

A4 重复性流程图，见图A1和图A2

A5 再现性流程图，见图A3和图A4,
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                  Y

X (100) (rLr)=
                  Y

X (100)

图A2 2型重复性流程图
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实验室1 实验室2 实验室r

·

叭
戮
。
Ts;
|

!

TSI
巩
。
Ts.
|

·

践
低
.
践
|

Y, Y,

时间周期(短期) 时间周期(长期)

&T=2 JZS.T k T=2 J 2S-

21  ZS- 2 d 2S-
凡分=  -

                Y

又(100) (凡公=一
                  Y

X (100)

图A3  1型再现性流程图
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}司批原材料

实验宝1 实验S2 实验室了

一 } {

1 l
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

曰
八 

 
 
 
 
 

试 
 
 
 
 
 

化

"

硫 
 
 
 
 
 
 
 

号

y Y, y

时间周期‘短期) 时1111周期(长期)

R,，一2几'SS r R, ,=2 J2 S,1

2几 ，、T
K(100)

2几占r丁
(R,d

Y

(Rcd=     -
丫

又(100)

图A4 2型再现性流程图

                    附 录 B

            各统计量的临界值表

                  (补充件)

表B1 科克伦(Cochran)最大方差检验的临界值

给定水平的

  实验宝数

      h

每单元的测试结果数

陀= 2 月= 3 刀二 4 刀= 5 月一 6

1% 5% 1% 5% 1% 5% 1%       5% 1% 5洲

r 0.995    0.975 0.979    0.939 0.959    0.906 0.937    0.877

3 0.993    0.967 0. 942    0. 871 0.883    0.798 0.834    0.746 0. 793    0. 707

4 0.968    0.906 0.864     0.768 0. 781   0. 684 0. 721   0. 629 0. 676 ()590

O 0.928    0.811 0.788    0.684 0.696    0.598 0.633    M 44 0. 588    0. 506

6 0. 883    0. 781 0. 722    0. 616 0.626    0.532 0.564    0.480 0.520    0.445

? 0.838     0. 727 0. 664 (〕561 0.568    0.480 0.508    0. 431 0.466    (1-397
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续表Bl

蛤 宗 穴 平 的
每单元的测试结果数

实验室数 凡= 2 n= 3 ” 一 4 刀= 5 11一 6

P
1%       5% 1% 5% 1 0/a 5% 1% 5% 1% 5%

8 0.794    0.680 0.615    0.516 0. 521     0. 438 0. 463    0. 391 0.423    0.360

9 0.754    0.638 0.573    0.478 0. 481     0. 403 0.425    0.358 0. 387 ().329

10 0.718    0.602 0.536    0.445 0.447    0.373 0. 398    0. 331 0.357    0.303

11 0.684    0.570 0. 504    0. 417 0. 418    0. 348 0.366    0.308 0. 332    0. 281

12 0. 653    0. 541 0.475    0.392 0.392    0.326 0.343    0.288 0. 310    0. 262

13 0. 624‘ 0.515 0.450    0. 371 0.369    0.307 0. 322    0. 271 0. 291     0. 243

14 0.599    0.492 0.427    0.352 0.349    0.291 0.304    0.255 0.274    0.232

15 0.575    0.471 0.407    0.335 0.332    0.270 0.288    0.242 0.259    0.220

16 0.553    0.452 0. 388    0. 319 0. 316    0. 262 0.274    0.230 0.246    0.208

17 0.532    0.434 0.372    0.305 0. 301    0. 250 0. 261    0. 219 0. 234    0. 198

18 0.514    0.418 0.356    0.293 0.288    0.240 0.249    0.209 0. 223    0. 187

19 0.496    0.403 0. 343    0. 281 0.276    0.230 0.238    0.200 0. 214    0. 181

20 0.480    0.389 0.330    0.270 0.265    0.220 0. 229    0. 192 0. 205 ().173

21 0.465    0.377 0. 318    0. 261 0.255    0.212 0.220    0.185 0. 197    0. 167

22 0.450    0.365 0.307    0.252 0.246    0.204 0. 212    0. 178 0. 189    0. 160

23 0.437    0.354 0.297    0.243 0. 238    0. 197 0. 204    0. 172 0. 182    0. 155

24 0.425    0.343 0.287    0.235 0. 230    0. 191 0. 197    0. 166 0. 176    0. 149

25 0. 413    0. 334 0.278    0.228 0. 222    0. 185 0. 190    0. 160 0. 170    0. 144

26 0.402    0.325 0. 270    0. 221 0. 215    0. 179 0. 184    0. 155 0. 164    0. 140

27 0. 391    0. 316 0. 262    0. 215 0. 209    0. 173 0. 179    0. 150 0. 159    0. 135

28 0.382    0.308 0.255    0.209 0. 202    0. 168 0. 173    0. 146 0. 154    0. 131

29 0.372    0.300 0.248    0.203 0. 196    0. 164 0. 168    0. 142 0. 150   0. 127

30 0.363    0.293 0.241    0.198 0. 191     0. 159 0. 164    0. 138 0. 145 ().124

31 0.355    0.286 0. 235    0. 193 0. 186    0. 155 0. 159    0. 134 0. 144    0. 120

32 0.347    0.280 0. 299    0. 188 0. 181    0. 151 0. 155    0. 131 0. 138    0. 117
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续表 B1

给定水平的

  实验室数

      0

每单元的测试结果数

月 = 2 月 = 3 ”= 4 ” 片 5 月 = 6

1% 5% 1% 5% 1%       5% 1% 5% 1%       5%

33 0.339    0.273 0.224    0.184 0.177    0.147 0. 151    0. 127 0. 134    0.114

34 0.332    0.267 0.218    0. 179 0. 172    0. 144 0. 147    0. 124 0. 131    0. 111

35 0.325    0.262 0.213    0.175 0. 168    0. 140 0. 144    0. 121 0. 127    0. 108

36 0. 318    0. 256 0.208    0. 172 0. 165    0. 137 0. 140    0. 118 0. 124    0. 106

37 0.312    0. 251 0. 204     0. 163 0. 161     0. 134 0. 137    0. 116 0. 121    0. 103

38 0.306    0.246 0.200    0. 164 0. 157    0. 131 0. 134    0. 113 0. 119    0. 101

39 0.300    0.242 0.196    0.161 0. 154    0. 129 0. 131    0.111 0. 116    0. 099

40 0.294    0.237 0. 192    0. 158 0. 151    0. 126 0.128    0. 108 0. 114    0.097

注:此表引自GB 6379---86.

表B2 狄克逊(Dixon)界外值检验的临界值

H 5% 1%

Q,。一鬓行叠长或Z�,产caZa" - Z-

3

4

5

6

7

0. 970

0.829

0. 710

0. 628

0.569

0. 994

0.926

0. 821

0. 740

0.680

Q}l一佘澡片或Z<HLZ�,开鬓粉

8

9

10

11

12

0. 608

0. 564

0.530

0.502

0. 479

0. 717

0. 672

0. 635

0.605

0. 579

Q一苏Z- - Zii或ZIP, - Zcrr-a:
          乙(仔 别 一 ‘(1 ‘气月、一 ‘戈泪

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

0. 611

0. 586

0. 565

0. 546

0. 529

0.514

0.501

0.489

0. 478

0.468

0.459

0.451

0.443

0.436

0. 429

0. 697

0. 670

0. 647

0. 627

0. 610

0. 594

0.580

0. 567

0. 555

0，544

0. 535

0. 526

0 5生7

0. 510

0. 502
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续表 BZ

11 5% 1%

Q::一Z�决-.或Z"七 - ZIxZ""-Zw

28

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

0.423

0.417

0. 412

0. 407

0. 402

0. 397

0.393

0. 388

0. 384

0. 381

0. 377

0. 374

0.371

0 495

0. 489

0. 483

0. 477

0. 472

0. 467

0. 462

0. 458

0. 454

0. 450

0. 446

0. 442

0. 438

        附 录 c

未硫化橡胶门尼粘度的测定

      1型精密度计算

          (参考件)

c1 试验安排

    本试验有11个实验室参加(P一11)，试样水平为6个等级(4一6)，每一水平室内重复试验2次
(，=2)，试验按GB/T 1232进行

    室内重复试验为短时间周期，即几小时至两天内测定。室间试验采用长时问周期，即20天内测定。

    分到室间的试样不需要加工，故精密度属1型。

    试验用未硫化橡胶种类与试验条件见表C1,

                                表C1试样与试验条件

水平 试样胶种 试验温度，亡 其他试验条件

1 EPDM 125 ML��

2 CR 100 Ml.n+.I

3 SBR-1500 100 ML-,

4 NR 100 Ml.�_,

5 NBR-26 100 M工_-11

6 NR与SBR-1500混炼胶 100 MI‘_1
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试验结果的统计分析

1 试验结果汇总及其极差与平均值的计算，见表C2、表C3、表C4、表C5e

                            表C2 门尼粘度试验结果汇总

，
‘

八
2

C

C

认
1 2 3 4 5 6

① ② ① ② ① ② ① ② ① ② C! i ②

(1) 34.0 34.0 45. 0 46. 0 53. 0 54.0 69. 0 71. 0 81.0 81.0 100.0 102. 0

(2) 32.0 32.0 42.8 43.2 51.5 50.6 (59.5 71.1 78.6 77. 5 96. 7 97. 0

(3) 29.0 29. 0 40. 0 42. 0 48.0 48. 0 66. 0 64.0 76.0 76. 0 89. 0 89. 0

(4) 36.5 36.5 47.0 47.0 55.0 54.0 72.0 71. 5 835 84.0 87.0 83. 5

(5) 35. 6 35. 8 45.3 45. 0 53. 3 52. 5 74. 7 73.3 87. 8 87. 0 102. 2 105. 0

(6) 28.2 28.4 41.2 41.3 49.1 48.6 68.8 71.3 77. 4 77.0 104.8 102. 8

(7) 30. 2 29.9 41.4 41.4 49. 8 49. 3 70.7 70.4 77. 3 78. 3 105. 2 104. 6

(8) 29.8 29.5 38. 0 38,3 46.5 46.2 64.5 63.5 70. 0 69.7 86. 5 85.5

(9) 36. 0 36. 5 44.0 44. 5 54. 0 54. 0 74. 0 74. 0 82. 0 82. 5 105. 5 105. 0

(10) 29. 3 30.0 41.2 41.7 48.9 49.7 68.8 70.9 76. 2 76.8 100.9 101. 0

(11) 33. 0 33. 0 40. 0 41.0 48.0 48.0 68. 0 67. 0 71.0 71.0 95. 0 94.0

表C3 门尼粘度极差汇总

'-'-1    f4 }4}
1 2 3 4 5 6

(1) 0 1.0 1.0 2. 0 0 2. 0

(2) 0 0. 4 0.9 1. 6 1. 1 0. 3

(3) 0 2.0 0 2.0 0 0

(4) 0 0 1.0 0. 5 0. 5 3. 5

(5) 0. 2 0.3 0.8 1.4 0. 8 2. 8

(6) 0. 2 0. 1 0. 5 2. 5 0. 4 2. 0

(7) 0.3 0 0. 5 0. 3 1.0 0.右

(8) 0. 3 0.3 0.3 1.0 0. 3 1. 0

(9) 0.5 0. 5 0 0 0. 5 0. 5

(10) 0. 7 0. 5 0.8 2. 1 0.6 0. 1

(11) 0 1.0 0 1.0 0 1.0

;O1
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表C4 门尼粘度单元平均值

票扮之 l 2 3 4 5 6

(1) 34.00 45，50 53 50 70.00 81 00 101.00

(2) 32.00 43 00 51.05 70.30 78.05 96.85

(3) 29.00 41.00 48 00 65.00 76.00 89.00

(4) 36.50 47.00 54.50 71.75 83.75 85.25

(5) 35.70 45.15 52.90 74.00 87.40 103.60

(6) 28.30 41.25 48.85 70.05 77.20 103.SU

(7) 30.05 41.40 49 55 70.55 77.80 104.90

(8) 29 65 38.15 46 35 64.00 69.85 86 00

(9) 36.25 44.25 54t00 74.00 82.25 105 25

(10) 29.65 41.45 49 30 69.85 76.50 100 95

(11) 33 00 40.50 48 00 67.50 71.00 94.50

表CS 门尼粘度单元平均值递增排列

卜泛之 l 2 3 4 5 6

l 28.30 38，15 46.35 64，00 69 85 85 25

2 29.00 40 50 48 00 65.00 71 00 86.00

3 29，65 4100 48‘00 67.50 76.00 89 00

4 29.65 4125 48.85 69 85 76.50 94.50

5 30，05 4140 毛9 30 70.00 7? 20 96t85

6 32.00 41.45 49 55 70.05 77 80 100t95

7 33。00 43 00 51‘05 70 30 78 05 10100

8 34.00 4生.25 52‘90 70.55 81.00 10360

9 35 70 45。15 53.50 71.75 82 25 103.80

l0 36.25 4550 54.00 74.00 83.75 104.90

1I 36 50 47 00 54.50 7400 87 40 105.25

CZ.2 用科克伦法对最大极差平方的检验和取舍，见表C6。
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表C6 门尼粘度最大极差平方的检验和取舍

水平

W盆

:; W=

2.of 2. 5' 3.5=

6.85 25. 52 3.96 30. 80

C,i
0. 490 0. 584

1. o=

4. 68

0. 214 0. 245 0. 306 0. 398乒
沙

经查附录B的表Bl得C17

                        Csi :{:

判 断

0. 490<0. 570

  即C <

  CIs川.川

0. 570<0. 584

  <0. 684即

C5 %. m，、<

    C.1<

  C156.1--l

0. 214<0. 570

  即C�1<

  Cs%.an

0. 245<0. 570

  即C.<

  认%(1l曰幻

0. 306<0. 570

  即C�<

  Cs%{日、〔幻

0. 398<0. 570

  即CI<

  Csr.n曰

判断结果 正常接受 可疑值 正常接受 正常接受 正常接受 正常接受

进一步检查与

  判断结果

    舍去，

做第二次检验

W,'�� 1.01

1客w， 2.85

C�一WL
    艺 W?

0.351

经查附录B的表B1得口%

                          CsM‘1;)一:
= 0.718

= 0. 602

判 断

0. 351<0. 602

  即C,}<

  矶%1-1-

判断结果 正常接受

C2.3 用狄克逊法对最大或最小的平均值的检验和取舍。
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表C7 门尼粘度平均值的最大值

或最小值的检验和取舍

水平 1 2 3 4 5 6

嗽一Z- - Z-}.i                              Z�,- a - Z",
    检验最小值

0.088 0.320 0. 216 0. 129 0. 083 0. 038

Q, = Z,n, - Z"..�Zur, - Z(n
    检验最大值

0. 033 0. 231 0.077 0.250 0. 223 0.018

经查附录B的表R2得:Q,y.

                        Q%一卜:
= 0.605

= 0.502

  判 断

取最大的Q..}

0. 088<0. 502

  即Q..}<

  QS%1】.昭，

0. 320<0. 502

  即Q七<

  Csy.uu-,

0. 216<0. 502

  即Q‘1<

  QS%.1，

0. 250<0. 502

  即Q.,<

  Qsy.uu川

0. 223<0. 502

  即Q,i<

  Q洲 川，‘约

0. 038<0. 502

  即Q.1<

  Q%

判断结果 正常接受 正常接受 正常接受 正常接受 正常接受 正常接受

C2. 4 重新汇总检验后的门尼粘度平均值和极差，见表C8和表C9e
                      表C8 检验后门尼粘度平均值汇总

黔弄之 1 2 3 4 5 6

(1) 34. 00 45.50 53. 50 70. 00 81. 00 101.00

(2) 32. 00 43. 00 51. 05 70. 30 78. 05 96. 85

(3) 29. 00 48.00 65. 00 76. 00 89. 00

(4) 36.50 47-00 54.50 71. 75 83. 75 85. 25

(5) 35. 70 45. 15 52. 90 74. 00 87. 40 103.60

(6) 28.30 41.25 48.85 70.05 77.20 103.80

(7) 30.05 41. 40 49. 55 70. 55 77.80 104. 90

(8) 29. 65 38. 15 46. 35 64.00 69. 85 86.00

(9) 36. 25 44. 25 54. 00 74. 00 82. 25 105. 25

(10) 29. 65 41. 45 49. 30 69.85 76. 50 100.95

(11) 33. 00 40. 50 48. 00 67. 50 71.00 94. 50
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表c9 检验后门尼粘度极差汇总

窦警荔荞址1 2 3 4 5 6

(1) 0 1.0 1.0 2. 0 0 2. 0

(2) 0 0. 4 0. 9 1. 6 1. 1 0.3

(3) 0 0 2.0 0 0

(4) 0 0 1.0 0. 5 0. 5 3. 5

(5) 0.2 0. 3 0. 8 1. 4 0.8 2. 8

(6) 0. 2 0. 1 0. 5 2.5 0.4 2. 0

(7) 0.3 0 015 0.3 1.0 0. 6

(8) 0. 3 0.3 0.3 1.0 0-3 1.0

(9) 0. 5 0.5 0 0 0-5 0.5

(10) 0.7 0. 5 0.8 2. 1 0-6 0. 1

(11) 0 1.0 0 1.0 0 1.0

C2.5 各水平的水平值，、重复性r和再现性R的计算，见表CIO.

                            表C10 门尼粘度的。、二、R计算
              (水平1,3,4,5,6的p=11，水平2的p=10;六个水平的、均为2)

it}v̀}伙 1 2 3 4 5 6

c。二艺 Y, 354. 1 427. 6 556.0 767. 0 860. 8 1 071. 1

C=艺 Y; 11 492. 940 18 354. 132 5 28 181.35 53 582.730 67 631. 64 104 875.610

C。一艺Wl 1.00 2.85 4. 68 25. 52 3. 96 30. 8

“，一c2p 0. 045 454 545 0.142 5 0. 212 727 272 1.16 0.18 1.40

、:_PC, - C,一S;
        Pkp 一 11 Z

9. 391 181 818 7. 226 555 555 7. 701 363 636 9. 611 181 81 26. 922 727 27 57. 268 181 81

SR二斗 十Si. 9. 436 636 363 7. 369 055 555 7. 914 090 908 10. 771 181 81 27. 102 727 27 58. 668 181 81

      C,

阴一下
32. 190 42. 765 50. 545 69. 727 78. 255 97. 373

S 0.213 0. 377 0.461 1.077 0.424 1.183

SR 3. 072 2. 715 2. 813 3. 282 5. 206 7. 659

r一 2.83S, 0. 603 1. 068 1. 305 3.048 1. 201 3 348

R= 2. 83S� 8.693 7. 682 7. 961 9. 288 14.733 21. 676

习 8
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C2. 6 重复性r或再现性R对水平值。的关系确定

    重复性r与水平值，或再现性R与水平值m一般有稳定型、线型、对数线型等三种关系。

    从表C10可见r与。或R与，的关系不能用稳定型关系表示

C2. 6. 1 重复性r对水平值m的线型关系选择，见表Cllo

              表C11 门尼粘度的:对。线型方程相关系数与回归方程的系数计算

it#it Wa x找 1 2 3 4 5 6

m少 32.19 42. 76 50.55 69.73 78. 25 97.37

r， 0.603 1.068 1.305 3.048 1.201 3.348

容邢一 370.85

*一1 5"1 ;-,m' 61.808

冬。 10.573

*一1 }r 1.762 2

Tl一皿 -,r, 763.556 05

Ti一刹身})(奋{ 653. 499 508 3

T，一Z-, 25 886. 168 5

T,一9 ’ 22 921. 620 11

T。一习,, 25. 149 067

11,一4 ’ 18. 631 388 16

              了、一 丁2

P-}一 (T于布(Ts于Ts)
0. 792

叭=于一V,m 一 0. 531

V,一朱会 0. 037

C26.2 再现性K对水平值。的线型关系选择，见表C12

叹可)目
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表 C12

沙结桌

门尼粘度的R对。的线型方程相关系数与回归方程的系数计算

*IF} } 丁 一厂一一一下一一一

计算公式

32. 19

8. 693

42. 7 50. 55 69. 73 78. 25 97. 37

7.682 7. 961 9. 288 14. 733 21. 676

毯

一
尺

全码 370.85

一9舒 61.802

70. 033

R 11. 672 2

T, .840 15

T,一刹补){舒 623 008

92]
一
328

25 886. 168 5 
 
爪

q艺 
 
一一

 
 
了

T,一2 ( ,Z,m!’ 22 921. 620 41

136 103

971
-
81?

R艺 
 
-一

T

。一州7‘比 全引 436 848 1

P,
T，一Tw

0. 878

(T 一，7')(了，一T,, )

“2=R一VZ玩 一 0. 696

vZ一T, - T,T, _- T, 0.200

C3未硫化橡胶门尼粘度测定试验方法标准中精密度章条内容

C3.1 试验安排

内容见Cl.

C3.2

C3. 3

试样与试验条件

内容见表Cl,

精密度参数(见表C13)

sio

http://www.bzsoso.com


GB/'r 14838一93

表C13 门尼粘度I型精密度参数

水平 试样胶种 平均水平值
试验室内 试验空间

S, 厂 >/叼 S� R R /'

1 EPDM 32.2 0.213 0. 603 1. 87 3. 072 8. 693 27.00

2 CR 42. 8 0. 377 1. 068 2.50 2. 760 7. 682 17.95

3 SBR-1500 50.5 0. 461 1. 305 2. 58 2. 813 7.961 15 . 76

4 NR 69.7 1. 077 3. 048 4. 37 3. 282 9. 288 13. 32

5 NBR-26 78. 2 0. 424 1. 201 1.53 5. 206 14. 733 18. 84

6 NR与SBR混炼胶 97. 4 1.183 3. 348 3.44 7. 659 21. 676 22.2,

C3.4  r或R与门尼粘度的平均水平值m的关系，见图Cl;相对重复性(二)或相对再现性(R) tj门尼

粘度的平均水平值m的关系，见图C2e

丑二 0.70 + D.别矶(P,. 0.盯8)

字二一0.53 + 0. 037m (Pcu = (1.792)

111    20   30    40   50   00 711   SO   90   100 川11

图C1 门尼粘度重复性r或再现性R对水平值。的关系图
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次
.︵
嗽
)似
(
‘
︶

(了 )=2.72%

10    20   30   40 别 翻 70 80 伪 100  110  120

            图C2 门尼粘度相对重复性(r)或相对再现性(R)对水于值n!的关系图

                          ((R)与m图不包括水平1和6的(R)值)

    从图C2可见水平1与6的相对再现性(R)值偏大，这与各实验室的门尼粘度计精度不一致和没

有用有确定平均值与容许范围的标准材料对门尼粘度计进行检验与校正有关 当未硫化橡胶门尼粘度

偏低如水平1或偏高如水平6，设备对测定值的影响更明显。

    当未硫化橡胶门尼粘度在28至105时:

    室内重复性r=一。. 53 + 0. 037m

    室间再现性R=一。.70 + 0. 200m

    相对重复性(r)约为2.72 ，不包括水平1与水平6的相对再现性(R)约为16.48000

  附 录 D

精密度计算公式

    (参考件)

D1 各实验室重复试验次数。相等的精密度计算公式

D1门 当重复试验次数n二2

C、=艺Y 一(D1)

C2=E (T)之

C =1W ),

⋯(D2)

⋯(D3)

...⋯⋯(D4)

PC:一Cl̀    J';
P(P一 1)    2

二。..⋯⋯ (D5)

SA=5子+S ·。·。·一(D6)
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⋯ (D7)

R 一 2.

(D8)

(D9)

__tt
Dl. 2

如果义<。，则(D6)式中以斗=0代替.

当重复试验次数，)3

一
C =

83而

83叔

艺(S:)

一
    其他各计算公式与n=2的计算公式相同

D2 各实验室重复试验次数n不相等的计算公式

C =En, Y

C:一

  (了6

乏n;(Y;)} .·................⋯⋯

乏n,

C =l(nJ'

C =Y-(n，一1)(S;)2

      C，
    C石一 尸

·。······。⋯⋯(D12)

·········⋯⋯(D13)

·········⋯⋯(D14)

··.....·····一(r)15)

··..·..·.⋯ ⋯ (D16)

.，..................⋯ ⋯ 〔D17)

CC。一C
C (P一1)

  __、rc.(P 一 1)}
一 沉 }{-二;---二二- {

    J l 七言一 t7/
.................⋯⋯(D18)

S蕊=S于+S至

        C‘

.....................⋯⋯。.····⋯⋯(D19)

C。
.-.................·..·..·..·..·.⋯⋯(D2o

83   S'

83 N Ja

..............⋯⋯ 。.·..·..·....⋯ ⋯ (D21

K = 2 ...................·..·..·..·..·.⋯⋯ (D22)

    附加说明

    本标准由中华人民共和国化学工业部提出

    本标准由化学工业部沈阳橡胶工业制品研究所归口。

    本标准由化学工业部沈阳橡胶工业制品研究所负责起草。

    本标准主要起草人舒静如、张信斌。

    本标准室间试验参加单位:化学工业部沈阳橡胶工业制品研究所、沈阳第三橡胶厂、沈阳第四橡胶

厂、北京橡胶六厂、北京市橡胶制品设计研究院、化学工业部西北橡胶工业制品研究所、共州化学l.业公

司合成橡胶厂、国家合成橡胶质量监督检验测试中心、银川橡胶厂、杭州永固橡胶厂、化学工业部曙光像

胶工业研究所。

http://www.bzsoso.com

