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摘要! 在国标SDR̀ #?ABA<='#==A 基础上!以氯化亚锡为还原剂!硫氰酸钾为络合剂!用国家一级合成硅酸盐光谱分析标

准物质验证!对比不同熔矿方法和不同酸性介质对钼最低检出范围的影响!优化了用硫氰酸钾比色法有效检测铀矿石中含

量
&

#"<"

!

NRN钼的实验方法" 数据结果稳定可靠!步骤简单!测得钼的最低检出限可降低至 #"<"

!

NRN" 方法的测定值与

等离子体发射光谱的分析结果相符!可满足实验室内铀矿石批量检测的要求"
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!

NRN\HYJ YJ%)Z )̂MY)N%]:KJHNJ '%;H)&H;HY*)MZ

]HG[;%:[%')YH:M<̀ J%G%YJ:Z J)]&%%M )[[;H%Z Y:YJ%Z%Y%'GHM)YH:M :K3:HM (')MH(G:'%])MZ YJ%'%](;Y])'%HM )N'%%G%MY\HYJ

YJ:]%&*4.X@058<

C"6 ?)$34& G:;*&Z%M(G" [:Y)]]H(GYJH:P*)M)Y%" ][%PY':[J:Y:G%Y'*" (')MH(G:'%

++在我国!铀钼矿是比较常见的一种铀伴生矿资源!从铀

矿石中提取钼对钼的综合回收以及资源合理化利用有着重

要的意义*# Q?+

% 因此!如何有效测定铀矿石中钼的含量是

当今的研究热点% 目前分析铀矿石中钼*B+含量的方法有极

谱法*F QE+

)原子吸收光谱法*= Q#!+

)b射线荧光光谱法*?!#A+

)

原子发射光谱法*#? Q#B+

)分光光度法*#F Q#E+和滴定法*#= Q!"+

!

其中尤以分光光度法为多% 然而由于生成的钼络合物不稳

定和其检出限的限制!越来越多的分析工作者希望加入表

面活性剂*#F Q#E+以得到相对稳定的结果!但仍然没有得到广

泛的应用% 本文在国标SDR̀ #?ABA<='#==A

*!#+的基础上!

以氯化亚锡为还原剂!硫氰酸钾为络合剂!通过对比不同熔

矿方法和不同酸性介质对钼最低检出范围的影响!优化了

有效检测铀矿石中含量
&

#"<"

!

NRN钼的实验方法% 方法

简便!结果重现性好!稳定可靠!可满足实验室内铀矿批量

检测的要求%

DE实验部分
DWDE仪器和主要试剂

C!!型光栅分光光度计#上海第三分析仪器厂$!平板电

热炉#北京市光明医疗仪器厂$!马弗炉#上海实验电炉厂$!

8)'Y:'H(]!#"8分析天平#北京赛多利斯天平有限公司$%

钼标准储备溶液&称取 #<B"" " N三氧化钼#预先在

BB"e灼烧 !" GHM$!置于 #"" G6烧杯中!加入 B G6!""

NR61)-a溶液!用
!

fB"V#体积分数!下同$的 a

!

8-

?

中

和至微酸性!并过量 !" G6!移入 # """ G6容量瓶中!用水

稀释至刻度!摇匀% 此溶液
#

#3:$ f#""

!

NRG6%

钼标准溶液&移取 B"<"" G6钼标准储备溶液置于

B"" G6容量瓶中!用水稀释至刻度!摇匀% 此溶液
#

#3:$ f

#"

!

NRG6%

1)

!

-

!

!B"" NR6硫氰酸钾#/8.1$溶液!!"" NR68M.;

!

溶液!!" NR6.(8-

?

溶液!#"" NR6硫脲溶液!!"" NR61)-a

溶液!王水!酚酞%

'AE'
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a

!

8-

?

)a1-

A

)氨水均为分析纯%

实验所用水均为蒸馏水%

DWFE实验方法
D<F<DE王水熔矿

称取 "<B""" N矿样于 #"" G6烧杯!加入 A" G6王水!

盖上表面皿!放在平板电热炉上低温加热蒸发至溶液体积

约 # G6取下!稍冷后加入 ! G6B"V的a

!

8-

?

!加热蒸发至

冒白烟!热水洗涤杯壁及未溶物!转入 #"" G6容量瓶!用水

稀释至刻度!摇匀!待用%

D<F<FE过氧化钠熔矿

称取 "<B""" N矿样于刚玉坩埚中!加入 F >E 倍样品量

的1)

!

-

!

!搅匀!表面再覆盖一薄层!放入预先已升温至 C!"

e的马弗炉中熔融 !" GHM!取出冷却!放入 #B" G6烧杯中!

加入 A" G6沸水提取!盖上表面皿!加热煮沸 A >B GHM!取

下冷却!用热水洗出坩埚!将溶液和沉淀一起转入 #"" G6

容量瓶!用水稀释至刻度!摇匀!待用%

DWGE样品分析
D<G<DE硝酸介质分析

移取 !" G61)

!

-

!

熔矿后的样品溶液#上层清液$于 B"

G6容量瓶中!加入两滴酚酞!用 B"V的氨水和 B"V的

a1-

A

调至溶液无色后加入此 a1-

A

F<" G6)B"" NR6/8.1

溶液 !<B G6)!"" NR68M.;

!

溶液 B<" G6!用水稀释至刻度!

摇匀!放置 #" GHM!然后用 A PG比色皿!在波长 ?F" MG处!

以试剂空白作参比!测量吸光度%

D<G<FE硫酸介质分析

移取 !" G61)

!

-

!

熔矿后的样品溶液#上层清液$于

B" G6容量瓶中!加入两滴酚酞!用 !"" NR61)-a溶液和

B"V的a

!

8-

?

调至溶液无色后加入此 a

!

8-

?

=<" G6!流水

冷却后!加入 !<" G6!" NR6.(8-

?

溶液)F<" G6#"" NR6硫

脲溶液!放置 B GHM!再加入 !<B G6B"" NR6/8.1溶液!用

水稀释至刻度!摇匀!放置 #" GHM!然后用 A PG比色皿!在

波长 ?F" MG处!以试剂空白作参比!测量吸光度%

DWHE分析结果的表述
按下式计算样品中钼的含量&

:#3:$ f

#

"

qY

B"

qY

#""

=qY

!"

q#"

QF

q#""]

式中!:#3:$'样品中钼的含量#

!

NRN$"

#

"

'从标准曲线上

查得的钼量#

!

NRG6$"Y

B"

'定量移取样品溶液的定容体积

#G6$"='称样质量#N$"Y

#""

'样品溶液定容体积#G6$"

Y

!"

'定量移取溶液体积#G6$%

FE结果与讨论
FWDE熔矿方法对比

在a1-

A

介质下!分别用两种熔矿方法分析多个岩石样

品% 实验发现!用王水熔矿!样品中钒)三价铁)锆)二氧化

硅)铜)磷酸根)氟)铬等会在加入还原剂后出现与硫氰酸钼

络合物橙红色颜色相近的红色!干扰测定使结果偏高"用

1)

!

-

!

熔矿!可避免上述问题% 由此说明!王水熔矿不太适

合复杂样品的分析!实验选择1)

!

-

!

熔矿%

FWFE硝酸介质下的样品分析
F<F<DE硝酸介质下的标准曲线

分别移取 "<")#<")!<")B<")C<")#"<")!"<")A"<")?"<")

B"<")F"<")E"<")#""<"

!

N钼于 B" G6容量瓶中!用水稀释至

约 #B G6!实验方法同 #<A<#!绘制标准曲线!其线性方程为&

?f"U""CALi"<""AF!相关系数G

!

f"<====%

F<F<FE样品分析

在a1-

A

介质下!对 B 个不同含量的国家一级合成硅酸

盐光谱分析标准物质进行重复测定!结果见表 #%

表 #+JK.

A

介质下国家标准物质的测定"

)̀&;%#+2%Y%'GHM)YH:M :K3:HM 1)YH:M);,%K%'%MP%3)Y%'H);]HM

MHY'HP)PHZ G%ZH(G

标准物质

编号

:#3:$R#

!

N(N

Q#

$

标准值 本法分次测定值 平均值

,82R

V

相对

误差RV

*

;M>

SDT"CC"B B<"U"<! !<" A<A !<" ?<C A<A A<# AF<A QF"<">QF<" Q"<?E

SDT"CC"F #"<"U#<" #"<! E<E #"<! E<E #"<! =<F E<" Q#!<">Q!<" Q"<"?

SDT"CC"C !"<"U#<" #E<? #C<" #=<C #C<" #=<C #E<? C<A Q#B<">Q#<B Q"<"E

SDT"CC"E B"<"U!<" B!<F ?=<= B#<! ?=<= B#<! B#<" !<! Q"<!>iB<! i"<"!

SDT"CC"= #""<"U?<" =B<" ==<# =C<C ==<# =C<= =C<E #<C QB<">Q"<= Q"<"!

+

"

据5kR̀ CB#'=A .放射性矿产地质分析测试实验室质量保证/铀矿床

伴生组分分析!允许偶然误差 :#3:$为 "<"BV >"<"#V时!相对误差

$

A"V%

利用国标 SDR̀ #?ABA<='#==A 分析国家一级标准物

质SDT"CC"E 和SDT"CC"=!结果见表 !% 应用国标法只

能检测钼含量在 B"

!

NRN以上的样品!而本法可使检出限

降低至 #"

!

NRN!且数据稳定可靠!在误差范围之内%

表 !+国标法分析国家标准物质

)̀&;%!+0M);*YHP);'%](;Y]:K3:HM 1)YH:M);,%K%'%MP%3)Y%'H);]\HYJ

M)YH:M);]Y)MZ)'Z G%YJ:Z

标准物质

编号

:#3:$R#

!

N(N

Q#

$

标准值 国标法分次测定值 平均值

,82R

V

相对

误差RV

*

;M>

SDT"CC"E B"<"U!<" BE<E B!<" B?<! BE<E B?<! BB<F B<B i?<">i#C<F i"<##

SDT"CC"= #""<"U?<" #"F<B##?<E#"F<B#"E<?##?<E ##"<! A<= iF<B>i#?<E i"<#"

FWGE硫酸介质下的样品分析
F<G<DE硫酸介质下的标准曲线

分别移取 "<")#<")!<")B<")C<")#"<")!"<")A"<")

?"<")B"<")F"<")E"<")#""<"

!

N钼于 B" G6容量瓶中!用

水稀释至约 #B G6!实验方法同 #<A<!!绘制标准曲线!其线

性方程为&?f"U""CCLQ"U""##!相关系数G

!

f"<====%

F<G<FE样品分析

在a

!

8-

?

介质下!对以上 B个不同含量的国家一级标准物

质进行重复测定!结果见表A% 此分析结果与表#结果比较!此

法对3:标准值为 B<"

!

NRN的SDT"CC"B 无法精确检测"对

3:标准值为 #"

!

NRN的SDT"CC"F!所得数据相对误差较大%

'?E'

第 # 期
+岩+矿+测+试+

JYY[&

!
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表 A+J

!

2.

?

介质下国家标准物质的测定

)̀&;%A + 2%Y%'GHM)YH:M :K1)YH:M);3:HM ,%K%'%MP%3)Y%'H);]HM

](;K('HP)PHZ G%ZH(G

标准物质

编号

:#3:$R#

!

N(N

Q#

$

标准值 本法分次测定值 平均值

,82R

V

相对误

差RV

*

;M>

SDT"CC"B B<"U"<! Q Q Q Q Q Q Q Q Q

SDT"CC"F #"<"U#<" =<A F<C F<C E<" =<A E<" #F<A"QAA<">QC<" Q"<!!

SDT"CC"C !"<"U#<" #E<A #C<" #E<A #=<F #E<A #E<A B<"A Q#B<">Q!<" Q"<"=

SDT"CC"E B"<"U!<" B"<C ?=<? B"<C ?=<? B!<" B"<? !<#F Q#<!>i?<" i"<""E

SDT"CC"= #""<"U?<" =?<C =?<C =F<" =F<" =C<A =B<C #<#? QB<A>Q!<C Q"<"?

FWHE硝酸和硫酸介质下的样品分析对比
比较表 # 和表 A 分析结果可以看出!两种方法均可用

于铀矿石中钼的测定% 在a1-

A

介质下!可稳定测定钼含量

在 #"

!

NRN的样品!方法简单易行)可控制"而在a

!

8-

?

介质

下!由于加入 B"V的a

!

8-

?

后易形成浑浊!影响分析结果!

致使此方法只能检测钼含量
&

!"

!

NRN的样品% 综合评价!

采用1)

!

-

!

熔矿!以a1-

A

为酸性介质%

GE实验验证
用本法和中国科学院新疆分析测试研究所电感耦合等

离子体发射光谱法#4.XQ058$

*!!+

!测定 A 个未知样品!编

号分别为 #)!)A!平行测定 A 次% 由表 ? 结果可见!本法测

定值与4.XQ058结果相符%

表 ?+化学法与7:;Q=>2法分析结果对比

)̀&;%? + .:G[)'H]:M :K)M);*YHP);'%](;Y]:K3:HM ])G[;%]\HYJ

PJ%GHP);G%YJ:Z )MZ 4.X@058

样品

编号

:#3:$R#

!

N(N

Q#

$

平均值 本法分次测定值 4.XQ058法
,82RV

# B""<C ?==<"+B"?<" ?==<" B"E<C "<BE

! BAB<# B!F<B BAE<? B?"<A B!E<? #<?"

A BB?<! BBE<B BB"<" BB?<" B?C<E "<CC

HE结语
##$ 由于王水熔矿干扰离子较多!使得测定结果偏高!

并且步骤复杂!因此选用1)

!

-

!

熔矿较好%

#!$ 以1)

!

-

!

熔矿!比较硝酸介质和硫酸介质对钼最低检

出范围的影响发现!两种方法用于铀矿石中钼的测定!测定数

据均稳定可靠"但以硝酸为介质!不但使得整个分析流程简单

方便!而且可使钼的最低检出限下降至 #"

!

NRN%

#A$ 以1)

!

-

!

熔矿!在硝酸介质下!氯化亚锡为还原剂!硫

氰酸钾为络合剂!用分光光度法测定铀矿石中含量

&

#"<"

!

NRN的钼!对实验室内铀矿石批量检测是切实可行的%
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