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PREPARATION DE FEUILLES METALLIQUES SANS SUPPORT D'ISOTOPES DU CHROME 

Sommaire.- Par dépôt électrolytique, nous avons préparé des feuilles 
de chrome isotopique (s,Cr, 5,*Cr) permettant d'obtenir des cibles sans 
support dont la masse superficielle peut atteindre 45 mg/cm*. Ce pro
cédé minimise les pertes de produit dont la valeur est très élevée. 
Ces feuilles, de grande pureté, d'épaisseur homogène et planes, ont 
été utilisées pour les expériences de diffusion (e,e'). A partir d'une 
quantité minimale de sesquioxyde Cr 0 insoluble, emprunté â un labo
ratoire étranger (Oak Ridge), nous prélevons, par electrolyse, le 
chrome nécessaire et nous retournons le chTome restant sous sa forme 
initiale. 
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CEA-N-1733 - MAHUT Bernard 

PREPARATION OF SELF-SUPPORTING METAL FOILS OF CHROMIUM ISOTOPES 

Summary.- We have prepared chromium f o i l s of the fo l lowing i so topes 
s«Cr,»*Cr by e l e c t r o l y t i c d e p o s i t i o n , to make s e l f - s u p p o r t i n g t a r g e t s 

iments . The th i ckness of t he se 
degree of p u r i t y and homogeneity. 

The grea t advantage of t h i s procedure i s t ha t the cos t of p r o d u c t i o n 
is thus reduced to a minimum. FOT a sample of non m i s c i b l e C r 2 0 b o r 
rowed from ORNL, we e x t r a c t by e l e c t r o l y s i s the necessary amount! of 
chromium and we re tu rn to ORNL the remaining p a r t of the C r 2 C r 3 sample. 

for e l e c t r o n s c a t t e r i n g f e , e ' ) experin 
f o i l s can reach 45 mg/cm with a high 
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DESCRIPTION-MATIERE (mots-c/efs extraits du thesaurus SIDON/INIS) 
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HFPOT ELECTROLYTIQUF 
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FOILS 

ELECTRODE POSITION 

CHROMIUM 50 TARGET 

CHROMIUM 52 TARGET 
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1. INTRODUCTION 

L'étude des réactions nucléaires exige fréquemment l'emploi de cibles 

minces et uniformes de matériaux qui ne sont pas toujours disponibles sous 

forme de feuilles métalliques. 

Beaucoup de cibles minces sans support, préparées par les laboratoi

res spécialisés, sont produites par evaporation sous vide. Four certains 

éléments, dont les isotopes séparés sont rares et coûteux, les feuilles ne 

peuvent être réalisées par cette méthode car elle nécessite la mise en 

oeuvre de quantités trop importantes. C'est le cas du chrome, d'où l'intérêt 

de son électrodépositicn qui a suscité un grand nombre de publications, la 

plupart concernant les applications décoratives ou la dureté du métal déposé. 

Toutefois, l'une d'elles concerne la réalisation de feuilles minces sans 

support, utilisables comme cibles [lj. Nous nous en sommes inspirés pour 

fournir aux physiciens de. telles cibles à moindres frais : Oak Ridge Natio

nal Laboratory nous a fourni du sesquioxyde de chrome dont nous lui avons 

retourné le surplus après avoir prélevé le chrome dont nous avions besoin. 

La préparation de feuilles métalliques sans support, par méthode 

electrolytique, permet d'obtenir des cibles dont la masse superficielle peut 
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atteindre 45 à 50 mg/cm . Ces feuilles, de grande pureté, d'épaisseur homo

gène, et planes, sont utilisées pour une série d'expériences de diffusion 

d'électrons (e,e') sur les isotopes Cr, Cr, Cr. Elles sont effectuées 

dans la salle de haute résolution HE 1 avec la chambre à fils à 64 voies 

utilisée comme détecteur principal. Le but de cette expérience est double : 

i) les sections efficaces de diffusion élastique servent à mettre en éviden-

.̂w ^ •_. ^ w ^ w-.^n... .^^. ._... .x ^v_ ^«_ A.WA»««V- uv. A U VA A j 1.1. i - u u L x w n u c L i i Q i g c s u c *_ c a u u y d U A , 

ii) les sections efficaces inëlastiques des premiers niveaux excités (jusqu' 

à 5 MeV) permettent de tester divers modèles nucléaires. Les mesures sont 

faites à deux énergies du faisceau d'électrons incidents : 



p a r t i e bas t r a n s f e r t (0 ,6 £ 9 £ 1 , .:• *:.-. 

I moyen m<jc = 10 ..A 

par t ie- 1 hau t t r a n s f e r t ( 0 , 9 < 9 < 3 fm ' ) E , 

I moyen -lax = !0 .A 

La résolution globale est de l'ordre a t 4 x 

des précisions de mesures meilleures que 10 7. 

II, GENERALITES 

Les dépôts électrolytiques sont généralement obtenus à partir de 

bains d'acide chromique aqueux. Une addition de très petites quantités 

d'acide sulfurique, jouant le rôle de catalyseur, est nécessaire dans ce 

procédé. 

Des études ont été faites sur tous les paramètres conduisauc à 

l'obtention de dépots dans des conditions idéales [2j : 

. composition de l'électrolyte ; 

. teneur en ions sulfate ; 

. influence de la densi:é de courant : 

. influence de la température ; 

. influence de l'agitation ; 

. nature des électrodes, etc. 

Nous ne reviendrons pas précisément sur ces études. 

Notre travail a consisté à rechercher une technique conciliant les 

conditions idéales d'électrolyse avec l'application spécifique de la réali

sation des cibles. 

Deux impératifs se sont imposé- immédiatement : i) la qualité du 

dépôt en vue de: son utilisation en tant que cible ; ii) la perte minimale 
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de p rodu i t s mis en oeuvre. 

I I I . METHODE EXPERIMENTALE 

La forme chimique des i sotopes du chrome fourni é t an t le sesquioxyde 

(Cr ), i l convient de le conver t i r en anhydride chromique (Cr ) pour le 

rendre u t i l i s a b l e par la méthode é l e c t r o l y t i q u e [3j . 

3+ 6+ 

I I I . 1 Conversion chimique Cr -> Cr -*• 3e. Le sesquioxyde e s t chauffé 

lentement dans un drlenmeyer t a r é avec un excès d ' a c i d e perchlor ique concen

t r é . Après départ de l 'eau, l 'acide perchlorique entre en ebul l i t ion . Le 

chauffage est réglé pour que les vapeurs d'acide se condensent. Après appa

r i t i on de la coloration orangée, due à la formation d'acide chromique, 

1 'ebul l i t ion est maintenue quelques minutes encore. Un chauffage excessif 

prolongé entraîne la formation de chlorure de chromyle, ce qui diminue 

d'autant le rendement de la conversion. 

L'acide chromique ainsi obtenu est f i l t r é à t ravers un tube d'Allihn 

n° 4 à plaque de verre f r i t t e puis maintenu sous vide pendant quinze minutes 

pour éliminer toute tra^.e d'acide perc xlorique. L'acide chromique est alors 

dissous dans de l 'eau d is t i l lée> reversé dans l'erlenmeyer t a r é , évapore 

deux à t r o i s fois presque à sec. 

L'acide chromique est mis à l 'étuve à 110°C jusqu'à dispar i t ion com

plète des vapeurs blanches. On est assuré ainsi de l'absence d' ions CIO. qui 

gêneraient ultérieurement 1 'electrolyse. Le produit est enfin refroidi dans 

un dessicateur et pesé. 

I I I . 2 Composition du bain électrolyt ique. La composition de l ' é l ec t ro ly t e a 

S4 
un rôle prépondérant dans la qual i té du dépôt. Le rapport. [Cr ] / [ s c . 1 , 

notamment, doit avoir une valeur bien déterminée. 
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Nous sommes condui ts , par su i te de la l imi ta t ion ce la quantité-

i n i t i a l e de sesquioxyde, à u t i l i s e r un volume réduit d ' e l e c t r o l y t e , d'où 

la prépara t ion suivante : à chaque gramme d ' a c i ' e chromique r e c u e i l l i , on 

ajoute 3,68 ml d ' ac ide sulfurique à 2,72 grammes par l i t r e . Le volume de 

la so lu t ion e s t finalement compris en t re 10 et 13 ml. 

111.3 Cellule é l e c t r o l y t i q u e . Le coût élevé du produit nous a obligé ~ en 

minimiser l e s p e r t e s . Pour ce t t e r a i son , le corps de l a ce l lu le en p l e x i 

glass es t conçu de façon t e l l e qu'après chaque e lec t ro lyse on puisse le 

re tourner sans t r ans fé re r l a so lu t ion é l ec t ro ly t ique ( f i g . l ) . 

Un disque de p l a t i ne e s t u t i l i s é comme anode tandis que le chrome 

es t déposé sur une f e u i l l e de l a i ton de 0,050 mm d'épaisseur formant le 

fond de l a c e l l u l e . L ' é t anche i t e es t assurée par un j o in t en polyethylene 

mainteru par une plaque de cuivre de 5 MB. Pour réduire les e f fe t s de 

l ' évapora t ion pendant l ' é l e c t r o l y s e , la ce l l u l e es t fermée par un couverci; 

en p l ex ig l a s s muni d 'une p e t i t e ouverture et d 'un passage pour l ' anode. 

Avant l 'assemblage de la c e l l u l e , la cathode est soigneusement 

dégraissée à l ' a l c o o l , légèrement po l ie e t r incée abondamment à l ' eau di 

t i l l é e . 

111.4 Fonctionnement. L ' e l e c t r o l y t e e s t ajouté dans la ce l lu le e t u pote:i--

t i e l de décharge de 3 L. h vo l t s es t fixé t r è s rapidement pour év i te r l ' a t t a 

que de la f e u i l l e de l a i t o n . 
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Anode(plahne) 

J W ^ ^ Couvercle (Plexiglass) 

Cathode (lai ton) 

<§>-/ 
Fond en cuivre 

J 01 nf( polyethylene) 

Vis r / c y l . M 3 x 1 0 

échelle 1/1 

Fig. 1 Schema de la cel lule electrolytique 

Une densité de courant de 20 à 30 A/dm est maintenue pendant toute 

la durée de l ' é lec t ro lyse . 

I I I . 5 Extraction de la feui l le de chrome sans support 

L'électrolyse terminée, la cel lule est refroidie à température am

biante , l'anode dégagée, puis la part ie supérieure de la cel lule est assem

blée comme lors de l ' é lec t ro lyse précédente. La cellule est alors renversée 

puis démontée pour récupérer le chrome déposé. Une seconde electrolyse peut 

alors commencer sans transfert de solution. 

La récupération des feui l les de chrome sans support est une opération 

dél icate : des tensions internes peuvent provoquer des vr i l lages et cassures 

lors de la dissolution du support en laiton par de l 'acide ni t r ique dilué à 

la température ordinaire. 
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Pour remédier à cet inconvénient , le chrome déposé sur le l a i ton ost 

plaqué sur Le fond p la t d 'un réc ip ien t en ve r re . I l es t maintenu dans cette 

pos i t ion pendant toute la durée de l ' a t t aque (8 à 10 mn) par un tube de 

verre de diamètre légèrement in fér ieur au disque de chroma. La cible sans 

support e s t a lors lavée soigneusement à l 'eau d i s t i l l é e , rincée à l ' a l coo l 

e t fixée sur un po r t e -c ib l e ( f i g . 2 ) . 

F ig . 2 

IV. MESURES D'EPAISSEUR 

L'épaisseur des f e u i l l e s es t déterminée par un comparateur de t rès 

haute s e n s i b i l i t é permettant d ' e f fec tue r des mesures ponctuelles sur toute 

l a surface . 

Nous avons constaté une homogénéité en épaisseur sur un diamètre de 

28 mm des 30 mm que possèdent les c i b l e s , ceci dans les l i i r i rps de la p ré 

c i s ion de l ' a p p a r e i l (2 %). 

Cet appare i l comporte un capteur capaci t i f symétrique qui transforme 

le déplacement mécanique de la touche de contact en une va r i a t ion é l ec t r ique , 

fonction du déplacement. Le capteur possède un jeu de lames mobiles se dépla-
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çant sans contact entre deux jeux de lames fixe;:. I l forme un ensemble de 

deux condensateurs, var ian t en sens inverse lors d'un déplacement de l--- tou

che, qui cons t i tuen t deux bras d'un poïxt d'impédances équ i l i b r pour une 

pos i t ion préc ise de la touche. Un amplif icateur eiectr iciue fourni t un s igna l 

proport ionnel au déplacement de la touche. 

Appareil oui l i s e : "Stop Cote" EAH 
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\ REMARQUES 

Pour év i t e r cot.cc contarin^tiot) possible eritr<2 i s o t o ^ s , aou^ u t i l i 

sons une c.llu"'e pax isotope.. 

L ' é l ec t ro . i ; er. p l a t i . e iSi: solf.r.eueenent nettoyée e i . r e chaque opérv 

t ion . 

La v i t e s se de Ispôt-. r̂ e chtome dépeiu. ae p las ie i facf.eUi, ,, .actfL'jnsent 

de T? proport ion K^O. - CrO . et ci'- la r»1-^-;-.ir.ee d : impuretés . 

Le rapport [Cr / 1"' ' | decr-oît en CO-JIS d'élcv-tv. olyse on ra i son de 

l 'appauvrissement du \Jin en ch"ome. 

http://-.ir.ee
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L,ouit:
,'<' ter» à f ̂ c K îc le volame îv'.tiai de J.Q sol..... ja e„ parties 

Vièremeot faible <. t qu'ti auc ' CÙÔ nouL T-.C r',àvci'^ la tegenérer .r . ditxor 

lie soiutici neu/e, u lu^'-i-té i'.i dépôt est limités et , par-ià même, le nom-

Dte de cibles. 

Les dépots ne won». P . » uniformes quauà . 1) la d^asité d? courant est. 

2 
inférieure à 1/ A/dm (la zone certrale est i lors fia; minrt- qû  >_i zov.fi 

piriphéric;ue) " i i ) les électrodes ue sont '"as ni fi Somment troac^es (une 

distance de 6 mm e: -,re électrodes fc-L ^éc^ssaire). 

De. plus, des défauts localisés su* le film peuvent rési:lter du manque 

de pli-néitt des électrodes ainsi que du défaut de parallélisme. Zn ta i t , une 

légère variation d'épaisseur entre les zones centrales et périphériques n'p'-L 

paà :•'une importance capitale puisque ).:s bords sont masqués par un support 

lors de l 'ut i l isat ion en tant que cibles. 

http://zov.fi
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Aanexe 

I l peut a r r i v e r q u ' e n f i n d 1 e l e c t r o l y s e l a f e u i l l e de chrome ae ô o i t 

pas u t i l i s a b l e en t a n t que c i b l e . Dars ce c a s , i l ^ s t p o s s i n î e àe. t i an s fo rme i 

c e t t e f e u i l l e m é t a l l i q u e en s ^ q u i >xyde D?.r le procédé s u i v a i t : 

. a t t a q u e du chrome pai i ' ^ c i ^ e c h l o r h y d ~ i q u e r-jnc^r. _rë 

. p r é c i p i t a t i o n à l ' é t a t d"hydroxy le p a r i_ddition d ' aT^ocuaque 

concen t r ée sans e x c è s , 

. f i l t r a t i o r e t séchage de l ' hydroxyde à Î G ' ' 0 , , 

. t r a n s f o r m a t i o n en sesquioxyde a t empera tu re d u s é l e v é e . 

Le f a i b l e voLuine r e s t a n t a p r è s l e s é i i a d ' e l e c t r o l y s e s , con».; a n t e n 

core wU chrome en q u a n t i t é non n é g l i g e a b l e q- i a o i t c»"re r é c u p é r é en r a i s o n 

6+ 3-r . -

àf <?a v a l e u r Jurona*iJe. Une r e c o n v e i s i c n Cr •*• Cr a o i t *• i r e e f f e c r u ^ c . 

L^ s o l u t i o n aqu-us^ e s t a d d ' . t i o n n . e u ' a c ide p a r c h l o r i c u e e t l e melange 

e s t ovapc .ë j u s q u ' à a^pat i . i o r . de i.tmées b l a n c h e s - Le p r é c i p i t é qui s ' e s t 

f. nue pendant c?- p roces sus e s t f ' J t r J sur d'.' ' e r r e f r i t t e p u i s d i s s o u s sans 

1 ' Q.,iu. 

Là t -olut ioT c'-irt-iid i'oe e s t a c i d i v ' ve par de l ' a c i d e c h l o r y d r i q u e , Ids 

ions ".hr orna t e 3 a i n s i to 'me.' v.>at r ëdu ' es p a r l ' h y d r c c h l c r u r s d 1 I iydro"vlain"ne. 

One r . ^ u t r a i i s a c i c u par l ' a g o n i îqve p r é c i p i t e l ' ' r yd r oxyde, qui e s t 

f - ' l t . -è , pu i s d i s s o u s dans l ' a c i d e r\ '.tri que . Une n o u v e l l e r ^ é c i p i t c - f l o n 

i ' 'hydroxyrie s u i v i - do f i l t r a t i o n e s . n é c e s s a i c , p ur cli.ou.ner t o u t composé 

chToré. Le p r é c i p i t é e s t a n î m c a l c ' ^ é en ssr-~uioxyde C r r 0 . 

Te table-va 1 i -u l i ' ue une ^ é r i e ce r é s u l t a t s , ace-indent 1er rendements 

e l e c t r o ? 7*" i\jj'' ,s . 

Le ..ablf-uu 2 donre h t; 5.1 an na t . i è r e f t , f i n a l e m e n t , l e s p o u r c e n t a g e s 

de p e i t e s p r rappor*" aux pr»..duif-3 i n i t i a u x . 

http://cli.ou.ner
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Tableau 2 

B i l an m a t i è r e de l ' o p é r a t i o n 

5*„ Cr 50. . . 

Teneur i s o t o p i q u e 2,88 % 4,31 % 

Taux d ' e n r i c h i s s e m e n t 95,40 % 90,12 % 

Cr«0_ u t i l i s é 4,385 g 2,534 g 

Cr sous forme c i b l e s 0,807 g 0,448 g 

E q u i v a l e n t Cr 0 ( c i b l e s ) 1,180 g 0,654 g 

P e r t e C r ^ 0,145 g 0,050 g 

P e r t e % 3,3 % 2 % 
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