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摘要：# 以铁丝网作阳极，应用电解氧化法制备 78,<
$ L溶液，并合成固体 M$78,< 5研究电解条件（如搅拌、超

声、静置、温度、电流密度等）对该制备过程电流效率的影响规律5结果表明：以 !< @34 N ( 6A,-作电解液，于

"%O、!% @P·J@ L$及搅拌作用下电解，可获得较高的电流效率5
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高铁酸盐具有强氧化性，它被广泛应用于某些

无机物和有机物的选择性氧化［!;$］，也常被用作高

效、无毒的新型水处理剂和消毒剂［";<］5此外，高铁
（2/）酸盐能够发生 " 电子放电，在强碱性溶液中
可稳定存在，且对环境友好，以其用作碱性电池正

极材料也引起人们的极大兴趣［>;&］5

目前，高铁酸盐的制备方法主要有化学法［!］、

干法［!］和电解氧化法［=;?］5 化学法具有产率和纯度
较高等优点，但工艺复杂，成本较高，合成过程需使

用毒性很大的氯气，对环境造成较大污染5 干法反
应过程简单、产品纯度也较高，但反应温度较高，容

易引起爆炸5电解法一般是采用电解铁阳极，于强
碱性电解液中生成高铁酸盐5 其操作简便，对环境
无污染，但存在制备效率较低的问题5 本文即以阳
极氧化法制备 78,<

$ L溶液，并合成了 M$78,<，系统

地研究了制备条件（如搅拌、超声、静置、电流密

度、温度等）对电流效率的影响规律5

’( 实验部分
’5 ’( 阳极的预处理
截取一定面积的铁丝网叠 !% 层，放进 !< @34 N

( 6A,-溶液中，用 MQ;$>%KR 型数据超声波清洗

器（昆山超声仪器公司）清洗至无气泡产生，再经

蒸馏水超声清洗，电吹风吹干5

’5 %( 电解合成 78,<
$ L溶液

实验用电解槽为有机玻璃材料，由 ! 个阳极室
和等体积的 $ 个阴极室组成，阳极室和阴极室之间
用聚磺酸树脂膜隔开5阳极材料选用比表面积较大
的细铁丝网（! S %5 %$: J@），表观面积 "<% J@$，阴

极为泡沫镍5 阳极室和 $ 个阴极室各装入 !$% @(
!< @34 N ( 6A,- 溶液5 恒电流电解使用 T7;? 恒电
位 N恒电流仪（上海正方）5

’5 )( M$78,<固体的制备

向阳极电解液中加入 <% @( >%U的 M,- 溶
液，缓慢搅拌 ! @BF，静置 !% @BF 后，用砂芯漏斗抽
滤得到 M$ 78,<固体5 所得固体依次用环己烷（"%
@( ）和无水乙醇（"% @(）洗 < 次，无水乙醚（$%
@(）洗 $ 次，然后于 KT7;:%$% 型真空干燥箱中 :>
O干燥 " C 后放在盛有 V$,>干燥剂的干燥器中保

存5

’5 $( 分析方法
电解液中的 78,<

$ L 浓度由分光光度法测

定［!%］，M$78,<固体纯度用铬酸盐法
［>］测定5



以上实验试剂均为分析纯，溶液用去离子水配

制!

!" 结果与讨论
!! #" 搅拌、静置及超声对电流效率的影响
搅拌、静置及超声作用是影响电解合成

"#$%
& ’电流效率的关键因素! 图 ( 分别示出在 )*

+、, -.·/- ’&电流密度下电解，搅拌、静置及超

声作用对电流效率的影响! 可以看出：（(）搅拌电
解，电流效率随电解时间的变化较稳定；静置条件

下，电流效率低于搅拌电解，且随时间的变化不稳

定!原因是搅拌能加速电解产物的扩散，从而加快
反应的进行；而静置下的电解液仅依靠电极副反应

产生的 $&起搅拌作用，其效率低，生成的 "#$%
& ’无

法及时得到扩散!（&）0*1功率超声电解，前 ( 2的
电流效率较高，(! , 3 &! , 2 之间电流效率变化较
稳定，&! , 2 之后逐渐下降，且明显低于前两个电
解条件!超声是借助声冲击流、声空化的非线性效
应来促进固—液界面的表面更新并加快过程的传

递速率［((］，据图 (，以 0*1功率超声电解，其电流
效率在 &! , 2之前比静置条件下的大，之后反而不
如，这可能是因为 "#$%

& ’在超声作用下的分解速

率大于生成速率之故!（)）实验表明，超声功率越
大，"#$%

& ’分解速率越快，所以 (**1功率的超声
电解，其电流效率更低，并且此时阳极液呈现较深

的棕色!综上所述，使用搅拌电解是合成 "#$%
& ’最

适宜的手段!

!! !" 温度对电流效率的影响
温度也是影响电解合成 "#$%

& ’的主要因素之

一!图 & 示出在搅拌作用下，恒定电流密度为 , -.
·/- ’&，温度对电流效率的影响曲线! 总体而言，
电解初期电流效率随温度升高而升高，之后则逐渐

呈下降趋势! 据图可见，)* +下，电流效率比较稳
定，且随电解时间的变化不大! 而在 %*+时，电流
效率则于前 ( 3 & 2内逐渐上升，之后回落；温度越
高，下降趋势更为明显!
实验同时表明，以铁丝网作阳极电解合成

"#$%
& ’，适当提高温度可使阳极液中 $4 ’的活性

增大，减缓铁电极表面的钝化［(&］，从而有利于提高

电流效率，但温度升高又会促使溶液中 "#$%
& ’的

分解加快，造成产品中含有较多的三价铁，即产品

呈现一定的棕色，不再是紫黑色!

图 (5 以铁丝网作阳极在 )* +，(% -67 8 9 :;$4溶液，和

, -.·/- ’&下电解制备 "#$%
& ’，搅拌、静置及超

声作用对电流效率的影响曲线

"<=! (5 >?@7A#?/# 6@ BC<D 6D ?6 BC<D ;?E A7CD;B6?</ 6D A7CD;B6?F

</ 6? C2# @#DD;C#（G>）/ADD#?C H<#7E #7#CD67HI#E ;C

<D6? 7;CC</# ;?6E# <? (% -67 8 9 :;$4 B67AC<6?，)* +

/ADD#?C E#?B<CH：, -.·/- ’&

图 &5 以铁丝网作阳极，(% -67 8 9 :;$4 作电解液，, -.

·/- ’&电流密度下电解制备 "#$%
& ’电流效率随温

度变化关系

"<=! & 5 G;D<;C<6? 6@ C2# @#DD;C#（ G>） /ADD#?C H<#7E J<C2

#7#/CD67HB<B C#-K#D;CAD#B #7#/CD67HI#E ;C <D6? 7;CC</#

;?6E# <? (% -67 8 9 :;$4 B67AC<6?

/ADD#?C E#?B<CH：, -.·/- ’&

!! $" 电流密度对电流效率的影响
图 ) 示出在 )* +、搅拌作用下，以不同的电流

密度电解合成 "#$%
& ’，其电流效率随电流密度的
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变化!可以看出：（"）在较小的电流密度（如 # $%
·&$ ’(）下电解，电流效率于整个电解过程中变化

比较稳定；（(）以 ") $%·&$ ’(电流密度电解，其

电流效率比 # $%·&$ ’(的大，但电流效率于前"! #
*逐渐增大，( + , * 基本稳定，, * 之后逐渐下降；
（,）继续增大电流密度，即如 "# $%·&$ ’(和 ()
$%·&$ ’(，电流效率反而明显下降，这是因为：在

较小电流密度下，电解速率乃随极化电流的上升

（或增大）而加快，从而使生成 -./0
( ’的电流效率

也相应提高；但如极化电流过大，则因电极表面氧

吸附严重，电流效率反而下降! 据图 ,，") $%·
&$ ’(电流密度当为电解合成 -./0

( ’的适宜条件!

图 ,1 以铁丝网作阳极，在 ,) 2、"0 $34 5 6 78/9溶液

中电解制备 -./0
( ’的电流效率随电流密度变化

曲线

-:;! ,1 <8=:8>:3? 3@ >*. @.==8>.（<A）&B==.?> C:.4D E:>* &B=F

=.?> D.?G:>C .4.&>=34CH.D 8> :=3? 48>>:&. 8?3D. :? "0

$34 5 6 78/9 G34B>:3?，,) 2

!" 结1 论
以铁丝网作阳极，"0 $34 5 6 78/9 作电解液，

在 ,) 2、") $%·&$ ’(电流密度和搅拌作用下电

化学合成 -./0
( ’，可获得较高的电流效率!
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