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试验研究
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材料及其性能
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［摘　要］　为提高ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料的电化学性能，采用氧化石墨烯进行包覆正极材料试
验，并利用热重分析、扫描电镜分析、材料首次充放电曲线、循环性能曲线和倍率性能曲线研究了氧化石

墨烯包覆量对ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料结构形貌以及电化学性能的影响。结果表明，当氧化石墨烯
添加量为８％时，以０２Ｃ倍率、２７５～４３Ｖ电压平台下首次放电容量达到１６５３７ｍＡｈ／ｇ，在经过３０圈
循环后，容量保持率高达 ９６５０％，在倍率为 ０５Ｃ、１Ｃ条件下，经过 ３０次循环后容量保持率分别为
９５２％、９２８９％，且在不同电流密度下材料的循环性能较好，具有优良倍率性能。
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０　引言
ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２很好地构成了ＬｉＮｉＯ２／ＬｉＣｏＯ２／

ＬｉＭｎＯ２材料的固溶体系，兼容了３种材料的优点且弥
补了单类材料作为正极材料的不足，由于其优异的电

化学性能，且放电平台平稳、工作电压较宽、安全性能

高等特点，使其成为备受欢迎的锂电池正极材料［１－８］。

锂离子电池正极材料制备方法中，传统高温固相

法尽管操作简单、成本低廉，但制备出的正极材料晶

粒尺寸较大，分布不均匀，导致 Ｌｉ＋在正负极的嵌入
脱出困难，进而影响材料的充放电效率；同时，在高电

流密度下，由于 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２材料自身的电导
率较低，经过多次循环，其容量保持率下降，循环性能

变差［９－１３］。为了解决上述问题，引入了微波加热的

方法，微波加热作为一种新型绿色加热方式，具有整

体性、选择性和高效性等优点。ＮａｋａｙａｍａＭ［１４］采用
微波加热合成了粒度较细（０２～０５ｕｍ）且粒度分布
均匀的ＬｉＭｎ２Ｏ４材料。已有相关研究表明微波加热
技术在锂电正极材料合成中具有积极的作用，有文献

表明通过微波烧结得到的 Ｌｉ１１Ｎｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２材
料，锂的损失更小，材料性能更优越［１５］。

石墨烯是一种由碳原子以 ｓｐ２杂化轨道组成六
角形呈蜂巢晶格的二维碳纳米材料，其拥有众多优

异性能：电子迁移率大、电阻率小、高比表面积比等。

由于Ｌｉ＋可以储存在石墨烯片层的两侧且形成ＬｉＣ３
化合物，且石墨烯片层也为 Ｌｉ＋提供了大量的嵌入
和脱出的空穴，所以石墨烯具有优良的储锂性
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能［１６］。王继贤等［１７］通过喷雾干燥法制备石墨烯包

覆富锂锰基材料 Ｌｉ１２２Ｍｎ０５２Ｎｉ０２６Ｏ２，电化学分析表
明，石墨烯加入后电极的极化得到明显缓解，倍率和

循环性能得到明显提升。谭洁慧等［１８］通过改性

Ｈｕｍｍｅｒｓ法制备少层氧化石墨烯，取微量氧化石墨
烯与高温固相法制得的 ＬｉＣｏＯ２复合，经高温还原干
燥处理形成石墨烯／ＬｉＣｏＯ２复合正极材料，有效地提
高了倍率和循环性能。

目前，尽管石墨烯包覆锂离子电池正极材料的

报道很多，但物理法直接包覆无法使石墨烯与正极

材料均匀分散，材料混合不均匀，影响电池性能；常

规方法先将氧化石墨烯与锂离子电池正极材料包

覆，然后高温烧结氧化石墨烯易还原正极材料中的

高价过渡金属离子，导致结构转变和杂相的

生成［１９－２０］。

本试验基于微波加热特点，首先微波一步法制

备ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料，然后用氧化石墨烯
包覆ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料，并进行微波高温
还原。该方法可避免结构转变和杂相的生成，能有

效改善三元锂离子电池的电化学性能。

１　试验介绍
１１　原材料

用于制备正极材料的化学试剂主要有二水合醋酸

锂（ＣＨ３ＣＯＯＬｉ·２Ｈ２Ｏ）、四水合醋酸镍（Ｎｉ（ＣＨ３ＣＯＯ）２·
４Ｈ２Ｏ）、四水合醋酸钴（Ｃｏ（ＣＨ３ＣＯＯ）２·４Ｈ２Ｏ）、四
水合醋酸锰（Ｍｎ（ＣＨ３ＣＯＯ）２·４Ｈ２Ｏ）、导电剂
ＳｕｐｅｒＰ、聚偏氟乙烯、Ｎ甲基吡咯烷酮和氧化石
墨烯。

组装纽扣电池用到的化学试剂和材料主要有铝

片（佛山市中技烯米新材料有限公司）、隔膜 ＰＰ（美
国ｃｅｌｇａｒｄ公司）、电解液ＥＣ∶ＤＥＣ∶ＤＭＣ＝１∶１∶１（多
多试剂）和电池壳（合肥科晶材料技术有限公司）。

１２　试验内容
１）微 波 一 步 法 合 成 正 极 材 料：将 原 料

ＣＨ３ＣＯＯＬｉ·２Ｈ２Ｏ和 Ｍｎ（ＣＨ３ＣＯＯ）２·４Ｈ２Ｏ、
Ｎｉ（ＣＨ３ＣＯＯ）２·４Ｈ２Ｏ和Ｃｏ（ＣＨ３ＣＯＯ）２·４Ｈ２Ｏ按照
摩尔比Ｌｉ∶Ｍ＝１０８∶１混合，在８０℃下干燥１２ｈ，将
干燥后的混合原料，以４５０ｒ／ｍｉｎ混合球磨研磨８ｈ，
最后得到粉状物料。将粉状物料在空气氛围下微波

烧结到３５０℃并保温３０ｍｉｎ，然后继续升温至９００℃
下保温４ｈ，经过自然冷却得到 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２

正极材料。

２）包覆：将ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料进行氧
化石墨烯包覆，按照４％、６％、８％和１０％的氧化石
墨烯与ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料的质量比，将氧
化石墨烯和 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料分散于无
水乙醇中，超声１ｈ，并磁力搅拌２ｈ，使氧化石墨烯
和ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料充分分散后，将制备
好的浆料置于１１０℃下快速蒸干，并使用微波加热
至３５０℃，保温 ３０ｍｉｎ，得到氧化石墨烯包覆的
ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料。
１３　仪器和表征

１）正极材料形貌表征：采用荷兰飞利浦公司的
ＸＬ３０ＥＳＥＭＴＭＰ型扫描电镜；２）物相结构分析：采
用荷兰帕纳科公司的 Ｘｐｅｒｔ３型 Ｘ射线粉末衍射
仪。３）热重分析：采用ＮＥＴＺＳＣＨ的ＳＴＡ４４９热分析
仪。４）电化学性能测试：采用武汉蓝电的ＣＴ２００１Ａ
电池测试仪。

２　材料分析
２１　ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料电化学性能分析

通过微波法一步烧结得到具有良好层状结构的

镍钴锰酸锂 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料。当烧结
温度为９００℃，保温时间为４ｈ时，所制备的正极材
料微观形貌较好，电化学性能最优异。结果表明，

制备的 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料在０２Ｃ倍率、
２７５～４３Ｖ电压平台下首次放电容量为１５６ｍＡｈ／ｇ，
经过３０圈充放电循环后，容量为１４１６５ｍＡｈ／ｇ，容
量保持率为９４２％；在倍率为０５Ｃ和１Ｃ条件下，
经过 ３０次循环后容量保持率分别为 ９１２％、
８９０２％。
２２　氧化石墨烯热力学分析

图１为氧化石墨烯的热重曲线。
从图１可以看到，随着温度的不断升高，氧化石

墨烯出现了２个较为明显的失重阶段。第一个阶段
为室温到１００℃，失重率约为８％。随着温度的升高，
氧化石墨烯重量开始降低，且在１００℃趋于平缓，到
达第一个平台。由于氧化石墨烯具有吸水性，此阶段

应为氧化石墨烯的脱水失重。第二阶段失重发生在

１３０～３００℃，失重率约为２６％。氧化石墨烯表面含
有大量含氧官能团，随着温度的升高，结合在氧化石

墨烯表面弱键含氧官能团开始分解，生成水和二氧化

碳；随着温度的进一步升高，在２００℃时，失重减缓，
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图１　氧化石墨烯的热重曲线
Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅｒｍｏｇｒａｖｉｍｅｔｒｉｃｃｕｒｖｅｏｆｇｒａｐｈｅｎｅｏｘｉｄｅ
　

难脱离的官能团开始分解；直至３００℃，曲线趋于平
稳，此阶段为氧化石墨烯被热还原为石墨烯的过程。

２３　氧化石墨烯结构与形貌分析
图２是氧化石墨烯包覆 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正

极材料的ＳＥＭ图像。

图２　氧化石墨烯包覆ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２ＳＥＭ图像

Ｆｉｇ．２　ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２ＳＥＭｉｍａｇｅｓａｒｅ

ｃｏａｔｅｄｗｉｔｈｇｒａｐｈｅｎｅｏｘｉｄｅ
　

从图２中可以看到：被还原后的氧化石墨烯较
为均匀地包裹在ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２颗粒周围，所得
包覆后的 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料形貌呈相对
稳定的多面体结构。在正极材料颗粒之间形成较好

的石墨烯包覆网络，其中，还原后的氧化石墨烯层数

分布在１～３层。

３　氧化石墨烯包覆 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２
电化学性能分析

３１　电流密度对氧化石墨烯包覆ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２
正极材料首次放电比容量的影响

图３是氧化石墨烯包覆量为 ４％、６％、８％、
１０％的ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料分别在０２Ｃ、

０５Ｃ和１Ｃ电流密度下，２７５～４３Ｖ电压的首次
充放电容量。

图３　氧化石墨烯包覆材料在２７５～４３Ｖ不同
电流密度首次放电比容量－电压曲线

Ｆｉｇ．３　Ｉｎｉｔｉａｌｄｉｓｃｈａｒｇｅｓｐｅｃｉｆｉｃｃａｐａｃｉｔａｎｃｅｖｏｌｔａｇｅ
ｃｕｒｖｅｓｏｆｇｒａｐｈｅｎｅｏｘｉｄｅｃｏａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌｓａｔ
ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｕｒｒｅｎｔｄｅｎｓｉｔｉｅｓｏｆ２７５～４３Ｖ

　

　　从图３（ａ）中可以看到，还原氧化石墨烯包覆量
为４％、６％、８％、１０％材料的首次放电容量分别为
１５６３３、１５９６５、１６５３７、１６３５５ｍＡｈ／ｇ。还原氧化
石墨烯包覆量为８％的正极材料与包覆量为１０％的
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样品首次放电容量相近，但其放电曲线在其他包覆

量正极材料的下面，充电曲线与其他样品相近，从而

可以得出还原氧化石墨烯包覆量为８％时具有较好
的库伦效率。

与物理法直接混合石墨烯和正极材料的首次

充放电容量相比，采用还原氧化石墨烯的方法来

对镍钴锰酸锂正极材料进行包覆，其首次充放电

容量得到很大的提升，当还原氧化石墨烯的添加

量较少时，容量改变不明显；当添加量提升至８％、
１０％时，正极材料的首次放电容量得到有效提升。
原因是石墨烯结构中有可以为 Ｌｉ＋提供嵌入和脱
出的空穴，以及石墨烯本身优秀的电子传导能力，

减小了反应中的极化作用，有利于材料容量的提

升。但当还原氧化石墨烯添加量较少时，其对正

极材料的包覆量不足，接触面积较少，该作用效果

并不明显。

３２　氧化石墨烯的添加量对氧化石墨烯包覆
ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料循环性能的
影响

不同氧化石墨烯添加量的 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２
正极材料在０２Ｃ电流密度、２７５～４３Ｖ电压范围
内充放电３０圈的循环曲线，见图４。

图４　氧化石墨烯包覆ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２在

０２Ｃ、２７５～４３Ｖ循环性能
Ｆｉｇ．４　ＰｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２ｃｏａｔｅｄｂｙ

ｇｒａｐｈｅｎｅｏｘｉｄｅａｔ０２Ｃａｎｄ２７５～４３Ｖｃｙｃｌｅｓ
　

从图４可以看到，随着循环次数的增加，氧化
石墨烯包覆后的材料放电容量依然在逐渐衰减。

在经过３０次充放电循环后，氧化石墨烯包覆量为
４％、６％、８％、１０％ 材 料 的 放 电 容 量 分 别 为
１４７３６、１５１６７、１５９５９、１５１３５ｍＡｈ／ｇ，其容量保
持率分别为：９４２６％、９５％、９６５０％、９２５５％。
其中８％的氧化石墨烯添加量的样品具有最好的
容量保持率；１０％氧化石墨烯添加量的材料在经

过首轮充放电后，其容量开始下降，且下降速度较

快。推测原因为较多的石墨烯依然会有团聚，以

及当正极材料颗粒之间有较多石墨烯层时，会对

材料的电化学性能产生不利影响［２１］，会阻断正极

材料中的锂离子传输扩散到电解液中，从而影响

其电化学性能。

３３　氧化石墨烯包覆 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材
料的倍率曲线

不同氧化石墨烯添加量的 ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２
正极材料在不同倍率、２７５～４３Ｖ电压下的倍率
曲线，如图５所示。
　　从图 ５中可以看到，当电流密度为 ０５Ｃ时，
４％、６％、８％和１０％氧化石墨烯添加量的镍钴锰酸
锂材料的首次放电容量分别为 １５１６５、１５４２３、
１６００１、１５８３６ｍＡｈ／ｇ，在经过３０循环充放电后，其
放 电 容 量 分 别 为 １４０６９、１４３９２、１５２３３、
１４５３８ｍＡｈ／ｇ，容 量 保 持 率 分 别 为 ９２７７％、
９３５１％、９５２％、９１８％。当电流密度为 １Ｃ时，
４％、６％、８％和１０％氧化石墨烯添加量的镍钴锰酸
锂材料首次放电容量分别是 １４７６７、１４７６７、
１５４３３、１５２８６ｍＡｈ／ｇ，３０次充放电循环后的放电
容量分别为１３６２５、１４００５、１４３３５、１３９５８ｍＡｈ／ｇ，
其电容量保持率分别是９２２６％、９４８３％、９２８９％
和９１３１％。通过数据可以发现，随着充放电电流
密度的增大，材料的充放电容量出现衰减，容量保持

率也有所下降，这主要是因为随着材料充放电电流

密度的增大，正负极材料内部极化作用变大，内阻增

高，导致Ｌｉ＋的嵌入和脱出受到影响，进而材料的表
观容量和容量保持率有所下降［２２］。

３４　氧化石墨烯包覆量对氧化石墨烯包覆
ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料放电平台稳定
性的影响

不同氧化石墨烯包覆量对氧化石墨烯包覆

ＬｉＮｉ１／３Ｃｏ１／３Ｍｎ１／３Ｏ２正极材料循环放电曲线的分析，
如图６所示。

从图６中可知，氧化石墨烯包覆正极材料的放
电平台集中在３７Ｖ附近，这与镍钴锰三元正极材
料的放电机理是吻合的。当氧化石墨烯量为 ８％
时，无论是材料的首次放电容量还是循环放电容量

均优于其他材料。其放电曲线放电平台较长，且随

着循环次数的增加，放电曲线变化较小，表明氧化石

墨烯包覆量为８％时，包覆对材料性能有最好的改
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图５　氧化石墨烯包覆正极材料在２７５～４３Ｖ、
不同倍率下的放电比容量循环性能

Ｆｉｇ．５　Ｄｉｓｃｈａｒｇｅｓｐｅｃｉｆｉｃｃａｐａｃｉｔｙｃｙｃｌｅｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅ
ｏｆｇｒａｐｈｅｎｅｏｘｉｄｅｃｏａｔｅｄｃａｔｈｏｄｅｍａｔｅｒｉａｌａｔ

２７５～４３Ｖａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔｒａｔｅｓ
　

善作用。氧化石墨烯包覆在第１０次充放电后，其第
２０次、第３０次放电电压变化不大，放电平台依然保
持较长。

４　结论
１）热重分析表明，室温到１００℃阶段为氧化石

墨烯脱水过程；１３０～３００℃阶段为氧化石墨烯表面

图６　氧化石墨烯包覆材料在２７５～４３Ｖ，０２Ｃ
首次、１０次、２０次、３０次放电比容量－电压曲线
Ｆｉｇ．６　ＳｐｅｃｉｆｉｃｃａｐａｃｉｔｙｖｏｌｔａｇｅｃｕｒｖｅｓｏｆｔｈｅＧＯ
ｃｏａｔｅｄｍａｔｅｒｉａｌｓａｆｔｅｒｆｉｒｓｔ，１０，２０，ａｎｄ３０ｔｉｍｅｓ

ｄｉｓｃｈａｒｇｅａｔ２７５～４３Ｖ，０２Ｃ
弱键含氧官能团热分解过程；２００～３００℃阶段为氧
化石墨烯被热还原为石墨烯的过程。

２）包覆氧化石墨烯的镍钴锰锂三元正极材料
具有较好的充放电容量、循环性能和倍率性能。当

氧化石墨烯添加量为８％时，在０２Ｃ倍率，２７５～
４３Ｖ电压平台下首次放电容量达到１６５３７ｍＡｈ／ｇ，在
经过３０圈循环后，容量保持率高达９６５０％，在倍
率为０５Ｃ和１Ｃ条件下，经过３０次循环后容量保
持率分别为９５２％、９２８９％。，且在不同电流密度
下材料的循环性能较好，具有优秀的倍率性能。

３）通过先制备正极材料再进行氧化石墨烯包
覆的手段成功解决了材料混合不均匀以及结构转变

和杂相的生成等问题。
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ｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，ｓｉｌｉｃｏｎ，ａｌｕｍｉｎｉｕｍａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎｆｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍ

ｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．

ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１１，３１（１２）：５４－５７．

［１８］　苏彬，王学云，王丽君，等．电感耦合等离子体原子发射光谱

法测定铌铁中铌钛钽硅铝磷［Ｊ］．河南冶金，２０１７，２５（２）：

１８－１９，５６

ＳＵＢｉｎ，ＷＡＮＧＸｕｅｙｕｎ，ＷＡＮＧＬｉｊｕｎ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｎｉｏｂｉ

ｕｍ，ｔｉｔａｎｉｕｍ，ｔａｎｔａｌｕｍ，ｓｉｌｉｃｏｎ，ａｌｕｍｉｎｉｕｍａｎｄｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓｉｎｆｅｒ

ｒｏｎｉｏｂｉｕｍｂｙｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃ

ｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＨｅｎａｎＭｅｔａｌｌｕｒｇｙ，２０１７，２５（２）：１８－１９，５６．

Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎ，ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓａｎｄｔｉｔａｎｉｕｍｉｎｆｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍｂｙａｌｋａｌｉ
ｆｕｓｉｏｎｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙｃｏｕｐｌｅｄｐｌａｓｍａａｔｏｍｉｃｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＡＥＳ）

ＭＡＸｉａｏｈｕｉ，ＸＩＡＮＹｕｎ，ＣＵＩＢｏｃｈｅｎｇ
（ＳｈｅｎｙａｎｇＲｅｓｅａｒｃｈＩｎｓｉｔｉｔｕｔｅｏｆＮｏｎｆｅｒｒｏｕｓＭｅｔａｌｓＣＯ．，ＬＴＤ．，Ｓｈｅｎｙａｎｇ１１０１４１，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｆｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍｗａｓｐｒｅｐａｒｅｄｔｈｒｏｕｇｈａｌｕｍｉｎｏｔｈｅｒｍａｌｒｅｄｕｃｔｉｏｎｓｍｅｌｔｉｎｇｗｉｔｈｎｉｏｂｉｕｍｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅａｓｔｈｅ
ｒａｗｍａｔｅｒｉａｌ，ａｎｄｉｍｐｕｒｉｔｙｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｆｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍ，ｉｎｃｌｕｄｉｎｇｓｉｌｉｃｏｎ，ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓａｎｄｔｉｔａｎｉｕｍ，ｗｅｒｅｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄ
ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｌｙｗｉｔｈｓａｍｐｌｅｓｆｏｒａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎｔｈｒｏｕｇｈＩＣＰＡＥＳ．Ｍｏｒｅｏｖｅｒ，ｔｈｅｓｅｌｅｃｔｉｏｎｏｆｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｐａｒａｍｅｔｅｒｓ
ａｎｄｓｐｅｃｔｒａｌｌｉｎｅｓｏｆｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｅｌｅｍｅｎｔｓｗａｓｄｉｓｃｕｓｓｅｄ．Ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｗｅｒｅｃｏｍｐａｒｅｄｗｉｔｈｔｈｏｓｅ
ｏｂｔａｉｎｅｄｂｙｗｅｔｃｈｅｍｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｕｎｄｅｒｔｈｅｓｅｌｅｃｔｅｄｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ．Ｔｈｅｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅ
ｄｅｔｅｒｍｉｎｅｄｒｅｐｅａｔｅｄｌｙ．Ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｌｉｍｉｔ，ａｃｃｕｒａｃｙａｎｄｓｔａｎｄａｒｄｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｏｆｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｗｅｒｅｅｘａｍｉｎｅｄ．Ｉｎ
ａｄｄｉｔｉｏｎ，ｔｈｅｒｅｌａｔｉｖｅｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎｏｆｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄｗａｓｌｅｓｓｔｈａｎ２％，ａｎｄｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｗａｓ９８％－１００％．
Ａｐｐｒｏｐｒｉａｔｅｓａｍｐｌｅｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓａｎｄｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌａｎａｌｙｓｉｓｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓａｒｅａｄｏｐｔｅｄｆｏｒｔｈｉｓｍｅｔｈｏｄ，ｒｅａｌｉｚｉｎｇ
ｔｈｅｅｆｆｉｃｉｅｎｔ，ｒａｐｉｄａｎｄａｃｃｕｒａｔｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｉｌｉｃｏｎ，ｐｈｏｓｐｈｏｒｕｓａｎｄｔｉｔａｎｉｕｍｉｎｆｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ＩＣＰＡＥＳ；ｆｅｒｒｏｎｉｏｂｉｕｍ；ａｌｋａｌｉｆｕｓｉｏｎ；ａｌｕｍｉｎｏｔｈｅｒｍａｌｒｅｄｕｃｔｉｏｎ；ｓｔａｎｄａｒｄｒｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅ；ａｃｃｕｒａｃｙ
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