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摘要:采用低毒、较缓和条件下预处理不锈钢基底 ,在电沉积过程中引入超声波振荡技术 ,并筛选出

最佳电流密度组合进行电沉积 ,制备出与基底粘结牢固、析氢电催化性能高的不锈钢镀铂电极。 从

电极的双层电容值可推出电极活性的改善主要归因于表面粗糙度的增加。
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Abstract: The subst rate o f stainless steel wa s pretreated under low toxic and modera te condi tions.

Ult rasonic agitation technolog y w as em plo yed in the process of electodeposition. In addi tion, the

optimal combination o f current densi ties w as selected. As a resul t , platinum plated stainless steel

electrode w hich not only w as adherent to th e subst rate but also po ssessed excellent

electrocatalyticproperty for HER was prepared. It can be deduced from the m easured values of

the double lay er capaci ty of the elect rode tha t the im provem ent of the elect rode activ ity w as

m ainly due to the increase in surface roughness of the elect rode.
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　　钛基镀铂电极已有许多报道〔 1～ 5〕 ,而不锈钢是

一种高强度抗腐蚀且价格低廉 (尤其相对钛而言 )的

金属材料。目前不锈钢镀铂电极尚未见文献报道。本

文研究低毒、较缓和条件下预处理不锈钢去除其表

面钝化膜的方法 ,并在铂的电沉积过程中采用超声

波振荡技术 ,改善了镀层与基底的粘结力 ,得到牢固

高活性不锈钢镀铂电极 ,可望用于微传感器。

1　实　验

1. 1　仪器

HPD-1恒电位仪 , CQ-50型超声波清洗器 ,

CHI660电化学测量系统用于电极性能测试。

HIT AC HI S-520 型扫描电镜观 察镀层形貌。

V GESC A-LAB M KⅡ 电子能谱仪对镀层表面及深

层作元素及成分分析。

1. 2　不锈钢基底预处理及电沉积过程

不锈钢基底 ( 0. 6 m m)镀前经金相砂纸打磨

抛光、化学除油 ,在 300 g /L NaO H溶液中煮沸约 1

h和用混合酸 (含少量硝酸的体积比为 1∶ 4的盐酸

水溶液 )酸洗 20～ 30 min后进行水洗、超声波清洗

( 5 min)、热水清洗和冷水清洗。清洗后的不锈钢基

底室温下在 25%～ 30% H2 SO4中以 30～ 50 m A /

cm
2
阳极活化 1～ 2 min后用二次蒸馏水清洗 ,然后

放入 H型电解槽在上述超声波清洗器中进行振荡

电沉积。

电解液组成: 3. 3× 10
-2

mol /L氯铂酸 , 3. 3×

10
-2

mol /L醋酸铅 , 0. 5 m ol /L盐酸 ,电流密度 10～

60 m A /cm
2。

1. 3　电极活性测量

采用三电极系统 , 0. 5 mo l /L H2 SO4作电解液 ,

研究电极即上述不锈钢镀铂电极 ,辅助电极为铂片 ,

参比电极为饱和甘汞电极 (文中所标电位均相对于

此电极 )。 测试条件: 扫描电位-0. 2～ 0. 9 V,扫速

0. 1 V /s,以-0. 2～ -0. 15 V电位区氢吸附电量表征

电极活性
〔6〕
。

2　结果与讨论

2. 1　超声波振荡的技术效果

图 1示出 ,不锈钢镀铂采用超声波振荡技术后

所得的电极活性提高 2倍 ,将制备好的电极搁置振

荡 3 min后 ,其活性仅衰减 10% ,而未采用超声波

振荡的电极活性却衰减 35%。

　

　

　

　

　
a) 无超声波振荡

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　
b)有超声波振荡

—— 　电沉积电极

　搁置振荡 3 min后电极

图 1　镀铂电极循环伏安图

2. 2　电流密度的选择

在相同沉积电量下 ,电流密度在 30～ 60

m A /cm
2
之间变化时 ,应用较小电流密度所得电极

活性比较大电流密度 ( 60 m A /cm2 )的高 (如图 2) ,

但当电极经受 60 min的振荡后 ,电流密度为 60

m A /cm2所得电极活性衰减最少 ,也就是镀层与基

底粘结力最佳 (表 1)。
表 1　不同电流密度下的铂电极振荡衰减数据 (% )

衰减测试
电流密度 ( m A /cm2 )

30 40 50 60

振荡 3 min

振荡 60 min

10

47

12

46

20

79

11

27

　　由此得出制备电极的最佳电流密度 ,即先以小

电流密度沉积 ,后改换大电流密度沉积的方法。

2. 3　最佳电流密度组合的电极活性

在超声波振荡下 ,以 30 m A /cm
2的电流密度电

沉积 30 min,后继续以 60 m A /cm
2
电流密度沉积 5

min,从所得电极的 SEM图 (图 3)可以看出 ,镀层晶

粒更加细小均匀。 根据 X PS镀层成分分析 ,采用

Ar
+
溅射测得镀层不同位置的各元素的相对百分含
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量如表 2所示。

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

—— 30, 40 min　 40, 30 min

---- 50, 24 min　-· -· - 60, 20 min

图 2　不同电流密度的镀铂电极循环伏安图

　

　

　

　

　

　

　

　

a)无超声波振荡

　

　

　

　

　

　

　

　

b)有超声波振荡

图 3　镀铂电极的扫描电镜图

　　其双层电容值为 1. 40× 10-3
F/cm

2 (由图 4数据

求出 )是光亮铂电极的 350倍 ,与氢吸附结果相符 ,

说明电极活性的改善可主要归因于表面粗糙度的增

加。

在 100 m A /cm
2
电流密度下 ,酸性介质中 ,经

50 h长期通断电实验 ,电极活性仅衰减 8% ,表明该

工艺条件所得电极结合力强 ,性能稳定。
表 2　镀层不同深度的各元素相对百分含量 (% )

镀层深度
元素名称

Pt Cl Pb

表面

Ar+ 溅射 10 s

继续溅射 50 s

97. 01

99. 22

99. 54

2. 99

0. 78

0. 46

含量

极少

未检出

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　

　
图 4　镀铂电极的双层电容曲线

3　结　论

采用超声波振荡技术进行电沉积可提高电极活

性 ,在最佳电流密度组合下可制备牢固高活性不锈

钢镀铂电极 ,并具有一定的电化学稳定性。
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