
J E u r o p a i s c h e s   

Patentamt 

European  Patent  Office 

Office  europeen  des  brevets 

(rj)  Publication  number: 0   0 9 7   1 2 0  
A 1  

EUROPEAN  PATENT  APPLICATION 

@  Application  number:  83810245.7 

@  Date  of  filing  :  07.06.83 

©  mt.  ci.':  C  25  B  11/02,  C  25  B  9 /00 ,  
C 2 5 B   1/46,  C  25  D  17 /10 ,  
C 2 5 C   7 / 0 2  

©  Priority:  10.06.82  US  386934  @  Applicant:  ELTECH  SYSTEMS  LIMITED,  Clarenden 
House  Church  Street,  Hamilton  5-31  (BM) 

@  Inventor:  Stewart,  James  J.,  10758  Henning  Drive, 
Chardon  Ohio,  44077  (US) 

<§)  Date  of  publication  of  application  :  28.12.83  !^n tor , , : , ^ ,hT!S   Ufcf   W"'  417  HawW"S  DriVS' 
Rnii»tinR9/i;!>  Painesville  Ohio,  44077  (US) Buiieun  oo/oz  Inventor  :  Harney,  Marilyn  J.,  1257  Dorothea  Drive, 

Painesville  Ohio,  44077  (US) 

@  Representative:  Cronin,  Brian  Harold  John  et  al,  c/o 
Eltech  Systems  Corporation  1  7-1  9,  Chemin  du 

©  Designated  Contracting  States:  AT  BE  CH  DE  FR  GB  IT  Champ-d'Anier,  CH-1209  Le  Petit-Saconnex  Geneva 
LILUNLSE  (CH) 

@  Narrow  gap  reticulate  electrode  electrolysis  cell. 

A  reticulate  primary  electrode,  usually  cathode  (36),  and 
method  for  making  for  use  in  an  electrochemical  cell  (10).  The 
cathode  (36)  is  openly  porous,  in  substantial  physical  contact 
with  a  separator  (16)  used  in  the  cell  (10)  for  separating  anode 
(22)  and  cathode  compartment  (24)  within  the  cell  (10),  and  in- 
termetallically  bound  to  a  cathodic  current  collector  (38)  used 
within  the  cell  (10). 



F i e l d   of   t h e   I n v e n t i o n  

T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to ,   e l e c t r o l y t i c   c e l l s ,  

and  p a r t i c u l a r l y   t o   c e l l s   p r o d u c i n g   an  a l k a l i n e   c a t h o d e  

p r o d u c t   s u c h   as  c h l o r a l k a l i   g e n e r a t i o n   c e l l s .   M o r e  

s p e c i f i c a l l y   t h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   i m p r o v e d   c a t h o d e s  

and  c a t h o d e   a s s e m b l i e s   for .   u s e   in   t h e s e   e l e c t r o c h e m i c a l  

c e l l s - ,   and   to   m e t h o d s   f o r   m a k i n g   t h e s e   i m p r o v e d   c a t h o d e s  

and   a s s e m b l i e s .  

B a c k g r o u n d   o f  t h e   I n v e n t i o n  

E l e c t r o l y t i c   c e l l s   f o r   t h e   g e n e r a t i o n   o f  

c h e m i c a l   r e a c t i o n   p r o d u c t s   a r e   w i d e l y   e m p l o y e d .   One  f i e l d  

p a r t i c u l a r l y   w h e r e   t h e s e   . c e l l s   h a v e   f o u n d   w i d e s p r e a d   u s e  

i s   in   g e n e r a t i o n   o f   h a l o g e n s   and   c a u s t i c   c o m p o u n d s   f r o m  

s a l t s   of   t h e   h a l o g e n .   In  s u c h   c e l l s ,   t h e   h a l o g e n   i s  

g e n e r a l l y   e v o l v e d   a t   t h e   a n o d e ,   w h i l e   t h e   c a u s t i c   c o m p o u n d  

i s   e v o l v e d   a d j a c e n t   t h e  c a t h o d e .  

R e c e n t l y   a  c o n s i d e r a b l e   e f f o r t   h a s   b e e n   d i r e c t e d  

t o w a r d s   t h e   d e v e l o p m e n t   of   i m p r o v e d   a n o d e   c o n f i g u r a t i o n s  

t h a t   e n a b l e   o p e r a t i o n   o f   t h e   e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l   m o r e  

e f f i c i e n t l y .   T h e s e   e f f o r t s   h a v e   b o r n   f r u i t   in   t h e  

d e v e l o p m e n t   of   s u c h   i m p r o v e m e n t s   as  d i m e n s i o n a l l y   s t a b l e  

a n o d e s   DSAR  a  p r o p r i e t a r y   a n o d e   c o a t i n g   s y s t e m   of   D i a m o n d  

S h a m r o c k   C o r p o r a t i o n .   Anode   i m p r o v e m e n t s   h a v e   a s s i s t e d   i n  

i m p r o v i n g   e c o n o m i c s   in   o p e r a t i n g   c h l o r a l k a l i   c e l l s .  



.  In  c e l l s   w h e r e   a  s e p a r a t o r   s u c h   as  a  d i a p h r a g m  

s e p a r a t e s   t h e   c e l l   d e f i n i n g   a n o d e   and   c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t s ,   c o n s i d e r a b l e   e f f o r t   has   b e e n   d e v o t e d   t o  

d e v e l o p m e n t   of   i m p r o v e d   s e p a r a t o r s .   S e p a r a t o r s   b a s e d ,   f o r  

e x a m p l e ,   u p o n   p e r f l u o r o c a r b o n   c o p o l y m e r s   and   h a v i n g  

p e n d a n t   c a t i o n   e x c h a n g e   f u n c t i o n a l ,   g r o u p s   h a v e   b e e n  

i d e n t i f i e d '   as  p r o v i d i n g ,   - u n d e r   c e r t a i n   c e l l   o p e r a t i n g  

c o n d i t i o n s ,   t h e   o p p o r t u n i t y   f o r   a c h i e v i n g   c o n s i d e r a b l e  

e c o n o m i c   a d v a n t a g e   in   o p e r a t i n g   a  c e l l .  

One  r e m a i n i n g   i n e f f i c i e n c y   in   e l e c t r o c h e m i c a l  

c e l l   o p e r a t i o n   i s   a s s o c i a t e d   w i t h   p o w e r   i n e f f i c i e n c i e s  

h a v i n g   t h e i r   r o o t   in   s p a c i n g   i m p o s e d   in  m o s t   c o n v e n t i o n a l  

c e l l s   b e t w e e n   t h e   s e p a r a t o r   and  a n o d e s   and   c a t h o d e s  

u t i l i z e d   in   t h e   c e l l .   A  v a r i e t y   of   r e a s o n s   can   e x i s t   f o r  

t h e   p r e s e n c e   o f   t h e   s p a c i n g .   One  common  r e a s o n   r e l a t e s ,  

f o r   e x a m p l e ,   t o   g a s   b u b b l e   r e l e a s e   d i f f i c u l t i e s   w h e r e   a n  

e l e c t r o d e   i s   p r e s s e d   i n t o   a  r e l a t i v e l y   s o f t   s e p a r a t o r   s u c h  

as  a  d i a p h r a g m   t y p e   s e p a r a t o r .  

S p a c i n g   b e t w e e n   a n o d e   and   c a t h o d e   in   a n  

e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l   r e q u i r e s   e l e c t r i c a l   c u r r e n t ' t o   f o l l o w  

a  c u r r e n t   p a t h w a y   t h r o u g h   c e l l   e l e c t r o l y t e ( s )   w h e r e  

r e s i s t a n c e   to   c u r r e n t   p a s s a g e   c a n   be  r e l a t i v e l y   e l e v a t e d .  

G e n e r a l l y ,   w i d e r   s p a c i n g s   b e t w e e n   a n o d e   and   c a t h o d e  

r e q u i r e   t h a t   -a  m o r e  e l e v a t e d   v o l t a g e   be  a p p l i e d   t o   t h e  

c e l l   t o   e f f e c t   t h e   d e s i r e d   e l e c t r o c h e m i c a l   r e a c t i o n .   T h i s  

e l e v a t e d   v o l t a g e   r e q u i r e m e n t   a d d s   to   e l e c t r i c a l   p o w e r  

c o n s u m p t i o n   in   o p e r a t i n g   t h e   c e l l ,   a d d i n g   to   c o s t s   of   c e l l  

o p e r a t i o n .  

A  n u m b e r   o f   p r o p o s a l s   e x i s t   f o c u s e d   u p o n  

r e d u c i n g   a n o d e   c a t h o d e   s p a c i n g   w i t h i n   a  c e l l ,   and   t h e r e b y  

r e d u c i n g   p o w e r   c o n s u m p t i o n   a s s o c i a t e d   w i t h   c e l l   o p e r a t i o n .  

R e d u c e d   a n o d e   c a t h o d e   s p a c i n g   h a s   b e e n   p r o p o s e d   f o r  

a p p l i c a t i o n   t o   c e l l s   s e p a r a t e d   by  a  h y d r a u l i c a l l y  

p e r m e a b l e   d i a p h r a g m   and   by  a  h y d r a u l i c a l l y   i m p e r m e a b l e  

m e m b r a n e .  

In   d i a p h r a g m   c e l l s ,   f o r   e x a m p l e ,   t h e   s p a c i n g  

b e t w e e n   a n o d e   and   c a t h o d e   h a s   b e e n   r e d u c e d   u n t i l   one   o r  



b o t h   o f  t h e   e l e c t r o d e s   c o n t a c t s   t h e   d i a p h r a g m .   M a n y  

d i a p h r a g m s   a r e   f a b r i c a t e d   f r o m   m a t e r i a l s   w h i c h   s u b j e c t   t h e  

d i a p h r a g m   to  s w e l l i n g   in   c e l l   e n v i r o n m e n t .   E l e c t r o d e s  

u t i l i z e d  i n   s u c h   c e l l s   a r e   f r e q u e n t l y  o f   a  w i r e   o r   m e s h  

c o n s t r u c t i o n .   S w e l l i n g   o f   a  d i a p h r a g m   in   c o n t a c t   w i t h  

s u c h   an  e l e c t r o d e  c a n   c a u s e   p a r t i a l   p l u g g i n g   of   a p e r t u r e s  

i n   t h e   e l e c t r o d e   l e a d i n g   t o   p o o r   r e l e a s e   of   gas   b u b b l e s  

b e i n g   g e n e r a t e d   a d j a c e n t   t h e   e l e c t r o d e ,   and  r e s t r i c t e d  

f l o w   of   e l e c t r o l y t e   f r o m   a n o d e   to   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t  

t h r o u g h   t h e   d i a p h r a g m .   One  r e s u l t i n g   r e p e r c u s s i o n   can   b e  

a n  o v e r v o l t a g e   a t   t h e   e l e c t r o d e   o f f s e t t i n g   p o w e r   g a i n s  

a c h i e v e d   b y  r e d u c i n g   a n o d e   c a t h o d e   s p a c i n g   a t   l e a s t   i n  

p a r t .  

In  m e m b r a n e   c e l l s . ,   t h e   m e m b r a n e ,   g e n e r a l l y   a  

c a t i o n   e x c h a n g e   m a t e r i a l ,   i s   n o r m a l l y   q u i t e   t h i n ,   b e i n g   o n  

t h e   o r d e r   of  a  few  m i l s .   In  a d d i t i o n   s u c h   m e m b r a n e s  

f r e q u e n t l y   e x h i b i t   s u b s t a n t i a l   d i m e n s i o n a l   s t a b i l i t y ,  

m a k i n g   p l a c e m e n t   o f   e l e c t r o d e s   a d j a c e n t   t h e   m e m b r a n e s  

f e a s i b l e   w i t h o u t   s u b s t a n t i a l   r i s k   of   m e m b r a n e   e x p a n s i o n  

p l u g g i n g   a p e r t u r e s   in   t h e   e l e c t r o d e .   H o w e v e r   when   m e s h  

e l e c t r o d e s   or   t h o s e   f a b r i c a t e d   f r o m   w i r e   a r e   p l a c e d  

a d j a c e n t   a  m e m b r a n e   a l l o w i n g   t h e   e l e c t r o d e s   to   be  w i t h i n   a  

few  m i l s   o f   one.  a n o t h e r ,   l i n e s   o f   e l e c t r i c   f l u x   b e t w e e n  

t h e   i n d i v i d u a l   e l e m e n t s -   of   t h e   e l e c t r o d e s   do  n o t   a l w a y s  

e n c o m p a s s   a l l   of   t h e   m e m b r a n e   m a t e r i a l   s e p a r a t i n g   t h e  

a n o d e   and   c a t h o d e   r e s u l t i n g -   in   i n e f f i c i e n t   u s e   of   t h e  

m e m b r a n e   and   a  c o r r e s p o n d i n g   i n c r e a s e   in   v o l t a g e   d r o p  

a t t r i b u t a b l e   l e s s   t h a n   o p t i m a l   e l e c t r o l y t i c   f l u x   t h r o u g h  

t h e   m e m b r a n e .  

A d d i t i o n a l l y ,   w h e r e   a  g r i d   or   mesh   t y p e  

e l e c t r o d e   i s   c o n t a c t e d   w i t h   a  m e m b r a n e ,   g a s   b u b b l e s   t e n d  

to   a g g l o m e r a t e   w i t h i n   a p e r t u r e s   o f   t h e   g r i d   and   t h e s e   g a s  
b u b b l e s   o f t e n   l e a d   to   an  o v e r p o t e n t i a l   a t   t h e   e l e c t r o d e .  

In  one   p r o p o s a l   f o r   a  c l o s e r   a n o d e   to   c a t h o d e  

s p a c i n g ,   as   shown  f o r   e x a m p l e   in   U . S .   P a t e n t s   4 , 2 5 3 , 9 2 4 ;  

4 , 2 5 3 ,  9 2 2 ;   and 4 , 2 5 0 , 0 1 3 ,   a  p o r o u s   p e r h a p s   c o n d u c t i v e  

s e c o n d a r y   e l e c t r o d e   m a t e r i a l   i s   u t i l i s e d   to   f i l l ,  



p a r t i c u l a r l y   t h e   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t s   of   t h e   c e l l ,   and  t o  

p r e s s   a  p r i m a r y   e l e c t r o d e   i n t o   c o n t a c t   w i t h   a  c e l l  

m e m b r a n e .   An  i n t e r f a c e   b e t w e e n   t h e   p r i m a r y   e l e c t r o d e   a n d  

t h e   p o r o u s   s e c o n d a r y   e l e c t r o d e   m a t e r i a l  . c a n   s u b s t a n t i a l l y  

c o n t r i b u t e   t o   e l e c t r o d e   r e s i s t a n c e   b e t w e e n  t h e   two  and  a t  

l e a s t   p a r t i a l l y   n e g a t e   a d v a n t a g e s   o t h e r w i s e   a v a i l a b l e   f r o m  

t h e   l a r g e  e l e c t r o d e  s u r f a c e   a r e a   p o t e n t i a l l y   p r e s e n t e d  b y  

t h e   s e c o n d a r y   e l e c t r o d e   m a t e r i a l s .  

A  c e l l   c o n f i g u r a t i o n   w h e r e i n   a  p r i m a r y   foam  o r  

r e t i c u l a t e   e l e c t r o d e   c o n t a c t s   a  c e l l   d i v i d e r   o f f e r s  

p o t e n t i a l   f o r   i m p r o v e d   e c o n o m i c s   i n   t h e   o p e r a t i o n   o f  

e l e c t r o l y t e .  

D i s c l o s u r e   of   t h e   I n v e n t i o n  

The  p r e s e n t   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   a  e l e c t r o d e  

a s s e m b l y   f o r   u s e   i n   e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l s   w h e r e i n   a  

s e p a r a t o r   d i v i d e s   t h e   c e l l   i n t o   a n o d e   and  c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t s .   A  p o r o u s   r e t i c u l a t e ,   g e n e r a l l y   i n   t h e   f o r m  

of   an  o p e n l y   p o r o u s   f oam  a p p e a r i n g   s t r u c t u r e ,  

s u b s t a n t i a l l y   f i l l s   t h e   e l e c t r o d e   c o m p a r t m e n t ,   b e i n g   i n  

s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r .   A 

c u r r e n t   c o l l e c t o r   i s   b o u n d   i n t e r m e t a l l i c a l l y   to   t h e  

e l e c t r o d e   so  t h a t   v o l t a g e   l o s s e s   a s s o c i a t e d   w i t h   t h e  

t r a n s f e r   o f   e l e c t r i c a l   c u r r e n t   b e t w e e n   t h e   e l e c t r o d e   a n d  

c o l l e c t o r   a r e   n e g l i g i b l e .   E l e c t r o l y t e   d i s t r i b u t i o n   m e a n s  

a r e   p r o v i d e d   f o r   i n t r o d u c i n g   e l e c t r o l y t e   i n t o   and   r e m o v i n g  

e l e c t r o l y t e   f r o m   t h e   e l e c t r o d e .  

The  e l e c t r o d e   a s s e m b l y   o f   t h e   i n s t a n t   i n v e n t i o n  

i s   made  by  s u b s t a n t i a l l y   f i l l i n g   an  e l e c t r o d e   c o m p a r t m e n t  

of   a  c e l l   w i t h   t h e   p o r o u s   e l e c t r o d e   m a t e r i a l   g e n e r a l l y   o f  

a  f o a m e d   n a t u r e   so  t h a t   t h e   foam  s u b s t a n t i a l l y   p h y s i c a l l y  

c o n t a c t s   t h e   s e p a r a t o r .   The  f o a m ,   made  c o n d u c t i v e ,   i s  

s u b j e c t e d   t o   d e p o s i t i o n   t e c h n i q u e s   w h e r e b y   an  e l e c t r o d e  

m e t a l   i s   c o a t e d   u p o n   t h e   foam  f o r m i n g   a   r e t i c u l a t e  

e l e c t r o d e .   A  c u r r e n t   f e e d e r   i s   p r o v i d e d   f o r   e l e c t r i c a l  

c o n t a c t   w i t h   t h e   foam  and   i s   i n t e r m e t a l l i c a l l y   b o u n d   t o  



t h e   f o a m  e l e c t r o d e   in  s u b s t a n t i a l   e l e c t r i c a l   c o n t a c t   w i t h  

t h e   foam  or   r e t i c u l a t e   e l e c t r o d e .  

T h e s e   r e t i c u l a t e   e l e c t r o d e s ,   g e n e r a l l y   c a t h o d e s ,  

can   be  made  c o n d u c t i v e   by  c o n v e n t i o n a l   t e c h n i q u e s   s u c h   a s  

c a r b o n   i m p r e g n a t i o n   and   e l e c t r o l e s s   p l a t i n g .  

E l e c t r o d e p o s i t i o n   can   b e   a c c o m p l i s h e d   by  c o n v e n t i o n a l  

t e c h n i q u e s .   T h e s e   t e c h n i q u e s   c a n   be  a p p l i e d   in   s i t u  

w i t h i n   t h e   e l e c t r o l y t i c   c e l l ,   or   e x t e r n a l   to   t h e   c e l l .  

One  a d v a n t a g e   to   t h e   m e t h o d   o f   t h e   i n s t a n t  

i n v e n t i o n   f o r   m a k i n g   e l e c t r o d e   a s s e m b l i e s   i s   t h a t   t h e  

s t e p s   c an   be  p e r f o r m e d   i n t e r c h a n g e a b l y .   T h a t   i s   t h e   f o a m  

may  be  c u t   to   s i z e   f i r s t ,   made  c o n d u c t i v e   f i r s t ,   or   m a d e  

c o n d u c t i v e   and   e l e c t r o p l a t e d   b e f o r e   c u t t i n g .   T h i s  

f l e x i b i l i t y   p e r m i t s   w i d e   o p t i o n s   in   f a b r i c a t i n g   c e l l s   f o r  

a  v a r i e t y   of   end   u s e s .  

W i t h   a  p o r o u s   foam  or   r e t i c u l a t e   e l e c t r o d e   i n  

c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r ,   o n l y   t h e   t h i c k n e s s   of   t h e  

s e p a r a t o r   n e e d   s p a c e   a n o d e   f r o m   c a t h o d e   w i t h i n   t h e   c e l l ,  

r e d u c i n g   v o l t a g e   r e q u i r e m e n t s   a s s o c i a t e d   w i t h   e l e c t r i c a l  

c u r r e n t   t r a v e l   t h r o u g h   t h e   c e l l   e l e c t r o l y t e .   F o r c e d  

c i r c u l a t i o n  o f   e l e c t r o l y t e   t h r o u g h   t h e   p o r o u s   e l e c t r o d e  

can  a s s i s t   in   s u p p r e s s i n g   b u b b l e   a c c u m u l a t i o n   a d j a c e n t  

s u r f a c e s   o f  t h e   s e p a r a t o r   in   c o n t a c t   w i t h   t h e   e l e c t r o d e  

and  can   f u n c t i o n   t o  r e d u c e   c o n c e n t r a t i o n   g r a d i e n t s   w i t h i n  

t h e   e l e c t r o d e   c o m p a r t m e n t   p a r t i c u l a r l y   a d j a c e n t   t h e  

s e p a r a t o r .   S i n c e   c o n c e n t r a t i o n   g r a d i e n t s   and   b u b b l e  

f o r m a t i o n   b o t h   c an   c o n t r i b u t e   to   o v e r p o t e n t i a l s ,   t h e i r  

r e d u c t i o n   can   l o w e r   v o l t a g e s   r e q u i r e d   f o r   o p e r a t i n g   a n  

e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l   u t i l i z i n g   t h e   e l e c t r o d e   a s s e m b l y   o f  

t h e   i n s t a n t   i n v e n t i o n .  

The  a b o v e   and   o t h e r   f e a t u r e s   and  a d v a n t a g e s   o f  

t h e   i n v e n t i o n   w i l l   b e c o m e   a p p a r e n t   f r o m   t h e   f o l l o w i n g  

d e t a i l e d   d e s c r i p t i o n   of   t h e   i n v e n t i o n   made  w i t h   r e f e r e n c e  

to  t h e   a c c o m p a n y i n g   d r a w i n g   w h i c h   t o g e t h e r   f o r m   p a r t   o f  

t h e   s p e c i f i c a t i o n .  



D e s c r i p t i o n   of   t h e   D r a w i n g s  

F i g .   1  i s   a  c r o s s   s e c t i o n a l   r e p r e s e n t a t i o n   o f   a n  

e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l   e m b o d y i n g   a  c a t h o d e   a s s e m b l y   of   t h e  

i n s t a n t   i n v e n t i o n .  

B e s t  . E m b o d i m e n t   o f   t h e   I n v e n t i o n  

R e f e r r i n g   t o   t h e   d r a w i n g ,   F i g .   1  s h o w s   a n  

e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l   10,   in   t h i s   b e s t   e m b o d i m e n t   a  
c h l o r a l k a i i   c e l l ,   in   c r o s s   s e c t i o n .   The  c e l l   i n c l u d e s   a  

h o u s i n g   12,   an  a n o d e   a s s e m b l y   14,   a  s e p a r a t o r   16,   and   a  

c a t h o d e   a s s e m b l y   1 8 .  

The  - h o u s i n g   12  c a n   be  of   any   s u i t a b l e   o r  

c o n v e n t i o n a l   m a t e r i a l   r e l a t i v e l y   c h e m i c a l l y   i n e r t   t o  

e l e c t r o c h e m i c a l   c o n t e n t s   o f   t h e   c e l l .   W h e r e ,   as  in   t h i s  

b e s t   e m b o d i m e n t ,   t h e   e l e c t r o c h e m i c a l   c a l l   i s   one   f o r   t h e  

g e n e r a t i o n   o f   c h l o r i n e   and   c a u s t i c   p r o d u c t s   f r o m   a  b r i n e  

of   an  a l k a l i   m e t a l   h a l o g e n   t o   s a l t ,   t h e   h o u s i n g   c an   b e  

f a b r i c a t e d   f r o m   a  p l a s t i c   m a t e r i a l   s u c h   as   p o l y p r o p y l e n e .  

G e n e r a l l y   a  c e l l   c o v e r ,   n o t   s h o w n ,   i s   f i t t e d   t o   t h e   u p p e r  

p o r t i o n   of   t h e   c e l l   d u r i n g   o p e r a t i o n .  

The  c e l l   i s   d i v i d e d  i n t o   a n o d e   22  and  c a t h o d e   2 4  

c o m p a r t m e n t s ,  b y   t h e   s e p a r a t o r   15.  T h i s   s e p a r a t o r   can   b e  

e i t h e r   of   a  h y d r a u l i c a l l y   p o r o u s   n a t u r e   s u c h   as  a  

d i a p h r a g m   or   be  o f  a  h y d r a u l i c a l l y   i m p e r v i o u s   n a t u r e   s u c h  

as  a  c a t i o n   e x c h a n g e   m e m b r a n e .   Where   t h e   s e p a r a t o r   i s   o f  

a  d i a p h r a g m   n a t u r e ,   t h e   d i a p h r a g m   can   be  one   p r e p a r e d   b y  

any   o f   a   v a r i e t y   o f   w e l l   known  t e c h n i q u e s   to   y i e l d   a  

h y d r a u l i c a l l y   p e r m e a b l e   s e p a r a t o r .   G e n e r a l l y   s u c h  

d i a p h r a g m   s e p a r a t o r s   i n c l u d e   a s b e s t o s   f i b e r s   w h e n  

f a b r i c a t e d   f o r   u s e   in   a  c h l o r a l k a l i   c e l l .  

W h e r e   t h e   c e l l   i s   d i v i d e d   by  a  m e m b r a n e ,   t h e  

m e m b r a n e   g e n e r a l l y   s e p a r a t e s   t h e   c o m p a r t m e n t s   2 2 , 2 4   in   a  

m a n n e r   p r e c l u d i n g   f r e e   f l u i d   m o v e m e n t   b e t w e e n   t h e  

c o m p a r t m e n t s .   I t   i s   n e c e s s a r y   t h a t   t h i s   m e m b r a n e   t r a n s m i t  

e l e c t r i c a l   c u r r e n t   b e t w e e n   t h e   c o m p a r t m e n t s ,   and   t h e r e f o r e  

s u c h   m e m b r a n e s   a r e   g e n e r a l l y   c a p a b l e   of   t r a n s m i t t i n g   a  

p a r t i c u l a r   i o n   o r   c h a r g e d   s p e c i e s   b e t w e e n   t h e  

c o m p a r t m e n t s .   W h e r e   e l e c t r o l y t e   c o n t e n t s   o f   t h e  



e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l   i n c l u d e   a g g r e s s i v e   c o m p o u n d s ,   i t   i s  

d e s i r a b l e   t h a t   t h e   m e m b r a n e   be  f a b r i c a t e d   f r o m   a  c o m p o u n d  

s u b s t a n t i a l l y   r e s i s t a n t   t o   a g g r e s s i v e   a t t a c k   b y  

e l e c t r o l y t e   c o n t a i n e d   in   t h e   c o m p a r t m e n t s .  

Fo r   a  c h l o r a l k a l i   c e l l   of   t h i s   b e s t  e m b o d i m e n t ,  

t h i s   m e m b r a n e   m a y   b e   of   a   s u i t a b l e   o r   c o n v e n t i o n a l  

m a t e r i a l   r e s i s t a n t   t o   a g g r e s s i v e   m a t e r i a l s   i n c l u d e d   i n  

e l e c t r o l y t e s   c o n t a i n e d   in   e a c h   c o m p a r t m e n t   2 2 , 2 4 .   O n e  

much  p r e f e r r e d   m a t e r i a l   i s   a  p e r f l u o r i n a t e d   c o p o l y m e r  

h a v i n g   p e n d a n t   c a t i o n   e x c h a n g e   f u n c t i o n a l   g r o u p s .   T h e s e  

p e r f l u o r o c a r b o n s   a r e   a  c o p o l y m e r   of   a t   l e a s t   two  m o n o m e r s  

w i t h   one  m o n o m e r   b e i n g   s e l e c t e d   f r o m   a  g r o u p   i n c l u d i n g  

v i n y l   f l u o r i d e ,   h e x a f l u o r o p r o p y l e n e ,   v i n y l i d e n e   f l u o r i d e ,  

t r i f l u o r o e t h y l e n e ,   c h l o r o t r i f l u o r o e t h y l e n e ,   p e r f l u o r o  

( a l k y l v i n y l   e t h e r ) ,   t e t r a f l u o r o e t h y l e n e   and   m i x t u r e s  

t h e r e o f .  

The  s e c o n d   m o n o m e r   o f t e n   i s   s e l e c t e d   f r o m   a  

g r o u p   of   m o n o m e r s   u s u a l l y   c o n t a i n i n g   an  SO2F  or   s u l f o n y l  

f l u o r i d e   p e n d a n t   g r o u p .   E x a m p l e s   of   s u c h   s e c o n d  m o n o m e r s  

can   be  g e n e r i c a l l y   r e p r e s e n t e d   by  t h e   f o r m u l a  

C F 2 = C F R 1 S O 2 F .   R1  in   t h e   g e n e r i c   f o r m u l a   i s   a  b i f u n c t i o n a l  

p e r f l u o r i n a t e d   r a d i c a l   c o m p r i s i n g   g e n e r a l l y   1  to   8  c a r b o n  

a t o m s   b u t   u p o n   o c c a s i o n   as  many  as  25.  One  r e s t r a i n t   u p o n  
t h e   g e n e r i c   f o r m u l a   i s   a  g e n e r a l   r e q u i r e m e n t   f o r   t h e  

p r e s e n c e   o f   a t   l e a s t   one  f l u o r i n e   a t o m   on  t h e   c a r b o n   a t o m  

a d j a c e n t   t h e   - S 0 2 F   g r o u p ,   p a r t i c u l a r l y   w h e r e   t h e  

f u n c t i o n a l   g r o u p   e x i s t s   as  t h e   - ( - S 0 2 N H ) m Q   f o r m .   In  t h i s  

f o r m ,   Q  c an   be  h y d r o g e n   o r   an  a l k a l i   or   a l k a l i n e   e a r t h  

m e t a l   c a t i o n   and  m  i s   t h e   v a l e n c e   of   Q.  The  R1  g e n e r i c  

f o r m u l a   p o r t i o n   c an   be  o f   any   s u i t a b l e   o r   c o n v e n t i o n a l  

c o n f i g u r a t i o n ,   b u t   i t   h a s   b e e n   f o u n d   p r e f e r a b l y   t h a t   t h e  

v i n y l   r a d i c a l   c o m o n o m e r   j o i n   t h e   R1  g r o u p   t h r o u g h   an  e t h e r  

l i n k a g e .  

Such   p e r f l u o r o c a r b o n s ,   g e n e r a l l y   a r e   a v a i l a b l e  

c o m m e r c i a l l y   s u c h   as  t h r o u g h   E.  I .   d u P o n t ,   t h e i r   p r o d u c t s  

b e i n g   known  g e n e r a l l y   as  NAFION.  P e r f l u o r o c a r b o n  

c o p o l y m e r s   c o n t a i n i n g   p e r f l u o r o ( 3 , 6 - d i o x a - 4 - m e t h y l - 7 -  



o c t e n e s u l f o n y l   f l u o r i d e )   c o m o n o m e r   h a v e   f o u n d   p a r t i c u l a r  

a c c e p t a n c e   i n   Cl2   c e l l s .   Where   s o d i u m   c h l o r i d e   b r i n e   i s  

u t i l i z e d   f o r   m a k i n g   c h l o r a l k a l i   p r o d u c t s   f r o m   a n  

e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l ,   i t   h a s   b e e n   f o u n d   a d v a n t a g e o u s   t o  

e m p l o y   m e m b r a n e s   h a v i n g   t h e i r   p r e p o n d e r a n t  b u l k   c o m p r i s e d  

of   p e r f l u o r o c a r b o n   c o p o l y m e r   h a v i n g   p e n d a n t   s u l f o n y l  

f l u o r i d e   d e r i v e d   f u n c t i o n a l   g r o u p s ,  a n d   a  r e l a t i v e l y   t h i n  

l a y e r   o f   p e r f l u o r o c a r b o n   c o p o l y m e r -   h a v i n g   c a r b o n y l  

f l u o r i d e   d e r i v e d   f u n c t i o n a l   g r o u p s   a d j a c e n t   one   m e m b r a n e  

s u r f a c e .  

The  a n o d e   c o m p a r t m e n t   22,   i n c l u d e s   an  a n o d e  2 6 ,  

and   an  a n o d i c   c u r r e n t   f e e d e r   28.   The  c u r r e n t   f e e d e r   28  

c o m m u n i c a t e s   w i t h   a  s o u r c e  o f   e l e c t r i c a l   c u r r e n t ,   n o t  

s h o w n .   Art  e l e c t r o l y t e   3 0 .  g e n e r a l l y   f i l l s   v o i d   s p a c e  
w i t h i n   t h e   a n o d e   c o m p a r t m e n t .   G e n e r a l l y   t h i s   e l e c t r o l y t e  

30 ,   o r   a n o l y t e   i s   a  b r i n e   o f   an  a l k a l i   m e t a l   h a l o g e n   s a l t  

p r e p a r e d   a c c o r d i n g   to   w e l l   known  m e t h o d s .   T h e  

c o m p o s i t i o n s   o f   t h e s e   b r i n e s   a r e   g e n e r a l l y   w e l l   known  i n  

t h e   i n d u s t r y .  

The  a n o d e   26  i s   f a b r i c a t e d   o f   a  s u i t a b l e   o r  

c o n v e n t i o n a l   m a t e r i a l   s u i t a b l y   r e s i s t a n t   t o   t h e   a n o l y t e  

and  t o   h a l o g e n   c o m p o u n d s   b e i n g   g e n e r a t e d   w i t h i n   t h e  

e l e c t r o l y t i c   c e l l .   T y p i c a l l y   t i t a n i u m   i s   u t i l i z e d   h a v i n g  

an  a p p l i e d   c o a t i n g  o f   one   or   m o r e   m e t a l s   o r   m e t a l   o x i d e s  

s u c h   as   r u t h e n i u m   o x i d e .   D S A  R   a n o d e s ,   a v a i l a b l e   f r o m  

D i a m o n d   S h a m r o c k   C o r p o r a t i o n   a r e   w e l l   s u i t e d   f o r   u s e   in   a  

c e l l   s u c h   as   i s   shown  in  t h i s   b e s t   e m b o d i m e n t .  

The  a n o d e   26  c an   be  p o s i t i o n e d   i m m e d i a t e l y  

a d j a c e n t   t h e   s e p a r a t o r ;   or   a t   a  d i s t a n c e   f r o m   t h e  

s e p a r a t o r .   In  one   e q u a l l y   p r e f e r r e d   a l t e r n a t e   t o   t h i s  

p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   a  c a t a l y s t   s u c h   as   r u t h e n i u m   o x i d e  

a t t a c h e s   d i r e c t l y   to   t h e   s e p a r a t o r ,   a  m e m b r a n e ,   in   c o n t a c t  

w i t h   a  g r i d   o r   mesh   l i k e   c u r r e n t   c o l l e c t o r .  

The  c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   24  i n c l u d e s   a  c a t h o d e  

a s s e m b l y   34.   The  c a t h o d e   a s s e m b l y   34  c o m p r i s e s   a  f o a m  

l i k e   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   36 ,   a  c a t h o d i c   c u r r e n t   f e e d e r   3 8  

and   an  i n l e t   40  and   o u t l e t   42  f o r   e l e c t r o l y t e .   T h e  



c a t h o d e  .   c o m p a r t m e n t   i s   g e n e r a l l y   f i l l e d   w i t h   a n  

e l e c t r o l y t e   42  or   c a t h o l y t e   t h a t   i n c l u d e s   a  h y d r o x i d e   o f  

t h e   a l k a l i   m e t a l   i n c l u d e d   in   t h e   h a l i d e   s a l t   f o r m i n g   t h e  

b r i n e .  T h i s   c a t h o l y t e   a l s o   f i l l s   t h a t   p o r t i o n   of   t h e  

c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   n o t   o c c u p i e d   by  t h e   c a t h o d e   3 6 . '  

The  c a t h o d e   i s  o f  a n   o p e n l y  p o r o u s   r e t i c u l a t e  

n a t u r e .   W h i l e   p o r e s   c an   be  of   any  s u i t a b l e   o r  

c o n v e n t i o n a l   s i z e ,   p o r e s   o f   b e t w e e n   0 . 5   m i c r o n s   and  10  

m i c r o n s   a r e   p r e f e r r e d ,   w i t h   p o r e s   of   b e t w e e n   a b o u t   1  and   5 

m i c r o n s   b e i n g   much  p r e f e r r e d .   By  o p e n l y   p o r o u s   w h a t   i s  

m e a n t   i s   t h a t   t h e   c a t h o d e   i s   s u b s t a n t i a l l y   h y d r a u l i c a l l y  

p e r m e a b l e   t h r o u g h o u t   i t s   s t r u c t u r e .  

The  c a t h o d e   36  i n c l u d e s   a  s u b s t r a t e   f o r m e d   o f   a  

r e s i n o u s   'or   p l a s t i c   m a t e r i a l   s u c h   as  u r e t h a n e s ,  

p o l y e s t e r s ,   o l i f i n   p o l y m e r s   s u c h   as  p o l y p r o p y l e n e   o r  

p o l y e t h y l e n e ,   or   o t h e r   s u i t a b l e   o r   c o n v e n t i o n a l   m a t e r i a l s .  

T h i s   s u b s t r a t e   i s   u t i l i z e d   in   t h e   f o r m   of   a  f o a m ,   and   n e e d  

n o t   be  a  r i g i d   f o a m .  

The  s u b s t r a t e   i s   e n c a p s u l a t e d   a t   l e a s t   in   p a r t  

by  one   o r   more   c o a t i n g s _ o f   a t   l e a s t   one   c o n d u c t i v e   c a t h o d e  

m e t a l .   T h e s e   c o a t i n g s   can   b e  a p p l i e d   t o   t h e   s u b s t r a t e   i n  

any  s u i t a b l e   o r   c o n v e n t i o n a l   m a n n e r   s u c h   as  b y  

e l e c t r o d e p o s i t i o n .   F o r   e l e c t r o d e p o s i t i o n ,   e l e c t r i c a l  

c o n d u c t i v i t y   of   t h e   r e s i n o u s   o r   p l a s t i c   foam  s u b s t r a t e  

g e n e r a l l y   i s   r e q u i r e d .   The  foam  s u b s t r a t e   g e n e r a l l y   c a n  

be  made  c o n d u c t i v e   by  s u i t a b l e   or   c o n v e n t i o n a l   w e l l   k n o w n  

t e c h n i q u e s   s u c h   as  e l e c t r o l e s s   p l a t i n g ,   or   by  i m p r e g n a t i o n  

w i t h   a  c o n d u c t i v e   s u b s t a n c e   s u c h   as  c a r b o n .  

A p p l i c a t i o n   o f   t h e   c o a t i n g   m e t a l   r e n d e r s   t h e  

foam  r e t i c u l a t e   c o n d u c t i v e   and  t h e r e b y   s u i t a b l e   f o r   u s e   a s  

a  c a t h o d e .   W h i l e   a  v a r i e t y   of   c a t h o d e   m e t a l s   a r e   k n o w n ,  

f o r   p u r p o s e s   o f   t h i s   b e s t   e m b o d i m e n t   in   t h e   c o n t e x t   of   a  

c h l o r a l k a l i   c e l l ,   n i c k e l   a n d / o r   c o p p e r   a r e   p r e f e r r e d .  

P a r t i c u l a r l y   n i c k e l   a p p e a r s   to   f u n c t i o n   in   a s s i s t i n g   t h e  

e l e c t r o c h e m i c a l   r e a c t i o n   a t   t h e   c a t h o d e .   M e t a l   c o a t i n g  

u p o n   t h e   s u b s t r a t e   n e e d   be  o n l y   s u f f i c i e n t l y   t h i c k   a n d  

c o n t i n u o u s   to   p r o v i d e   a  n e g l i g i b l e   r e s i s t a n c e   t o  



e l e c t r i c a l   c u r r e n t   f l o w   t h r o u g h   t h e   c a t h o d e   to   a  p o i n t   o f  

e l e c t r i c a l   c u r r e n t   c o l l e c t i o n .  

The  r e t i c u l a t e   c a t h o d e   i s   c o n t a i n e d   in   t h e  

c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   24  g e n e r a l l y   in   c o n t a c t   w i t h   t h e  

s e p a r a t o r .   S i n c e   t h e   foam  r e t i c u l a t e   b e c o m e s   r e l a t i v e l y  

r i g i d   u p o n   a p p l i c a t i o n   o f  t h e  m e t a l   c o a t i n g ,   i t   i s   o f t e n  

p r e f e r r e d   t h a t   t h e   f oam  be  s i z e d   f o r  b e i n g   r e c e i v e d   in   t h e  

c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   p r i o r   to   a p p l i c a t i o n   of   t h e   m e t a l  

c o a t i n g .  

The  r e t i c u l a t e   c a t h o d e   f u n c t i o n s   as  a  p r i m a r y  

e l e c t r o d e   w i t h i n   t h e   c e l l .   E l e c t r i c a l   c u r r e n t   i s   s u p p l i e d  

t o   t h i s   r e t i c u l a t e   p r i m a r y   c a t h o d e   v i a   t h e   c a t h o d i c  

c u r r e n t   f e e d e r   38.   I t   i s   much  p r e f e r r e d   t h a t   e l e c t r i c a l  

r e s i s t a n c e ' a s s o c i a t e d   w i t h   any  e l e c t r i c a l   i n t e r c o n n e c t i o n  

b e t w e e n   t h e   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   and  t h e   c u r r e n t   f e e d e r   3 8  

be  n e g l i g i b l e .   P r e f e r a b l y   t h i s   low  e l e c t r i c a l   r e s i s t a n c e  

i s   a c c o m p l i s h e d   by  m a k i n g   t h e   c o n n e c t i o n   i n t e r m e t a l l i c   i n  

n a t u r e .  

One  m e t h o d   by  w h i c h   t h e   c a t h o d i c   c u r r e n t   f e e d e r  

c a n   be  a t t a c h e d   to   t h e _ r e t i c u l a t e   c a t h o d e   i s   b y  i n s e r t i n g  

t h e  c u r r e n t   f e e d e r   38  i n t o   t h e   foam  s u b s t r a t e   of   t h e  

r e t i c u l a t e   c a t h o d e   36  p r i o r  t o   a p p l i c a t i o n   of   t h e   c o a t i n g  

m e t a l .   I n s e r t i o n   can   b e  a c c o m p l i s h e d   by  s l i t t i n g   t h e   f o a m  

s u b s t r a t e   o f   t h e   r e t i c u l a t e   s t r u c t u r e   and   i n s e r t i n g   t h e  

c u r r e n t   f e e d e r ,   h e a t i n g   t h e   c u r r e n t   f e e d e r   to   a  

t e m p e r a t u r e   in   e x c e s s   of   t h e   m e l t i n g   t e m p e r a t u r e   of   t h e  

foam  and   i m m e r s i n g   t h e   h e a t i n g   f e e d e r   i n t o   t h e   f o a m ,  

c o e x t r u s i o n   or   f o r m i n g   of   t h e   foam  w i t h   t h e   c u r r e n t  f e e d e r  

e m b e d d e d .   I n t e r m e t a l l i c   j o i n i n g   of   t h e   c u r r e n t   f e e d e r   a n d  

r e t i c u l a t e   c a t h o d e   c an   t h e n   be  a c c o m p l i s h e d   b y  

e l e c t r o d e p o s i t i o n   o f   t h e   m e t a l   f o r   c o a t i n g   t h e   f o a m  

s u b s t r a t e   w h i l e   u t i l i z i n g   t h e   c u r r e n t   f e e d e r   f o r   s u p p l y i n g  

e l e c t r i c a l   c u r r e n t   f o r   t h e   e l e c t r o d e p o s i t i o n   of   t h e  

c o a t i n g   m e t a l .  

The  i n l e t   40  and   o u t l e t   42  a r e   a r r a n g e d   t o  

p r o v i d e   c i r c u l a t i o n   of   c a t h o l y t e   t h r o u g h   t h e   f o a m  

r e t i c u l a t e   c a t h o d e .   The  r e t i c u l a t e   c a t h o d e   b e i n g   p o r o u s ,  



c a t h o l y t e   i s   r e l a t i v e l y   r e a d i l y   f o r c e d   t h r o u g h   t h e   c a t h o d e  

u s i n g   any  s u i t a b l e   or   c o n v e n t i o n a l   m e a n s   s u c h   as  b y  

p u m p i n g .   One  or   more   i n l e t s   a n d / o r   o u t l e t s   c an   b e  

p r o v i d e d   d e p e n d i n g   u p o n   t h e   s i z e   of   t h e   c a t h o d e ,   t h e  

d e g r e e   of   c i r c u l a t i o n   d e s i r e d   and  o t h e r   f a c t o r s .  

In  o p e r a t i o n   o f   t h e   e l e c t r o l y t i c   c h l o r a l k a l i  

c e l l   of   t h i s   b e s t   e m b o d i m e n t ,   m e t a l   i o n s ,   u s u a l l y   s o d i u m  

i o n s ,   t r a v e r s e   t h e   s e p a r a t o r   f r o m   t h e   a n o d e   c o m p a r t m e n t ,  

a t   l e a s t   p a r t i a l l y   in   r e s p o n s e   to   e l e c t r i c a l   c u r r e n t  

f l o w i n g   t h r o u g h   t h e   c e l l .   T h e s e   s o d i u m   i o n s   r e a c t   a t   t h e  

c a t h o d e   w i t h   h y d r o x y l   r a d i c a l s   b e i n g   p r o d u c e d  b y   t h e  

d i s a s s o c i a t i o n - o f   w a t e r   a t   t h e   c a t h o d e ,   b u t   r e m a i n   i n  

i o n i c   s o l u t i o n .   As  o p e r a t i o n   of   e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l  

c u n t i n u e s ,  t h e   c o n c e n t r a t i o n .   of   t h e s e   m e t a l   i o n s   a d j a c e n t  

t h e   s e p a r a t o r   t y p i c a l l y   can   i n c r e a s e ,   p r o v i d i n g   a  

c o n c e n t r a t i o n   g r a d i e n t   r e s i s t a n c e   to   f u r t h e r   m i g r a t i o n   o f  

m e t a l   i o n s .   O v e r c o m i n g   t h i s   r e s i s t a n c e   w o u l d   o r d i n a r i l y  

r e q u i r e   a  more   e l e v a t e d   c e l l   v o l t a g e   b e t w e e n   t h e   a n o d e   a n d  

c a t h o d e   w i t h i n   t h e   c e l l ,   c o n s e q u e n t l y   i n c r e a s i n g   p o w e r  

r e q u i r e m e n t s   f o r   c e l l   o p e r a t i o n .   C i r c u l a t i o n ,   t e n d i n g   t o  

r e d u c e   t h i s   c o n c e n t r a t i o n   g r a d i e n t   r e s i s t a n c e   o r  

o v e r p o t e n t i a l ,   can   a v o i d   a n  i n c r e a s e d   p o w e r   c o n s u m p t i o n   i n  

c e l l - o p e r a t i o n .  

The .   d i s a s s o c i a t i o n   of   w a t e r   o n g o i n g   a t   t h e  

c a t h o d e   can   p r o d u c e   h y d r o g e n ,   f o r m i n g   i n t o   b u b b l e s .   W h e r e  

t h e s e   b u b b l e s   a d h e r e   t o   t h e   c a t h o d e   t h e s e   b u b b l e s   c a n  

e f f e c t i v e l y   r e d u c e   t h e   c a t h o d e   s u r f a c e   a v a i l a b l e   f o r  

e l e c t r o c h e m i c a l   r e a c t i o n ,   r e s u l t i n g   in   an  e l e c t r i c a l  

r e s i s t a n c e   or   o v e r p o t e n t i a l .   C i r c u l a t i o n   o f   c a t h o l y t e  

t h r o u g h   t h e   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   can   r e d u c e   b u b b l e  

a d h e r e n c e ,   and  t h e r e b y   a v o i d   an  e l e v a t e d   o p e r a t i o n a l   c e l l  

v o l t a g e   t h a t   m i g h t   o t h e r w i s e   be  r e q u i r e d   to   c o m p e n s a t e   f o r  

t h i s   b u b b l e   o v e r p o t e n t i a l .  

The  v o l u m e   of   c a t h o l y t e   d e s i r a b l y   c i r c u l a t e d  

t h r o u g h   t h e   c a t h o d e   c a n   v a r y ,   w i t h   g e n e r a l l y   l o w e r   f l o w  

r a t e s   b e i n g   p r e f e r r e d   to   c o n s e r v e   p o w e r .   F low  r a t e s   o f  

b e t w e e n   a b o u t   1  l i t e r   p e r   m i n u t e   p e r   c u b i c   m e t e r   o f  



r e t i c u l a t e   c a t h o d e   and   250  l i t e r s   p e r   m i n u t e .   On ly   a  f l o w  

r a t e   s u f f i c i e n t   to   a v o i d   b u b b l e   and   c o n c e n t r a t i o n  

o v e r p o t e n t i a l   n e e d   be  u t i l i z e d .  

.  I t   i s   n o t   n e c e s s a r y   t h a t   t h e   r e t i c u l a t e   c a t h o d e  

36  f i l l   t h e   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   2 4   e n t i r e l y .   T h e  

r e t i c u l a t e   f o a m  c a t h o d e   n e e d   o n l y  f i l l   p o r t i o n s   o f   t h e  

c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   a d j a c e n t   t h e   ' s e p a r a t o r   and  be  i n  

s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r .   W h e r e  

t h e   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   d o e s   n o t   f i l l   t h e   c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t   c o m p l e t e l y ,   t h e   b a l a n c e   of   t h e   c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t   can   be  f i l l e d   w i t h   a  r e s i s t a n t   m a t e r i a l   s u c h  

as  a  foam  c a p a b l e   of   f u n c t i o n i n g   to   b i a s   t h e   r e t i c u l a t e  

c a t h o d e   i n t o   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r .   A l t e r n a t e l y ,   a  

r e t i c u l a t e -   c a t h o d e   n o t   c o m p l e t e l y   f i l l i n g   t h e   c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t   c an   be  b i a s e d   i n t o   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r  
in   any  s u i t a b l e   or   c o n v e n t i o n a l   m a n n e r   s u c h   as   by  u s i n g   a  
r e s i l i e n t   g r i d .  

In  one   a l t e r n a t e   of   t h e   b e s t   e m b o d i m e n t ,   t h e  

c a t h o d i c   c u r r e n t   c o l l e c t o r   i s   f i r s t   e m b e d d e d   in   t h e   f o a m  

s u b s t r a t e   o f   t h e   r e t i c u l a t e   c a t h o d e .   The  f o a m  s u b s t r a t e  

i s   f i t t e d   t o   t h e   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   of   t h e   c e l l .   W h e r e  

t h e   f oam  s u b s t r a t e   has   n o t   p r e v i o u s l y   b e e n   r e n d e r e d  

e l e c t r i c a l l y   c o n d u c t i v e   by   r e a s o n   o f   c a r b o n   i m p r e g n a t i o n  

or   l i k e   p r o c e s s ,   a  p r e l i m i n a r y   m e t a l   c o a t i n g   i s   a p p l i e d   t o  

t h e   f oam  s u b s t r a t e   by  e l e c t r o l e s s   p l a t i n g   t e c h n i q u e s .  

G e n e r a l l y   t h i s   e l e c t r o l e s s   p l a t i n g   can   be  a c c o m p l i s h e d  

w i t h i n   t h e   c o n f i n e s   o f   t h e   e l e c t r o l y t i c   c e l l ,   and  in   m o s t  

p r e f e r r e d   a p p l i c a t i o n s   i s   c o n d u c t e d   p r i m a r i l y   to   i m p a r t  

c o n d u c t i v i t y   t o   t h e   foam  s u b s t r a t e   f o r   s u b s e q u e n t  

e l e c t r o d e p o s i t i o n   o f   c a t h o d e   m e t a l .  

S u b s e q u e n t   m e t a l   e l e c t r o d e p o s i t i o n   o n t o   t h e  

r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y   b e i n g   f o r m e d   p r e f e r a b l y   i s  

c o n d u c t e d   w i t h i n   t h e   c o n f i n e s   of   t h e   e l e c t r o l y t i c   c e l l .  

P l a t i n g   s o l u t i o n   i s   i n t r o d u c e d   i n t o   t h e   c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t ,   and  t h e   c a t h o d i c   c u r r e n t   f e e d e r   i s   c o n n e c t e d  

to   a  s o u r c e   of   e l e c t r i c a l   c u r r e n t .   M e t a l   i o n s   c o n t a i n e d  

in   t h e   p l a t i n g   s o l u t i o n   t h e r e b y   b e c o m e   d e p o s i t e d   u p o n   t h e  



r e t i c u l a t e   foam  s u b s t r a t e   u s i n g   w e l l   know  p l a t i n g  

t e c h n i q u e s .  

D u r i n g   e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l   o p e r a t i o n   t h i s  

c a t h o l y t e   m e t a l   d e p o s i t e d   u p o n   t h e   foam  s u b s t r a t e   i s  

c a t h o d i c a l l y   p r o t e c t e d   f r o m   t h e   a c t i o n   o f   a g g r e s s i v e  

c h e m i c a l s   p r e s e n t . i n   t h e   c a t h o l y t e .   I n  a   c h l o r a l k a l i   c e l l  

w h e r e   t h e   s e p a r a t o r   i s   a  c a t i o n   e x c h a n g e   m e m b r a n e ,   m e t a l  

i o n s   s u c h   as  s o d i u m   i o n s   t r a v e r s e   t h e   m e m b r a n e   f r o m   t h e  

a n o d e   c o m p a r t m e n t   and  r e a c t   w i t h   t h e   h y d r o x y l   r a d i c a l s  

b e i n g   p r o d u c e d   a t   t h e   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   to   c r e a t e   a  m e t a l  

h y d r o x i d e   s o l u t i o n   c o m p r i s i n g   t h e   c a t h o l y t e .   H y d r o g e n   g a s  

i s   e v o l v e d .   By  p e r i o d i c   r e m o v a l   of   some  c a t h o l y t e   f r o m  

t h e   c a t h o l y t e   b e i n g   c i r c u l a t e d   t h r o u g h   t h e   r e t i c u l a t e  

c a t h o d e ,   and  r e p l a c e m e n t   w i t h   w a t e r ,   m e t a l   h y d r o x i d e  

c o n c e n t r a t i o n   w i t h i n   t h e   c a t h o l y t e   can   be  c o n t r o l l e d  

w i t h i n   d e s i r e d ,   w e l l   known  p r e f e r r e d   l i m i t s   in   t h e  

o p e r a t i o n   of   a  m e m b r a n e   c h l o r a l k a l i   c e l l .  

W h e r e   t h e   r e t i c u l a t e   s e p a r a t o r   c o n t a c t s   a  p o r o u s  

s e p a r a t o r   s u c h   as  a  d i a p h r a g m ,   b r i n e   c o n t a i n i n g   i o n s   o f  

t h e   m e t a l   f l o w s   t h r o u g h   t h e   d i a p h r a g m   to   t h e   c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t   j o i n i n g   c a t h o l y t e   c i r c u l a t i n g   t h r o u g h   t h e  

c a t h o d e   c o m p a r t m e n t .   R e m o v a l   o f   c i r c u l a t i n g   c a t h o l y t e  

c o m p e n s a t e s   in   w e l l   known  m a n n e r   f o r   s p e n t   b r i n e   v o l u m e s  

t r a v e r s i n g   t h e   s e p a r a t o r ,   and   c o n t r o l s   m e t a l   h y d r o x i d e  

c o n c e n t r a t i o n   in   t h e  c i r c u l a t i n g   c a t h o l y t e .  

A n o d e s   may  be  f a b r i c a t e d   f o r   u s e   in   e l e c t r o l y t i c  

c e l l s   in   a  f a s h i o n   i d e n t i c a l   to   t h e   f o r m a t i o n   of  t h e   f o a m  

or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l i e s   d e s c r i b e d   s u p r a .   S u c h  

foam  or   r e t i c u l a t e   a n o d e s   may  be  u t i l i z e d   i n  

e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l s   and   s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t  

w i t h   a  s e p a r a t o r   d i v i d i n g   a n o d e   and   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t s  

i n   t h e   c e l l .   F r e q u e n t l y   i t   i s   a d v a n t a g e o u s   t h a t   a n o d e s  

f a b r i c a t e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h i s   i n v e n t i o n   i n c l u d e   a  

t o p c o a t i n g   or   e l e c t r o c a t a l y t i c   c o a t i n g   a p p l i e d   a f t e r  

f o r m a t i o n   of  t h e   foam  or   r e t i c u l a t e   a n o d e   a s s e m b l y .  

T y p i c a l   c o a t i n g s   w o u l d   i n c l u d e   DSA  R,  or   T I R - 2 0 0 0 ,  

p r o p r i e t a r y   c o a t i n g s   s y s t e m   m a n u f a c t u r e d   by  D i a m o n d  



S h a m r o c k .   C o r p o r a t i o n   and  o t h e r   s u i t a b l e   or   c o n v e n t i o n a l  

e l e c t r o d e   c o a t i n g s .  

The  f o l l o w i n g   e x a m p l e s   f u r t h e r   i l l u s t r a t e   t h e  

i n v e n t i o n .  

EXAMPLE  1 

A  n i c k e l   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   was  p r e p a r e d   b y  

f i r s t   a t t a c h i n g   a  n i c k e l   c u r r e n t   d i s t r i b u t o r ,   f a b r i c a t e d  

f r o m   n i c k e l   g r i d   s h e e t   s t o c k ,   to   a  c o n d u c t o r   b a r .   T h e  

g r i d   and   c o n d u c t o r   b a r   w e r e   t h e n   h e a t e d   a b o v e   t h e   m e l t i n g  

p o i n t   o f   p o l y u r e t h a n e   f o a m ,   t h e   foam  b e i n g   s i z e d   to   o c c u p y  

s u b s t a n t i a l l y   t h e   e n t i r e t y   of   t h e   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   o f  

an  e l e c t r o l y t i c   c e l l . .   The  h o t   c o n d u c t o r   b a r   w i t h   g r i d   w a s  

s e t   i n t o   t h e   foam  and   p e r m i t t e d   to   c o o l .   W i t h   c o o l i n g ,  

foam  m e l t e d   by  t h e   h e a t   o f  t h e   c o n d u c t o r   b a r   and   g r i d  

f u s e d   to   t h e   g r i d .   The  r e s u l t i n g   " c a t h o d e   a s s e m b l y   w a s  

t h e n   p l a t e d .   Such   p l a t e d   c a t h o d e s   f u n c t i o n e d   e f f e c t i v e l y  

in   e l e c t r o l y t i c   c e l l  w h e r e  t h e   foam  c o n t a i n e d   b e t w e e n   10 

and   45  p o r e s   p e r   i n c h   ( p p i ) .  

F o r  p l a t i n g   t h e  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  i m m e r s e d   i n  

a  r oom  t e m p e r a t u r e   b a t h   c o n s i s t i n g   of   an  a q u e o u s   s o l u t i o n  

of   10  g r am  p e r   l i t e r   ( g p l . )  t i n   c h l o r i d e   and   10  m i l l i l i t e r  

( m l ) -   p e r   l i t e r   h y d r o c h l o r i c   a c i d   ( 2 0 ° B e ) .   A f t e r   5 

m i n u t e s ,   t h e   c a t h o d e   a s s e m b l y   was  r i n s e d   g e n t l y   in   r o o m  

t e m p e r a t u r e   w a t e r ,   and   t h e n   i m m e r s e d   in   an  a q u e o u s  

s o l u t i o n   o f   0 . 5   g p l .   P d C I 2   and   10  ml  p e r   l i t e r  

h y d r o c h l o r i c   a c i d   f o r   f i v e   m i n u t e s .   F o l l o w i n g   an  a q u e o u s  

r i n s e ,   t h e   foam  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  i m m e r s e d   f o r   10  

m i n u t e s   a t   50°C  in   a  m i x t u r e   c o m p r i s i n g   one  l i t e r   of   a n  

a q u e o u s   s o l u t i o n   o f   45  g p l .   n i c k e l   c h l o r i d e   h e x a h y d r a t e ,  

50  g p l .   ammon ium  c h l o r i d e ,   100  g p l .   s o d i u m   n i t r a t e ,   0 . 5  

l i t e r s   p e r   l i t e r   ammonium  h y d r o x i d e   and  2 7 . 3   ml  of   a  4 5 0  

g p l .   a q u e o u s   s o l u t i o n   o f   s o d i u m   h y p o p h o s p h i t e .   T h e s e  

p r e c e d i n g   s t e p s   d e p o s i t e d   an  e l e c t r o l e s s   n i c k e l   p l a t e   u p o n  

t h e   c a t h o d e   a s s e m b l y .  

E l e c t r o l e s s   p l a t i n g   was  f o l l o w e d   by  n i c k e l  

e l e c t r o l y t i c   p l a t i n g .   The  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  i m m e r s e d  



in   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   of   141  g p l .   n i c k e l   c h l o r i d e  

h e x a h y d r a t e ,   291  g p l .   n i c k e l   s u l f a t e   h e x a h y d r a t e   and  45  

g p l .   p h o s p h o r i c   a c i d ,   w i t h   t h e   s o l u t i o n   b e i n g   a d j u s t e d  b o  

a  pH  of   4 . 5   to   6 .5   u s i n g   h y d r o c h l o r i c   a c i d .   The  c a t h o d e  

a s s e m b l y   was  made  c a t h o d i c   to   n i c k e l   a n o d e s   m o u n t e d  

a p p r o x i m a t e l y   3 . 8 .   c e n t i m e t e r s  f r o m   t h e   s u r f a c e s   of   t h e  

foam  c a t h o d e   a s s e m b l y ,  a n d  p l a t i n g   was  c o n d u c t e d   a t   2 . 2 5  

v o l t s   f o r   3  h o u r s   a t   3 0 - 4 0 ° C .   P l a t i n g   i s   c o n t i n u e d   u n t i l  

a  c o a t i n g   of   10  m i c r o n s   t h i c k n e s s   or   g r e a t e r   w a s  

e s t a b l i s h e d   u p o n   t h e   f o a m .  

O p t i o n a l l y ,   a f t e r   1  1 / 2   h o u r s   of   p l a t i n g ,   t h e  

p o l y u r e t h a n e   foam  may  be  a s h e d   by  p l a c i n g   t h e   r e t i c u l a t e  

in   a  f l a m e   or   o v e n   u n t i l   t h e   foam  i s   b u r n e d   o u t .   A f t e r  

r i n s i n g ,   p l a t i n g   c an   t h e n   b e  c o n t i n u e d .  

EXAMPLE  2 

A  n i c k e l   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   was  p r e p a r e d   i n  

a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1,  e x c e p t   t h a t   a f t e r   c o m p l e t i o n   o f  

e l e c t r o l e s s   p l a t i n g   t h e   c a t h o d e   a s s e m b l y   was  i m m e r s e d   i n  

an  a q u e o u s   s o l u t i o n   of   250  g p l .   n i c k e l   c h l o r i d e  

h e x a h y d r a t e ,   and   50  g p l .  z i n c   c h l o r i d e .   T h i s   s o l u t i o n   w a s  

m a i n t a i n e d   a t   4 5 °  C  w i t h   a   pH  of   a p p r o x i m a t e l y   4 . 5 ,  

a d j u s t e d   by  t h e   a d d i t i o n   of   HC1.  N i c k e l   and   n i c k e l   z i n c  

a n o d e s   w e r e   p l a c e d  i n   c l o s e   p r o x i m i t y   to   s u r f a c e s   of   t h e  

c a t h o d e   a s s e m b l y   f o r  a b o u t   one   h o u r   and   made  a n o d i c   to   t h e  

c a t h o d e   a s s e m b l y   a t  2 . 0 0   v o l t s .   The  s o l u t i o n   was  a g i t a t e d  

d u r i n g   t h e   e l e c t r o l y t i c   p l a t i n g   o p e r a t i o n .  

F o l l o w i n g   c o m p l e t i o n   o f   e l e c t r o l y t i c   p l a t i n g ,  

t h e   c a t h o d e   a s s e m b l y   was  i m m e r s e d   in   an  a q u e o u s   s o l u t i o n  

of   200  g p l .   s o d i u m   h y d r o x i d e   f o r   one   h o u r   a t   7 5 ° C .  

EXAMPLE  3 

The  f a b r i c a t i o n   s t e p s   o f   E x a m p l e   1  w e r e   r e p e a t e d  

e x c e p t   t h a t   e l e c t r o l y t i c   p l a t i n g   was  c o n d u c t e d   f r o m   a n  

a q u e o u s   s o l u t i o n   c o m p r i s i n g   265  g p l .   c o b a l t   c h l o r i d e  

h e x a h y d r a t e ,   90  g p l .   z i n c   c h l o r i d e ,   and  30  g p l .   b o r i c   a c i d  

a t   50°C  and  a  pH  of   4  m a i n t a i n e d   by  t h e   a d d i t i o n   o f  



h y d r o c h l o r i c   a c i d .   Z i n c   a n o d e s ,   m o u n t e d   a p p r o x i m a t e l y   a n  

3 .8   c e n t i m e t e r s   f r o m   s u r f a c e s   o f   t h e   c a t h o d e   a s s e m b l y   w e r e  

u t i l i z e d   t o   p l a t e   a t   0 . 6   v o l t s   z i n c   o n t o   t h e   c a t h o d e  

a s s e m b l y  o v e r   a  p e r i o d   of   one   h o u r .  

EXAMPLE  4 

A  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  p r e p a r e d   in   a c c o r d a n c e  

w i t h   E x a m p l e   1  e x c e p t   t h a t   t h e   c u r r e n t   d i s t r i b u t i o n   g r i d  

was  f a b r i c a t e d   f r o m   c o p p e r   in   l i e u   of   n i c k e l .   An 

e l e c t r o l e s s   c o p p e r   p l a t e   was  d e p o s i t e d   on  t h e   p o l y u r e t h a n e  

foam  by  i m m e r s i n g   t h e   c a t h o d e   a s s e m b l y   f o r   5  m i n u t e s   a t  

room  t e m p e r a t u r e   s e q u e n t i a l l y   i n t o   two  b a t h s .   The  f i r s t  

b a t h   c o n t a i n e d   10  g p l .   t i n   c h l o r i d e   and  10  ml  p e r   l i t e r  

h y d r o c h l o r i c   a c i d   ( 2 0 B e ° ) .   The   s e c o n d   b a t h   c o n t a i n e d   0 . 5  

g p l .   p a l l a d i u m   c h l o r i d e   and   10  ml  p e r   l i t e r   h y d r o c h l o r i c  

a c i d   ( 2 0 B e ° ) .   A f t e r   e a c h   b a t h   a  w a t e r   r i n s e   a t   r o o m  

t e m p e r a t u r e   was  c o n d u c t e d .   The  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  t h e n  

s o a k e d   f o r   20  m i n u t e s   a t   room  t e m p e r a t u r e   in   c o m m e r c i a l  

c o p p e r   e l e c t r o l e s s   p l a t i n g   s o l u t i o n   made  by  m i x i n g   7 7 7 A  

and   777M  Cu  E l e c t r o l e s s   Makeup   ( a v a i l a b l e   f r o m   C u T e c h  

I n c . - )   i n   a  1 : 1 : 8   r a t i o   w i t h   w a t e r   and   t h e n   r i n s e d   g e n t l y .  

The  c a t h o d e   a s s e m b l y   w a s   t h e n   i m m e r s e d   i n   a  

e l e c t r o l y t i c   p l a t i n g   b a t h   c o m p r i s i n g   an  a q u e o u s   s o l u t i o n  

of   40  g p l .   c o p p e r   a s  c o p p e r  s u l f a t e ,   10  g p l .   s u l f u r i c   a c i d  

and   h a v i n g   a  pH  of   1  ' m a i n t a i n e d   by  t h e   a d d i t i o n   o f  

s u l f u r i c   a c i d   a t   room  t e m p e r a t u r e .   C o p p e r  

e l e c t r o d e p o s i t i o n   was  c o n d u c t e d   by  p l a c i n g   c o p p e r   a n o d e s  

3 . 8   c e n t i m e t e r s   f r o m   s u r f a c e s   of   t h e   c a t h o d e   a s s e m b l y ,  

m a k i n g   t h e   c a t h o d e   a s s e m b l y   c a t h o d i c   to   t h e s e   c o p p e r  

a n o d e s ,   and   p a s s i n g   1  1 /2   v o l t s   b e t w e e n   t h e m   f o r  

a p p r o x i m a t e l y   1  h o u r .   O p t i o n a l l y   t h e   p o l y u r e t h a n e   f o a m  

may  be  a s h e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1  a p p r o x i m a t e l y  

h a l f - w a y   t h r o u g h   t h e   e l e c t r o d e p o s i t i o n .  

S i n c e   c o p p e r   by  i t s e l f   may  be  e x c e s s i v e l y  

s u b j e c t   to   c o r r o s i o n / a t t a c k   in   a  c h l o r a l k a l i   c e l l   c a t h o d e  



c o m p a r t m e n t ,   a d v a n t a g e o u s l y   t h e   c o p p e r   e l e c t r o p l a t e d  

c a t h o d e   a s s e m b l y   was  t h e n   n i c k e l   p l a t e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h  

t h e   e l e c t r o l y t i c   p l a t i n g   s t e p   of   E x a m p l e   1 .  

EXAMPLE  5  

A  c a t h o d e   a s s e m b l y   w a s  p r e p a r e d  b y   a t t a c h i n g   a  

c u r r e n t   f e e d e r   to   a  c u r r e n t   d i s t r i b u t i o n   g r i d   f a b r i c a t e d  

f r o m   n i c k e l   in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1.  H e a t e d ,   t h e  

c u r r e n t   d i s t r i b u t i o n   g r i d   and  c u r r e n t   f e e d e r   w e r e   i m m e r s e d  

i n t o   a  p o l y u r e t h a n e   foam  in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1 

r e s u l t i n g   in   a  foam  or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y .  

The  foam  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  t h e n   e l e c t r o l e s s l y  

p l a t e d   w i t h   c o p p e r   in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   4  a n d  

r e c e i v e d   an  e l e c t r o l y t i c   c o p p e r   p l a t i n g   in  a c c o r d a n c e   w i t h  

E x a m p l e   4.  An  e l e c t r o l y t i c   n i c k e l   p l a t e   was  t h e n   a p p l i e d  

to   t h e   foam  c a t h o d e   a s s e m b l y   in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1 .  

An  e l e c t r o l y t i c   d e p o s i t i o n   of   n i c k e l   and   z i n c  

was  t h e n   made  to   t h e   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y   i n  

a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   2 .  

EXAMPLE  6 

A  c a t h o d e   a s s e m b l y  w a s   p r e p a r e d   in   a c c o r d a n c e  

w i t h -   E x a m p l e   1.  F o l l o w i n g   a p p l i c a t i o n   of   t h e  

e l e c t r o l y t i c   n i c k e l   a   p a l l a d i u m   o x i d e - z i r c o n i u m   o x i d e  

c o a t i n g   was  a p p l i e d   t o  t h e   c a t h o d e .   A p p l i c a t i o n   w a s  

a c c o m p l i s h e d   by  b a l l   m i l l i n g   a  s l u r r y   o f   10  ml  of   w a t e r ,   1 

ml  of   a c e t i c   a c i d ,   1 .5   g r a m s   of   p a l l a d i u m   c h l o r i d e  

p a r t i c l e s   and  2  g r a m s   of   z i r c o n y l   n i t r a t e   f o r   two  h o u r s   t o  

s t a b i l i z e   t h e   p a l l a d i u m   c h l o r i d e   and   r e d u c e   t h e   s i z e   o f  

any  n o n - s o l u b i l i z e d   m a t e r i a l   p a r t i c l e s .   T h i s   s l u r r y   w a s  

t h e n   b r u s h e d   o n t o   t h e   n i c k e l   p l a t e d   r e t i c u l a t e   c a t h o d e  

a s s e m b l y   o f   E x a m p l e   1  w h i c h   had   b e e n   a s h e d   in   a c c o r d a n c e  

w i t h   E x a m p l e   1.  The  b r u s h   c o a t i n g   and  c a t h o d e   w e r e   h e a t e d  

a t   125°C  f o r   3  m i n u t e s   and  t h e n   c u r e d   a t   500°C   f o r   7 

m i n u t e s   in   a i r   t h e r e b y   c o n v e r t i n g   t h e   p a l l a d i u m   c h l o r i d e  

to   p a l l a d i u m   o x i d e   and  t h e   z i r c o n y l   n i t r a t e   to   z i r c o n i u m  

d i o x i d e .   F o u r   a d d i t i o n a l  c o a t i n g s   of   t h e   s l u r r y   w e r e   t h e n  



a p p l i e d   and  c u r e d .   In  a l t e r n a t e   p r e p a r a t i o n   t e c h n i q u e s ,  

as  much  as  o n e - h a l f   of   t h e   p a l l a d i u m   c h l o r i d e   was  r e p l a c e d  

by  c o b a l t   a n d / o r   n i c k e l   in   p r e p a r i n g   t h e   c a t h o d e .  

EXAMPLE  7 

A  foam  or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y   was  m a d e  

in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   s t e p s   o f   E x a m p l e   1  i n c l u d i n g   t h e  

a p p l i c a t i o n   of   n i c k e l   e l e c t r o l y t i c   p l a t e .   F o l l o w i n g  

e l e c t r o l y t i c   p l a t i n g   w i t h   n i c k e l ,   t h e   foam  c a t h o d e  

a s s e m b l y   was  i m m e r s e d   in   an  e l e c t r o l y t i c   p l a t i n g   b a t h  

c o m p r i s i n g   one  g a l l o n   of   w a t e r ,   20  g r a m s   s u l f a m i c   a c i d ,  

and   20  g r a m s   o f   r u t h e n i u m   as  r u t h e n i u m   s u l f a m a t e - .   T h e  

b a t h   was  m a i n t a i n e d   a t   b e t w e e n   80  and  1 0 0 ° F   a n d  

e l e c t r o d e p o s i t i o n   was  c o n d u c t e d   u s i n g   p l a t i n u m   a n o d e s  

s p a c e d   a p p r o x i m a t e l y   3 .8   c e n t i m e t e r s   f r o m   s u r f a c e s   of   t h e  

foam  c a t h o d e   a s s e m b l y .   W i t h   t h e   foam  c a t h o d e   a s s e m b l y  

made  c a t h o d i c ,   c u r r e n t   was  p a s s e d   b e t w e e n   t h e   p l a t i n u m  

a n o d e s   and  t h e   foam  c a t h o d e   a s s e m b l y   a t   a  d e n s i t y   of   0 . 1 5  

amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r   a t   1 . 7 5   v o l t s .  

EXAMPLE  8 

A  foam  or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y   w a s  

p r e p a r e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1  i n c l u d i n g  

e l e c t r o l y t i c   n i c k e l   p l a t i n g .   F o l l o w i n g   t h e   e l e c t r o l y t i c  

n i c k e l   p l a t e ,   t h e   foam  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  i m m e r s e d   in   a n  

a g i t a t e d   c o a t i n g   s o l u t i o n   c o n t a i n i n g   5  ml  of   H 3 P t ( S O 3 ) 2 O H  
in   150  ml  o f   w a t e r   a d j u s t e d   to   a  pH  of   3  by  t h e   u s e   of   1 

n o r m a l   NaOH,  and   i n c l u d i n g   a p p r o x i m a t e l y   15  ml  o f   a  30% 

h y d r o g e n   p e r o x i d e   s o l u t i o n .   The  foam  c a t h o d e   a s s e m b l y   w a s  

s o a k e d   in   t h i s   p e r o x i d e   c o n t a i n i n g   s o l u t i o n   f o r  

a p p r o x i m a t e l y   one   h o u r   d u r i n g   w h i c h   t h e   pH  g r a d u a l l y  

d r o p p e d   to   1.  The  pH  was  t h e n   r e s t o r e d   to   3  u s i n g   o n e  

n o r m a l   c a u s t i c   and  t h e   s o l u t i o n   and   c a t h o d e   a s s e m b l y   w e r e  

h e a t e d   to   80°C  w h i l e   a g i t a t i n g   t h e   p e r o x i d e   c o n t a i n i n g  

s o l u t i o n   u n t i l   a l l   p e r o x i d e   b u b b l i n g   s t o p p e d .   A f t e r  

w a s h i n g ,   t h e   foam  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  d r i e d   a t   1 2 5 - 1 5 0 ° C .  



EXAMPLE  9 

A  foam  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  p r e p a r e d   i n  

a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1  i n c l u d i n g   e l e c t r o l y t i c   n i c k e l  

p l a t i n g .   S i n t e r i n g   or   a s h i n g   was  c o n d u c t e d   in   a c c o r d a n c e  

w i t h   E x a m p l e   1.  F o l l o w i n g   e l e c t r o l y t i c   d e p o s i t i o n   o f  

n i c k e l ,   a  c o a t i n g   of   a l u m i n u m  w a s   a p p l i e d   by  p l a s m a  

s p r a y i n g   o n t o   s u r f a c e s - o f   t h e   foam  c a t h o d e   a s s e m b l y .   T h e  

a s s e m b l y   was  t h e n   h e a t   t r e a t e d   a t   760°C  f o r   8  h o u r s   in   a  

n i t r o g e n   a t m o s p h e r e   i n t e r d i f f u s i n g   t h e   n i c k e l   a n d  

a l u m i n u m .   In  a c t u a l   o p e r a t i o n   of   a  c h l o r a l k a l i   c e l l   u s i n g  

s u c h   a  c a t h o d e ,   t h e   a l u m i n u m   w o u l d   be  l e a c h e d   f r o m   t h e  

i n t e r d i f f u s e d   s u r f a c e   by  h o t   NaOH  c o n t a i n e d   w i t h i n   t h e  

c e l l .   L e a c h i n g   p r o v i d e s   g r e a t e r   s u r f a c e   a r e a   on  t h e   f o a m  

c a t h o d e   a s s e m b l y   t h a n   a v a i l a b l e   w i t h o u t   i n t e r d i f f u s i n g   a n d  

l e a c h i n g .  

EXAMPLE  10  

A  foam  or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y   w a s  

p r e p a r e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1  e x c e p t   t h a t  

e l e c t r o l y t i c   p l a t i n g   w a s   a c c o m p l i s h e d   by  i m m e r s i n g   t h e  

foam  c a t h o d e   a s s e m b l y   i n t o   a n  a q u e o u s   s o l u t i o n   of   240  g p l .  

f e r r o u s   s u l f a t e   a t   a  pH  of   2 . 8   t o  3 . 5   and  a  t e m p e r a t u r e   o f  

b e t w e e n  3 2 ° C   and  66°C .   The  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  m a d e  

c a t h o d i c   to   i r o n   a n o d e s  a v a i l a b l e   f r o m   Armco  S t e e l   C o m p a n y  

p o s i t i o n e d   a p p r o x i m a t e l y   3 .8   c e n t i m e t e r s   f r o m   t h e   s u r f a c e s  

of   t h e   c a t h o d e   a s s e m b l y . . P l a t i n g   was  c o n d u c t e d   f o r  

b e t w e e n   1  and  3  h o u r s   a t   b e t w e e n   0 . 0 4   amps  p e r   s q u a r e  
c e n t i m e t e r   and   0 . 1 1   amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r .   T h e  

f e r r o u s   s u l f a t e   b a t h   was  a g i t a t e d   d u r i n g   e l e c t r o d e p o s i t i o n  

to   a s s i s t   in   p r o v i d i n g   a  u n i f o r m   c o a t i n g   u p o n   t h e   f o a m  

c a t h o d e   a s s e m b l y .  

EXAMPLE  11 

A  foam  or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y   w a s  

f a b r i c a t e d   in  a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   4  and  t h e n   s u b j e c t e d  

to   e l e c t r o d e p o s i t i o n   w i t h   i r o n   in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e  

1.0. 



EXAMPLE  12 

A  foam  or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y   w a s  

p r e p a r e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1  i n c l u d i n g   s i n t e r i n g  

or   a s h i n g   i n t e r m e d i a t e   d u r i n g   t h e   e l e c t r o d e p o s i t i o n  

o p e r a t i o n .   The  c a t h o d e   a s s e m b l y   was  t h e n  p l a s m a   s p r a y e d  

w i t h   a  m i x t u r e   o f   80%  n i c k e l ,   10%  m o l y b d e n u m   and   10% 

a l u m i n u m .   T h e   m o l y b d e n u m   and  a l u m i n u m   w e r e   t h e n   l e a c h e d  

i n  h o t   s o d i u m   h y d r o x i d e   by  o p e r a t i o n   in   a  c h l o r a l k a l i  

c e l l .   A  c a t h o d e   a s s e m b l y   h a v i n g   a  s u b s t a n t i a l l y   e l e v a t e d  

s u r f a c e   a r e a   r e s u l t e d .  

EXAMPLE  13 

E x a m p l e   1  was  r e p e a t e d   e x c e p t   u s i n g   as  a  

s t a r t i n g   m a t e r i a l   p o l y u r e t h a n e   foam  1 . 2 5   c e n t i m e t e r s   i n  

t h i c k n e s s   made  by  l a m i n a t i n g   f o u r   t h i c k n e s s e s   o f   0 . 3 2  

c e n t i m e t e r s   f o a m .   A  s t r u c t u r e   i n d i s t i n g u i s h a b l e   f r o m   t h e  

s t r u c t u r e   o f   E x a m p l e   1  r e s u l t e d .  

EXAMPLE  14  

Two  e l e c t r o l y t i c   c e l l s   w e r e   o p e r a t e d   i n  

p a r a l l e l .   One  c e l l   was  e q u i p p e d   w i t h   an  a n o d e   made  i n  

a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1.  The  c a t h o d e   in   t h i s   f i r s t   c e l l  

was  ,a  p e r f o r a t e d  n i c k e l   p l a t e .   The  c e l l   i n c l u d e d   a  

s e p a r a t o r   f a b r i c a t e d   f r o m   NAFION R  295 ,   a  p r o d u c t   o f   E.  I .  

d u P o n t   d e N e m o u r s   and   C o m p a n y ,   a  c a t i o n   e x c h a n g e   m a t e r i a l  

s u i t a b l e   f o r   u s e   in   e l e c t r o l y t i c   c h l o r a l k a l i   c e l l s .   T h e  

c e l l   was  f e d   w i t h   an  a q u e o u s   s t r e a m   of   s o d i u m   b i c a r b o n a t e  

and   s o d i u m   c a r b o n a t e   in   a  1 :1   m o l a r   r a t i o .  

The  s e c o n d   c e l l   was  e q u i p p e d   i d e n t i c a l l y   w i t h  

t h e   f i r s t   c e l l   e x c e p t   t h a t   t h e   c a t h o d e   in   t h e   s e c o n d   c e l l  

was  a  p o r o u s   foam  or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   made  in   a c c o r d a n c e  

w i t h   E x a m p l e   1.  T h i s   s e c o n d   c e l l   o p e r a t e d   on  t h i s   s a m e  

f e e d   m a t e r i a l s   as  t h e   f i r s t   c e l l .  

In  b o t h   c e l l s ,   t h e   e l e c t r o d e s   w e r e   i n  

s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r .   T h e  

f i r s t   c e l l   o p e r a t e d   a t   a  v o l t a g e   o f   2 . 8 2   v o l t s   u n d e r  

c u r r e n t   f l o w   of   0 . 1 5   amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r ,   w h i l e   t h e  



s e c o n d   c e l l   d e m o n s t r a t e d   a  v o l t a g e   of   2 . 6 3   v o l t s   a t   0 . 1 5  

amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r .   The  f i r s t   c e l l   d e m o n s t r a t e d  a  

v o l t a g e   o f   3 . 3 3   v o l t s   a t   0 . 3 1   amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r ,  

w h i l e   t h e   s e c o n d   c e l l   d e m o n s t r a t e d   a  v o l t a g e   of   3 . 0 5   v o l t s  

a  0 . 3 1   amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r .   C u r r e n t   e f f i c i e n c y  

b e t w e e n   t h e   c e l l s   was  e q u i v a l e n t   w i t h i n   e x p e r i m e n t a l  

l a b o r a t o r y   a c c u r a c y ,   T h e  s e c o n d   c e l l ,  b e c a u s e   of   t h e  

p r e s e n c e   of   t h e   n i c k e l   r e t i c u l a t e   or   foam  c a t h o d e  

a s s e m b l y ,  o p e r a t e d   a t   a  s i g n i f i c a n t l y   l o w e r   v o l t a g e   w h i c h ,  

in   a  c o m m e r c i a l   o p e r a t i o n ,   w o u l d   r e s u l t   in   a  l o w e r   p o w e r  

r e q u i r e m e n t   f o r   c e l l   o p e r a t i o n .   The  n i c k e l   r e t i c u l a t e   o r  

foam  c a t h o d e  a s s e m b l y   p r o v i d e d   an  o p e r a t i o n a l   a d v a n t a g e   o f  

200  m i l l i v o l t s   a t   0 . 1 5   amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r   a n d  2 8 0  

m i l l i v o l t s - a t   0 . 1 3   amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r .  

EXAMPLE  15  

Two  e l e c t r o l y t i c   c e l l s   w e r e   o p e r a t e d   i n  

p a r a l l e l .   One  c e l l  i n c l u d e d   an  a n o d e   f a b r i c a t e d   f r o m   a  

t i t a n i u m   mesh   h a v i n g   d i a m o n d   s h a p e d   o p e n i n g s  

a p p r o x i m a t e l y   0 . 6 4   c e n t i m e t e r s   by  0 . 3 2   c e n t i m e t e r s   a n d  

c o a t e d   w i t h   a  D S A  R   e l e c t r o c a t a l y t i c   c o a t i n g   f o r   t h e  

p r o d u c t i o n   of   c h l o r i n e .   DSA  R  c o a t e d   t i t a n i u m   mesh   i s  

a v a i l a b l e   f r o m   D i a m o n d   S h a m r o c k   C o r p o r a t i o n   and  g e n e r a l l y  

i n c l u d e s   r u t h e n i u m   o x i d e   as  a  s u r f a c e   c o a t i n g .   T h e  

c a t h o d e   in   t h i s   f i r s t   c e l l   was  f o r m e d   f r o m   n i c k e l   m e s h  

h a v i n g   d i a m o n d   s h a p e d   a p e r t u r e s   a l s o   a p p r o x i m a t e l y   0 . 6 4  

c e n t i m e t e r s   by  0 . 3 2   c e n t i m e t e r s .   The  c e l l   i n c l u d e d   a  

s e p a r a t o r   made  f r o m   d u P o n t   N A F I O N  R   2 9 5 ,   b o t h   t h e   a n o d e  

and  c a t h o d e   b e i n g   in   i n t i m a t e   c o n t a c t   w i t h   t h e   N A F I O N  R  

s e p a r a t o r .   The  c e l l   c o m p a r t m e n t   d e f i n e d   by  t h e   s e p a r a t o r  

and   c o n t a i n i n g   t h e   a n o d e   was  f e d   w i t h   s o d i u m   c h l o r i d e  

b r i n e   (170  g r a m s   p e r   l i t e r ) .  

The  s e c o n d   c e l l   in   t h e   p a r a l l e l   p a i r   w a s  

e q u i p p e d   i d e n t i c a l l y   e x c e p t   t h a t   t h e   c a t h o d e   p r o v i d e d   w a s  

a  foam  or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y   made  in   a c c o r d a n c e  

w i t h   E x a m p l e   1.  T h i s   c a t h o d e ,   as  w e l l   as  t h e   a n o d e   in  t h e  

s e c o n d   c e l l ,   w e r e   in   i n t i m a t e   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r .  



The  f e e d s t o c k   to   t h i s   s e c o n d   c e l l   was  i d e n t i c a l   w i t h   t h e  

f e e d s t o c k   o f   t h e   f i r s t   c e l l .   B o t h   c e l l s   w e r e   o p e r a t e d   a t  

0 . 3 1   amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r   of   m e m b r a n e   s u r f a c e   a r e a  

w i t h   t h e   f i r s t   c e l l   r e q u i r i n g   3 . 8 4   v o l t s   and   t h e   s e c o n d  

c e l l   a t   3 . 1 8   v o l t s   f o r   e l e c t r o l y s i s .   C u r r e n t   e f f i c i e n c i e s  

w e r e   e q u i v a l e n t .   Use  o f   a  r e t i c u l a t e   f o a m   e l e c t r o d e  

p r o v i d e d   t h e   s e c o n d   c h l o r i n e   g e n e r a t i o n   c e l l   w i t h  a n  

a d v a n t a g e   of   660  m i l l i v o l t s   a t   0 . 3 1   amps  p e r   s q u a r e  
c e n t i m e t e r .  

EXAMPLE  16  

Two  c e l l s   w e r e   o p e r a t e d   in   p a r a l l e l .   One  c e l l  

i n c l u d e d   an  a n o d e   f a b r i c a t e d   f r o m   a  t i t a n i u m   mesh   h a v i n g   a  
D S A  R   e l e c t r o c a t a l y t i c   c o a t i n g   a p p l i e d   to   t h e   m e s h .  

A p e r t u r e s   in   t h e   mesh   w e r e   a p p r o x i m a t e l y   0 . 3 2   c e n t i m e t e r s  

by  0 . 3 2   c e n t i m e t e r s .   The  c a t h o d e   i n   t h i s   f i r s t   c e l l   w a s  

f a b r i c a t e d   f r o m   n i c k e l   mesh   h a v i n g   t h e   same  a p e r t u r e  

d i m e n s i o n s .   Anode   and   c a t h o d e   w e r e   in   c o n t a c t   w i t h   a n d  

s e p a r a t e d   by  a  N A F I O N  R   290  c a t i o n   e x c h a n g e   m e m b r a n e .   A 

170  g r a m   p e r   l i t e r   s o d i u m   c h l o r i d e   b r i n e   w a s  f e d   to   a  

c o m p a r t m e n t   of   t h e   c e l l   d e f i n e d   by  t h e   s e p a r a t o r  

c o n t a i n i n g   t h e   a n o d e .  

The  s e c o n d   c e l l   of  t h i s   p a r a l l e l   p a i r   i n c l u d e d  

an  i d e n t i c a l .   a n o d e   and  s e p a r a t o r   b u t   was  f a b r i c a t e d  

u t i l i z i n g   a  n i c k e l   f o a m  o r   r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a s s e m b l y  

made  in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1.  F e e d s t o c k   to   t h i s  

s e c o n d   c e l l   was  i d e n t i c a l   w i t h   t h e   f e e d   to   t h e   f i r s t   c e l l .  

W h i l e   t h e   f i r s t   c e l l   o p e r a t e d   a t   3 . 2 8   v o l t s   g e n e r a t i n g  

c h l o r i n e   a t   a  c u r r e n t   d e n s i t y   of   a p p r o x i m a t e l y   0 . 3   a m p s  

p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r   m e a s u r e d   a t   t h e   s e p a r a t o r ,   t h e  

s e c o n d   c e l l   a c h i e v e d   an  o p e r a t i n g   v o l t a g e   of   3 . 1 3   v o l t s  

o p e r a t i n g   a t   an  i d e n t i c a l   c u r r e n t   d e n s i t y .   C u r r e n t  

e f f i c i e n c i e s   of   t h e   c e l l s   w e r e   i d e n t i c a l .  

EXAMPLE  17  

Two  c e l l s   w e r e   o p e r a t e d   in   p a r a l l e l .   In  o n e  

c e l l   t h e   a n o d e   was  a  p o r o u s   foam  r e t i c u l a t e   a n o d e  



s t r u c t u r e   f a b r i c a t e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1.  T h e  

f i r s t   c e l l   i n c l u d e d   a  c a t h o d e   f a b r i c a t e d   f r o m   p e r f o r a t e d  

n i c k e l   p l a t e .   The  foam  or   r e t i c u l a t e   a n o d e   a s s e m b l y   a n d  

n i c k e l   p l a t e   w e r e   in   s u b s t a n t i a l   . c o n t a c t   w i t h   a  

m i c r o p o r o u s   s e p a r a t o r   f a b r i c a t e d   f r o m  p o l y p r o p y l e n e .   3 0 0  

g r am  p e r   l i t e r   s o d i u m   c a r b o n a t e   w a s  f e d  t o  t h i s   c e l l .  

The  s e c o n d  c e l l   c o n t a i n e d   an  i d e n t i c a l   a n o d e   a n d  

s e p a r a t o r   b u t   i n c l u d e d   a  foam  or   r e t i c u l a t e   c a t h o d e  

a s s e m b l y   in   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r ,   t h e   foam  o r  

r e t i c u l a t e   c a t h o d e   b e i n g   made  in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e  

1.  An  i d e n t i c a l   f e e d s t o c k   was  p r o v i d e d   to   t h i s   s e c o n d  

c e l l .   W h i l e   t h e   f i r s t   c e l l   o p e r a t e d   a t   2 . 7 2   v o l t s   a t   a  

c u r r e n t   d e n s i t y   o f   0 . 1 5   amps  p e r   s q u a r e   c e n t i m e t e r ,   t h e  

s e c o n d   c e l l   a c h i e v e d   a  2 . 4 4   o p e r a t i n g   v o l t a g e   a t   a n  

i d e n t i c a l   c u r r e n t   d e n s i t y .   W i t h i n   e x p e r i m e n t a l   e r r o r ,   t h e  

c u r r e n t   e f f i c i e n c i e s   o f   t h e   two  c e l l s   w e r e   e q u i v a l e n t .  

The  c e l l   o p e r a t e d   u s i n g   a  r e t i c u l a t e   c a t h o d e   a c h i e v e d   a  

280  m i l l i v o l t   o p e r a t i n g   a d v a n t a g e   o v e r   an  i d e n t i c a l   c e l l  

o p e r a t e d   w i t h o u t   t h e   r e t i c u l a t e   c a t h o d e .  

EXAMPLE  18  

Two  c e l l s   w e r e   o p e r a t e d   in   p a r a l l e l .   The  f i r s t  

c e l l - i n c l u d e d   a  c a t h o d e   f a b r i c a t e d   f r o m   p e r f o r a t e d   n i c k e l  

p l a t e   in   i n t i m a t e   c o n t a c t   w i t h   a  p o r o u s   c e r a m i c   a l u m i n a  

s e p a r a t o r .   The  a n o d e   i n  t h i s   f i r s t   c e l l   was  a  s h e e t   o f  

t i t a n i u m   m e t a l   m e s h  h a v i n g   a p e r t u r e s   of   a p p r o x i m a t e l y   0 . 6 4  

c e n t i m e t e r s   by  0 . 3 2   c e n t i m e t e r s   and   c o a t e d   w i t h   T I R 2 0 0 0  R  

a  D i a m o n d   S h a m r o c k   p r o p r i e t a r y   a n o d e   c o a t i n g   u s e f u l   w h e r e  

i t   i s   d e s i r e d   t h a t   o x y g e n   be  e v o l v e d .   T h i s   f i r s t   c e l l   w a s  

f e d   w i t h   300  g r a m s   p e r   l i t e r   s o d i u m   c a r b o n a t e .  

The  s e c o n d   c e l l   was  o p e r a t e d   e q u i p p e d  

i d e n t i c a l l y   w i t h   t h e   f i r s t   c e l l   e x c e p t   t h a t   t h e   a n o d e   i n  

t h e   s e c o n d   c e l l   was  a  foam  or   r e t i c u l a t e   a n o d e   f a b r i c a t e d  

in   a c c o r d a n c e   w i t h   E x a m p l e   1.  The  f e e d s t o c k   t o   t h i s  

s e c o n d   c e l l   was  i d e n t i c a l   to   t h a t   of   t h e   f i r s t .   W h i l e   t h e  

f i r s t   c e l l   o p e r a t e d   a t   3 . 4   v o l t s   a t   0 . 1 5   amps  p e r   s q u a r e  

c e n t i m e t e r ,   t h e   s e c o n d   c e l l ,   u s i n g   t h e   foam  or  r e t i c u l a t e  



a n o d e   a s s e m b l y ,   o p e r a t e d   a t   2 . 7 2   v o l t s   a t   an  i d e n t i c a l  

c u r r e n t   d e n s i t y .   C u r r e n t   e f f i c i e n c y   o f   t h e   two  c e l l s  

w i t h i n   e x p e r i m e n t a l   e r r o r ,   was  i d e n t i c a l .   The  s e c o n d  

c e l l ,   u s i n g   t h e   foam  or   r e t i c u l a t e   a n o d e   a s s e m b l y   i n  

c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r ,   a c h i e v e d   a  6 8 0   v o l t  o p e r a t i n g  

a d v a n t a g e   o v e r  a   p e r f o r a t e d   n i c k e l   p l a t e   a n o d e   in   c o n t a c t  

w i t h   t h e   s e p a r a t o r .  

W h i l e   a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   h a s   b e e n   shown  a n d  

d e s c r i b e d   in   d e t a i l ,   i t   s h o u l d   be  a p p a r e n t   t h a t   v a r i o u s  

m o d i f i c a t i o n s   and   a l t e r a t i o n s   may  be  made  w i t h o u t  

d e p a r t i n g   f r o m   t h e   s c o p e   o f   t h e   c l a i m s   f o l l o w i n g .  



1.  In  an  e l e c t r o l y t i c   c e l l   h a v i n g   a n o d e   and  c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t s   d e f i n e d   by  a  s e p a r a t o r ,   an  e l e c t r o d e   a s s e m b l y  

c o m p r i s i n g :  

(a)  an  o p e n l y   p o r o u s   r e t i c u l a t e   p r i m a r y  

e l e c t r o d e   a t   l e a s t   p a r t i a l l y   f i l l i n g   one  of   t h e  

c o m p a r t m e n t s   and   in   s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e  

s e p a r a t o r ;  

(b)  a  c u r r e n t   f e e d e r   i n t e r m e t a l l i c a l l y   b o u n d   t o  

t h e   e l e c t r o d e   w h e r e b y   e l e c t r i c a l   c u r r e n t   i s   d i s t r i b u t e d   t o  

t h e   e l e c t r o d e   w i t h   n e g l i g i b l e   e l e c t r i c a l   r e s i s t a n c e  

b e t w e e n   t h e   e l e c t r o d e   and   c u r r e n t   f e e d e r ;   a n d  

(c)  d i s t r i b u t i o n   m e a n s   w h e r e b y   e l e c t r o l y t e   c a n  

be  c i r c u l a t e d   i n t o   t h e   e l e c t r o d e   c o m p a r t m e n t   and   o u t   o f  

t h e   e l e c t r o d e   c o m p a r t m e n t .  

2.  The  c e l l   of   c l a i m   1,  t h e   e l e c t r o d e   b e i n g   a n  

a n o d e .  

3.  In  an  e l e c t r o l y t i c   c e l l   h a v i n g   a n o d e   and   c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t s   d e f i n e d  b y   a  s e p a r a t o r ,   a  c a t h o d e   a s s e m b l y  

c o m p r i s i n g :  

( a )  .   an  o p e n l y   p o r o u s   r e t i c u l a t e   p r i m a r y   c a t h o d e  

s u b s t a n t i a l l y   f i l l i n g   t h e   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   and   i n  

s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r ;  

(b)  a  c a t h o d i c   c u r r e n t   f e e d e r   i n t e r m e t a l l i c a l l y  

b o u n d   to   t h e   c a t h o d e   w h e r e b y   e l e c t r i c a l   c u r r e n t   i s  

d i s t r i b u t e d   t o   t h e   c a t h o d e   w i t h   n e g l i g i b l e   e l e c t r i c a l  

r e s i s t a n c e   b e t w e e n   t h e   c a t h o d e   and   c u r r e n t   f e e d e r ;   a n d  

(c)  c a t h o d e   d i s t r i b u t i o n   m e a n s   w h e r e b y  

c a t h o l y t e   can   be  c i r c u l a t e d   i n t o   t h e   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t  

and   o u t   o f   t h e   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t .  

4.  In  a  n a r r o w   gap   c e l l   w h e r e i n   a n o d e   and   c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t s   w i t h i n   t h e   c e l l   a r e   d e f i n e d   by  a  s e p a r a t o r ,  

a t   l e a s t   one   e l e c t r o d e   w i t h i n   t h e   c e l l   b e i n g   i n  



s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r ,   a  n a r r o w  

gap  e l e c t r o d e   a s s e m b l y   c o m p r i s i n g :  

(a)  a t   l e a s t   one  o p e n l y   p o r o u s  r e t i c u l a t e  

p r i m a r y   e l e c t r o d e   h a v i n g   p o r e s   r a n g i n g . i n   s i z e   f r o m   0 . 5  

m i l s   to   10  m i l s ,   in   s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e  

s e p a r a t o r ,   and  s u b s t a n t i a l l y   f i l l i n g   a t   l e a s t   o n e  

c o m p a r t m e n t   of   t h e   c e l l ;  

(b)  a  c u r r e n t   f e e d e r   i n t e r m e t a l l i c a l l y  

c o n n e c t i n g   t h e   e l e c t r o d e   w i t h   a  s o u r c e   of   e l e c t r i c a l  

c u r r e n t   w h e r e b y   e l e c t r i c a l   r e s i s t a n c e   b e t w e e n   c u r r e n t  

f e e d e r   and  e l e c t r o d e   i s   made  n e g l i g i b l e ;   a n d  

(c)  a t   l e a s t   one   e l e c t r o l y t e   i n l e t   f o r  

i n t r o d u c i n g   e l e c t r o l y t e   i n t o   t h e   e l e c t r o d e   s t r u c t u r e   a n d  

a t   l e a s t   o n e   o u t l e t   f o r   r e m c v i n g   c a t h o l y t e   f r o m   t h e  

e l e c t r o d e   s t r u c t u r e .  

5.  The  c e l l   o f   c l a i m   4,  t h e   e l e c t r o d e   b e i n g   a n  

a n o d e .  

6.  In  a  n a r r o w   gap  c e l l   w h e r e i n   a n o d e   arid  c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t s   w i t h i n   t h e   c e l l  a r e   d e f i n e d   by  a  s e p a r a t o r  

and  w h e r e i n   t h e   c a t h o d e   w i t h i n   t h e   c e l l   i s   in   s u b s t a n t i a l  

p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r ,   a  n a r r o w   gap  c a t h o d e  

a s s e m b l y   c o m p r i s i n g :  

(a)  an  o p e n l y   p o r o u s   r e t i c u l a t e   p r i m a r y   c a t h o d e  

h a v i n g   p o r e s   r a n g i n g   in   s i z e  . f r o m   0 . 5   m i l s   to   10  m i l s ,   i n  

s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e   s e p a r a t o r ,   a n d  

s u b s t a n t i a l l y   f i l l i n g   t h e   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   of   t h e   c e l l ;  

(b)  a  c a t h o d i c   c u r r e n t   f e e d e r   i n t e r m e t a l l i c a l l y  

c o n n e c t i n g   t h e   c a t h o d e   w i t h   a  s o u r c e   o f   e l e c t r i c a l   c u r r e n t  

w h e r e b y   e l e c t r i c a l   r e s i s t a n c e   b e t w e e n   c u r r e n t   f e e d e r   a n d  

e l e c t r o d e   i s   made  n e g l i g i b l e ;   a n d  

(c)  a t   l e a s t   one   c a t h o l y t e   i n l e t   f o r  

i n t r o d u c i n g   c a t h o l y t e   i n t o   t h e   c a t h o d e   s t r u c t u r e   and   a t  

l e a s t   one   c a t h o l y t e   o u t l e t   f o r   r e m o v i n g   c a t h o l y t e   f r o m   t h e  

c a t h o d e   s t r u c t u r e .  



7.  A  m e t h o d   f o r   in   s i t u   m a k i n g   of   a  e l e c t r o d e  

a s s e m b l y   f o r   u s e   in   an  e l e c t r o l y t i c   c e l l   h a v i n g   a n o d e   a n d  

c a t h o d e   c o m p a r t m e n t s   d e f i n e d   by  a  s e p a r a t o r   and  h a v i n g   a t  

l e a s t   one  e l e c t r o l y t e   i n l e t   and   o u t l e t   to   t h e   c o m p a r t m e n t s  

c o m p r i s i n g :  

(a)  s u b s t a n t i a l l y   f i l l i n g   a t   l e a s t   o n e  

c o m p a r t m e n t   w i t h  a n   o p e n l y  p o r o u s   p l a s t i c   f o a m ,   t h e   f o a m  

b e i n g   in   s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e   m e m b r a n e ;  

(b)  p r o v i d i n g   a  c o n d u c t i v e   m e t a l   c u r r e n t   f e e d e r  

f o r   e a c h   foam  f i l l e d   c o m p a r t m e n t   and  a t   l e a s t   p a r t i a l l y  

i m m e r s i n g   t h e   c u r r e n t   f e e d e r   i n t o   t h e   p l a s t i c   f o a m ;  

(c)  c o n t a c t i n g   an  e l e c t r o l e s s   p l a t i n g   s o l u t i o n  

w i t h   t h e   o p e n l y   p o r o u s   p l a s t i c   foam  u n t i l   a n  

e l e c t r o c o n d a c t i v e   c o a t i n g   of   d e s i r e d   t h i c k n e s s   i s  

d e p o s i t e d   u p o n   t h e   f o a m ;  

(d)  m a k i n g   t h e   foam  c a t h o d i c ;  a n d  

(e)  c i r c u l a t i n g   an  e l e c t r o p l a t i n g   s o l u t i o n  

t h r o u g h   t h e   foam  e l e c t r o d e   u n t i l   an  e l e c t r o d e p o s i t   o f  

d e s i r e d   t h i c k n e s s   i s   f o r m e d   u p o n   t h e   f o a m .  

8.  The  m e t h o d   of   c l a i m   7 ,   t h e   foam  b e i n g   r e m o v e d   b y  

h e a t   d u r i n g   e l e c t r o d e p o s i t i o n .  

9.  T h e . m e t h o d   o f  c l a i m   7,  t h e   foam  h a v i n g   an  o p e n  

p o r o s i t y   o f   b e t w e e n   0 .5   and  1 0 . 0   m i c r o n s .  

10.  The  m e t h o d   of   c l a i m   7,  t h e   p l a t i n g   s o l u t i o n s  

p r o v i d i n g   a  n i c k e l   m e t a l   c o a t i n g   u p o n   t h e   foam  c a t h o d e .  

11.  A  m e t h o d   f o r   in   s i t u   m a k i n g   o f   an  e l e c t r o d e  

a s s e m b l y   f o r   u s e   in   an  e l e c t r o l y t i c   c e l l   h a v i n g   a n o d e   a n d  

c a t h o d e   c o m p a r t m e n t s   d e f i n e d   by  a  s e p a r a t o r   and   h a v i n g   a t  

l e a s t   one   e l e c t r o l y t e   i n l e t   and   o u t l e t   to   e a c h   c o m p a r t m e n t  

c o m p r i s i n g :  

(a)  s u b s t a n t i a l l y   f i l l i n g   a t   l e a s t   o n e  

c o m p a r t m e n t   w i t h   an  o p e n l y   p o r o u s   c o n d u c t i v e   p l a s t i c   f o a m ,  



t h e   foam.  b e i n g   in   s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e  

m e m b r a n e ;   a n d  

(b)  p r o v i d i n g   a  c o n d u c t i v e   m e t a l   c u r r e n t   f e e d e r  

f o r   e a c h   f oam  f i l l e d   c o m p a r t m e n t   and  a t   l e a s t   p a r t i a l l y  

i m m e r s i n g   t h e   c u r r e n t  f e e d e r   i n t o   t h e   p l a s t i c   f o a m .  

(c)  m a k i n g   t h e   foam  c a t h o d i c ;   a n d  

(d)  c o n t a c t i n g   an  e l e c t r o p l a t i n g   s o l u t i o n   w i t h  

t h e   foam  e l e c t r o d e   u n t i l   an  e l e c t r o d e p o s i t   o f   d e s i r e d  

t h i c k n e s s   i s   f o r m e d   u p o n   t h e   f o a m .  

12  The  m e t h o d   o f   c l a i m   11,   t h e   foam  b e i n g   of   a  t y p e  

i m p r e g n a t e d   w i t h   an  e l e c t r i c a l l y   c c n d u c t i v e   s u b s t a n c e .  

13.  The  m e t h o d   o f   c l a i m   11,   an  e l e c t r o l e s s   p l a t i n g  

s o l u t i o n   b e i n g   c o n t a c t e d   w i t h   t h e   foam  c a t h o d e   to   d e p o s i t  

a  d e s i r e d   m e t a l   c o a t i n g   u p o n   t h e   foam  c a t h o d e   p r i o r   t o  

m a k i n g   t h e   c a t h o d e   c a t h o d i c .  

14.  The  m e t h o d   o f   e i t h e r   of   c l a i m s   7  and   11,  t h e  

e l e c t r o p l a t i n g   s o l u t i o n   i n c l u d i n g   a  s u b s t a n t i a l   p r o p o r t i o n  

of  n i c k e l   i o n s   f o r   e l e c t r o d e p o s i t i o n   u p o n   t h e   f e a m  

t h i c k .  

15.   T h e  m e t h o d   o f   e i t h e r   of   c l a i m s  7   and   11,   t h e  

s e p a r a t o r   b e i n g   a  m e m b r a n e   h y d r a u l i c a l l y   i m p e r v i o u s   t o  

l i q u i d   m o v e m e n t   b e t w e e n   t h e   c o m p a r t m e n t s ,   b u t   r e a d i l y  

p e r m i t t i n g  t h e   f r e e   m o v e m e n t   o f   c a t i o n s   b e t w e e n   t h e  

comp a r t m e n t .  

16.   The  m e t h o d   o f   c l a i m   15,   t h e   m e m b r a n e   i n c l u d i n g  

s u b s t a n t i a l   p r o p o r t i o n   o f   a  p e r f l u o r o c a r b o n   c o p o l y m e r  

h a v i n g   p e n d a n t   s u l f o n y l   or  c a r b o n y l   b a s e d   c a t i o n  e x c h a n g e  

f o n c t i o n a l   g r o u p s .  

17.  The  a s s e m b l y   of  any   o f   c l a i m s   1,  2,  3 ,  4 ,   5,  a n d  

t h e   s e p a r a t o r   b e i n g   a  m e m b r a n e   h y d r a u l i c a l l y   i m m e r s i o n s  

l i q u i d   m o v e m e n t   b e t w e e n  t h e   c o m p  a r t m e n t s ,   b u t   r o a d i n g  



p e r m i t t i n g   t h e   f r e e   m o v e m e n t   of   c a t i o n s   b e t w e e n   t h e  

c o m p a r t m e n t .  

18.  The  a s s e m b l y   of   c l a i m   17,   t h e   m e m b r a n e   i n c l u d i n g  

a  s u b s t a n t i a l   p r o p o r t i o n   of   a  p e r f l u o r o c a r b o n   c o p o l y m e r  

h a v i n g   p e n d a n t   s u l f o n y l   o r   c a r b o n y l   b a s e d  c a t i o n   e x c h a n g e  

f u n c t i o n a l  g r o u p s .  

19.  The  m e t h o d   of   e i t h e r   of   c l a i m s   7  and   11,  t h e  

c u r r e n t   c o l l e c t o r   b e i n g   i m m e r s e d   in   t h e   foam  by  h e a t i n g  

t h e   c o l l e c t o r   and  i m m e r s i n g   t h e   c o l l e c t o r   i n t o   t h e - f o a m .  

20.  A  m e t h o d   f o r   m a k i n g   a  c a t h o d e   a s s e m b l y   f o r   u s e  

in   an  e l e c t r o c h e m i c a l   c e l l   h a v i n g   a n o d e   and  c a t h o d e  

c o m p a r t m e n t s   d e f i n e d   by  a  s e p a r a t o r   and   h a v i n g   a t   l e a s t  

one   c a t h o l y t e   i n l e t ,   and   a t   l e a s t   one   c a t h o l y t e   o u t l e t ,  

c o m p r i s i n g :  

(a)  s e l e c t i n g   a  p o r o u s   r e t i c u l a t e   foam  c a t h o d e  

m a t e r i a l   and   f i t t i n g   t h e   foam  to   t h e   c a t h o d e   c o m p a r t m e n t  

of   t h e   c e l l   w h e r e b y   t h e   foam  s u b s t a n t i a l l y   f i l l s   t h e  

c a t h o d e   c o m p a r t m e n t   b e i n g   on  s u b s t a n t i a l   p h y s i c a l   c o n t a c t  

w i t h   t h e   s e p a r a t o r ;  

(b)  m a k i n g   t h e   foam  c o n d u c t i v e ;  

( c )   p r o v i d i n g   a  c a t h o d i c   c u r r e n t   f e e d e r ,   a n d  

p l a c i n g   t h e   f e e d e r   i n  e l e c t r i c a l   c o n t a c t   w i t h   t h e   f o a m  

c a t h o d e ;   a n d  

(d)  e l e c t r o d e p o s i t i n g   a  c a t h o d e   m e t a l   o n t o   t h e  

foam  c a t h o d e .  
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