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利用示差法快速测定钼铁合金中钼的研究
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摘　要：利用钼与硫氰酸盐可以形成橙红色络合物的性质�在硝酸介质中采用示差法快速测定钼铁中钼�其准确度
和精密度较好�误差符合国家规定的要求。
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　　随着我国钢铁需求的快速增长�钼铁作为钢铁
冶炼的主要原材料之一需求也日益增加 ［1］。钼铁
是钼与铁的合金。它的主要用途是在炼钢中作为钼
元素的加入剂。钢中加入钼可使钢具有均匀的细晶
组织�并提高钢的淬透性�有利于消除回火脆性。在
高速钢中�钼可代替一部分钨。钼同其他合金元素
配合在一起广泛地应用于生产不锈钢、耐热钢、耐酸
钢和工具钢�以及具有特殊物理性能的合金 ［2］。钼
加于铸铁里可增大其强度和耐磨性。

目前测定含量常用的方法有目前国内外测定含

量常用的方法有8—羟基喹啉重量法�此方法是将
试样用混酸溶解�硫酸冒烟除尽杂质。在室温时用
盐酸和氢氧化铵调至ｐＨ为4∙0加热沸腾时加入8
—羟基喹啉溶液形成沉淀�反复洗涤移入坩埚�在
125℃烘至过夜后冷却称重。此方法为国标方法�准
确度高�手续烦琐�时间较长。

ＥＤＴＡ络合滴定法�此方法是将试样用硝酸、硫
酸、及氢氟酸分解�加入氢氧化钠使Ｆｅ、Ｃｕ、Ｎｉ形成
氢氧化物沉淀�将其分离�干扰元素Ｗ存在时�加入
酒石酸�使Ｗ与酒石酸生成稳定的络合物�以消除
其干扰。在 ｐＨ＝3左右时�用硫酸联氨将 Ｍｏ6＋还
原为Ｍｏ5＋�加入过量的已知量浓度的 ＥＤＴＡ�Ｍｏ5＋
与ＥＤＴＡ生成2∶1稳定络合物�剩余ＥＤＴＡ以硫酸
铜标准液进行滴定�根据ＥＤＴＡ标准液的用量及硫
酸铜标准液的用量计算出钼含量。此方法干扰元素
少�其方法所需仪器设备简单�操作易掌握�但误差
较大 ［3］。

此外还有传统的钼酸铅重量法�虽然操作简单�
但干扰元素较多�结果很不稳定�已被实验室基本弃
用。因此寻求一种快速、准确的分析方法成为必然。
本方法考虑到钼与硫氰酸盐可以形成橙红色络合

物 ［4］�探讨利用示差法来测定钼铁中钼�取得了满
意的结果 ［5］。

该方法利用稀硝酸分解试样�在硝酸介质中使
用还原剂氯化亚锡把钼 （Ⅵ ）还原到钼 （Ⅴ ）�使钼
（Ⅴ ）与硫氰酸根离子形成稳定的络合物 ［ＭｏＯ
（ＳＣＮ）5 ］2—�借此进行示差光度法测定。
1　试验部分
1∙1　主要仪器与试剂

1）721型分光光度计 （上海第三分析仪器厂 ）
2）ＨＮＯ3（ρ1∙42ｇ／ｍｌ）
3）ＮａＯＨ（25％ ）
4）酚酞 （0∙5％ ）
5）ＮａＳＣＮ溶液 （25％ ）
6）ＳｎＣｌ2溶液 （10％ ）：10ｇＳｎＣｌ2溶于ＨＣｌ（1＋

9）100ｍｌ中�用时现配。
7） 钼 标 准 溶 液：称 取 0∙2500ｇ 纯 钼

（＞99∙9％ ）�置于250ｍｌ烧杯中�加 ＨＮＯ3 （1＋1）
10ｍｌ加热溶解后�移入250ｍｌ容量瓶中�用水稀释
至刻度�混匀。此溶液1ｍｌ含1ｍｇ钼。

试剂均为分析纯�水为二次蒸馏水
1∙2　试验方法

分别移取钼标准溶液5∙0�6∙0�7∙0�8∙0�9∙0�
10∙0ｍｌ于100ｍｌ容量瓶中�加水60ｍｌ�加入0∙5ｍＬ
酚酞 （0∙5％ ）�用 ＮａＯＨ（25％ ）调至红色�用 ＨＮＯ3
（1∙1∙2）调至红色褪去�继续在摇动中滴加 ＨＮＯ3
（1∙1∙2）5ｍｌ�冷却至室温�加入ＮａＳＣＮ（25％ ）10ｍｌ�
ＳｎＣｌ2（10％ ）5ｍｌ�冷却定容。放置 3ｍｉｎ�以 5∙0ｍｌ
钼标准溶液显色液为参比�于560ｎｍ波长处�0∙5ｃｍ
比色皿�测量其吸光度。每种试剂加入后均须摇匀。
2　结果与讨论
2∙1　测定波长的选择

在试验条件下进行吸收光谱的测定�此络合物在
560ｎｍ有一最大吸收峰�选择560ｎｍ为测定波长。



2∙2　试验条件的选择
2∙2∙1　酸度的影响

试验表明在0∙7～1∙1ｍｏｌ／Ｌ的ＨＮＯ3溶液中显
色稳定�本方法选择ＨＮＯ3（1∙1∙2）5ｍｌ。
2∙2∙2　ＮａＳＣＮ溶液用量对吸光度的影响

试验表明加入 ＮａＳＣＮ溶液 （25％ ）量为 8～
12ｍｌ时络合完全且吸光度稳定�本方法选择10ｍｌ。
2∙2∙3　ＳｎＣｌ2溶液用量对吸光度的影响

试验表明加入 ＳｎＣｌ2溶液 （10％ ）量为4～7ｍｌ
时即可将Ｍｏ（ＶＩ）完全还原为Ｍｏ（Ｖ）且对吸光度无
影响�本方法选择5ｍｌ。
2∙2∙4　温度的影响

试验表明在15～20℃下2ｍｉｎ显色即达完全并
能稳定较长时间 （约1～10ｈ）。但高于此温度范围
时ＳｎＣＬ2有继续还原Ｍｏ（Ｖ）为Ｍｏ（ＩＶ）的趋势�应
在10ｍｉｎ内完成比色。
2∙3　工作曲线

　　在本试验条件下�钼 （Ｖ）的浓度在 5～
10ｍｇ／100ｍｌ范围内符合比耳定律�线性回归方程为
Ａ＝0∙1248Ｃ（ｍｇ／100ｍｌ） —0∙6106�相关系数为
0∙9998。
2∙4　共存离子的影响

在强碱分离的情况下�少量不被分离的元素中
Ｃａ2＋无干扰�其余元素 （以 ｍｇ计 ）Ｗ5＋ （2）、Ｐｂ2＋
（1∙5）、Ｃｒ3＋ （2∙5）、Ｖ4＋ （2）无干扰。
2∙5　样品分析

称取0∙2000ｇ样品于250ｍｌ烧杯中�加ＨＮＯ3（1
＋1）10ｍｌ加热溶解完全后�加水30ｍｌ溶解盐类�加
ＮａＯＨ（25％ ）30ｍｌ�加热煮沸2ｍｉｎ�过滤入200ｍｌ容
量瓶中�用热水洗净沉淀�冷却定容。分取15ｍｌ滤
液于100ｍｌ容量瓶中�加水50ｍｌ�摇匀后加0∙5ｍＬ
酚酞 （0∙5％ ）�用ＨＮＯ3（1∙1∙2）调至红色褪去�继续
在摇动中滴加 ＨＮＯ3（1∙1∙2）5ｍｌ�以下按试验方法
进行。测定结果见表1。

表1　标准样品测定结果
标样 标准值 （ｗ％ ） 测定值 （ｗ％ ） 平均值 （ｗ％ ） 误差 （ｗ％ ）

ＢＨ0314—4 60∙08 60∙21�60∙3160∙25�60∙18 60∙24 —0∙16
ＧＢＷ01423 62∙76 62∙61�62∙5262∙54�62∙50 62∙54 ＋0∙22
自制样品 61∙66 61∙48�61∙6161∙51�61∙53 61∙53 ＋0∙13

　　结果表明�本方法的准确度及精密度较好；误差
范围低于国标规定的±0∙5％的允许误差。
参考文献：
［1］　承瑞芳∙钼铁及矿石中钼的容量法测定 ［Ｊ］．江苏冶

金�1989（2）∙
［2］　薛明浩�王俊秀�王际祥∙光度法快速测定钼铁中的

　　　钼 ［Ｊ］．冶金标准化与质量�2006（增刊 ）：41-42∙
［3］　李满秀�张春花∙钼的光度分析方法进展 ［Ｊ］．冶金分

析�2005（2）∙
［4］　迟少婷�王淑敏∙ＥＤＴＡ滴定法测定钼铁及其合金中钼

［Ｊ］．理化检验 （化学分册 ）�2003（1）∙
［5］　孙伟�王小治�盛海君∙钼的测定方法研究进展 ［Ｊ］．

安徽农业科学�2007（31）∙

（上接第17页 ）
为了报道抗震救灾情况�各路媒体记者云集受灾地
区�电视媒体记者采访制作的大量实时电视新闻都
在武都传回兰州�由于记者录制的节目素材量大时
长�陇南方向回传电路一度出现拥塞�虽然在武都市
原有一条回传通道的基础上�增开了一条应急微波
回传通道�解决了回传拥塞难题�但武都的节目传输
量仍然很大�特别是记者在成县、康县采访的电视节
目�需要驱车百余公里到武都传输�既增加武都的新
闻传输量�又耽误时间�基于此种情况�利用中继站
升级原理�微波技术人员在最短的时间里把成县微
波台由中继站升级为可上传节目的台站�及时开通
成县微波回传通道一条。成县微波回传点的开通�
既缓解了武都新闻回传的压力�又提高了成县、康县
等周边县区抗震救灾电视新闻报道的时效性�使记

者们把最宝贵的画面传给了中央�把中央的关怀带
给了灾区人民。
4　结束语

对微波中继通信及微波中继站某些站型由于工

作的需要进行系统升级改造的技术做了简单的介

绍�通过典型的事例说明�台站升级后尤其是在突发
事件的新闻报道中所发挥的巨大作用。
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