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用犐犆犘犗犈犛法测定钼精矿中的多种元素
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摘要：为解决钼精矿标准分析方法步骤繁琐、１次只能测定１种元素的问题，开发了一种分析速度快、溶样方法

简单且适用于钼精矿中多种元素同时测定的分析方法。该方法采用基体分离方式，利用电感耦合等离子体发

射光谱法（ＩＣＰＯＥＳ）对钼精矿中多种元素进行测定；使用双氧水盐酸硝酸高氯酸强氧化体系溶解钼精矿，去

除矿物中的碳和浮选剂等物质，然后通过过滤将三氧化钼沉淀从样品溶液中与铼分离，有效消除基体干扰。在

发射功率１．２ｋＷ、辅助气流速１．０Ｌ／ｍｉｎ、雾化气流速０．７Ｌ／ｍｉｎ、蠕动泵泵速１２ｒ／ｍｉｎ条件下，对溶液酸度、

基体及共存元素的干扰进行了探究。结果表明，工作曲线线性相关系数均＞０．９９９，检出限为０．０００３～

０．０２μｇ／ｍＬ，相对标准偏差为０．８２％～４．９６％。该方法与钼精矿国家标准分析方法相比，对钼精矿标准物质

ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１２和ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１３的分析结果基本一致。
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　　钼以其优越的性能，广泛应用于航空航天、石

油化工、催化剂、电子工业等领域，可与锆、钛及稀

土元素制成有色金属合金［１２］。钼精矿是精炼钼

铁、三氧化钼、钼酸铵等各种钼产品的重要材料，

也是粉末冶金行业后续加工的重要原料。近年来

随着高新技术的迅猛发展，对钼及钼产品的性能

要求也大幅提升［３５］。钼精矿中的微量杂质含量

直接影响钼产品的质量，准确分析钼精矿中元素

的种类及含量至关重要［６７］。

目前对钼精矿进行化学分析的国家标准主要

有硫氰酸盐分光光度法［８］、火焰原子吸收光谱

法［９］、原子荧光光谱法［１０］、萃取法［１１］等。此外，对

钼精矿中元素的检测方法还有极谱法［１２１３］、Ｘ荧

光光谱法［１４］、电感耦合等离子质谱法［１５］。对于

工矿企业，这些传统分析技术由于１次只能进行

１种元素的测定，且溶样方法复杂、分析耗时长、

检测效率低，其技术推广难度大。因此，开发分析

速度快、溶样方法简单且适用于多种元素同时分

析的技术非常必要。

电感耦合等离子体原子发射光谱法在宽线性

范围上更有优势，具有抗干扰能力强、灵敏度高、

操作简单、分析速度快等特点［１６１８］。ＩＣＰ光谱仪

对不同样品具有很高的兼容性，适用于矿物、地下

水、工艺样品的测定［１９２０］。因此，基于ＩＣＰＯＥＳ

技术，开发了同时检测钼精矿中多种元素的分析

方法，对电感耦合等离子体光谱仪的工作参数进

行优化，并从样品消解、溶液酸度、溶液基体及共

存元素干扰等方面进行探究。

１　试验部分

１．１　主要仪器与试剂

主要仪器：电感耦合等离子体发射光谱仪

（Ａｇｉｌｅｎｔ５８００）；电热板（ＥＧ３７Ｂ型）；电子天平

（ＢＳ２２４Ｓ型）；电热恒温鼓风干燥箱（ＤＨＧ９０７０Ａ

型）。

主要试剂：盐酸（ρ＝１．１９ｇ／ｍＬ，优级纯）；过

氧化氢（３０％，优级纯）；高氯酸（ρ＝１．７７ｇ／ｍＬ，

优级纯）；硝酸（ρ＝１．４２ｇ／ｍＬ，优级纯）；多元

素标准溶液１００μｇ／ｍＬ（国家有色金属及电子

材料分析测试中心）；多元素工作标准溶液

１０μｇ／ｍＬ（用多元素标准溶液稀释１０倍配制

而成）；Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｃｏ、Ｗ、Ｂｉ、Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｆｅ



单元素标准溶液１０００μｇ／ｍＬ（国家有色金属

及电子材料分析测试中心）；试验用水均为超

纯水。

钼精矿标准样品相关技术指标见表１。标准

样品ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１２、ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１３均来自济

南众标科技有限公司，其中 ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１２中

Ｓｎ元素、ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１３中 Ｎｉ元素认定值只有

范围，没有具体数值。

表１　钼精矿标准样品技术指标

犜犪犫犾犲１　犜犲犮犺狀犻犮犪犾犻狀犱犻犮犪狋狅狉狊狅犳犿狅犾狔犫犱犲狀狌犿犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犲狊狋犪狀犱犪狉犱狊犪犿狆犾犲狊

标准物质 项目 Ｍｏ Ｃｒ Ｎｉ Ｓｎ Ｃｏ Ｂｉ Ｗ Ｚｎ Ｍｎ Ｃｕ Ｐｂ Ｆｅ

ＧＢＷ（Ｅ）

０７０２１２

认定值／％ ４５．３４ ０．００２９ ０．００１６ ＜０．００４００．００１４ ０．０２９００．００４６０．０８８０．０３０００．３５４ ０．４３２ ３．９３

不确定度／％ ０．１３ ０．０００４ ０．０００２ ０．０００５ ０．００３００．０００４０．００４０．００３００．００４ ０．００３ ０．０６

ＧＢＷ（Ｅ）

０７０２１３

认定值／％ ５４．２９ ０．０００６ ＜０．００２０ ０．００１３ ０．００１０ ０．０００８０．００７１０．０１８０．００６４０．２５１ ０．０５７ ０．６７５

不确定度／％ ０．２１ ０．０００１ ０．０００２ ０．０００２ ０．０００２０．０００４０．００２０．０００３０．００３ ０．００２ ０．００３

１．２　试验原理

采用双氧水盐酸硝酸高氯酸强氧化体系溶

解钼精矿，可更好地去除矿物中的碳和浮选剂等

含油物质，过量的过氧化氢可将基质钼氧化成三

氧化钼。三氧化钼是不溶于水的白色沉淀，通过

过滤将三氧化钼沉淀从样品溶液中与其他元素

分离。

采用ＩＣＰＯＥＳ测定滤液，消除了测定过程中

钼基体对杂质元素的干扰，保证检测结果的准确

性。ＩＣＰＯＥＳ具有高分辨率，可利用实时扣除背

景及不同离峰的方式，并结合基体分离方式消除

物理、背景、谱线重叠等干扰。

１．３　试验方法

１．３．１　样品消解

准确称取０．２０ｇ（精确至０．０００１ｇ）钼精矿

样品于１００ｍＬ聚四氟乙烯烧杯中，采用少量水

将样品润湿；先加入５ｍＬ双氧水并盖上表面皿

于１２０℃电热板上进行加热（需在低温电热板上

进行，防止样品飞溅）；待剧烈反应结束，继续加入

５ｍＬ盐酸、５ｍＬ硝酸，将电热板升温至２３０℃后

加入４ｍＬ高氯酸，根据溶解情况继续补加适量

硝酸；不断加热至样品逐渐形成白色沉淀，去盖继

续加热至仅余约１～２ｍＬ溶液；然后用少量水转

洗至５０ｍＬ容量瓶中定容，取上清液进行测定。

同时随试样做空白试验。

１．３．２　工作曲线的绘制

分别移取０．２５、０．５０、２．５０ｍＬ多元素工作

标准溶液（１０μｇ／ｍＬ）于５０ｍＬ称量瓶中，用２％

ＨＮＯ３定容；分别移取０．５０、２．５０、５．００ｍＬ多元

素标准溶液（１００μｇ／ｍＬ）于５０ｍＬ称量瓶中，用

２％ ＨＮＯ３定容，混匀；整个过程采用重量法进行

标准溶液的配制。此系列标准使用溶液浓度分别

为０．０５、０．１０、０．５０、１．００、５．００、１０．００μｇ／ｍＬ。

在等离子体光谱仪最佳工作条件下，测定标

准溶液的强度，依据发射光强度和浓度的关系绘

制工作曲线。当曲线的相关系数＞０．９９９时，即

可用于分析测定。

１．４　样品测定

按１．３．１方法消解 ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１２、ＧＢＷ

（Ｅ）０７０２１３，将消解的试样溶液引入光谱仪中，在

最佳工作参数下，于合适的分析谱线处，测定溶液

中元素的发射强度，根据工作曲线计算样品中元

素的含量。

２　试验结果与讨论

２．１　溶样条件选择

中国大部分的钼矿是以辉钼矿（ＭｏＳ２）状态

开采出来的，主要通过浮选法得到钼精矿。钼精

矿中残留的浮选油在遇到水或酸时会沿着烧杯内

壁漂浮到表面皿上，导致样品溶解不完全，导致钼

精矿中的 Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｃｏ、Ｂｉ等元素的检测结果

偏低。

故在强氧化体系下进行试样的溶解，同时实

现氧化除油。选择 ＨＣｌ＋Ｈ２Ｏ２、ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２、

ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２、ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋Ｈ２Ｏ２＋

ＨＣｌＯ４消解钼精矿样品。称取０．２０ｇ样品，用少

量水润湿，Ｈ２Ｏ２、ＨＮＯ３、ＨＣｌ和 ＨＣｌＯ４的加入量

及溶解情况见表２。
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表２　溶样试验条件及结果

犜犪犫犾犲２　犆狅狀犱犻狋犻狅狀狊犪狀犱狉犲狊狌犾狋狊狅犳狊犪犿狆犾犲犱犻狊狊狅犾狌狋犻狅狀狋犲狊狋

加入量
试验现象／结果

ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１２ ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１３

５ｍＬＨ２Ｏ２＋５ｍＬＨＣｌ
样品溶解缓慢；黑色油状物质漂移到烧杯内

壁，底部有部分黑粒，飞溅严重

样品溶解缓慢；黑色油状物质漂移到烧杯内

壁，底部有部分黑粒，飞溅严重

５ｍＬＨ２Ｏ２＋５ｍＬＨＮＯ３

样品溶解较快；黑色油状物质得到有效处

理；保持微沸状态；但样品溶液不透亮、微

浑浊

样品溶解较快；黑色油状物质得到有效处

理；保持微沸状态；但样品溶液不透亮、微

浑浊

５ｍＬＨ２Ｏ２＋５ｍＬＨＣｌ＋５ｍＬＨＮＯ３

样品溶解较快；黑色油状物质得到有效处

理；保持微沸状态；但样品溶液不透亮、微浑

浊，底部有细小黑色颗粒

样品溶解较快；黑色油状物质得到有效处

理；保持微沸状态；但样品溶液不透亮、微浑

浊，底部有细小黑色颗粒

５ｍＬＨ２Ｏ２＋５ｍＬＨＣｌ＋５ｍＬ

ＨＮＯ３＋４ｍＬＨＣｌＯ４

样品溶解很快；黑色油状物质得到有效处

理；样品溶液透亮保持微沸状态，能完全

溶解

样品溶解很快；黑色油状物质得到有效处

理；样品溶液透亮保持微沸状态，能完全

溶解

　　从表２可看出，采用５ｍＬＨ２Ｏ２＋５ｍＬＨＣｌ、

５ｍＬＨ２Ｏ２＋５ｍＬＨＮＯ３、５ｍＬＨ２Ｏ２＋５ｍＬ

ＨＣｌ＋５ｍＬＨＮＯ３在短时间内将钼精矿样品完全

溶解存在一定难度；采用５ｍＬ Ｈ２Ｏ２＋５ｍＬ

ＨＣｌ＋５ｍＬＨＮＯ３＋４ｍＬＨＣｌＯ４溶解样品，发

现黑色油层得到有效处理，未漂浮到内壁及表面，

样品溶解较快，溶液透亮，可将钼精矿完全溶解。

２．２　分析谱线选择

依据稳定性好、发射强度高、干扰低、灵敏度

高等原则选择分析谱线，同时也可依据标准曲线

的精度以及样品中待测元素的含量选择合适的谱

线。本方法谱线选择既要避开基体元素（钼）的干

扰，又需考虑元素的强度及灵敏度。通过计算各

元素分析谱线信背比可确定元素的最佳分析谱线

（表３）。

表３　分析谱线的选择

犜犪犫犾犲３　犛犲犾犲犮狋犻狅狀狅犳犪狀犪犾狔狋犻犮犪犾犾犻狀犲狊

元素 分析谱线／ｎｍ 信背比

Ｃｒ ２０６．１５８ １２．８８

Ｎｉ ２３１．６０４ ６．２３

Ｓｎ １８９．９２５ ９．６１

Ｃｏ ２２８．６１５／２３８．８９２ ４．４９

Ｗ ２０７．９１２ ５．３８

Ｂｉ ２２３．０６１／２２８．６１５ １１．７５

Ｚｎ ２１３．８５７ １２．３０

Ｍｎ ２５７．６１０ ２０．０９

Ｃｕ ３２７．３９５ ９．２０

Ｐｂ ２２０．３５３ １３．４２

Ｆｅ ２３４．３５０ ５．７７

２．３　仪器参数优化

以多元素标准使用溶液（０、０．０５、０．１０、０．５０、

１．００、５．００、１０．００μｇ／ｍＬ）为研究对象。采用单

一变量法固定光谱仪其他工作参数，改变不同的

发射功率、蠕动泵泵速、雾化气流量、辅助气流量

进行研究，根据参数改变导致的发射光强度来变

化选择最优参数。

２．３．１　发射功率的影响

在 光 谱 仪 默 认 参 数 下 （雾 化 气 流 量

０．７Ｌ／ｍｉｎ、蠕动泵泵速１２ｒ／ｍｉｎ、辅助气流量

１．０Ｌ／ｍｉｎ），对１．１０、１．１５、１．２０、１．２５ｋＷ 的发

射功率进行研究，得出发射功率对标准溶液发射

光强度的影响。试验表明，发射功率越大，发射强

度越大；但功率过大会导致背景辐射强度增大，同

时也会导致信背比变差。综合考虑，仪器发射功

率以１．２０ｋＷ为宜。

２．３．２　蠕动泵泵速的影响

在光谱仪发射功率１．２０ｋＷ、辅助气流量

１．０Ｌ／ｍｉｎ、雾化气流量０．７Ｌ／ｍｉｎ条件下，研究

蠕动泵泵速为８、１０、１２、１４、１６ｒ／ｍｉｎ时，泵速对

发射光强度的影响。试验表明，泵速越大，发射强

度越大，而背景强度增加幅度不大。蠕动泵泵速

过快可能会导致等离子体火焰不稳定，出现熄火

现象；同时也会使样品消耗量加大。综合考虑，蠕

动泵泵速以１２ｒ／ｍｉｎ为宜。

２．３．３　雾化气流量的影响

雾化气流量的大小很大程度上决定雾化器的

效率，影响气溶胶在通道中的停留时间及雾滴的

４４ 铀　矿　冶 第４３卷　



粒径。固定光谱仪参数：发射功率１．２０ｋＷ、辅助

气流量１．０Ｌ／ｍｉｎ、蠕动泵泵速１２ｒ／ｍｉｎ，研究雾

化气流量为０．５、０．６、０．７、０．８、０．９Ｌ／ｍｉｎ时，雾

化气流量对发射光强度的影响。

试验表明，随着雾化气流量的增加，发射强度

和背景强度均呈现先增加后降低的趋势。这主要

是由于雾化气流量增加，单位时间内进入等离子

体的分析物质量会增加，导致发射强度增大。随

着雾化气流量不断增加，导致进入等离子体的离

子在被激发前冲出，从而稀释分析物。另外，雾化

气流量过大也会降低等离子体温度，导致元素的

停留时间缩短，信噪比差，光谱的发射强度降低。

在雾化气流量为０．７Ｌ／ｍｉｎ时，标准溶液信号值

最高。因此，本试验选择适宜的雾化气流量

为０．７Ｌ／ｍｉｎ。

２．３．４　辅助气流量的影响

固定光谱仪参数：发射功率１．２０ｋＷ、雾化气

流量０．７Ｌ／ｍｉｎ、蠕动泵泵速１２ｒ／ｍｉｎ，研究辅助

气流量为０．８、０．９、１．０、１．１、１．２Ｌ／ｍｉｎ时，辅助

气流量对发射光强度的影响。试验表明，随着辅

助气流量的增加，发射强度逐渐降低；而信背比呈

现先 增 大 后 减 少 的 趋 势，在 辅 助 气 流 量 为

１．０Ｌ／ｍｉｎ时信背比最大。

２．３．５　仪器最佳使用条件

通过以上试验研究，确定了本试验光谱仪最

佳使用条件：发射功率为１．２ｋＷ、辅助气流量为

１．０Ｌ／ｍｉｎ、雾化气流量为０．７Ｌ／ｍｉｎ、蠕动泵泵

速为１２ｒ／ｍｉｎ。

２．４　酸度的影响

在光谱仪最佳条件下，以多元素标准使用溶液

（０、０．０５、０．１０、０．５０、１．００、５．００、１０．００μｇ／ｍＬ）

为研究对象，分别加入０、１％、２％、３％、５％、１０％

的 ＨＮＯ３，研究酸度对混合标准溶液发射光强度

的影响。结果表明，溶液酸度越高，发射光强度越

低。这是由于 ＭｏＯ３会溶解在酸性溶液中，钼基

体浓度太大会引起基体效应，进而造成光谱干扰。

综上所述，选择２％ ＨＮＯ３作为本试验最佳酸性

介质。

２．５　工作曲线的绘制

在光谱仪最佳工作参数下，对 Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、

Ｃｏ、Ｗ、Ｂｉ、Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｆｅ元素进行测定并绘

制工作曲线，得到各元素的线性方程和相关系数

（表４）。

表４　多种元素线性方程及相关系数

犜犪犫犾犲４　犔犻狀犲犪狉犲狇狌犪狋犻狅狀犪狀犱犮狅狉狉犲犾犪狋犻狅狀

犮狅犲犳犳犻犮犻犲狀狋狅犳犿狌犾狋犻狆犾犲犲犾犲犿犲狀狋狊

元素 线性方程 相关系数

Ｃｒ 犐＝７１３２．２８８犮＋６．４５８ ０．９９９９６

Ｎｉ 犐＝６５６９．２２５犮＋９．００７ ０．９９９８８

Ｓｎ 犐＝１５９５．８４２犮＋５．０１１ ０．９９９８９

Ｃｏ 犐＝５０２２．０５９犮＋８．９０７ １．０００００

Ｗ 犐＝２２１２．６０８犮＋８．０８１ ０．９９９７８

Ｂｉ 犐＝１１７８．１３２犮＋１１．６５０ ０．９９９９５

Ｚｎ 犐＝３０７９．４９２犮＋１５．０６７ ０．９９９８１

Ｍｎ 犐＝１０２７１．０７１犮＋１０．５０４ ０．９９９９１

Ｃｕ 犐＝１６９０５．３９６犮＋７．８１０ ０．９９９８５

Ｐｂ 犐＝２１０８．９８４犮＋２０．２２０ ０．９９９９７

Ｆｅ 犐＝６４８２．３９２犮＋１．７２１ ０．９９９９４

　　注：犐表示发射光强度；犮表示浓度。

２．６　方法检出限的确定

按２．３所述方法配制系列标准溶液，在选定

的试验条件下连续测定空白溶液１１次，以测定结

果３倍标准偏差所对应的浓度作为方法的检出

限，结果见表５。

表５　犐犆犘犗犈犛方法的多元素检出限

犜犪犫犾犲５　犇犲狋犲犮狋犻狅狀犾犻犿犻狋狅犳犿狌犾狋犻犲犾犲犿犲狀狋狅犳犐犆犘犗犈犛

元素 检出限／（μｇ／ｍＬ） 元素 检出限／（μｇ／ｍＬ）

Ｃｒ ０．０００３ Ｚｎ ０．０００７

Ｎｉ ０．０００５ Ｍｎ ０．０００４

Ｓｎ ０．０００６ Ｃｕ ０．００２０

Ｃｏ ０．０００３ Ｐｂ ０．００１０

Ｗ ０．０００５ Ｆｅ ０．００２０

Ｂｉ ０．０００８

　　从表５可看出，Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｃｏ、Ｗ、Ｂｉ、Ｚｎ、

Ｍｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｆｅ元素的检出限较低，ＩＣＰＯＥＳ直

接进行测定能够满足痕量分析要求。

２．７　基体元素的干扰

研究了钼基体对混合标准溶液的影响（表

６）。在浓度为１．００μｇ／ｍＬ的Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｃｏ、Ｂｉ、

Ｗ标准溶液和５．００μｇ／ｍＬ的Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、

Ｆｅ标准溶液中加入不同浓度的钼基体溶液，对

Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｃｏ、Ｂｉ、Ｗ、Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｆｅ质量浓

度进行测定，分别计算其回收率。
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表６　钼基体浓度对多元素测定的影响

犜犪犫犾犲６　犈犳犳犲犮狋狅犳犿狅犾狔犫犱犲狀狌犿犿犪狋狉犻狓犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀狅狀犿狌犾狋犻犲犾犲犿犲狀狋犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀

加入钼基体质量

浓度／（μｇ／ｍＬ）

实测回收率／％

Ｃｒ Ｎｉ Ｓｎ Ｃｏ Ｂｉ Ｗ Ｚｎ Ｍｎ Ｃｕ Ｐｂ Ｆｅ

５０ ９９．３２ ９９．１８ ９８．７５ ９９．８３ ９９．６６ ９９．２４ ９８．２７ ９８．９１ １００．３０ ９９．５７ ９９．６３

１００ ９９．６４ ９９．０９ ９９．４０ １０１．２２ ９９．９８ ９９．１３ ９９．５０ ９７．８８ ９９．９１ ９８．４２ ９８．８５

５００ ９８．３６ ９８．４５ ９９．０６ ９９．８１ ９９．８２ １００．２７ ９９．７９ ９９．０１ ９８．７３ ９５．４８ ９９．２２

１０００ ９６．５５ ９９．４８ ９７．３３ ９５．９６ ９８．２８ ９８．７２ ９９．０８ ９９．６５ ９９．０９ ９５．３２ ９７．８７

５０００ ９８．７８ ９８．６２ ９８．８９ ９４．７５ ９０．３５ ９８．６１ ９９．２０ ９９．３７ ９８．８５ ９４．５６ ９２．６６

　　由表６可知，加入不同浓度的钼基体，Ｎｉ、

Ｓｎ、Ｂｉ、Ｗ、Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｕ元素的回收率在９５．４８％～

１０１．２２％，说明钼基体浓度对这些元素的测定无

显著影响。当钼基体质量浓度为５００μｇ／ｍＬ时，

各元素均不受钼基体的干扰；当钼基体质量浓度

为１０００μｇ／ｍＬ时，Ｃｒ、Ｃｏ、Ｆｅ、Ｐｂ元素受到微小

影响；当钼基体质量浓度为５０００μｇ／ｍＬ时，

Ｃｏ、Ｐｂ、Ｆｅ元素受到的影响较大（图１），实测回

收率低于９５％。通过沉淀分离后溶液中钼基体

质量浓度（最大为５００μｇ／ｍＬ）对各元素的影响

较小，说明本试验中采取的基体分离手段是可

行的。

图１　钼基体浓度对犛狀、犆狅、犘犫、犉犲测定的干扰

犉犻犵．１　犐狀狋犲狉犳犲狉犲狀犮犲狅犳犿狅犾狔犫犱犲狀狌犿犿犪狋狉犻狓犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀狅狀狋犺犲犱犲狋犲狉犿犻狀犪狋犻狅狀狅犳犛狀，犆狅，犘犫，犉犲

２．８　共存元素的干扰

考察了干扰元素对各关注元素的影响（表７），

在浓度为１．００μｇ／ｍＬ的Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｃｏ、Ｂｉ、Ｗ标准

溶液和５．００μｇ／ｍＬ的Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｆｅ标准溶

液中分别加入１００μｇＣｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｃｏ、Ｂｉ、Ｗ、Ｚｎ、Ｍｎ、

Ｃｕ、Ｐｂ、Ｆｅ作为干扰元素，按质量浓度计算其回收

率，研究其是否存在干扰。加入１００μｇ／ｍＬ干扰元

素对Ｃｏ（２３８．８９２ｎｍ、２２８．６１５ｎｍ）的干扰见图２。
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表７　共存元素干扰

犜犪犫犾犲７　犐狀狋犲狉犳犲狉犲狀犮犲狅犳犮狅犲狓犻狊狋犲狀狋犲犾犲犿犲狀狋狊

干扰元素
关注元素回收率／％

Ｃｒ Ｎｉ Ｓｎ Ｃｏ Ｂｉ Ｗ Ｚｎ Ｍｎ Ｃｕ Ｐｂ Ｆｅ

Ｃｒ ９８．８８ ９９．２８ ９９．０１ ９８．６７ ９８．３５ ９９．２４ ９８．１９ ９７．６１ ９６．３３ ９９．５４ １００．０５

Ｎｉ １００．４５ ９８．７７ １００．１４ ９９．３１ ９８．９８ ９７．０４ １０３．４８ ９８．３２ ９５．６３ ９８．８９ １０１．８６

Ｓｎ ９９．１１ ９９．１８ ９９．０６ ９８．６４ ９７．９６ ９９．２０ ９９．１８ ９６．９６ ９６．８０ ９８．１９ １００．１３

Ｃｏ ９８．７３ ９８．５６ ９９．３５ １００．０２ ９７．８８ ９８．５１ ９８．７２ ９７．９９ ９７．６４ ９７．７２ ９４．８８

Ｂｉ ９８．６４ ９９．１３ ９９．１８ ９８．２９ １００．３０ ９８．２５ ９８．８６ ９７．３２ ９６．６５ ９９．３９ １００．１０

Ｗ ９７．９５ １００．２０ ９８．１９ ９６．４２ ９７．２４ ９８．３３ ９７．４０ ９６．８５ ９６．９４ ９９．７６ ９９．０８

Ｚｎ ９８．８６ ９８．４８ ９８．１７ ９８．１４ ９８．００ ９９．１１ ９９．８０ ９７．３７ ９８．７５ ９６．３４ ９９．４９

Ｍｎ ９６．４３ ９７．８８ ９７．６１ ９８．５３ ９８．７２ ９７．９９ ９８．２５ ９８．４１ ９５．０４ ９８．６８ ９８．７０

Ｃｕ １００．２７ ９９．８６ ９９．７６ ９８．６０ ９８．８３ ９８．６１ ９９．２４ ９７．８７ ９５．１１ １００．３３ １００．２１

Ｐｂ ９９．６０ ９９．２１ ９８．９１ ９８．２５ ９８．１３ ９８．０４ ９７．９１ ９７．１０ ９５．５６ １００．６９ ９９．６７

Ｆｅ １０１．５３ １０１．００ ９８．２１ ９６．１６ ９７．０７ ９５．２０ ９９．３１ ９８．５５ ９６．０３ ９８．２９ ９９．５８

图２　加入１００μ犵／犿犔干扰元素对犆狅（２２８．６１５狀犿、２３８．８９２狀犿）的干扰

犉犻犵．２　犐狀狋犲狉犳犲狉犲狀犮犲狅犳犪犱犱犻狀犵１００μ犵／犿犔犻狀狋犲狉犳犲狉犲狀犮犲犲犾犲犿犲狀狋犪狋犆狅（２２８．６１５狀犿，２３８．８９２狀犿）

　　由表７可得，当加入可能存在的最大量的共

存元素时，Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｂｉ、Ｗ、Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｆｅ

元素实测回收率在９５．０４％～１０３．４８％，表明共

存元素对测定结果影响很小或者影响在允许范围

内。因此，根据钼精矿质量标准 （ＧＢ３２００—

１９８９）中技术条件规定的杂质元素可能存在的最

大量考虑，在加入１００μｇ／ｍＬ的杂质元素时对测

定结果的影响可忽略。

在研究中发现，Ｃｏ分析线于２３８．８９２ｎｍ处

时会受到Ｆｅ元素于２３８．８６３ｎｍ处的光谱干扰

（图２），导致其回收率小于９５％。由于钼精矿样

品中Ｆｅ的质量浓度远远大于Ｃｏ元素，故该分析

线不适合。Ｃｏ元素于２２８．６１５ｎｍ处分析线抗干

扰能力强，不受共存元素的影响。

２．９　方法精密度

按照选定的试验方法，在光谱仪最佳条件下

分别对钼精矿标准样品（ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１２）进行

１１次独立测定，考察该方法的精密度（表８）。可

以看出，Ｂｉ、Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｆｅ元素的相对标准

偏差（犚犛犇）均小于３％，Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｃｏ、Ｗ 的相

对标准偏差（犚犛犇）均小于５％，各元素精密度

较好。

２．１０　方法准确度

在光谱仪最佳工作条件下，于样品中分别加

入５．００、１００．００、１０００．００、５０００．００μｇ的标准溶

液，对钼精矿标准样品（ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１２）进行测

定（表９），回收率为９５．６２％～１０５．０７％，表明该

方法的准确度较好。

２．１１　对比试验

将本方法对钼精矿标准样品 ＧＢＷ（Ｅ）

０７０２１２、ＧＢＷ（Ｅ）０７０２１３的测定结果与其标准值

进行分析比较，结果见表１０。

７４　第１期 王志梅，等：用ＩＣＰＯＥＳ法测定钼精矿中的多种元素



表８　精密度试验结果

犜犪犫犾犲８　犚犲狊狌犾狋狊狅犳狋犺犲狆狉犲犮犻狊犻狅狀狋犲狊狋

测定次数
元素质量分数／％

Ｃｒ Ｎｉ Ｓｎ Ｃｏ Ｗ Ｂｉ Ｚｎ Ｍｎ Ｃｕ Ｐｂ Ｆｅ

１ ０．００２８ ０．００１５ ０．００１９ ０．００１５ ０．００４５ ０．０２８１ ０．０８８３ ０．０２９４ ０．３４９０ ０．４２８０ ３．９０００

２ ０．００２９ ０．００１６ ０．００２０ ０．００１４ ０．００４７ ０．０２９３ ０．０８７７ ０．０２９７ ０．３５８０ ０．４３１０ ４．０３００

３ ０．００２６ ０．００１７ ０．００２０ ０．００１５ ０．００４８ ０．０２９１ ０．０８７８ ０．０３０１ ０．３５００ ０．４２７０ ４．０１００

４ ０．００２９ ０．００１６ ０．００１９ ０．００１４ ０．００４３ ０．０２９５ ０．０８８２ ０．０３０３ ０．３４８０ ０．４３６０ ３．９４００

５ ０．００３０ ０．００１６ ０．００１８ ０．００１４ ０．００４５ ０．０２８６ ０．０８８５ ０．０２９６ ０．３５００ ０．４３３０ ３．８９００

６ ０．００２８ ０．００１６ ０．００２０ ０．００１４ ０．００４６ ０．０２８２ ０．０８８０ ０．０３０３ ０．３５４０ ０．４２９０ ３．９６００

７ ０．００３０ ０．００１５ ０．００１８ ０．００１６ ０．００４７ ０．０２９３ ０．０８７９ ０．０２９８ ０．３５８０ ０．４３１０ ３．９９００

８ ０．００２７ ０．００１５ ０．００１９ ０．００１５ ０．００４７ ０．０２９０ ０．０８８３ ０．０２９４ ０．３５７０ ０．４２７０ ３．９４００

９ ０．００２７ ０．００１６ ０．００１９ ０．００１４ ０．００４６ ０．０２９５ ０．０８８０ ０．０３０２ ０．３５３０ ０．４３５０ ３．９９００

１０ ０．００２６ ０．００１４ ０．００２０ ０．００１４ ０．００４３ ０．０２８７ ０．０８７９ ０．０３０５ ０．３４８０ ０．４３７０ ３．９８００

１１ ０．００２９ ０．００１５ ０．００１９ ０．００１４ ０．００４５ ０．０２９４ ０．０８８３ ０．０３０２ ０．３５９０ ０．４３２０ ３．８８００

平均值 ０．００２８ ０．００１６ ０．００１９ ０．００１４ ０．００４６ ０．０２９０ ０．０８８１ ０．０３００ ０．３５３５ ０．４３１５ ３．９５５５

犚犛犇 ３．５７ ４．８７ ３．９５ ４．９３ ３．５４ １．７４ ２．８６ １．２９ １．１８ ０．８２ １．２６

表９　加标回收率试验结果

犜犪犫犾犲９　犚犲狊狌犾狋狊狅犳狊狋犪狀犱犪狉犱狉犲犮狅狏犲狉狔狉犪狋犲狋犲狊狋

元素 加标前测定值／μｇ 加入量／μｇ 加标后测定值／μｇ 回收率／％

Ｃｒ ５．５０ ５．００ １０．３４ ９６．７６

Ｎｉ ３．５０ ５．００ ８．４２ ９８．３５

Ｓｎ ４．００ ５．００ ８．７８ ９５．６７

Ｃｏ ２．５０ ５．００ ７．５２ １００．４０

Ｗ ９．００ ５．００ １４．２５ １０５．０７

Ｂｉ ５３．００ １００．００ １５６．８７ １０３．８７

Ｚｎ １８２．５０ １００．００ ２８２．５９ ９９．２５

Ｍｎ ５９．５０ １００．００ １５６．７８ ９７．２８

Ｃｕ ７１０．００ １０００．００ １６７６．１０ ９６．６１

Ｐｂ ８５０．００ １０００．００ １８０６．２０ ９５．６２

Ｆｅ ７９９０．００ ５０００．００ １２９３４．５０ ９８．８９

表１０　钼精矿标准样品测定值与标准值对比

犜犪犫犾犲１０　犆狅犿狆犪狉犻狊狅狀狅犳犿犲犪狊狌狉犲犱狏犪犾狌犲狊犪狀犱狊狋犪狀犱犪狉犱狏犪犾狌犲狊狅犳犿狅犾狔犫犱犲狀狌犿犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犲狊狋犪狀犱犪狉犱狊犪犿狆犾犲狊

样品 项目 Ｃｒ Ｎｉ Ｓｎ Ｃｏ Ｗ Ｂｉ Ｚｎ Ｍｎ Ｃｕ Ｐｂ Ｆｅ

ＧＢＷ（Ｅ）

０７０２１２

测定值／％ ０．００２７ ０．００１６ ０．００１９ ０．００１１ ０．００４９ ０．０２９０ ０．０８８ ０．０２９８ ０．３５２ ０．４３３ ３．９５

标准值／％ ０．００２９ ０．００１６＜０．００４０ ０．００１４ ０．００４６ ０．０２９０ ０．０８８ ０．０３００ ０．３５４ ０．４３２ ３．９３

误差／％ －０．０００２ ０ －０．０００３ ０．０００３ ０ ０ －０．０００３ －０．００２ ０．００１ －０．０１

不确定度／％ ０．０００４ ０．０００２ ０．０００５ ０．０００４ ０．００３０ ０．００４ ０．００３０ ０．００４ ０．００３ ０．０６

ＧＢＷ（Ｅ）

０７０２１３

测定值／％ ０．０００６ ０．０００５ ０．００１２ ０．００１０ ０．００７２ ０．０００７ ０．０１９ ０．００６２ ０．２５４ ０．０５６ ０．６７７

标准值／％ ０．０００６＜０．００２０ ０．００１３ ０．００１０ ０．００７１ ０．０００８ ０．０１８ ０．００６４ ０．２５１ ０．０５７ ０．６７５

误差／％ ０ －０．０００１ ０ ０．０００１－０．０００１ ０．００１ －０．０００２ ０．００３ －０．００１ ０．００２

不确定度／％ ０．０００１ ０．０００２ ０．０００２ ０．０００４ ０．０００２ ０．００２ ０．０００３ ０．００３ ０．００２ ０．００３

８４ 铀　矿　冶 第４３卷　



　　由表１０可得，ＩＣＰＯＥＳ测定结果与标准值

基本一致，误差在扩展不确定度范围内。本方法

用于同时检测钼精矿中的Ｃｒ、Ｎｉ、Ｓｎ、Ｃｏ、Ｂｉ、Ｗ、

Ｚｎ、Ｍｎ、Ｃｕ、Ｐｂ、Ｆｅ是准确可靠的。

３　结论

建立了电感耦合等离子体光谱法（ＩＣＰＯＥＳ）

同时测定钼精矿中多种元素的方法，使用５ｍＬ

Ｈ２Ｏ２＋５ｍＬＨＣｌ＋５ｍＬＨＮＯ３＋４ｍＬＨＣｌＯ４

的强氧化体系对样品进行溶解并与基体分离，通

过实时背景、左右离峰方式消除了基体、物理、背

景等干扰。试验确定的光谱仪最佳工作条件为：

发射功率１．２ｋＷ，辅助气流速１．０Ｌ／ｍｉｎ，雾化

气流速０．７Ｌ／ｍｉｎ，蠕动泵泵速１２ｒ／ｍｉｎ。

钼基体对各元素的影响较小。当加入可能存

在的 最 大 量 的 共 存 元 素 时，实 测 回 收 率 在

９５．０４％～１０３．４８％，共存元素对测定结果影响很

小。工作曲线线性相关系数均＞０．９９９，检出限为

０．０００３～０．０２ μｇ／ｍＬ，相 对 标 准 偏 差 为

０．８２％～４．９６％。该方法与钼精矿国家标准方法

相比，测量结果准确度和精密度均能满足要求，操

作简单，分析速度快，适用于测定钼精矿中多种

元素。
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