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摘 要

本文用热分解方法制备了
一

混合金属氧化物阳极 对电极进行了
、

、

研究 测定了电极在 溶液中的使用寿命和动力学参数
·

结果
表明 所制备电极具有优良的电催化活性和电化学稳定性

关 键 词 阳极
,

电催化
,

硫酸溶液

引言

电化学合成较传统的有机合成工业具有选择性好
、

污染小的优点【 但有机电化学合成
大多需在硫酸溶液中进行

,

电解过程中放出的氧易使钦基阳极纯化
,

影响其寿命和活性
近年来

,

电化学工作者开发出不少用于硫酸介质中的阳极【 司
,

但大都含有贵金属
,

电极价

格高 不适用于工业生产
,

本文开发出一种非贵金属涂层的阳极
,

具有寿命长
,

电催化活性

好的特性

电极制备原理

基体的选择
钦的导电性 良好

,

机械强度高
,

密度较小
,

便于加工
,

化学稳定性好 同
,

所以选用钦作

为电极基体材料
活性层的选择
纯钦作为阳极时

,

钦的表面易形成不导电的氧化膜
,

将阻止阳极过程在电极上进行
,

为了避免这种现象
,

对阳极进行活化是很必要的
·

的耐蚀性好
,

属活性金
属氧化物

, 二

导电性好
,

析氧有较高的催化活性 所以
,

选用
一

活性层
,

预期所制备电极导电性良好
,

电催化活性高
,

作为硫酸介质中放氧阳极有一定的稳定性

中间层的选择
考虑到 阳极失效主要是由于析氧反应所产生的新生态氧扩散到电极基体表面

,

从而形
成 绝缘层所造成的 所以最好在基体与活性层中间加制中间层

,

以减缓钦基的纯化
、

元素的氧化物具有调节气体析出电位的作用
,

不易氧化
,

则可以

优先氧化 资料报道 一 中间层效果很好
,

这里考虑加入
,

一方面增加其导电

性
,

另一方面可形成金红石结构
,

与钦基体很好结合
,

所以选用 一 一 中间层

实验方法

电极制备
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,
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,
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基体处理
厚

、

大小为 的钦片
,

依次用砂布
、

水砂纸打磨后
,

在 草酸溶液中
煮沸

,

然后放入 草酸溶液中待用

中间层的制备
、 、

的盐类按元素摩尔比 溶解在盐酸及正丁醇溶液中
,

把从 草
酸中取出的钦片

,

洗净
、

烘干后
,

将所配溶液涂在钦片上
,

于烘箱中烘干
,

马弗炉中焙烧
,

反复 次
·

保证中间层中
、 、

的含量在 一 数量级
·

活性层的制备
、

的盐类按一定比例溶解在蒸馏水中
,

逐次涂在 中制好的钦片上
,

烘干
、

焙烧
、

反复五次
,

保证活性层中
、

的含量在 一

是 尸数量级
·

电极性能测试
电极强化快速寿命测试
测试条件 溶液

,

电流密度
,

温度 士 “

槽压升至 即停
·

·

极化曲线测定
测定条件 三电极体系

,

溶液中
,

温度 士 ,

恒电势法

电极涂层表征
用 一 型 射线能谱仪 测定电极在 拼 表层的相对含量 用
型扫描电子显微镜 观察所制备电极的表面形貌 , 用 不 型 射线衍射仪 功
确定涂层物相

结果与讨论

铅锰比例对电极寿命的影响

制备电极的寿命
,

动力学参数测试结果如表

表 不同铅锰比例混合催化层电极性能
山他 卜

中中 玄。
·

一““

一

卜 一

一
。

一

一

一

一

一

一

一

可以看出
,

在 一 一 抗氧中间层上单一涂 溶液所制备的电极寿命短
·

加
一定的 后

,

寿命有较大的提高 这一实验现象可解释如下 假定 电极的损坏是由
于 发生过程中间基 牙向基体内部扩散迁移

,

以及它与活性层之间的相互作用有关
,

它使活性层晶体内结合力减弱 当扩散到基体与活性层间的氧含量增加时
,

会使活性层膨
胀 使电极寿命降低 由于 是此中间基催化分解的良好催化剂

,

当活性层中掺入一定
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分析结果如图 图 与
卡片对照可得

、

、 , 、

、 , · 、

· 、

三种氧化物均为半导
体

,

且均为金红石结构
,

晶格常数相近
,

互成固溶体
,

使电极导电性增强
,

机械

性能提高

卿叫司掣考篡蔺

口

电极的
亡

结论

基
一

电极与 电极
,

电极比
,

更适合于作酸性介质中的阳极

材料
基

一

电极制备过程中
,

加制 一 一 中间层效果良好
·

活性层涂液中
, 、

摩尔比为 左右时
,

阳极性能最佳
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