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快速测定镍镀液中氯离子的浓度

许家园

( 厦门大学化学系 邮码
: 3 61 0击 )
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摘 要

根据 C l
一

离子在铂 电极上的电化学氧化特性
,

用D Z
一 I B型电镀添加 剂测定仪可快

速测 定镍镀液中C l
一

离子的浓度
。

此法也适用于镶 电铸液
。
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1 引言

镍镀液中 C I
一

离子为阳极活化剂
,

且能提高镀液的分散能力
。

但随着 镀 液 中C l
一

离子浓

度增大
,

镀层的内应力增大
。

此种效应对电铸镍尤为重要
。

必须严格控制镀液中氯离子的含

量
。

常用的化学分析法测定镀液中C l
一

离子浓度需加入毒性的硝基苯
,

然后用硝酸银 溶 液滴

定 〔。
。

本文根据 C I
一

离子在铂电极上的电化学氧

化特性
,

用 D Z
一 I B型电镀添加剂 测 定仪 〔2〕 快速

测定镀液中 C l
一

离子的浓度
。

2 测定原理

在 2 2 0 9 / L N IS O
` ·

6H
Z
O + 2 5 9 / L H 3 B O

3

并用稀硫酸调节使其 pH ( 2的溶液中
,

铂盘电极的

上伏安曲线如图 1( 曲线 1 )
,

含C l
一

离 子时相应的伏

安曲线如图中曲线 2 所示
。

比较图中曲线可知
,

当

溶液中不存在 C l
一

离子
,

铂 电极上发生氧的析出
。

存在 C l
一

离 子时
,

在电位比 1
.

I V更正 C l
一

离子发生

电化学氧 化
。

实验表明
,

C l
一

离子的阳极氧化峰电

沐值aI , , 随溶液中 C l
一

离子浓度增大而线性增大
,

币
,
甘

图 1
。

在 2 2 0 9 / L N IS O
` .

6H : O +

2 5 9 / L H
3
BO

3

的 P H 《 2溶

液 中
,

铂 电极上 的伏安曲 线
。

C l
一

( g /L )
:

1
,

0 , 2
,

0 , 3 7 5
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且在此电位下N i
Z ` 、

F e 艺 +

和C u 么十等离子不发生电化学氧化还原反应
,

也 对 C l
一

离 子的阳极

氧化无影响
。

因此
,

镍镀液中C l
一

离子浓度可根据铂电极上 C l
一

离子的阳极氧化电流峰值 I 二
p

与

C
。 ; 一

的关系确定
。

3 仪器和试剂

铂盘电极 ( 直径 1
。

Zc m ) 为研究电极
,

饱和甘汞电极作参比电极
,

辅助 电极 采 用纯镍

片
。

测试时铂盘电极用 5 # 金相砂纸磨亮
,

蒸馏水冲洗干净
,

然后置于待测液中
。

在 D Z
一 I B型

电镀添加剂测定仪上使铂盘电极自O V 向阳极方 向扫描 ( 20 m v / s ) 极化至 1
.

5 v ,

并重复扫

描极化 3一 4次
,

以减小电极表面状态 因极化次数不同引起变化的影响
。

由 X
一
Y 函 数 记 录仪

记录 I~ 中曲线
。

镀液用化学纯试剂和蒸馏水配制
,

基础液组成为 2 209 / L N si o ` .

6H : O + 259 / L

H
3
B O

3 ,

用分析纯的氯化钠配制 C l
一

离子标准液 ( 25
.

Om g / m L )
,

实验在室温 下 进 行
。

4 实验结果

4
.

1 普通镀镍

工作曲线 分别吸取 90 m L基础液置于 7个 1 00 m L容量瓶中
,

每 份 加入 0
。

5m L 10 % 稀硫

酸溶浓
,

分别加入 。, 0
.

5 , 1 , 1
.

5
,

2
.

0
,

2
.

5
,

3
.

om L C l
一

离子标准液
,

然后用蒸 馏水稀

释至刻度
。

将配制的溶液分别倾入电解池中
,

测得静止铂盘电极 上 的 伏 安 曲 线 ( 图 2 )
。

Cl
一

离子阳极氧化电流峰值 I
。 . ,

与 C
。 : 一呈线性关系 ( 图 3 )

,

它可用来作为测定 普 通 镀镍液

中 C l
一

离子浓度的工作曲线
。

实验表明
, o ~ 。

.

2 9 / L十二烷基硫酸钠不干扰C l
一

离子的浓度测

定
。
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图 2
.

普通镍镀液中C l
一

离子在静止

铂 电极上 的 I一甲曲线
。

C I
一 ( g /L ) : 1

, o , 2
,

0
.

1 2 5 , s
,

0
.

2 5 , 4
,

0
.

3 7 5
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0
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C e ,
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。 。 p关系
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2光亮镀镍

实验结果表明
,

光亮镀镍常用的添加 剂 ( 如 1
, 4丁炔二醇 ) 会使 C l

一

离子阳极氧化电流值

减小
。

但当添加剂用量达工艺范围
,

若再增加其含量
,

对C l
一

离子浓度的测定影 响 不大
。

因

此
,

可采用在含有适量添加剂的基础液制作工作曲线
。

工作曲线 分别吸取 90 m L 基础液置于 7个 10 Om L容量瓶中
,

各加入 l m L
、
0

.

049 / m L 的

1 ,
4丁炔二醇和 l m L

、

0
.

19 / m L的糖精溶液
,

每份加入 o
.

s m L 10 %稀硫酸溶液
,

然 后 分别

加入 o
, 1 , 2 ,

3
, 4 ,

5
,

6m L CI
一

离子标准液
,

用蒸馏水稀至刻度
。

将配制的 溶液分别倾

入电解池 中
,

测得静止铂盘电极上的伏安曲线 ( 图 4 )
。

C l
一

离子阳极氧 化 电 流 峰值 I
: . p
与

C
。 , 一

呈线性关系 ( 图 5 )
。

它可用来乍为测定光亮镍镀液中 C l
一

离子浓度的工作曲线
。
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.

光亮镍镀液中C l
一

离子在静止

铂 电极上 的 I
:

~ 小曲 线
。

C I一 ( g / L )
: i ,

o ; 2
,

0
.

2 5 , 3
,

0
.

5 0 ; 4 ,
0

.

7 5

5
, 1

。

0 ; 6
,

1
.

2 5 , 7
,

1
.

5

实验表明
,

镀液中糖精含量为 。~ 2
.

5 9 / L,

不干扰 C卜离 子 浓度测 定
。

在 0
。

8 9 / L C l
一

离子的

镍镀液中
,

丁炔二醇由0
.

39 / L 增至 0
.

59 / L
,

C l
-

离子 阳极氧化电流峰值略为减小 (误差 < 8% )
。

0
.

2乒 0 5 0
.

万 1
.

0 1
.

2 5 1
.

5

C d 一 留 L

图 5
。

C
。 ;

一 I
: . p 关系
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3 氨基磺酸盐镀镍

分别吸取 90 m L基础液 ( 2 2 0 9 / L 氨基磺酸镍 十

25 9 / L 硼酸 ) 置于 6个 1 00 m L 容量瓶中
。

每份加入

0
.

5m L 1 0%稀硫酸溶液
。

分别加 入 0
,

0
.

5
,

1
.

0
,

1
.

5
,

2
.

0
,

2
.

s m L C l
一

离子标准液
。

然后用蒸馏水

稀至刻度
。

测得静止铂盘电极上的伏安曲线与图 2

相似
。

C l
一

离子阳极氧化电流峰值 I
: . p与C

。 : 一

呈线
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1,

②

③

镀液组成
:

体系 I :
基液 + 香豆素 0

.

1克 /升 + 茄酸 0
.

1克 /升

体系 卜 基液 十 8 n 3一 6毫升 /升 + N
一
R 0

.

3~ 0
.

6毫升

工作条件

丈澎
电流密度

温 度

pH

S k : S A

体系 I

4~ 6A / d m
“

7 0~ 7 5
。

( l

1
。

5~ 2

1 皿 2

体系韭
2一 4A / dm

“

7 0~ 7 5
O

C

1
。

5~ 2

1 : 2
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性关系 ( 图“ )
。

它可用来作为测定氨基磺酸镍镀液中C l
一

离子浓度的工作味线
实验结果表明

,
O一 0

.

5 9 / L 润湿剂不干扰氯离子浓度的测定
。

此外
,

本文所述方法可适用于电铸镍镀液中C l
一

离子的浓度测定
。
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