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TECHNISCHE UNIVERSITAT CHEMNITZ

Versuch CO1.1

Elektrochemische Bestimmung von Bedeckungsgraden

Aufgabenstellung
Mit zyklischer Voltammetrie wird der Bedeckungsgrad 6 einer Goldelektrode mit or-
ganischen molekularen Adsorbaten untersucht.

Grundlagen

Die Kenntnis des Bedeckungsgrades einer Oberfliche mit adsorbierten Teilen ist von
groBer Bedeutung, entsprechend zahlreich sind die Methoden zu seiner Bestimmung'.
Eine Moglichkeit der vergleichenden Bestimmung von € in der Elektrochemie beruht
auf der Auswertung von elektrischen Ladungen in zyklischen Voltamogrammen, die
mit der Adsorption und so mit € verkniipft sind. Im Deckschichtdiagramm einer
Goldelektrode in Kontakt mit einer wissrigen Perchlorsidure (Bild) wird ohne Adsor-
bat das iibliche Voltamogramm beobachtet. Eine adsorbatbedeckte Elektrode zeigt
deutliche Verinderung bei der Bildung der Goldhydroxyd/-oxidbelegung wie auch bei
deren Reduktion. Da bei dem anodischen Prozef3 auch eine Oxidation des Adsorbates
eintreten konnte wird die Reduktionsladung ausgewertet. Thre Verminderung gibt
Auskunft iber das Ausmal} der nicht mehr fiir die Oxidbelegung zur Verfiigung ste-
hende Oberfliache, dies kann unmittelbar in ein

041 ' ' -1 MaB der Bedeckung (d.h. 6) umgerechnet wer-
0,2 f ?_ den.
— Links: CV einer Goldelektrode (ausgezogene Linie), mit

0,04 — 4-Trimethylsilylethinyl-4’-thiomethylester-1,1’-biphenyl
0.2 (gestrichelte Linie) in einer wissrigen Losung von 1 M
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-0,41 lauf, Raumtemperatur, stickstoffgesttigt.
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Potentiostat mit Rechner S e
H-Zelle I :
2 Goldblechelektroden :

Wasserstoffbezugselektrode

WiBrige Losung 1 M HCIO4

WiBrige Losung von 2- und 4—Mercaptopyridin2 (2Mpy, 4Mpy) 1 mM m/o 0,1 M
H,S0O,

Chromschwefelsdure

Aufbau
Zelle, Potentiostat und Rechner werden nach Anleitung verbunden und in Betrieb ge-
setzt.
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Versuchsdurchfithrung

Ein CV der Goldelektrode wird in der Grundelektrolytlosung wird aufgezeichnet und
als Referenz gespeichert. Wihrend 3 Minuten Adsorptionszeit wird auf der Goldelekt-
rode aus der Losung von 2Mpy resp. 4Mpy eine Adsorbatbelegung gebildet. Mit der
sorgfiltig mit Wasser abgespiilten Elektrode wird erneut ein CV gemessen.

Auswertung

Aus der Verinderung der Reduktionsladung kann auf die Verminderung der freien,
nicht adsorbatbelegten Goldoberfliche geschlossen werden. Ein Vergleich der Resul-
tate erlaubt Riickschliisse auf die relative Stirke der Adsorption.
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