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四种电沉积体系对
� , , � �

、 ’”� �
、 �‘, � �

沉积效果的初步探讨

马 俊杰 周 世 贤
�辽宁省劳动卫生研究所�

引 言

环境样品超铀
“ 元素的监测

,

除了需将

待测元素高度富集
、

纯化外
,

还需要制备几乎

无重量的薄源
,

厂

这种薄源通常由电沉积法制

备
�

一种或几种元素同时电沉积的方法报道

较多
,

但实用者较少 ���
�

近年来
,

在弱酸性体

系中以不锈钢片为阴极材料的电沉 积方 法
,

由于材料的廉价易得而受到人们的重视
�

主

要有
� �

�

硝酸
一

草酸体系闭 � ��
�

硝酸
一

硝酸按

体系
〔七 �

�

硫酸钱体系
〔气 ��

�

氯化按
一

草酸

体系
�习

�

由于食品中超铀元素分析的需要
,

就

上述四种体系对
�‘, � �

、 ’� ,� � 、 ’“� � 的电沉

积效果进行了实验研究
�

结果表明 � 氯化

铁
一

草酸体系可在 �� 分钟定量沉积了上述三

种元素 � 硝酸
一

草酸和硫酸钱体系可在 � 小时

里定量沉积
’”� �

、 ’��
��

�

诸体系的沉积条件

由条件实验确定
�

同时对各体系的抗干扰能

力进行了探讨
�

实 验 方 法

一
、

器材和主要试剂

�
�

电沉积槽 由壁厚 �� � 的有机玻璃

制成
,

最大容积 �� � ��� 
�

阳极为 币�� � 铂丝
,

阴极为厚 �
�

�� � 不锈钢片
,

圆片直径 � , � �
,

镀源活性区直径 � �� �
,

洗去油污后抛光
,

贮

于蒸馏水中备用
�

�
�

仪器 � ��
一� 型直流稳压电源 � ��

�

� �� 定标器 � 低本底
。
谱仪装置

〔�,

�
�

放射性示踪剂
’�� � �

、

邵� � 为英国进

口 , ’� ��� 由国家剂量院提供
,

经 。 谱鉴定均

为放化纯
�

实验中使用的示踪剂脚� �
、 ’�, �叭

”‘� � 每毫升强度分别为 ��
�

�
、

��
�

� 、 �
�

� � � �
�

二
、

四种体系电沉积液的配制

体系 卜 硝酸
一

草酸 �� �� � � � �
一 �

�

��

�
�� �

�
一 �

�

� � �材 恤� �
,

�

称取分析纯草酸��
�

� �
·

��
�

�� ��
�

� 克
、

硝酸钠 �
�

�� 克用水溶解后加人 浓 硝 酸 ��
�

,

��
,

用 � � � 氨水调 � � 至 � ,

稀释至 � 升
�

体系 �� � 硝酸
一

硝 酸 钱 ���  � � � �
�

�
�

�� �氏� �
�

�

称取硝酸按 ��
�

� 克用水溶解后
,

加入 �
�

�

�� 浓硝酸
,

用 � �� 氨水调 � � 至 �
,

稀释至 �升
�

体系 ���
� 硫酸铁溶液 ��

�

�� �

称取硫酸钱 � ��
�

� 克用水溶解后
,

用 ��

硫酸调 � � 至 � ,

稀释至 � 升
�

体系 �� � 氯化镶
一

草酸 ���  材 � �
、

�� �

�
�

��� �
,� �

� �

称取氯化按 ��
�

� 克
、

草酸 �� �� 克
,

用水

溶解后
,

用 � �� 氨水调 � � 至 � ,

稀释至 � 升
。

三
、

实验程序

将不锈钢片装人沉积槽中
,

放好垫圈
、

旋

紧
,

加人 �� �� 沉积液和 ��� 示踪剂
,

再调 ��

至 � ,

然后装上阳极
,

极距 �� �
,

接通电流
�

在 �� 伏 �其它条件见表 �� 电沉积 � 小时
�

沉积结束前 � 分钟加人 �
�

� � � � � � 氨水
�

沉

积片用水
、

乙醇冲洗
、

干燥后
,

侧量 。
放射性

�
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表 � 各种体系的电流
、

温度控制范围
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结 果 与 讨 论

一
、

电流对
’‘, � �

、 ” � � �
、 �� ‘� � 电沉积

的影响
�

实验结果见表 �
�

可见硝酸
一

草酸体系电

流强度达 �
�

� �
、

硫酸铁体系达 �
�

� � 时
,

可达

较高沉积率
�

电流强度再增加
,

沉积槽内温

度过高
,

放出气泡太多过度地扰动沉积液而

不利于沉积
�

硝酸
一

硝酸按体系在 �
�

�一 �
�

� �

时定量沉积了
’”� � � 氯化 按

一

草 酸 体 系 在

�
�

�一 �
�

� � 时定量地沉积了三种核素
,

比文

献 ��� 的 �
�

�� 电流降低很多
�

表 � 电流对沉积率的影响

电流强度
�� �

电流密度

�
�� � �

� �
’

�

� �
�一
�

� � ,

�
�

休系沉积率
�

�� � �� �
�

�
� � �

�

体系沉积率�� �

� � ,
� �

� � �

�� �

� � � �

� �十 �

� �十 �

� � 十 �

� � � �

� � � �

� � � �

� � � �

� �  
� �

� �士 � � �士 � �� 土 �

� � 土�

�� � � �

� � �土 �

� �士 �

� �土�

� �士�

几曰��八曰���曰,一�、��八,‘�门、

�哎
��连、
�

�
�

�� ����� ��!�� 

!
表中

“

一
”

为未做
,

其他数据为四次实验的平均值上标准差 (下同)
.

�次�哥蛤彩

二
、

沉积槽内温度对沉积率的影响

四种体系在沉积时
,

沉积槽内的适宜温

度由表 1 给出
.
刃以硫酸钱和硝酸

一

草酸体

系为例说明其影响
,

实验结果见表 3 和图 1
.

硫酸按体系和硝酸
一

草酸体系的适宜温 度 范

围分别为 70 一75
、

80 一85 ℃
.
温度再低

,

沉

积率下限是由于离子的迁移速度较 慢 所致 ;

温度再高
,

沉积槽内扰动严重而不利于沉积
,

至使沉积率有所下降
.

表 3 (N H
;
)声0 体系

、

沉积槽内温度对

沉积率的影响

图 l 卜I N O
, 一
H

:
C
:

O4

匕U
1 0 0

温度 (℃)

体系沉积室温度对沉积率的影响

温温度范围 ,, 电 沉 积 率 %%%
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三
、

电沉积时间对沉积率的影响

实验结果见图 2
、
3

、

4

、

5

.

由图可见
,

氯化

氨
一

草酸体系对
”7N p

、 2 , , p u 、 ‘4‘
A m 的沉积

效果最佳
,

可在 90 分钟里同时定量电沉积 ;

硝酸
一

草酸和硫酸钱体系在 2 小时里 可 定 量

沉积
’刃
N p

、 ’”P u ; 而硝酸
一

硝酸铁体系只定

量沉积了
237N p

.
由此可见三种元素电沉积的

易难顺序是
’‘
?
N p

>
”午u >

抖‘
A o

.

影响电沉积效果的因素很多
,

其中与沉

积过程中沉积液酸度的变化关系很大
.
该四

种体系对超铀元素的沉积均要求在弱酸性介

质中进行
,

各体系在沉积过程中 困 的变化
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沉积时间与沉积率的关系

如图 6 所示

率的下降
.

图 6 pH 随时间变化曲线

,

弱酸性介质的破坏将导致沉积
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表 4 阳离子对电沉积的千扰

体系 Iv 沉积率%
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. 表中数据 为四次实验平均值 , 精密度在 3汤 以 内
‘

结

一或同时)光亮
、

牢固
,

适用 a 放射性 (或 ‘

谱)的测量
.

1
.
氯化氨

一

草酸体系具有沉积速度快
,

抗

干扰能力强等优点
,

可在 90 分钟内定量沉积

均N p
、 ’

39P

u
、

24l A m

,

不足之处是产生有毒气体

(氯气放出) ;硝酸
一

草酸和硫酸按体系可在 2

小时里定量沉积 ”,
N p

、 ‘39
p
。 ,

对 “‘
A m 的沉积

率较低
.

2
.
用上述三种体系制备的电沉积源 (单
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热 能 分 析 仪 的 研 制

邵又难 张文彬 王荣菜 秦文娟 彭美生
(中国科学院环境化学研究所)

N 一
亚硝基化合物是一类很强的致 癌物

,

严重地危害着人的健康
,

因而受到环境部门

与医学部门的高度重视
.
但是由于它们种类

多
,

毒性强
,

分布广
,

浓度低
,

挥发性差别大
,

又易被紫外光光解
,

为检测和定量带来很大

的困难
,

一般的化学方法及色谱法都难以达

到所需的灵敏度和可靠性
。

而“
热能分析仪

”

(
T E A

) 是 目前公认的检测 N
一

亚硝基化合物

最灵敏的仪器
。

一
、 “

T E A
” 的签本原理

R
‘ 、

、了 _丈甘;. 从泪
d
l‘ Z ‘ 目‘.

\ 甘 M n
..卜” 、 ,

八
几 ,
一叨匕 朴曰四签 百七 口 嘴洲 / ‘、

—
l、 、夕 卜尸 l ,

—
l、 、J

b /
二、

键较 弱
,

离解能大约 为 8一钧 千卡/克 分

子
,

而有机化合物中大多数 键 的 离 解 能 为

60 一100 千卡 /克分子
,

因此
,

可选用合适的


