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摘 要 : 用恒电流电解法在乙酞胺
一
尿素

一

澳化钠熔体中电沉积出 Y 的质量分数 (斌 )Y )高达 87
.

50 % 的 Y

一 iN 合金
,

在铜片上获得附着力强的合金薄膜
.

实验结果显示电沉积出的 Y
一
iN 合金中的 切 ( Y )随着电流密

度增大而增大
.

在低电流密度获得的是带有金属光泽的银 白色合金薄膜
,

在高电流密度获得的是黑色的合金

薄膜
.
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稀土
一
镍合金具有优良的贮氢性能受到人们

的重视
,

这类合金具有贮氢密度大
,

还具有吸
、

放速度快和受氢中杂质影响小等优点
,

从而为氢

的贮存和运输提供了方便 [ ’ 〕
.

在低温熔盐中沉积

制备稀土
一
镍合金

,

能简化生产过程
、

降低成本

以及控制合金的组成
.

选择乙酞胺
一
尿素

一
澳化

钠熔体
,

选择这熔体作为溶剂是由于其有尿素
-

澳化钠熔体导电能力强和溶解和研究相关无机盐

的能力大 2j[ 的优点
,

另一方面这熔体又有乙酞胺
一
尿素的熔点低 [ 3〕的优点

,

其熔点可低达 3 18 K
,

操作很方便
.

杨绮琴等因报道已在乙酸胺
一 尿素

一
嗅化钠熔体电沉积出 N d 一

co
、

uE
一

co
、

rP -

oC 稀土合金
.

本文研究从乙 酞胺
一 尿素

一
嗅化

钠熔体中制备 Y 一 iN 合金薄膜的条件
,

为 Y 一 iN

合李的生产提供理论依据
.

1 实验部分

N i e l: 由 N i e l:
·

6 ZH o 在 3 9 3 K 下抽真空脱去

结晶 水得 到
.

Y 1C
3
采 用 干 法制 备

,

由相 应 的

姚场 和 N氏 cl 经化学反应囚选择制得
,

所有 试

剂均为分析纯
.

按干燥过的乙酸胺
、

尿素 ( 、 二

27 % ) 和澳化钠 ( 二 = 12 % ) 顺序放进 电解池
,

混合均匀
,

在油浴中加热熔融
,

控温为 3 53 K
.

研究电极为 R 丝 ( 0
.

127 C
时 )

,

辅助电极为

光谱纯 石墨
,

参比电极为 A岁乙酞胺
一 u。 -

NaB
r ,

研究电极的电势均为相对于参比电极的数

值
.

使用 DH v 一 7 B 晶体管恒 电位仪
,

DH
一 I A

型低频
一
超低频信号发生器

,

3 0 86 x 一 Y 函数记

录仪
,

在氮气 ( 侧 二
99

.

塑为% ) 气氛下进行电化

学测量
.

使用 C u
薄片作为电镀基体

,

用 E DXA
分析沉积物的组成

.

2 结果和讨论

体系以铂丝为研究电极 的电化学窗口 如图 1

所示
,

阴极极限为
一 0

.

68 V
,

阳极极限为
+ 0

.

75

V
,

电化学窗口为 l
.

43 V
.
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图 1 铂丝 ( 0
.
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衬 ) 研究电极在

乙酞胺
一

尿素
一

澳化钠中的 C V 曲线
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03 mo 卜 L
一 ’ ) 一 乙酸胺

一
尿

素
一
嗅化钠 中的 C v 曲线

,

可看到
一 0

.

6 V 和
+ O

.

25 V 附近分别有
·

1个还原峰和 1 个氧化峰 ;

图 3 为 Y e l3 ( 0
.

17 mo l
·

L
一 ’

)
一 N i e l Z ( 0

.

仍 mo l
·

L
一 `

)
一 乙 酞胺

一
尿素

一
嗅化钠中的 CV 曲线

,

可看到
一 0

.

48 V 和 + 0
.

23 V 附近分别有 1个还原
峰和 l 个氧化峰

. ,
l

比较图 2 和 图 3 中的 CV 曲线
,

可见加人

Y c 坛后
,

阴极峰电流与阳极峰电流均明显加强
,

此时阴极峰除了包含 iN ( 11 ) 的电还原外还有 Y

(皿 )的电还原
.

在 Y c犯(0
.
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·

L
一 ’

)
一 NI C贬
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从表 1可看出
,

稀土 Y 的质量分数随电流密

度增大而增大
,

在电流密度为 4
.

2 mA
·

cm
一 2
时

,

稀土 二 ( Y )可达 8 7
.

5 0%
,

Y 和 N i 的原子数比可

达 9 : 2
,

说明在乙酞胺
一
尿素

一
澳化钠熔体中沉

积稀土合金是可行的
.

镀层都比较均匀光滑
、

致

密附着力强
,

颜色随电流密度增大而加深
.

对在

2
.

3 ntA
· c m 一 2

下沉积得到的合金膜进行 sE M 电镜

扫描
,

观察到其粒子大小为 100
一 2X() nnI

,

接近

纳米材料的要求
.

表 1 不 同电流密度下 的 Y 一 iN 沉积膜的组成
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) 一 乙酞胺
一
尿素

一
嗅化钠熔体中

在铜片上进行恒电流沉积
,

结果如表 1所示
.
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