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钼酸铅重量法测定铁钼催化剂中钼含量

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

[摘摇 要]摇 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(钼逸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 45 min、陈化温度 70 益 、沉淀洗涤次数 15 次、
沉淀灼烧温度 550 益 ,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郾 20%以下,样品的加标回收率在 98郾 0% ~ 101郾 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摇 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鄄射线荧光

光谱法等[14]。 分光光度法、催化极谱法、电感耦合
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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鄄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鄄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(钼逸
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摇 试验介绍
1郾 1摇 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(50 g / L)、乙酸铅溶液(20 g / L)、
硝酸铵溶液(50 g / 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郾 2摇 分析方法

称取试样 0郾 4 g(精确至 0郾 000 1 g)置于 250 mL
烧杯中,加入 15 mL 盐酸、1 mL 氢氟酸,盖上表面

皿,低温加热;微沸后取下,加入 10 mL 硝酸,电热板

加热至试样溶解,加入 2 mL 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 10 mL
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 400 mL 烧杯中,
用水吹洗烧杯和滤纸各 6 遍,加水至 100 mL 及 ED鄄
TA 溶液 15 mL,用氢氧化铵调节溶液呈稳定红色,

再以盐酸(1 颐 1)调节至红色恰好消失;加入乙酸铵

溶液 10 mL,冰乙酸 10 mL,加入热水稀释至 250 mL,
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 50 mL 乙

酸铅溶液,继续保持沸腾状态 15 min;在 70 益下,静
置沉淀 45 min,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 益的马弗

炉中灼烧 30 min 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郾 3摇 计算方法

Mo 含量计算见式(1)。

WMo =
[(m4 -m3) - (m2 -m1)] 伊 0. 261 4

m 伊 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郾 261 4 为钼

酸铅换算成钼的系数。

2摇 结果与讨论
2郾 1摇 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 / T 555郾 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 逸 40郾 00% ~
50郾 00% ,允许差为 0郾 40% 。 由表 2 可以看出,使用

表 1摇 不同铁钼催化剂钼含量测定的分析结果

Table 1摇 The experimental results of molybdenum
content in different iron鄄molybdenum catalyst

样品 重量法测得值 / %
平均值 /

%
相对标准

偏差 / %

催化剂 1# 39郾 40,39郾 35,39郾 47 39郾 40 0郾 15

催化剂 2# 39郾 56,39郾 59,39郾 50 39郾 55 0郾 12

催化剂 3# 39郾 89,39郾 78,39郾 84 39郾 84 0郾 14

催化剂 4# 45郾 11,45郾 28,45郾 21 45郾 20 0郾 19

催化剂 5# 47郾 63,47郾 76,47郾 82 47郾 74 0郾 20
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表 2摇 钼标准物质中钼含量的测定结果

Table 2摇 Determination of molybdenum content in
molybdenum reference materials

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

GBW 07199
40郾 59
40郾 70
40郾 63

40郾 83
0郾 24
0郾 13
0郾 20

0郾 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郾 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郾 2摇 溶样条件的选择

以催化剂 1#样品为例,称样量 0郾 400 0 g,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 益马弗炉

中灼烧 20 min,取出冷却,加入无水碳酸钠与无水碳

酸钾为 1颐 1的混合溶剂 2 g,于 1 000 益马弗炉中熔

融至透明,取出;用盐酸酸化并浸出,该溶液定容至

250 mL 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摇 溶样条件验证

Table 3摇 Sample dissolution condition verification
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郾 51

No. 2 HCl + HNO3 + HF 部分不溶物,有黑色渣 0郾 86

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

摇 摇 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郾 3摇 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郾 3郾 1摇 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,来不及扩散冶等现象,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郾 3郾 2摇 沉淀陈化时间

按照 1郾 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 ~ 45 min 时,测定钼含量随着陈化时

间的增加而增加;陈化时间大于 45 min 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 45 min。

图 1摇 不同陈化时间钼含量的变化

Fig. 1摇 Variation of molybdenum content at
different aging times

摇

2郾 3郾 3摇 沉淀陈化温度

按照 1郾 2 分析方法,其他条件保持不变,只改变

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 益,结果
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见图 2。 图 2 表明,在陈化温度为 70 益时,测定钼含

量更接近样品真实值。

图 2摇 不同陈化温度钼含量的变化

Fig. 2摇 Variation of molybdenum content at
different aging temperature

摇

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 益时,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 益。
2郾 3郾 4摇 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郾 4摇 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郾 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 益,结果见表 4。

表 4摇 灼烧温度是试验结果的影响

Table 4摇 The effect of temperature in the experiments
灼烧温度 / 益 500 520 540 550 570 590 610 650 700

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

摇 摇 由表 4 可知,灼烧温度在 540 ~ 590 益之间结果

趋于平稳,本试验选取 550 益为最佳沉淀灼烧温度。
2郾 5摇 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郾 400 0 g 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 10 mL、
20 mL、30 mL、40 mL、50 mL 的钼标准溶液(1 000
滋g / mL),则钼的加入量依次为 10 mg、20 mg、30 mg、
40 mg、50 mg,按照 1郾 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郾 0% ~ 101郾 4% 之间,说明试验方

法正确可行。
2郾 6摇 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郾 14% ,说明试验精密度良好。

表 5摇 钼的加标回收试验

Table 5摇 The experiment on recovery of molybdenum
by adding standard

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郾 85 41郾 90 98郾 0

20 44郾 47 44郾 40 101郾 4

催化剂 1# 39郾 40 30 46郾 82 46郾 90 98郾 9

40 49郾 50 49郾 40 101郾 0

50 51郾 85 51郾 90 99郾 6

表 6摇 精密度结果

Table 6摇 Results of precision test

样品名称 测得值 / %
平均值 /

%
相对标准

偏差 / %

催化剂 1#

39郾 40,39郾 35,39郾 47,39郾 38,
39郾 49,39郾 34,39郾 38,39郾 46,

39郾 50,39郾 42,39郾 45
39郾 42 0郾 14
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3摇 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 益、沉淀洗涤次数 15 次,沉淀灼烧

温度 550 益。
2)该方法的加标回收率为 98郾 0% ~ 101郾 4% ,

说明试验方法正确可行;相对标准偏差为 0郾 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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Determination of molybdenum in iron鄄molybdenum catalyst
by lead molybdate gravimetric method

LI Fangjie,XIAN Yun,MA Xiaohui
(Shenyang Research Institute of Non鄄ferrous Metals, Shengyang 110141, China)

Abstract: Iron鄄molybdenum catalyst materials are widely used in the chemical industry field, and have different
catalytic properties and catalytic effects in different catalytic reactions because of different molybdenum contents. So
the accurate analysis of molybdenum content has a guiding role in the production of iron molybdenum catalyst. At
present, the determination and analysis of molybdenum content in national standards and industry standards are
mainly molybdenum iron ( molybdenum content 50% - 75% ) and molybdenum concentrate ( molybdenum 逸
40% ), while the molybdenum content in iron molybdenum catalyst is usually between 20% - 50% , and contains
other elements. The sample pretreatment method is different from the national standards and industry standards,
and it is necessary to establish new analysis parameters to meet the production needs. In this study, the effects of
sample dissolution conditions, precipitation formation parameters and calcination temperature on the determination
results were investigated, and the condition parameters were optimized. The optimum conditions were determined as
follows : the sample was dissolved by four acid (HCl + HNO3 + HF + HClO4) , the dropping speed of lead acetate
precipitant was 3 ~ 5 drops / s, the precipitation aging time was 45 min, the aging temperature was 70 益, the
precipitation washing times was 15 times, and the precipitation burning temperature was 550 益 . Under these
conditions, the content of molybdenum in iron鄄molybdenum catalyst can be effectively analyzed. The relative
standard deviation is below 0郾 20% , and the recovery rate of the sample is 98郾 0% -101郾 4% , which can meet the
requirements of molybdenum content determination in iron鄄molybdenum catalyst. However, due to the interference
of tungsten on the measurement of molybdenum content, this test method is not suitable for iron鄄molybdenum
catalyst samples containing tungsten.
Key words: lead molybdate gravimetric method; iron鄄molybdenum catalyst; molybdenum determination; sample
dissolution conditions; precipitation formation parameters; ignition temperature; tungsten
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