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CSTM团体标准

《钒酸钠分析方法 第2部分：钠含量的测定 电感耦合等离子体原

子发射光谱法》编制说明

（立项阶段□ 征询意见阶段☑ 审查阶段□ 报批阶段）

1、目的和意义

我国经过 50多年的发展，钒钛磁铁矿资源综合利用水平逐渐提升，钒制品开发及应用技术不断

进步，产品种类更加丰富。钒酸钠作为钒产业链的重要环节，不仅是制造钒酸铵、五氧化二钒等其

它钒产品的的关键原料，而且作为一种重要的基础化工材料，广泛用作化学试剂、催化剂、催干剂、

媒染剂等，其基体及杂质元素的含量水平直接制约着下游产品质量以及在应用范围。

近年来，市场对钒酸钠产品质量指标要求不断提高，过去主要以检验钒酸钠中钒含量作为质量

表征，现已无法满足产品应用的现实需要，用户要求将钠元素的含量纳入判定钒酸钠产品质量的技

术指标，由于国内暂无规范统一的的测定钒酸钠中钠元素含量的检测方法标准，因此立项制定《钒

酸钠 钠含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》的 CSTM团体标准。

2、预期的社会效益、经济效益

该标准符合《新材料产业发展指南》关键战略材料-原辅料配套体系的要求，钒酸钠产品作为重

要工业原材料，其质量控制分析方法标准属于重要基础标准。随着市场钒酸钠生产能力提升，面对

行业高质量发展的要求，对下一步行业产品质量提出具体要求，需要检测技术提升来引领行业质量

提升，淘汰低质量产能，带动产品质量升级，促进钒酸钠产业结构优化，从根本上改变本行业标准

水平低的问题，不仅体现了本行业生产技术能力提升，同时也更好地满足了市场高质量需求，增强

钒酸钠产品的市场竞争力因此钒酸钠中钠元素测定方法的规范统一和标准化，有利于提高其产品的

生产控制和质量水平，维护贸易的公平性和市场推广应用，对推动钒酸钠的生产、贸易、质量检验

和应用拓展等均具有重要的意义，社会和效益显著。

3、工作简况

（1）经中国材料与试验标准化委员会（以下简称：CSTM 标准委员会）钒钛综合利用标准化

领域委员会审查，CSTM 标准委员会批准 CSTM 标准《钒酸钠 钠含量的测定 电感耦合等离子体

原子发射光谱法》立项，标准项目归口管理委员会为CSTM钒钛综合利用标准化领域委员会

（CSTM/FC20），标准立项编号为CSTM LX 2000 00906—2022（中文版）。
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（2）该标准牵头单位为攀钢集团研究院有限公司，参与单位有攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限

公司、攀钢集团西昌钢钒有限公司、攀钢集团攀枝花钢钒有限公司、攀钢集团钒钛资源股份有限公

司、四川攀研检测有限公司、攀西钒钛检验检测院（国家钒钛质量检验检测中心）等。

（3）制订标准的主要工作过程

2022年攀钢集团研究院有限公司提出编制《钒酸钠 钠含量的测定 电感耦合等离子体原子发射

光谱法》团体标准的立项申请报告，经中国材料与试验标准化委员会（CSTM标准委员会）钒钛综

合利用标准化领域委员会（FC20）审查并上报CSTM标准委员会后，被CSTM标准委员会正式列入团

体标准制修订计划项目，该标准（中文版） 立项编号为CSTMLX 2000 00906—2022，标准（英文版）

立项编号为CSTM LX2000 00906—2022 E。标准制定计划下达后，攀钢集团研究院有限公司分析测

试中心成立了标准起草工作组，标准起草工作组讨论了具体的工作过程、拟定了相应的工作计划。

标准项目归口管理委员会为CSTM/FC20。

2022年01月攀钢集团研究院有限公司着手标准制订的建议与立项申请工作,明确了相关责任人

和参加人，并重点进行了制订任务实施计划、项目进度安排和前期试验准备等工作，2022年02月接

到标准修订的立项通知，启动和落实标准制订实施计划。

2022年 02月~2023年 12月：起草小组首先调研了钒酸钠的生产应用现状，据此制定了各标准

的测量范围，在制定时尽可能考虑分析标准的适用范围的广泛性，拓展其高低含量检测范围，用以
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确保新制订标准能够充分满足各种品位等级的钒酸钠产品的质量检验需要。系统完整地进行了分析

方法的试验研究，重点进行了样品消解、干扰影响因素消除、分析测试条件优化等试验，通过精密

度、回收率、结果对照等验证分析方法的技术性能，完成了标准的技术内容修订实验；同时与河钢

股份有限公司承德分公司沟通讨论，将该标准作为第 2 部分纳入《钒酸钠分析方法》系列标准中，

故将标准名称修改为《钒酸钠分析标准 第 2 部分：钠含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱

法》。

2024年01月~2024年06月：完成了标准草案的编写，并且在攀钢集团内部各分子公司应用和征求

意见，以及收集协作精密度试验样品。

2024年07月~2025年03月：协作单位共同完成精密度协作实验。

2025年03月~2025年06月：精密度协作实验数据统计，并根据已经收集反馈的意见形成征求意见

稿。

2025年 07月~2025年 X月：提交征求意见稿，公开广泛收集修改建议或意见。

2025年 X月：通过 CSTM/FC20 钒钛综合利用领域委员会评审，根据评审形成一致意见进行了

修订，形成报批稿。

（4）标准起草单位和工作组成员

标准起草单位：攀钢集团研究院有限公司，四川攀研检测技术有限公司，成都先进金属材料产

业技术研究院股份有限公司， 攀钢集团攀枝花钢钒有限公司，攀钢集团西昌钢钒有限公司，攀西钒

钛检验检测院。

工作组的构成以及分工见表 1。

表 1 工作组的构成以及分工

单位 人员 任务分工

攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司 成勇 标准编制工作计划的制定及试验方

案策划、试验条件优化及验证试验

完成

四川攀研检测技术有限公司 刘力维

攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司 袁金红

攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司 何其平

标准精密度试验协作
攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司 麻安菊

攀钢集团西昌钢钒有限公司 陈德

攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司 魏芳

4、标准编制的原则

（1）制订标准的依据

根据中华人民共和国国家标准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》、GB/T 20001.4-2001《标准编写规则，第4部分：化学分析方法》、GB/T 6379.1－2004 《测量

方法与结果的准确度（正确度与精密度）— 第1部分：总则与定义》、GB/T 6379.2－2004 《测量
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方法与结果的准确度（正确度与精密度）— 第2部分：确定标准测量方法的重复性和再现性的基本

方法》以及国内有关部门专家的意见进行编制。

（2）制订标准的原则

a）注重先进性，参考国内外先进标准及公开文献。

b）充分考虑标准方法的推广性，可操作性。

c）充分考虑了满足国家法律法规、安全卫生环保法规的要求。

5、标准主要技术内容和依据

（1）分析方法主要研究内容及技术性能指标

本标准规定了钒酸钠中钠元素含量，范围 18.0%～40.00%。

具体试验部分见“钒酸钠 钠含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法”正文部分。

（2）结果与讨论

1．试验方法

称取 0.1 000g试样于聚四氟乙烯烧杯中，先加入 10～15 mL水将试样分散，然后加入盐酸 5.0mL，

先在低温条件下加热反应至试样消解完全，然后高温继续加热至溶液沸腾并 2～3分钟。将试液冷却

至室温后转移至 500mL容量瓶中，水稀释至刻度，混匀。在仪器工作条件下进行测定。

2．干扰试验

1 光谱干扰试验

钠元素的原子发射谱线较少，主要有 Na 589.592nm、Na 330.237nm、Na 330.298nm 以及 Na

568.820 nm等，并且主灵敏谱线分布于可见光区域。为消除钒基体、氩气分子谱带对其测定的影响，

通过光谱干扰试验用以选择适宜的钠分析谱线及其背景校正和检测区域。

结果表明：在 Na 589.592nm 分析谱线的扫描窗口内，0.08mg/mL 钒标液（约合ωV= 30%）在

钠分析线的检测积分和背景校正区域均不产生谱峰，其信号扫描线为一条平直信号基线，强度高于

试剂空白。说明共存基体元素钒对钠的测定不产生光谱干扰，但高含量钒所产生的基体效应、背景

噪音等影响因素导致钠分析线的背景基线升高信号强度增强，对测定产生一定影响，为此采用同步

背景校正和基体匹配消除其影响。见图 1。
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图 1 Na 589.592nm 干扰试验图

另外，Na 330.237nm、Na 330.298nm的灵敏度比 Na 589.592nm差很多，而且受到钒基体的影响

也更大一点，但对于高含量钠的测定也可用作分析谱线；Na 568.820 nm由于灵敏度差且受到钒基体

严重干扰，不能用作测定钒酸钠中钠的分析谱线。

试验表明，在待测元素分析谱线Fe 238.204 nm、Fe 239.562 nm、Fe 240.488 nm、Fe 259.837 nm、

Fe 529.940 nm、Fe 261.187 nm、Fe 271.441 nm等的扫描窗口内见图1-图4，钒钛磁铁矿样品中Si、Al、

Ca、Mg、Mn、V、Ti、Cr等共存组分均不产生谱峰，并且共存组分的背景信号基线较光滑平直，对

铁分析谱线的检测积分和背景校正区域的选择均不产生影响，可优选作为测定钒钛磁铁矿中铁元素

的分析谱线。实验优选的未受光谱干扰且灵敏度适宜的待测元素分析谱线及背景校正区域，见表5。

2 分析谱线选择

根据上述光谱干扰试验，优选元素分析波长及背景校正位置，结果见表 2。

表 2 钠的分析谱线和背景校正区域 （nm）

分析谱线 左背景校正区域 右背景校正区域 检测积分区域

589.592 589.520～589.540 589.640～589.660 589.580～589.600

330.237 330.196～330.206 330.230～330.245 330.230～330.240

588.995 588.954～588.968 589.054～589.076 588.990～589.017

3．校准曲线

根据正常钒酸钠样品中含有27.0%的钒，也即试液中含有54.0μg/mL的钒，分别分取1.00 mg/mL

钒元素标准溶液5.40 mL至于8个100 mL容量瓶之中，然后按表3加入1.00 mg/mL钠元素标准溶液，以

纯水定容，制备8个浓度梯度的校准标准溶液。

表 3 推荐系列校准溶液

序号

钠

标准溶液 校准溶液

浓度(μg/mL) 分取体积(mL) 浓度(μg/mL) 对应含量 (%)

1 1000.00 4.00 40.00 20.00

2 1000.00 6.00 60.00 30. 00

3 1000.00 6.80 68.00 34.00

4 1000.00 7.00 70.00 35.00
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5 1000.00 7.20 72.00 36.00

6 1000.00 7.40 74.00 37.00

7 1000.00 7.50 75.00 37.50
8 1000.00 8.00 80.00 40.00

按浓度由低到高顺序进行测定并且拟合绘制校准曲线，见图 2-4。

图 2-4 可见,校准曲线在钠元素的浓度为 20%以下呈现良好线性关系，相关系数等于 0.997 5，方

法满足了测定钒酸钠中基体主量元素钠的需要。

图 2 Na 330.237nm 校准曲线

图 3 Na 589.592nm 校准曲线

图 4 Na 588.995nm 校准曲线

优选可作为测定钒酸钠中钠含量的 3条钠分析谱线及其线性回归方程和相关系数见表 4。

表 4 分析谱线校准曲线方程

分析谱线 线性范围 w/% 线性回归方程 相关系数（r）

Na 330.237nm 20.0～40.0 y=2.6323x+9.5886 0.999 72

Na 589.592nm 20.0～40.0 y=5251.1311x+486.9993 0.999 95
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Na 588.995nm 20.0～40.0 y=2724.2012x-2951.9336 0.999 90

4．回收率试验

任选 3个钒酸钠试样进行加标回收率测定，结果见表 5。

表 5 回收率试验 （%）

试样 加标前测定值（%） 加标量（mL） 加标后测定值（%） 回收率（%）

样品 1 19.44 2.00 21.35 95.5

样品 2 17.89 4.00 22.03 103.5

样品 3 32.48 8.00 40.20 96.5

表 5可见，本方法的回收率在 95.5%～103.5%之间，表明分析结果具有较高准确性和可靠性。

5．精密度试验

任选三个不同含量水平钒酸钠试样，按实验方法平行制备 8份溶液进行测定，对测定结果进行数

理统计，计算出相对标准偏差，结果如表 6所示。

表 6 精密度试验(n=8)

次数 样品 1 样品 2 样品 3
1 19.02 25.40 32.64
2 19.02 25.79 32.31
3 19.10 25.66 32..37
4 19.10 25.33 32.68
5 19.14 25.56 32.59
6 19.02 25.41 32.48
7 19.15 25.35 32.24
8 19.14 25.59 32.71

平均值（%） 19.067 25.525 32.54

标准偏差 0.053 0.177 0.1489

相对标准偏差（%） 0.279 0.693 0.457

从表 6可见，相对标准偏差 RSD小于 1.0%，表明方法具有良好的精密度，测定结果重现性良

好。

6．精密度协作试验

在 2024年 4月将精密度试验样品分发给中信锦州有限公司、成都地矿研究所、攀钢集团西昌钢

钒有限公司制造部、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、攀钢集团攀枝花钢钒有限公司制造部、

攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司测试中心、四川攀研检测有限公司、攀西钒钛检验检测院等 8

个实验室，分别对 5个水平样品进行测定。每个实验室按照 GB/T 6379.1规定的重复性条件下测定 3

次，即在同一实验室，由同一操作员使用相同的设备、按相同的测试方法（标准草案），在短时间

内对同一被测对象相互独立进行测试，按要求每个结果给出 3位或 4位有效数字。

精密度试验的统计计算按 GB/T 6379.2－2004（ISO 5725－2:1994）《测量方法与结果的准确度

（正确度与精密度）第 2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法》推荐的统计方法进

行。
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6、试验或验证结果

参与精密度试验的实验室（见表7），按照标准《钒酸钠分析方法 第2部分：钠含量的测定 电

感耦合等离子体原子发射光谱法》（讨论稿）中试验方法对提供的样品进行测试。每个实验室对5

个水平的钠含量在重复性条件下进行3次独立测定。将收到的精密度协作共同试验数据按分析方法列

表汇总，计算各水平的实验室单元平均值和单元标准差。对各水平试验数据首先用曼德尔统计量h

和k进行一致性和离群性检验，结合Cochran法检验和Grubbs法检验，确定是否有离群值，随后将实

验室测量值进行统计计算，并计算其重复性限r和再现性限R，最终确定的r，R。原始数据汇总统计

见表8~表15。

表7 实验室名称及编号

实验室编号 实验室名称

1 中信锦州有限公司

2 成都地矿研究所

3 攀钢集团西昌钢钒有限公司制造部

4 中国有色桂林矿产地质研究院有限公司

5 攀钢集团攀枝花钢钒有限公司制造部

6 攀钢集团攀枝花钢铁研究院有限公司测试中心

7 四川攀研检测有限公司

8 攀西钒钛检验检测院

（1）钠测定原始数据见表 8，钠含量以质量分数（ /%）表示。

表8 钠含量原始数据

实验室 i
水平 j

1 2 3 4 5

1

18.39 25.64 31.91 37.26 39.08

18.41 25.46 32.12 37.31 39.10

18.29 25.60 32.58 37.23 39.02

2

18.57 25.47 32.68 37.11 39.69

18.72 25.68 32.68 37.62 39.22

18.85 25.68 32.21 37.00 39.72

3

18.51 25.20 32.65 37.35 39.38

18.49 25.35 32.53 37.32 39.44

18.41 25.12 32.74 37.41 39.42

4

18.25 25.27 32.36 37.62 39.50

18.30 25.26 32.46 37.37 39.30

18.24 25.32 32.45 37.36 39.61
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5

18.36 25.47 32.51 37.27 39.47

18.47 25.32 32.65 37.85 39.24

18.54 25.45 32.46 37.45 39.38

6

18.45 25.55 32.46 37.47 39.46

18.51 25.59 32.44 37.64 39.17

18.41 25.46 32.44 37.39 39.53

7

18.44 25.51 32.54 37.54 39.56

18.45 25.57 32.51 37.49 39.32

18.43 25.48 32.52 37.52 39.32

8

18.45 25.53 32.33 37.67 39.74

18.48 25.42 32.44 37.62 39.85

18.47 25.49 32.54 37.74 39.26

（2）单元平均值和标准差的计算结果

将试验数据汇总，计算单元平均值和单元内标准差，单位为质量分数( /%)，结果分别见表 9、

表 10。

表9 单元平均值

实验室 i
水平 j

1 2 3 4 5

1 18.3633 25.5667 32.2033** 37.2667 39.0667**

2 18.7133* 25.61* 32.5233* 37.2433* 39.5433*

3 18.4683 25.2200 32.6383 37.3550 39.4117

4 18.2633 25.2833 32.4233 37.4500 39.4700

5 18.4567 25.4133 32.5403 37.5233 39.3633

6 18.4567 25.5333 32.4453 37.5000 39.3867

7 18.4400 25.5200 32.5247 37.5167 39.4020

8 18.4667 25.4800 32.4367 37.6767 39.6170

备注：**初检离群值；*初检歧离值；离群值是否剔除需要进一步判断。

表10 单元标准偏差

实验室 i
水平 j

1 2 3 4 5

1 0.0643 0.0945 0.3427** 0.0404 0.0416

2 0.1401** 0.1212 0.2714 0.3308* 0.2804

3 0.0511 0.1146 0.1052 0.0458 0.0301

4 0.0321 0.0321 0.0551 0.1473 0.1572

5 0.0907 0.0814 0.0969 0.2969* 0.1159

6 0.0503 0.0666 0.0092 0.1277 0.1909

7 0.0100 0.0458 0.0148 0.0252 0.1386

8 0.0153 0.0557 0.1050 0.0603 0.3141*

备注：**初检离群值；*初检歧离值；离群值是否剔除需要进一步判断。
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（3）一致性和离群性的检查

对于表 10中的数据，计算得到曼德尔 h 和 K 统计量值，作图来说明统计量值情况。见图 5 和图

6，图中水平线表示曼德尔临界值相对应的临界线。

图5 按实验室分组的实验室间一致性曼德尔统计量h

图 5表明曼德尔统计量 h 值，从图 5 中看出实验室 1 水平 3，实验室 2 水 1 初检结果处于歧离

值状态，实验室 1 水平 5 处于离群值状态，需要进一步检验。

图6 按实验室分组的实验室间一致性曼德尔统计量k

图 6表明曼德尔统计量 k 值，从图 6 中看出实验室 1水平 3，实验室 2 水平 1初检结果处于离
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群值值状态，实验室 2 水平 4，实验室 5 水平 4，实验室 8 水平 5初检结果处于歧离值状态需要进一

步检验。

按 GB/T 6379.2-2004 标准，为检验实验室内单元方差的一致性，分别用科克伦法和格鲁布斯法

进行检验，统计结果见表 11-表 13。

表11 科克伦检验结果

水平j 实验室数 平均组内 科克伦最 C0.05 C0.01 C值 结论 所在实验

1 8 3 2 0.516 0.615 0.5098 合格 2

2 8 3 2 0.516 0.615 0.2719 合格 2

3 8 3 1 0.516 0.615 0.5199 歧离 1

4 8 3 2 0.516 0.615 0.4493 合格 2

5 8 3 8 0.516 0.615 0.3605 合格 8

从表 11 可见，科克伦检验实验室 1 水平 3 的检测数据是离群值。

表12 格拉布斯单值检验结果

水

平j

实验室

数p

单个低

值

单个高

值

G0.05 G0.01
单个低

值检验

所在实

验室

单个高

值检验

所在实

验室

1 8 1.5010 2.0502 2.126 2.274 合格 4 合格 2

2 8 1.6871 1.1328 2.126 2.274 合格 3 合格 2

3 8 2.0650 1.3429 2.126 2.274 合格 1 合格 3

4 8 1.3604 1.6151 2.126 2.274 合格 2 合格 8

5 8 2.0979 1.2887 2.126 2.274 合格 1 合格 8

表13 格拉布斯双值检验结果

水

平 j

实验

室数 p

两个

低值

两个

高值
G0.05 G0.01

两个

低值

检验

结论

所在实验

室

两个

高值

检验

结论

所在实验

室

1 8 0.4891 0.2858 0.1101 0.0563 合格 4 1 合格 2 3

2 8 0.1750 0.6300 0.1101 0.0563 合格 3 4 合格 2 1

3 8 0.2363 0.6075 0.1101 0.0563 合格 1 4 合格 3 5

4 8 0.3737 0.4693 0.1101 0.0563 合格 2 1 合格 8 5

5 8 0.2269 0.5556 0.1101 0.0563 合格 1 5 合格 8 2

从表 12 和表 13 可见，Grubbs 法单值和双值检验中，所有数据均合格。
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按照异常数据剔除原则：需要满足曼德尔检验 h 和组间格拉布斯检验同时离群或曼德尔检验 k

和组间科克伦检验同时离群才进行离群值剔除，根据数据统计结果，所有结果予以保留。统计结果

见表 14。

表 14 Na元素原始数据统计结果总揽表

水

平

参加实

验室数

平均组

内测定

数

平均值

X

标准

偏差 S

相对标

准偏差

RSD

r R
Gmax

检验

Gmin

检验

G

两

大

检

验

G

两

小

检

验

C

检

验

1 8 3 18.4535 0.1342 0.73% 0.1962 0.3926 合格 合格
合

格

合

格

合

格

2 8 3 25.4533 0.1489 0.58% 0.2325 0.4348 合格 合格
合

格

合

格

合

格

3 8 3 32.4669 0.1858 0.57% 0.4753 0.5300 合格 合格
合

格

合

格

歧

离

4 8 3 37.4415 0.2014 0.54% 0.4935 0.5762 合格 合格
合

格

合

格

合

格

5 8 3 39.4076 0.2189 0.56% 0.5232 0.6275 合格 合格
合

格

合

格

合

格

7．精密度统计结果

经线性迭代回归和对数回归，得到重复性（r）、再现性（R）、重复性标准差（Sr)、再现性标

准差（SR）与水平测试总平均值（m)之间的关系式如下：

表15 精密度与m的函数关系式

水平范围 项目 函数关系式 相对残差平方和

18%~40%

重复性限

lgr = -2.5501 + 1.428lgm 0.00105

lgSr = -3.0017 + 1.428lgm 0.00014

再现性限

R = 0.18499 + 0.01067m 0.00014

SR = 0.0654 + 0.00377m 0.00020

7、与国际、国外同类型标准水平的比对情况

目前，国内外未见有适用于测定钒酸钠中基体元素钠含量的检测分析国家、行业或团体标准。

8、与有关的现行法律、法规和标准的关系

符合有关的现行法律、法规和规章制度；与同类标准和标准体系中其他标准的协调一致；不与

国家有关产业政策相抵触。

9、知识产权情况说明

本标准不涉及专利。

10、重大分歧意见的处理经过和依据
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本标准制定过程中未出现重大分歧意见。

11、贯彻标准的要求和措施建议

发布后数个月实施，最长不超过6个月。

12、替代或废止现行相关标准的建议

无。

13、其它应予说明的事项

无。

14、编制说明附件

无。

CSTM团体标准《钒酸钠分析方法 第 2部分：钠含量的测定 电感耦合等离子体原子发射

光谱法》编制工作组

2025年 7月 14日
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