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钼选矿工艺中钾元素检测分析研究
王宝玲

!金钼股份监测中心检验一室"陕西 华县 ;)")(##

摘要!根据选矿工艺生产和公司整个产业链质量监控的需求"研究了钼精矿生产样品在原子吸收仪上进行测定的 ! 种预处

理方法&王水预处理+王水D氢氟酸预处理和纯水预处理'"同时建立了钼各种生产样品在h荧光能谱仪上快速测定全钾含量的

标准工作曲线"结合选矿工艺中各环节生产样品钾元素的分析"使产业链上各种产品质量能够得以及时追踪和溯源#
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EE钼酸铵是钼深加工过程中一种重要的产品"也

是后续加工过程中重要的原材料"其中钾元素质量

分数的高低是衡量钼酸铵质量优劣的一个重要指

标"直接影响生产钼粉时粒度的控制.)/

# 钼精矿是

生产钼酸铵的原料"而钼精矿的选矿工艺生产过程

中各种样品&包括钼原矿+钼粗精矿+泡沫钼精矿+

钼尾矿'中钾质量分数准确+可靠+及时地检测对后

续加工过程具有重要的指导意义"同时也能起到质

量监督与溯源的作用# 根据生产质量需要"笔者研

究了原子吸收光谱法的 ! 种样品预处理方法"建立

了h荧光能谱法快速测定各种样品中钾元素质量

分数的标准工作曲线# 原子吸收法高效+准确"适合

试样中各种低品位钾质量分数的测定"但该方法化

学试剂消耗量大"环境污染大"分析速度也慢.#/

"已

不能适应工艺生产及时监督的需要# 而 h荧光能

谱法具有节能+环保+快速+准确等特点.!/

"对生产

能够起到快速指导作用# 原子吸收光谱法和 h荧

光能谱法测定钾元素各有其特色"因此"笔者对测定

钾元素的原子吸收光谱法和 h荧光能谱法进行

研究#

#?原子吸收法

#@#?王水预处理法

)<)<)E预处理方法依据

由于矿石中的钾大多以难溶性钾盐的形式存

在."/

"因此"将试样在王水中溶解加热"使其中的钾

离子游离在溶液中#

)<)<#E试剂

硝酸&

+

o)<"# JW1['"优级纯%氢氟酸 &

+

o

)<)A JW1['"优级纯%盐酸&

+

o)<)= JW1['"优级

纯%氯化铯溶液&)( JW['!称取 ) J氯化铯&光谱

纯'"置于 )(( 1[烧杯中"加入适量的水溶解完全"

移入 )(( 1[容量瓶中"用水稀释至刻度"混匀# 贮

存于塑料瓶中#

)<)<!E预处理方法

称取 (<#(( ( J试样置于 #(( 1[聚四氟乙烯塑

料烧杯中"加入 #( 1[王水"摇动使试样分散# 低温

缓慢加热溶解"待黄烟冒尽后"放置高温处"加热至

彻底蒸干# 取下稍冷"加入 # 1[硝酸"用约 !( 1[

水吹洗杯壁"加热至盐类溶解"取下"冷却至室温#

*"?)*
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加入 " 1[氯化铯溶液"移入 )(( 1[容量瓶中"用水

稀释至刻度"混匀# 移取试液 A 1[置于 )(( 1[容

量瓶中"加入 # 1[硝酸+" 1[氯化铯溶液"用水稀

释至刻度"混匀# 同时做空白试验#

#@!?氢氟酸V王水预处理法

)<#<)E预处理方法依据

钾在钼矿石中主要以钾长石+云母等形式存在"

因此将试样用王水加热溶解后"再加入过量的氢氟

酸"使钾长石和云母分解成 F5

! p

+\2$

"

+g

p等成分"

其中 g

p进入溶液中"\2$

"

和 ]

#

e反应生成在酸性

条件下稳定的微溶于水的不溶物 \2$

# D

?

类盐#

)<#<#E试剂

硝酸&

+

o)<"# JW1['"优级纯%氢氟酸 &

+

o

)<)A JW1['"优级纯%盐酸&

+

o)<)= JW1['"优级

纯%氯化铯溶液&)( JW['!称取 ) J氯化铯&光谱

纯'"置于 )(( 1[烧杯中"加入适量的水溶解完全"

移入 )(( 1[容量瓶中"用水稀释至刻度"混匀# 贮

存于塑料瓶中#

)<#<!E预处理方法

称取 (<#(( ( J试样置于 #(( 1[聚四氟乙烯塑

料烧杯中"加入 #( 1[王水"摇动使试样分散# 低温

缓慢加热溶解"蒸发至 ! YA 1["再加入 )( 1[氢氟

酸"加热至彻底蒸干# 取下稍冷"加入 # 1[硝酸"用

约 !( 1[水吹洗杯壁"加热至盐类溶解"取下"冷却

至室温# 加入 " 1[氯化铯溶液"移入 )(( 1[容量

瓶中"用水稀释至刻度"混匀# 移取试液 A 1[置于

)(( 1[容量瓶中"加入 # 1[硝酸+" 1[氯化铯溶

液"用水稀释至刻度"混匀# 同时做空白试验#

#@$?纯水预处理法

)<!<)E预处理方法依据

在选矿工艺中需要加入大量水和适当的选矿药

剂对钼矿进行浮选"因此将试样直接放在适量水中

加以振荡"使试样中的水溶性钾游离出来#

)<!<#E试剂

二次蒸馏水#

)<!<!E预处理方法

称取 )<((( ( J试样置于 #(( 1[锥形瓶中"加

入 A( 1[水"轻轻摇动使试料分散"然后在震荡机上

中速振荡 #( 12.# 静置数分钟"过滤"将滤液直接在

原子吸收仪上测定#

#@A?仪器工作条件

仪器工作条件如表 ) 所示#

表 #?钾元素分析条件

EEE技术参数 分析条件

测定波长W11 ;??<A

空心阴极灯工作电流W1F )#

燃烧器高度W11 ;<A

燃烧头高度W11 A

狭缝宽度W11 (<#

乙炔气流量W&[*12.' #<(

#@B?标准曲线的制作

钾标准贮存溶液的准备!称取 (<(=A ! J预先

在 AA(l灼烧 ) 0 并在干燥器中冷却至室温的氯

化钾&光谱纯'"置于 #(( 1[烧杯中"加入适量的

水使之溶解完全"移入 A(( 1[容量瓶中"用水稀

释至刻度"混匀# 贮存于塑料瓶中# 此溶液 ) 1[

含 )((

(

J钾#

钾标准溶液的制作!移取 )(<(( 1[钾标准贮

存溶液"置于 )(( 1[容量瓶中"用水稀释至刻度"

混匀# 贮存于塑料瓶中# 此时"钾的质量浓度为

)(

(

JW1[#

标准曲线的绘制!移取 (+ #<((+ "<((+ ?<((+

@<((+)(<(( 1[钾标准溶液"置于一组 )(( 1[容量

瓶中"加入 # 1[硝酸+" 1[氯化铯"用水稀释至刻

度"混匀# 与试样测定相同的条件"测量标准溶液的

吸光度"以钾浓度为横坐标"吸光度为纵坐标"绘制

标准曲线#

以上试验中所有用水均为二次蒸馏水#

!?能量色散h射线荧光光谱法

!@#?仪器

C74.hD̂/h射线荧光光谱分析仪&美国热电

公司'!配备 #( 个自动进样器+ ĉ [[计算机及

X2.9-43%分析软件# 硅&锂'半导体探测器"电制冷#

h射线管功率为 A( X"采用铍窗"靶材为铑靶# 塑

料样品杯"

'

#A 11#

!@!?标准系列样品的选择

分别选用生产中不同钾品位段的钼原矿+钼粗

精矿+泡沫钼精矿+钼尾矿样品"采用不同人员+用原

子吸收法多次分析进行定值"形成一套以全钾含量

为主具有一定梯度"能覆盖整个生产范围的相应标

准系列#

!@$?样品的制备

h荧光分析法受样品粒度+矿物效应+集体效应

等多种因素的影响"样品的制备是保障分析结果准

确可靠关键一步# 由于原矿+尾矿+粗精矿中钾元素

*A?)*



现代化工 第 !" 卷第 # 期

质量分数较低"因此"可以选用粉末样品直接测试的

样品制备方法.A/

"即将试样倒入干净的样品盒中"

加盖塑料薄膜"翻转并轻轻敲打样品盒"使试样在其

中堆积紧密#

!@A?钾元素分析条件的选择

钾元素分析条件的选择包括对激发电压+激发

电流+滤光片等的选择# 经试验"确定各分析条件如

表 # 所示#

表 !?钾元素分析条件

谱线 电压WNk 电流W1F 滤光片 测定气氛 测量时间W8

g

"

= (<?# 无 F2- !(

!@B?工作曲线的建立及样品分析

按照选定的工作条件和分析参数设定仪器"对

钼矿石的相应系列标准样品进行测定"根据标准样

品质量分数和荧光强度建立工作曲线# 把待测样品

装入样品杯"盖上塑料膜"然后放入样品盘中"启动

仪器自动进行条件设定和数据测量"测量结束后即

可显示所有测定结果#

!@C?谱线强度处理

X2.9-43%分析软件对待测元素的谱线强度处理

有 " 种"分别是 f_e\\+Q̂ B+h*[+ĉ _6kFB6k̂ "

由于*++G&+$%+/7对 g的谱线干扰少"因此"采取

Q̂ B方法就可以基本消除基体背景干扰#

!@W?基体效应校正

钼矿石的基体比较复杂"主要组成是脉石+硫化

物+氧化物# 元素间相互影响及基体影响是通过数

学校正法解决"主要有经验系数法和基本参数法#

工作曲线通过 X2.9-43%分析软件进行基体校正"经

试验"元素间相互校正结果如表 ! 所示#

表 $?元素相互影响校正

F5L04校正 *+ /7 $% G& g

*+ p D p D D

/7 D p D p D

$% D p p p D

G& D D D p D

g D D D p p

EE注! p表示元素相互间有影响" D表示元素相互间无影响#

通过校正前后对比发现"校正后工作曲线的线

性好"数据离散性好"校正好的工作曲线可以进行样

品分析#

$?结果比对

用原子吸收光谱法和 h荧光能谱法分别对各

种样品中全钾含量进行比较"具体数据见表 "#

表 A?两种方法全钾含量结果比对

样品 原子吸收法 h荧光能谱法 误差

原矿 ) #<!( #<#) D(<(=

原矿 # #<"# #<"A E(<(!

粗精 ) )<!= )<!? D(<(!

粗精 # )<)( )<(" D(<(?

精尾 ) )<@# )<;A D(<(;

精尾 # )<@( )<@# E(<(#

尾矿 ) #<() #<(A E(<("

尾矿 # #<#( #<)@ D(<(#

A?结论

通过原子吸收光谱法和 h荧光能谱法对样品

的测定结果比对表明"# 种方法各有其优点"都适用

于钼选矿工艺中各种样品中钾元素的测定# 原子吸

收法可测定各种样品中全钾+可溶性钾和水溶性钾

含量"但劳动强度大"环境污染严重# 而 h荧光能

谱法快速"测量元素多"节能环保") 12. 即可出结

果"虽只能对样品中全钾质量分数进行测定"但能够

对生产起到快速+及时指导作用#
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