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摘要：钼矿石的主要矿物有辉钼矿，其次是钼钨钙矿、铁钼华矿、钼华矿和钼酸铅矿。样品经碱熔融分解，硫氰酸

盐比色法测定总钼；利用电感耦合等离子体质谱法测定氢氧化铵溶解钼华中的钼；酒石酸溶解钼钨钙矿中的钼；

碳酸钠溶解钼酸铅矿中的钼；盐酸溶解铁钼华矿中的钼。方法对不同钼矿石样品进行了５种钼矿石物相分析，结
果与实际地质成矿组分符合。
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自然界中钼不以天然元素状态出现，总是与其他

元素结合在一起，多数呈硫化物形态存在。钼的主要

矿物是辉钼矿（ＭｏＳ２），其次是钼华矿（ＭｏＯ３），此外还
有钼酸铅矿（ＰｂＭｏＯ４）、钼钨钙矿［Ｃａ（Ｍｏ，Ｗ）Ｏ４］和
铁钼华矿（Ｆｅ２Ｏ３·３ＭｏＯ３·７Ｈ２Ｏ）等

［１］。钼矿石的物

相分析对钼矿物在自然界的赋存状态、地质科研、矿床

评价、矿产资源的综合利用和选冶工艺极为重要。

钼矿石的物相测试方法以往多采用比色法［１］，

分离后的溶液要进行再处理，分析手续冗长繁琐。

本文在前人研究成果［１－３］的基础上，建立了一套

基于电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰ－ＭＳ）［４－１１］测定钼
矿石物相的快速分析新方法。以往钼矿石物相分析只

分析４种矿物［１２］（辉钼矿、钼钨钙矿、钼华矿、钼酸铅

矿），而分析钼矿石 ５种矿物的分析方法未见报道。
样品用过氧化钠熔融，硫酸酸化，硫脲还原，硫氰酸盐

比色法测定总钼量（Ａ）；样品用氢氧化铵在沸水浴中
溶解，ＩＣＰ－ＭＳ测定滤液中的钼量（Ｂ）；残渣用酒石酸
在水浴（５０～６０℃）中溶解，ＩＣＰ－ＭＳ测定滤液中的
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钼量（Ｃ）；残渣用 Ｎａ２ＣＯ３在沸水浴中溶解，ＩＣＰ－ＭＳ
测定滤液中的钼量（Ｄ）；残渣用ＨＣｌ在沸水浴中溶解，
ＩＣＰ－ＭＳ测定滤液中的钼量（Ｅ）。

１　实验部分
１．１　仪器及工作参数

ＵＶ－１６０Ａ双光束紫外可见分光光度计（日本
岛津公司）。

ＸＳｅｒｉｅｓⅡ电感耦合等离子体质谱仪（美国
Ｔｈｅｒｍｏ公司）。仪器工作参数见表１。

表 １　仪器工作参数
Ｔａｂｌｅ１　ＯｐｅｒａｔｉｎｇｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆＩＣＰＭＳｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔ

工作参数 设定值 工作参数 设定值

入射功率 １３００Ｗ 扫描方式 跳峰

雾化气流量 ０．８０～０．９０Ｌ／ｍｉｎ 积分时间 ０．５ｓ
冷却气流量 １４Ｌ／ｍｉｎ 分辨率 １００
辅助气流量 １．５Ｌ／ｍｉｎ 进样时间 ３０ｓ
真空度 １×１０－６Ｐａ 采样锥孔径 １．０ｍｍ
进样泵速 ３０ｒ／ｍｉｎ 截取锥孔径 ０．７ｍｍ

１．２　标准溶液和主要试剂
钼标准溶液（１００ｍｇ／Ｌ）：按常规方法配制。
Ｎａ２Ｏ２、ＳｎＣｌ２溶液、ＫＳＣＮ溶液、酒石酸溶液、

Ｎａ２ＣＯ３溶液、ＨＮＯ３、ＨＣｌ、ＮＨ３·Ｈ２Ｏ均为分析纯。
实验用水为去离子水。

１．３　实验方法
１．３．１　总钼量（Ａ）

准确称取粒径为０．０７４ｍｍ的试样０．２０００ｇ于银
坩埚中，加３ｇＮａ２Ｏ２拌匀，在７００℃高温炉中熔融。取
出银坩埚冷却，放入１５０ｍＬ烧杯中，加５０ｍＬ热水、
０．５ｍＬ酒精，加热浸取，洗出银坩埚，冲入１００ｍＬ容量
瓶中，水稀释至刻度，摇匀，放置过夜。取５ｍＬ清液于
２５ｍＬ比色管中，加１滴１０ｇ／Ｌ酚酞，用８ｍｏｌ／ＬＨＮＯ３
中和至无色，过量２ｍＬ，加１ｍＬ３００ｇ／ＬＫＳＣＮ溶液，水
稀释至２０ｍＬ，摇匀。加２ｍＬ１００ｇ／ＬＳｎＣｌ２溶液，水稀
释至刻度摇匀，在波长５６０ｎｍ处测定吸光度。

标准系列：取０、２５、５０、１００、２００、３００、５００μｇ钼标
准溶液于 ２５ｍＬ比色管中，加 ２ｍＬ８ｍｏｌ／ＬＨＮＯ３。
以下操作同上，计算总钼量（Ａ）。
１．３．２　钼华矿中的钼量（Ｂ）

取０．２０００ｇ的试样于 ２００ｍＬ塑料烧杯中，加
２０ｍＬＮＨ３·Ｈ２Ｏ，在沸水浴上加热浸取４ｈ（经常搅
拌）。补加５０ｍＬ水，用致密滤纸过滤，用０．７ｍｏｌ／Ｌ
ＮＨ３·Ｈ２Ｏ洗涤沉淀 ６次，水洗涤 ５次。滤液放入
２００ｍＬ容量瓶中，用ＨＮＯ３中和，水稀释至刻度，摇匀。

标准系列：取０、０．５、５．０、２５、５０μｇ钼标准溶液于
５０ｍＬ容量瓶中，加２ｍＬ８ｍｏｌ／ＬＨＮＯ３，水稀释至刻
度，摇匀。用ＩＣＰ－ＭＳ测定，计算钼量（Ｂ）。
１．３．３　钼钨钙矿中的钼量（Ｃ）

将１．３．２节过滤后的残渣放入１５０ｍＬ烧杯中，
加入２５ｍＬ４０ｇ／Ｌ酒石酸溶液，在５０～６０℃水浴上加热
浸取１．５ｈ（经常搅拌）。补加５０ｍＬ水，用致密滤纸过
滤，用热水洗涤，滤液放入２００ｍＬ容量瓶中，加２ｍＬ
８ｍｏｌ／ＬＨＮＯ３。以下操作同１．３．２节，计算钼量（Ｃ）。
１．３．４　钼酸铅矿中的钼量（Ｄ）

将１．３．３节过滤的残渣放入１５０ｍＬ烧杯中，加入
１０ｍＬ１５０ｇ／ＬＮａ２ＣＯ３溶液，在沸水浴上加热浸取１ｈ
（经常搅拌）。补加５０ｍＬ水，用致密滤纸过滤，热水洗
涤，滤液放入２００ｍＬ容量瓶中，用ＨＮＯ３中和，水稀释至
刻度，摇匀。以下操作同１．３．２节，计算钼量（Ｄ）。
１．３．５　铁钼华矿中的钼量（Ｅ）

将１．３．４节过滤的残渣放入１５０ｍＬ烧杯中，加入
２０ｍＬ６ｍｏｌ／ＬＨＣｌ，在沸水浴上加热浸取 １５ｍｉｎ
（经常搅拌）。补加５０ｍＬ水，用致密滤纸过滤，热水
洗涤，滤液放入２００ｍＬ容量瓶中，水稀释至刻度，摇
匀。以下操作同１．３．２节，计算钼量（Ｅ）。
１．３．６　分析流程

钼矿石物相分析流程见图１。

图 １　钼矿石物相分析流程
Ｆｉｇ．１　Ｐｈａｓｅａｎａｌｙｓｉｓｐｒｏｃｅｄｕｒｅｆｏｒｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｏｒｅｓ

１．３．７　各钼矿石物相表示
ｗ（辉钼矿中钼）／％＝Ａ－Ｂ－Ｃ－Ｄ－Ｅ；
ｗ（钼华矿中钼）／％＝Ｂ；
ｗ（钼钨钙矿中钼）／％＝Ｃ；
ｗ（钼酸铅矿中钼）／％＝Ｄ；
ｗ（铁钼华矿中钼）／％＝Ｅ。

２　结果与讨论
２．１　溶剂的选择

钼矿石是比较难分解的矿石，通常采用碱熔和熔
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融法分解试样。

辉钼矿（ＭｏＳ２）用 Ｎａ２Ｏ２熔融。ＮａＯＨ或 ＫＯＨ都
能熔融，ＨＮＯ３能增加溶解率。

钼华矿（ＭｏＯ３）用ＮＨ３·Ｈ２Ｏ，在沸水浴上加热浸
取溶解。ＨＣｌ、ＨＮＯ３、Ｎａ２ＣＯ３、ＮａＯＨ、ＫＯＨ和酒石酸溶
液在沸水浴中使之溶解。

钼钨钙矿［Ｃａ（Ｍｏ，Ｗ）Ｏ４］用４０ｇ／Ｌ酒石酸溶液，
在５０～６０℃水浴上加热浸取溶解。ＨＣｌ、柠檬酸溶液
在沸水浴中使之溶解。

钼酸铅矿（ＰｂＭｏＯ４）用１５０ｇ／ＬＮａ２ＣＯ３溶液，在沸
水浴上加热浸取溶解。ＨＣｌ、ＨＮＯ３、ＮａＯＨ、ＫＯＨ溶液
在沸水浴中使之溶解。

铁钼华矿（Ｆｅ２Ｏ３·３ＭｏＯ３·７Ｈ２Ｏ）用 ６ｍｏｌ／Ｌ
ＨＣｌ，在沸水浴上加热浸取溶解。ＨＣｌ使辉钼矿的溶失
率增加。

２．２　内标的选择
文献［１３］阐述了 ＩＣＰ－ＭＳ分析中内标的重要作

用，如果样品中含有内标元素，会干扰内标对分析结果

的校正；若为抵消干扰而提高内标元素的浓度，则由于

内标信号值过高而失去对低信号值的校正作用。Ｒｅ
和Ｒｈ在一般地质勘查样品中的含量极低；但是１８７Ｒｅ
的灵敏度太高且其质量数偏大。通过试验，本研究工

作选择１０３Ｒｈ作单一内标，确定以１０μｇ／Ｌ的 Ｒｈ溶液
为内标时效果较好。

２．３　分析结果对照
用比色法（ＣＯＬ）验证本方法，分析结果对照见表２。

表 ２　分析结果对照
Ｔａｂｌｅ２　ＣｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＭｏ

样品编号 方法
ｗ（Ｍｏ）／％

辉钼矿 钼华矿 钼钨钙矿 钼酸铅矿 铁钼华矿

０９Ｃ－１３
本法 ０．１２２ ０．０１５ ０．００６ ０．００６ ０．００７
ＣＯＬ法 ０．１２９ ０．０１２ ０．００５ ０．００７ ０．００８

０９Ｃ－１６
本法 ０．２１１ ０．０１９ ０．０１３ ０．００８ ０．０１２
ＣＯＬ法 ０．２０７ ０．０２０ ０．０１５ ０．００６ ０．０１３

３　实际样品物相分析
应用本方法对钼矿石 ５种主要矿物进行物相分

析，结果（见表３）与实际地质成矿组分符合。

４　结语
（１）采用 ＩＣＰ－ＭＳ法测定钼矿石物相，取样量

少，钼矿物溶解完全，分解时间缩短，能快速、准确地测

定钼矿石物相及钼矿物在自然界的赋存状态。

表 ３　实际样品分析
Ｔａｂｌｅ３　ＡｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆＭｏｉｎｐｒａｃｔｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ

样品编号
ｗ（Ｍｏ）／％

辉钼矿 钼华矿 钼钨钙矿 钼酸铅矿 铁钼华矿

０９Ｃ－１１ ０．０６９ ０．００８ ０．００８ ０．００５ ＜０．００１
０９Ｃ－１２ ０．０８７ ０．００９ ０．００７ ０．００４ ＜０．００１
０９Ｃ－１３ ０．１２２ ０．０１５ ０．００６ ０．００６ ０．００７
０９Ｃ－１４ ０．１５１ ０．０１８ ０．００９ ０．００４ ０．００６
０９Ｃ－１５ ０．１６２ ０．０１５ ０．００８ ０．００４ ０．００８
０９Ｃ－１６ ０．２１１ ０．０１９ ０．０１３ ０．００８ ０．０１２

（２）溶解铁钼华矿时，要严格控制在沸水浴上加
热浸取时间，否则辉钼矿溶失率增加。
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