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(57) Спосіб визначення складу покриттів, що міс-

тять нікель та мідь, по кількості електрики в піках 
анодних вольтамперограм, отриманих в електро-
літі, що містить хлорид амонію, який відрізняєть-
ся тим, що в електроліт додають 20-40 г/дм

3
 амі-

нооцтової кислоти, підтримують pH 10-11, а 
швидкість розгортання потенціалу в інтервалі між 
піками розчинення міді й нікелю збільшують до 10-
50 мВ/с. 

 
 

 
Корисна модель належить до області електро-

аналітичної хімії, зокрема, до способів визначення 
складу тонких покриттів металами та сплавами. 

Корозійні, механічні, каталітичні й магнітні 
властивості покриттів мідно-нікелевими сплавами, 
двошарових і багатошарових покриттів міддю і 
нікелем істотно залежать від складу сплаву й спів-
відношення товщини шарів міді й нікелю в багато-
шарових покриттях. 

Відомі способи аналізу мідно-нікелевих пок-
риттів хімічним розчиненням покриття з наступним 
аналізом вмісту іонів міді й нікелю фотоколорімет-
ричним методом, атомно-абсорбційною спектро-
метрією, а також з використанням диференціаль-
ної імпульсної анодної інверсійної 
вольтамперометрії на тонкоплівковому ртутному 
електроді [1]. Однак способи вимагають досить 
багато часу для аналізу, зі зменшенням товщини 
покриттів знижується точність визначення кількості 
металів. 

Відомі способи визначення складу покриттів 
сплавами аналізом анодних вольтамперограм їх 
розчинення з інертної основи. Використовують 
постійну швидкість розгортання потенціалу, що 
зменшується зі збільшенням товщини покриття. 
Кожному піку вольтамперограми відповідає процес 
окиснення, який може відповідати розчиненню 
металу, утворенню або розчиненню оксиду, фази 
сплаву. По величині площі, обмеженої піками, ви-
значають кількість електрики, що витрачається на 
розчинення відповідних металів або фаз сплавів, а 
по його відношенню до загальної кількості елект-
рики визначають частку металу (фази) в покритті. 
При цьому селективність розчинення металів під-

вищується при збільшенні різниці потенціалів піків 
їх розчинення. 

Відомий спосіб одержання анодних вольтам-
перограм на нікелі, міді й сплаві мідь-нікель в 0,1 
М розчині соляної кислоти [2]. Спосіб дозволяє 
визначити кількість осадженого мідного та нікеле-
вого покриття по кількості електрики в піках їх роз-
чинення. Однак потенціали піків розчинення ніке-
лю й міді відрізняються не більш, ніж на 200 мВ, а 
покриття сплавом мідь-нікель розчиняється в єди-
ному піку (розташованому на 80 мВ більш позити-
вно ніж пік розчинення міді), тобто неможливо ви-
значити вміст металів у сплати по кількості 
електрики. Крім того, при розчиненні двошарового 
покриття можна визначити кількість міді та нікелю 
(для визначення товщини їх шарів) тільки у випад-
ку верхнього нікелевого шару, потенціал розчи-
нення якого більш від'ємний за міддю. У випадку 
верхнього мідного шару обидва шари розчиняють-
ся в единому піку, тобто неможливо визначити 
роздільно кількість міді й нікелю. 

Найбільш близьким технічним рішенням є спо-
сіб визначення складу покриттів, що містять нікель 
та мідь, по якому визначають кількість електрики в 
піках анодних вольтамперограм у слабкокислому 
електроліті, що містить хлорид амонію [3]. По цьо-
му способі можна одержати вольтамперограму з 
піками розчинення мідних, нікелевих покриттів та 
двошарових покриттів при різному порядку розта-
шування шарів. Однак різниця потенціалів піків 
розчинення мідного та нікелевого покриття не пе-
ревищує 150 мВ, покриття сплавами розчиняються 
в єдиному піку (розташованому на 50 мВ при 
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більш позитивних потенціалах стосовно нікелю), 
тобто, неможливо визначити їх склад. 

Задачею, що розв'язується даним винаходом, 
є селективне розчинення нікелю та міді зі сплаву. 

В основу винаходу покладена задача створен-
ня способу визначення складу покриттів, що міс-
тять нікель та мідь, по кількості електрики в піках 
анодних вольтамперограм, отриманих в електро-
літі, що містить хлорид амонію. 

Для рішення поставленої задачі запропонова-
ний спосіб, по якому в електроліт додають 20-40 
г/дм

1
 амінооцтової кислоти, підтримують pH 10-11, 

а швидкість розгортання потенціалів в інтервалі 
між піками розчинення міді й нікелю збільшують до 
10-50 мВ/с. 

Процес здійснюється в такий спосіб. 
Осаджують покриття, що містить нікель і мідь, 

на інертну основу, наприклад, скловуглецеву, пла-
тину, золото. В комірку потенціостата заливають 
електроліт, що містить 0,5 М хлориду амонію й 20-
40 г/дм

3
 амінооцтової кислоти, зі значенням pH 10-

11, доведеним розчином гідроксиду натрію, помі-
щають сталевий катод, насичений хлоросрібний 
електрод порівняння й робочий електрод з покрит-
тям. Підключають комірку до потенціостату. Почи-
нають знімати анодну вольтамперограму від ста-
ціонарного потенціалу зі швидкістю розгортання 
потенціалу 0,5-5 мВ/с. Мідна складова покриттів 
розчиняється в піку, що знаходиться, залежно від 
товщини мідного шару й складу сплаву, в інтервалі 
потенціалів -0,4 - 0,1 В. Потім збільшують швид-
кість розгортання потенціалів до 10-50 мВ/с. При 
потенціалах підйому струму розчинення нікелевої 
складової (залежно від товщини нікелевого шару й 
складу сплаву - в діапазоні 0,2-0,4 В) швидкість 
розгортання потенціалу повертають до величини 
0,5-5 мВ/с й отримують пік розчинення нікелю. 

При виконанні сукупності зазначених операцій 
експериментально виявлено, що пропоновані умо-
ви одержання анодної вольтамперограми дозво-
ляють розділити піки розчинення мідної й нікелевої 
складової, тобто селективно розчинити нікель та 
мідь, що присутні у покритті як у вигляді шарів чис-
тих металів, так й в складі сплаву. 

В технічному плані відмінною рисою пропоно-
ваного способу є те, що в електроліт для одер-
жання анодної вольтамперограми додатково вво-
дять амінооцтову кислоту, що утворює комплекси 
як з іонами міді, так і з іонами нікелю, у результаті 
чого істотно змінюються умови розчинення цих 
металів. Крім того, збільшення значення pH про-
понованого електроліту до 10-11 сприяє істотному 
збільшенню різниці потенціалів піків розчинення 
міді й нікелю (до 570 мВ, див. приклади 6 і 7), як за 
рахунок зрушення піка розчинення міді в бік нега-
тивних значень потенціалів (за рахунок комплек-
соутворювання), так і за рахунок зрушення піка 
розчинення нікелю у бік позитивних значень поте-
нціалів (за рахунок утруднень розчинення нікелю в 
лужних середовищах). Крім того, вольтамперогра-
му отримують при різної швидкості розгортання 
потенціалів на різних її ділянках, на відміну від 
відомих способів одержання вольтамперограм, які 
отримують при постійній швидкості розгортання 
потенціалу. Збільшення швидкості розгортання 

потенціалу в діапазоні потенціалів між піками роз-
чинення міді й нікелю, що перебуває в зоні паси-
вації нікелю, дозволяє уникнути збільшення тов-
щини плівки, що пасивує, на нікелі й повністю 
розчинити нікель до потенціалів виділення кисню, 
тобто, забезпечити можливість кількісної оцінки 
вмісту нікелю по кількості електрики в піку його 
розчинення. Зміна умов одержання вольтамперог-
рами дозволяє не тільки забезпечити роздільне 
розчинення шарів чистих металів, але й селектив-
но розчиняти мідь і нікель із покриття їх сплавом. 

Відомі способи одержання анодних вольтам-
перограм із постійною швидкістю розгортання по-
тенціалів у розчинах хлориду амонію, але не відо-
мо їх одержання при різній швидкості на різних 
ділянках у лужному розчині, що містить хлорид 
амонію й амінооцтову кислоту. А саме це сполу-
чення умов дозволяє забезпечити селективне роз-
чинення нікелю і міді не тільки із шарів чистих ме-
талів, але й зі сплавів. 

Таким чином, визначення складу покриттів, які 
містять нікель та мідь, що досягається тільки при 
виконанні сукупності умов: в електроліт додають 
20-40 г/дм

3
 амінооцтової кислоти, підтримують pH 

10-11, а швидкість розгортання потенціалу в інтер-
валі між піками розчинення міді й нікелю збільшу-
ють до 10-50 мВ/с, встановлено авторами вперше 
в процесі експериментів (див. приклади). 

При використанні концентрації амінооцтової 
кислоти менш ніж 20 г/дм та pH менш ніж 10 роз-
щеплюється пік розчинення міді, що зніжує точ-
ність визначення складу покриття. При збільшенні 
pH більш ніж 1 та зниженні швидкості розгортання 
потенціалів між піками на нікелі росте пасивна 
плівка і в піку його розчинення починає виділятися 
кисень, що також зніжує точність визначення скла-
ду покриття. Збільшення швидкості розгортання 
потенціалів між піками та збільшення концентрації 
амінооцтової кислоти недоцільне. 

Тобто, підтримка експериментально виявле-
них границь параметрів одержання анодної вольт-
амперограми є необхідним для реалізації способу. 

Таким чином, порівняння технічного рішення, 
що заявляє, із прототипом й іншими технічними 
рішеннями дозволяє зробити висновок про відпо-
відність способу, що заявляє, критеріям «новизна» 
й «істотні відмінності». 

Приклади 1-5. На платиновий електрод з сір-
чанокислих електролітів осаджують, з витратою 
кількості електрики 0,02-1,5 Кл, покриття нікелем 
(приклад 1), міддю (приклад 2), двошарове мідь-
нікель (приклад 3) і нікель-мідь (приклад 4) та з 
пірофосфатного електроліту - сплав мідь-нікель 
(приклад 5). В комірку потенціостату заливають 
електроліт складу: 0,1 М NiCl2 й 0,5 М NH4Cl. Підк-
лючають комірку до потенціостату ПІ 50-01. Заван-
тажують в комірку сталевий допоміжний катод і 
насичений хлоросрібний електрод порівняння. 
Знімають анодну вольтамперограму на платино-
вому електроді з покриттям, що містить нікель і 
мідь, зі швидкістю 2 мВ/с. Потенціали піків розчи-
нення покриттів по відношенню до насиченого 
хлоросрібного електроду приведені в табл. 1. 

Різниця потенціалів піків розчинення мідних і 
нікелевих покриттів складає 130 мВ (див. приклад 
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1 і 2). На анодній вольтамперограмі сплав) прису-
тній лише І пік розчинення сплаву (приклад 5). 

Приклади 6-10. На платиновий електрод з сір-
чанокислих електролітів осаджують, з витратою 
кількості електрики 0,02-1,5 Кл, покриття нікелем 
(приклад 1), міддю (приклад 2), двошарове мідь-
нікель (приклад 3) і нікель-мідь (приклад 4) та з 
пірофосфатного електроліту - сплав мідь-нікель 
(приклад 5). В комірку потенціостату заливають 
електроліт складу: 0,5 М NH4C1, 30 г/дм

3
 амінооц-

тової кислоти, гідроксид натрію до pH 10,5. Підк-
лючають комірку до потенціостату ПІ 50-01. Заван-
тажують в комірку сталевий допоміжний катод і 
насичений хлоросрібний електрод порівняння. 

Знімають анодну вольтамперограму на платино-
вому електроді з покриттям, що містить нікель та 
мідь, зі швидкістю 2 мВ/с. Включають швидкість 
розгортання потенціалів 20 мВ/с в діапазоні поте-
нціалів 0-0,4 В у прикладах 8, 10 і в діапазоні по-
тенціалів 0-0,2 В у прикладі 9. Потенціали піків 
розчинення покриттів по відношенню до насичено-
го хлоросрібного електроду приведені в табл. 1. 

Різниця потенціалів піків розчинення мідних і 
нікелевих покриттів складає 570 мВ (див. приклад 
6 і 7). На анодній вольтамперограмі сплав) прису-
тні 2 піка, розчинення міді та нікелю, з різницею 
потенціалів 760 мВ (приклад10). 

 
Таблиця 1 

 
Потенціали піків розчинення міді (Еcu), нікелю (ENi) та сплаву (E(Cu-Ni)) 

 

Потенціал, В 
№ прикладу 

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

Ecu, В -0,15 - -0,08 -0,15 - -0,23 - -0,20 -0,23 -0,18 

ENi, В - -0,02 0,01 -0,02 -  0,34 0,58 0,34 0,58 

E(Cu-Ni), В - - - - 0,03 - - - - - 

 
Приклади 11-12. На платиновий електрод з 

пірофосфатного електроліту осаджують, з витра-
тою кількості електрики 0,02-1,5 Кл, покриття 
сплавом мідь-нікель складу: 30,4 % міді та 69,6 % 
нікелю у прикладі 14; 10,2 % міді та 89,8 % нікелю 
у прикладах 11-13. В комірку потенціостату зали-
вають електроліт складу: 0,5 М NH4Cl, 20-40 г/дм

3
 

амінооцтової кислоти, гідроксил натрію до pH 10-
11. Підключають комірку до потенціостату ПІ 50-
01. Завантажують в комірку сталевий допоміжний 

катод і насичений хлоросрібний електрод порів-
няння. Знімають анодну вольтамперограму на 
платиновому електроді з покриттям сплавом 
мідь-нікель зі швидкістю 2 мВ/с. З вольтамперог-
рам розраховують кількість електрики на розчи-
нення міді QCu та нікелю QNi. З урахуванням елек-
трохімічних еквівалентів визначають склад 
покриття: вміст міді, aCu) %, та вміст нікелю, aNj, 
%. Параметри електролізу наведено у табл. 2. 

 
Таблиця 2 

 
Параметри електролізу 

 

Параметр 
№ прикладу 

11 12 13 14 

Концентрація амінооцтової кислоти, г/дм
3
 20 40 30 30 

pH електроліту 10 11 10,5 10,5 

Швидкість розгортання потенціалу між піками, мВ/с 10 50 20 20 

QCu, m Кл 49,476 36,386 44,1 133,2 

QNi, m Кл 950,52 713,61 855,9 766,8 

aCu /aNi, %/% 10,3/89,7 10,1/89,9 10,2/89,8 30,8/69,2 

 
Таким чином, порівняння даних, наведених у 

прикладах, показує, що пропонований спосіб до-
зволяє селективно розчинити у лужному розчині, 
що містить хлорид амонію та амінооцтову кисло-
ту, нікель та мідь зі сплаву у процесі отримання 
анодної вольтамперограми зі зміною швидкості 
розгортання потенціалу, розрахувати кількість 
електрики і визначати склад покриттів, що містять 
нікель і мідь не тільки у вигляді шарів чистих ме-
талів, але й у вигляді сплаву мідь-нікель. 
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