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摘　要:研究了室温条件下 ErCl3_CoCl2_LiClO4_二甲基亚砜 ( DMSO ) 体系中的 Er_Co 在铜电极上的共沉

积, 利用恒电位电解法制备出了 Er的不同质量百分含量的 Er_Co 合金膜.0.08 mol/L ErCl3_0.1 mol/ L Co-

Cl2_0.1 mol/L LiClO4_二甲基亚砜溶液在-2.58 V ( vs SCE) 时恒电位电解得到了表面均匀 、 附着力好 、 有

金属光泽的黑色沉积膜 , 应用 EDAX 和 XRD分析了沉积膜组成及形态.
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　　稀土及其合金具有磁 、 光 、 电等特殊性能,

因而被广泛应用于各种功能材料中, 其中 Er_Co

合金膜主要应用于磁性 、磁光材料.其目前主要

采用真空镀和离子溅射法来制备, 所需的仪器和

设备要求都很高, 但又由于稀土金属的活泼性,

其在水溶液中的电化学沉积很困难, 在熔盐体系

中电解又需在较高的温度下完成, 若能在室温条

件下用电沉积的方法制备出稀土金属及其合金,

则可极大地提高基在功能材料中的应用范

围[ 1 ～ 4] .本文研究了室温条件下在 LiClO4_二甲

基亚砜 ( DMSO) 体系中电沉积 Er_Co 合金膜的

条件, 通过从 ErCl 3_CoCl2_LiClO4_DMSO 体系中

进行恒电位电解, 在铜电极上得到了附着力较

好 、有金属光泽的非晶态 Er_Co合金膜.

1　实验部分

无水 ErCl3 用 Er2O3 ( w ≥99.99%) 与盐酸

( AR) 反应得到 ErCl3·6H2O后, 再控温在 393 K

下真空脱水制得[ 5, 6] .DMSO (CP) 用 0.4 nm 活

化分子筛干燥后, 经减压蒸馏提纯处理[ 7] .实验

采用三电极体系, 工作电极为铜片 (纯度为

99.9%, 面积为 0.025 cm2) , 辅助电极为铂片,

参比电极使用双盐桥系统连接的饱和甘汞电极

( SCE) , 本文出现的电势均为相对于该参比电极

的电势.实验在氩气氛下进行测试, 使用 HDV_

7C 晶体管恒电位仪, HD_1A 型低频_超低频函数

发生器, 3086X_Y 函数记录仪进行电化学测量,

阴极还原产物用 D/MAX_3AX射线衍射分析确定

物相构成, 用 Oxford SIS300能量色散谱仪分析

沉积物的表面组成.

2　结果与讨论

采用循环伏安法对 0.01 mol/L LiClO4_DMSO

体系进行研究.图 1a 为 0.01 mol/L LiClO4_DM-

SO体系在铜电极上的循环伏安曲线, 由此图可

知其阴极极限电位为-3.50 V, 阳极极限电位为

0.30 V, 电化学窗口为 3.80 V, 图 1b 为 0.01

mol/L CoCl2_0.1 mol/L LiClO4_DMSO 体系的循环

伏安曲线, 在此图中出现一个阴极还原峰, 其起

峰电势为-1.23 V, 峰电势为-2.13 V, 与图 1a

比较, 可以认为在峰电势为-2.13 V 下出现的

还原峰对应于 Co2+还原, 即 Co2++2e※Co.

图 1　Cu 电极上的循环伏安曲线

Fig.1　Cyclic voltammagram on Cu electrode

温度 303 K , 扫描速率 0.04 V/ s, 面积为 0.025 cm2

　　图 2是 0.01 mol/L CoCl2_0.01 mol/L ErCl3_

0.1 mol/L LiClO4_DMSO 体系在铜电极上的循环

伏安曲线, 图中出现 2个还原峰, 起峰电势分别

为-1.25 V, -2.18 V, 与图 1进行比较可认为

第1个还原峰对应于 Co 2+的还原, 第 2个峰应
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是 Er3+与Co2+的共沉积峰, 在以下的电沉积试

验中也得到了证明.

图 2　0.01 mo l/ L CoCl2_0.01 mo l/ L ErCl3_0.1 mol/L

LiClO4_DMSO体系在铜电极上的循环伏安曲线

Fig.2　Cyclic voltammog ram on Cu eletrode in

CoCl2_ErCl3_LiClO 4_DMSO system

温度 303 K , 扫描速率 0.04 V/ s, 面积为 0.025 cm2

以紫铜片为研究电极, 在电位分别为

-2.50, -2.55, -2.58, -2.65 V 下对 0.1

mol/L CoCl2_0.08 mol/L ErCl3_0.1 mol/L LiClO4_

DMSO 进行恒电位分解, 电解时间为 40 min, 所

得实验结果如表 1 所示, 随着沉积电位的负移,

稀土 Er的质量浓度先增加而后又减少, 在沉积

电位为-2.58V 时, 沉积层中稀土 Er 的质量浓

度可达到 56.79%, 且有很好的附着力.

表 1　铜阴极上 Er_Co 合金镀层的组成及形态
Tab.1　Composition and surface shape of

Er_Co alloy on Cu electrode

沉积电势
V

沉积时间
min

w%

Er Co
沉积物形态

-2.50 40 45.61 54.39 灰黑色, 附着力不好

-2.55 40 56.27 43.73 黑色,有较好的附着力

-2.58 40 56.79 43.21
黑色,有金属光泽,

附着力好

-2.65 40 50.84 49.16
棕黑色的均匀光滑表

面, 附着力一般.

　　图 3 为 0.1 mol/L CoCl2_0.08 mol/L ErCl3_

0.1 mol/L LiClO4_DMSO溶液在-2.58 V 下进行

恒电位电解所得沉积物的 X_射线衍射图,图中 3

个峰均为基体铜的衍射峰, 说明所沉积的合金膜

为非晶态.

图 3　恒电位电解后所得合金膜的 XRD 图

Fig.3　X_ray diffraction pattern of alloy film
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Preparation for Er_Co Alloy Film in DMSO
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Abstract:The codeposition of Er_Co on Cu electrodes was investigated in ErCl3_CoCl2_LiClO4_DMSO system

at room temperature.Potentiostatic electrolysis was used to prepare films of various Er contents.EDAX and

XRD indicated that black, lustrous and strongly adhering film on Cu substrate was obtained by potentiostatic

electrolysis at -2.58 V ( vs SCE) in 0.1mol/L CoCl2_0.08mol/L ErCl3_0.1mol/L LiClO4_DMSO solution.
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