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Abstract: The experiment has studied on ammonium molybdate produced by low 

level of molybdenum ore(8.37 %). Firstly, test the purity of ammonium molybdate and 

analysis resolvable, sulfate, chloride and P, Na, Cu, Pb by inductively coupled plasma-

mass Spectrometry. Result was that the best purity of ammonium molybdate was93.83 

%. The recyclin g rate of Mo is totally83.55 %. This sample was not dissolved in the 

water. It does not contain Ca, Fe, sulfate, containin g chloride and P was0.038 mg/g, Na 

is0.40 mg/g, Cu was8.57×10-3 mg/g, Pb was0.81×10-3 mg/g. 
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摘  要：本实验进行了低品位辉钼矿（8.37%）生产钼酸铵成品的纯度溶解试验、

氯化物、硫化盐分析、及电感耦合离子体 - 质谱（ICP-MS）法对 P、Ca、Fe、

Na、Cu、Pb 含量的测定。实验结果表明：钼酸铵成品最佳纯度为 93.83%，钼总

的回收率是 83.55%。实验结果表明：此样品不溶于水，含有氯化物，不含有硫酸盐，

Na=0.40 mg/g，Cu=8.57×10-3mg/g，Pb=0.81×10-3mg/g，不含有 Ca、Mg。
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低品位辉钼矿低品位钼精矿是指钼含量＜ 45%，尤其是指含钼量＜ 20% 的
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含有铜、铅、钙、砷和磷等含杂质较高的钼精矿。钼酸铵为白色晶体，因光的

散射常伴有微蓝色，微溶于水，能溶于碱和氨的水溶液［1］。钼酸铵是一种重

要的精细化工产品，可用作人造羊毛的催化剂，织物防火剂，制造陶瓷色料，

颜料（钼红、助染剂），及试剂纯钼酸铵［2］。农业钼酸铵是以仲钼酸铵（即

七钼酸铵）为主要成分，用作微肥［3］。钼化合物，像 α- 三氧化钼［4］［5］、

八钼酸铵和钼酸钙等，不但能阻燃，而且能抑烟。

1  实验

1.1  主要仪器与试剂 

722 型光栅分光光度计（上海第三分析仪器厂）；TDL80-2B 型台式离心机

（上海安亭科学仪器厂）；Cary100/300 UV/Vis Spectromer（VARIAN）；A gilent

公司 750C 型 ICP-MS 仪器配有 Babin gton 型雾化器和自动进样器；钼的标准溶

液 100 μg/mL：准确称取分析纯钼酸钠 0.1262 g 置于烧杯中，加水搅拌溶解，

加入 5 滴（1+1）H2SO4，移入 500 mL 容量瓶中，用蒸馏水定容，摇匀。硫酸溶

液（1+1）：100 mL 浓硫酸加 100 mL 蒸馏水。硫氰酸铵溶液 10%；抗坏血酸溶

液 10%；亚铁溶液 1 m/mL；氢氧化钠 2 mol/L。

1.2  实验方法

称 取 一 系 列 矿 样 1 g（ 精 确 到 0.0001 g） 于 焙 烧 坩 埚 中， 加 入 熔 剂

Na2CO3=0.3099 g、NaNO3=0.0623 g，在温度为 625 ℃，时间为 2 h，通氧气 2 次

的条件下进行焙烧。在焙烧后的矿样中，加入 4.0 mL 氨水（1 ∶ 1），在温度

为 60 ℃的条件下浸出 2 h。然后，将浸出液合并，分为五等分于 1#、2#、3#、

4#、5# 五个 200 mL 的烧杯中，加入硝酸［6］调节 pH，分别为 2.1、2.4、2.8、3.2、3.7，

此时由于溶液未饱和，无晶体析出，需在温度为 60 ℃的水浴中加热。待溶液蒸

发至原来一半时，从水浴中取出，盖上表面皿，静置。三天后，有白色晶体析出。
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2  结果与讨论

2.1  钼酸铵成品纯度分析

2.1.1  吸收光谱

钼的吸收曲线如图 1。钼在 460 nm 处最大吸收峰，因此选定测定波长

460 nm。

2.1.2  测定原理

采用硫氰酸铵 - 亚铁盐 - 抗坏血酸光度法［7］：六价钼于硫酸介质中，在

亚铁盐的存在下，以抗坏血酸为还原剂，硫氰酸铵与五价钼形成桔红色的配合物，

在钼的配合物最大吸收峰 460 nm 处，测定吸光度，工作曲线法，求得含量。

图 1  吸收光谱曲线

图 2  钼的标准曲线 
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2.1.3  工作曲线

光 度 A 对 Mo（ Ⅵ） 质 量 作 图， 如 图 2 所 示。 结 果 表 明： 钼 的 浓 度 在

40 ～移取不同量的钼标准溶液，照实验方法测定其吸光度，以吸 360 μg/50 mL

范围内与吸光度呈良好的线性关系，其线性回归方程为：A=0.0024C+0.0092，

R2=0.9994。

2.1.4  钼酸铵产品的纯度

将五种钼酸铵成品在温度设定为 60℃的干燥箱中烘 4 h。烘干后，备用。称

取 1# 成品 0.05 g（精确到 0.0001 g），加入 5.0 mL 的硫酸（1 ∶ 1），待溶解后，

定容，按照 1.2.2 的实验方法测定，结果见表 1。

表 1  1# 纯度（硫酸溶解）

m/g A （NH4）2Mo4O13·2H2O 纯度 /% 平均值 /% RSD/%
0.0432 0.185 73.31 

71.60 2.31 
0.0431 0.176 69.72 
0.0436 0.185 72.64 
0.0435 0.180 70.74 

称取 1# 成品 0.05 g（精确到 0.0001 g），加入 0.5 mL 的氨水（1 ∶ 1），待

溶解后，定容，按照 1.2.2 的实验方法测定，结果见表 2。

表 2  1# 纯度（氨水溶解）

m/g A （NH4）2Mo4O13·2H2O 纯度 /% 平均值 /% RSD/% 
0.0433 0.217 86.46 

85.86 3.43 
0.0435 0.214 84.82 
0.0432 0.224 89.58 
0.0436 0.209 82.56 

在 P=0.95 时，平均值的置信区间为 μ=（85.86±4.69）%。

结论：氨水溶解样品较好，硫酸溶解样品影响了光度测定时对反应体系酸

度的控制，不是最佳的测定条件，吸光度偏低。因此，选择用氨水（1 ∶ 1）溶

解样品。同理：用氨水溶解样品对 2#、3#、4#、5# 测定，结果见表 3。
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表 3  2# 纯度

m/g A （NH4）2Mo4O13·2H2O 纯度 /% 平均值 /% RSD/% 
0.0433 0.231 92.28

93.83 1.58
0.0436 0.240 95.37
0.0433 0.237 94.78
0.0436 0.234 92.89

在 P=0.95 时，平均值的置信区间为 μ=（93.83±2.35）%。

表 4  3# 纯度

m/g A （NH4）2Mo4O13·2H2O 纯度 /% 平均值 /% RSD/% 
0.0431 0.231 92.71

92.85 1.09
0.0436 0.237 94.13
0.0433 0.229 91.65
0.0436 0.234 92.89

在 P=0.95 时，平均值的置信区间为 μ=（92.85±1.60）%。

表 5  4# 纯度

m/g A （NH4）2Mo4O13·2H2O 纯度 /% 平均值 /% RSD/% 
0.0435 0.231 91.86

92.74 1.43
0.0436 0.234 92.89
0.0432 0.229 91.66
0.0434 0.237 94.56

在 P=0.95 时，平均值的置信区间为 μ=（92.74±2.11）%。

表 6  5# 纯度

m/g A （NH4）2Mo4O13·2H2O 纯度 /% 平均值 /% RSD/% 
0.0434 0.229 91.24

87.61 3.12
0.0435 0.220 87.30
0.0433 0.219 87.29
0.0436 0.214 84.62

在 P=0.95 时，平均值的置信区间为 μ=（87.61±4.34）%。

结论：经测定 1#、2#、3#、4#、5# 纯度分别为 85.86 %、93.83 %、92.85 %、

92.74 %、87.61 %。2# 样品的纯度较高，为 93.83 %。钼总的回收率为 83.55 %，

生产过程中有钼的流失，如：浸出渣中、酸洗母液。
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2.2  钼酸铵成品中杂质分析

2# 样品纯度较高，因此作为杂质分析的对象。

2.2.1  溶解试验

称取 0.5260 g 成品，溶于 25 mL 蒸馏水中。实验现象：不溶解。结论：证

明是四钼酸铵。 

2.2.2  氯化物

称取 0.5030 g 成品，溶于 12.5 mL 蒸馏水中，加入 5.0 mL 硝酸（1 ∶ 2）及

0.5 mL 硝酸银溶液（17 g/L），摇匀，放置 10 min。实验现象：混浊，有少量白

色沉淀产生。结论：样品中含有氯化物。

2.2.3  硫酸盐

称取 0.5002 g 成品，加入 5.0 mL 氨水（1 ∶ 1）中，溶解后，加入 5.0 mL 

硝酸（1 ∶ 2），及硝酸钡（18 g/L），摇匀，放置 10 min。实验现象：无。结论：

样品中不含有硫酸盐。

2.2.4  P 的测定

称取 0.3561 g 的成品，加入 2.0 mL 的氨水（1 ∶ 1），待溶解后，定容至

50 mL 的容量瓶中，作为储备液。移取 2.0 mL 的储备液，采用罗丹明 B- 磷钼杂

多酸 -PVA 分光光度法测定，经计算，P 含量为 0.038 mg/g

2.2.5  Na、Ca、Cu、Fe、Pb 的测定

移取 1.0 mL 的储备液于消解罐中，加入 1.0 mL 的浓硝酸，预消解一夜，次日，

在温度设定为 110℃的干燥箱中，消解 3 h。消解后，定容至 25 mL，作为待测液。 

结论：经过 ICP-MS［9］仪器检测，钼酸铵成品中不含有 Ca、Fe，含有 

Na=0.40 mg/g、Cu=8.57×10-3mg/g、Pb=0.80×10-3mg/g。

3  结论

钼酸铵成品最佳纯度为 93.83%，钼总的回收率是 83.55%，它不溶于水，含

有氯化物，不含有硫酸盐，Na=0.40 mg/g，Cu=8.57×10-3mg/g，Pb=0.81×10-3mg/g，

不含有 Ca、Mg。
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