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摘要：通过对安徽省沙坪沟钼矿床矿石物质成分及结构、构造的分析，发现矿石中辉钼矿常呈细小鳞片状、浸 

染状分布于细脉中。针对岩芯易沿含矿裂纹破裂造成鳞片状辉钼矿丢失，本矿区全部采用金刚石刀具切割分取岩 

芯。制样过程试验中将样品无缩分粗碎、中碎至巾<～1．0 mm，进行了K值试验，取0．5。缩分后密封棒磨6小时(充 

分混匀、磨碎)至一200目。分析了该矿区伴生元素不干扰测定的情况，不加Fe O。载体，刚玉坩埚一Na O 熔矿，降 

低空白值，严格质量监控，采用硫氰酸盐分光光度法测定钼量，获得的结果稳定可靠。本试验成果可为从事同类型 

大型钼矿的分析测试和质量监控提供参考。 

关键词：沙坪沟钼矿；样品制备；分析质量监控 

中图分类号 ：P618．65 文献标识码 ：A 

安徽省金寨县沙坪沟发现了特大型钼矿，估算钼 

金属资源量世界第二，亚洲第一，含钼平均品位> 

0．2 ，有望成为中国的Climax(位于美国科罗拉多 

州丹佛西南约100 km，是世界已开采钼矿中产量最 

大的矿山)，改写了大别山东段无大矿的历史。安徽省 

金寨县沙坪沟钼矿地处大别山北麓。北部为华北地台 

南缘，南部为桐柏一大别造山带，是钼多金属矿化集中 

区。沙坪沟钼矿床主矿体为全隐伏矿，矿体规模大、钼 

矿化连续，矿体总体呈近东西向展布，南北两侧产状 

较陡，中心部位矿体顶板赋存标高最浅 112 m左右。 

钼矿体均出现于岩株状花岗斑岩(斑状花岗岩)、细粒 

花岗岩体的顶部或内部，多沿与正长岩接触带内外展 

布。通过对矿石物质成分及结构、构造的鉴定，辉钼矿 

常呈细小鳞片状 ，浸染状分布于细脉中。针对岩芯易 

沿含矿裂纹破裂造成鳞片状辉钼矿丢失，本矿区全部 

采用金刚石刀具 1／2切割分取岩芯。样品加工在碎至 

1 mm后缩分，K值取0．5，封闭棒磨至200目。采用刚 

玉坩埚一Na：O 熔矿，硫氰酸盐分光光度法测定钼的 

量。目前已完成该矿区近25O00个钼矿样分析，结果 

稳定可靠。 

1 矿石物质成分、结构及构造 

在分析前期，我们取矿体不同层位的标本，对矿 

石物质成分及结构、构造作鉴定。脉石矿物有石英、 

钾长石、斜长石、绢云母(白云母)、黑云母、绿泥石、 

萤石、方解石、石膏等。金属矿物主要是黄铁矿、辉钼 

矿 ，次要的为磁铁矿 、黄铜矿，含微量 的方铅矿、钛铁 

矿等，极少含钨。辉钼矿绝大多数产于石英脉体中， 

辉钼矿片径一般0．02～1 mm，以细脉浸染构造为 

主。受断裂构造控制的侵入杂岩体控制了钼矿床的 

空间分布、产状及规模；富碱、富钾、高硅花岗岩类岩 

石与钼矿化关系密切；矿化具有明显的水平分带现 

象，中心为钼、铌、钨、锡矿化，向外为铅锌银多金属 

矿化，最外带出现萤石矿化。围岩蚀变具斑岩型蚀变 

特征_1](图1)。 

2 制样过程试验 

通过对矿石物质成分及结构、构造的鉴定，辉钼 

矿常呈细小鳞片状 ，浸染状分布于细脉 中，针对岩芯 

易沿含矿裂纹破裂造成鳞片状辉钼矿丢失，采用金 

刚石刀具切割1／2分取岩芯，无缩分粗碎、中碎至巾 

<一1．0 mm(辉钼矿虽然 比重有 4．7～5．0，多 以片 

状、鳞片状或细小分散粒状产出，制样细碎时，在保 

证能排尘的情况下，尽量降低排尘风速，以免辉钼矿 

风吹丢失)。进行了K值取值试验和棒磨筛分试验， 

为保证边界品位含钼量0．03％左右结果的准确性 ， 
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图1 矿石光薄片显微照片 

Fig．1 M icrographs of polished (1eft)and thin (right)sections． 

左图：光片，正交直射偏光，1一辉钼矿；2-石英 右图：薄片，单偏光，1一石英 ；2-硬石膏；3-辉钼矿 

确定了整个矿 区样品的棒磨时间 6小时和缩分 K值 

取 0．5，70。C烘干，装体积约 3400 mL的棒磨桶中密 

封棒磨至一200目。制样流程图见图2。棒磨时间选 

择试验见表 1，不 同K值分析结果见表 2、表 3。 

3 干扰元素的分析 

取不 同矿层的样 品各 1．0000 g，干扰元素的量 

见表 4。 

4 不同熔矿条件的空白比较 

取 ：A：刚玉坩埚4只。B：刚玉坩埚4只加 30 mg 

Fe o。载体。C：铁坩埚4只，结果见表5。 

5 实验部分 

实验测试部分依据DZC93一O1《硫氰酸盐分光光 

度法测定钼量》完成，根据干扰元素的分析结果和不 

同熔矿条件的空 白试验结果 ，采用不加三氧化二铁 

载体刚玉坩埚直接溶矿降低空白值。 

6 结果与讨论 

6．1 低含量钼样品加工的重要性 

样品加工过程控制的是否严格，将直接影响测 

试结果的真实性。本矿区辉钼矿常呈细小鳞片状 ，浸 

染状分布于细脉中。在薄片下 ，不透明，有白色到灰 

白色的强烈多色性和非均质性 ，一组极完全底面解 

理 ，摩氏硬度约为 1～1．5，比重达 5，薄片具挠性 ，与 

石墨相似。表1的结果表明棒磨桶棒磨5小时样品已 

经完全破碎过200目筛。为保证碎样质量延长至6小 

时。从表2、表3不同K值分析结果可知，对于含钼量 

0．15 以上的辉铝矿 ，根据DZ／TO214—2002~铜、铅、 

图2 制样流程图 

Fig．2 Flow chart of sampling preparation 
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表 1 棒磨时间选择试 验表 

Table 1 Experiments in rod—milling time selecting 

表 2 1号样不 同K值分析结果 RSD％比对表 

Table 2 Com parison of RSD in experiments with different K values for sample No．1 

表 3 2号样不 同K值分析 结果 RSD 比对表 

Table 3 Comparison of RSD％ in experiments with different K values for sample No．2 

表4 不同矿层中干扰元素的量 

Table 4 Values of interference elements in different ore beds 
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表5 不同溶矿条件的空白值 

Table 5 Blank values of different ore dissolution condi— 

tions 

序号 溶矿条件 吸光度A 。 

锌、银、镍钼矿地质勘查规范》，钼矿石K值取0．1～ 

0．5，如用 0．2，基本满足要求[3]，但结果离散度较大。 

对于<0．15 辉钼矿，特别是含钼量在0．03 (边界 

品位)左右的辉钼矿，K值取 0．2不能满足要求，应 

取0．5。细碎采用大体积()3000 m1)棒磨桶，确保大 

K值取样能有足够的容积，密封棒磨，在棒磨桶匀速 

转动下，样品在磨、切、砸和混的过程中，达到充分磨 

细混匀而不丢失 。如采用盘磨，辉钼矿易滑不易碎， 

它不同于硅酸盐、碳酸盐、铁矿、铜、铅、锌等多金属 

矿样品加工过程。 

6．2 矿石干扰元素分析空白值试验 

根据表 2分析结果可知 ，该钼矿伴生元素较低 ， 

不干扰硫氰酸盐分光光度法测定钼量[2]。在实际分 

析测试中，加入柠檬酸掩蔽最有可能伴生的w。 

1．采用刚玉坩埚熔矿空白值很低。2和3．采用 

刚玉坩埚加30 mg Fe O。载体和铁坩埚熔矿可行成 

氢氧化铁沉淀，吸附铅、锑和铋形成氢氧化物或碳酸 

盐共沉淀分离，但少量Fe。 与硫氰酸根形成络合物 

使空白值偏高。本矿区经干扰元素的分析，钼矿伴生 

元素较低，不干扰测定，选用刚玉坩埚直接溶矿，降 

低空白值。 

6．3 分析质量监控 

6．3．1 监 控 方 法 

标准物质监控与双份分析监控并重，精密度监 

控与准确度监控并重 。每5O个基本样品为一分析单 

元(小批次)，插入标准物质、重复分析及空白实验进 

行准确度和精密度的控制。 

插入4个国家标准物质A：GBwO7238[∞(Mo)／ 

10一 一 1．51]、B：GBW07239[co(Mo)／10一。一 

0．11]、C：GBW07241[∞(Mo)／10 —0．098]、D：自 

控标样 1：2倍稀释 GBW07238[(￡)(Mo)／10 一 

0．76]，标样含钼的值从低到高覆盖矿区钼的含量范 

围。 

抽检其它批次基本分析样品的4O 密码重复分 

析。 

两个空白样品试验。 

6．3．2 准确 度 的控 制 

1 1 

标 准 物 质 YB一 _l_Yc一 _ C × 
~／Z Z 

(14．37X2。 ∞一 7．659) 

式中： 

y 一重复分析试样中某组分的相对偏差允许 

限，％； 

。一 标准物质的标准值，％； 

c一矿中组分重复分析相对偏差允许限系数， 

Mo为 1。 

当标准物质Mo分析结果与标准值的相对误差 

小于等于允许限视为合格，大于允许限时为不合格。 

同一分析批次试样中插入的标准物质的合格率应达 

到 100 。 

6．3．3 精密度的控制 

按照基本分析样品的4O 随机抽取重复分析样 

编成密码，交由不同分析人员进行分析。重复分析样 

品测定结果相对偏差允许限(YC)为： 

Yc— C × (14．37 X 。一 7．659) 

一 重复分析试样中某组分的相对偏差允许 

限， ； 
一

重复分析试样中某组分平均质量分数，％； 

c一矿中组分重复分析相对偏差允许限系数， 

Mo为 1。 

当重复分析试样某组分的分析结果与基本分析 

试样的分析结果之间的相对偏差小于等于允许限视 

为合格，大于允许限时为不合格。同一分析批次试样 

中重复分析的合格率应达到95 。合格率未达到要 

求时，查找原因，进行扩检复验。 

6．3．4 空白实验 

每批次分析至少插入2个空白试验，与试样同 

时分析。由于选用刚玉坩埚直接溶矿，降低空白值。 

实验过程中空白试验值均小于检出限。 

6．4 测试质量参数 (FQ—Y ／Y )监控图 

分析过程中依据GB／T4091绘制标样单次测定 

相对偏差与标准物质相对偏差允许限之间比值的趋 

势图，评估分析过程是否处于统计控制之中，结果见 

图 3。 
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图3 质量参数(FQ=Y ／Y )监控图 

Fig．3 Supervisory control diagrams of quality parameters(FQ—Y ／YB)Supervisory control by nation— 

al standard samples 

FQ测试质量参数分数(FQ>1不合格，1>FQ> 

0．7合格，0．7>FQ>0．35良好，FQ<O．35优秀)L4] 

Y 标准物质单次测定相对偏差的绝对值 

Ye标准物质相对偏差允许限 

从四个不同含量的标样质量监控图上可知，高 

含量钼质量参数(FQ—Y ／Ye)<O．5，钼含量在工业 

品位0．06左右的质量参数(FQ—Y ／Ys)<O．7。钼 

分析结果准确度高，质量可靠。 

6．5 分析质量评估 

6．5．1 制样质量检查(内检) 

沙坪沟钼矿采用无缩分中碎至全部过巾<一1．0 

mm，排除了中间环节缩分产生取样不均的风险。K 

值取最大值0．5。碎样过程按DZ／TO13O．2—2006进 

行质量检查。基本分析完成后 ，目前已抽取 占基本分 

析数1O 的粗副样(图2：制样流程图中保留的巾<一 

1．0 mm粗样)1679个 ，密码编号 ，重加工至小于200 

目，按 基本 相 同流程 分 析，RD绝 对值 平 均 一 
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6．04 ，相对偏差合格率95．63 ，满足DZ／T0130．3 
—

2006中大于 8O 的要求。 

6．5．2 实验室外检评估 

基本分析副样865个，外送“国土资源部合肥矿产资源 

监督检测中心”外检，RD绝对值平均一4．06 ，相对 

偏差合格率97．6O ，满足DZ／T0130．3-2006中大于 

基本分析完成后，目前已抽取占基本分析数5 的 90％的要求。由于篇幅限制，质量评述见表6。 

表6 钼含量分段质量评估统计表 

Table 6 Statistics of sectional quality assessments of molybdenum contents 

7 结语 

内检分析m(Mo)／lo 外检比对分析(已收到的结果)w(Mo)／10 

通过对矿石物质成分及结构 、构造的鉴定 ，辉钼 

矿常呈细小鳞片状 ，浸染状分布于细脉中，针对岩芯 

易沿含矿裂纹破裂造成鳞片状辉钼矿丢失，本矿区 

全部采用金刚石刀具切割分取岩芯，无缩分粗碎中 

碎至 夺<一1．0 mm，K值取 0．5缩分，密封棒磨至 

200目，分析了该矿 区伴生元 素干扰情况，不加 

Fe o。载体，刚玉坩埚一Na：O 熔矿，降低空白值， 

严格质量监控，外检合格达97．60 ，标准物质检测 

相对偏差小，重现性好，结果稳定可靠。为从事同类 

型大型钼矿的分析测试和质量监控提供参考。 
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