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摘　要　纳米二氧化硅有着优越的亲水性、稳定性,已广泛应用在涂料、橡胶、医药、造纸等行业。近年

来,它又被开发应用到农业,食品等领域。因而,对纳米二氧化硅中有害金属元素和杂质金属元素的检测显

得非常重要。本文探索了 ICP2A ES法检测高纯纳米二氧化硅中 Pb、M n、Zn 3种元素含量,实验中得到该方

法对 3种元素的检出限分别为: 0. 021、0. 0003、0. 0057m göL ,三种元素的R SD 均小于 1% ,回收率 99%—

102%。最后称取 3份样品做平行分析检测,得到元素含量基本相同。
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1　前言
纳米材料是指三维空间尺度至少有一维处于纳米量级 (1—100nm )的材料,它是由尺寸介于原

子、分子和宏观体系之间的纳米粒子所组成的新一代材料。纳米二氧化硅为无定型白色粉末,是一

种无毒、无味、无污染的非金属材料。微结构为球形,呈絮状和网状的准颗粒结构。它具有独特性质

如抗紫外线的光学性能; 它还可提高材料的抗老化性和耐化学性; 将纳米二氧化硅分散在材料中,

可提高材料的强度、强性;还具有吸附色素离子、降低色素衰减的作用等[1 ]。近年来,纳米二氧化硅

又被开发应用到农业和食品领域。因此,本文探索了 ICP2A ES检测纳米二氧化硅中有害金属元素

Pb 以及杂质元素M n, Zn 的含量,以确保纳米二氧化硅能够安全的应用在相关领域。

2　试验部分
2. 1　仪器

IR IS A dvan tage 1000型电感耦合等离子体发射光谱仪 (美国热电公司)。

2. 2　工作条件

工作频率 27. 1M H z,耦合功率 1. 15kW ,载气流量 1. 0L öm in,雾化器压力: 103kPa,积分时间:

长波 20s,短波 10s。

2. 3　试剂

硝酸　盐酸 (GR 级) , 实验用水为去离子水, 标准样品为 SPEXCertiP rep Custom A ssurance

Standard, Pb、M n、Zn 含量为 1000m göL。



2. 4　标准溶液的配置

取混合标准液,分别配制含 Pb、M n、Zn 元素浓度为 0, 2, 5, 10, 20m göL 的溶液。

2. 5　样品预处理

称取 4份样品,质量分别为 1. 2343g, 1. 0985g, 1. 0354g, 1. 1125g。其中第 4份为空白对照。将

样品置于 100mL 石英烧杯中,加入 5mL 盐酸、2mL 硝酸、10mL 水,盖上表面皿, 95℃水浴恒温加

热 1h。将样品过滤,滤液定容到 25mL 容量瓶,摇匀,上机检测。

3　结果与讨论
3. 1　分析线波长的选择

用待测元素的标准溶液和空白溶液在各波长

处进行扫描,根据计算机所示的谱线及背景的轮廓

和强度值,对比干扰的类型的程度,选择合适的分

析线。各元素的分析线波长以及背景点见表 1。

表 1　分析线波长,扣背景点

元素 波长 (nm ) 背景BKP1 (nm ) 背景BKP2 (nm )

Pb 220. 353 220. 329 220. 369

M n 259. 373 259. 335 259. 405

Zn 213. 856 213. 831 213. 881

3. 2　元素的检出限

　　以 5% HC l作空白,重复测量 10次,以其标准偏差的 3倍作检

出限,见表 2。

3. 3　标准溶液的校准曲线

对系列含有 Pb、M n、Zn (空白, 2m göL , 5m göL , 10m göL ,

20m göL )的标准溶液进行检测,得到系列标准溶液中金属元素含

量与信号强度的关系见表 3。

表 2　方法的检出限

元素 检出限 (m göL )

Pb 0. 0210

M n 0. 0003

Zn 0. 0057

表 3　系列标准溶液中元素的信号强度

标液

元素

信号强度

0 (m göL ) 2 (m göL ) 5 (m göL ) 10 (m göL ) 20 (m göL )

Pb 0. 0227 2. 3974 5. 8362 11. 675 23. 957

M n - 0. 0062 107. 07 266. 45 526. 74 1062. 7

Zn - 0. 2543 99. 118 217. 60 458. 73 907. 45

　　经拟合,得到 Pb、M n、Zn 的相关系数分别为: 0. 99997, 0. 99999, 0. 99961。

3. 4　方法回收率的检测

对系列浓度的标准溶液 (同 3. 3)检测 4次,得到 3种元素的回收率,结果见表 4。

3. 5　方法精密度的检测

对浓度为 10 ppm 的标准溶液检测 10次,得到 3种元素的R SD ,结果见表 5。
表 4　Pb、M n、Zn 的回收率

标液

元素

回收率 (% )

2 (m göL ) 5 (m göL ) 10 (m göL ) 20 (m göL )

Pb 99. 71 98. 47 101. 14 99. 84

M n 100. 91 100. 45 99. 29 100. 15

Zn 100. 69 99. 71 100. 82 99. 69

表 5　Pb、M n、Zn 的 RSD

元素 RSD (% )

Pb 0. 68

M n 0. 59

Zn 0. 43

3. 6　干扰情况

3. 6. 1　基体干扰

样品中含有的 Fe元素会对 Pb 产生基体干扰,高含量Cu 元素会对 Zn 产生基体干扰,而该样
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品中 Fe, Cu的含量均很低,因此基体干扰可忽略。

3. 6. 2　杂质干扰

样品为高纯二氧化硅,杂质元素的含量均为ppm

级别,因此不存在共存元素的干扰。

3. 7　测试结果

3组样品处理后,上机检测,结果见表 6。由表 6看

出, 3份平行试样,得到元素含量基本相同。

　　表 6　3组平行样品中元素含量 (mgökg)

样品 Pb M n Zn

1 2. 60 0. 17 0. 36

2 2. 64 0. 18 0. 40

3 2. 57 0. 19 0. 40

平均值 2. 60 0. 18 0. 39

3. 8　讨论

纳米 SiO 2 是应用较早的纳米材料之一,早已被广泛的应用于橡胶改性、工程塑料、陶瓷、生物

医学、光学、建材、树脂基复合材料中。近来, 发达国家开发了纳米 SiO 2 的一些新的应用领域。如在

农业中, 应用纳米 SiO 2 制作农业种子处理剂, 可使蔬菜 (甘蓝、西红柿、黄瓜)棉花、玉米、小麦提高

产量,提前成熟期。在食品行业中,添加了纳米 SiO 2 的食品包装袋,对水果、蔬菜可起到保鲜作用;

应用纳米 SiO 2 于酒类生产中可起到净化和延长保鲜期的作用; 纳米 SiO 2 还可作为防治水果、蔬菜

各种疾病的高效杀菌剂[2 ]。纳米 SiO 2 与人们的生活息息相关,因此对纳米SiO 2 中有害元素 Pb 以及

杂质元素的检测就显得非常重要。

本文对此作了针对性的研究,用 ICP2A ES检测高纯二氧化硅 (99. 99% )样品中 Pb,M n, Zn3种

元素的含量。实验过程中,我们先用系列浓度含 Pb,M n, Zn 的标准溶液探索了该方法的检出限,回

收率以及精密度。最后,把该方法运用于样品检测,共做 3份平行试样,得到元素含量基本相同。
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Analysis of the M eta l Elemen ts on the Surface of H igh Pur ity Nano-SiO 2
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Abstract　N ano2SiO 2 has m any ascendan t p roperties, and already app lied in coating, rubber,

pharm aceutical and paper m ak ing industries. R ecen tly, its app lication has been developed in to

agricultural and food industries. So it is very importan t to analyze the harm ful m etal elem en ts and

o ther impurities in h igh purity N ano2SiO 2. T he amoun ts of Pb,M n and Zn in h igh purity N ano2SiO 2

w ere determ ined by ICP2A ES. T h is m ethod can defin itely be used in detecting m etal elem en ts in

N ano2SiO 2.
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