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摘　要：文章主要对硅基复合材料中镁含量的检测方法进行了研究，其检测目的是准确地检测出在制备硅基复合
材料过程中镁的含量，从而对最终产物中的硅酸镁含量进行控制。在实验过程中建立了用电感耦合等离子体发射

光谱法（ＩＣＰ－ＡＥＳ）测定硅酸镁－碳包覆氧化亚硅复合材料中镁含量的方法，最终验证其检出限为０００４ｍｇ／Ｌ，检
测结果的相对标准偏差均小于５％，线性相关系数达到０９９９以上，该方法满足镁含量的测定。
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　　负极材料作为锂离子电池的重要组成部分，影
响着锂离子电池的比容量及循环寿命，一直是锂离

子电池研究的重点［１］。目前，以传统的石墨材料作

为负极材料生产的锂电池，其理论比容量只有

３７２ｍＡｈ／ｇ，无法满足高储能的要求，因此需要找到

一个新的负极材料来提高锂离子电池的各种性能。

而硅基复合材料是科研人员研制出的一种新型负极

材料，具有更好的循环稳定性和高理论比容量。该

负极材料加入金属镁粉和氧化镁粉，镁含量与碳包

覆硅基材料的加入比例是该复合材料高储能的研究
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关键。

电感耦合等离子体原子发射光谱仪（ＩＣＰ－
ＡＥＳ）是实验室常规分析仪器，因其检出限低、精密
度高、线性范围宽、能同时对多种元素进行分析等优

点，被广泛应用。本方法利用电感耦合等离子体发

射光谱仪建立合适的标准曲线，对样品中的镁含量

进行准确的定量分析。

１　实验部分
１．１　实验仪器、设备

电感耦合等离子体发射光谱仪（赛默飞世尔，

Ｉｃａｐ－７０００ＳＥＲＩＥＳ）；万分之一电子分析天平；移液
枪：１００μＬ。

氢氟酸：优级纯，ρ约为１１５ｇ／ｍＬ；盐酸：优级
纯，ρ约为 １１９ｇ／ｍＬ；硝酸：优级纯，ρ约为
１４１ｇ／ｍＬ；镁 标 准 溶 液 储 备 液：１００ ｍｇ／Ｌ、
１０００ｍｇ／ｍＬ、１００ｍｇ／ｍＬ。

１＋１硝酸：按１∶１的比例加入超纯水和硝酸，
搅拌均匀待用；１０％盐酸：准确量取４５０ｍＬ超纯水，
缓慢加入５０ｍＬ盐酸，搅拌均匀待用；１＋１盐酸：按
１∶１的比例加入超纯水和盐酸，搅拌均匀待用；镁标
准溶液储备液 Ｉ（ρ＝１００ｍｇ／Ｌ）：用移液枪准确移
取１ｍＬ浓度为１０００ｍｇ／ｍＬ镁标准溶液于１００ｍＬ
容量瓶中，用１０％盐酸进行定容至标线，摇匀。
１．２　实验过程
１．２．１　电热板消解

在万分之一的天平上准确称取 ０２０～０２５ｇ
的样品（精确到００１ｇ），放入５０ｍＬ聚四氟乙烯烧
杯中，加入２ｍＬ超纯水，先缓慢加入５ｍＬ１＋１硝
酸，再加入５ｍＬ氢氟酸，放在电热板上在１８０℃进
行加热消解，加热过程中轻轻摇匀至反应完全。然

后将温度升高至２２０℃，消解至杯底有透明胶质出
现，取下冷却。冷却后加入１０ｍＬ１＋１盐酸，使之
与杯中透明物质充分反应，然后转移到５０ｍＬ容量
瓶中，再用超纯水多次清洗，一同转入容量瓶中进行

定容，稀释后在ＩＣＰ上进行测试。
１．２．２　空白

空白中加入２ｍＬ超纯水代替样品，其他步骤同
１２１，进行消解处理，消解完与样品稀释相同倍数，
然后一同在ＩＣＰ上进行分析测试。

１．３　仪器分析
１．３．１　仪器分析参数

氩气纯度：９９９９９％；氩气流量：０５Ｌ／ｍｉｎ；功
率：１１５０Ｗ；泵速：５０ｒ／ｍｉｎ；辅助器气体流量：
０５Ｌ／ｍｉｎ；冷却气体流量：１２Ｌ／ｍｉｎ；波长范围：
２０２～２８５ｎｍ；观测方式：轴向观测。
１．３．２　标准曲线的建立

分别移取１００ｍｇ／Ｌ的镁标准溶液１ｍＬ、２ｍＬ、
５ｍＬ、８ｍＬ、１０ｍＬ至五个１００ｍＬ容量瓶中，容量瓶
上做好标记以区分浓度。用１０％盐酸定容至标线，
摇匀，配置成的镁标准溶液浓度分别为 １ｍｇ／Ｌ、
２ｍｇ／Ｌ、５ｍｇ／Ｌ、８ｍｇ／Ｌ、１０ｍｇ／Ｌ，按此浓度绘制标
准曲线。

２　结果与讨论
２．１　分析谱线的选择

选择分析谱线时要综合考虑元素的检出限、共

存元素干扰、背景干扰和该元素的线性范围［２］。按

１３２中所述浓度，结合镁标准曲线，参考线性相关
系数，选择２８０２７０ｎｍ和２７９０７９ｎｍ两条镁元素
谱线。通过比较标准溶液和待测样品溶液，剔除元

素间互相干扰较大的谱线，保留灵敏度高、干扰小、

信背比大的分析谱线［３］。经分析符合上述要求镁

元素的谱线为２７９０７９ｎｍ的谱线。
２．２　标准曲线的选择

根据２１中选取的谱线得到的镁标准溶液曲
线，以横坐标表示标准溶液浓度，纵坐标表示信号强

度，得出镁元素线性回归方程为 ｙ＝６４６０８３ｘ－
１１５４８，线性相关系数Ｒ＝０９９９。
２．３　检出限的计算

按上述选择的谱线与标准曲线对１１个同时消
解处理过的空白溶液进行测试，得到 １１组空白数
据。根据元素测试浓度算出标准偏差，３倍的标准
偏差即为镁元素的检出限（ＤＬ）［４］，检出限为
０００４ｍｇ／Ｌ。
２．４　方法精密度

实验中分别对１０个样品在相同测试条件下进
行６次平行实验，实验结果参考 ＨＪ９７４—２０１８《土
壤和沉积物１１种元素的测定 碱熔－电感耦合等离
子体发射光谱法》进行计算，计算结果见表１。

０９
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表１　方法精密度实验测试结果 ％

样品 １ ２ ３ ４ ５ ６ 平均值 ＲＳＤ

样品１ ７．０２ ７．４１ ７．４３ ７．２５ ７．１９ ７．５２ ７．３０ ２．５３

样品２ ４．０８ ４．１０ ４．１９ ３．９８ ４．２３ ４．２０ ４．１３ ２．２８

样品３ １０．０８ １０．２５ ９．８４ ９．９０ １０．１３ １０．１７ １０．０６ １．５９

样品４ ９．１０ ８．９６ ９．１２ ８．７２ ８．８０ ９．１１ ８．９７ １．９３

样品５ ６．４８ ６．５０ ６．３７ ６．２３ ６．３２ ６．１５ ６．３４ ２．１７

样品６ ８．４９ ８．７６ ８．２２ ８．５３ ８．８５ ８．２４ ８．５２ ２．８８

样品７ ５．６２ ５．８４ ５．３３ ５．１９ ５．７０ ５．２６ ５．４９ ４．８３

样品８ ３．２０ ３．０９ ２．９６ ３．１１ ３．３５ ２．９７ ３．１１ ４．７３

样品９ ６．２５ ６．１７ ６．４２ ６．５１ ５．９４ ６．０６ ６．２３ ３．４６

样品１０ １０．８７ １１．２４ １１．１５ １１．５５ １０．８２ １１．０８ １１．１２ ２．３９

　　计算得出１０个样品的６次平行测试的相对标
准偏差在１５９％ ～４８３％之间，考虑到样品在前处
理时人为或仪器引入的偏差和电感耦合等离子体发

射光谱仪本身存在的测量误差，该方法精密度较为

理想。

２．５　方法准确度
使用本实验方法对５个样品进行多次不同浓度

加标量的加标回收实验，每次加标１ｍＬ，加标回收
率计算见表２。

表２　加标回收实验测试结果

样品
测试值

／％

加标量

／（ｍｇ·Ｌ－１）

加标测试值

／％

加标回收率

／％

样品１

７．２４

７．１５

７．１７

２

３

５

９．２１

１０．０９

１２．４２

９８．５

９８．０

１０５．０

样品２

５．４０

５．４３

５．４３

２

３

５

７．３３

８．３８

１０．３１

９６．５

９８．３

９７．６

样品３

１０．０８

１０．１１

１０．０６

２

３

５

１２．１３

１３．２６

１４．９８

１０２．５

１０５．０

９８．４

样品４

７．６２

７．５８

７．５８

２

３

５

９．７３

１０．７３

１２．９１

１０５．５

１０５．０

１０６．０

样品５

７．７４

７．７９

７．７５

２

３

５

９．６５

１０．８５

１２．５３

９５．５

１０２．０

９５．６

实验结果表明，该实验加标回收率在 ９５５％ ～
１０６０％之间，满足分析质量通用要求，说明本方法
符合基本实验的准确性和稳定性。

３　结束语
实验中用氢氟酸与硝酸的混酸加热消解，能有

效地分解样品中难溶组分，电感耦合等离子体发射

光谱仪能准确分析出硅基材料中的镁含量。该方法

经过多次实验验证，检出限较低，相对标准偏差均小

于５％，保证了分析方法的准确性。另外，该实验消
解方法简单，测试流程短，操作简单，适合样品的批

量检测。
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