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摘要!采用自行设计制造的石英玻璃电解装置$以重氧重水为原料$通过碱性介质电解法进行了%UE气体的

制备$在原料重氧重水%UE的摩尔分数(U"@条件下$最终制得%UE气体中%UE! 摩尔分数达#&9##@$表明整

个电解系统气密性良好%此外$制得的气体能够满足电子回旋共振离子源提供%UE重离子束的实验要求%
关键词!电解!重氧重水!%UE!
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!!自 然 界 氧 有&种 稳 定 同 位 素$即%#E’%’E’
%UE$其中%UE是最重的一种稳定同位素$称为重

氧$其天然丰度仅为"9!")@(%$!)%%UE的重离 子

束具有较 高 的 中 子*质 子 比 例 及 较 易 加 速 的 特

点$在重粒子核物理和核化学研究中有着广泛的

应用%高纯度的%UE! 气体是电子回旋共振离子

源"OQ̂ #产 生%UE 重 离 子 束 的 理 想 气 源%例

如$%UE的重离子已经被应用于以中能重离子引

起的深部非弹多核子转移反应$在重质量丰中子

区合 成 新 核 素!"U$!"*CH和!&*X0研 究 中(&$))%此

外$以高纯 度%UE! 气 体 为 基 础 的 稳 定 同 位 素 示

踪技术也广泛应用于物理’化学’医学’地学’环

境学等领 域 的 基 础 研 究 中((!’)%通 常 高 纯 度 氧

气和氢气的制备$较广泛采用的是碱性介质中的

电解法%本 实 验 室 工 作 中 所 需 的%UE! 气 体$目

前国内市场上尚无成品供应$国际市场中不仅价

格昂贵$而且有时因禁运’用户少’停产 等 原 因$
购进也相当困难$因此$本工作拟采用电解法自



行制备高纯度的%UE! 气体!因实验材料为价格

十分昂贵的富集%UE重氧水"这就要求气体制备

系统具有良好的气密性"以减小损失"同时保证

所得产 品 的 纯 度#此 外"富 集 水 中%UE浓 度 也 是

决定 能 否 制 备 高 纯 度%UE! 气 体 的 关 键 因 素 之

一!因此"本 工 作 拟 在 采 用 电 解 法 自 制%UE! 气

体的同时"观察系统的气密性及富集水中%UE的

浓度对产品气纯度的影响!

8!电解原理

在标准条件下"水的理论分解电压为%9!!*
8"与其6C无关$U%"因而酸性溶液或碱性溶液

都可用作电解液"但从电解槽和电极材料的防腐

等方面考虑"选 择 碱 性 电 解 液 更 好!因 重 氧 重

水含有大量]及%UE同位素"以其为原料"以碱

性溶液为电解液"采用电解法制备]! 和%UE! 气

体可能发生的反应有&
阳极&!%UE]\\!7\1%’!%UE![ ]!E (%)

!%UEC\\!7\1%’!%UE![ C!E
(!)

!E]\\!7\1%’!E![ ]!E (&)
!EC\\!7\1%’!E![ C!E ())

阴极&!]!%UE [!7\1]![!%UE]\ (()
!]!E[!7\1]![!E]\ (#)
!C!%UE [!7\1C![!%UEC\ (’)
!C!E[!7\1C![!EC\ (U)

以上反应中"式(%)和(!)以及(()和(#)为

获得目标气体的主反应"式(&)和())以及(’)和

(U)分别为造成%UE! 及]! 不纯的关键因素!此

外"系统的污染渗透也会对气体的纯度造成一定

的影响"因此"要 制 得 高 纯 度 的%UE! 和]!"除 要

求提供纯度较高的重氧重水外"还要求在生产和

使用过程中尽量将杂质气体的影响降到最小!

!!试剂及仪器

!:8!主要试剂

本工作所用试剂均为分析纯#金属:0购自

大连 富 井 合 金 厂"纯 度**9**U@#重 氧 重 水

(]!%UE)&%UE的摩尔分数(U"@"]的摩尔分数

(’)9U(@"中国光明化工厂生产!
!:!!主要仪器

!S$"(旋转真 空 泵&广 东 真 空 设 备 厂 生 产#
Y!R$%型真空计&购自成都仪器厂#Yb+$&"(可

调式 直 流 稳 压 电 源&上 海 苹 果 仪 器 有 限 公 司 制

造"最大输出电压#"8"输出电流&B#自行设

计和 制 造 的 电 解 装 置 一 套#MBA!’%型 气 体 组

分质谱 计&;D//DH0/MBA公 司 生 产"其O3离 子

源电子能量为U#78"加 速 电 压UP8"质 量%!
&("-"固 定 测 量 通 道 两 个"质 量 分 辨 率 分 别 为

!!"和&"""!

9!实验方法

9:8!电解装置系统的清洁处理

电解实验在自制的电解装置$*%内进行"实验

装置结构简图示于图%!整套装置由玻璃制成"
电解槽呈f型"阴阳极均为自制的铂电极"电极

结构示于图!!从 图%可 以 看 出 该 电 解 装 置 结

构复杂"部分元件为非标器件"各个部件需自行

加工后再进行连接!为保证较好的封接质量"满
足制备同位素气体对装置气密性的要求"装置各

个部件在组装使用之前均须进行清洁处理"根据

不同的要求"采用不同的洗液!
配制强酸 氧 化 剂 洗 液$%"%"用 于 清 洗 铂 金 电

极!本工作中采 用%"@重 铬 酸 钾(R!Q.!E’)洗

液!碱性溶液主要用于清洗有油垢的器件"常用

的碱 溶 液 有 碳 酸 钠(:0!QE&)溶 液*碳 酸 氢 钠

(:0CQE&)溶液*磷酸钠(:0&XE))*磷酸氢二钠

(:0!CXE))溶 液"难 洗 的 油 污 部 件 可 用 稀 氢 氧

化钠(:0EC)洗 涤!以 上 碱 性 溶 液 浓 度 均 约 为

(@!
对于带有油脂较多的部件"可 以 用 汽 油*甲

苯*二甲苯*丙酮*酒精*三氯甲烷*乙醚等有机溶

剂擦洗或浸泡!
9:!!系统的连接及8ZU! 的生产

图%装置的各个部件在经过上述清 洁 处 理

并烘干后再进行连接!为防止在电解过程中氘*
氧气体的扩散和减少电解液的震动"在两电极间

设置玻璃 砂 芯 板!电 极 材 料 用 直 径 为"9(==
的铂金丝绕 制 成+网 球 拍,形 状"并 采 用 可 伐 管

(R,N0.A-<7"即铁*镍*钴等的 合 金 材 料)过 渡

封接铂与玻璃"以避免其直接封接"纯水导电能

力差"必 须 在 溶 液 中 加 入 电 解 质"为 避 免 加 入

:0EC溶液引入水杂质降低重氧重水同位素的

浓度"采用直接加入金属钠"即金属钠与重氧重

水作用"生成氘氧化钠"放出氘气!此反 应 为 放

热反应"为减少在反应过程中重氧重水的挥发"
在冷井中加入液氮对反应系统进行冷却!另外"
电解质的存在会对可伐管造成腐蚀"需在管外封

焊玻璃保护层"焊接时采用倾斜形式熔烧"从可

伐管一端一直封到另一端管口为止(如图!)"这

样倾斜式的熔烧是为了防止火焰中的碳渗入到

未封接部位的保护层中间"再则可以把保护层中

间的空气排出!在电解实验开始之前"整个系统

需用旋转真空泵抽真空至!!9#’X0"以减少系

"& 同!位!素!!!!!!!!!!!!!!!!!第!"卷!



图8!电解装置图

%!!!电解槽"!!!!冷却器"&!!!冷井")!!!干燥 "(!!!%UE! 收集装置"#!!!氘气收集装置"

’!!! 压力传感器"U!!!真空泵"*!!!放气装置"%"!!! %UE!气体储气瓶"%%!!!]! 储气瓶"

!!!1%UE!"!!!2]!

图!!电极结构示意图

统中残余气体的影响#但是在系统各部件连接过

程中#气体冷凝会在管路中形成水蒸气#而抽真

空的方法无法将水汽完全排出#可用五氧化二磷

干燥装置对系统进行干燥处理$

!!电解装置除杂及密封工作完成以后#即可进

行重氧重水的电解$制得的气体经冷却干燥后

进入集气装置并利用排油集气法进行收集$制

气结束时#先切断电源#再关闭阀门0和<#以减

少重氧重水的挥发$制气过程中#除气体流经的

阀门开 启 以 外#其 余 阀 门 均 处 于 关 闭 状 态$收

集%UE气 体 时 依 次 打 开 阀 门G%?%7%2#用 真 空 泵

将管路和储气瓶抽 真 空 至!!9#’X0#这 样 一 方

面便于利用压力差导气#另一方面也可以减少管

路和瓶内杂质气体对%UE! 气体纯度的影响$氘

气的收集与之类似$因同位素气体的储气装置

多由金属制成&%%’#在储气瓶与玻璃管连接时#采

用硅胶管软连接#同时为避免抽真空时引起硅胶

管变形堵塞管路#管内用弹簧支撑$

图9!S3@!Y8质谱分析结果

9:9!产品气的质谱分析

制备的%UE气体样品 用 MBA!’%型 气 体 组

分质谱计进 行 分 析&%!’#所 采 用 的 通 道 质 量 分 辨

率为&"""$

;!结果与讨论

产品气的 质 谱 分 析 结 果 示 于 图&$用 计 算

机对所得气体成分的数据进行分析#结果列于表

%$
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表8!电解产物的 S3@!Y8质谱及气体成分分析结果

产品
各成分含量!@

总氧 QC) :! Q!C# 总 C B. 总QE! ]! %UE!

%UE! "9U( \ U9(! "9%! *"9%’ "9%( "9%U "9() #&9##

]! *#9%( \ !9#) "9""#U %9%% "9"#! "9"&U #)9’( "9!(

!!!注"]! 含量 Z 总 C含量#@$W,)!#,![,&[,)$%%UE! 含量Z总E含量#@$W3&#!#,&![,&)[,&U$%,$为2!;Z$的质谱峰

强度%%’E的含量可以忽略

!!由表%可以看出&在原料重氧重水%UE摩尔

分数(U"@的条件下&制得的%UE气体氧含量达

到*"9%’@&%UE! 含量达到#&9##@&制得的气体

能够满足中国科学院近代物理研究所电子回旋

共振离子源提供%UE重离子束的实验要求#%UE!
含量(("@即可$’实验表明该制气装置具有良

好的气密性&但制得的%UE气体中 :! 的 含 量 也

较高&达U9(!@’]!(QE!也 有 一 定 的 含 量&分

别为"9()@和"9%U@’:! 的来源主要 是 空 气

在重氧重水中有一定的溶解度以及系统的污染

渗透&氘气主要来源于电解水分解的氘’由图&
可以 看 出&杂 质 气 体 中 还 含 有 一 定 浓 度 的 氧 气

#%#E!$&主要 是 因 为&电 解 原 料 重 氧 重 水 自 身 就

含有 一 定 的 氧&同 时 管 路 系 统 的 渗 透 也 会 引 入

氧’较大 浓 度 :! 的 存 在 是 造 成%UE! 含 量 下 降

的关键因素’此外&因实验中所使用的原料为重

氧重水&其]的 摩 尔 分 数(’)9U(@&所 以 实 验

中还同时得到了]! 含量为#)9’(@的氘气副产

品’
在实验中发现&电解槽在工 作 一 段 时 间 后&

在其槽底部#尤其是阳极$逐渐有沉淀物质出现&
并且随着电解时间的延长&沉淀量增多’推测产

生上述沉淀的原因可能是&在电解过程中由于电

解体 系 的 自 平 衡 作 用&使 得 电 解 液 和 可 伐 管 接

触&可伐管内金属元素被氧化而溶解&随后在阳

极与氘氧根离子接触形成沉淀’
根据电解反应原理&电解所得%UE气体和氘

气的体积比应 为%k!&而 在 本 工 作 中 所 得 的 氧

氘体积比约为%k&&分析原因可能是&在相同条

件下&氧的溶解度比氢的大&气体的溶解使得收

集的%UE气 体 量 减 少’此 外&可 伐 管 的 存 在&使

得阳极发生氧化副反应&消 耗 了 部 分 制 得 的%UE
气体’

<!结!论

本研究中 利 用 自 制 的 电 解 装 置&进 行 了 高

纯%UE气体的制备&最终制得气体经质谱分析确

定%UE! 含量达到#&9##@&能够满足各研究领域

的使用要求’实验表明本研究中所用电解装置

设计合理&气密性良好&制得气体纯度较高’
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