BANK ELEKTRONIK APPLIKATION 4/97 REeV. 2003

ZELLEN UND ELEKTRODEN

ZELLEN

Baugrof3e und Konstruktion einer Zelle werden durch den Messzweck bestimmt: Wenn Sie mit grof3en
Elektroden arbeiten, bendtigen Sie im Regelfall entsprechende Lésungsvolumina. Wollen Sie schnelle
Messungen zur Bestimmung kinetischer Parameter durchfiihren, dann brauchen Sie sehr kleine
Arbeitselektroden, entsprechend kommen Sie mit kleinen Lésungsvolumina aus. Das ist jedoch nur
eine grobe Faustregel.

Eine wirklich universell verwendbare Zelle, die allen Messzwecken gerecht wird, gibt es deshalb nicht.
Dennoch werden sogenannte Universalzellen angeboten. Mit ihnen kann man - sofern man die GréR3e
der Arbeitselektroden auf einige Quadratzentimeter beschranken kann, die meisten Messungen
durchfiihren. Vor allem fir langsame Messvorgange sind sie grundsétzlich geeignet. "Universal”
bezieht sich auf die Mdglichkeit, verschiedene Arbeitselektrodenformen einzusetzen, die Zelle in wei-
ten Grenzen temperieren zu kénnen und geniigend Offnungen im Zellendeckel zu haben, damit man
eine kontrollierte Gasatmosphare einstellen kann und zuséatzliche Messfuhler wie Thermometer oder
pH - Meter etc. einstecken kann.

Universalzelle, klassische Bauart mit abgetrennter Referenzelektrode

Die Universalzelle besteht aus einem 0,5l - oder 1l - Glasgefal mit Planschliffdeckel, der eine Mes-
sung unter Schutzgas oder Reaktionsgas ermdglicht. Der Deckel hat hinreichend viele Bohrungen mit
Normschliffkegeln, in die die Elektroden, aber auch Thermometer, Gaseinleit- und Auslassrohre, ein
Ruckflusskuhler und ggf. Hilfselektroden wie z.B. Einstabmessketten etc. eingefiihrt werden kénnen.
Zu Variationen der Referenzelektrodenanordnung siehe Abschnitt Elektroden.

Sollen hohe, gleichmafige Stromdichten an den Elektroden erzeugt werden, dann ist die Anordnung

von Arbeits- und Gegenelektrode sehr wichtig. Diese Elektroden werden dann haufig planparallel oder
konzentrisch angeordnet, um einen gleichmaRigen Feldverlauf zu erzielen.
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Durfen Produkte, die an der Gegenelektrode entstehen kdnnen, nicht in den Zellenraum gelangen,
dann muss die Gegenelektrode in einem separaten Volumen durch eine Fritte vom Hauptelektrolyten

abgetrennt werden.

Gaseinleitung

GE (Pt)
optional O-Ring 2

TEFLON

O-Ring 1

R

nach innen als Kapillare

Dichtung

Optische Zelle in einer Kuvette aufgebaut, 2 Platinelektroden, Volumen 0,5 ml
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Sollen extrem schnelle Vorgange
gemessen werden, dann muss die
Zelle moglichst klein sein, als
Referenzelektrode wird man statt
einer hochohmigen Kalo-
melelektrode eine weniger stabile,
jedoch niederohmige
Bezugselektrode verwenden: In
chloridhaltigen Losungen etwa
einen Silberdraht, der dann eine
Ag / AgClI - Elektrode bildet, oder
ein Pt — Draht als Pseudo -
Referenzelektrode.

Ebenso sind Zellen fur analytische
Zwecke sehr klein, damit die zu
analysierenden Stoffmengen klein
gehalten werden kénnen.

Zellen fur Cyclovoltammetrie

Ein typisches Beispiel ist einerseits
die sehr kleine Zelle fur schnelle
cyclovoltammetrische Messungen,
in denen kleine Lésungsvolumina
erwinscht sind. Zugunsten der
Baugrof3e wird dann die Anzahl
der Elektrodenanschliusse und
Durchfihrungen auf das
notwendige Mindestmalf reduziert,
weitmoglichst in den
Abmessungen reduziert. Ublich
sind Zellenvolumina zwischen 5

Glasansatz mit GL-Gewind und 50 ml.
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Zellen zur Untersuchung von Lochfral3korrosion

Hauptelektrolyt

W assereintritt Zellenboden
Ringkanal
it Fil

O - Ring Arbeitselektrode
Spaltfreie Einbringung der Arbeitselektrode

extrem kleiner Stromungsgeschwindigkeit gespult wird.

Durchflusszellen

Lochfral3 an passiven Edelstéh-
len ist stets von Spaltkorrosion
begleitet. Will man diese aus-
schliessen, muss man auf eine
Kunstharz - Isolierung der Elek-
trodenseitenflachen verzichten:
Entweder wird dann die gesam-
te Probe allseitig eingetaucht
und mit Platin kontaktiert, oder
man sorgt dafir, dass zwischen
der Messflache und der iso-
lierten Flache keine Spalte
entstehen kénnen. In der
"Avesta" - Zelle geschieht dies
dadurch, dass zwischen Elek-
trodenflache und Abdeckung ein
kinstlicher Spalt rings um die
Messflache erzeugt wird, der
mit destilliertem Wasser mit

Durchflusszellen oder Strémungszellen werden — analog zu rotierenden
Elektroden (s.u.) verwendet, um den Einfluss stromender Medien auf
Elektroden zu untersuchen. Insbesondere fiir den gleichzeitigen Angriff von
Erosion und Korrosion sind Strémungszellen unverzichtbar. Aul3erdem sind
Strémungszellen als elektrochemische Reaktoren fir die Modellierung
technischer Produktionsanlagen im Einsatz. Wichtig an Strdomungszellen ist die
Sicherstellung der laminaren Grenzstromung.

Will man Materialeigenschaften an grof3en
Bauteilen elektrochemisch untersuchen, muss man
sogenannte Aufsetzzellen benutzen. Einfache
Beispiele dafir sind die Elektrolyse —
Aufsetzzellen, die zur Schichtdickenbestimmung
an galvanisierten Blechen verwendet werden. Bei
ihnen bildet der Zellenbecher aus Edelstahl die
Kathode, das Untersuchungsgut ist die Anode. Fir
Korrosionsuntersuchungen an Bauteilen werden
Zellen eingesetzt, die auch an schragen oder
senkrechten Wénden verwendet werden kénnen.

Links: Zelle fur Korrosionsuntersuchungen im Feldeinsatz an
einer senkrechten Rohrwand (Foto: Bank Elektronik)

Eine Variante davon bilden Mikro — Aufsetzzellen, mit denen Oberflachen im Bereich weniger
Quadratmikrometer charakterisiert werden kénnen. Die zu untersuchende Oberflache bildet wiederum
die Arbeitselektrode, eine Glaskapillare, deren Miindung mit einer Silikonschicht Uberzogen ist, bildet
die eigentliche Zelle. Die Gegenelektrode wird in der Regel zwischen Arbeitselektrode und
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Bezugselektrode angeordnet, dank der kleinen Strome kann der Potentialfehler in Grenzen gehalten
werden.

Sensorzellen
Ein extremes Beispiel fur Miniaturzellen bilden Sensorzellen, in denen die Elektroden mittels Sieb-

druck auf ein Substrat aufgebracht werden. Damit kdnnen Zellvolumina der Grol3enordnung Mikroliter
realisiert werden.
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ELEKTRODEN

Arbeitselektroden

Arbeitselektroden, deren Material selbst Untersuchungsgegenstand ist, kbnnen nicht immer in belie-
bige Form gebracht werden. Oft sind bestimmte Oberflachen Gegenstand der Untersuchung und alle
anderen Flachen missen elektrisch isoliert werden. Dazu stehen folgende Methoden zur Verfiigung:

Isolierung durch Kunstharze

Ein guter Kunstharzlack wird auf die Teilflachen aufgetragen, die von der Messung ausgeschlossen
werden sollen. Von einem solchen Lack ist zu fordern, dass er elektrisch gut isoliert, bestéandig gegen
Quellen im Elektrolyten ist, hinreichend lange spaltfrei auf der Oberflache haftet und selbst keine sto-
renden Stoffe an den Elektrolyten abgibt. Diese Eigenschaften werden nur von wenigen kommerziel-
len Produkten erfullt! Gleiches gilt fir das Eingief3en von Proben in Kunstharze: Das Problem der
Spaltbildung ist dort in der Regel noch erheblich gréier.

Einpressen in PTFE — Isolierhalterungen

Varianten einfacher zylindrischer Elektroden

isolierter Schaft

Einschraubgewinde |

\ / ¢
< PTFE - Zylinder @

N Spannring /
~ —— Arbeitselektrode 1

/

liegende Elektrodenflache Spannring stehende Elektrodenflache
Einfach: Liegende Elektrodenflache Besser: Stehende Elektrodenflache
Nachteil: Gasblasen sammeln sich keine Gasblasenanhaufung

unter der Elektrode

Zylindrische Arbeitselektroden kénnen mit gutem Erfolg in Halterungen aus PTFE eingepresst
werden. Dazu wird die Probe mit leichtem Ubermal bezuglich der Bohrung in einem PTFE - Block
gefertigt und kalt in einen gut vorgewarmten PTFE - Block eingedriickt. Wegen des hohen
Ausdehnungskoeffizienten und der Fliel3fahigkeit des PTFE werden die Seitenflachen beim Abkiihlen
gut abgedichtet. Man sollte allerdings fur Korrosionsmessungen zumindest einen Stlitzring aus nicht
korrodierendem Material so Uber den Teflonkdrper ziehen, dass eine Spaltbildung zwischen
Arbeitselektrode und Teflon unterdriickt wird.

Hinreichend hohe Pressungen erzielt man, indem man den Stitzring mit leichtem Untermal fertigt (je
nach Mdglichen Temperaturen ca. 1% -2% kleinerer Innendurchmesser). Die Anordnung Teflon /
Arbeitselektrode wird in der Tiefkuhltruhe (oder Trockeneis oder flissiger Luft) so tief wie moglich
abgekunhlt und der leicht erwarmte Ring dann Ubergezogen.
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Einen Kompromiss zwischen senkrechter und waagerechter Anordnung stellt die
nebenstehende schrég geschliffene Elektrode dar. Da hier kein Stutzring angebracht
werden kann, eignet sich diese Methode nur fur beschichtete Elektroden.

A,
prr

Arbeitselektroden, deren gesamte Oberflache in den Elektrolyten eintauchen darf, werden am
einfachsten mit einem Platindraht gehalten und kontaktiert. Hier ist allerdings zu beachten, dass ka-
thodische Teilstromspannungskurven in wasseriger Losung durch die niedrige Wasserstoff-
Uberspannung des Platins verandert werden kénnen. Eine bessere Lésung ist hier das Einklemmen
der Probe zwischen zwei kleinen Spitzen, deren eine zur Kontaktierung dient. Solange die Flache der
Kontaktspitze klein gegentber der Arbeitselektrode bleibt, ist ihr Anteil am Elektrodenumsatz ver-
nachlassigbar.

Ryton - SchEubgewinde hd
P Etinkontsiisp e

Rahmen 3us Ryton
mit Sevwinde=bohrung b

wilderiager: Sphzre sbenfalls aus Plz
oder ke@mk

Wechselelektroden mit einseitiger Mel3flache Wechselelektrode fiir spaltfreie Kontaktierung

Probe zwischen Kontaktspitzen eingeklemmt, dazu Mindung der Haber —
Luggin - Kapillare
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Rotierende Elektroden

Rotierende Elektroden werden stets dann bendtigt, wenn
der An- oder Abtransport von Spezies an die
Probenoberflache bzw. von ihr weg untersucht werden
soll bzw. kontrolliert werden muss. An rotierende
Elektroden werden hohe Anspriiche beziiglich der
Rundlaufgenauigkeit und der sicheren Kontaktierung
gestellt. Dazu werden in der Regel Quecksilberkontakte
verwendet, da Blrstenkontakte selten die erforderliche
Rauschfreiheit erbringen.

Die rotierende Scheibenelektrode bietet den Vortell,
dass der Flussigkeitsstrom tangential zur Oberflache bis
zu sehr hohen FlieRBgeschwindigkeiten laminar bleibt.
Damit kdnnen Diffusionsgrenzschichten bis in den pum -
Bereich konstant eingestellt werden. Die rotierende
Scheiben - Ring - Elektrode erlaubt es, bei kleinem
Abstand zwischen Scheiben- und Ringelektrode,
Bildungs- und Zerfallsgeschwindigkeiten von kurzlebigen
Produkten, die an der Scheibenelektrode erzeugt

werden, zu bestimmen.

Rotierende Zylinderelektroden werden eingesetzt, wenn Turbulenzeffekte untersucht werden sollen.
Sie sind auch gut zur Untersuchung von Thermotransfereinflissen zwischen Elektrode und Elektrolyt
geeignet.

Bezugselektroden

Bezugselektroden sollen vor allem ein stabiles Potential halten. Unter der Voraussetzung, dass der
Elektrolyt im Bezugselektrodenraum nicht verschmutzt wird, sind handelstbliche Kalomelelektroden,
Silber/Silberchloridelektroden und Quecksilbersulfat- oder Oxidelektroden tber Jahre gut stabil.

Um die Bezugselektroden einerseits frei von Verschmutzungen und andererseits den IR - Spannungs-
fehler in der Messung klein zu halten, setzt man sie nicht direkt in die Zelle, sondern in ein Zwischen-
gefal3, wobei eine Fritte die eigentliche Bezugselektrode vom Zwischenelektrolyten trennt. Ist es nicht
mdglich, eine "artgleiche" Bezugselektrode (s.u.) zu wahlen, so muss dafiir gesorgt werden, dass die
beiden Elektrolyten nicht ineinander diffundieren. Eine Mdéglichkeit ist die Verwendung feinporiger Frit-
ten, die die beiden Elektrolyten separieren. Fiir dynamische Messungen sind solche Ubergange
jedoch wenig geeignet. Hier bietet sich an, einen Platinstift in ein Glasrohr aus Laborglas
einzuschmelzen (hier kein Spezialglas fir Platindurchfiihrungen verwenden!). Das Platin hat einen
héheren Ausdehnungskoeffizienten als das Glas, deshalb bildet sich ein Ringspalt aus, der obendrein
gut benetzt wird. Der elektrolytische Kontakt ist notwendig zur korrekten Potentialausbildung. Der
Platindraht bildet eine niederohmige Verbindung fiir die korrekte Ubertragung dynamischer Signale.

Die Geometrie der Anordnung Arbeitselektrode / Bezugselektrode ist vor allen anderen Faktoren
bestimmend fir die Messgenauigkeit. Deshalb sollte man auf sie grof3te Sorgfalt verwenden.

Zum besseren Verstandnis folgende Betrachtung:
Fliel3t zwischen der Gegenelektrode und der Arbeitselektrode ein Strom, dann fallt, da der Elektrolyt

einen endlichen ohmschen Widerstand hat, eine Spannung zwischen Gegenelektrode und Arbeits-
elektrode ab. Dieses Spannungsgefélle bildet ein elektrisches Feld zwischen den beiden Elektroden:
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X [mm]

GE Elektrolyt AE

Der ideale Ort fir die Messung des Arbeitselektrodenpotentials ist die Oberflache der Arbeitselektrode
selbst. Leider ist dies in der Praxis unmdoglich, man kann mit der Bezugselektrode nur auf endliche
Entfernung an die Arbeitselektrode herankommen. Damit erhalt man einen Messfehler, der
proportional zum Strom durch die Arbeitselektrode ist, den sogenannten "ohm'schen Spannungsfall”
oder englischem Sprachgebrauch folgend, "IR-Drop".

_EM

Feldverlauf

*R]

| X [mm]

GE AE

Elektrodenanordnung

Der ohm'sche Spannungsfall betragt | * R, wobei | der Strom durch die Arbeitselektrode und R der
Elektrolytwiderstand ist. Man sieht an der Grafik leicht, dass R mit der Entfernung der Bezugselektro-
de zur Arbeitselektrode wachst.

Um diesen Abstand mdglichst klein zu halten, setzt man die Bezugselektrode nicht direkt in den Elek-
trolyten ein, sondern schlief3t sie Uber eine Kapillare, die sog. "Haber - Luggin - Kapillare" an. Damit
kann man die Distanz Referenzpotentialmesspunkt - Arbeitselektrodenoberflache bis auf weniger als
1 mm verkleinern. Die praktische Untergrenze fiir eine solche Anordnung ist vom Kapillarendurchmes-
ser abhangig: Je kleiner die Kapillare, um so weiter darf man sich der Arbeitselektrode nahern,
andernfalls treten andere Messfehler durch "Abschatten” der Feldlinien auf.
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Vor der Arbeitselektrode wird eine Kapillare mit fein ausgezogener Mindung, die Haber - Luggin -
Kapillare, angebracht. Sie wird Uber ein Rohr oder einen Schlauch mit dem Zwischenelektrolyten
verbunden. Der die Messung verfalschende IR - Spannungsfehler ist jetzt wegen des kleineren
Abstands zwischen der Kapillarenmindung und der Arbeitselektrode begrenzt und fir kleine Stréme
meist vernachlassigbar. Die Mindung der Haber - Luggin - Kapillare sollte im Idealfall einen Durch-
messer von 0,2 bis 0,5 mm haben, ihr Abstand 0,5 bis 1 mm zur Arbeitselektrode betragen.

l—

L—J) Hahn
Bezugselektrode ]
Elektrolytbriicke
Haber-
Luggin-
Kapillare \ H
AE

Fritte

Anordnung Haber - Luggin - Kapillare mit Fritte auf der Seite der Bezugselektrode

Im Regelfall ist der Elektrolyt in der Messzelle verschieden von dem des Bezugselektrodensystems:
Deshalb muss der Bezugselektrolyt vom Volumen der Messzelle durch eine Fritte abgetrennt werden.
Diese Fritte kann man entweder an die Mindung der Haber - Luggin - Kapillare legen, oder an das
Ende, das zur Bezugselektrode zeigt.

Beide Bauarten haben Vor- und Nachteile. Liegt die Fritte dicht vor der Arbeitselektrode, dann besteht
die Gefahr, dass Spuren des Bezugselektrolyten (in der Regel ein gut leitfahige KCI - Losung) bis zur
Arbeitselektrode gelangt und damit unerwiinschte Reaktionen auslost. AuRerdem darf man die Fritte
wegen des relativ grol3en Durchmessers nicht all zu dicht an die Arbeitselektrodenoberflache heran-
bringen, da sonst der Fehler durch "Abschattungseffekte" der Feldlinien wachst. Damit ist bei einer
solchen Anordnung der IR-Drop - Fehler grol3er. Vorteil dieser Bauart ist, dass die Elektrolytbriicke
zur Bezugselektrode niederohmig bleibt und damit wenig anfallig gegen Brummeinstreuungen ist.

Liegt die Fritte an der Seite der Bezugselektrode, dann hilft die Laénge der Kapillare als zusatzliche Dif-
fusionsbremse, eine Kontaminierung des Hauptelektrolyten zu verhindern. Andererseits ist damit - ins-
besondere wenn man mit schlecht leitfahigen Elektrolyten arbeitet, die Haber - Luggin - Kapillare ent-
sprechend hochohmig und muss gut abgeschirmt werden.
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) Hahn

Bezugselektrode
Elektrolytbriicke
Haber-
Luggin-
Kapillare
Fritte AE

Anordnung Haber - Luggin - Kapillare mit Fritte auf der Seite der Arbeitselektrode

Bei der praktischen Ausfuhrung der Haber - Luggin - Kapillare sollte man darauf achten, dass sie nicht
zu dinn gerét. Mit abnehmendem Querschnitt im Kapillarenrohr steigt der Widerstand der Anordnung
und wird zunehmend anfalliger gegen Brummeinstreuungen. Sehr schwach leitfahige Elektrolyten
kénnen hier Sonderkonstruktionen erforderlich machen, etwa den Einbau einer Mikro - Bezugselektro-
de in die Kapillare selbst.

Eine dritte Moglichkeit besteht darin, Bezugselektrode und Haber -
Luggin Kapillare derart zu kombinieren, dass die Vorziige beider
vorgenannten Konstruktionen erhalten bleiben:

Referenzelektrodensysteme

Die Wasserstoffelektrode - genauer: die Normalwasserstoffelektrode
(normal hydrogen electrode, NHE)- bildet die Basis des
elektrochemischen Bezugssystems. Das Potential des
Elektrodendurchtritts e + H" & % H, unter Standardbedingungen, d.h. 1
molare Protonenkonzentration, T=293K, pH, = 1 bar wird als Nullpunkt
der Potentialskala definiert. Wasserstoffelektroden waren friiher jedoch
sehr unhandlich, auch nicht in jedem Medium einsetzbar, deshalb werden
fur die Praxis einfacher zu handhabende Bezugselektroden angeboten.
Potentiale einiger Referenzelektroden fur wassrige Elektrolyte bezogen
auf Normalwasserstoffelektrode (NHE)

Ag/AgClI ges. KCI +197 mV

Ag/AgCl 3 MKCI +207 mV

Ag/AgCl 0.1 MKCI +289 mV

Cu/CuS0O4 ges.CuS0O4 -320 mV

Kalomel ges. KCI +241 mV

NI Kalomel 1 MKCI +282 mV
Hg/HgO NaOH +915 mV

\ Hg/HgSO4 ges. K2504 +658 mV
Pb/PbS0O4 ges. K2504 -277 mV

Thalamid -577 mV

Oben: Haber - Luggin - Kapillare mit eingebauter Referenzelektrode
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Es ist ratsam, die Referenzelektrode, falls mdglich, nach dem Messelektrolyten auszuwéhlen (z.B.
Sulfat - Bezugselektroden fur Messungen in Sulfaten, Chloridbezugselektroden fir Messungen in
Chloridlésungen etc. Das hat den Vorteil, dass wegen der geringeren Kontaminationsgefahr keine
sehr feinporigen Fritten zur Trennung von Bezugselektrodenraum und Hauptelektrolyt verwendet
werden missen. Dadurch kann der Ubergangswiderstand zwischen beiden Elektrolyten klein gehalten
werden, auerdem bleiben die Diffusionspoterntiale klein.

Sollten Sie nach geeigneten Bezugselektroden fir spezielle Anwendungen suchen, dann ist das Buch
von D.J.G. Ives & G.J. Janz, "Reference Electrodes, Theory and Practice"sehr hilfreich. Es ist
mittlerweile als Nachdruck bei der NACE erschienen.

Neuerdings sind Wasserstoffelektroden im Handel erhéltlich, die mittels einer kleinen Batterie den
Wasserstoff selbst entwickeln. Sie sind damit kaum gréf3er als etwa handelsibliche Kalomel —
Referenzelektroden.

Diffusionspotentiale, Membranpotentiale

Bei der Auswahl der Referenzelektrode solltre unterem darauf geachtet werden, dass die Fehler
durch Diffusionspotentiale an den Ubergéngen zwischen dem Refreenzelektrodensystem und dem
Messelektrolyten klein bleiben. Dies ist bei den Ublichen technischen Referenzelektroden bereits
berlcksichtigt.

Technische Argernisse

Ein bekanntes Problem elektrochemischer Messungen besteht darin, dass Gasblasen in die Haber -
Luggin - Kapillare eindringen kdnnen und dann die Messstrecke unterbrochen ist. Wenn das passiert,
muss meist die Messung neu begonnen werden, neuer Elektrolyt eingefillt werden und die
Arbeitselektrode neu prapariert werden, denn bei Unterbrechung der Potentialmessung geht der
Potentiostat auf Vollaussteuerung mit allen unerquicklichen Folgen. Was kann man dagegen tun?
Neben der Méglichkeit, den Elektrolyten in der Kapillare als Gel auszubilden, was nicht immer mdglich
ist, kann man sich leicht behelfen, indem man einen Baumwollfaden (Zwirn) in das Kapillarenrohr
einzieht. Gasblasen verringern dann den Querschnitt der Kapillare und flihren zu erhghter
Einstreuung von Brumm oder HF-Signalen. Das Signal wird zwar schlechter, die Messstrecke wird
aber nicht komplett unterbrochen.

Gegenelektroden

Die Gegenelektroden mussen praktisch nur der Bedingung geniigen, nicht selbst an der
Reaktion teilzunehmen. Aus diesem Grund werden oft Edelmetallelektroden, bevorzugt
Platinelektroden verwendet. Die Eigenschaften von Platinelektroden kdnnen noch verbessert
werden, wenn man ihre Oberflache mit Platinmohr Uberzieht.

Links: Einfache Gegenelektrode aus 0,5 mm Platindraht, Durchftihrung durch PVC- oder PTFE - Stopfen

Rezeptur zur Herstellung von platinierten Elektroden (Platinmohr — Abscheidung)

Ansatz:

150 ml dest Wasser

5 g Platinchlorwasserstoffsaure — Hexahydrat (H2PtCI6)*6H20
50 mg Bleiacetat

Geréate:
Zelle oder geeignetes Becherglas
Gegenelektrode (Platinblech)
Potentiostat (bzw. Galvanostat) oder Netzgerat mit einstellbarer Strombegrenzung
Prozedere:
Platinoberflache sorgféltig entfetten (Methanol, Auskochen in dest. Wasser), abbeizen.
Als Kathode anschlieRen

Stromdichte 100 bis 500 mA/cm?, Zeit ca. 3 bis 10 min je nach Stromstérke
Nach Bildung des schwarzen Belags Elektrode gut abspiilen
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AnschlieBend 5 min in 0,2 molarer Schwefelséure (p.A.) nochmals kathodisch polarisieren

Absplilen, wassern

Platinmohroberflachen nicht mit den Fingern berthren!

Fur nicht allzu hohe Anforderungen kdnnen Gegenelektroden aus korrosionsbestéandigen Nickel-

uns an.

legierungen oder aus Graphit hergestellt werden. Die notwendige
Elektrodenflache muss hinreichend dimensioniert werden, damit diese Elek-
troden nicht soweit (positiv) polarisiert werden, dass sie korrodieren.
Graphitelektroden haben weiterhin den Nachteil, dass sie bei hohen
Potentialen an der Gegenelektrode zu CO, oxidiert werden, man muss also
stets darauf achten, dass die Gegenelektrode hinrreichend groR ist, damit
sich dort keine hohen Zersetzungsspannungen aufbauen kénnen.

Die Anordnung der Gegenelektrode ist dann wichtig, wenn wegen hoher
Strdme oder wegen sehr niedriger Leitfahigkeiten auf den Feldverlauf
zwischen Arbeits- und Gegenelektrode geachtet werden muss, um
gleichmafige Stromdichten auf der Arbeitselektrode zu erhalten. In diesem
Fall sind planparallele Anordnungen oder zylindrische Anordnungen der
Elektroden vorteilhaft.

Links: Gegenelektrode aus platiniertem Titan - Streckmetall fir Hochstrom - Anwendungen

Wir liefern Ihnen Zellen und beraten Sie zum Bau eigener Zellen. Rufen Sie
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