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钼酸铅重量法测定铁钼催化剂中钼含量

李方杰，礑　云，马晓卉
（沈阳有色金属研究院有限公司，辽宁 沈阳　１１０１４１）

［摘　要］　铁钼催化剂材料在化工领域应用十分广泛，不同钼含量的铁钼催化剂在不同的催化反应中
具有不同的催化性质和催化效果，钼含量的准确分析对铁钼催化剂的生产具有指导作用。目前国家标

准和行业标准中针对钼含量的测定分析主要是钼铁（钼含量５０％～７５％）和钼精矿（钼≥４０％），而铁钼
催化剂中钼含量通常在２０％～５０％之间，且含有其他元素，样品前处理方法与国家标准和行业标准存在
差别，需要建立新的分析条件参数满足生产需求。本研究考察了溶样条件、沉淀生成参数、灼烧温度等

对测定结果的影响，对条件参数进行了优化，确定最佳条件为四酸（ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋ＨＦ＋ＨＣｌＯ４）溶样法溶
解样品、乙酸铅沉淀剂滴加速度３～５滴／ｓ、沉淀陈化时间４５ｍｉｎ、陈化温度７０℃、沉淀洗涤次数１５次、
沉淀灼烧温度５５０℃，在此条件参数下，钼酸铅重量法可有效分析铁钼催化剂中钼的含量，相对标准偏
差在０２０％以下，样品的加标回收率在９８０％～１０１４％之间，能够满足铁钼催化剂中钼含量测定的准
确分析要求。但由于钨对钼含量测量产生干扰，因此本试验方法不适用于含钨的铁钼催化剂试样。
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０　引言
铁钼催化剂是一种由铁和钼等元素组成的重要

催化剂，可以有效促进某种化学反应发生，从而产生

新物质或改变原有物质的主要性质，具有较高的效

率。铁钼催化剂通常以氧化物形式存在，如铁钼氧

化物（Ｆｅ－Ｍｏ－Ｏ），也可能含有其他金属元素，如钴
（Ｃｏ）和镍（Ｎｉ），以提高其催化活性和稳定性。其
中，钼是铁钼催化剂的主要成分，含量通常为２０％～
５０％，铁也是铁钼催化剂的重要成分，含量通常为
１０％以上。此外，铁钼催化剂中还可能包含其他元
素，如钴、镍等元素通常占比为８％以上。铁钼催
化剂的应用极其广泛，被广泛用于各种化工产品

的生产加工和研究［１］。在电子工业中，铁钼催化

剂可以被用来合成高级有机分子；在电化学领域，

铁钼催化剂可以用来实现电积过程的加速；在石

化工业中，铁钼催化剂可用来制造各种烯烃；在食

品工业中，铁钼催化剂可以用来加工食品，使其口

感更好。此外，铁钼催化剂虽不能直接冶炼金属，

但可以在金属冶炼过程中起到重要的催化作

用［２］。不同钼含量的铁钼催化剂在不同的催化反

应中具有不同的催化性质和催化效果。一般来

说，钼含量越高，催化活性越强，但是过高的钼含

量会导致催化剂的稳定性下降。因此，铁钼催化

剂中钼含量的准确分析，对铁钼催化剂的生产应

用具有指导作用。

铁钼催化剂中钼的分析方法尚无相应的国家及

行业标准，可参考的文献资料稀少。

钼常见的分析方法主要包括重量法［３－６］、分光

光度法［７－８］、ＥＤＴＡ容量法［９］、催化极谱法［１０］、电感

耦合等离子体质谱法［１１］、电感耦合等离子体原子发

射光谱法［１２］、原子吸收分光光度法［１３］、Ｘ射线荧光
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光谱法等［１４］。分光光度法、催化极谱法、电感耦合

等离子体质谱法、电感耦合等离子体原子发射光谱

法、原子吸收分光光度法等，不适宜于钼含量在

３０％以上的物料分析。Ｘ射线荧光光谱法因仪器昂
贵、成本较高、需要标样、谱线受干扰等因素，不能作

为广泛方法进行推广。钼酸铅重量法、偏钒酸铵容

量法和８羟基喹啉重量法都适用于高钼含量的分
析，其中钼酸铅重量法分析简便，准确度高、稳定性

好，并且一直作为国家标准和行业标准使用［１５］，因

此，本文选用钼酸铅重量法研究分析铁钼催化剂中

钼的含量。

由于国家标准和行业标准中的钼酸铅重量法针

对的是钼铁（钼含量５０％ ～７５％）和钼精矿（钼≥
４０％），而铁钼催化剂中钼含量通常在２０％ ～５０％
之间，且含有其他元素，样品前处理方法与国家标准

和行业标准存在差别，需要试验探究。本研究对铁

钼催化剂材料的溶样条件、沉淀生成的影响因素以

及灼烧温度等因素进行了考察，通过滤渣高温灼烧

至恒重，计算得出铁钼催化剂中钼的含量。结果表

明，该方法准确快速、准确度高、稳定性好，且适用于

各种铁钼催化剂中钼含量的分析，有广泛的借鉴和

参考价值，可在行业内推广。

１　试验介绍
１１　试验试剂与仪器

１）试剂。试验用到的试剂有盐酸（分析纯）、硝
酸（分析纯）、氢氟酸（分析纯）、高氯酸（分析纯）、

冰乙酸（分析纯）、乙二胺四乙酸（ＥＤＴＡ）溶液（５０
ｇ／Ｌ）、乙酸铵溶液（５０ｇ／Ｌ）、乙酸铅溶液（２０ｇ／Ｌ）、
硝酸铵溶液（５０ｇ／Ｌ）、氢氧化铵（分析纯）等。试验
使用试剂均来自于国药集团化学试剂有限公司。

２）仪器。试验用到的设备有马弗炉（ＳＸ２－４－
１０，沈阳市节能电炉厂）、瓷坩埚、玻璃漏斗等。
１２　分析方法

称取试样０４ｇ（精确至００００１ｇ）置于２５０ｍＬ
烧杯中，加入 １５ｍＬ盐酸、１ｍＬ氢氟酸，盖上表面
皿，低温加热；微沸后取下，加入１０ｍＬ硝酸，电热板
加热至试样溶解，加入２ｍＬ高氯酸，高温加热至近
干，取下，冷却；用水吹洗表面皿及杯壁，加入１０ｍＬ
盐酸，加热至盐类溶解，溶液呈澄清透明状，取下；使

用致密定量滤纸过滤，保留滤液至４００ｍＬ烧杯中，
用水吹洗烧杯和滤纸各６遍，加水至１００ｍＬ及ＥＤ

ＴＡ溶液１５ｍＬ，用氢氧化铵调节溶液呈稳定红色，
再以盐酸（１∶１）调节至红色恰好消失；加入乙酸铵
溶液１０ｍＬ，冰乙酸１０ｍＬ，加入热水稀释至２５０ｍＬ，
加热至溶液沸腾；在沸腾状态下滴加乙酸铅溶液至

出现沉淀，再以３～５滴／ｓ的速度逐滴加入５０ｍＬ乙
酸铅溶液，继续保持沸腾状态１５ｍｉｎ；在７０℃下，静
置沉淀４５ｍｉｎ，用盛有少量滤纸浆的致密定量滤纸
过滤；将沉淀全部转移到滤纸上后，以热硝酸铵溶液

洗涤烧杯和玻璃棒６次，洗涤沉淀１５次；将沉淀和
滤纸置于恒重的瓷坩埚中，灰化，置于５５０℃的马弗
炉中灼烧３０ｍｉｎ称重，再灼烧至恒重，放入干燥器
中，冷却，称量，根据称量差值计算钼的含量。

１３　计算方法
Ｍｏ含量计算见式（１）。

ＷＭｏ＝
［（ｍ４－ｍ３）－（ｍ２－ｍ１）］×０．２６１４

ｍ ×１００％

（１）
式中：ＷＭｏ为测定钼含量，％；ｍ４为钼酸铅沉淀和坩
埚的重量，ｇ；ｍ３为空白坩埚的质量，ｇ；ｍ２为空白试
验中坩埚和钼酸铅沉淀的重量，ｇ；ｍ１为空白试验中
空白坩埚的质量，ｇ；ｍ为试样重量，ｇ；０２６１４为钼
酸铅换算成钼的系数。

２　结果与讨论
２１　试验数据分析

按照上述分析方法选用５组铁钼催化剂样品进
行平行试验，如表１所示。试验结果表明，不同的铁
钼催化剂中钼含量的测定结果精密度良好，试验方

法具有一定的稳定性。另外，按照上述分析方法测

定钼精矿标准物质中的钼含量，试验结果见表 ２。
ＹＳ／Ｔ５５５１—２００９（钼精矿化学分析方法 钼量的测
定钼酸铅重量法）规定，钼含量 ≥４０００％ ～
５０００％，允许差为０４０％。由表２可以看出，使用

表１　不同铁钼催化剂钼含量测定的分析结果
Ｔａｂｌｅ１　Ｔｈｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ
ｃｏｎｔｅｎｔｉｎｄｉｆｆｅｒｅｎｔｉｒｏｎｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｃａｔａｌｙｓｔ

样品 重量法测得值／％
平均值／

％

相对标准

偏差／％

催化剂１＃ ３９４０，３９３５，３９４７ ３９４０ ０１５

催化剂２＃ ３９５６，３９５９，３９５０ ３９５５ ０１２

催化剂３＃ ３９８９，３９７８，３９８４ ３９８４ ０１４

催化剂４＃ ４５１１，４５２８，４５２１ ４５２０ ０１９

·９３１·　２０２４年１２月第６期　　　　　李方杰等：钼酸铅重量法测定铁钼催化剂中钼含量




催化剂５＃ ４７６３，４７７６，４７８２ ４７７４ ０２０

表２　钼标准物质中钼含量的测定结果
Ｔａｂｌｅ２　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｃｏｎｔｅｎｔｉｎ

ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓ

试验

编号
标准样品编号

测定值／

％

标准值／

％

误差／

％

标准允

许差／％

Ｎｏ．１

Ｎｏ．２

Ｎｏ．３

ＧＢＷ０７１９９

４０５９

４０７０

４０６３

４０８３

０２４

０１３

０２０

０４０

本试验方法测得的钼标准物质中钼含量值与标准值

的差值均小于０４０％，说明本试验方法具有一定的
准确度和可信度。因此，本试验方法可作为铁钼催

化剂中钼含量的测定推广，具有一定的实用价值和

借鉴意义。

２２　溶样条件的选择
以催化剂１＃样品为例，称样量０４０００ｇ，使用

不同溶解条件，消解后第一次过滤后洗涤的滤纸及

残渣放入铂金坩埚低温灰化后，放置５５０℃马弗炉
中灼烧２０ｍｉｎ，取出冷却，加入无水碳酸钠与无水碳
酸钾为１∶１的混合溶剂２ｇ，于１０００℃马弗炉中熔
融至透明，取出；用盐酸酸化并浸出，该溶液定容至

２５０ｍＬ容量瓶中，用电感耦合等离子体发射光谱仪
测定。不同溶解条件下的试验结果见表３。

表３　溶样条件验证
Ｔａｂｌｅ３　Ｓａｍｐｌｅｄｉｓｓｏｌｕｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｖｅｒｉｆｉｃａｔｉｏｎ

试验编号 溶样条件 样品现象 残渣含钼量／％

Ｎｏ．１ ＨＣｌ＋ＨＮＯ３ 较多不溶物 ２５１

Ｎｏ．２ ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋ＨＦ 部分不溶物，有黑色渣 ０８６

Ｎｏ．３ ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋ＨＦ＋ＨＣｌＯ４ 部分盐类沉淀，几乎没有黑色沉渣 ０００４

　　由表 ３可知，使用四酸（ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋ＨＦ＋
ＨＣｌＯ４）溶样法溶解铁钼催化剂类样品为最佳溶样
方法。

２３　沉淀过程对于钼测定结果的影响
本文采用钼酸铅重量法测定催化剂中钼的含

量，因此沉淀生成过程的不同因素变化会对钼含量

测定造成一定的影响，因此本文就钼酸铅沉淀生成

过程，对沉淀剂的加入速度、沉淀陈化时间、陈化温

度、洗涤次数等展开深入讨论，考察沉淀过程参数对

钼测定结果的影响，条件试验均采用催化剂１＃样品
作为研究对象。

２３１　沉淀剂加入速度
在弱酸性溶液中，加入 ＥＤＴＡ溶液掩蔽消除铁

等元素干扰，在乙酸和乙酸铵溶液中加入乙酸铅使

催化剂中的钼沉淀。当沉淀剂乙酸铅加入过快时，

产生“局部过饱和，来不及扩散”等现象，导致钼酸

铅沉淀表面积过大，吸附杂质的量增大，因此，形成

的晶体纯度差。为避免此现象的发生，滴加沉淀剂

乙酸铅的同时应不断搅拌，并控制滴加速度为３～５
滴／ｓ。
２３２　沉淀陈化时间

按照１２分析方法，其他条件保持不变，只改变

陈化时间，考察陈化时间对测定钼含量的影响。试

验中将陈化时间分别设定为 １５、３０、４５、６０、７５、９０
ｍｉｎ，结果见图１。图１表明，陈化时间增加有利于
沉淀反应完全，催化剂中的钼能够完全测定出来。

陈化时间为０～４５ｍｉｎ时，测定钼含量随着陈化时
间的增加而增加；陈化时间大于４５ｍｉｎ后，测定钼
含量趋于平稳，接近真实值。因此，为了实现该方法

的快速分析，确定最佳陈化时间为４５ｍｉｎ。

图１　不同陈化时间钼含量的变化
Ｆｉｇ．１　Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｃｏｎｔｅｎｔａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｇｉｎｇｔｉｍｅｓ
　

２３３　沉淀陈化温度
按照１２分析方法，其他条件保持不变，只改变
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陈化温度，考察陈化温度对测定钼含量的影响。试

验中将陈化温度分别设定为３０、５０、７０、９０℃，结果
见图２。图２表明，在陈化温度为７０℃时，测定钼含
量更接近样品真实值。

图２　不同陈化温度钼含量的变化
Ｆｉｇ．２　Ｖａｒｉａｔｉｏｎｏｆｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｃｏｎｔｅｎｔａｔ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔａｇｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ
　

经分析发现，沉淀过程为沸腾状态下滴加乙酸

铅溶液至沉淀完全，此时溶液温度高可有效加快离

子之间的扩散速度，从而加快晶体生成，并有利于获

得较大较纯的钼酸铅晶体颗粒，减少杂质的吸附，但

陈化温度过高，会造成溶液表面形成的钼酸铅沉淀

飞溅，使测量结果偏低；温度低于７０℃时，会造成部

分沉淀不完全以及晶体颗粒较小，过滤时出现跑滤

现象，从而造成结果偏低。故本研究选择沉淀陈化

温度为７０℃。
２３４　沉淀洗涤次数

为了消除沉淀表面附着的氯离子等的影响，本

文考察了洗涤次数（０、５、１０、１５、２０、２５次）对测定钼
含量的影响。结果表明，当沉淀次数小于１５次时，
钼测定结果随着洗涤次数的增加而减小，而当洗涤

次数大于１５时，钼的含量测定结果趋于稳定。因
此，为了完全消除氯离子等的影响并缩短分析时间，

本文沉淀洗涤次数选择为１５次。
２４　灼烧温度的选择

灼烧温度对试验结果影响较大。温度过高，钼

酸铅沉淀分解，导致测定结果偏低；温度过低，除钼

酸铅外的杂质不能充分去除，因此，理想的灼烧温度

是本试验成功的关键因素之一。本文对马弗炉的灼

烧温度进行条件试验，选用钼含量为３９４６％的铁
钼催化剂样品进行条件试验，试验温度设置范围在

５００～７００℃，结果见表４。

表４　灼烧温度是试验结果的影响
Ｔａｂｌｅ４　Ｔｈｅｅｆｆｅｃｔｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｉｎｔｈｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓ

灼烧温度／℃ ５００ ５２０ ５４０ ５５０ ５７０ ５９０ ６１０ ６５０ ７００

钼的含量／％ ４１５４ ４０２７ ３９４５ ３９４０ ３９４１ ３９３８ ３８３０ ３７５６ ３７０５

　　由表４可知，灼烧温度在５４０～５９０℃之间结果
趋于平稳，本试验选取５５０℃为最佳沉淀灼烧温度。
２５　加标回收试验

选取催化剂１＃样品进行加标回收试验，进一步
验证试验的准确性。准确称取５份０４０００ｇ样品，
使用四酸（ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋ＨＦ＋ＨＣｌＯ４）溶样法将样
品溶解成澄清透明液体，然后分别加入 １０ｍＬ、
２０ｍＬ、３０ｍＬ、４０ｍＬ、５０ｍＬ的钼标准溶液（１０００
μｇ／ｍＬ），则钼的加入量依次为１０ｍｇ、２０ｍｇ、３０ｍｇ、
４０ｍｇ、５０ｍｇ，按照１２分析方法对样品进行后续处
理，并计算加标后钼含量，结果见表５。结果表明，
加标回收率在９８０％ ～１０１４％之间，说明试验方
法正确可行。

２６　精密度试验
按照上述试验方法，对催化剂１＃样品进行１１次

钼的测定，结果见表６。试验结果的相对标准偏差
为０１４％，说明试验精密度良好。

表５　钼的加标回收试验
Ｔａｂｌｅ５　Ｔｈｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｏｎｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ

ｂｙａｄｄｉｎｇｓｔａｎｄａｒｄ

样品名称
加入前测

得值／％

加入量／

ｍｇ

加入后测

得值／％

加入后理

论值／％

回收率／

％

１０ ４１８５ ４１９０ ９８０

２０ ４４４７ ４４４０ １０１４

催化剂１＃ ３９４０ ３０ ４６８２ ４６９０ ９８９

４０ ４９５０ ４９４０ １０１０

５０ ５１８５ ５１９０ ９９６

表６　精密度结果
Ｔａｂｌｅ６　Ｒｅｓｕｌｔｓｏｆｐｒｅｃｉｓｉｏｎｔｅｓｔ

样品名称 测得值／％
平均值／

％

相对标准

偏差／％

催化剂１＃
３９４０，３９３５，３９４７，３９３８，

３９４９，３９３４，３９３８，３９４６，

３９５０，３９４２，３９４５

３９４２ ０１４
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３　结论
针对目前国家标准和行业标准的钼酸铅重量法

不适用于钼催化剂中钼含量测定的问题，本文对溶

样条件、沉淀生成参数、灼烧温度等进行了考察，确

定了最优条件，并对方法的回收率和精密度进行了

分析，得到以下主要结论。

１）测定铁钼催化剂中钼含量的最佳条件为四
酸（ＨＣｌ＋ＨＮＯ３＋ＨＦ＋ＨＣｌＯ４）溶样法溶解样品、乙
酸铅沉淀剂滴加速度３～５滴／ｓ、沉淀陈化时间４５
ｍｉｎ、陈化温度７０℃、沉淀洗涤次数１５次，沉淀灼烧
温度５５０℃。
２）该方法的加标回收率为 ９８０％ ～１０１４％，

说明试验方法正确可行；相对标准偏差为０１４％，
说明试验精密度良好。

３）本方法适用于铁钼催化剂类材料中钼含量
的测定，能有效准确分析钼的含量，可满足大批量的

铁钼催化剂材料中钼含量测定的生产要求。但由于

钨对钼含量测量产生干扰，因此本试验方法不适用

于含钨的铁钼催化剂试样。
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１４００－１４０３．

［９］　朱江．矿石中钼的容量法测定［Ｊ］．中国化工贸易，２０１２，４

（１０）：９３－９３．

ＺＨＵＪｉａｎｇ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍｉｎｏｒｅｓｂｙｖｏｌｕｍｅｔｒｉｃ

ｍｅｔｈｏｄ［Ｊ］．Ｃｈｉｎａｃｈｅｍｉｃａｌｔｒａｄｅ，２０１２，４（１０）：９３－９３．

［１０］　陈志慧，孙洛新，钟莅湘，等．快速催化极谱法测定土壤中
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ｐｏｌａｒｏｇｒａｐｈｙ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１４，３３（４）：

５８４－５８８．

［１１］　徐进力，邢夏，刘彬，等．电感耦合等离子体质谱法测定铁
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［１２］　黄超冠，蒙义舒，郭焕花，等．过氧化钠碱熔－电感耦合等离

子体发射光谱法测定钛铝合金中的铬铁钼硅［Ｊ］．岩矿测
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ＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（１）：３０－３５．

［１３］　谢焱鑫，刘可．石墨炉原子吸收分光光度法测定环境土壤中

的钼［Ｊ］．低碳世界，２０２０，１０（８）：４２－４３．

ＸＩＥ Ｙａｎｘｉｎ， ＬＩＵ Ｋｅ． Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ ｉｎ

ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌｓｏｉｌｂｙ ｇｒａｐｈｉｔｅ ｆｕｒｎａｃｅ ａｔｏｍｉｃ ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎ

ｓｐｅｃｔｒｏｐｈｏｔｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＬｏｗＣａｒｂｏｎＷｏｒｌｄ，２０２０，１０（８）：

４２－４３．

［１４］　韩轲．Ｘ射线荧光光谱法同时测定钨钼锡矿石中钨、钼、锡元

素含量的分析方法 ［Ｊ］．中国金属通报，２０１８（４）：

２３２－２３４．
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Ｂｕｌｌｅｔｉｎ，２０１８（４）：２３２－２３４．

［１５］　党蓓君，杨蒙，邱少花，等．混合熔剂熔融－钼酸铅重量法分
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