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Были исследованы электрохимические процессы в индивидуальных и смешанных растворах (NH4)2Fe(SO4)2 и Na2SeO3 при pH 2,1 методом циклической вольтамперометрии. Выяснено, что электрохимические процессы в селенит-содержащих растворах осложнены адсорбцией электрохимически неактивного красного селена (Seк) на поверхности электрода и протеканием побочных химических реакций в растворе (например, H2SeO3 + 2H2Se = 3Seк + 3H2O). Для снижения эффектов блокировки электрода было предложено проводить электроосаждение при нагревании. По данным рентгенофазового анализа и энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии в осадках, полученных в растворах Na2SeO3 при температуре выше 60 ̊С, присутствует только кристаллический серый селен. Результаты циклической вольтамперометрии также согласуются с предположением о том, что при температурах выше 60 ̊С пассивирующего слоя не образуется, что может способствовать осаждению FeSe из смешанных растворов.
Это подтверждается результатами препаративного электролиза. При осаждении селенида железа при комнатной температуре образуется аморфный осадок, не поддающийся рентгенофазовому анализу. При увеличении температуры осаждения до 80 ̊С в ходе эксперимента был получен образец кристаллического селенида железа (рис.1). 
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Рис. 1. Микроструктура (а) и результаты XRD анализа (б) осадка, полученного на железном электроде из растворов 0.02 М (NH4)2Fe(SO4)2, 0.002 М Na2SeO3, 0.1 M Na2SO4 (рН=2.1) при потенциале осаждения -0.75 В. T = 80oC.
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