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摘 要:提出了用浓硝酸沉淀并分离大量基体钼,ICP-AES同时测定钼酸铵中14个杂质元素

的方法,考虑了钼基体、酸度、谱线干扰及背景影响等情况。在未引入其它任何试剂的情况下,用硝

酸既除去了大量的钼基体,又调整了溶液的酸度,用标准加入法测定钼酸铵中的杂质元素,无需加

入高纯基准试剂进行基体匹配,有效降低了分析成本,又消除了由于忽略基准物质中杂质元素的含

量给分析测定带来的误差。回收率在85%～112%之间。
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Abstract:ICP-AESmethodwasappliedtothedeterminationof14elements(AlBiCaCdCoCrCuFeMg
MnNiPbSbTi)presentasimpuritiesinammonium molybdateorotherpolymolybdates.Conditionsofanalysis
(includingthechoiceofanalyticalspectrallines,effectofacidityofthesamplesolution,thematrixinterferenceand

theworkingconditionsoftheinstrument)werestudiedandoptimized.Toovercometheinterferenceofthematrix

elementthemolybdatesample(2g)wasdriedat105℃anddissolvedinwater,andthenconc.HNO3wasaddedto

separatemolybdateasthelightyellowcrystallineprecipitateofmolybdicacid,andtheimpurity-elementswere

determinedinthefiltrateofHNO3(1+9).Themolybdateremainedinthefiltratewasfoundtobearound500µg·

ml-1,theinterferenceofwhichwastheneliminatedbythestandardadditionmethod.Therecoveriesofthese

elementswereintherangeof85%～112%.
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  随着我国对矿产资源开采的总量控制,钼产品

的出口已由原来的初级产品钼精矿、焙烧钼精矿逐

步向深加工产品过渡。钼酸铵是焙烧钼精矿的深加

工产品,它不仅是重要的化工原料,同时也是粉末冶

金后序加工 的 重 要 原 料,用 于 进 一 步 生 产 钼 棒、钼

丝。所以钼酸铵及其它多钼酸铵不仅是价值很高的

出口产品,而且作为纯钼制品的中间体对分析要求

的精度 很 高。GB4325.6～22-1984用 化 学 法、吸

光光度法及原子吸收光谱法,其手段为分别测定其

中各成分,手续繁琐、费时。为适应我国对外贸发展
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 商品检验。

的需要,缩短检验周期,提高验放速度,本文提出了

用水溶解钼酸铵,浓硝酸沉淀大量钼基体,定容后干

滤除去沉淀,用ICP-AES同 时 测 定 钼 酸 铵 中14个

杂质元素的方法,其特点简便、快速、准确、适用。

1 试验部分

1.1 仪器与试剂

IRIS/Advantage全 谱 直 读ICP光 谱 仪(美 国

ThermoJarrellAsh公司)

单元素标准溶液:1mg·ml-1

混合标准溶液:10µg·ml
-1

试剂为优级纯,水为二次去离子水。

1.2 仪器工作条件
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波长范围为175～900nm,中阶梯光栅、电荷注

入检测器(CID)为512×512,检测器工作温度为-
44℃,频率为27.1MHz,功 率 为1150W,蠕 动 泵 转

速为110r·min-1,辅助气为0.5L·min-1,载气压

力为28.06kPa。

1.3 样品处理

称取经105℃烘干2h后的钼酸铵样品2.000g
于100ml烧杯中,加入水10ml,加热溶解,并逐步滴

加浓硝酸10ml,使 其 慢 慢 生 成 黄 色 晶 型 沉 淀,继 续

加热数分钟变成白色沉淀后取下,冷却陈化,连同沉

淀一起 定 容 于50ml容 量 瓶 中。用 慢 速 滤 纸 干 过

滤,所得滤液待测定。

2 结果与讨论

2.1 分析线的选择[1,2]

用仪器的Thermo程序进行扫描,研究 各 被 测

元素谱线的轮廓图形,分别考察各被测元素谱线附

近的干扰及背景影响情况。通过查阅谱线表,选择

若干条被测元素较为灵敏的谱线,配制钼基体浓度

为0.6mg·ml-1,各被测元素为2µg·ml
-1的溶液。

选出不受钼基体干扰、背景低、信背比高、检出限低

的谱线作为分析用谱线。表1列出了各被测元素的

分析波长。按试验方法测定空白溶液和样品加标溶

液,按三倍于标准差计算各元素的检出限。

表1 分析线波长及检出限

Tab.1 Wavelengthofanalyticalspectrallineanddetectionlimits

元素

Element

波长1)

Wavelength
(λ/nm)

检出限

Detection
limit

(µg·ml-1)

元素

Element

波长1)

Wavelength
(λ/nm)

检出限

Detection
limit

(µg·ml-1)

Al 3944(85) 0.029 Fe 2332(144) 0.013

Bi 2230(151) 0.036 Mg 2795(120) 0.0003

Ca 3179(105) 0.0069 Mn 2576(131) 0.0006

Cd 2288(147) 0.0012 Ni 2270(148) 0.0058

Co 2378(141) 0.0031 Pb 2169(155) 0.033

Cr 2677(125) 0.0099 Sb 2175(154) 0.029

Cu 2178(154) 0.014 Ti 3383(99) 0.0029

  注:1)括号内数字代表光谱级数。
Note:Numberinparathesisdenotesthespectraldegree.

2.2 酸度的影响[3]

试验了5%～20%(体 积 分 数)HNO3 介 质 对

1µg·ml
-1的 被 测 元 素 的 影 响。结 果 表 明,随 着 酸

度的增加,大多数元素的信号值略有下降,如果采用

低酸度,容易析出沉淀而堵塞管路,酸度太高,信号

值要减弱,本法选用 HNO3(1+9)。

2.3 基体的影响

在确定分析谱线的基础上,测定1µg·ml
-1被

测元素,钼基体分别为100,300,500,700µg·ml
-1,

考察基体对各被测元素谱线强度的影响,试验结果

表明,钼基体对各元素谱线强度及标准曲线的线性

有很大的影响,必须消除钼基体的干扰。
样品前处理时,加入浓硝酸生成钼酸黄色晶型

沉淀除去绝大部分的钼,但滤液中残留的钼基体仍

会对被测元素产生一定的影响。用重量法测定了滤

液中残留的钼,其残留量在500µg·ml
-1左右,残留

量除对铜、铅、锑稍有影响外,对其它元素基本不产

生影响。
为了彻底消除残留钼基体的影响,用光谱纯三

氧化钼进行基体匹配和对样品进行标准加入法对比

试验,最终选择标准加入法来消除基体的影响。如

果不需要测铜、铅、锑,或对其要求不高的话,也可用

滤液直接测定,无需基体匹配或标准加入。

2.4 工作条件选择

(1)RF功率的影响 试验结果表明,随着RF
功率的增大,谱线及背景的强度随之增加,但信背比

却下降了。选择RF功率为1150W。
(2)载气流量的影响 载气流量的大小直接影

响进样量和雾化率,载气流量增加,进样量增大,试

样提升率增高,进入等离子体的试样粒子数增加,谱
线的强度增加。但载气流量过大,虽然进入等离子

体的试样粒子数增加,但在中心管的试样粒子喷出

的速度加快,而迅速冲入等离子体,使其在等离子体

中停留的量以及时间都将减少,来不及激发。同时

载气流量的增大,等离子体的温度将降低,最终导致

谱线的强度反而降低。本法采用 载 气 流 量 为0.5L
·min-1。

2.5 回收率试验

在钼酸铵和二钼酸铵样品中加入标准溶液做回

收试验,试验结果见表2,从表2中可以看出回收率

都在85%～112%之间。经采用GB4325法对照验

证,试验结果见表3,结果证明本法是准确、可靠的。
试验表明,采用浓硝酸沉淀基体钼,是在强硝酸

介质中形成钼酸的黄色晶型沉淀,有效地避免了一

般无机沉淀剂所产生的吸附共沉淀对待测元素的影

响,用电感耦合等离子体发射光谱法同时测定钼酸

铵及其它 多 钼 酸 铵 中 铝、铋、钙、镉、钴、铬、铜、铁、
镁、锰、镍、铅、锑和钛,方法是切实可行。它既除去

了基体,又未引入其它试剂;既节省了价格昂贵的高
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表2 回收率

Tab.2 Recoveries

元素

Element

钼酸铵 in(NH4)2MoO4 二钼酸铵 in(NH4)2Mo2O7
回收量

Am'trecovered
(ρ/µg·ml-1)

回收率

Recovery
(%)

回收量

Am'trecovered
(ρ/µg·ml-1)

回收率

Recovery
(%)

1 2 1 2 1 2 1 2

Al 0.192 0.413 96.0 103.3 0.197 0.416 98.5 104.0

Bi 0.170 0.377 85.0 94.3 0.195 0.396 97.5 99.0

Ca 0.224 0.392 112.0 98.0 0.201 0.429 100.5 107.3

Cd 0.190 0.391 95.0 97.8 0.194 0.397 97.0 99.3

Co 0.182 0.375 91.0 93.8 0.204 0.402 102.0 100.5

Cr 0.195 0.399 97.5 99.8 0.186 0.392 93.0 98.0

Cu 0.183 0.358 91.5 92.0 0.207 0.413 103.5 103.2

Fe 0.182 0.391 91.0 97.8 0.205 0.415 102.5 103.8

Mg 0.190 0.394 95.0 98.5 0.197 0.399 98.5 99.8

Mn 0.206 0.417 103.0 104.3 0.203 0.405 101.5 101.3

Ni 0.185 0.384 92.5 96.0 0.198 0.395 99.0 98.8

Pb 0.192 0.395 96.0 98.8 0.210 0.429 105.0 107.2

Sb 0.204 0.429 102.0 107.2 0.194 0.421 97.0 105.3

Ti 0.191 0.389 95.5 97.3 0.198 0.392 99.0 98.0

  注:1号的加入量为0.200µg·ml-1; 2号的加入量为0.400µg·L-1。Note:1Addition0.200µg·ml-1;2Addition0.400µg·L-1.

表3 方法的对照验证

Tab.3 Checkanalysis

元素

Element

本法

Bythismethod
国标GB4325

Bystandardmethod

钼酸铵

(NH4)2MoO4
二钼酸铵

(NH4)2Mo2O7
钼酸铵

(NH4)2MoO4
二钼酸铵

(NH4)2Mo2O7

元素

Element

本法

Bythismethod
国标GB4325

Bystandardmethod

钼酸铵

(NH4)2MoO4
二钼酸铵

(NH4)2Mo2O7
钼酸铵

(NH4)2MoO4
二钼酸铵

(NH4)2Mo2O7

Al 1.70 1.6 61.0 61.0 Fe 0.137 1.68 0.091 1.03

Bi 60.98 60.98 61.0 61.0 Mg 0.58 0.50 0.3 0.3

Ca 19.0 1.98 15.0 1.3 Mn 60.015 60.015 61.0 61.0

Cd 1.17 1.10 61.0 61.0 Ni 2.50 2.50 2.49 2.48

Co 61.0 61.0 61.0 61.0 Pb 62.34 62.34 61.0 61.0

Cr 3.88 4.06 3.27 3.22 Sb 8.0 8.88 - -

Cu 60.4 60.4 61.0 61.0 Ti 60.083 60.083 61.0 61.0

  注:61.0为低于检出限。Note:61.0lessdetectionlimit.

纯基准物质,又克服了因此而带来的分析误差。此

方法灵敏度高,费用低,简便快速,适用于各种牌号

的钼酸铵及其它多钼酸铵的日常分析及进出口商品

检测工作。
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