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Sommaire.- Par dép8t €lectrolytique, nous avons préparé des feuilles
de chrome isotopique (®'Cr, 5*Cr) permettant d'obtenir des cibles sans
support dont la masse superficielle peut atteindre 45 mg/cm?.
cédé minimise les pertes de produit dont la valeur est trds &levée.
Ces feuilles, de grande pureté, d'&paisseur homogne et planes, ont
€té utilis€es pour les expériences de diffusion (e,e'). A partir d'une
2 insoluble, emprunt€ 3 un labo-
ratoire &tranger (Oak Ridge), nous préievons, par €lectrol,se, le
chrome nécessaire et nous retournons le chrome restant sous sa forme
initiale.
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PREPARATION OF SELF-SUPPORTING METAL FOILS OF CHROMIUM ISOTOPES

Summary.- We have prepared chromium foils of the following isotopes
SoCT, > Cr by electrolytic deposition, to make self-supporting targets
for electron scattering ;e,e') experiments. The thickness of these
with a high degree of purity and homogeneity.
The great advantage of this procedure is that the cost of production
is thus reduced to a minimum. For a sample of non miscible Cr,0
rowed from ORNL, we extract by electrolysis the necessary amoun
chromium and we return to ORNL the remaining part of the Cr,Cr, sample,
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en frangais

FEUILLES MINCES

PEPOT ELECTROLYTIQUF

CIBLE CHROME 50
CIBLE CHROME 52
CIBLE CHROME 54

|

en anglais

FOILS

ELECTRODE POSITION
CHROMIUM 50 TARGET
CHROMIUM 52 TARGET
CHROMIUM 54 TARGET
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1. INTRODUCTION

L'étude des réactions nucléaires exige fréquemmert 1l'emplol 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 produltes par €vaporation sous vide. Pour certains
éléments, dont les isotopes séparés sont rares et colteux, les feuilles ne
neuvent étre réalisées par cette méthode car elle nécessite la mise en
oeuvre de quantités trop importantes. C'est le cas du chrome, d'olt l'intéret
de son électrodépositicn qui a suscité un grand nombre de publications, la
plupart corcernant les applications décoratives ou la dureté du métal déposé.
Toutefois, 1'une d'elles concerne la réalisation de feuilles minces sans
support, utilisabies comme cibles [l]. Nous nous en sommes inspirés pour
fournir aux physiciens de telles cibles & moindres frais : QOak Ridge Natio-
nal Laboratory nous a fourni du sesquicxyde de chrome dont nous lui avons
retourné le surplus aprés avoir prélevé le chrome dont nous avions besoin.

La préparation de feullles métalliques sans support, par méthode
électrolytique, permet d'obtenir des cibles dont la masse superficielle peut
atteindre 45 a 50 mg/cmz. Ces feuilles, de grande pureté, d'épaisseur homo-
géne, et planes, sont utilisées pour une série d'expériences de diffusion
d'électrons (e,e') sur les 1isotopes 5OCr,SZCr,54Cr. Elles sont effectuées
dans la salle de haute résolution HE]l avec la chambre a fils a3 64 voles
utilisée comme détecteur principal. Le but de cette expérience est double :

1) les sections efficaces de diffusion élastique servent 3 mettre en éviden-
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11) les sections efficaces inélastiques des premiers niveaux excités (jusqu'’
a 5 MeV) permettent de tester divers modéles nucléaires. Les mesures sont

faites a deux énergies du faisceau d'électrons incidents
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des précisions de mesures meilieures que 10 /.

I1. GENERALITES

Les dépots Electrolytiques sont généralement obtenus a partir de
bains d'acide chromique aqueux. Une addition de trés petites quantités
d'acide sulfurique, jouant le role de catalyseur, est nécessaire dans ce
procédé.

Des études ont été faites sur tous les paramétres conduisauc a
1'obtention de dépdts dans des conditions idéales [2] :

. composition ae 1'électrolyte ;

. teneur en iomns sulfate ;

. influence de la densi:é de courant :

. influence de la température ;

. influence de 1'agitation ;

. nature des électrode;, etc.

Nous ne reviendrons pas précisément sur ces études.

Notre travail a consisté & 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 : 1) Ja qualité du

dépdt en vue de: son utilisation en tant que cible ; ii) Ja perte minimale
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de prodults mls en ceuvre.

I11. METHODE EXPERIMENTALE

La forme chimique des isotopes du chrome fourni étant le sesquioxyde

. . . . ’ +
(Cr3+),il convient de le convertir en anhydride chromique \Cr6 ) pour le

rendre utilisable par la méthode électrolytique [3}.

. . 6+ .
ITI.1 Conversion chimique Cr3+ -+ Cr + 3e. Le sesquioxyde est chauffé

lentement dans un erlenmeyer taré avec un excés d'acide perchlorique concen-
tré. Aprés départ de l'eau, l'acide perchlorique entre en ébullition. Le
chauffage est réglé pour que les vapeurs d'acide se condensent, Aprés appa-~
rition de la coloration orangée, due 3 la formation d'acide chromique,
1'ébullition est maintenue quelques minutes encore. Un chauffage excessif
proiongé entralne la formation de chlorure de chromyle, ce qui diminue
d'autant le rendement de la conversion.

L'acide chromique ainsi obtenu est filtyé 3 travers un tube d'Allihm
n° 4 3 plaque de verre fritté puis maintenu sous vide pendant quinze minutes
pour éliminer toute trare d'acide perc .lorique. L'acide chromique est alors
dissous dans de l'eau distillée, revercé dans l'erlenmeyer taré, évaporé
deux 3 trois fols presque 3 sec.

L'acide chromique est mis & 1'@tuve & 110°C jusqu'a disparition com-
pléte des vapeurs blanches. On est assuré ainsi de 1'absence d'ions C104 qui
géneraient ultérieurement 1'électrolyse. Le produit est enfin refroidi dans

un dessicateur et pesé.

111.2 Composition du bain électrolytique. La composition de 1'électrolyte a
un r6le prépondérant dans la qualité du dépdt. Le rapport [Cr6+]/[sr42‘],

notamment, doit avoir une valeur bien déterminée.



Nous sommes conduits, par sulte de la limitation de la quantit!
initiale de sesquioxyde, a4 utiliser un volume réduit d'électrolyte, d'od
la préparation suivante : & chaque gramme d'aci’e chromique recueilli, on
ajoute 3,68 ml d'acide sulfurique & 2,72 grammes par litre. Le volume de

la solution est finalement compris entre 10 et 13 ml.

111.3 Cellule électrolytique. Le colt élevé du produit nous a oblige ~ en

minimiser les pertes. Pour cette raison, le corps de la cellule en plexi-
glass est congu de fagon telle qu'aprés chaque électrolyse on puisse le
retourner sans transférer la solution électrolytique (fig.l).

Un disque de platine est utilisé comme anode tandis que le chrome
est déposé sur une feuille de laiton de 0,050 wm d'épaisseur formant le
fond de la cellule., L'@tanchéité est assuré@e par un joint en polyéthyléne
mainteru par une plaque de cuivre de 5 um, Pour réduire les effets de
1'évaporation pendant 1'€lectrolyse, la cellule est fermée par un couvercl:
en plexiglass muni d'une petite ouverture et d'un passage pour 1'anode.

Avant 1'assemblage de la cellule, la cathode est soigneusement
digraissée a 1'alcool, légérement polie et rincéde abondamnment 3 1'eau di

tillée.

I11.4 Fonctionnement. L'électrolyte est ajouté dans la cellule et u. poten-

tiel de décharge de 3 L 4 volts est fixé trés rapidement pour éviter 1'atta-

que de la feuille de laiton.
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Fig. 1 Schéma de la cellule électrolytique

~

o 2 .
Une densité de courant de 20 3 30 A/dm” est maintenue pendant toute

la durée de 1'électrolyse,

I11.5 Extraction de la feuille de chrome sans support

L'électrolyse terminée, la cellule est refroidie 3 température am-
biante, 1'anode dégagée, puis la partie supéricure de la cellule est assem-
blée comme lors de 1'électrolyse précédente. La cellule est alors renversée
puis démontée pour récupérer le chrome déposé. Une seconde électrolyse peut
alors commencer sans transfert de solution.

La récupération des feuilles de chrome sans support est une opération
délicate : des tensions internes peuvent provoquer des vrillages et cassures
lors de la dissolution du support en laiton par de 1'acide nitrique dilué 3

la température ordinaire.




Pour remédier & cet lnconvénient, le chrome déposé sur le laiton est
plaqué sur le foud plat d'un récipient en verre. Il est maintenu dans cette
position pendant toute la durée de 1'attaque (8 3 10 mn) par un tube de
verre de diamétre légérement inférieur au disque de chrome. Ls ¢ible sans
support est alors lavée solgneusement 3 l'eau distillée, rincée 3 1'alcool

et fixée sur un porte-cible (fig. 2).

IV, MESURES D'EPAISSEUR

L'épaisseur des feuilles est déterminée par un comparateur de trés
haute sensibilité permettant d'effectuer des mesures ponctuelles sur toute
la surface.

Nous avons constaté une homogénéité en épaisseur sur un diamétre de
28 mm des 30 mm que possédent les cibles, ceci dans les limites de 1la pré-
cision de 1'appareil (2 7).

Cet appareil comporte un capteur capacitif symétrique qui transforme
le déplacement mécanique de la touche de contact en une variation électrique,

fonction du déplacement. Le capteur posséde un jeu de lames mobiles se dépla-



cant saps contact entre deux jeux de lames fixeu. Il forme un ensecuwblc de
deux condensateurs, variant en sens inverse lors d'un déplacement de 1= tou-
che, qui constituert deux bras d'un pout d'impiédances équilikr pour une
position précise de la touche. Un amplificataur électrique fournit un signal

proportionnel au déplacement de la touche.

Appareil uuilisé : "Stop Cote' EAH

h___,“_

*. ReMARQUES

Pour év.tcr cotud comaminstiov possible entre isotoyes, anous utii |-

sons une «. 1llu’s far Jisutope.

i.'électroiz e platiie ost so.freusement nettovéc ea.re chayne cpéra-
tion.

La vitesse de 1310t fe ch ome dépeic ae plusier facteusr i, ucta.ment
de la proportinn HZSOA - CrOS et d= 12 nvAsence d'impuretés.

Y (’)'f"’,'“ '“.' . - Tp .
Le rapport (Cr /|7 dec-n1t en covs qfelectrolyse 2n raison de

1'appauvrissement du t.in en chrome.
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Lomti ten d fuit i€ le volume 1vitial de ia s0l.c.0a e partice

liéremeot faible «t qu'er auc’ Ces NOUL T ,»UVCa. la vegdaérer . . dit.or

de solutica neu’e, 1a juar.ité a: dépdt est limité= et, par-13 méme, '« nom-
pre de cibles.
Les d&pots me .onv p. s unifrrmes quaud . 1) la deoasité d» courant esc

e . 2 .
inférizure a 10 A/dm” (la zone certrale est :lors rlas mince que .2 zone

piriphéricue) - 11i) ‘es élect.odes une sont ras nifis.ameut e-~vac3es (une

distance de 6 mm e: ~re €lectrodes e.i rBcessalre).

De plus, des défauts localisés suc le film rcavent résulter du munque
de plenéit” des électrodes ainsi que du défaut de parallsliswe, Zn tait, une
Jézére vaviation d'épaisseur entre les zones centrales et périphériques n'ect
pas 7'une importance capitale puisque J<s bords sont masqués par un support

lers de 1'utilisation en taat que cibles.
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Alnexe

I1 peut arriver qu'en fin d'eiectrolyse la teuille de chrome ne soit
pas utilisabie en tant que cible. Dars ce cus, il ust possinie de t.ansforme:
cette feuiile métallique en s:=.qui’xyde par le jrocédé suivait :

. attaque du chrome par : a«cicde chlorhyd~ique -~oncern_rvéd

. précipitation a4 l'ctat d hydroxyle par «ddition d amociaque

concentrée sans 2Xceés,

. filtratior et séchaze de l'hydroxyde a 1067°.,

. transformation en ce2squiuxyde a temperature plus ¢€.evée.

Te faible voiume restant aprés lz série d'elactrolyses contient cn-
coré Ju chrome en quantité non négligesbie 71 aoit €rre récup?ré em raison

. ; . 6+ 3~ .y A
dr sa valeur nar~nacle. Ure reconveisicn Zr <+ Cr-  aoit Srre effecruie.

.2 solution aqu:use est aaditionn.e u'2c1de paerchloricue et le mi.ange
est Jvapcté€ jusqu'd agpari.ion de iumées blernches. Le précipiré qui s'est
£. no€ pendant ¢ proressuas est TUltrs sur dv orarre fritié puils dissous dans
1'=au,

Li solutior chreami e ost aciail’Fe par de l'acide chiorydrigue, les

ions ~hrcmates aiansi fo'mes cunt rédu’cs par 1'hydrocchlcrurz d'uydre-vlam ne,

Jne rrutra:zisacicu par 1'emmoniiaque précipite 1l bydroxyde gqui est
“iltre, puis Adissous dang 1'aride n'trique. Une nouvelle rroécipitet.on
Ahydrexyde suivi. de filtration es. nécessaiz. p ur cliaiper tont composé

chloré. Le précipité est eniin caic’ré en s<s-uloxyde Cx. G
/.

3 .
Te tableu 1 iudique une wérie (¢ réuuitats, aciamuent ics rendements
éle~trol tiyuns.

Te Lableuu 2 donre le pilun natiére ¢z, finaiemcut, les pou'centages

de perteeg pi~ rapnort au¥ pruduits initliack.
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Tabieau 2

Bilan matiére de l'opération

™
54Cr | SOCI

Teneur 1isotopique 2,88 7 4,31 7
Taux d'enrichissement 95,40 7 90,12 %
Cr203 utilisé 4,385 g 2,534 g
Cr sous forme cibles 0,807 g 0,448 g
Equivalent Cr203 (cibles) 1,180 g 0,654 g
Perte Cr203 0,145 g 0,050 g
Perte 7 3,3 7% 2 7
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