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采用硝酸
>

硫酸
>

磷酸混合酸溶解试样!建立了硫氰酸盐法测定钼精矿加压氧化萃取液中钼含量

的测定方法$对试样的分解方法进行了研究!并通过还原剂选择#酸度的影响及显色条件等一系列条件

试验!确定了最佳试验方法$对试液进行多次测定!相对标准偏差
KMS

小于
!g

$试验结果表明!方法

有较高的精密度!测定结果准确可靠!现已成功应用于实际生产检测中$
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引言

钼的用途广泛!近年来钼酸铵等钼化工产品的

市场前景颇好$传统钼酸铵生产原料为钼精矿!在

生产钼酸铵前!需先将钼精矿经氧化焙烧脱硫生成

工业三氧化钼$氧化焙烧过程中!会产生大量有毒#

有害的
?B

#

#

?B

G

气体!对环境污染十分严重$近年

来!氧压煮法#硝酸分解法及电氧化法等湿法工艺发

展迅速!针对 *湿法氧化钼精矿新工艺+课题研究!

需制定相应的分析方法对研究过程中产生的有机萃

取液中的钼量进行准确测定$钼精矿的主要成分为

[,?

#

#

?'B

#

及其他金属硫化物#氧化物等!在加压

氧化分解过程中!

[,?

#

与水#氧气反应生成钼酸及

硫酸!溶液中含有一定量的可溶性的钼酸#硫酸及

铜#铁#铅等金属杂质离子等$需选择适当的有机溶

剂对溶液中的钼加以回收!并采用适当的分析方法

对有机萃取液中的钼量进行准确测定(

!

)
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经文献查新!钼精矿加压氧化萃取液中钼含量

的测定没有相应的国家或行业标准方法$钼的测定

方法主要有分光光度法#重量法#滴定法#催化极谱

法#原子吸收光谱法及等离子体发射光谱法等(

#>!$

)

$

重量法和滴定法测定结果准确!主要用于高含量钼

的测定!且操作繁琐#费时'原子吸收光谱法操作简

便#快速!但共存元素产生干扰!且需要使用危险的

笑气
>

乙炔火焰测定钼!目前较少使用'硫氰酸盐光

度法具有灵敏度高#线性范围广#操作简便等优点!

特别适用于微量钼的测定$通过大量试验!建立了

快速测定钼精矿加压氧化萃取液中钼含量的硫氰酸

盐光度法$对同一钼精矿萃取液独立地进行
C

次测

定!钼含量的平均值为
!"FGG8
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!相对标准偏

差
KMS

为
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实验部分
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仪器与主要试剂
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型分光光度计%上海光学仪器厂&$

硫酸%
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&'硫酸%

DjID

&'高氯酸%
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&'硫氰

酸钾溶液%
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混酸"移取
!$$8W

硫酸在搅拌下徐徐注入
!$$8W

水中!加入
!$$8W

硝酸!

#$$8W

磷酸!混匀'

氯化亚锡%

!$$

3

,

W

&"称取
!$

3

氯化亚锡!置于

#D$8W

烧杯中!加入
!$F$$8W

盐酸!加热溶解并

煮沸!冷却!用水稀释至
!$$8W

!混匀!用前配制'

钼标准溶液%

!$$

$

3

,

8W

&"称取
$F!D$$

3

基准三

氧化钼%

(

IIFIIg

&于
#$$8W

烧杯中!加入
#F$$8W

氢氧化钠溶液%

#$$

3

,

W

&!

!$$8W

水!加热溶解!冷却

后移入
!$$$8W

容量瓶中!以水稀释至刻度!混匀!此

溶液
!F$$8W

含
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钼$

.H.
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实验方法

移取
!$F$$8W

钼精矿加压氧化萃取液样品置

于
!D$8W

烧杯中置于电热板上低温加热蒸干$加

入
!$8W

硝酸!

#8W

高氯酸!盖上表面皿!加热至

高氯酸白烟冒尽$取下!加入
!$8W

混酸!继续加

热并蒸至冒硫酸白烟
#

!

G8'(

!取下!冷却!用水吹

洗表皿及杯壁!微热使可溶性盐溶解$取下冷却后!

移入
#$$8W

容量瓶中!用水稀释至刻度!混匀$

分取
!$F$$8W

溶液于
!$$8W

容量瓶中!加入

"8W

硫酸%

!j!

&#

!$8W

高氯酸%
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&!混匀$加

入
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硫氰酸钾溶液%
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&!充分混匀后!边

摇边加入
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氯化亚锡溶液%
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&!用硫酸
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DjID

&稀释至刻度!混匀$室温下放置
G$8'(

后!

用
!48

比色皿!以试剂空白为参比!于
"C$(8

波长

处测定吸光度$
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工作曲线

移取
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"F$8W

钼标准溶液%

!$$
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,

8W

&于一

组
!$$8W

比色管中!按实验方法进行!并绘制成工

作曲线$实验结果表明!钼量在
$

!

"$$
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,

!$$8W

范围内符合比尔定律!线性相关系数为
$FIII!
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结果与讨论

'H$

!

试样分解方法

为了提高钼在加压氧化萃取过程的回收率!体

系中会引入煤油#四氯化碳等有机溶剂!为了避免实

验中发生爆炸!在试样分解过程中必须先将有机物

分解成碳化物$分取
!$F$$8W

试液于
!D$8W

烧

杯中!置于电热板上低温加热蒸干!加入
!$8W

硝

酸!

#8W

高氯酸!加热至高氯酸白烟冒尽!使试液中

的碳化物分解完全$由于硫氰酸盐分光光度法测定

钼需在硫
>

磷酸介质中进行!实验中加入
!$8W

混

酸!蒸至冒硫酸白烟
#
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G8'(

$

'H.
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显色条件试验

'H.H$

!

还原剂种类及用量的选择

钼的硫氰酸盐光度法是在酸性溶液中!硫氰酸

盐可与
[,

*

在有还原剂的条件下形成橙色络合物

进而比色测定$一般常用的还原剂是抗坏血酸#氯

化亚锡和硫脲$选择氯化亚锡为还原剂!试验表明!

当氯化亚锡%

!$$

3

,

W

&用量在
!$8W

以上时!溶液

的吸光度值达到最大且基本稳定!如图
!

所示!故还

原剂用量选
!$8W

$

图
$
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氯化亚锡用量对吸光度的影响
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!

酸度的选择

硫氰酸钼络合物在硫酸介质中比较稳定!但酸

度应控制适当$酸度过小!显色较慢'酸度过大!硫

氰酸钼络合物吸光度值不稳定$
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硫氰酸盐用量的选择

当硫氰酸盐用量较大时!空白颜色加深!致使络

合物吸光度值下降'用量太小!络合物的吸光度很

小$试验表明!当
!$$
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,

W

硫氰酸盐用量为
D8W

时吸光度最大!如图
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所示$

图
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硫氰酸盐用量对吸光度的影响
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显色时间

实验表明!硫氰酸钼络合物在
#$8'(

以上显色

完全!而且显色液的吸光度值可以稳定
#&

以上!基

本不变!如图
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所示!故实验选用显色时间为
G$8'(
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图
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显色时间对吸光度的影响
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精密度实验

按实验方法操作!测定钼精矿加压氧化萃取液

中的钼!独立进行
C

次测定!方法的
KMS

小于
!g

!

结果列于表
!
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'H1
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准确度实验

按照拟定的分析方法!在已知钼含量的试液样

中加入一定量的钼标准!测得钼的 回 收 率 在

IEFIg

!

IIFGg

之间!结果列于表
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I7E?6$

!

236=+,+4-4<:L6:6,:,

$

" )̀

%

C

5

"

CM

测定元素 测定结果 平均值
KMS

,

g

[,

!"F#I

!!

!"F#G

!"FGC

!!

!"FG!

!"F"!

!!

!"FGD

!"FGG $F<C

表
.

!

加标回收实验

I7E?6.

!

!6:63C+-7:+4-4<36=4>63

@

C

5

"

CM

样号 标准加入量 测定值 回收率,
g

! #F$$ !FIC I<F#

# "F$$ GFI! IEFI

G CF$$ DFID IIFG

" !$F$$ IF<C I<FC

1

!

结语

采用硝酸
>

硫酸
>

磷酸混酸溶解试样!建立了测

定钼精矿加压氧化萃取液中钼量的方法$方法操作

简单#快速!结果重现性好!能够满足实际生产需要$
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