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对插型阵列微带电极的制作及其电化学特性研究
‘
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南京大学 化学 系
,

南京
,

摘要 用微电子光刻方法制作了对插型阵列微带电极
,

并通过 对 电极进行了表

征 将微 参比电极和微铂丝对电极 固定在 电极附近
,

构成了微电解池
,

考察了该

电极的循环伏安及计时电流特性
,

并用微带电极的扩散理论和 公式对 电极的准稳态

电流进行了处理
,

指出了它们之间产生偏差的原因 研究了 电极的
“

发生
一

收集
”

效应
,

测定

了该电极的屏蔽因子
、

反馈因子和收集效率
‘

关键词 阵列微电极
,

对插型阵列微带电极
,

微伏安法
,

收集效率

人们利用微电极传质速率高
、

降和充电电流小
、

能快速建立稳态质量传输等特点进行

了多方面的研究〔
‘一 〕,

但由于单个微电极响应电流较小
,

一般仪器难以检测
,

限制了其应用

近年来发展的阵列微电极既克服了这一缺点
,

又保留了微电极的优点
,

从而成为微电极研究

领域中的热点〔一
“〕 在众多类型的阵列微电极中

,

对插型阵列微电极 最具吸引力
,

它的

响应电流较大
,

不需特殊的仪器就能检测其响应电流
,

而且在两组电极上可以同时测定不同

的物质
,

进行
“

发生
一

收集
”

实验
,

类似于环盘电极而优于环盘电极 由于收集电极产生的物质

能再扩散到发生电极进行电化学反应
,

有正反馈效应
,

使发生和收集电极的响应电流均增大
,

从而提高了检测灵敏度 彭文峰等 曾提出这种电极可用作微电流型传感器 朱建中等 〕对

它的若干电化学性质进行了研究

本文用光刻法制成了 电极
,

用扫描电镜对其进行表征
,

并用微型电解池对其电化学

特性进行了研究
,

测定了该电极的屏蔽因子
、

反馈因子及收集效率 对 电极的收集效率

及其影响因素进行了讨论
,

为进一步制作多物种同时测定的微电流型传感器奠定了基础

实验部分

仪器和试剂

恒电位仪及 电 七学分析系统 乙
, ,

美国
一

打印机
,

美 国
,

“ 双恒 电位仪 各
, ,

美 国
,

记录仪 各
,

,

美国
一

“ 扫描电镜
,

日本
一

涂胶显影机 天津市无线电专

用设备厂
一

型光刻机 上海光学机械厂
, 一

真空镀膜机 上海曙光机械

厂 图形发生器
,

美国 及科建公司
一

工作站

盖玻片 市售
,

金粒
,

超微粒干版 日本樱花公司
,

光刻胶 正性
,

日

收稿 日期
一 一

修改稿收到 日期
一 一

联系人 陈洪渊 第一作者 蔡称心
,

男
,

岁
,

博士研究生
· 国家自然科学基金和青年基金资助课题



年 月

高 等 学 校 化 学 学 报

〔

对插型阵列微带电极的制作及其电化学特性研究
‘

蔡称心 钧烧先 陈洪渊

南京大学 化学 系
,

南京
,

摘要 用微电子光刻方法制作了对插型阵列微带电极
,

并通过 对 电极进行了表

征 将微 参比电极和微铂丝对电极 固定在 电极附近
,

构成了微电解池
,

考察了该

电极的循环伏安及计时电流特性
,

并用微带电极的扩散理论和 公式对 电极的准稳态

电流进行了处理
,

指出了它们之间产生偏差的原因 研究了 电极的
“

发生
一

收集
”

效应
,

测定

了该电极的屏蔽因子
、

反馈因子和收集效率
‘

关键词 阵列微电极
,

对插型阵列微带电极
,

微伏安法
,

收集效率

人们利用微电极传质速率高
、

降和充电电流小
、

能快速建立稳态质量传输等特点进行

了多方面的研究〔
‘一 〕,

但由于单个微电极响应电流较小
,

一般仪器难以检测
,

限制了其应用

近年来发展的阵列微电极既克服了这一缺点
,

又保留了微电极的优点
,

从而成为微电极研究

领域中的热点〔一
“〕 在众多类型的阵列微电极中

,

对插型阵列微电极 最具吸引力
,

它的

响应电流较大
,

不需特殊的仪器就能检测其响应电流
,

而且在两组电极上可以同时测定不同

的物质
,

进行
“

发生
一

收集
”

实验
,

类似于环盘电极而优于环盘电极 由于收集电极产生的物质

能再扩散到发生电极进行电化学反应
,

有正反馈效应
,

使发生和收集电极的响应电流均增大
,

从而提高了检测灵敏度 彭文峰等 曾提出这种电极可用作微电流型传感器 朱建中等 〕对

它的若干电化学性质进行了研究

本文用光刻法制成了 电极
,

用扫描电镜对其进行表征
,

并用微型电解池对其电化学

特性进行了研究
,

测定了该电极的屏蔽因子
、

反馈因子及收集效率 对 电极的收集效率

及其影响因素进行了讨论
,

为进一步制作多物种同时测定的微电流型传感器奠定了基础

实验部分

仪器和试剂

恒电位仪及 电 七学分析系统 乙
, ,

美国
一

打印机
,

美 国
,

“ 双恒 电位仪 各
, ,

美 国
,

记录仪 各
,

,

美国
一

“ 扫描电镜
,

日本
一

涂胶显影机 天津市无线电专

用设备厂
一

型光刻机 上海光学机械厂
, 一

真空镀膜机 上海曙光机械

厂 图形发生器
,

美国 及科建公司
一

工作站

盖玻片 市售
,

金粒
,

超微粒干版 日本樱花公司
,

光刻胶 正性
,

日

收稿 日期
一 一

修改稿收到 日期
一 一

联系人 陈洪渊 第一作者 蔡称心
,

男
,

岁
,

博士研究生
· 国家自然科学基金和青年基金资助课题



图 〕胶封法 比环氧树脂直接封电极口
’〕成功率高

,

且省时 电极由 对微带金电

极组成
,

每对电极中间相隔 拼 ,

每根微电极的宽度为 拜 电极在使用前必须检验其

是否漏电
,

以防止微带电极之间短路 电极在溶液中没有加入支持电解质时
,

其电阻一

般为 几

电极的循环伏安特性

微带电极的循环伏安曲线受电极尺寸
、

扫描速度 。 及电活性物质扩散系数 的影响

据此
,

等 〔
‘ , 〕给出估价其形状的

“ ”

因子

一 , 尺了 ,

等〔
‘, 〕指出

,

宽度为 的微带电极上

的扩散行为近似于半径为 二 的半微柱电极的扩

散行 为 在实验 中
,

一 拌 ,

因此它类似 于

拜 的半微柱电极的行为 根据 因子公

式
,

当 分别为 和 时
,

为 和

。
,

这样小的 值
,

其循环伏安 曲线应为阶梯

形
,

图 是 一

,

的 溶液在 电极上的循环伏

安图 从图 看出
,

两组电极上的曲线极为相似
,

而且均出现准稳态的伏安曲线
,

与上述理论一致

说明制得的 电极中的两组 电极的电化学性能

相似
,

电活性面积一样 图 还表明 极限电流与

扫速 一 基本无关
,

这是由于 电

极上强烈的边缘效应所致

电极的计时电流特性

半微柱电极上的电流表达式为江
’‘

笋⋯⋯爹
〕

、一 , , ·

一丁了一
’

〔了
· ·

守
式中 “ 为辅助变量

,

和 ,‘
为 函数

·‘ 在假设微带电极上的扩散行为可以

用半微柱电极上的扩散来描述的基础上得出微带电极上的计时电流表达式为
, , 二夕 “ 〕 夕

, ,厂刀 二 一 ‘ ,‘ , , ,‘丫 二夕 “ 夕 一 。 ‘

夕
,

一 为 常数
,

为微带电极的长度

图 给出了 电极在收集电极处于开路 ‘ 及 一 的恒电位 时发生电极的
一

曲线
、

从式 计算得到的理论
一

曲线 图 以及根据 公式计算得到的
一

曲线 图
,

电流已转换成单根微带电极的电流 可以看出
,

在发生电极的电位为 时
,

电极能很快地建立准稳态 当收集电极处于开路时
,

其电流比由 公式计算得到的电

流大很多 与
,

这说明 电极上的扩散不是线性扩散
,

而是径向扩散 由于每根微电

极靠得很近
,

它们的扩散层部分交叠
,

相互有屏蔽作用
,

因而单根电极的平均电流比由式

计算得到的理论值小 图
。 与 屏蔽因子 为 当收集电极的电位为一 时

,

由于在发生电极上氧化产生的氧化态扩散到收集电极时被还原
,

还原后的产物又重返发生电

一 一



极而被氧化
,

增加了发生电极上反应物的流量
,

产生了正反馈效应
,

实验求得反馈因子

为
,

因而使发生电极上的电流比理论值大 图 ‘ 与

。。、、 一月
。

。

一

仁乙,曰试蕊、

一伴
一 一

一 伴
一 一

, 。 ,

电极的收集效率

图 是 电极在
“

发生
一

收集
”

模式中的循环伏安曲线
,

与图 对比可知
,

当收集电极

的电位为一 时
,

由于正反馈效应的存在
,

发生和收集电极的电流均变大 定义收集效

率 必 为收集电极的电流 。 和发生电极的电流 纪 之 比即 叭一 二 实验测得 汽为
,

说明发生电极产生的物质有 能在收集电极上被还原

等山 」曾研究过由 个发生电极和 个收集电极组成的阵列微电极的收集效率
,

并给

出了计算这种电极收集效率的理论公式

电一 气
一

凡

心
,

孙

式中吸 为收集效率
, , 为两根带电极之间的距离

,

将公式应用于实验所用的 电极 ,

一 拜 ,

一
,

算得的叽为
,

比实验测出的 叭 小很多 这是由于在 电极

中
,

收集电极和发生电极均有多根微带电极组成 本实验各有 根
,

在发生电极上产生的物

质扩散离开过程中产生
“

空间播散效应
” ,

在多根收集电极上被还原
,

有别于含 个收集电极

的情况
,

因而 中。较大
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