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Sammendrag;:

Formalet med arbeidet har veert & utvikle et nytt, lavkost og varig overflatebelegg for bipolare plater
av rustfritt stal til PEM-brenselceller. Hensikten med arbeidet var & oppné gkt stabilitet av tinnbelegg
og minke kontaktmotstand mellom bipolar plate og gassdiffusjonslag. Minimering av kontaktmotstand
vil gke cellespenningen og effekten til brenselcellen.

Fabrikasjon av prgver ble utfgrt ved & elektroplettere bipolare plater med tinn og spraye gassdiffu-
sjonslag med karbonbelegg for deretter & varmepresse dem sammen. Kontaktmotstand ble malt mot
trykk for og etter kronoamperometri og syklisk voltammetri. Gassdiffusjonslag sprayet med flervegget
karbon-nanorgr med massefordeling 0.23 4= 0.03 mg cm™ resulterte i lavest kontaktmotstand for
og etter kronoamperometri. For elektrokjemiske tester mélte prove med flervegget karbon-nanorgr
kontaktmotstand pa 4.6 m cm? sammenlignet med 6.4 mQ cm? uten karbonbelegg ved 140 N cm™2.
Etter kronoamperometri malte tilsvarende prgver henholdsvis 15.3 m cm? og 20.8 m(2 cm? som
tilsvarer en prosentvis gkning pa 230 % for begge provene. Etter syklisk voltammetri malte prgven uten
karbonbelegg 12.9 mQ cm?, en gkning pa 90 % mens flervegget karbon-nanorgr malte 12.0 m{2 cm?
som tilsvarer 180 % gkning.

In situ testing ble gjennomfgrt med prgver av gull, rustfritt stal, tinnbelagt og varmepresset bipolar
plate og varmepresset prgve med belegg av flervegget karbon-nanorgr. Prgve med flervegget karbon-
nanorgr hadde lavest kontaktmotstand fgr test pa 7.6 m{) cm?, men hadde stgrst prosentvis gkning
til 15.6 m€ cm?. Cellen hadde hgyere cellespenninger enn varmepresset prgve under polarisasjon de
fgrste 250 syklene, men hadde lavere ved etterfolgende sykler. Cellen degraderte mer ved forlgp av
sykler grunnet darlig massetransport gjennom spraylaget.
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Summary:

The purpose of this work is to develop a new low cost and sustainable surface coating for stainless
steel bipolar plates for PEM fuel cells. The aim of this work is to obtain increased stability of the tin
layer and decreased interfacial contact resistance between the bipolar plate and gas diffusion layer.
Decreased interfacial contact resistance leads to increased cell voltage and power output from the fuel
cell.

Samples were fabricated by electroplating the bipolar plates with tin, spray the gas diffusion layer with
carbon coating and hot press the components together. The interfacial contact resistance was measured
against pressure before and after chronoamperometry and cyclic voltammetry. The sample with multi-
walled carbon nano tubes at a loading of 0.23 £ 0.03 mg cm™2 obtained the lowest interfacial contact
resistance before and after chronoamperometry. Ex situ measurement at 140 N cm™2 with and without
the carbon coating resulted in 4.6 m{ cm? and 6.4 m( cm?, respectively. After chronoamperometry
the samples recorded 15.3 m€ cm? and 20.8 m$2 cm?, respectively, which equals a 230% increase for
both samples. After cyclic voltammetry the coated sample obtained 12.0 m§) cm?, a 180% increase,
while the uncoated sample obtained 12.9 m§2 cm?, a 90% increase.

In situ testing was performed with bipolar plates of gold, stainless steel, tinplated and hot pressed,
and hot pressed with multi-walled carbon nano tubes coating. The carbon coated sample recorded
the lowest interfacial contact resistance before in situ at 7.6 m€ cm? but had the highest percentage
increase to 15.6 m€ cm?. From polarization the coated sample had higher cell voltages than the
uncoated sample for the first 250 cycles. However, after the first shutdown the uncoated sample
regenerated more and improved over the coated sample for the remaining cycles of the test. The
coated sample struggled with degradation at increasing cycles due to bad mass transport through the
coating.
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Sammendrag

Formalet med arbeidet har veert & utvikle et nytt, lavkost og varig overflatebelegg for bipolare plater av
rustfritt stal til PEM-brenselceller. Hensikten med arbeidet var a oppna gkt stabilitet av tinnbelegg og
minke kontaktmotstand mellom bipolar plate og gassdiffusjonslag. Minimering av kontaktmotstand vil
oke cellespenningen og effekten til brenselcellen.

Fabrikasjon av prgver ble utfgrt ved a elektroplettere bipolare plater med tinn og spraye gassdiffusjonslag
med karbonbelegg for deretter & varmepresse dem sammen. Kontaktmotstand ble malt mot trykk for og
etter kronoamperometri og syklisk voltammetri. Gassdiffusjonslag sprayet med flervegget karbon-nanorgr
med massefordeling 0.23 & 0.03 mg cm? resulterte i lavest kontaktmotstand fgr og etter kronoamperometri.
For elektrokjemiske tester malte prove med flervegget karbon-nanorgr kontaktmotstand pa 4.6 m§) cm?
sammenlignet med 6.4 mQ cm? uten karbonbelegg ved 140 N cm™. Etter kronoamperometri malte
tilsvarende prgver henholdsvis 15.3 m€Q cm? og 20.8 m{2 cm? som tilsvarer en prosentvis gkning pa 230 %
for begge prgvene. Etter syklisk voltammetri mélte prgven uten karbonbelegg 12.9 m) cm?, en gkning pa
90 % mens flervegget karbon-nanorgr malte 12.0 m€2 cm? som tilsvarer 180 % gkning.

In situ testing ble gjennomfgrt med prgver av gull, rustfritt stal, tinnbelagt og varmepresset bipolar plate
og varmepresset prgve med belegg av flervegget karbon-nanorgr. Prgve med flervegget karbon-nanorgr
hadde lavest kontaktmotstand fgr test pa 7.6 m{2 cm?, men hadde stgrst prosentvis gkning til 15.6 m{2 cm?.
Cellen hadde hgyere cellespenninger enn varmepresset prgve under polarisasjon de forste 250 syklene,
men hadde lavere ved etterfslgende sykler. Cellen degraderte mer ved forlgp av sykler grunnet dérlig
massetransport gjennom spraylaget.
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1 Innledning

I dette kapittelet beskrives bakrunnen og mélet med arbeidet, avgrensinger
som er gjort og rapportens struktur.
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1.1 Bakgrunn

Stadig gkende fokus pa et baerekraftig samfunn har gkt forskning og utvikling av karbonngytrale energiom-
formere. Et lovende alternativ til dagens forbrenningsmotorer er protonutvekslende membran brenselceller
(PEMFC). Brenselcellen konverterer kjemisk energi fra hydrogen som energikilde til elektrisk energi
med kun vann som biprodukt. Generelt benyttes PEMFC i fremkomstmidler, men ogséa stasjonsere og
baerbare applikasjoner. Sentrale fordeler med PEMFC er lav brukstemperatur, rask oppstartstid, lav vekt,
kompakt oppbygning og potensielt hgy effekt. Teknologien er hgyaktuell og flere store aktgrer tar i bruk
PEMFC som alternativ til forbrenningsmotorer og batterier inkludert Ballard, Ford og Toyota [1, 2, 3].
Teknologiske utfordringer jobbes med for & forbedre tilgjengelighet, kostnad, miljgpavirkning og aksept.
Kritisk for oppnéelse av global tilgjengelighet er metode for produksjon, transport og lagring av hydrogen.
PEMFC er mer effektiv enn forbrenningsmotorer og vil lokalt gi mindre utslipp av miljggasser [4]. Globalt
utslipp avhenger av metode for produksjon av hydrogen. Ved bruk av hydrogen produsert fra fornybare
energikilder vil PEMFC representere en karbonngytral energiomformer. Hydrogen er tilgjengelig naturlig i
mange kjemiske forbindelser som vann og hydrokarboner. Elementet har hgy energitetthet pa vektbasis,
men lav energitetthet pa volumbasis hvor sistnevnte byr pa utfordringer for transport og lagring [5].

Tidligere har PEMFC veert utkonkurrert av andre brenselceller grunnet utfordringer med levetid og
kostnader til komponenter. Dette har blitt forbedret gjennom forskning og utvikling hvor eksempelvis
mengden katalysator av kostbar platina har blitt redusert fra 28 mgcm til 0.2mgcm [6]. Et PEMFC-
system bestar av en stack med flere komprimerte enkeltceller for & oppna gnsket spenning og effekt. Cellene
er oppbygd av to bipolare plater (BPP), to gassdiffusjonslag (GDL) og én membran elektrode enhet
(MEA). Kostnad for PEMFC-system var 440 NOK kW' i 2017 og estimeres til 410 NOK kW~ innen 2020
hvor 43 % er stackkostnad ved produksjon av 500,000 systemer [7]. Forbedringer av komponenter brukt i
PEMFC har senket estimert stackkostnad fra 740 NOK kW1 i 2001 til 190 NOK kW~ i 2017 [8]. BPP
star for mer enn 60 % av stackvekt og estimert 28 % av stackkostnad (7, 9]. Fordeling av stackkostnad
samt utvikling og estimering av kostnad for stack og hydrogenbil med PEMFC er vist i Figur 1.1.
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Figur 1.1: Utvikling og estimering av kostnad ($US) for stack og hydrogenbil med PEMFC fra 2006 til
2050, og fordeling av stackkostnader ved produksjon av 500,000 systemer [1].

BPP kobler enkeltceller i serie, avleder varme, sgrger for distribusjon av reaktanter og produkter henholdvis
inn og ut av cellen og er mekanisk stgtte for stack og MEA. Sentrale krav for materialvalg til BPP er lav
vekt med hgy mekanisk styrke grunnet kompresjon av stack. Videre kreves hgy elektrisk konduktivitet
med lav kontaktmotstand i grensesjiktet mellom BPP og GDL for & minke ohmsk tap. Materialet ma veere
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termisk konduktivt for & fjerne varmeoverskudd, ha hgy korrosjonsmotstand for lang levetid og ha lav
gasspermabilitet for & forhindre blanding av reaktanter. Grafitt er ofte brukt, men er krevende & maskinere,
har lav bruddseighet og BPP ma veere tykk for & oppna lav gasspermabilitet som gker volum og begrenser
designmuligheter [6, 10]. BPP av metall kan redusere stackvekt og volum med 40-50 %, men & oppné
ngdvendig ytelses- og kostnadskrav er utfordrende [11]. Rustfritt stal har lav fabrikasjonskostnad, hgy
mekanisk styrke, hgy elektrisk og termisk konduktivitet og lav gasspermeabilitet [10]. En utfordring med
rustfritt stal er dannelsen av isolerende oksidsjikt i det korrosive PEMFC-miljget som gker kontaktmotstand
og folgelig reduserer cellespenning [12, 13].

1.2 Problemstilling

BPP av rustfritt stal vil minke kostnad og vekt samt har potensiale for hgy effekt og lang levetid. En
sentral utfordring er gkt kontaktmotstand i grensesjiktet mellom BPP og GDL grunnet dannelse av
isolerende oksidsjikt som minker cellespenning. McCay et al. [14] fant at kontaktmotstand sank for og etter
elektrokjemiske tester ved sammenpressing av tinnbelagt BPP og GDL. Dannet tinnoksid var ustabilt og
delaminerte fra underliggende tinnbelegg som medfgrende kontinuerlig minkende beleggtykkelse. Dette
arbeidet ser pa & forbedre prinsippet ved & belegge GDL med ulike typer karbon. Karbon ble sprayet
pa makroporgs side av GDL i forsgk pa & stabilisere tinnbelegget. Kontaktmotstand ble malt for og
etter kronoamperometri (CA), syklisk voltammetri (CV) og simulerte brenselcelletester for & se effekten
av karbonbelegget. @konomiske og miljgmessige perspektiver for fabrikasjon av BPP ble undersgkt og
diskutert.

1.3 Avgrensning

Oppgaven begrenses til teori for PEMFC ngdvendig for en helhetlig forstaele av teknologien og spisses
inn mot BPP for & forsta problemstillingen. Arbeidet benytter eksisterende prosesser for fabrikasjon og
tester av BPP bestemt fra litteratur. Parametre for a finne en god lgsning pa problemstillingen utforskes
eksperimentelt gjennom ulike karbonbelegg. Akselererte ex situ tester utfgres for & karakterisere prover pa
en billig og tidseffektiv mate. Disse testene har et begrenset omfang av parametre, men gir en indikasjon
pa hvordan prgvene presterer i en reell celle. Fglgelig ble in situ test forbeholdt den best presterende ex
situ prgven.

1.4 Rapportens oppbygning

Arbeidet innleder med teoretisk grunnlag for PEMFC, prosesser og malemetoder benyttet til fabrikasjon
og testing av BPP. Diskusjon av resultater og erfaringer knyttes opp mot teori for & komme frem til
en konklusjon pé problemstillingen. Forkortelser og sentrale begreper forklares for & gi leser ngdvendig
forstéaelse av innholdet. Rapporten inndeles i kapitler (K), delkapitler (K.DK) og underkapittel (K.DK.UK).
Nummerering av figurer (K.F), tabeller (K.T) og likninger (K.L) fplger struktur for kapittelinndeling,.
Figurer og tabeller i vedlegg markeres med vedlegg (A-Z.F/T), mens likninger er unummererte. Risikovur-
dering for prosjektet finnes i Vedlegg N og populeervitenskapelig artikkel skrevet i samrad med arbeidet
folger i Vedlegg M.

Kapittel 1 Innledning beskriver bakrunnen og mélet med arbeidet, avgrensinger som er gjort og rapportens
struktur.

Kapittel 2 Teori legger teoretisk grunnlag for PEMFC, komponentene i brenselcellen og viktigheten til BPP.
Prinsipper for prosesser brukt ved fabrikasjon av prgver i dette arbeidet forklares, samt malemetodene for
testing.

Kapittel 3 Eksperimentelt dekker utstyr, kjemikalier og prosesser for fabrikasjon av pregver. I tillegg
presenteres malemetoder, fremgangsmater og parametre for ex situ og in situ testing.

Kapittel 4 Resultater oppsummerer resultatene fra malemetodene utfort pa prever. Kapittelet er delt opp
i ex situ prgver med karbon, ex situ prgver uten karbon og in situ brenselcelletester.
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Kapittel 5 Diskusjon diskuterer parametre for fabrikasjon av prgver, utfgrelse av testmetoder, drofting av
proveresultater og knyttes opp mot etablert teori fra tidligere i arbeidet. I tillegg beskrives baerekraftige
og gkonomiske ringvirkninger ved produksjon av BPP-ene brukt i dette arbeidet.

Kapittel 6 Konklusjon oppsummerer arbeidet utfgrt, diskuterte resultater og presenterer lgsningen pa
problemstillingen.

Kapittel 7 Videre arbeid nevner forslag for & videreutvikle BPP-ene fra dette arbeidet.
Kapittel 8 Referanser presenterer referanser brukt gjennom arbeidet for teoretisk grunnlag og figurer.

Kapittel 9 Vedlegg inneholder utregninger, figurer og tabeller som benyttes for gvrige forklaringer i
arbeidet. I tillegg er risikovurderingen for det eksperimentelle arbeidet vedlagt og en populaervitenskapelig
artikkel skrevet i samsvar med bacheloroppgaven.



Teor1

Dette kapittelet legger teoretisk grunnlag for protonutvekslende membran
brenselceller, komponentene i brenselcellen og viktigheten til BPP. Prinsip-
per for prosesser brukt ved fabrikasjon av prgver i dette arbeidet forklares,
samt malemetodene for testing.
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2.1 Protonutvekslende membran brenselcelle

PEMFC benytter den elektrokjemiske reaksjonen mellom hydrogen og oksygen til & produsere elektrisk
energi og biproduktet vann. Brenselcellen har fatt navnet fra den protonutvekslende membranen fungerende
som elektrolytt. Membranen er elektrisk isolerende og selektiv permeabel for hydrogenioner [2, 15]. PEMFC
er en lavtemperaturcelle oppbygd av faste komponenter med rask oppstartstid samt hgy strgmtetthet og
fleksibelt design. Dette har gjort brenselcellen attraktiv for transport, stasjonzere og baerbare produkter
med variabel last [6].

2.1.1 Oppbygning

PEMFC er bygd opp av en katode, en anode og en membran, Figur 2.1. Elektrodene bestar av ulike lag med
ulike funksjoner, men som alle er av elektrisk ledende materialer. Elektrolytten er en fast polymermembran
som er selektiv permeabel for protoner og transporterer protoner fra anoden hvor oksidasjon av hydrogen
foregar, til katoden hvor oksygen reduseres og vann produseres. Elektroner tvinges dermed ut i en ytre
krets hvor de kan drive en last.
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Figur 2.1: Prinsippskisse for PEMFC [16].

I praksis bygges brenselcellen i stacks av flere enkeltceller koblet i serie med BPP for & oppna hgy
utgangsspenning, Figur 2.2. Enkeltcellene bestar av MEA i midten, etterfulgt av GDL pa begge sider og BPP
ytterst [12]. MEA har en anodeside og en katodeside hvor henholdsvis oksidasjons- og reduksjonsreaksjonen
for PEMFC foregar. GDL og BPP sgrger for a frakte produkter og reaktanter inn og ut av enkeltcellene.
Hver stack har endeplater som sgrger for sirkulasjon av gass og mekanisk kompresjon av stacken for &
minke kontaktmotstander og gasslekkasjer [2].

BPP

GDL| End plate
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<

Figur 2.2: Oppbygning av PEM-stack [12].
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2.1.2 Virkemaéte

Hydrogengass fodes inn til BPP pa anoden som transporteres gjennom GDL og oksideres pa platinaka-
talysatorene i det katalytiske sjiktet i kontakt med membranen i MEA, Figur 2.5 [17]. Gassen spaltes
til hydrogenioner og elektroner, Likning 2.1. Hydrogenionene ledes gjennom membranen og til katoden
[2]. Membranen er elektrisk isolerende og tvinger elektroner til & bevege seg gjennom GDL, til BPP og
videre i en ytre krets. Oksygengass fgdes inn til BPP pa katoden, diffunderer gjennom GDL og reduseres
elektrokjemisk pa katalysatorene i MEA av elektronene, Likning 2.2. Elektronene benyttes i en ytre krets
til & utfgre arbeid. Den totale reaksjonen har kun vann som produkt, Likning 2.3 [15]. Folgende reaksjoner
er beskrevet i PEMFC:

Anodisk oksidasjon:

Hy (g) — 2HT + 2~ E°=0V (2.1)
Katodisk reduksjon:

1
502(8) + 2H" + 27 = H,0(1) E°=123V (2.2)

Totalreaksjon:

Ha (g) + %og (&) = H>0 (1) E0 =123V (2.3)

Fra spenningsrekken har anodereaksjonen og katodereaksjonen henholdsvis elektrodepotensialer pa 0V og
1.23V, som gir en teoretisk cellespenning pa 1.23 V ved standard betingelser og 25 °C [18].

Entropi- og entalpiendringene er negative i en PEMFC som medfgrer lavere reversibel cellespenning ved
gkning i temperatur, Likning 2.4 [6].

AG  AH-TAS

Ezfi_
nkF nkF

(2.4)

Der E (V) er reversibel cellespenning, AG er Gibbs energi (Jmol'), n er antall elektroner overfgrt i
reaksjonen, F er Faradays konstant (Cmol '), AH er entalpiendring (Jmol!), T' er temperatur (K) og
AS er entropiendring (J (Kmol)™).

For en PEMFC som opererer ved 80 °C vil den reversible cellespenningen vzere 1.18 V nar totalreaksjonen
baseres pa vann i vaeskeform, Vedlegg A. Maksimal teoretisk virkningsgrad baseres pa energibalansen i
systemet og betegnes termodynamisk virkningsgrad, Likning 2.5 [6].

AG UCelle

Der nrp er termodynamisk virkningsgrad, Ucelie er malt cellespenning (V) og 1.48 V er standard termo-
dynamisk cellespenning ved 25 °C.
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Termodynamisk virkningsgrad for en celle ved 80 °C blir derav 80 %, Vedlegg A. I praksis er det flere tap i
cellen som gjgr termodynamisk virkningsgrad og cellespenning umulig & oppnéa, Figur 2.3.
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Figur 2.3: Teoretisk polariseringskurve for PEMFC [2].

Reelle cellespenninger er lavere enn teoretisk maksimum grunnet tap i cellen. Ved lave strgmtettheter
kan aktiveringspolarisasjon undersgkes og ved hgye stromtettheter dominerer ohmsk tap og eventuelt
konsentrasjonspolarisasjon. Aktiveringspolarisasjon kommer av en treghet i elektrodereaksjonene. Tapet er
stgrst for katoden i PEMFC grunnet mer komplisert reaksjon og darligere kinetikk enn anodereaksjonen.
Ohmsk tap kommer av motstand mot elektronbevegelse i grenseflater, gjennom materialer i cellen, ytre
krets og motstand mot transport av ioner gjennom den protonledende membranen. Membranen er avhengig
av tilstrekkelig fukting for & ha hgy protonkonduktivitet. Drift ved hgy strgmtetthet og darlig fukting kan
medfgre uttgrking som gker ohmsk motstand gjennom membranen. Konsentrasjonspolarisasjon er relatert
til massetransport og oppstar ved hgye stromtettheter nar forbruket av reaktanter overskrider tilfgrsel. Det
kan observeres at strgmmen gar mot en grenseverdi som tilsvarer maksimal strgm hvor konsentrasjonen
av reaktanter ved overflaten er null. Tilsvarende effekt kan oppsta dersom det ikke transporteres vann ut
fort nok som medfgrer kondens i elektrodestrukturen og oversvgmmelse |2, 6].

Andre tap i cellen kan veere reaktanter og produkter som transporteres gjennom elektrolytten eller gjennom
BPP. I begge tilfeller vil de reagere med den andre reaktanten uten & produsere elektroner som kan
nyttiggjores [6]. Tap kan ogsi oppstd som fglge av degraderingsprosesser av elektrodematerialer som
for eksempel oksidasjon av katalysatorbeerer og katalysatorpartikler. Sammen med transport gjennom
membran og/eller BPP vil dette gi opphav til smé interne strgmmer som er synlig ved lave cellespenninger.
Dette er grunnen til at cellespenninger over 1.0V ikke observeres i en operativ brenselcelle. Ved lavere
cellespenninger vil dette bidraget veere neglisjerbart i forhold til de andre tapsleddene [6].

Tapene hindrer cellen & na teoretisk reversibel cellespenning og vil under typiske driftsforhold bli omtrent
0.70V [6]. Den lave cellespenningen for hver enkeltcelle er hovedgrunnen til at PEMFC bygges i stacks.
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2.1.3 Gassdiffusjonslag

GDL er lokalisert mellom BPP og MEA, Figur 2.2. Hovedfunksjonene til GDL er diffusjon av reaktanter,
massetransport av vann, strgmsamler, fysisk stotte for cellen og beskyttelse av katalysatoroverflatene mot
erosjonskorrosjon [6, 19]. GDL bestér oftest av et makroporgst substrat av karbonfiber som er vevd eller
ikke-vevd, for eksempel karbonduk eller karbonpapir, Figur 2.4. Karbonpapir (f.eks. Sigracet, Freudenberg
og Toray) og karbonduk (f.eks. LAT™ og GDL-CT) er begge kommersielt tilgjengelig.

Figur 2.4: SEM-bilder av GDL, (venstre) Toray 060 karbon papir og (hgyre) E-Tek karbonduk [20].

Viktige variabler som pavirker egenskapene til GDL er tykkelse, stivhet, kompressibilitet, porgsitet,
gasspermeabilitet, hydrofobisitet, elektrisk konduktivitet i og gjennom plan og eventuell behandling [2,
21]. Karbonduk er ofte tykkere og kan absorbere mer vann, men dette kan resultere i ekspansjon av
GDL inn i strgmningsfeltet i BPP som vil gi en reduksjon av strgmningstverrsnitt [6]. Karbonduk har
lavere kompressibilitetsmodul og vil deformeres mot BPP som vil medfgre redusert kontaktmotstand i
grensesjiktet mellom GDL og BPP [2]. Porgsiteten til GDL pévirker to konkurrerende transportmekanismer;
diffusjon av reaktanter og elektrisk konduktivitet. ¥kende porgsitet gir gkt diffusjonsrate av reaktanter til
katalysatoroverflate, men gker kontaktmotstanden mellom GDL og BPP [2]|. Berning et al. [22] antok en
lineser sammenheng mellom kontaktmotstand og porgsitet. Det ble funnet at volumetrisk effekttetthet

kan minke med gkende porgsitet grunnet gkende kontaktmotstand i grensesjiktet mellom GDL og BPP.

GDL er ofte behandlet med et mikroporgst lag (MPL) av svart karbon. MPL forbedrer massetransport av
vann og reduserer elektrisk motstand mellom katalysatoroverflate i MEA og makroporgst substrat [21].
Behandling med polytetrafluoroethylene (PTFE) eller Teflon® benyttes for & gjore GDL hydrofobisk
som gir dedikerte kanaler for massetransport av vann og reaktanter [2]. Dette pavirker elektro-osmose
og protonkonduktivitet gjennom GDL som er proporsjonale med hverandre [6]. Ved endring av relativ
fuktighet pavirkes protonkonduktiviteten gjennom GDL som vil endre maksimal cellespenning. Wang et
al. [19] fant at karbonpapir har hgy protonkonduktivitet ved lav relativ fuktighet, mens karbonduk har
hgy protonkonduktivitet ved hgy relativ fuktighet.
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2.1.4 Membran elektrode enhet

MEA bestar av en protonledende membran som er flankert av anoden og katoden hvor henholdvis
hydrogenoksidasjonen og oksygenreduksjonen finner sted pa hver sin side i et trippelsjikt. Sjiktet bestar
av en porgs elektrodeoverflate belagt med katalysator og polymermembran. Membranen leder protoner fra
anoden til katoden og fungerer som et fysisk fast skille mellom disse. Elektrodene i brenselcellen bestar av
karbon-nanopartikler med overflate belagt med en jevn fordeling av mindre katalysatorpartikler typisk av
platina i stgrrelsesorden 2-5 nm, Figur 2.5. Det er kun et fatall materialer som taler langvarig eksponering
i det sure PEMFC-miljget og samtidig bidrar til en hgy katalytisk aktivitet. Platina tilfredsstiller disse
kriteriene og er det mest brukte katalysatormaterialet i dagens PEMFC [1].

(b)

Figur 2.5: Trippelsjikt og kjemisk struktur til karbonstgttet katalysator, (a) trippelsjikt, (b) kjemisk
struktur til katalysator [6].

Platina spalter hydrogenmolekylene til H™-ioner etter diffusjon gjennom GDL. God elektrisk konduktivitet
og evne til & gke reaksjonskinetikk med lavt energiforbruk gjgr platina til en godt egnet katalysator. En
utfordring med platina er begrenset utvalg av brensel for cellen. Elektrodene taler ikke gasser som CO
eller forurenset hydrogengass ettersom de kan deaktivere katalysator. Dette pavirker cellespenning ved &
blokkere for pafglgende adsorpsjon og oksidasjon av hydrogen [6].

Den mest brukte membranen i PEMFC per i dag er Nafion® [6]. Denne bestar av en PTFE-kjede som
beerende del med aktive sidegreiner av sulfonsyregrupper, som med rett fukting gir hgy protonledning.
PTFE er et resultat av prosessen perfluorering hvor H-atomer substitueres med F-atomer. Utviklingen av
PTFE starter med manipulasjon av Polyetylen (PE), Figur 2.6.

H H FF
cc cc
H H F F

n n
(a) (b)

Figur 2.6: Strukturformler, (a) PE og (b) PTFE.
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Det vil imidlertid veere ngdvendig med en ytterligere modifisering av PTFE for at denne type polymer
skal fungere som en elektrolytt. Dersom sulfonsyregrupper HSO3 legges til strukturformelen vil PTFE bli
ioneledende, Figur 2.7 [6].

rrrrEEEEEOEEEDT
B AN A SV A S A
FFFFFFFOFFFFFFF

F-C~F

F-C-F

?

F-C-F

F-C-F

0=$=0

o_

H+

Figur 2.7: Strukturformel for sulfonert PTFE (Nafion®) [6].

Endringene i strukturformelen har en effekt pa hvordan membranen oppfgrer seg i forhold til vannet
som dannes i cellen og som elektrolytt. De sterke bindingene mellom fluor- og karbonatomene i Nafion®
gir hydrofobiske omrader, mens sulfonsyregruppene gir hydrofile faser i membranen. Den kjemiske
sammensetningen gker den mekaniske styrken og protonledningen hos Nafion ® som membran. Bindingene
bidrar til hgy kjemisk stabilitet for membranen og forbedrer motstand mot kjemiske angrep. De hydrofobiske
omradene bidrar til & drive vannet som dannes ut av elektroden slik at oversvgmmelse unngés, mens de
hydrofile faser av membranen tiltrekker vann. Ved uttgrkning kan sprekkdannelse gjennom membran i
MEA forekomme og resultere i en blanding av anode- og katodereaktanter som er gdeleggende for cellen
[6].

2.2 Bipolare plater
2.2.1 Hensikt

PEMFC-stacks bygges opp av flere enkeltceller seriekoblet ved hjelp av BPP [6]. Det er flere mater &
designe en BPP og mange forskjellige materialer & velge mellom. BPP er viktig for effektiviteten, vekten,
volumet, kostnaden og levetiden til en PEMFC [6]. Komponenten har i oppgave & skille enkeltceller,
gi mekanisk stotte for stacken, veere termisk og elektrisk konduktive, transportere reaktanter og fjerne
produkter fra cellen [12, 23].

2.2.2 Strgmningsfelt

Utforming pa strgmningsfeltet til BPP er gnskelig for jevn fordeling av reaktanter og optimal transport
av vann ut fra elektroden [2, 14]. Ujevn distribusjon av reaktanter gir ujevn aktivitet av reaksjoner pa
elektroden resulterende i samling av vann som kan skade membranen. Dette gir opphav til flere utforminger
som har ulike karakteristikker [6]. Det er ikke noen bestemt utforming som har vist seg & veere best, men
eksempler for ofte brukte og omdiskuterte utforminger er vist i Figur 2.8.

11



@NTNU
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(<) (d)
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Figur 2.8: Geometriske utforminger for stromningsfelt pa4 BPP, (a) parallell, (b) serpentin, (c) parallell
serpentin, (d) gitter og (e) lang parallell [6].

En ulempe med parallellutformingen som vist i Figur 2.8a, er at det over tid kan samles vaeske eller
urenheter fra gass i kanalene. Dette blokkerer gasstrommen og hindrer jevn fordeling av reaktanter til
det aktive katalysatorsjiktet. Katodesiden av BPP er spesielt utsatt ettersom vannet som produseres pa
elektroden samles opp i kanalene [6]. Utformingen har hgyt Reynoldstall som er gnskelig, Likning 2.6.

_ pul
W

Re (2.6)

Hvor Re er det dimensjonslgse Reynoldstallet, p er tettheten (kgm™) til fluidet, u er strgmningshastighet
(mst), L er strgmningslengde (m) og p er viskositeten (Pas) til fluidet [24].

Ulempene med parallellutformingen unngas med serpentinutformingen vist i Figur 2.8b. Denne utformingen
har kun én kanal og fgrer strgmmen pa tvers av de aktive omradene til elektroden samtidig som strgmningen
maé endre retning grunnet bgyer. Serpentinutformingen har stort trykkfall og gjgr det lettere & kvitte
seg med vann som kondenserer i kanalen. Dette resulterer i at oppsamlinger lgses opp for de bygger seg
store [25]. Serpentinutformingen gir hgyest Reynoldstall av utformingene i Figur 2.8. Ulempen med denne
utformingen er at lengden pa kanalene og antall bgyer gker det ngdvendige arbeidet som trengs for a
bevege gasstrgmmen gjennom BPP [6]. Dersom kanalen blokkeres vil det ikke vaere noen gasstrom da det
kun er én kanal. I tillegg kan hgye stromtettheter basert pa reaksjoner i cellen oversvgmme kanalen.

Parallell serpentin i Figur 2.8c benyttes pa in situ platene i dette arbeidet. Utformingen er en kombinasjon
av parallell og serpentin og blir et kompromiss hvor egenskaper fra begge innhentes. Fra serpentin far
utformingen lange kanaler med flere bgyer og ved a gke antall parallelle kanaler vil det veere en redundans
dersom en av kanalene tettes. Ved a gke antall kanaler vil Reynoldstallet for parallell serpentin synke i
forhold til serpentin [26].
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Gitterutformingen i Figur 2.8d gir mange baner for stremmen. Det vil derfor veere strgmning i flere
retninger som gjgr at oppsamlinger fjernes for de blir store [6]. Ulempen med denne utformingen er at
strgmningen har lav hastighet og trykk pa grunn av de mange banene den kan fglge. Dette forer til det
laveste Reynoldstallet av de nevnte utformingene. Konsekvensen av dette er darligere blanding og ujevn
strgmfordeling [25].

Figur 2.8e viser utformingen lang parallell som er benyttet pa platene for ex situ i dette arbeidet, Figur
2.9. Utformingen er en forlenget rektangulaer variant av parallellutformingen med lange og rette kanaler.
Som konsekvens av Likning 2.6 gir dette et hgyere Reynoldstall enn vanlig parallellutforming, som bidrar
til & sirkulere og utjevne konsentrasjon av reaktant pa platen [24, 25].

wd 0Z'T

f 13.0cm |

Figur 2.9: Illustrasjon av BPP brukt i dette arbeidet ved ex situ testing.

2.2.3 DMaterialvalg

Som nevnt i 2.2.1 har BPP mange oppgaver og en rekke egenskaper som gnskes optimalisert. Gjennom
disse egenskapene vil det veere mulig & finne frem til aktuelle materialer som kan oppfylle kravene til
komponenten, Tabell 2.1.

Hgy termisk og elektrisk konduktivitet er ngdvendig for & transportere varme og elektroner. Dette utelukker
flere polymerer, keramer, noen kompositter og noen metaller ettersom de er isolatorer eller halvledere. For
& hindre at gass beveger seg gjennom BPP fra en celle til en annen ma materialet ha lav gasspermeabilitet
[6, 14]. Lav gasspermeabilitet og lav porgsitet er egenskaper som begrenser materialvalget til metaller,
metallegeringer, kompositter og noen keramer, Figur 2.10.

10001 S W
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100f— (== ] - e ———- Grafitt |

> ~ Al 316L, anlgpt
- AIS| 304L, anlgpt

1e4 0,01 01

0,001
Elektrisk ledningsevne (ohm m)*-1

Figur 2.10: Oversikt over aktuelle materialer og materialgrupper for BPP [10].

I Figur 2.10 er det filtrert for hgy korrosjonsmotstand i sterke syrer, hgy elektrisk og termisk konduktivitet
og bulkmaterialer.

Korrosjonsmotstand er en viktig materialegenskap for BPP fordi miljget som skapes i en PEMFC kan bli
korrosivt for en rekke materialer, pH 3-4 ved 80°C [2, 27]. Materialet mé i tillegg ha hgy mekanisk styrke
uten & veere for stivt og sprott. Dette er ngdvendig fordi BPP skal formes, komprimeres, strukturelt stgtte
enkeltcellene og benyttes i blant annet fremkomstmidler [2]. Vekten og kostnaden pa BPP gnskes minimert
for & gjore cellen billigere og lettere. Metaller og metallegeringer er aktuelle fordi de kan produseres
tynne for & minke stackvolum samtidig som de beholder lav gasspermeabilitet [6]. Mange kompositter blir
uaktuelle nar kostnad og fabrikasjon tas i betraktning.
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Tabell 2.1: Oppsummering av gnskede egenskaper for BPP [6].

Egenskap Grad
Vekt Lav
Tykkelse Lav
Mekanisk styrke Hay
Elektrisk konduktivitet Hoy
Termisk konduktivitet Hgy
Korrosjonsmotstand Hgy
Gasspermeabilitet Lav
Fabrikasjon Enkel
Kostnad Lav

BPP har ofte veert laget av grafitt grunnet plasseringen i Figur 2.10 og egenskapene i Tabell 2.1 [27, 28].
Materialet er kjemisk stabilt i PEMFC-miljget og har hgy elektrisk og termisk konduktivitet. Ulempen med
grafitt er kostnader og vanskeligheter knyttet til maskinering av strgmningsfeltet og platevis kutting [6, 27].
Maskinering gir svinn og er tidkrevende grunnet materialets sprghet. I tillegg er grafitt porgst som gjor at
tykkelsen p4 BPP ma veere stgrre enn for metallbaserte for & oppna tilfredsstillende gasspermeabilitet [27].

I folge Figur 2.10 fremstéar kompositter som godt egnet for BPP og har til fordel hgy korrosjonsmotstand
og lav kontaktmotstand [27]. Den store ulempen med kompositter er kostnader knyttet til materialer,
fabrikasjon og utforming [23]. Komposittene som har kommet langt i forskning for BPP har veert
grafittbaserte. Dette for & ta i bruk egenskapene til grafitt og samtidig takle ulempene materialet byr pa
[27].

Metaller og metallegeringer kommer godt ut i sammenligningen mellom elektrisk konduktivitet og pris i
Figur 2.10. Materialgruppen oppfyller flere gnskede egenskaper og har ofte god tilgjengelighet. Metaller
og metallegeringer med god korrosjonsmotstand danner passive oksidsjikt med lav elektrisk ledningevne
for & hindre videre korrosjon [29]. Denne forsvarsmekanismen vil gke kontaktmotstanden over tid og er
en ulempe for denne materialgruppen ettersom det medfgrer gkt ohmsk motstand og fglgelig avtagende
cellespenning. Dette kan kompenseres for ved & overflatebehandle materialet med et tynt elektrisk ledende
lag som fremdeles har tilfredsstillende korrosjonsmotstand [23, 27]. Karakteristikker til de mest aktuelle
materialene er oppsummert i Tabell 2.2.

Tabell 2.2: Karakteristikker til aktuelle materialer for BPP [27].

Grafitt Metaller og metallegeringer Grafittkompositter
Fordeler
Kjemisk stabilitet Hgy bulk termisk konduktivitet = Lav kontaktmotstand
Lav tetthet Resirkulerbart Hgy korrosjonsmotstand
Lav kontaktmotstand Enkel fabrikasjon
Hgy korrosjonsmotstand Hgy korrosjonsmotstand
Hgy bulk elektrisk Hgy bulk elektrisk konduktivitet
konduktivitet
Hgy mekanisk styrke
Lav kontaktmotstand
Ulemper
Dyr maskinering Ma overflatebehandles Lav bulk elektrisk konduk-
tivitet
Sprott Kan skades av lekkende Hgy pris
membran
Hgy gasspermeabilitet Dannelse av isolerende oksidsjikt
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2.2.4 Materialvalg for arbeidet

ATST 304L rustfritt stal (304L) og AISI 316L rustfritt stil (316L) benyttes i henholdsvis ex situ og in situ
i dette arbeidet grunnet tilgjengelighet. Fra Figur 2.10 er 304L og 316L aktuelle materialene for BPP.
Rustfritt stal har veert brukt til BPP grunnet egenskaper som hgy korrosjonsmotstand, hgy mekanisk
styrke og hgy termisk og elektrisk konduktivitet [23, 9]. Fabrikasjon er enkelt, BPP kan lages tynne og
strgmningsfelt kan stemples [6, 12].

McCay et al. [14] varmepresset tinnbelagt BPP sammen med GDL for & redusere kontaktmotstanden i
grensesjiktet. Tinn har hgy elektrisk konduktivitet, termisk konduktivitet og duktilitet [10]. Tinn danner
passivt oksidsjikt (SnO3) i PEMFC-miljget, pH 3-4 og 0-1.23 V, Figur 2.11 [14].

12

1.04 ~

0.4 | SnO(OH)[+] )

a0l SnO(s)

Figur 2.11: Pourbaix-diagram for tinn ved 25 °C [30].

Tinn har smeltepunkt pé 232 °C, 304L/316L og karbon har sine respektive smeltepunkter over 1,000 °C og
3,000 °C [10]. Ved oppvarming til smeltepunktet vil tinn kunne presses inn i fibrene til GDL. Dette gir gkt
kontaktflate mellom GDL og BPP som bedrer elektronleding og fglgelig senker kontaktmotstand, Figur
2.12 [14].

(a) I: BPP, II: Passivt kromoksidsjikt, ITI: Fiber fra  (b) I: BPP, II: Tinn, III: Passivt tinnoksidsjikt, IV:
GDL, IV: Kontaktflate mellom BPP og GDL. Fiber fra GDL, V: Kontaktflate mellom BPP og GDL.

Figur 2.12: Kontaktflate mellom BPP og GDL etter korrosjon, (a) BPP av rustfritt stal og (b) tinnbelagt
og varmepresset BPP av rustfritt stal.
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McCay et al. [14] fant at BPP elektroplettert med tinn og varmepresset med GDL bedret korrosjons-
motstand og ga lavere kontaktmotstand selv etter in situ brenselcelletester for 200 timer. Resultatet
begrunnes gkt kontaktflate mellom tinnlag og GDL-fibre fgr korrosjon som opprettholdes etter dannelse
av tinnoksid grunnet sammenpressing. Show og Takahashi [31] utferte en studie pa karbonbelagte BPP-er
av 304 rustfritt stal hvor korrosjonsmotstand og kontaktmotstand mellom BPP og MEA ble undersgkt.
Belegget bestod av karbon-nanorgr og PTFE i varierende fraksjoner. Det ble funnet at belegget gkte
korrosjonsmotstanden og sank kontaktmotstanden med gkende fraksjon karbon-nanorgr. Husby et al.
[32] undersgkte effekten av karbonbelegg sprayet pa 316L BPP gjennom elektrokjemiske tester. Det ble
funnet at belegg av grafitt (45 vol%), svart karbon (5 vol%) og epoksy (50 vol%) hadde lavere gkning av
kontaktmotstand enn BPP uten karbonbelegg. Dette ble observert under polarisasjon pa 0.0191 og 0.6191
Vsug. Ved 1.0 Vggg hadde prgvene med og uten karbonbelegg lik gkning.

Ved a elektroplettere BPP med tinn og pafgre karbonbelegg i grensesjiktet for varmepressing kan kon-
taktmotstand senkes ytterligere og korrosjonsmotstand opprettholdes. Dette kan muliggjgres dersom
karbonpartiklene fra belegget kan etterligne samhandlingen observert av McCay [14]. Karbonpartiklene
og GDL-fibrene som presses med tinnlaget vil gi gkt kontaktflate, minke det eksponerte overflatearealet
til BPP og medfgrer feerre overflater for korrosjon. Ved oksidasjon har tinnoksid en volumekspansjon
som resulterer i déarlig adhesjon og medfgrer at tinnoksid delaminerer fra tinnlaget. Opplgst tinnoksid
beveges rundt i strgmningsfelt og kan fore til opphopninger og skader pa komponenter. Karbonpartiklene
og GDL-fibre kan potensielt gke mekanisk spenning i grensesjiktet og forhindre delaminering av tinnoksid
samt gke celleytelse og levetiden for cellen.

Flervegget karbon-nanorgr (MWCNT), svart karbon og grafitt har spesifikt Brunauer—-Emmett—Teller
(BET) overflateareal pa henholdsvis 272 m? ¢!, 56.9 m? ¢! og 3.08 m? g [33]. Hoyt spesifikt BET
overflateareal for MWCNT gir stgrre kontaktflate for nanomaterialet sammenlignet med mikropartiklene
til svart karbon og grafitt ved lik masse per areal (massefordeling). Den strukturelle kvaliteten til MWCNT
med de elektriske egenskapene til grafén gjgr MWCNT til en god leder ved at elektronene kan bevege seg
uten motstand i materialet. Den eneste motstanden i et enkelt MWCNT ved lav spenning er i kontaktflaten
til kontaktmaterialet [34]. @kende trykk gir bedre konduktivitet i og gjennom plan for de tre karbontypene
[33].
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2.3 Prosesser

Ved utvikling av et lavkost og varig overflatebelegg for lavere kontaktmotstand og gkt levetid har prosessene
elektroplettering, varmepressing og spraying med ulike karbonpartikler blitt benyttet.

2.3.1 Elektroplettering

Elektroplettering er en overflatebehandlingsprosess hvor elektrokjemiske utfellinger av et metallbelegg skjer
pé et substrat. Prosessen kan veere stegvis enklere og billigere sammenlignet med andre overflatebehand-
lingsprosess. Ved elektroplettering kan det benyttes ulike kombinasjoner av substrat og beleggmateriale
avhengig av hvilke egenskaper som er gnskelig pa overflaten til substratet. I dette arbeidet har BPP av
304L og 316L vaert substrat og tinn brukt som beleggmateriale [35].

Elektroplettering utfgres ved at to elektroder med motsatt elektrisk ladning plasseres i en elektrolytt.
Elektrodene er koblet opp mot en ekstern strgmkilde som sender strgm gjennom elektrolytten og igangsetter
elektrokjemiske reaksjoner, Figur 2.13. Elektrolytten bidrar til & frakte metallionene fra anoden til katoden
hvor disse reduseres som et belegg pa substratet. Ionene blir lgst ut i elektrolytten grunnet oksidasjon,
Likning 2.7 [18]. Strgmkilden frakter elektronene fra anode til katode og gjor reduksjonsreaksjonen mulig
pa katodeoverflaten. Nar metallionene fanger opp elektronene dannes ngytrale atomer og legger seg som et
belegg, Likning 2.8 [18]. For & oppné jevn beleggdistribusjon og gkt beleggkvalitet kan det benyttes flere
elektroder og/eller tilsats av organiske stoffer [35].

Oksidasjon av beleggmateriale:

Sn (s) — Sn** (aq) + 2e~ E°=0.14V (2.7)
Reduksjon pé substrat:

Sn** (aq) + 2~ — Sn (s) E°=—-0.14V (2.8)

Figur 2.13: Skjematisk oppsett for elektroplettering med tinn pa BPP.
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Mengde belegg som pletteres vil avhenge av strgm og tid, mens de andre parameterne avhenger av
anodematerialet, Likning 2.9.

Mt

m=—= (2.9)

Der m er mengde belegg som pletteres pa substratet (g), I er strom (A), ¢ er tid (s), M er molar masse (g
molt), n er antall elektroner i redoksreaksjonen og F er Faradays konstant (C mol™?).

Varierende strgmtetthet grunnet geometrisk form forarsaker ulikheter i mengde belegg som pletteres pa
overflaten og betegnes kanteffekt. Dette er et resultat av en hgyere stromtetthet i kanter og spisse deler
pa substratet. For & motvirke kanteffekten og oppnéa et jevnere belegg kan det benyttes flere elektroder
[36]. Beleggtykkelse har en innvirkning pa dannelse av kontaktflate mellom GDL og BPP. McCay et al.
[14] fant optimal beleggtykkelse pa 30 um for lavest kontaktmotstand for og etter elektrokjemiske tester.
Beleggtykkelser over eller under optimum pavirket kontaktmotstanden og adhesjonen mellom GDL og
BPP pa ulikt vis.

2.3.2 Spraying

Lgsning av isopropanol (IPA), destillert vann og ulike typer karbon kan sprayes med spraypistol pa
makroporgst lag lokalisert pa motsatt side av MPL til GDL. Dette kan gi forsterket effekt av sammenpressing
i grensesjiktet samtidig som egenskapene til GDL kan ivaretas. Massefordeling pavirker kontaktflate i
grensesjiktet og har innvirkning pa korrosjons- og kontaktmotstand. Viskositet og partikkelstgrrelse til
lgsning samt trykk ved spraying er parametre som pavirker massefordeling. Lgsemidler vil fordampe fra
makroporgst lag etter spraying ved temperaturer over normalkokepunktet som for destillert vann og IPA
er henholdsvis 100 °C og 82°C [18].

2.3.3 Varmepressing

Varmepressing er en prosess som kan benyttes til & pafgre hgyt trykk ved hgy temperatur. Prosessen
benyttes i dette arbeidet til & sammenpresse tinnlaget med GDL-fibrene som gir gkt kontaktflate og lavere
kontaktmotstand. Parametere som pavirker varmepressing er temperatur, trykk og nedkjslingsmetode
[14].

Tinn har smeltepunkt pa 232 °C og varmepressing ved 230 °C fgrer til at tinn mykner og kan presses inn i
GDL-fibrene. Dersom temperaturen overstiger smeltepunktet kan tinnbelegget renne og blokkere kanalene
i strgmningsfeltet. Dette vil ha en innvirkning pé fordelingen til tinnlaget og folgelig pavirke dannelsen
av kontaktflate. Ved for lav temperatur vil ikke tinn mykne tilstrekkelig for sammenpressing. For stort
trykk kan forarsake skader pa strgmningsfeltet som pavirker massetransport. Ved for lavt trykk eller
ujevn trykkfordeling presses ikke tinnet tilstrekkelig inn i GDL-fibrene som svekker adhesjon. Svak eller
manglende adhesjon resulterer i forlenget eller ikke-eksisterende ledningsbane for elektroner, resulterende i
gkt kontaktmotstand. Nedkjglingsmetode har en innvirkning pa adhesjon mellom GDL og BPP. McCay et
al. [14] viste at treg nedkjeling under konstant trykk og avtagende temperatur var optimalt. Ved disse
betingelsene vil kornstgrrelsene gke og antall korngrenser minke i tinnlaget. En kombinasjon som gir feerre
aktive korrosjonsomrader og minker kontaktmotstand etter korrosjon [14].
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2.4 Malemetoder
2.4.1 Elektrisk kontaktmotstand

Kontaktmotstand er den elektriske motstanden som oppstar i en grenseflate mellom to ledere. For mal av
kontaktmotstand mellom GDL og BPP benyttes lignende oppsett som Wang et al. [37] og likt som Orsi et

al. [38], Figur 2.14.
I
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Figur 2.14: (I) gullbelagte kobberplater, (II) GDL, (III) BPP, (IV) trykk fra stempel og (V) gullpinne.

For total motstand ved konstant temperatur benyttes Ohms lov, Likning 2.10. Ved konstant strgm er
spenning proporsjonal med motstand.

U=Rr-1 (2.10)
Der U er elektrisk spenning (V), Ry er total elektrisk motstand (2) og I er strgm (A).

R bestar av flere elektriske motstander vist i Figur 2.15.
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Figur 2.15: (I) Rtopplate/GDL7 (II) RGDL/BPP og (III) RBPP/gullpinne'

For total kontaktmotstand benyttes Likning 2.11. Den hgye motstanden gjennom voltmeteret koblet
til gullpinnen hindrer strgmgjennomfgring gjennom gullpinnen og Rppp /guiipinne kan derav neglisjeres,
Likning 2.12. Elektrisk motstand i bulk for BPP, GDL, gull- og kobberplater anses som neglisjerbart [38].
Rioppiate/apr fremkommer ved & male kontaktmotstand med kun GDL i systemet.

Rr = Rioppiate/apr, + Rapr /P + RBPP/guiipinne (2.11)
Reapr/Bpp = R1 — Riopplate/GDL (2.12)
Der Ry er total kontaktmotstand gjennom prove (), Rioppiate /apr, er kontaktmotstand mellom topplate og

GDL (2), Rapr/spp er kontaktmotstand mellom GDL og BPP (Q2) og Rgpp /guiipinne €t kontaktmotstand
mellom BPP og gullpinne ().
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For kontaktmotstand i grensesjiktet mellom GDL og BPP med hensyn til areal av prgve benyttes Likning
2.13. For kontaktmotstand i grensesjiktet mellom GDL og BPP med hensyn til areal av prgve uten
kontaktmotstand mellom topplate og GDL benyttes Likning 2.14.

R} apr = Rr - Aprove (2.13)
wepL = RapL/epp + Aprove (2.14)
Der R Gy, € kontaktmotstand i grensesjiktet mellom BPP og GDL samt GDL og topplate (m€Q cm?).

RZ/GDL er kontaktmotstand i grensesjiktet mellom BPP og GDL (mf cm?). Ay er areal av prove
(cm?).

In-situ trykk i stack for en brenselcelle er 140 N cm™ [37]. Trykk pa stempel for in-situ trykk pa prove
utregnes med Likning 2.15.

P= (2.15)

BN

Der P er trykk (Nm™2), F er kraft (N) og A er areal (m?).

2.4.2 Elektrokjemiske tester

Potensiostat

Potensiostat er et instrument som benyttes i elektrokjemiske malinger for & kontrollere potensial mellom
en arbeidselektrode og en referanseelektrode ved & justere strom i krets [39]. Arbeidselektrode er prgve som
undersgkes hvor de relevante reaksjonene tar sted. Motelektrode tilferer ngdvendig strgm for & igangsette
reaksjonene. Referanseelektrode har et stabilt og kjent elektrodepotensial og benyttes for & bestemme
elektrodepotensial som reaksjoner observeres pa. Standard hydrogenelektrode (SHE) har elektrodepotensial
0V, mens andre referanseelektroder har andre elektrodepotensialer, men kan regnes om til SHE [40].
System med tre elektroder er vist i Figur 2.16.

II 111

I
U J

Figur 2.16: Oppsett for elektrokjemiske tester, (I) prove hengt med platinatrad, (II) referanseelektrode,
(IIT) motelektrode og (IV) gasstilfgrsel.

Potensiostater kan utfgre polarisering ved & gke eller senke potensial i celle fra utgangspotensial, ofte
apen-krets potensial [41]. Sammen med en datamaskin kan en potensiostat lage polariseringsskurver som
viser forlgp av potensial, strgm og tid ved polarisering av arbeidselektrode. Ved registrering av data
bestemmes motstand i system som korrigerer elektrodepotensial underveis.

Syklisk voltammetri

Ved & gke eller senke potensial i en lgsning fra likevekt vil elektrokjemiske reaksjoner oppsta. Nar potensial
gkes polariseres det i anodisk retning og prgve oksideres. Dersom potensial senkes polariseres det i
katodisk retning og prgve kan reduseres. Sveip i en retning kalles linezer sveip. Dersom sveip i en retning
direkte fplges av reverserende sveip i motsatt retning kalles teknikken CV [42]. Ved CV vil potensial forst
sveipes i en retning til reverseringspotensial nas. Deretter sveipes potensial i motsatt retning til det andre
reverseringspotensialet nas. CV kan benyttes for & utforske pavirkningen av tid og potensial pa reaksjoner
nar det sveipes gjennom for & observere strgmtettheten. [43].
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Kronoamperometri
Observasjon av strgm som funksjon av tid ved konstant potensial betegnes CA og kan benyttes for &
utforske levetid og tidsavhengige prosesser [39].

2.4.3 Brenselcelletester

Brenselceller har ikke tre elektroder men to, dette vil gi en innvirkning av begge elektrodene og membran-
motstand pa malt cellespenning. For & sammenligne resultater pa tvers av studier og institusjoner utfgres
det akselererte tester med enkeltceller. Testene utfgres i henhold til protokoller og varierer pa grunnlag
av geografi og bruksomride. Blant annet EU og det amerikanske energidepartementet (DOE) har egne
testprotokoller for brenselceller i kjgretgy [44, 45]. Protokollene dekker testmiljg for cellen, kjgresykler,
levetidanalyse og karakterisering av cellen. Testene benytter syklisk variasjon av pafert last for a4 simulere
adferd ved bilkjgring, Figur 2.17. Fra testene kan produsert effekt, cellestabilitet, polarisasjonskurver og
impedansespektroskopi undersgkes.

Fuel Cell Dynamic Load Cycle - FC-DLC

110 Urban Driving Cycle - UDC (4 Elementary Urban Cycles) Extra Urban Driving Cycle - EUDC

Current density ratio (%)
S NCHNENRE 3 I B

5

éo doo éga 800 1000 1200

400 sec.

195 sec.

time (s)

Figur 2.17: Eksempel pa lastsykler fra EU sin testprotokoll ved test av PEMFC for kjgretgy [44].

2.4.4 Overflatestudier

Sveipelektronmikroskop

Sveipelektronmikroskop (SEM) er et instrument hvor det benyttes en intens elektronstrgm for digital
avbilding av en prgve. Elektronene blir akselerert fra et filament koblet til en stralekilde med spenning
opp til 50 kV [46]. Nar energirike elektroner treffer prove vil de sla ut elektroner fra atomskall og opptar
de tomme plassene, Figur 2.18. De utslatte elektronene kalles for sekundeerelektroner (SE) og blir plukket
opp av SE-detektor. Ulike signaler som plukkes opp gir ulik informasjon om prgve.

Figur 2.18: Dannelse av sekundearelektroner [46].
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SEM benyttes til undersgkelse pa mikroskopisk niva og gir detaljert bilde av topografi til prgve. En av
fordelene med SEM er dybdeskarphet som kan oppnés i bilder med gvre forstgrrelses- og opplgsningsgrense
pé henholdvis 200,000x og 1 nm [47]. Prgve for undersgkelse i SEM mé veere elektrisk konduktivt som kan
oppnés med for eksempel maskering eller belegging med elektrisk konduktivt material.

Energidispersiv spektroskopi

Energidispersiv spektroskopi (EDS) er en analyseteknikk som benyttes til & bestemme kjemisk sammen-
setning til prgve. Prgve som utsettes for intens elektronstrgm sender ut karakteristisk rgntgenstraling som
avgir informasjon om kjemisk sammensetning. Karakterisering gjennomfgres av en rgntgendetektor i SEM.
EDS kan gjennomfgres pa punkter, linjeintervaller og omrader med stgrre areal [48, 49, 50].

Lysmikroskop
Lysmikroskop benytter synlig lys og linsesystemer for undersgkelse av prgve. Mikroskopet har en gvre
forstgrrelses- og opplgsningsgrense pa henholdvis 1,250x og 0.2 pm [51].
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Eksperimentelt

Dette kapittelet dekker utstyr, kjemikalier og prosesser for fabrikasjon av
prover. I tillegg presenteres malemetoder, fremgangsmaéater og parametre for
ex situ og in situ testing.
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3.1 Utstyr og kjemikalier

Kjemikalier og materialer

e BPP av AISI 304L rustfritt stal fra

Elring Klinger

e BPP av AISI 316L rustfritt stal fra
Elring Klinger
GDL H23C6 fra Freudenberg FFCT
Tinn 99% renhet
Tinn(II)sulfat fra Sigma-Aldrich
Svovelsyre 98% fra Sigma-Aldrich
Saltsyre 37% fra Merck KGaA

Svart karbon, acetylen 99% renhet,
50% komprimert fra Alfa Aesar
Karbon-nanorgr, flervegget fra
Sigma-Aldrich

Grafitt 99.6% karbon fra Zavalivsky
MICCRO XP-2000 lakk fra Tolber
Natriumsulfat fra Sigma-Aldrich
Gore® Primea® MEA fra Gore®
Argongass fra AGA

Nitrogengass fra AGA

Syntetisk luft fra AGA
Hydrogengass fra AGA

EpoFix Resin fra Struers

EpoFix Hardener fra Struers

Slototin 71 og Slototin 72 fra Schlétter

24

Utstyr og maskiner

Milli-Q Integral vannrensingssystem

TTI EL302R strgmkilde

IKA RCT classic varme- og rgreplate
Spraypistol fra Cocraft

Digital sonikator fra Branson

VWR ultralydbad

Fluke 76 multimeter

Xantrex XDL 56-4P DC strgmkilde
Keithley 2000 multimeter

Gamry Reference 600 potensiostat
Gamry Reference 3000 potensiostat
Cellehus fra Elring Klinger

G60 enkeltcelle teststasjon fra Greenlight
Innovation

InfiniteFocusSL lysmikroskop fra Alicona

e Tegramin-30 slipe- og poleringsmaskin fra

Struers

e CitoVac vakuumstgper fra Struers
e LABOTOM-5 sag fra Struers
e Hitachi S-3400N SEM
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3.2 Fabrikasjon av BPP

Fabrikkerte prgver er oppsummert i testmatrisen, Tabell 3.1. Alle prgvene for ex situ testing ble laget
med 304L som substrat.

Tabell 3.1: Fabrikkerte prgver for ex situ testing.

Prgvenavn  Elektroplettert Varmepresset Karbon

304L Nei Nei Nei

Tinn Ja Nei Nei
Varmepresset Ja Ja Nei

Svart karbon  Ja Ja Svart karbon
MWCNT Ja Ja MWCNT
Grafitt Ja Ja Grafitt

3.2.1 Elektroplettering

Instruks fra Schlotter ble fulgt for & lage elektrolytten, Vedlegg B. Elektrolytten ble forberedt i et begerglass
(1,000 mL) og ble tilsatt Milli-Q destillert vann (700 mL) og HoSO4 (98 %, 100 mL). Lgsningen ble videre
tilsatt Slototin 71 (20 mL), Slototin 72 (3 mL) og tinn(II)sulfat (36.17 g) for & lgse opp tinn (20 g) i
elektrolytten. Begerglasset ble fylt opp med destillert vann for & dekke substrat og elektroder i elektrolytt.
To tinnanoder ble slipt for & fjerne oppbygd tinnoksidslag og deretter plassert i elektrolytten. BPP ble
etset i HCI (12.5 %, 15 min) og veid med platinatrad. Deretter ble BPP hengt med platinatrad i elektrolytt
og konstant strgm (15 mA cm™) ble pasatt frem til fullfert elektroplettering (39.5 min). Spenningen ble
regulert automatisk av strgmkilden basert pa motstanden i systemet. Oppsett for elektroplettering er vist
i Figur 3.1.

|_

4+ -
i

Figur 3.1: Skjematisk oppsett av elektroplettering med to anoder.
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3.2.2 Spraying av karbon

Spraylgsninger av ulike typer karbon og massefordelinger ble benyttet under spraying, Tabell 3.2. Alle
lgsninger ble laget med IPA (80 wt%) og destillert vann (20 wt%) som lgsningsmiddel.

Tabell 3.2: Oversikt over spraylgsninger.

Type karbon Massefordeling (mg cm™?)

Svart karbon 0.05, 0.19, 0.21, 0.24, 0.26, 0.28, 0.30, 0.32, 0.33, 0.39, 0.44, 0.54, 0.76
MWCNT 0.23, 0.24

Grafitt 0.23

Masse av karbon tilsatt lgsningene var beregnet gjennom teoretisk massefordeling basert pa arealet til GDL
(13.5 cm?), inkludert et tilleggsareal (0.5 cm?) og en spillfaktor (0.5), Vedlegg D. Reell massefordeling ble
bestemt ved veiing av GDL fgr og etter spraying.

Karbon ble veid opp i prgveglass og tilsatt lgsningsmiddel. Lgsningene ble plassert i ultralydbad (10
min) for & oppna en jevn dispersjon. Ytterligere finfordeling ble utfort med sonisk probe (5 min, 40 %
amplitude). GDL ble plassert pa varmeplate (200 °C) hvor det makroporgse laget ble pafort dispersjonen
ved hjelp av spraypistol tilkoblet argongass.

3.2.3 Varmepressing

GDL ble plassert pa BPP med MPL vendt vekk fra strgmningsfeltet. Prgvene ble deretter pakket inn i
Teflon® og plassert i varmepresse med GDL orientert mot bunnplate til varmepresse. BPP og GDL ble
varmepresset sammen (1.0 bar, 230 °C, 20 min) og nedkjolt i varmepresse med varmeplater skrudd av.
Nedkjglingen foregikk uten justering av trykk ved avtagende temperatur (1.0 bar, 60 min).

3.3 Testing av bipolare plater
3.3.1 Maling av elektrisk kontaktmotstand

Maling av elektrisk kontaktmotstand ble gjennomfart for og etter elektrokjemiske tester. Papir med hull
lik dimensjonene til prgvene ble lagt mellom plater i apparatur for & unnga kortslutning. BPP ble plassert
i papirhull pa en fjeeret gullpinne med GDL mot topplate. De to platene ble trykket sammen (0 bar) og
konstant strgm (2.0 A) ble pafort. Spenning mellom gullpinnen og topplaten ble malt med gkende trykk i
tolv intervaller mellom 77 og 653 N cm™2.

3.3.2 Elektrokjemiske tester

Ex situ potensiostatiske méalinger ble utfert i simulert PEMFC-miljg (80 °C, pH 3) med en Gamry Reference
600 potensiostat. Lgsning av NagSO4 (0.1 M) ble laget og justert pH med drapevis tilsats av HySOy
(1.8 M). Elektrodeoppsettet var reversibel hydrogenelektrode (RHE) som referanseelektrode, prgvene var
arbeidselektroder og motelektrode av platina. Nitrogen ble tilfgrt systemet som fortrenger lgst oksygen for
a gjore elektrolytten fri for oksygen. Prgvene ble hengt med platinatrad i elektrolytten hvor siden uten
GDL ble lakkert. Elektrolytt ble sprgytet inn i kanalene for prgver med varmepresset GDL for & sikre god
kontakt med elektrolytten.

Ved maling av prgver ble apen-krets potensial undersgkt for & observere systemets stabilitet. Elektrokjemisk
impedansspektroskopi ble utfgrt for & bestemme motstanden i systemet. Ved korrigering av malinger
ble 85 % av reell motstand brukt. Maksimal strgmgrense i potensiostaten ble satt pa testene basert pa
provenes antatte korrosjonsmotstand for & bestemme opplgsning pa malingene.

CA ble gjennomfert pa prever ved 1.2 Vryg (60 min). CV ble gjennomfprt fra —0.40 Vgrug til 1.4 Vrugr
(1.0mV s™) for to sykler hvor potensialet startet og sluttet pa —0.40 Vryg.
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3.3.3 Overflatestudier

Hitachi S-3400N SEM og InfiniteFocusSL lysmikroskop fra Alicona ble benyttet for 4 underspke GDL og
prover. GDL ble underspkt i lysmikroskop og i SEM med makroporgst lag vendt mot detektor. Prgver ble
preparert for gkt kvalitet av tversnitt undersgkt i SEM. Stgpemasse av EpoFix Resin (100 g) og EpoFix
Hardener (12 g) ble tilsatt beholdere med prgver. Vakuumstgper ble benyttet for & sikre stgpemasse i
stromningsfeltene til prgvene og ble lagt til stgrkning (12 h, 25°C). Prgvene ble kuttet i tversnittet av
epoksy med vannkjglt sag og plassert i slipe- og poleringsmaskin. Prgver ble slipt med gradvis finere
sandpapir (46 nm-1 pm) for fjerning av riper. Under avbilding med SEM ble det benyttet ulik elektronstyrke
(35-65 A) og konstant spenning (15 kV). EDS-analyse av kjemisk sammensetning i tverrsnitt ble utfert
med punkt- og linjeanalyse hvor dgdtid (60 %) ble oppnadd ved ulik elektronstyrke (50-60 A).

3.3.4 Brenselcelletester

In situ tester ble utfgrt i henhold til EU sin protokoll for kjgretgyegnede brenselceller i en Greenlight
Innovation G60 teststasjon. Cellene ble konstruert med gullbelagt BPP av 316L pa anodesiden og prgver
av 316L som substrat pa katodesiden i et cellehus. MEA (50 cm?) med katalysator pa anode (0.1 mg
Pt cm™) og katode (0.4 mg Pt cm™?) ble plassert i cellehuset med BPP (50 cm?) og GDL (50 cm?) pa begge
sider av MEA. Etter konstruksjon ble cellehuset komprimert (140 N cm™2). Oversikt over cellekomponenter
er vist i Figur 3.2.

. —=

Figur 3.2: Komponenter for in situ brenselcelletest, (I) cellehus, (II) gullbelagt BPP med GDL, (III)
tinnbelagt BPP med varmepresset GDL, (IV) pakninger og (V) MEA.
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Syntetisk luft (stgkiometri-2.5, 100 kPa) og hydrogengass (stgkiometri-2.0, 100 kPa) ble tilfgrt pa henholds-
vis katoden og anoden. Cellene var tilkoblet varmesystem som holdt testcellene ved konstant temperatur
(80°C). Testen varte 600 sykler hvor nedstengning (12 timer) og gjenoppstart ble gjort ved hver fullferte
250 sykler. Impedansemélinger og polarisasjon ble utfgrt med en Gamry Reference 3000 potensiostat ved
oppstart og intervaller pa 50 sykler. Eksempel pa drivsykler er vist i Figur 3.3.
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Figur 3.3: To genererte drivsykler ved in situ testing.

En drivsykel varer 18 minutter og starter med hgy last som gir utslag i hgy strgmtetthet og lav cellespenning,
etterfulgt av lav last med hgy cellespenning og lav strgmtetthet. Deretter varierer lasten etter simulert
kjgreadferd.
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Resultater

Dette kapittelet oppsummerer resultatene fra malemetodene utfgrt pa prover.
Kapittelet er delt opp i ex situ prgver med karbon, ex situ prgver uten
karbon og in situ brenselcelletester.
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Areal av preve for maling av kontaktmotstand ble utregnet til 5.07 & 0.03 cm?, Vedlegg C. Arealer
for elektrokjemiske tester ble utregnet til 7.30 & 0.56 cm? og 12.37 £ 0.59 cm? for henholdsvis prgver
med og uten varmepresset GDL, Vedlegg C. Areal av in situ prgver for brenselcelletest og maling
av kontaktmotstand ble henholdsvis 50 cm? og 25 cm?. Standardavvik til apparatur for maling av
kontaktmotstand ble utregnet i Vedlegg F. Kontaktmotstand i linjeplott og barplott ble utregnet med
henholdvis Likning 2.13 og 2.14. Kontaktmotstand mellom GDL og topplate som subtraheres fra Likning
2.14 ble utregnet i Vedlegg G. Ngdvendig trykk fra méleapparatur for 140 N cm™ pé ex situ prgver har
neglisjerbar usikkerhet, Vedlegg E. Potensialer ved ex situ testing angis ved RHE og kan omregnes til
SHE, Vedlegg H.

4.1 Ex situ prgver uten karbon
4.1.1 Fgr elektrokjemiske tester

Gjennomsnittsmasse tinn belagt pa BPP ble utregnet til 0.27 g som tilsvarer beleggtykkelse pa 29.90 +
1.54 um, Vedlegg I. Tinnbelegg pa BPP og effekt av varmepressing er vist i Figur 4.1.

ST SR L U Valp

Substrat Substrat

15.0kV 7.8mm x1.20k SE

GDL-fibre

Substrat

15.0kV 7.5mm x1.20k SE
(c)
Figur 4.1: SEM-bilder av grensesjikt, (a) 304L (b) Tinn og (c) Varmepresset.
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SEM-bilder for EDS-analyse av Varmepresset er vist i Figur 4.2. SEM-bilder av 304L og Tinn er i Vedlegg
J.

GDL-fibre

15.0kV 7.5mm x55 SE

> 7 \ i - GDI-fibre

GDIL-fibre

Substrat

Tinn

Substrat

15.0kV 7.5mm x1.20k SE ' ' " 40.0um J 15.0kv 6.6mm x1.20k SE ' ' "' 40.0um

Figur 4.2: SEM-bilder av Varmepresset, (a) tversnitt med markerte omrader for linje- (r¢d) og punkt-
analyse (bld), (b) grensesjikt for linjeanalyse og (c) kantomréde for punktanalyse.

GDL-fibre over tinnlaget i Figur 4.2b og Figur 4.2c er tversnittet av karbonfibre. Tinn presset inn i
GDL-fibre ga gkt kontaktflate samt sprekker i tinnlaget grunnet forflytning.
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Kontaktmotstand fgr elektrokjemiske tester for prgver uten karbon er vist i Figur 4.3.
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Kontaktmotstand (mQ cmz) ved 140 N cm?

100 200 300 400 500 600
Trykk pa preve (N cm?)
(a) (b)

Figur 4.3: Kontaktmotstand for prever uten karbon for elektrokjemiske tester, (a) kontaktmotstand mot
trykk og (b) kontaktmotstand ved in situ trykk med kontaktmotstand for GDL subtrahert.

Det fremkommer fra Figur 4.3a lavest kontaktmotstand for Varmepresset etterfulgt av henholdsvis Tinn
og 304L ved alle trykkintervaller. Ved in situ trykk hadde 304L kontaktmotstand pa 10.3 & 0.9 m€ cm?,
Tinn 9.1 £+ 0.9 mQ cm? og Varmepresset 6.4 £+ 0.9 mQ cm?, Figur 4.3b.
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4.1.2 Etter kronoamperometri

CA viste utvikling av passiverende oksidsjikt for prgver uten karbon ved 1.2 Vyyg, Figur 4.4. Oksidsjiktet
vokste mye initielt som senket strgmtettheten med hgy rate etterfulgt av tregere vekst ved forlgp av test.
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Figur 4.4: CA ved 1.2 Vgyg, (a) 304L, (b) Tinn og (c¢) Varmepresset.

Strgmtetthet ved endt test for 304L, Tinn og Varmepresset var henholdsvis 4.44 - 103 mA cm™, 1.53
mA cm™ og 1.02 mA cm2. I Tabell 4.1 fremkommer elementfordeling til 304L, Tinn og Varmepresset for
og etter CA fra punktanalyser, Vedlegg J.

Tabell 4.1: Elementfordeling i kantomradet for og etter CA for prgver uten karbon.

304L Tinn Varmepresset

Element (wt%) Fgr Etter Fgr Etter Fgr Etter

Fe 69 68 0 0 0 0

Cr 5 7 0 0 0 0

Ni 26 25 0 0 0 0

Sn 0 0 100 78 91 77

0) 0 0 0 22 0 16

C 0 0 0 0 9 7

Tinn og Varmepresset fikk gkt O i grensesjiktet etter CA med henholdsvis 22 og 16 wt%.
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Kontaktmotstand etter CA for prgver uten karbon er vist i Figur 4.5.
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Figur 4.5: Kontaktmotstand for prgver uten karbon etter CA, (a) kontaktmotstand mot trykk og (b)
kontaktmotstand ved in situ trykk med kontaktmotstand for GDL subtrahert.

Det fremkommer fra Figur 4.5a lavest kontaktmotstand for Varmepresset etterfulgt av henholdsvis 304L
og Tinn ved alle trykkintervaller. Ved in situ trykk hadde 304L kontaktmotstand pa 43.0 £+ 0.9 mQ cm?,
Tinn 110.1 + 0.9 mQ cm? og Varmepresset 20.8 & 0.9 m{ cm?, Figur 4.5b. Videre hadde alle prgvene
stgrre kontaktmotstand etter CA enn for.
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4.1.3 Etter syklisk voltammetri

CV ble utfart pa prover uten karbon og viser potensialer og strgmtettheter for redoksreaksjoner i tillegg
til virkningen av etterfulgt sykel, Figur 4.6.
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Figur 4.6: CV fra -0.4 til 1.4 Vgyug, (a) 304L, (b) Tinn og (c) Varmepresset. Piler viser forlgp av sveip
opp 1 potensial (sort) og ned i potensial (gra).

Prgvene oksiderte i positivt-gaende sveiperetning, naddde en oksidasjonstopp og passiverte med vekst av
oksidsjikt, Tabell 4.2. Sjiktet var stabilt i et passivtomrade og reduserte nar omradet ble passert i negativt-
gaende sveiperetning. Reduksjonen hadde en absoluttverdi hvor hgyeste strgmtetthet for reaksjonen
ble observert. Forlgpet ble gjentatt ved andre sykel, men reaksjonspotensialer har blitt forskjovet og
absoluttverdier pa topper endret.
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Tabell 4.2: Oppsummering av CV for prgver uten karbon.

Prgvenavn Oksidasjon Oksidasjonstopp Passivtomrade Reduksjonstopp

(VrHE) (Vrug)|(mA cm™)  (Vrue) (Vrue)|(mA cm™?)
Forste sykel
304L -0.40 -0.11 | 0.04 0.12til 1.40 ti1 -0.16  Ingen
Tinn -0.10 0.31 | 29.74 0.63 til 1.40 til-0.04 -0.29 | 3.55
Varmepresset -0.25 0.32 | 15.53 0.75 til 1.40 til 0.03 -0.23 | 2.42
Andre sykel
304L -0.40 0.10 | 0.11 0.60 til 1.40 ti1 -0.16  Ingen
Tinn -0.11 0.05 | 11.04 0.24 til 1.40 ti1-0.04 -0.12 | 1.35
Varmepresset -0.15 0.05 | 1.53 og 0.40 til 1.40 ti1-0.03  -0.17 | 1.74
0.15 | 3.05

Kontaktmotstand etter CV for prgver uten karbon er vist i Figur 4.7.
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Figur 4.7: Kontaktmotstand for prgver uten karbon etter CV, (a) kontaktmotstand mot trykk og (b)
kontaktmotstand ved in situ trykk med kontaktmotstand for GDL subtrahert.

Det fremkommer fra Figur 4.7a lavest kontaktmotstand for Tinn i fgrste datapunkt ved 77 N cm™
mens Varmepresset hadde lavest kontaktmotstand ved alle etterfulgte trykkintervaller. 304L hadde stgrst
kontaktmotstand frem til 259 N cm™ og Tinn hadde stgrst kontaktmotstand av de tre prgvene etter dette
trykket. Ved in situ trykk hadde 304L kontaktmotstand pa 25.2 + 0.9 mQ cm?, Tinn 18.6 £ 0.9 m cm?
og Varmepresset 12.0 & 0.9 mQ cm?, Figur 4.7b
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4.2 Ex situ prgver med karbon
Kontaktmotstand for ulike massefordelinger av svart karbon pa prgve ved in situ trykk er vist i Figur 4.8.

Standardavvik langs x-aksen og y-aksen var fra henholdsvis opplgsning til veieinstrument pa 4+ 0.01 mg
og kontaktmotstand ved in situ trykk pa £ 0.9 m€ cm?.
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-
o
1

Kontaktmotstand (mQ cm2)
oo

4 T T T
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8

Massefordeling svart karbon (mg cm'z)
Figur 4.8: Kontaktmotstand mot massefordeling av svart karbon pa GDL.
Det fremkommer av Figur 4.8 lavest kontaktmotstand med massefordeling svart karbon i omradet 0.23 +

0.03 mg cm™2. Massefordeling av ulike typer karbon sprayet pa GDL innenfor dette omradet er vist i Figur
4.9.

Figur 4.9: Lysmikroskopbilder av GDL, (a) uten karbonbelegg, (b) med svart karbon, (¢) med MWCNT
og (d) med grafitt.
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4.2.1 Fgr elektrokjemiske tester

SEM-bilder for analyse av MWCNT er vist i Figur 4.10. SEM-bilder av Svart karbon og Grafitt er i
Vedlegg J.

GDL-fibre

Substrat

15.0kV 7.3mm x50 SE

GDL-fibre og

GDL-fibre og
MWCNT Substrat

15.0kV 7.1mm x1.20k SE 15.0kV 7.5mm x1.20k SE
(b)

Figur 4.10: SEM-bilder av MWCNT, (a) tversnitt med markerte omrader for linje- (rgd) og punktanalyse
(bla), (b) grensesjikt for linjeanalyse og (c) kantomrade for punktanalyse.

I Figur 4.10b og 4.10c fremkommer sammenpressing av tinnlaget og GDL-fibre belagt med MWCNT i
henholdvis grensesjiktet og kantomrade.
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Kontaktmotstand fer elektrokjemiske tester for Varmepresset og prgver med karbon er vist i Figur 4.11.
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Figur 4.11: Kontaktmotstand for Varmepresset og prgver med karbon for elektrokjemiske tester, (a)
kontaktmotstand mot trykk og (b) kontaktmotstand ved in situ trykk med kontaktmotstand for GDL
subtrahert.

Det fremkommer fra Figur 4.11 lavest kontaktmotstand for Svart karbon etterfulgt av henholdsvis MWCNT,
Grafitt og Varmepresset ved alle trykkintervaller. Ved in situ trykk hadde Varmepresset kontaktmotstand
pa 6.4 &+ 0.9 mQ cm?, Svart karbon 3.9 & 0.9 mQ cm?, MWCNT 4.6 &+ 0.9 m cm? og Grafitt 5.4 + 0.9
m$ cm?, Figur 4.11b
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4.2.2 Etter kronoamperometri

CA for prgver med karbon viser utvikling av passiverende oksidsjikt, Figur 4.12.
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Figur 4.12: CA ved 1.2 Vgug, (a) Svart karbon, (b) MWCNT og (c) Grafitt.

Strgmtetthet ved endt test for Svart karbon, MWCNT og Grafitt var henholdsvis 1.41 mA cm™, 1.13
mA cm™? og 0.89 mA cm. I Tabell 4.3 vises elementfordelingen etter CA for prover med karbon ved bruk

av punktanalyser, Vedlegg J.

Tabell 4.3: Elementfordeling i kantomradet fgr og etter CA for prgver med karbon.

Svart karbon MWCNT Grafitt
Element (wt%) Fgr Etter Fgr Etter Fgr Etter
Fe 0 0 0 0 0 0
Cr 0 0 0 0 0 0
Ni 0 0 0 0 0 0
Sn 93 90 97 100 100 100
(0) 0 7 0 0 0 0
C 7 3 3 0 0 0

For Svart karbon minket Sn fra 93 wt% til 90 wt% og C fra 7 wt% til 3 wt% med gkt O fra 0 wt% til 7
wt%. MWCNT gkte Sn fra 97 wt% til 100 wt% og minket C fra 3 wt% til 0 wt%. Grafitt var uendret.
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Kontaktmotstand etter CA for Varmepresset og prgver med karbon er vist i Figur 4.13.
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Figur 4.13: Kontaktmotstand for Varmepresset og prgver med karbon etter CA, (a) kontaktmotstand
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mot trykk og (b) kontaktmotstand ved in situ trykk med kontaktmotstand for GDL subtrahert.

Det fremkommer fra Figur 4.13 at MWCNT hadde lavest kontaktmotstand etterfulgt av henholdsvis
Varmepresset, Svart karbon og Grafitt ved alle trykkintervaller. Ved in situ trykk hadde Varmepresset
kontaktmotstand pa 20.8 £ 0.9 mQ cm?, Svart karbon 24.0 & 0.9 mQ cm?, MWCNT 15.3 £ 0.9 m2 cm?

og Grafitt 26.2 + 0.9 mQ cm?, Figur 4.13b.
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4.2.3 Etter syklisk voltammetri

CV for prgver med karbon er vist i Figur 4.14.
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Figur 4.14: CV fra -0.4 til 1.4 Vgug, (a) Svart karbon, (b) MWCNT og (c) Grafitt. Piler viser forlgp av
sveip opp i potensial (sort) og ned i potensial (gra).

Reaksjonsforlgpene for prgvene med karbon hadde likhetstrekk med Varmepresset, Figur 4.6¢c. Prgvene
oksiderte, nddde oksidasjonstopper, passiverte og ble redusert, Tabell 4.4. Forskyvning av potensialer og
dempning av absoluttverdier ved andre sykel ble ogséa observert for prgver med karbon.
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Tabell 4.4: Oppsummering av CV for prgver med karbon.

Prgvenavn Oksidasjon Oksidasjonstopp Passivtomrade Reduksjonstopp
(VrHE) (Vrue)|(mA cm™)  (Vrue) (Vrue)|(mA ecm™?)
Forste sykel
Svart karbon -0.03 og 0.04 0.02 | 1.00 og 0.60 til 1.40 til 0.08 0.24 | 0.60 og
0.28 | 17.45 -0.19 | 3.56
MWCNT -0.08 0.24 | 15.56 0.55 til 1.40 ti1-0.02 -0.29 | 2.97
Grafitt -0.10 0.27 | 12.70 0.70 til 1.40 ti1-0.09 -0.34 | 2.41
Andre sykel
Svart karbon -0.02 og 0.10  0.08 | 3.90 og 0.50 til 1.40 ti1-0.09  0.24 | 0.60 og
0.18 | 5.59 0.11 | 3.14
MWCNT -0.07 0g -0.01  -0.02 | 0.36 og 0.52 til 1.40 til 0.02 0.16 | 0.46 og
0.15 | 4.06 -0.21 | 2.30
Grafitt -0.14 0g-0.09 -0.10 | 0.38 og 0.43 til 1.40 ti1-0.05 0.09 | 0.31 og
0.05 | 3.26 -0.28 | 1.92

Kontaktmotstand etter CV for Varmepresset og prgver med karbon er vist i Figur 4.15.
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Figur 4.15: Kontaktmotstand for Varmepresset og prover med karbon etter CV, (a) kontaktmotstand

mot trykk og (b) kontaktmotstand ved in situ trykk med kontaktmotstand for GDL subtrahert.

Det fremkommer fra Figur 4.15a at Varmepresset hadde lavest kontaktmotstand frem til og med 259
N cm™2 mens MWCNT hadde lavest kontaktmotstand ved alle etterfulgte trykkintervaller. Grafitt hadde
lavere kontaktmotstand enn Svart karbon som begge hadde stgrre kontaktmotstand enn Varmepresset og
MWCNT. Ved in situ trykk hadde Varmepresset kontaktmotstand pa 12.0 + 0.9 mQ cm?, Svart karbon

43.2 £+ 0.9 mQ cm?, MWCNT 12.9 4 0.9 mQ cm? og Grafitt 21.4 4 0.9 mQ cm?, Figur 4.15b
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Oppsummering av kontaktmotstand fra Figur 4.3, 4.5, 4.7, 4.11, 4.13 og 4.15 med prosentvis endring er

oppsummert i Tabell 4.5.

Tabell 4.5: Oppsummering av kontaktmotstand for ex situ prgver ved 140 N cm™.

Kontaktmotstand (m2 cm?) Prosentvis endring (%)

Prgvenavn For CA CV Fgr — CA Fgr — CV
304L 10.3 43.0 25.2 320 150

Tinn 9.1 110.1 18.6 1100 100
Varmepresset 6.4  20.8 12.0 230 90

Svart karbon 3.9 24.0 43.2 510 1000
MWCNT 4.6 15.3 12.9 230 180

Grafitt 54  26.2 21.4 390 300

4.3 In situ brenselcelletester

Fabrikkerte katoder for in situ testing var gullbelagt 316L (Gull), som mottatt 316L (316L), tinnbelagt
316L (Varmepresset) og tinnbelagt 316L med MWCNT (MWCNT). Tinnbelagte katoder ble varmepresset
sammen med GDL og alle anoder var av gullbelagt 316L (Au).

Ved oppstart og intervaller pa 50 sykler ble det utfgrt polarisasjon og impedansemalinger pa cellene. Polari-
sasjonskurven ble benyttet for & bestemme celletilstand etter utfgrte sykler, Figur 4.16. Polarisasjonskurver

og impedansekurver for cellene finnes i Vedlegg K.
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Figur 4.16: Polarisasjonskurve for 316L ved oppstart.
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Impedansekurver ble ikke benyttet i arbeidet da det oppsto feil med kurvene for MWCNT som ga déarlig

data, Figur 4.17.
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Figur 4.17: Impedansekurver fra oppstart til og med 200 sykler, (a) brukbare kurver for 316L og (b)

ikke-brukbare kurver for MWCNT.

Ved a utforske cellespenningene ved lav og hgy strgmtetthet kan celletilstanden basert pa tap bestemmes,

Figur 4.18.
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Figur 4.18: Cellespenning som funksjon av sykler ved strgmtetthet, (a) 0.2 A cm™ og (b) 1.0 A cm™.

Polarisasjonen viser avtagende cellespenninger med utfgrte sykler. Cellespenningene regenereres ved
gjenoppstart etter nedstenging og avtar igjen. Gull hadde hgyest cellespenning ved bade lav og hgy
strgmtetthet. MWCNT hadde hgyere cellespenning enn Varmepresset for de fgrste 250 syklene for lav og
hgy stromtetthet, deretter regenererer Varmepresset over MWCNT og fortsetter med hgyere cellespenninger.
316L hadde lavest cellespenning for alle sykler ved begge strgmtettheter.
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Arealspesifikk motstand er gitt i Figur 4.19, estimert ved linezer regresjon av polarisasjonskurvene i
omradet 0.6 - 1.2 A cm™ hvor det forventes at ohmske tap dominerer.
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Figur 4.19: Estimert motstand fra polarisasjonskurvene.

Estimert motstand vokste for hver sykel og minket ved gjenoppstart. Gull hadde lavest estimert motstand
og 316L hadde hgyest. MWCNT hadde lavere motstand enn Varmepresset for fgrste gjenoppstart, men
ble tatt igjen ved regenerering.
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Kontaktmotstand pa anode- og katodeside fgr og etter in situ testing er vist i Figur 4.20.
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Figur 4.20: Kontaktmotstand mot trykk fgr og etter in situ testing for anode/katode, (a) Au/Gull (b)
Au/316L (c¢) Au/Varmepresset og (d) Au/MWCNT.

Kontaktmotstand gkte for alle katoder og gullanoder eksklusivt gullanoder for 316L. og Varmepresset ved
alle trykkintervaller.

47



@NTNU

Kontaktmotstand for anoder og katoder ved in situ trykk fgr og etter in situ testing er vist i Figur 4.21.
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Figur 4.21: Kontaktmotstand ved 140 N cm™ fgr og etter in situ test, (a) anoder og (b) katoder.

Det fremkommer fra Figur 4.21a gkning av kontaktmotstand for gullanoder med katoder av Gull og
MWCNT og reduksjon for gullanoder med katoder av 316L og Varmepresset. Fra Figur 4.21b hadde
MWCNT lavest kontaktmotstand fgr test etterfulgt av henholdsvis Gull, Varmepresset og 316L. Gull
hadde lavest kontaktmotstand etter test etterfulgt av henholdsvis Varmepresset, MWCNT og 316L.
Kontaktmotstand fra Figur 4.21 med prosentvis endring er oppsummert i Tabell 4.6.

Tabell 4.6: Kontaktmotstand ved 140 N cm™ til anoder og katoder fgr og etter in situ test.

Kontaktmotstand (m{2 cm?) Prosentvis endring (%)
Anode/katode  Anode for/etter Katode fgr/etter Anode Katode
Au/Gull 8.9/9.4 8.9/9.5 6 6
Au/316L 10.4/9.4 26.3/33.5 -10 28
Au/Varmepresset 8.4/7.6 10.4/12.9 -10 24
Au/MWCNT 7.6/8.6 8.5/15.6 13 84
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Diskusjon

I kapittelet diskuteres parametre ved fabrikasjon av prgver, utfgrelse ved
testmetoder, drgfting av prgveresultater og knyttes opp mot etablert teori
fra tidligere i arbeidet. I tillegg beskrives baerekraftige og gkonomiske ring-
virkninger ved produksjon av BPP-ene brukt i dette arbeidet.
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5.1 Ex situ
5.1.1 Prgver uten karbon

Fgr elektrokjemiske tester har Varmepresset lavest kontaktmotstand av prgver uten karbon. Lavere
kontaktmotstand til Varmepresset er grunnet sammenpressing av tinnbelegget og GDL. Dette gir kortere
distanse for elektronoverforing og sterre kontaktflate som minker kontaktmotstand [14], Figur 4.1c. Hoyere
kontaktmotstand for 304L og Tinn er grunnet mangel pa sammenpressing, Figur 4.1a og 4.1b. Tinn
har lavere kontaktmotstand enn 304L grunnet at tinnbelegget i grensesjiktet har en hgyere elektrisk
konduktivitet enn rustfritt stal [10].

Etter CA har kontaktmotstand gkt for alle prgver grunnet dannelse av oksidsjikt med lav elektrisk
konduktivitet. Det fremkommer i Tabell 4.1 at gkning i antall wt% O er stgrre for Tinn enn Varmepresset,
som indikerer en stgrre utvikling av tinnoksid hos Tinn. 304L danner kromoksid med passiverende effekt,
men har i fglge tabellen ingen gkning i antall wt% O. Dette kan skyldes at oksidlaget er sdpass tynt at
det ikke har blitt registrert under EDS og dermed har kommet best ut etter CA-test. Dette kan ogsa
underbygges i fglge strgmtetthetene som fremkommer i Figur 4.4 hvor 304L har lavest stromtetthet av
alle prgver pa 4.44 - 103 mA cm™ ved endt test.

Ulikhetene i kontaktmotstand kan veere grunnet mer eksponering til elektrolytt for 304L og Tinn ettersom
de ikke blir skjermet av GDL som Varmepresset blir. Prosentvis gkning av kontaktmotstand for 304L
(320 %) og Tinn (1100 %) tyder pa bedre korrosjonsmotstand og tynnere oksidsjikt for 304L. Det tynne
kromoksidsjiktet detekteres ikke i SEM brukt i dette arbeidet fordi det er tynnere enn opplgsningen til
instrumentet [52, 53]. Lavere endring for Varmepresset (230 %) er grunnet beskyttende effekt fra GDL-fibre
pa tinnbelegget som minker eksponert overflateareal for oksidasjon. Den lavere prosentvise gkningen kan
ogsa skyldes at GDL-fibre reduserer avskalling av oksidlag. Den beskyttende effekten kan tydes fra lavere
stromtetthet ved endt CA for Varmepresset enn Tinn grunnet mindre korrosjon. Dannelse av tinnoksid
vil ikke ha like stor innvirkning pa kontaktmotstand for Varmepresset sammenlignet med Tinn. Dette
er grunnet sammenpressingen som gir elektrisk ledningsbane dypt ned i tinnlaget for og etter korrosjon,
Figur 5.1.

15.0kV 7.5mm x1.20k SE

Figur 5.1: SEM-bilder av grensesjikt for Varmepresset, (a) for CA og (b) etter CA.

Etter CV er kontaktmotstand lavere enn etter CA, men hgyere enn fgr elektrokjemiske tester. Dette
er grunnet reduksjon av passiveoksider ved syklisk test, Figur 4.6. 304L, Tinn og Varmepresset far gkt
kontaktmotstand med henholdsvis 150 %, 100 % og 90 % sammenlignet med fgr elektrokjemiske tester,
Tabell 4.5. Varmepresset har lavest gkning grunnet liten mengde passivt oksid som dannes ved sveip opp i
potensial. Varighet og intensitet pa oksidasjonen bestemmer mengden oksid som dannes. Ved sveip ned i
potensial vil oksidlaget reduseres i ulik grad avhengig av prgve. Oksidsjiktet til 304L forskyver oksidasjon
opp i potensial ved andre sykel som gir hgyere strgmtetthet ved denne syklen. Reduksjon av oksidsjiktet
til 304L nar ingen topp sa sjiktet reduseres ikke like mye som for Tinn og viser et mer stabilt oksidsjikt.
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Dette er positivt for korrosjonsmotstand, men fgrer til hgyest gkning av kontaktmotstand etter CV for
prgver uten karbon.

Varmepresset endrer seg minst grunnet mindre dannelse av tinnoksid. Oksidasjon for Tinn varer lenger og
med hgyere intensitet enn Varmepresset. I tillegg har strgmtettheten for oksidasjonstoppen ved pafglgende
sykel sunket mer for Varmepresset enn for Tinn. Dette viser ustabiliteten til tinnoksid ettersom det har
stgrre volum enn tinn og sannsynligvis faller av som fplge av darlig adhesjon og avskalling [18]. Nar
tinnoksidet faller av vil det eksponere nytt tinn for oksidasjon. Strgmtettheten ved reduksjonen under
andre sykel er stgrre for Varmepresset enn Tinn, dette tyder pa at mindre tinnoksid eksisterer pa prgven
etter test. Qkning av kontaktmotstand etter CV er dermed avhengig av mengde oksid som reduseres etter
fullfgrt test. Tinn far redusert deler av tinnoksid ved CV og har stgrst endring i kontaktmotstand mellom
CA og CV. Dette er grunnet de aggressive forholdene under CA og reduksjonen av passivtoksid ved CV.
Varmepresset har minst endring etter CA og CV som fglge av GDL-fibre dypt ned i tinnlaget.

5.1.2 Prgver med karbon

Prgvene med karbon hadde lavere kontaktmotstand enn Varmepresset for elektrokjemiske tester, men
var like innenfor standardavvik til apparatur. Karbon gker antall kontaktflater for elektronoverfgring i
grensesjiktet og spesifikt BET overflateareal vil vaere en faktor for forskjellen i kontaktmotstand. Hgyt
spesifikt BET overflateareal for MWCNT samt hgy konduktivitet er grunnlag for lavest kontaktmotstand
[32, 34]. Den stgrre kontaktmotstanden til Grafitt gjenspeiler dette, men Svart karbon har mindre
kontaktmotstand enn MWCNT fgr elektrokjemiske tester. Lavest kontaktmotstand for Svart karbon kan
veere grunnet at optimal massefordeling ble funnet for svart karbon og antatt til & veere tilsvarende for
MWCNT og grafitt uten eksperimentelt datagrunnlag.

Lav og lik prosentvis endring av kontaktmotstand etter CA for Varmepresset og MWCNT (230 %) antyder
bedre stabilitet for MWCNT ved potensiale pa 1.2 Vryg enn Svart karbon og Grafitt. Husby et al. [32]
fant ogsa hgy gkning i kontaktmotstand for karbonbelegg av svart karbon og grafitt ved likt potensiale
brukt i dette arbeidet. Minket tinnbelegg medfgrer lavere elektrisk konduktivitet i grensesjiktet for alle
provene. Varmepresset og MWCNT har tykkere belegg enn Svart karbon og Grafitt i grensesjiktet, Figur
5.2.
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Figur 5.2: SEM-bilder av tverrsnitt etter CA, (a) Varmepresset, (b) Svart karbon, (¢) MWCNT og (d)
Grafitt.

For Svart karbon kan hgy kontaktmotstand skyldes mer oksidasjon av prgven, bade tinn og spraymaterialet.
For Grafitt kan hgy kontaktmotstand komme av ujevnt belegg ved spraying grunnet lavt BET overflateareal.
Folgelig beskyttes ikke tinnlaget i lik grad som for MWCNT og vil korrodere mer. Det fremkommer
derimot i Tabell 4.3 at Grafitt har 100 wt% Sn i kantomradet bade for og etter CA. Grafitt hadde lavest
strgmtetthet ved endt CA pa 0.89 mA cm™ og kan tolkes som at tinnlaget er bedre beskyttet av Grafitt
sammenlignet med Svart karbon og MWCNT. En observasjon som kolliderer med malt kontaktmotstand
etter CA, Figur 4.13b. Dette skyldes at tinnoksid faller av overflaten kontinuerlig under test og kan
etterlate prgven uten tinnlag eller med et tynt oksidlag som ikke kan méles i SEM. Svart karbon far en
gkning i wt% O mens MWCNT og Grafitt forblir uendret.

Varmepresset og MWCNT har lik og lavest kontaktmotstand innenfor standardavviket etter CV, men
prosentvis gkning er henholdsvis 90 % og 180 %. Sterre endring for karbonmaterialene kan antyde at
materialene oksiderer og ekspanderer som gker distansen for elektrisk ledning. Svart karbon fremstar som
det minst stabile spraymaterialet da det potensielt oksiderer mest. Oksidasjon av tinn og spraymaterialet
kan forarsake delaminering grunnet darlig adhesjon mellom gjenvezerende tinnlag og GDL-fibre uten
spraymaterial. Forste oksidasjonstopp som observeres pa Varmepresset, Figur 4.6¢, og prgvene med karbon,
Figur 4.14, kan stamme fra effekter av GDL og massetransport gjennom den. GDL er varmepresset
sammen med BPP og begrenser eksponering av BPP-overflate. Elektrolytt sprgytes derav inn i kanalene
for Varmepresset og prover med karbon for a fa god elektrolytisk kontakt. Elektrolytt i kanal og mangel
pa massetransport gjennom GDL kan bidra til lavere lokal pH i kanalene enn i bulk elektrolytt.
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5.2 In situ

Ex situ tester ble utfert for a finne best egnet karbonmateriale for in situ testing. Kontaktmotstand fgr
elektrokjemiske tester var lavest for Svart karbon etterfulgt av henholdsvis MWCNT og Grafitt som var
like innenfor standardavvik. Grunnet det korroderende miljoet i PEMFC ble beste karbonmateriale valgt
fra CA- og CV-resultater. MWCNT hadde minst kontaktmotstand av karbonprgvene etter elektrokjemiske
tester og viste mest stabilitet. Strgmtetthet ved endt CA for MWCNT var i omrade med Varmepresset
og viste at korrosjonsmotstanden var ivaretatt. I tillegg hadde MWCNT mest gjenvaerende tinnlag pa
kanaltoppene etter CA som tilsier god stabilitet ex situ, Figur 5.2c.

5.2.1 Polarisasjon og impedanse

Impedansekurver benyttes til & bestemme reelle og imaginzere motstander i system og ville blitt brukt i
arbeidet for & bestemme ohmsk celletap. Grunnet darlige impedansekurver for MWCNT ble motstand i
celle estimert ut fra polarisasjonskurvene. Denne metoden ble brukt pa alle cellene for sammenligning.

Cellen av gull hadde hgyest cellespenning ved 0.2 og 1.0 A cm™ for alle sykler. Dette er som forventet
da gull har hgy konduktivitet og er et edelt metall. Cellen er derav stabil i PEMFC-miljget og hadde
lavest estimert motstand med liten forskjell mellom 0 og 600 sykler. Observert endring av cellespenninger
og motstander kommer derav fra degradasjon av MEA ettersom gullplatene endres lite gjennom testene.
Gull var konstruert i ulikt cellehus som kan ha innvirkning pa resultatene fordi motstanden i cellehuset
basert pa materialer og tykkelser kan veere annerledes. Cellen av gull mangler punktet pa 500 sykler for
gjenoppstart da stremmen for testapparatet gikk og fgrte til at polarisasjonskurven ble tatt nar cellen
opererte under feil temperatur, dette punktet er ekskludert fra resultatene.

MWCNT og Varmepresset hadde hgyere cellespenninger enn 316L under polarisasjon ved lav og hgy
stromtetthet. De regenererte mer etter gjenoppstart, hadde lavere estimert motstand, men hadde stgrre
gkning med forlgp av sykler. Dette viser at varmepressing har positivt utslag pé celleytelse, men dannelse
av tinnoksid svekker ytelsen i det lange lgp. MWCNT presterte bedre enn Varmepresset de fgrste 250
syklene, men ble tatt igjen etter regenerasjon. Det tydes at MWCNT kan forbedre celleytelse ytterligere
enn ved kun varmepressing, men levetid og degradering er et problem.

Fra Figur 4.18 er degradering av cellespenninger hgyere ved 1.0 A cm™ enn ved 0.2 A cm™? som tyder pa
at cellene lider mer av ohmsk motstand gjennom livslgpet enn aktiveringspolarisasjon. Dette kan komme
av blant annet passivsjikt som vokser, minket beleggtykkelse som eksponerer 316L-substrat eller oksidert
spraymateriale som fgrer til delaminering. I tillegg gker motstand i MEA grunnet forurensning av ioner
og uttgrkning over tid som minker antall konduktive ledere og ionemobilitet. Ved uttgrkning pavirkes
elektro-osmose og protonkonduktiviteten gjennom MEA og GDL som vil redusere celleytelse. Basert pa at
MWCNT er en god leder skulle det forventes en cellespenning hgyere enn Varmepresset og i nserheten
av Gull ved 0.2 A cm™. Den lavere cellespenningen kan skyldes massetransport grunnet valgt prosess
for & belegge karbon og etterfglgende varmepressing med tinnbelagt BPP. Ved & spraye makroporgs side
av GDL med nanopartikler vil porgsitet synke som forverrer transport av reaktanter og produkter fra
katoden. Feerre reaksjoner vil foregé per tidsenhet og kompenseres med at mer elektrisk potensial mé til
for & oppné samme strgmtetthet. Dette fgrer til at for en gitt cellespenning er strgmtettheten lavere for
MWCNT enn Gull.

Figur V15 viser at Gull gir hgyere strgmtetthet enn de andre cellene. MWCNT og Varmepresset folger
etter med mindre strgmtetthet ved likt potensial. 316L er lavest fordi den har lavest konduktivitet av alle
cellene, men er stabil med lav degradering. Stabiliteten for cellen skyldes evnen stalet har til dannelse av
passivt oksidsjikt som hindrer videre korrosjon. Varmepresset har hgyere strgmtetthet enn 316L og gar
hgyere enn MWCNT etter forste gjenoppstart. Cellen viser god stabilitet til tross for dannelse av tinnoksid
pa overflaten. Denne stabiliteten ble forklart gjennom ex situ a veere grunnet god elektrisk kontakt mellom
GDL-fibre og tinnlag pa kanaltoppene grunnet sammenpressing. MWCNT gker strgmtettheten ytterligere,
men degraderer mer og regenererer mindre. Dette kan forarsakes av hindret massetransport ved forlgp av
sykler som fglge av redusert porgsitet. Spray av MWCNT pa en GDL er vist i Figur 5.3.
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15.0kV 6.8mm x50 SE

Figur 5.3: SEM-bilder av GDL, (a) uten karbonbelegg og (b) med MWCNT.

MWCNT legger seg rundt GDL-fibre, reduserer separasjon av fibre og blokkerer porer. Nar MWCNT-belagt
GDL i tillegg varmepresses til BPP blir massetransport darligere. Darlig transport av vann ut fra cellen
fogrer til lokal oppsamling pé katoden og degradering av MEA.

Arealspesifikk motstand betegner ohmsk motstand i cellene og var lavest for gull etterfulgt av MWCNT,
Varmepresset og 316L, Figur 4.19. Gullcellen hadde stabile verdier med omtrent lik motstand ved 0 og 600
sykler. Gull danner ikke noe oksidsjikt i PEMFC-miljget da det er immunt og opprettholder lav motstand.
316L har ogsa stabile verdier med smé endringer fra 0 til 600 sykler grunnet stabilt oksidsjikt. Varmepresset
ble bedre enn MWCNT etter fgrste gjenoppstart grunnet bedre regenerering. MWCNT og Varmepresset
har lavere motstand enn 316L grunnet gkt kontaktflate for elektronledning. @kende motstand for MWCNT
og Varmepresset skyldes ustabiliteten til oksidsjiktet. For BPP vil dette gi minket beleggtykkelse og
etter tid darligere heft med GDL. For cellen vil opplgst oksid kunne skape opphopninger i strgmningsfelt,
blokkere massetransport gjennom GDL eller ta opp plass i MEA som senker celleytelse, Figur 5.4. Oksidert
karbonmaterial kan danne kjemiske forbindelser som kan veere skadelig for katalysatoren i MEA.

(a) (b)

Figur 5.4: Bilder av MEA fra tidligere Varmepresset celle som feilet etter 500 sykler, (a) anode og (b)
katode.
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For den tidligere cellen med Varmepresset prgve var gullanoden brukt flere ganger og belegget var
slitt ned. Det medfgrte eksponert 3161 og opplgste metallioner som migrerte til MEA og brukte opp
katalysatorene. MEA tgrket ut som medfgrte sprekkdannelse i membran resulterende i blanding av anode-
og katodereaktanter og brgt ned cellen.

MWCNT hadde lavere motstand enn Varmepresset for gjenoppstart, men viste mer gkning med forlgp
av sykler. @kningen kan komme fra begrenset massetransport gjennom GDL og gir opphav for stor
grad av regenerasjon. Regenerasjonen skyldes hovedsaklig fukting av MEA etter uttgrking som fglge av
reaksjoner underveis i sykler. Utskylling av produkter og reaktanter fra cellen kan gi et bedre grunnlag for
massetransport ved gjenoppstart.

Ved & se pa utviklingen av virkningsgraden til cellene i Figur 5.5 merkes det at virkningsgrad synker.
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Figur 5.5: Virkningsgrad for celler ved 0.2 A cm™2, (a) ved oppstart og (b) etter 600 sykler.

Det bgr papekes at cellene har forholdsvis lik virkningsgrad mellom seg. Dette kan beskrives ved at alle
cellene er konstruert med lik MEA og har lik protonkonduktivitet for alle cellene.

5.2.2 Kontaktmotstand

Kontaktmotstand for in situ katoder er malt fra 40 N cm™ opp til 140 N cm™ for test for 4 unnga hgyere
trykk enn cellehus pafgrer. Kontaktmotstand gker etter in situ test for alle katoder og anoder eksklusivt
gullanoder med 316L og Varmepresset som katode. Nedgang i kontaktmotstand for gullanoder kan veere
grunnet gkt ruhet pé overflaten grunnet frafall av gull som gir gkt kontakt p& mikroniva. @Okt kontaktmot-
stand er grunnet det korrosive miljget prgvene er utsatt for. Katoder av 316L, Varmepresset og MWCNT
passiveres i grensesjiktet med oksider som reduserer elektrisk konduktivitet. Ex situ kontaktmotstand for
elektrokjemiske tester kan sammenlignes med kontaktmotstand fgr in situ.

Fra oppsummering av kontaktmotstand in situ og ex situ fremkommer det at MWCNT har lavest initiell
kontaktmotstand etterfulgt av henholdsvis Varmepresset og 304L/316L for begge testene, Tabell 4.5
og 4.6. Ved in situ test har MWCNT lavest initiell kontaktmotstand, men stgrst prosentvis gkning péa
84 %. Varmepresset har hgyere initiell kontaktmotstand enn MWCNT, men minst gkning av alle prgvene
eksklusivt Gull pa 24 %. 316L har sterst initiell kontaktmotstand med endring pé 28 %. Den prosentvise
endringen tilsier at stabiliteten er best for Gull etterfulgt av henholdsvis Varmepresset, 316L. og MWCNT.
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5.3 Parametre for fabrikasjon og ex situ testing av prgver

Prgver i dette arbeidet har en gjennomsnittlig tykkelse av tinnbelegg pa 29.90 £ 1.54 pm oppnadd ved
elektroplettering, Vedlegg I. Optimal beleggtykkelse ble bestemt til 30 pm som er innenfor standardav-
viket til den gjennomsnittlige tykkelsen oppnadd i dette arbeidet. Ujevn beleggfordeling av tinn under
elektroplettering grunnet kanteffekten motvirkes ved bruk av to elektroder og har fungert pa prgver i dette
arbeidet ifglge EDS-analyse, Figur 5.6. Det fremkommer omtrentlige tykkelser pa 29 pm i grensesjiktet og
32 pm i kantomradet som indikerer ingen kanteffekt.
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Figur 5.6: Linjeanalyser av Tinn, i (a) grensesjiktet og i (b) kantomradet.

Spraying av karbonmateriale hvor trykk og munning til spraypistol kan reguleres ble benyttet for & oppna
jevn massefordeling. Overflaten til rustfritt stal har lav ruhet og spraying pa overflaten til BPP resulterte
i mangel pa adhesjon mellom spraymateriale og BPP. Makroporgst lag pa GDL med ngdvendig ruhet for
adhesjon ble derav valgt som sprayoverflate. Spray p4 GDL gir dekning av karbonbelegg pa tinnlaget i
grensesjiktet etter varmepressing, men ikke i kanalene. Mengde massefordeling med spray pa GDL kan
gjore at porer dekkes slik at porgsiteten til GDL reduseres. Videre kan for stor massefordeling gi darlig
adhesjon mellom GDL og BPP fordi karbonet hindrer sammenpressing av GDL-fibre med tinnlaget. Stgrre
massefordeling enn 0.23 + 0.03 mg cm™ har vist & gi gkt kontaktmotstand for Svart Karbon, Figur 4.8.
Fra Figur 4.9 fremkommer det at MWCNT og Svart Karbon dekker mye av fibrene, mens Grafitt er kun
smé korn pa overflaten. Figuren tyder pa stgrre dekning for MWCNT enn Svart Karbon. Dette kan veere
grunnet ulik massefordeling innenfor standardavviket eller stgrre spesifikt overflateareal for MWCNT som
gir stgrre dekning.

McCay et al. [14] fant at trykk som parameter under varmepressing har en innvirkning pa dannelsen av
kontaktflater i grensesjiktet. I studien ble det benyttet 0.5 bar for stemplede ex situ plater av 316L med
stromningsfelter pa begge sider. Tilsvarende trykk ga av ukjente grunner darlig adhesjon for varmepressede
prover av 304L i dette arbeidet med strgmningsfelt lasergravert pa én side. Det blir i dette arbeidet
benyttet trykk pa 1.0 bar. Denne justeringen har resultert i god adhesjon med lav kontaktmotstand for
og etter elektrokjemisk testing uten & deformere BPP eller presse GDL ned i strgmningsfeltet, Figur
4.10a og 4.2a. Figur 4.10b og 4.2b viser gkt kontaktflate ved at tinnlaget har lagt seg rundt GDL-fibrene
under varmepressing ved 1 bar med god adhesjon og lav kontaktmotstand. Hgyere trykk kan resultere i
mekanisk deformasjon av strgmningsfeltet og/eller at GDL presses ned i kanalene, Figur 5.7a. To tilfeller
som begge vil forstyrre massetransport inn og ut av cellen og redusere ytelsen. Ved lavere trykk eller
ujevn trykkfordeling vil ikke tinnet bli utsatt for sterke nok krefter til & bli presset langt nok inn i
GDL-fibrene. Dette medfgrer svekket adhesjon eller manglende kontaktflater mellom tinnlaget og GDL
som vil medfgre lenger ledningsbane for elektroner som gker kontaktmotstand, Figur 5.7b. Presstemperatur
og nedkjolingsmetode fra McCay et al. [14] har blitt benyttet i dette arbeidet uten utfordringer.
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Figur 5.7: SEM-bilder av varmepresset ex situ 316 BPP med darlig trykkregulering, (a) GDL i
strgmningsfelt grunnet for hgyt trykk og (b) lokalt manglende heft fra ujevn trykkfordeling.

Ved elektrokjemiske tester har arealer veert sentrale ved utregning av strgmtettheter. Arealer for prgvene
har standardavvik som gjor at utregnede strgmtettheter ogsa innehar en viss usikkerhet. Det bgr papekes
at strgmtettheter ved prever for karbon er beregnet med samme areal som Varmepresset. Det eksponerte
arealet nar prgven er sprayet med karbon vil veere mindre fordi karbonmaterialet kan skjerme omrader
som GDL ikke gjor. Dette vil fgre til en lavere strgmtetthet enn hva som er reellt. Ujevnheter i grafer
som hakker kan skyldes midlertidige arealendringer pa prgven. Endringen kan skyldes bobledannelse som
minker prgvens faktiske areal fordi elektrolytten ikke er i kontakt med overflaten der boblen vokser og gker
stromtettheten. Nar boblen forsvinner fra prgven vil faktisk areal gke og strgmtettheten minke, denne
prosessen oppfattes som et hakk pa grafen. Ujevnheter kan ogsa skyldes opplgst metall. Tinnoksid er
ustabilt og har darlig heft med tinnlaget under. Nar tinnoksid faller av vil arealet minke samtidig som
eksponert metall vil korrodere, dette gir gkt strgmtetthet. I tillegg vil overflaten pa prgvene utvikle ruhet
som fglge av oksidasjon. Dette kan merkes pa CA hvor prgvene utsettes for oksidasjon under hele testen.
Denne ruheten byr pa sméa endringer i areal og kan ogsa ha effekt pa stromtettheten.

Korrigerende motstand benyttet har veert 85 % av méalt motstand i systemet. Denne motstanden er bestemt
ved elektrokjemisk impedansespektroskopi og korrigerer for ohmske motstander i systemet. Pourbaix-
diagram for tinn som er vist i dette arbeidet er gitt ved 25 °C mens testene er utfgrt ved 80 °C. Reaksjoner
forskyves i liten grad og temperaturendringen for diagrammet anses som neglisjerbart.

Ved maéling av kontaktmotstand brukes areal av prgve med en usikkerhet for omgjering til trykk péasatt
stempel. Usikkerhet til trykk pa ex situ plater er neglisjerbart og antas likt for in situ plater. Apparatur i
dette arbeidet har usikkerhet utregnet fra standardavvik til 16 forsgk som gir en indikasjon pa usikkerheten
til malemetoden. Ulik plassering av samme prgve pa gullpinne i apparatur har vist a gi ulik kontaktmotstand
som videre indikerer usikkerhet. Apparaturet har etter noen méalinger hatt sma deler av GDL sittende fast
i topplate resulterende i avvikende kontaktmotstand for etterfglgende prover ved flere repetisjoner. Rester
fra GDL har blitt tgrket bort med lutfri papir ved opphoping av stgrre mengder. Kontaktmotstand for
GDL som mottatt var hgyere ved to kompresjoner enn én med ukjent arsak, Vedlegg G. Det var forventet
en reduksjon av kontaktmotstand ved gkt kompresjon og flere tester ble gjennomfert for verifisering.

Grunnet prgvepreparering med epoksy inneholdende karbon har wt% C ved EDS-analyser vaert upélitelige.
For eksempel utslag av karbon grunnet epoksy for prgve uten GDL og karbonspray, Figur 5.6a. Det
har derav veert utfordrende & undersgke karbonbelegg for og etter CA. Ved EDS-analyse og avbilding
i SEM ble varierende elektronstyrke benyttet grunnet forstyrrelser forarsaket av epoksy. Ved linje- og
punktanalyse har forstyrrelser forarsaket ungyaktige méalinger til tider. For eksempel utslag av tinn i
omrade for substrat og hgy wt% C i kantomrédet til Varmepresset etter CA, Figur 5.6b og V7d.
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5.4 Miljg og skonomi

Fabrikasjon med prosesser som elektroplettering, spraying og varmepressing ved relativ lav temperatur
resulterer i plater med lav produksjonskostnad. Effektiv masseproduksjon hvor prgver fabrikkeres i kontrol-
lerte omgivelser for regulering av parametre vil gi lite avvikende egenskaper. Estimert materialkostnad for
én ex situ BPP med MWCNT beregnes til 1.63 NOK, Vedlegg L. Denne materialkostnaden er 170 % hgyere
enn DOE sitt estimat for BPP av rustfritt stal i 2017 [7]. Ved benytting av billigere substrat kan kostnader
kuttes ytterligere ettersom overflatebehandlingen med MWCNT opprettholder god korrosjonsmotstand.
Ved bruk av fabrikkert BPP fra dette arbeidet kan stackvolum minke og effekt per volum gke sammenlignet
med dagens BPP av grafitt. Ulempen med platene produsert i dette arbeidet er at resirkulering blir
vanskeligere ettersom BPP og GDL er sammenpresset og ikke kan separeres enkelt. GDL kan rives av,
men etterlater seg fibre og spraymaterial pa BPP som unnlater gyeblikkelig gjenbruk.
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6 Konklusjon

Dette kapittelet oppsummerer arbeidet utfgrt, diskuterte resultater og
presenterer en lgsning pa problemstillingen.
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Ulike typer karbon ble belagt pa GDL fgr varmepressing med tinnbelagt BPP for & undersgke effekten
av karbon pa korrosjons- og kontaktmotstand. GDL sprayet med svart karbon, MWCNT og grafitt ble
sammenlignet mot prgve med GDL uten karbonbelegg. Kontaktmotstand ble malt fgr elektrokjemiske
tester hvor alle karbontypene hadde lavere kontaktmotstand enn Varmepresset. Observert lavest kontakt-
motstand for karbontypene var innenfor standardavvik og viser at karbonbelegg har en positiv effekt pa
kontaktmotstand.

Kontaktmotstand for prgvene ble mélt etter elektrokjemiske tester, CA og CV. Etter CA ble kontakt-
motstand malt lavest for MWCNT etterfulgt av Varmepresset, Svart karbon og Grafitt. Etter CV malte
Varmepresset og MWCNT lavest innenfor standardavvik etterfulgt av Grafitt og Svart karbon. MWCNT
viste best stabilitet og lavest kontaktmotstand etter elektrokjemiske tester av karbontypene og ble derav
benyttet til in situ test.

Brenselceller med katoder av Gull, 316L, Varmepresset og MWCNT ble konstruert sammen med gullanoder
for in situ tester. Cellene kjgrte 600 sykler med nedstengning og gjenoppstart i intervaller pa 250 sykler.
Cellene ble sammenlignet gjennom polarisasjon og méaling av kontaktmotstand for og etter 600 sykler.
MWCNT og Gull hadde lavest kontaktmotstand innenfor standardavvik fgr in situ test, etterfulgt av
Varmepresset og 316L. Etter test hadde Gull lavest kontaktmotstand etterfulgt av Varmepresset, MWCNT
og 316L. Sammenligning av MWCNT og Varmepresset gjennom in situ test viste at MWCNT hadde
lavere estimert motstand og hgyere cellespenninger og strgmtettheter enn Varmepresset celle for fgrste
gjenoppstart. Varmepresset regenererte mer og ble bedre enn MWCNT ettersom cellen degraderte mer
mot slutten. MWCNT registrerte lavere kontaktmotstand enn Varmepresset for og etter in situ test, men
hadde stgrst endring. Gull hadde lavest prosentvis endring av kontaktmotstand for og etter in situ test,
etterfulgt av Varmepresset, 3161, og MWCNT. Karbonspray minker kontaktmotstand som gker celleytelse
for brenselcellen, men er utsatt for degradasjon over tid. Degradering skyldtes hindret massetransport
gjennom GDL som fglge av redusert porgsitet etter karbonspray.

60



7 Videre arbeid

I dette kapittelet nevnes forslag til videre arbeid for & videreutvikle BPP-ene
fra dette arbeidet.
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Prinsippet kan forbedres ved & kun ha tinn i ribbene. Dette gir den positive effekten av lav kontaktmotstand
i grensesjiktet som fglge av sammenpressing og kontakt med spraymaterialet. I kanalene vil kromoksid
dannes som er mer stabilt enn tinnoksid og har mindre sannsynlighet for & falle av og skade andre deler av
cellen. Denne kombinasjonen gir lav kontaktmotstand i grensesjiktet og hgy korrosjonsmotstand med stabilt
passivtsjikt i kanalene. Dersom karbonmaterialet i tillegg kan isoleres til kun tinnlaget pa kanaltoppene
vil komponenten veere godt egnet for god kontaktmotstand og massetransport. Det bgr undersgkes om
opplgst tinnoksid er farligere for cellen enn opplgst kromoksid for & begrunne denne metoden.

Optimal massefordeling ble ikke funnet for MWCNT og Grafitt grunnet mangel pa ressurser og tid. For
a forbedre kontaktmotstand vil det veere gunstig & utforske dette for MWCNT og Grafitt grunnet ulikt
BET overflateareal som gir ulik dekning pa GDL. I tillegg méa massefordeling basert pa celleytelse ved in
situ undersgkes. Dersom dette arbeidet skulle fortsette ville videre in situ testing veaert sentralt.

Massetransport gjennom spraylaget kan bedres ved a tilsette PTFE i spraylgsningen for & skape hydrofobiske
kanaler i spraylaget for massetransport eller ved & legge karbonmaterialet pa BPP. Metode for & beleggere
tinnbelagt BPP med karbon mé undersgkes videre ettersom ren karbonspray ikke gir adhesjon pa den
glatte metalloverflaten. Ved & benytte en annen teknikk eller tilsette spraylgsningen bindeelementer for &
oppné heft kan dette vaere en aktuell metode. Det vil ogséa veere viktig & finne ut om spraymaterialet eller
GDL oksideres, og om produktene fra oksidasjonen er skadelige for MEA.
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Vedlegg

I vedlegg finnes utregninger, figurer og tabeller som benyttes for gvrige
forklaringer i arbeidet. I tillegg er risikovurderingen for det eksperimentelle
arbeidet vedlagt og en populervitenskapelig artikkel skrevet i samsvar med
bacheloroppgaven.
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Vedlegg A

Apen-krets potensial og virkningsgrad for PEMFC

Utregninger er basert pa totalreaksjonen til PEMFC, Likning 2.3, Gibbs energi, Likning 2.4, entalpi- og
entropiendringer for reaktanter og produkter [18]. Det antas at temperatur er konstant og at entalpi- og
entropiendringer er uavhengig av temperatur.

Standard termodynamisk cellespenning og termodynamisk virkningsgrad ved 80 °C basert pa HHV:

Hs () + 502 (g) — H20 (1)

1
AHggs i = AHy,0 — AH%Q —3 AH?)Q = -286 kJ mol™!

1 205
ASYgx = ASH, 0 — ASP, — 3 ASY, = (70 — 131 — 2) J (Kmol)™* =-164 J (K mol)™*

AGYsi = AHYygx — T ASSg i = -286 kJ mol ™! — 353 K - (-164 J (K mol)™)
=-286,000 J mol™* + 57,892 J mol™! = -228,108 J mol™
AGY s (-228,108 J mol™")

E Vo =— =— =118V
353K 2F 2 - 96,485 C mol™

%.100%:w

-100% = 80 %
AHY ~286,000 J mol ! ’ ’

nTp =

Dersom vann oppferes som gass i totalreaksjonen vil cellespenningen og virkningsgraden endres. Standard
termodynamisk cellespenning og termodynamisk virkningsgrad ved 80 °C basert pa LHV:

H (g) + 502 (8) - H:0(g)

1
AHjysc = Ao — Ay, — 5 AHp, = -242 k] mol!

1 2
ASYygx = ASY, 0 — ASP, — 5 ASY, = (189 — 131 — 25) J (Kmol)™! =-45J (Kmol)™!

AGYSs i = AHYg i — T ASSg i = -242 kJ mol™ — 353 K - (-45 J (K mol) ™)
=-242,000 J mol™ 4 15,750 J mol™* = -226,250 J mol™
AGYss (-226,250 J mol ™)

Flape = — = =117V
353K 2F 296,485 C mol ™"

AGY -226,250 J mol™*
nTD:ﬂIOO%Z mo

TP N0 100 % = 94 %
AHY ~242,000 J mol™* ’ !
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Vedlegg B

Instruks fra Schlotter for elektroplettering med tinn

NOVATEK A.s Ct &= Schl6tter

Galvanotechnik

Glanstinnbad SLOTOTIN 70

Glanstinnbad SLOTOTIN 70 er et svovelsurt bad for utfelling av glansfulle tinnsjikt.
Tinnsjiktet fremtrer med god glans, ogsa i vanskelige omrider med lav stremtetthet, som
for eksempel i ugunstige geometriske omrader, hvor man ogsa far et fint lyst tinnsjikt.

Loddbarheten til tinnsjikt felt ut med Glanstinnbad SLOTOTIN 70, er utmerket, og beholder
sin gode loddbarhet ogsa etter aldringstest (f. eks. 16 timer ved 155 °C). For & oppna dette
er det imidlertid svaert viktig at badet arbeider i den nedre delen av anbefalt omrade for
driftstemperatur.

Den sedvanlige tilgrumsingen av svovelsure tinnbad, gjennom dannelse av firverdige tinn
forbindelser, er i Glanstinnbad SLOTOTIN 70 vesentlig redusert.

Glanstinnbad SLOTOTIN 70 kan benyttes til belegning av bade henggods og
trommelvarer med samme gode resultat.

Badet inneholder kun tilsatser med svakt skumdannende egenskaper. Ved & benytte
Glanstinnbad SLOTOTIN 70 unngéar man derfor ugnsket og forstyrrende skumdannelse.
Dette ser man seerlig i applikasjoner med kjgring av trommelgods, hvor det hittil har veert
vanlig & benytte sterkt skummende fuktemidler som genererer mye skum, seerlig under
utlgftingen av trommelen.

Viktig informasjon !:

Vi ber Dem lese denne bruksanvisningen neye for produktet tas i bruk, samt gjere Dem kjent med
alle aktuelle parametre for optimal drift av badet. Vi forbeholder oss retten til & gjere endringer i de
tekniske spesifikasjonene. For Deres egen sikkerhet, ber vi Dem legge merke tilalle R —og S —
setninger pd emballasjen. Alle opplysninger, tekniske informasjoner og anbefalinger som gis i
denne bruksanvisningen, er basert pa forsek og undersekelser som vi anser for palitelige og
korrekte. Leverandwren eller hans ombud kan dog ikke holdes ansvarlig for noe tap, forringelse
eller skade som kan inntreffe under tilpasning av eller tilpasning til disse opplysningene.
Tilsatsenes holdbarhet er minst 18 maneder. Produksjonsdato fremgér av de tre forste sifrene i
chargenummeret pa etiketten. Siffer 1 = ar, siffer 2 - 3 = méaned. Siffer 4-7 chargenummer. Ved
lagring av kjemiske produkter, er det merkingen med produktets fareklasse som er avgjerende.
Merking av produkter etter bestemmelsene i ADR-forskriften gjelder kun for transport, og skal ikke

gjeres gjeldende ved lagring. . i
: &
Y
Dr.Ing. Max Schittier GmbH & Co. K& TEL: (07331} 205-0 Zertifiziert vom TUV
Galvanotechnik FAX: (07331} 205-123 Suddeutschland nach
[ISigrshenShi DIN EN ISO 9001:2000
NOVATEK A.S 5 Side 1av 8
Postboks 6866 Rodelekka, 0504 OSLO Glanstinnbad SLOTOTIN 70
Brobekkveien 104 G, 0582 OSLO Bad nummer : 10033/21.01.2003-G/PA
TIf: 22 72 35 40
Fax 2264 8277
e-mail: firmapost@novatek.no Opprettet: 12. september 2003
Org.nr. NO 951065706 MVA Utskriftsdato: 26.09.2003
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Vedlegg B

Instruks fra Schlotter for elektroplettering med tinn

= Schistter

Galvanotechnik

NOVATEK A.s X

[1.0  ANLEGG . |

Tanker: Stalkar med syrebestandig belegg, eller egnet
kunststofftank i f.eks. PP eller PVC

Avsug; Anbefales

Vare - /Elektrolytt- agitasjon: |Bevegelse til og fra anoden:

Kretskort Hastighet'ca. 0,5 — 0,8 m/min, med utslag pa
ca. 30 mm

Hengegods: Parallelt med anoden, hastighet ca. 3 -4 m/min

med utslag pa ca. 50 — 70 mm
Rotasjonshastighet ca. 4 — 6 °/ min

Trommelgods:

Filtrering: Kontinuerlig med 2 — 3 badustskiftninger pr. time
Anoder: Tinn, minst 99,90 %
Kjeling: Kunststoffbelagt stalrer eller tynnvegget rar i kunststoff.

Syrefast DIN 1.4571 (Se Pkt. 4.5)

Titan er uegnet som materiale i kjolesloyfer og anodekroker.
Vi anbefaler kunststoffbelagte anodekroker, spesielt utviklet for Tinnbad.

2.0 OVERSIKT DRIFT OG TILBANDING

Brobekkveien 104 G, 0582 OSLO

TIf. 22723540
Fax: 2264 8277

e-mail: firmapost@novatek.no

Org.nr. NO 951065706 MVA

Bad nummer : 10033/21.01.2003-G/PA

71

Opprettet: 1

2. september 2003

Utskrifisdato: 26.08.2003

Nadvendige produkter for 8 benytte Glanstinnbad SLOTOTIN 70
Produktnavn I | Artikel-Nr. (AN) [Tetthet
Svovelsyre, kjiemisk ren Holdes av bruker d=1,84
Tinnsalt SU - 100000 -
Grunntilsats SLOTOTIN 71 110108 ld=1,10
Glanstilsats SLOTOTIN72 ~ [110109 - d=080 |
|2.1 Nedvendige mengder for 100 | bad
AN Tetthet Heng Trommel
‘Svovelsyre, kjemisk ren -~ |d=1,84 10 10 I
2 Tir_!nsalt SuU 100000 |d=1,40 4 3 . kg
Gru:mtilsats SLOTOTIN 71 100108 | d=1,10 2 2 uf |
Glanstilsats SLOTOTIN 72 100109 | d=0,99 0.3 03 |
NOVATEKA.S & Side 2av 8
' Postboks 6866 Rodelekka, 0504 GSLO Glanstinnbad SLOTOTIN 70
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'NOVATEKA.S X%
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Vedlegg B

Instruks fra Schlotter for elektroplettering med tinn

Galvanotechnik

&S Schlétter

[2.2  Tilblanding av 100 liter bad |

Bade nye og brukte tanker méa rengjares neye for tilblanding av Glanstinnbad SLOTOTIN
70. Les HMS - Databladene til de inngaende kjemikaliene fer blandingen settes i gang.

o 70 | demineralisert vann tilsettes i tanken

* 10 | Svovelsyre, kiemisk ren tilsettes, under stadig eomrgring.

o 3 kg hhv. 4 kg Tinnsalt SU tilsettes etter hvilken driftsmate man skal'benytte Tinnsalt
SU lzses under kraftig omraring.

» La badet avkjoles til driftstemperatur.
¢ Tilsett 2 liter Grunntilsats SLOTOTIN 71.
¢ Bland badet godt.
¢ Tilsett Glanstilsats SLOTOTIN 72. Avhengig av delene som skal fortinnes (fyllmengde,
geometrisk form) kan det ved trommelkjgring i noen tilfeller veere nadvendig a drive
badet med en hayere konsentrasjon av Glanstilsats SLOTOTIN 72. | slike tilfeller
heynes konsentrasjonen av Glanstilsats SLOTOTIN 72 i intervaller pa 1 mi/l, om
nadvendig inntil man har nadd en konsentrasjon pa maks. 5 mi/l. 32 Em g
¢ Bland badet godt. .32 o,
s Fyll opp til arbeidsniviet med demineralisert vann. Etter en god gjennomblandlng er .
badet na driftsklart. CA35em T,
. @4 135cMm
[2.3  Konsentrasjoner og driftsparameter (optimale verdier i parentes) "0 7
Heng Trommel
4 Tinn (1) 15 - 25 (20) 10-20(15) |g/l
Svovelsyre 85 — 110 (100) 85-110 (100) |mlA
henholdsvis 160 — 200 (180) 160 — 200 (180) | g/l :
Grunntilsats SLOTOTIN 71 15 -25 (20) 15-25(20) |mMW
Glanstilsats SLOTOTIN 72 2-5(3) 3-5(3) mil/l
Temperatur 10-30(20) 10-30(20) |°C
Katodisk stremtetthet 1-2,5(1.5) >04 A/dm?
Anodisk stremtetthet <25 <25 A/dm?
Utfellingshastighet ved 1,5 A/dm? ; 0,7 0,7 pm/min
[ SA/"

[24 Tilsats forbruk |

Grunntilsats SLOTOTIN 71 ca. 1 — 2 ml/m? behandlet overflate

Glanstilsats SLOTOTIN 72 ca. 1,5 - 2,5 1/10 kAh

Tilsatsene er blandbare i forbruksmessige forhold som beskrevet ovenfor.

NOVATEK A.S & Side 3 av 8
Postboks 6866 Rodelakka, 0504 OSLO Glanstinnbad SLOTOTIN 70
Brobekkveien 104 G, 0582 OSLO Bad nummer : 10033/21.01.2003-G/PA
TIt: 22 72 35 40

Fax: 22 64 8277

e-mail: firmapost@novatek.no Opprettet: 12. september 2003
Org.nr. NO 951065706 MVA Utskriftsdato: 26 09.2003
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Vedlegg B

Instruks fra Schlotter for elektroplettering med tinn

NOVATEK A.S g &= Schiétter

Galvanotechnik

(3.0 FORBEHANDLING |

Delene som skal overflatebehandles, ma som vanlig forbehandles, og vi ber om at det
benyttes svovelsyre og ikke salisyre i dekaperingen. Forurensing av badet med klorid-
ioner, reduserer badets dekkevne, som ikke lar seg korrigere eller reparere.

[3.1  Presessforiep |

%{;?netall Stal Basismetall Kobber:
-’f-;" @yppavfetting e Dyppavfetting
e Skylling e Skylling
e Beising i HCI, fortynnet 1:1 o Elektrolytisk avfetting — Anodisk
e Skylling e Skylling
s Elektrolytisk avfetting — Anodisk o Dekapering, 10 % Svovelsyre
e Skylling e Skylling
" + Dekapering, 10 % Svovelsyre ¢ Fortinning i Glanstinnbad
2 . Skylling SLOTOTIN 70
" . ¢ Skylling
g - Taing
s Skylling
o Tarking

|4;0 BAD VEDLIKEHOLD, De enkelte tilsatsenes funksjon |

(4.4 Tinn |

Tinnkonsentrasjonen ligger avhengig av bruksmetode i omradet mellom 10 cg 25 g/l. For
trommelgods ligger den optimale konsentrasjonen pa ca. 15 g/l, mens for hengegods
ligger den optimale konsentrasjonen pa ca. 20 g/l Tinn. Tinnkonsentrasjonen kan
vedlikeholdes gjennom tilsats av Tinnsalt SU (50 % Sn).

[4.2  Svovelsyre |

Svovelsyrekonsentrasjonen mé ikke bli lavere enn 85 ml/l (160 g/l). Optimal konsentrasjon
er 100 mi/i (180 g/l) og som maksimumsverdi 110 ml/l (200 g/l). Det ma kun benyttes
kjemisk ren svovelsyre til badvedlikehold. For lav svovelsyrekonsentrasjon farer til
darligere glansspredning i badet. For hoy svovelsyrekonsentrasjon medfarer déarlig
tinnsjikt, som skyldes anodepassivitet.

NOVATEK A.S & Side 4 av 8
Postboks 6866 Rodelokka, 0504 OSLO Glanstinnbad SLOTOTIN 70
Brobekkveien 104 G, 0582 OSLO Bad nummer : 10033/21.01.2003-G/PA
TIf: 22 72 35 40

Fax: 2264 8277

e-mail: firmapost@novatek.no Opprettet: 12. september 2003
Org.nr. NO 951065706 MVA Utskriftsdato: 26.09.2003
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Instruks fra Schlotter for elektroplettering med tinn

AT & & Schlétter

Galvanotechnik

[4.3  Grunntilsats SLOTOTIN71 |

Grunntilsats SLOTOTIN 71 er en vannbasert tilsats og bidrar indirekte til glansdannelsen
pa produktene. Konsentrasjonen ber ligge mellom 15 og 25 ml/l, med optimal
konsentrasjon pa ca. 20 ml/l. Forbruket kan variere mye, avhengig av baduttrekk. Som
hovedregel kan man si at forbruket av Grunntilsats SLOTOTIN gjennom baduttrekk ligger
pa ca. 1 — 2 ml per m? behandlet overflate.

[4.4  Glanstilsats SLOTOTIN 72 |

Glanstilsats SLOTOTIN 72 er en vannbasert tilsats. Forbruket av Glanstilsats SLOTOTIN
72 er relatert til badbelastningen. Ved en badbelastning pa 10 kAh, far vi et forbruk pa ca.
1,5-2,5 | Glanstilsats SLOTOTIN 72. Ved utilfredsstillende glans pa de behandlede
produktene, tilseftes Glanstilsats SLOTOTIN 72, i intervaller pa 0,1 — 0,2 i per 100 liter bad
inntil ensket glans oppnas. Avhengig av typen gods som pletteres (fullmengde, geometri)
kan det ved trommelkjaring i noen tilfeller vaere nadvendig 4 oke tilsatsen av Glanstilsats
noe. Det kan da vasre aktuelt 3 tilsette Glanstilsats SLOTOTIN 72 i intervaller pa 1 ml/l
inntil man har en maks. konsentrasjon pa 6 ml/l.

Glanstilsats SLOTOTIN 72 bidrar til badets gode glans. Mangel p& Glanstilsats SLOTOTIN
72 vises forst og fremst ved at det blir darligere glans i omréder med lav stromtetthet.
Overdosering av Glanstilsats SLOTOTIN 72 gir merkbart dérligere tinnsjikt. Mindre
overdosering gir matte, delvis avgrensede tinnsjikt, spesielt ved gjennomslag. Dersom
man har store overdoseringen av Glanstilsats SLOTOTIN 72, vil utfelling av tinn bli hindret
gjennom inhibering. Ved tilsetning av Grunntilsats SLOTOTIN 71, vii man kunne korrigere
en slik tilstand.

(4.5 Temperatur |

Temperaturomradet for Glanstinnbad SLOTOTIN 70 ligger mellom 10 — 30 °C. Jo hgyere
temperatur, jo darligere glans far man, spesieit i omrader med lav stremtetthet. Forbruket
av Glanstilsats SLOTOTIN 72 kan reduseres vesentlig ved a la badet arbeide i det lave
temperaturomradet, som igjen medfarer at man over tid far dannet mindre
nedbrytningsprodukter i badet og man far et mer lettdrevet bad. Den moderate gkningen i
nedbrytningsprodukter medfarer spesielt av at man far et tinnsjikt med en meget god
loddbarhet. Den gode loddbarheten vil man da ogsa f4 over tid. For & oppna dette kan det
derfor veere fordelaktig & installere en kjglemaskin med tilstrekkelig kapasitet. Vi kan veere
behjelpelige med dette.

Det kan til kjgling av badet benyttes kjeleslanger, eller kjglerar av edelstal DIN 1.4571. Det
er meget viktig ved en slik applikasjon at kjglerarene aldri ma komme i kontakt med
anoden eller tilfarselskabler/skinner til anoden og gjennom dette bli polarisert. Ved en
spenning over 2 V, blir edelstal angrepet og lgses anodisk. Forgvrig er ikke edelstal
fullstendig bestandig i Glanstinnbad SLOTOTIN 70 ved temperaturer over 50 °C.

Dette nevnes selv om det normalt ikke er relevant med temperaturer i dette omradet under
drift av Glanstinnbad SLOTOTIN 70. Pa den annen side er det ikke uvanlig med slike
temperaturer ved nyblanding av badet. Blandingen av nytt bad ber derfor gjsres i en
separat beholder. Dersom dette ikke er mulig, méa kjgleslayfer i badet fiernes under

nyblanding.

NOVATEK A.S & Side5av 8
Postboks 6866 Rodelakka, 0504 OSLO Glanstinnbad SLOTOTIN 70
Brobekkveien 104 G, 0582 OSLO Bad nummer : 10033/21.01.2003-G/PA
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|4.6 Anoder

Det bar benyttes anoder av rent Tinn (min. 99,99 % Sn), samt anodeposer av
syrebestandig materiale (for eksempel Polypropylen).

[5.0 FEILS@KING

Feil

Mulig arsak

Tiltak

« Ujevnt tinnbelegg

o Marke ringer rundt hull

o Fullstendig inhibering av
tinnsjiktet, ingen utfelling
rundt hull
(store bare flekker)

« Utfellingen ligner
iskrystaller rundt hull

» Kraftig hydrogenutvikling
ved katoden

* Meget hoy konsentrasjon
av Glanstilsats SLOTOTIN
72

Trinnvis tilsats av
Grunntilsats SLOTOTIN
71, i intervaller pa 5 ml/l.
Stans doseringen av
Glanstilsats SLOTOTIN
72. Belast badeti1 -2
timer med en stramtetthet
pa 1,5 A/dm?

* Manglende Grunntilsats
SLOTOTIN 71

e Trinnvis tilsats av

Grunntilsats SLOTOTIN
71, iintervaller pa 5 mi/l.

e Porer, szerlig i omrader
med hey stromtetthet

* Noe overdosering av
Glanstilsats SLOTOTIN
72

Tilsett 2 - 5 ml/l
Grunntilsats SLOTOTIN
71

o Maitt sjikt, szerlig i omrader
med lav stramtetthet

e Mangel pa Glanstilsats
SLOTOTIN 72

Trinnvis tilsats av
Glanstilsats SLOTOTIN
72, i intervaller pa 1 mi/.

o For hey badtemperatur

Senk badtemperaturen il
ca. 15°C

e For hoy tinnkonsentrasjon

Fortynn badet til riktig
konsentrasjon

s Kiloridforurensing

Kloridforurensinger pa
inntil ca. 300 mg/l, kan
forsokes rettet opp
gjennom tilsats av
Glanstilsats SLOTOTIN
72 i intervaller pa 1 mi/.
Ved kloridforurensinger pa
> 300 mg/l, er det ikke
mulig & korrigere, og man
mé sette nytt bad.

o Darlig eller melkeaktig
utfelling i hele

e Mangel pa Glanstilsats
SLOTOTIN 72

Trinnvis tilsats av
Glanstilsats SLOTOTIN

stremtetthetsomradet 72, i intervaller pa 1 mi/.
NOVATEK A.S & Side6av 8
Postboks 6866 Rodelekka, 0504 OSLO Glanstinnbad SLOTOTIN 70
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NOVATEK A.S &

Feil Mulig arsak Tiltak
o Huvitt-gratt belegg pa o For hgy anodisk s Sorg for starre
anoden. Anoden er stremtetthet (> 2,5 A/dm?) anodeoverflate

passivert
e Groper, og tegn pa ujevn
belastning p& anodene

Analyser badet og juster
konsentrasjonen til
anbefalt verdi
Belastningen pa anodene
kan forbedres for
eksempel gjennom
rengjaring av
anodeposene

e For hay svovelsyre -
konsentrasjon

[6.0 RENSING AVL@GPSVANN

Badet inneholder ingen kompleksdannere. Tungmetallene kan derfor fiernes gjennom en
enkel naytralisering, og felles ut ved & heyne pH til 7 - 8.

[7.0  SIKKERHETSHENVISNINGER

Glanstinnbad SLOTOTIN 70 er en sterkt sur elektrolytt. Ved tilblanding og arbeid med
badet ma derfor Vernebriller, Vernekizr og syrebestandige Vernehansker benyttes.

|7.1 Toksikologiske og skologiske forhold, badet og dets komponenter |
Produkt AOX | Fare Fare Tysk |Kreft |Rep. [Mut. [R- S-
Symbol |Klasse WGK |Kat. |Kat. |Kat. [Setn. Setn.
Tinnsalt SU - Xi Irriterende 1 |- - - R S7/8
36/37/38 526
Grunntilsats - Xn |[Helseskadelig| 2 |- - - |R22 S 26
SLOTOTIN 71 S
36/37/39
Glanstilsats - Xn |Helseskadelig| 2 |- - - R 20/21 |S 24/25
SLOTOTIN 72 R 36 S26
R 43 S 37/39
R - Setninger:
R 20/21 Farlig ved innanding og hudkontakt.
R 22 Farlig ved svelging
R 36 Irriterer @ynene.
R 36/37/38 |Irriterer pynene, luftveiene og huden.
R 43 Kan gi allergi ved innanding og hudkontakt
NOVATEK A.S & Side 7 av 8
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§ - Setninger:

S7/8 Emballasjen skal holdes tett lukket og oppbevares tart.
S 24/25 Unnga kontakt med huden og synene
$26 Far man stoffet i synene; skyil straks grundig med store mengder vann og

kontakt lege.

S 36/37/39 | Bruk egnede verneklzer og vernehansker og vernebriller/ansikisskjerm.

S 37/39 Bruk egnede vernehansker og vernebriller/ansiktsskjerm.

S45 Ved uhell eller illebefinnende er omgaende legebehandling ngdvendig; vis
etiketten om mulig

Glanstinnbad SLOTOTIN 70, har felgende merking:
AOX |Fare Fare Tysk |Avfallsgruppe Kreft | Rep. | Mut. |R- S-
Symbol [Klasse WGK Kat. |Kat. |Kat. | Setn. |Setn.
- |C Etsende |1 060313 - - - |R35 |826
Salt og saltlesninger S 36/37/39
som inneholder S45
tungmetaller

R - Setninger:

R35 | Sterkt Etsende
S - Setninger:
S 26 Far man stoffet i gynene; skyll straks grundig med store mengder vann og

_ |kontakt lege. o
S 36/37/39 | Bruk egnede verneklzer og vernehansker og vernebriller/ansiktsskjerm.

S 45 Ved uhell eller illebefinnende er omgaende legebehandling ngdvendig; vis
etiketten om mulig

UN — Nurmmer: (Gjelder for sending av badpraver)

UN 3264 ETSENDE VASKE, SUR, UORGANISK, 8, 11, ADR

Viber om at kunden selv forsikrer seg om at badet er egnet til oppg som ket lost. Erfarir ig er
ikke alle overflater like godt egnet til metallbelegging.

Den forestaende informasjon er gitt i beste mening. For & oppné en tilfredsstillende funksjon pa badet over tid, kreves
et visst vedlikehold. Glanstinnbad SLOTOTIN 70, er utviklet av Firma Dr. Ing, Max Schittter, Det kan kun benyttes
med her foreskrevne shidtterprodukter. Ved en eventuell (ogsa delvis) anvendelse av andre produkter, bortfaller vart
serviceansvar samt var kvalitetsgaranti.

Vi ber Dem om ogsa lese HMS-Databladene pa de inngaende produkter noye og omsorgsfullt, og spesielt legge
merke til eventuelle farer, forstehjelp ved eventuelle uhell, handtering - og lagrings - anvisningene, samt toksiklogiske
0g ekologiske forhold og eventuelle yrkeshygieniske grenseverdier.

NOVATEK A.S & Side 8 av 8
Postboks 6866 Rodelgkka, 0504 OSLO Glanstinnbad SLOTOTIN 70
Brobekkveien 104 G, 0582 OSLO Bad nummer : 10033/21.01.2003-G/PA
TI: 22 72 35 40

Fax: 2264 8277

e-mail: firmapost@novatek.no Opprettet: 12. september 2003
Org.nir. NO 851065706 MVA Ulskiifisdato: 26.09 2003
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Vedlegg C

Arealer av prgve for ex situ
Opplgsning til digitalt skyveleer brukt til alle dimensjonsmalinger er fra manual 0.01 mm. Hel BPP fra

leverandgr kuttes vertikalt pa midten av lengden etter elektroplettering og areal av prove deles derav pa
to, Figur 2.9.

Areal ved maling av elektrisk kontaktmotstand

Ved maling av kontaktmotstand benyttes areal av flater som har kontakt med apparatet. Disse flatene
vises i Figur V1.

Lmidt

Bmidt
Bytre

I ytre I

Figur V1: Illustrasjon av dimensjoner brukt for areal ved méaling av kontaktmotstand.

Areal og absolutt usikkerhet for midtkanal:

Apmiat = Luidr + Bmig: = 113 mm - 0.805 mm = 90.5 mm?

ALpigt  ABpmiat 0.0lmm 0.0l mm
AAmz = . Amz =
@ ( + =\ 113 mm | 0.805 mm

-90.5 mm? = + 1.13 mm?
Lmidt Bmidt )

Areal og absolutt usikkerhet for ytre kant:

Ayire = Lytre - Bytre = 118 mm - 0.657 mm = 77.2 mm?

_ (ALyye | AByire _ (0.0l mm 0.01 mm
Alyre = ( * Avre =\ T3 mm T 0.657 mm

-77.2mm? = + 1.18 mm?
Lytre Bytre )

Areal og absolutt usikkerhet for ellipse:
Actipse = a-b-m = (11.9mm - 6.04 mm - 7) = 226 mm?

Aa Ab 0.0lmm 0.0l mm
AAipse = (7 + T) Acltipse = <11 omm T 60 mm) - 226 mm? = + 0.563 mm?

Areal for kontaktmotstand og absolutt usikkerhet hvor antall av hvert areal fremkommer av Figur V1:

Apige - T+ A <24 Aoy 90.5-7T+77.2-2+ 226 2
Akontaktmotstand = midt * y;re * ellipse = ( + 9 + )mm =5.07 CIII2

AAgontaktmotstand = AAmidt + AAyre + AAcpiipse = (1.13 + 1.18 4+ 0.563) mm? = + 0.03 cm?
Akontaktmostand =5.07+0.03 Cm2
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Arealer ved elektrokjemiske tester

Ved elektrokjemiske tester er det kun eksponerte flater som inkluderes i arealet. Dersom GDL er varme-
presset pa BPP vil kun nedbygde omréader eksponeres, Figur V2. Dersom BPP ikke har varmepresset
GDL vil de eksponerte flatene veere de nedbygde omradene og flatene som stikker opp, Figur V1.

Lkanal

r

Bkanal
an

Figur V2: Illustrasjon av dimensjoner brukt for areal ved elektrokjemiske tester.

Areal og absolutt usikkerhet for hull:

Apuyy = 6772 =67 - (0.42mm)° = 3.40 mm?>
Ar 0.01 mm

20 At = 2o 3,40 mm? = + 0,081 mm?
, hull 0.42mm30mm 0.081 mm

Areal og absolutt usikkerhet for nedbygde flater inkludert sideflater (nf):

AApu =

App=2- ((Lnf' an) + (an' Lnf) +(2- Hyy- an))
=2-((10.95 mm - 2.49 mm) + (0.52 mm - 10.95 mm) + (2 - 0.52 mm - 2.49 mm)) = 71.10 mm?

AL AB AH 0.01 mm 0.0lmm 0.0l mm
f ( Ly | Bay | Hy =\ 1005 mm | 249 mm | 0.52 mm

) -71.10 mm? = + 1.72 mm?

Areal og absolutt usikkerhet for sideflater og bunn av kanaler:

Akanal =8 ((Lkanal ‘ Bkanal) + (2 ‘ Hkanal ‘ Lkanal))
=8-((112.20 mm - 0.51 mm) + (2 - 0.52 mm - 112.20 mm)) = 1391.28 mm?

AL ABpan AHyqn
AAkanal _ ( kanal + kanal + ka al) 'Akanal

Lkanal Bkanal Hkanal
_ 0.01 mm n 0.01 mm n 0.01 mm
- \11220mm 0.5l mm  0.52 mm

) -1391.28 mm? = + 54.16 mm?

Absolutt usikkerhet for areal:

AAgpr = Ay + AAns+ Adgana = (0.081 4+ 1.72 + 54.16) mm? = + 55.96 mm?

Areal for prgver med varmepresset GDL:

Anf+ Aranal — Anutl . (7110 + 1391.28 — 340) mm?

— 2
5 5 =7.30 £ 0.56 cm

Am/GDL =

Arealet for prgver uten varmepresset GDL bestar av alle eksponerte flater. Dette inkluderer flater hvor
GDL er varmepresset samt flater ved maling av kontaktmotstand.

Absolutt usikkerhet for areal:

AA, apr = AAy apr + AArontaktmotstana = (55.96 + 2.88) mm?* = + 58.84 mm?

Areal for prgver uten varmepresset GDL:

Awcpr = Am/apr + Arontaktmotstand = (7.30 + 5.07) cm? = 12.37 + 0.59 cm?
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Vedlegg D

Kalkulasjon av karbon for optimal massefordeling

Kalkulasjon av karbon for optimal massefordeling med tilleggsareal for spill, A’=0.5 cm?, spillfaktor K —
0.5, areal av GDL = 13.5 cm?.

_ Massefordeling - (AcpL + A’)  0.23 mg em™? - (13.5 +0.5) cm?
B K B 0.5

mc

= 6.44 mg
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Vedlegg E
Trykk pa BPP for ex situ

Trykk pa stempel utregnet fra Likning 2.15. Areal av prgve er utregnet i Vedlegg C til 5.07 £ 0.03 cm?.
In situ trykk er ikke en malt verdi og relativ usikker antas derav lik null. Opplgsning til digitalt skyvelser
brukt til alle dimensjonsmaélinger er fra manual 0.01 mm.

Kraft pa stempel og absolutt usikkerhet:

Fprﬂve

Pprﬂve = A
prove

Forpve = Porgve - Aprgve = 140N ecm™ - 5.05 cm? = 707 N

AP AA 0.03 cm?
AF, e = prove PIOVE ) L B sve = ). N=+4+42N
e < Pprﬂve + Aprﬂve pre O + 507 Cl’n2 707

Frpve = T07 £ 4.2N

Fprm;e = Lstempel

Areal av stempel og absolutt usikkerhet:

Agtemper = L - B = (142 mm - 142 mm) = 201 cm?
AL AB 0.0lmm  0.01 mm
AAS empell = \ —1 W 'Aseme = - 201 2=i003 2
tempell (L * B) tempel <142mm+142mm) o o
Astemper = 201 £ 0.03 cm?

Trykk pa stempel og absolutt usikkerhet. Anses som neglisjerbart:

Fstem el
Ps empel — =
temp Astempel
707N
Parempel = =352Nem? - 10 em? m™? = 3.52-10* Pa = 3.52-10* Pa- 1.0 - 10~° bar Pa™
P 201 cm?

Pstemper = 0.35 bar

AF‘stem el Afélstem el 4.2N 0.03 cm2
APgiemper = P+ P2 ) - Patemper = + -0.35 bar = + 0.003 b
tempel ( Fstempel Astempel tempel 707 N 201 Cm2 ar ar

Pstemper = 0.35 bar

Trykk pa preve og absolutt usikkerhet. Anses som neglisjerbart.

AFprﬂve + AAme;g) _ (42 N 0.03 CIH2

Aprue:
pro < 707N 5,07 em?

Pprgve = 140 £1.83 N em™

-140 Nem™ = 4+ 1.83 N em™
Fprﬂve Aprﬂve >
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Vedlegg F

Utregning av standardavvik for kontaktmotstand

Standardavvik til méaleapparatur for kontaktmotstand ble utregnet med datagrunnlag fra 16 forsgk som
gir en god indikasjon pa usikkerhet. Samlet standardavvik er vektet etter antall malinger. Prgvene 304L,
tinn, varmepresset og MWCNT har tre malinger. Prgvene svart karbon og grafitt har to malinger.

Eksempel utregning av standardavvik for varmepresset ved 77 N cm™2:

m _ 72
N b
m

< (\/(17.0 —18.4)2 + (19.3 — 18.4)2 + (18.8 — 18.4)2

3 ) m cm? = + 0.99 mQ cm?

Der SD er standardavvik for prover (m2 cm?), n er prgvenummer, m er antall prgver, x,, er kontaktmotstand
for en maling (m$2 cm?) og 7 er gjennomsnittet av kontaktmotstand for antall prgver (m).

Eksempel utregning av vektet standardavvik ved 77 N cm™2:

SDiotart = v Ototalt? = Z SD,? - ~m
n—=1 ZnZI n
2.812-341.112-3+0.992-342.102-2+0.952-3 +2.222.2
SDotart = (\/ + + 1+6 + * ) m cm? = + 1.80 m cm?

Der SDyytai er vektet standardavvik for alle prgver (m€ cm?), o4ptq er total varians for alle prgver
(mQ cm?), n er prgvenummer, m er maksimalt antall prgver, i er antall malinger, SD,, er standardavvik
for prgvenummer (mf2 cm?) og i, er antall malinger utfgrt med hensyn til prgvenummer.

Tabell V1: Standardavvik til kontaktmotstand for ex situ.

Standardavvik for prgver (m{2 cm?)

Trykk 304L Tinn Varmepresset Svart karbon MWOCNT Grafitt Vektet
(N cm2)

7 +281 +£1.11 4£0.99 +2.10 + 0.95 +2.22 + 1.80
132 +1.73 4+£0.39 +0.49 +1.01 4+ 0.89 + 0.96 +1.01
140 +146 4025 4+0.52 + 0.88 +0.84 +0.93 + 0.89
158 +125 4022 4048 +0.72 +0.75 +0.78 +0.77
170 +1.16 +0.21 +0.46 +0.62 +0.71 + 0.68 +0.71
196 +098 +£0.13 +£0.40 +0.49 £ 0.61 £ 0.56 £ 0.60
259 +0.61 +0.05 =+0.30 +0.29 =+ 0.47 +0.39 =+ 0.40
327 +044 4007 +0.24 +0.15 +0.34 +0.33 +0.29
394 +0.33 £0.04 =+0.22 + 0.09 + 0.26 +0.27 +0.23
490 +0.26 4£0.05 =+0.18 +0.04 +0.18 +0.23 +0.18
554 +0.23 £0.05 =£0.15 + 0.01 +0.15 +0.20 +0.16
653 +0.19 4+£0.07 +0.14 +0.00 +0.12 +0.16 +0.13
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Vedlegg G

Kontaktmotstand GDL

Kontaktmotstand for vanlig og varmepresset GDL ved én og to kompresjoner er vist i Tabell V2. Varme-
presset GDL har blitt komprimert opp til 394 N cm™2 ved varmepressing og verdier for vanlig GDL benyttes
derav ved lavere trykk enn 394 N cm™ for fgrste kompresjon av varmepresset GDL.

Tabell V2: Kontaktmotstand for vanlig og varmepresset GDL komprimert én gang og to ganger.

Kontaktmotstand GDL (mf2 cm?)

Fdgrste kompresjon Andre kompresjon

Trykk (Ncm™) Vanlig Varmepresset Vanlig Varmepresset
7 8.79 8.79 11.94 12.22

132 4.22 4.22 5.98 5.71

140 3.81 3.81 5.50 9.55

158 3.26 3.26 4.49 4.85

170 3.00 3.00 4.04 4.44

196 2.58 2.58 3.41 3.86

259 1.94 1.94 2.52 2.88

327 1.59 1.59 1.97 2.32

394 1.36 1.36 1.64 1.94

490 1.14 1.79 1.36 1.62

954 1.04 1.59 1.24 1.44

653 0.91 1.39 1.06 1.24
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Vedlegg H

Omregning fra RHE til SHE

Potensialer ved CV (pH=3):
Nedre

Esyip = Erpgr —0.009V - pH= —0.4 Vgrug — 0.059 V - 3 = —0.577 Vgur ~ —0.6 Vsug

Ovre

ESHE = ERHE —0.059V - pH: 1.4 VRHE —0.059V -3 =1.223 VSHE ~ 1.2 VSHE

Potensial ved CA (pH=3):

ESHE = ERHE —0.059V - pH= 1.2 VRHE —0.009V-3=1.023 VSHE ~ 1.0 VSHE
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Vedlegg 1

Masse tinn elektroplettert pA BPP for ex situ

Tid for elektroplettering for beleggtykkelse pa 30 pm med tetthet av tin lik 7.30 g cm™ [18] og uavhengig
areal til prgve, Likning 2.9:

_ MIt
Y
,_mzF _pAhzF _ phzF _7.30gem™-30- 10" em - 2- 96 485 C ol 305 min
IM iAM iM 15-10% A ecm™ - 118.7 g mol™! ’

Tabell V3: Masseforskjell for og etter elektroplettering med tinn for prgvene hvor A, B og C er henholdsvis
uten elektrokjemisk test, CA og CV.

Prgvenavn Ama (g) Ampg(g) Amc(g) m(g)
304L 0 0 0 0

Tinn 0.289 0.290 0.288 0.289
Varmepresset 0.291 0.296 0.290 0.292
Svart karbon 0.221 0.221 0.294 0.245
MWCNT 0.300 0.224 0.290 0.271
Grafitt 0.220 0.294 0.220 0.245

Gjennomsnittstykkelse av tinnbelegg med areal av prgve fra Vedlegg C.

Miinn + mvawnepr(-:sset + Msvart karbon + MMwWoNT + mgrafitt
)

=027g
Miotalt _ 027g
P Aprove  7.30gcem™ - 12.37 cm?

- Am  AA _ [0.00lg  0.59 cm?
AT = +W“)~At:( + >~29.90 m = + 1.54 pm
( m Apmve 027g 12.37 cm? i i

= 29.90 pm

t=29.90 + 1.54 pm

85



@NTNU

Vedlegg J
SEM bilder og EDS-analyser

Linje- og punktanalyse er utfgrt i flate- og kantomrade, Figur 4.2.
304L fgr CA

Electron Ir_nage 1

15.0kV 7.9mm x50 SE

s 1
All Elements P

~ FeKal

e 5,1' e EEEE

=
&
®
2

10 12

(©) (d)

Figur V3: EDS-analyse for 304L fgr CA, (a) tversnitt med (rgd) linjeanalyse og (bla) punktanalyse, (b)
punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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304L etter CA

Electron Image 2

15.0kV 7.1mm x55 SE

W Spectum 3
Wi o
Fe 678 54
Ni 252 55
o 71 19
+
3
All flements 3
&
~ Fekal
2]
&
1
L s e v e e T s S i v Vi YU s s i s s % ek W@
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10111213 14151617 1819 20 2 223 24 25 26 | e TR T T R T T T TrreTTTerT LRARAREARE S LA R LA RAS |
£ 2 a 6 8 1 12 14 16 18 ke¥|
(c) (d)

Figur V4: EDS-analyse for 304L etter CA, (a) tversnitt med (rg¢d) linjeanalyse og (bla) punktanalyse,
(b) punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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Tinn for CA

156.0kV 8.2mm x50 SE

Electron Image 2

All Elements.

T preTeaee IS N
0 10 20 30

'™,

40

~~ Ckal2
~ OKal
~ Snlal

FeKal

.W,Q.M,YAM&;‘;;Q

...... SRR
50 60

o

cpeleV

(c)

(d)

Figur V5: EDS-analyse for tinn for CA, (a) tversnitt med (rgd) linjeanalyse og (bla) punktanalyse, (b)
punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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Tinn etter CA

15.0kV 14.4mm x50 SE

W spectrum 7

779 04
221 04

Al Elements

(d)

Figur V6: EDS-analyse for tinn etter CA, (a) tversnitt med (r¢d) linjeanalyse og (bla) punktanalyse, (b)
punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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Varmepresset for CA

Electron Image 1

15.0kV 7.5mm x55 SE

All Elements 3

100

(<) (d)

Figur V'7: EDS-analyse for varmepresset fgr CA, (a) tversnitt med (rgd) linjeanalyse og (bla) punktanalyse,
(b) punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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Varmepresset etter CA

Electron Image 1

73 04

AllElements &

~ CKal2
~ Snlal
~ Crkal

FeKal

T e e e W s ) (i e i )
0 4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48 52 56 60 64 68 72 76 80 84
pm

(©) (d)

Figur V8: EDS-analyse for varmepresset etter CA, (a) tversnitt med (rgd) linjeanalyse og (bla) punktana-
lyse, (b) punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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Svart karbon for CA

Electron Image 2

R
All Elements 3]

(c) (d)

Figur V9: EDS-analyse for svart karbon for CA, (a) tversnitt med (r¢d) linjeanalyse og (bla) punktanalyse,
(b) punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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Svart karbon etter CA

Electron Image 1

15.0kV 8.0mm x47 SE

[ W Spectrum 3

' ‘
Y AR

3
All lements ®
1600 v
1400 - O 3]
a1
1200~ ~ feKal
rKal
1000 ~ Jokat 2

(©) (d)

Figur V10: EDS-analyse for svart karbon etter CA, (a) tversnitt med (rgd) linjeanalyse og (bla)
punktanalyse, (b) punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i
kantomradet.
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MWCNT fgr CA

Electron Image 2

15.0kV 7.1mm x50 SE

4 E3) 1 Spectrum 2
& Wk o
1 a70 03
c 30 03
74
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z 1
AllElements s
g 4
~ CKal2
~ Snlal ]
~ FeKal 3+
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)l i ] il Wl e ot T e s v ) L RAAadnaaaneaiayoseaae T T t T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 S5 60 6 70 75 8 & 90 95 I o 3 2] [ 2 30 5 48 i 1% B
pm
(©) (d)

Figur V11: EDS-analyse for MWCNT fgr CA, (a) tversnitt med (rgd) linjeanalyse og (bla) punktanalyse,
(b) punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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MWCNT etter CA

Electron Image 1

15.0kV 9.6mm x42 SE "1 00mm

Al Elements

<ps/eV

(c) (d)

Figur V12: EDS-analyse for MWCNT etter CA, (a) tversnitt med (rgd) linjeanalyse og (bla) punktanalyse,
(b) punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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Grafitt for CA

Electron Image 2

15.0kV 8.6mm x50 SE

Al Elements

=
B
5
&
£

Figur V13: EDS-analyse for grafitt for CA, (a) tversnitt med (r¢d) linjeanalyse og (bla) punktanalyse,
(b) punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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Grafitt etter CA

Electron Image 1

(b)

x 3
All Elements 7

cps

(d)

Figur V14: EDS-analyse for grafitt etter CA, (a) tversnitt med (rgd) linjeanalyse og (bla) punktanalyse,
(b) punktanalyse i kantomradet, (c) linjeanalyse i grensesjikt og (d) elementfordeling i kantomradet.
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Vedlegg K

Polarisasjon og impedanse for in situ testceller

Gjennomsnittlig strgmtetthet ved 0.65 V

1.2 1

—_——

——

1.0

0.8

0.6

Stromtetthet (A cm™—2)

0.4

Gull
316L

—e— Varmepresset

MWCNT

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600

Antall sykler

Figur V15
Polarisasjonskurver
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0.95 1 — 0 sykler 0.951 250 sykler
—— 50 sykler 0.90 1 Gjenoppstart
0.90 A —— 100 sykler ' 300 sykler
— —— 150 sykler ~ 0.85 A 350 sykler
> 0857 200 sykler | = 400 sykler
o o 0.80 -
E 0.80 4 E
5 5 0.75 4
% 0.75 4 %
9 o 0.70 4
T 0.704 3
o O 0.65 A
0.65
0.60
0.60
0.55 4
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2
Stremtetthet (A cm~2) Stremtetthet (A cm~2)
(a) (b)
0.95
450 sykler
0.90 4 —— Gjenoppstart 2
0.85 - —— 550 sykler
—~ —— 600 sykler
< 0.80 -
o
[
‘€ 0.75
g
% 0.70 A
2
@ 0.65 A
[¥]
0.60
0.55 A

0.0 0.2 0.4

0.6

0.8 1.0 1.2

Stremtetthet (A cm~2)
(c)

Figur V16: Polarisasjonskurver for in situ brenselcelle med gull pa katode og anode, (a) 0-200 sykler, (b)

250-400 sykler og (c) 450-600 sykler.
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316L
1.04
—— 0 sykler —— 250 sykler
0.9 o —— 50 sykler 0.9 1 —— Gjenoppstart
! —— 100 sykler —— 300 sykler
—— 150 sykler —— 350 sykler
< 4 = 0.8
> 08 200 sykler | = —— 400 sykler
2 g
T 0.7 € 0.7
c c
2 a
3 06+ g 06
3 S
0.5 1 0.5 A
0.4 0.4 1
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2
Stromtetthet (A cm~2) Stromtetthet (A cm~2)
(a) (b)
094 450 sykler
: —— 500 sykler
—— Gjenoppstart 2
_. 081 —— 550 sykler
> 600 sykler
o
£ 0.7
c
c
]
2 0.6
9
O]
Y 0.5
0.4 4
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2
Stromtetthet (A cm~2)
(c)

Figur V17: Polarisasjonskurver for in situ brenselcelle med 316L katode og gullanode, (a) 0-200 sykler,
(b) 250-400 sykler og (c) 450-600 sykler.
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Figur V18: Polarisasjonskurver for in situ brenselcelle med varmepresset katode og gullanode, (a) 0-200
sykler, (b) 250-400 sykler og (c) 450-600 sykler.
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Figur V19: Polarisasjonskurver for in situ brenselcelle med MWCNT katode og gullanode, (a) 0-200

sykler, (b) 250-400 sykler og (c) 450-600 sykler.
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Figur V20: Impedansekurver for in situ brenselcelle med gull pa katode og anode, (a) 0-200 sykler, (b)

250-400 sykler og (c) 450-600 sykler.
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Figur V22: Impedansekurver for in situ brenselcelle med varmepresset katode og gullanode, (a) 0-200
sykler, (b) 250-400 sykler og (c) 450-600 sykler.
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Figur V23: Impedansekurver for in situ brenselcelle med MWCNT katode og gullanode, (a) 0-200 sykler,
(b) 250-400 sykler og (c) 450-600 sykler.
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Estimert kostnad for ex situ BPP
Estimert materialkostnad for ex situ BPP med tinn og MWCNT [10, 7, 54]:

Cppp = Cm, gpp - mppp = 0.12NOK /g - 8.0 g = 0.96 NOK
Ciinn = Com, tinn - Mtinn = 0.16 NOK /g - 0.60 g = 0.10 NOK
Cruwent = COm, mwenT - mywont = 88.8 NOK /g - 6.44 - 1073 g = 0.57 NOK
C = Cppp + Ciinn + Cryrwont = 0.96 NOK + 0.10 NOK + 0.57 NOK = 1.63 NOK

Estimert materialkostand ekskluderer alle kostnader knyttet til fabrikasjon.
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Effekten av karbonbelegg pa tinnbelagte og varmepressede
bipolare plater for PEM-brenselceller

Amrinder Dhillon, Chido Nnoli, Ruben Gran Nykaas

Norges teknisk-naturvitenskapelige universitet, Institutt for materialteknologi, Trondheim

Stadig gkende fokus pa et baerekraftig samfunn har Et PEMFC-system bestar av en stack med flere kom-
okt forskning og utvikling av karbonngytrale energi- primerte enkeltceller for & oppné gnsket spenning

omformere. Et lovende alternativ til dagens forbren-
ningsmotorer er protonutvekslende membran bren-
selceller (PEMFC). Brenselcellen konverterer kje-
misk energi fra hydrogen som energikilde til elekt-
risk energi med kun vann som biprodukt. Generelt
benyttes PEMFC i fremkomstmidler, men ogsa sta-
sjoneere og baerbare applikasjoner. Sentrale fordeler
med PEMFC er lav brukstemperatur, rask oppstarts-
tid, lav vekt, kompakt oppbygning og potensielt hgy
effekt.
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Figur 1: Prinsippskisse for PEMFC [1].

Teknologien er i vinden og flere store aktgrer tar i
bruk PEMFC som alternativ til forbrenningsmotorer
og batterier, inkludert Ballard, Samsung, Ford og
Toyota. Teknologiske utfordringer jobbes med for
a forbedre tilgjengelighet, kostnad, miljgpavirkning
og aksept.

FuelCollstack  Hydr

Figur 2: Toyota Mirai hydrogenbil [2].

og effekt. Cellene er oppbygd av to bipolare plater
(BPP), to gassdiffusjonslag (GDL) og én membran
elektrode enhet (MEA).

BPP

GDL| End plate
EA

M
0,
<=

Figur 3: Komponenter i en PEMFC-stack [3].

Forbedringer av komponenter brukt i PEMFC har
senket stackkostnad fra 740 NOK/kW i 2001 til 190
NOK/kW i 2017 [4]. BPP utgjor mer enn 60 % av
stackvekt og 28 % av stackkostnad [5, 6].

Bipolare plater

Membraner Stettesystem

Former og forseglinger

Gassdiffusjonslag

Katalysatorer

Figur 4: Fordeling av stackkostnader ved produksjon
av 500 000 systemer [5].

BPP er en ngkkelkomponent som gir mekanisk stgtte
til cellen, kobler enkeltceller i serie og skaper effektiv
massetransport inn og ut av cellen. Grafitt er ofte
brukt, men méa veere tykt for a tilfredsstille krav
om styrke og gasspermabilitet. BPP av metall kan
redusere stackvekt og volum med 40-50 %, men &
oppna ngdvendig ytelses- og kostnadskrav er utford-
rende [7]. Egenskaper som hgy termisk og elektrisk
ledningsevne, hgy mekanisk styrke, lav vekt og god
korrosjonsmotstand gjor et alternativt materialvalg
utfordrende.
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Et lovende material for & redusere kostnad, volum
og vekt er rustfritt stal. I dette arbeidet har fokuset
blitt rettet mot & utvikle et lavkost og varig overflate-
belegg for BPP av dette materialet. Malet har veert a
minimere kontaktmotstanden i grensesjiktet mellom
BPP og GDL samt ivareta god korrosjonsmotstand.
BPP av rustfritt stal har lav fabrikasjonskostnad,
hgy mekanisk styrke, hgy elektrisk- og termisk led-
ningsevne og kan produseres tynne med lav gassper-
meabilitet [8].

En utfordring med rustfritt stal er dannelsen av iso-
lerende oksidsjikt i det korrosive PEMFC-miljget
som gker kontaktmotstanden og senker cellespennin-
gen. Dette har tidligere veert forbedret av McCay et
al. [9] med tinnbelagt BPP av rustfritt stal varme-
presset til GDL. Dette resulterte i lavere kontakt-
motstand for og etter elektrokjemiske tester samt
hgyere cellespenning.

Arbeidet sikter pa & forbedre prinsippet ved & in-
trodusere karbonbelegg i grensesjiktet fgr varme-
pressing. Det ble sprayet belegg av svart karbon,
flervegget karbon-nanorgr (MWCNT) og grafitt pa
GDL. Prgve med MWCNT i grensesjiktet hadde
lavest kontaktmotstand av karbonmaterialene for og
etter kronoamperomteri og syklisk voltammetri, og
ble derav valgt til brenselcelletester.

PEMFC med og uten karbonbelegg ble konstruert
og testet for 600 kjgresykler med nedstenging og
gjenoppstart ved intervaller pa 250 sykler. Cellespen-
ningen ble malt kontinuerlig og cellenes ytelse ble
kartlagt ved ulike stromtettheter. Cellen med kar-
bonbelegg presterte bedre ved fa sykler, men ble
tatt igjen av cellen uten belegg etter forste intervall.
Cellen med karbonbelegg degraderte mer grunnet
darlig massetransport gjennom karbonbelegget. Det
ble konkludert at karbonbelegg har en positiv effekt
pa minimering av kontaktmotstand, men metode
for pafgring av belegg og mengde belegg kan ha
negativ innvirkning pa langsiktig celleytelse og ma
optimaliseres.
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Oppsummering, resultat og endelig vurdering

1 oppsummeringen presenteres en oversikt over farer og ugnskede hendelser, samt resultat for det enkelte konsekvensomradet.
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Bruk av elektrisk utstyr har lav risiko til & gi elektrisk sjokk ved elektrokjemiske tester. Dette grunnet sikkerhetstiltakene som er gjort.
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Katie McCay

Frode Seland

Ruben Gran Nykaas

Lesere
Eva Rise

Magnus Bentzen Fglstad
Andre involverte/interessenter

[Ingen registreringer]

Folgende akseptkriterier er besluttet for risikoomradet Risikovurdering: Helse, miljo
og sikkerhet (HMS):

Helse Materielle verdier Omdgmme Ytre miljo
| 11 1] | [ ] 1]
| | ] L ] ]
] R
(1] u
L]
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Risikovurdering

Detaljert Risikorapport

Oversikt over eksisterende, relevante tiltak som er hensyntatt i risikovurderingen

I tabellen under presenteres eksisterende tiltak som er hensyntatt ved vurdering av sannsynlighet og konsekvens for aktuelle

ugnskede hendelser.

Farekilde

Vaske bipolar plate

Elektroplettere bipolar plate

Varmepresse bipolar plate

Mé&le kontaktmotstand med Interfacial
Contact Resistance (ICR)

Korrosjonstest

Scanning electron microscope (SEM)

Spraye karbonlgsningen

Ugnsket hendelse
Eksponering for HCL
Eksponering for HCL
Eksponering for HCL
Eksponering for HCL

Ukorrekt avfallshdndtering

Sol og kontakt med kjemikalier
Sgl og kontakt med kjemikalier
Sol og kontakt med kjemikalier
Sol og kontakt med kjemikalier
Hydrogenutvikling
Hydrogenutvikling

Ukorrekt avfallshdndtering
Varme- og klemskade

Varme- og klemskade

Varme- og klemskade

Klemskade

Strgmgjennomgang

Sol og kontakt med kjemikalier
Sgl og kontakt med kjemikalier
Sol og kontakt med kjemikalier
Sol og kontakt med kjemikalier
Varmeskade

Ukorrekt avfallsh&ndtering
Materiell skade

Sol og kontakt med kjemikalier
Sol og kontakt med kjemikalier
Sgl og kontakt med kjemikalier
Sgl og kontakt med kjemikalier
Sgl og kontakt med kjemikalier
Ultrasonisk probe

Ultrasonisk probe

Ultrasonisk probe

Ultrasonisk probe

Tiltak hensyntatt ved vurdering
Hansker
Sikkerhetsbriller
Avtrekksskap
Oppleering
Avfallshdndtering
Hansker
Sikkerhetsbriller
Oppleaering
Avfallshdndtering
Avtrekksskap
Hydrogenalarm
Avfallshdndtering
Sikkerhetsbriller
Oppleaering
Lukket omrade

Sikkerhetsbriller

Oppleering
Hansker
Sikkerhetsbriller
Lokalt ventilasjonspunkt
Oppleaering
Opplaering
Avfallshdndtering
Oppleering
Hansker
Sikkerhetsbriller
Avtrekksskap
Oppleaering
Filtermaske
Sikkerhetsbriller
Oppleaering
Avfallshdndtering

Lukket omrade

Norges teknisk-naturvitenskapelige
universitet (NTNU)
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Vedlegg N

Risikovurdering

Detaljert Risikorapport

Spraye karbonlgsningen Lysmikroskop

Lysmikroskop

Flytende nitrogen Kuldeskade
Kuldeskade
Kuldeskade
Kuldeskade

Prgvepreparering Inhalering av EpoFix

Inhalering av EpoFix
Inhalering av EpoFix
Inhalering av EpoFix
Kuttskade
Kuttskade
Kuttskade

Eksisterende og relevante tiltak med beskrivelse:

Hansker
Hansker brukes etter behov

Sikkerhetsbriller
Alltid p& nr anvist

Avtrekksskap
Forsgk pd laboratorium utfgres med avtrekksskap ved behov

Lokalt ventilasjonspunkt
Kan plasseres over arbeidsbenk

Opplaering
Utfert opplaering for relevant utstyr og maskineri

Avfallshdndtering
Avfall hdndteres etter vedlagt datablad

Lukket omrade
Varmepresse er lokalisert i lukket omr&de

Hydrogenalarm
Det er montert hydrogenalarm pé laboratoriet

Filtermaske

Brukes ved behov for & hindre inhalering av mindre partikler
Visir

Brukes ved behov

Sikkerhetsbriller
Oppleaering
Hansker
Sikkerhetsbriller
Oppleering

Visir

Hansker
Sikkerhetsbriller
Avtrekksskap
Opplaering
Sikkerhetsbriller
Avtrekksskap
Oppleaering

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av:
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Risikovurdering

@ Detaljert Risikorapport

Risikoanalyse med vurdering av sannsynlighet og konsekvens
1 denne delen av rapporten presenteres detaljer dokumentasjon av de farer, ugnskede hendelser og rsaker som er vurdert.
Innledningsvis oppsummeres farer med tilhgrende ugnskede hendelser som er tatt med i vurderingen.

Folgende farer og ugnskede hendelser er vurdert i denne risikovurderingen:

* Vaske bipolar plate
¢ Eksponering for HCL
+  Ukorrekt avfallshdndtering
* Elektroplettere bipolar plate
*  Sgl og kontakt med kjemikalier
¢ Hydrogenutvikling
. Ukorrekt avfallsh&ndtering
* Varmepresse bipolar plate
¢ Varme- og klemskade
¢ Male kontaktmotstand med Interfacial Contact Resistance (ICR)
¢ Klemskade
¢ Strgmgjennomgang
* Korrosjonstest
¢ Sgl og kontakt med kjemikalier
* Varmeskade
+  Ukorrekt avfallshdndtering
¢ Scanning electron microscope (SEM)
¢ Materiell skade
* Spraye karbonlgsningen
* Sgl og kontakt med kjemikalier
¢ Ultrasonisk probe
¢ Lysmikroskop
* Flytende nitrogen
¢ Kuldeskade
* Prgvepreparering
¢ Inhalering av EpoFix
*  Kuttskade

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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Detaljert oversikt over farekilder og ugnskede hendelser:

Farekilde: Vaske bipolar plate

Ugnsket hendelse: Eksponering for HCL

Bipolar plate vaskes i saltsyre for den belegges

Arsak: Kontakt og sgl av HCL

Beskrivelse:
HCL kan sgles og det kan komme i kontakt med gyne og hud

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)
Kommentar:

Oppleering og korrekt hdndtering av kjemikalier

Konsekvensomréade: Helse
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Lav konsentrasjon HCL benyttes, men vil vaere etsende mot hud og gyne

Konsekvensomréde: Ytre miljg
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Lav konsentrasjon HCL benyttes, men kan sgles

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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@ Detaljert Risikorapport

Ugnsket hendelse: Ukorrekt avfallshdndtering

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomréder): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:

Oppleaering i hvor avfall skal kastes. Datablad brukes.

Konsekvensomréde: Helse
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Kan komme i kontakt med kjemikalier

Konsekvensomrade: Ytre miljg
Vurdert konsekvens: Middels (2)

Kommentar: HCL, kan sgles eller kastes pa feil sted

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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Farekilde: Elektroplettere bipolar plate

Bipolar plate plasseres i elektropletteringsbad og strgm tilfgres

Ugnsket hendelse: Sgl og kontakt med kjemikalier

Kontakt med elektropletteringslgsning som inneholder H2S504

Arsak: Kontakt med kjemikalier

Beskrivelse:

Kontakt med elektropletteringslgsning som inneholder H2S04

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)
Kommentar:

Vi brukes hansker og sikkerhetsbriller for 8 unngd kontakt med Igsningen.

Konsekvensomréde: Helse
Vurdert konsekvens: Middels (2)
Kommentar: Lgsningen er fortynnet, men kontakt med Igsningen kan fortsatt

forekomme. Ved bruk av hansker og sikkerhetsbriller reduseres
konsekvensen av ugnsket hendelse

Konsekvensomrade: Ytre miljg
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Terk opp fort, bruk vann

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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@ Detaljert Risikorapport

Ugnsket hendelse: Hydrogenutvikling

En liten mengde hydrogenutvikling fremkommer pd overflaten av bipolar plate ndr strgm tilfgres

Arsak: Hydrogenutvikling

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)
Kommentar:

Det er kun en liten mengde hydrogen som produseres. Hydrogenalarmer er montert i laboratoriet

Konsekvensomrade: Ytre miljo
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Hydrogenalarm utlgses

Ugnsket hendelse: Ukorrekt avfallshdndtering

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:

Opplaering i hvor avfall skal kastes. Datablad brukes.

Konsekvensomréde: Helse
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Kan komme i kontakt med kjemikalier

Konsekvensomrade: Ytre miljg
Vurdert konsekvens: Middels (2)

Kommentar: Elektropletteringsbad (H2504, Tin(II) sulfat, Slototin 71 og Slototin 72),
kan sgles eller kastes pa feil sted

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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Farekilde: Varmepresse bipolar plate

Ugnsket hendelse: Varme- og klemskade

Arsak: Klemskade

Beskrivelse:
Hender kan bli fastklemt

Arsak: Varmeskade

Beskrivelse:
Varmeplate holder 230 grader celsius

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomréder): Lite sannsynlig (2)

Kommentar:

Varmepresse er avgrenset i lukket omréde

Konsekvensomréde: Helse
Vurdert konsekvens: Middels (2)

Kommentar: Varmepressen opererer under hgyt trykk og 230 grader celsius, dette er
ikke livstruende varmt, men kan fortsatt fordrsake skade

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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Farekilde: Mdle kontaktmotstand med Interfacial Contact Resistance (ICR)

Kontaktresistanse males pa alle platene for og etter korrosjonstesting

Ugnsket hendelse: Klemskade

Arsak: Klemskade

Beskrivelse:
Trykk pésettes mellom to plater hvor bipolar plate skal plasseres, fingre kan havne i
klem
Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)
Kommentar:

Trykk pdsettes i etterkant av bipolar plate plassering

Konsekvensomréde: Helse
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Trykk starter fra null og ma gkes gradvis i etterkant av bipolar plate
plassering. Manuell trykkjustering som minimerer risk for klemskader.

Ugnsket hendelse: Stromgjennomgang

Arsak: Kontakt med strgm

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr§der): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:
ICR skrus av ndr bipolar plate skal flyttes

Konsekvensomréde: Helse Risiko:

Vurdert konsekvens: Middels (2)

Kommentar: Strgmfgring kan veere hgy | |
A EE
mil |
= ;
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Farekilde: Korrosjonstest

De bipolare platene blir korrosjonstestet i en Igsning med pH 3 som varmes opp til 80 grader celsius

Ugnsket hendelse: Sgl og kontakt med kjemikalier

Arsak: Kontakt med kjemikalier

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr&der): Lite sannsynlig (2)

Kommentar:
Ved bruk av hansker, sikkerhetsbriller og lokal ventilasjon med et forsiktig tankesett vil sannsynligheten for
skade veere lav. Lgsning fortynnet med pH 3.

Konsekvensomréde: Helse

Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Varmeplatene blir ikke farlig varme og Igsningen er fortynnet med pH 3 " n

Konsekvensomrade: Ytre miljg
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Ved sgl eller ukorrekt behandling av kjemikalier kan miljg og helse vaere

utsatt
Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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Ugnsket hendelse: Varmeskade

Arsak: Varmeskade

Beskrivelse:
Plate holder 150 grader celsius

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:

Forsgket utfgres med gkende temperatur

Konsekvensomréde: Helse
Vurdert konsekvens: Middels (2)

Kommentar: Ved kontakt med plate er det fare for varmeskade, ikke livstruende

Ugnsket hendelse: Ukorrekt avfallshdndtering

Arsak: Ukorrekt avfallshéndtering

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomréder): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:

Oppleaering i hvor avfall skal kastes. Datablad brukes.

Konsekvensomréade: Helse
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Kan komme i kontakt med lgsning

Konsekvensomréade: Ytre miljg
Vurdert konsekvens: Middels (2)

Kommentar: Fortynnet H2S04, kan sgles eller kastes pa feil sted

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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Farekilde: Scanning electron microscope (SEM)

Se p& bipolar plate for og etter utfgrte laboratoriums eksperimenter

Ugnsket hendelse: Materiell skade

Arsak: Ved ukorrekt eller uforsiktig bruk kan SEM bli gdelagt

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr&der): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:

Ved korrekt bruk og oppleering er sannsynligheten lav for & gdelegge SEM

Konsekvensomréde: Materielle verdier
Vurdert konsekvens: Middels (2)

Kommentar: SEM er en dyr maskin som vil koste mye & reparere eller erstatte

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
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Farekilde: Spraye karbonlgsningen

Spraye karbon p8 BPP etter elektroplettering. Lgsning opprettes med ultrasonisk bad og probe

Ugnsket hendelse: Sgl og kontakt med kjemikalier

Kan komme i kontakt med eller inhalere karbon

Arsak: Lage spraylgsning

Beskrivelse:
Karbon veies og blandes for & lage spraylgsning

Arsak: Spraying

Beskrivelse:
Spraylgsning sprayes pa BPP

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomréder): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:
Veiing og spraying utfgres i avtrekksskap med filtermaske, hansker og sikkerhetsbriller

Konsekvensomréde: Helse
Vurdert konsekvens: Middels (2)

Kommentar: Karbon kan vaere helseskadelig ved inhalering

Konsekvensomrade: Ytre miljg
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Karbon kan komme i kontakt med gyne og kropp ved veiing og spraying

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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Ugnsket hendelse: Ultrasonisk probe

Kjgrer probe for & redusere partikkelstgrrelse til karbon i spraylgsning

Arsak: Uforsiktig bruk

Beskrivelse:

Maskin er dyr og kan bli gdelagt. Tuppen p8 proben skal ikke vaere neer glasset.

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)
Kommentar:

Riktig plassering av begerglasset gjgres fgr probe slés pa.

Konsekvensomréde: Materielle verdier
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Dyr maskin

Ugnsket hendelse: Lysmikroskop

Skal se pa tversnittet og annet av prgver

Arsak: @delegge maskin

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomréder): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:

Lite sannsynlig med varsomhet. Kamera ma behandles varsomt.

Konsekvensomrade: Materielle verdier
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Lysemikroskop er middels dyrt

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
Unntatt offentlighet jf. Offentlighetsloven § 14 25.04.2019 Ruben Gran Nykaas 19/24

127



@NTNU

Vedlegg N

Risikovurdering

Detaljert Risikorapport

Farekilde: Flytende nitrogen

Knekke bipolare plater med flytende nitrogen for & undersgke tverrsnitt

Ugnsket hendelse: Kuldeskade

Kan komme i kontakt med kjemikalie

Arsak: Ukorrekt handtering av kjemikalie

Beskrivelse:

Flytende nitrogen kan inndndes eller komme i kontakt med gyne og hud

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)
Kommentar:

Opplaering i bruk av flytende nitrogen. Kuldehansker, visir og sikkerhetsbriller benyttes ved handtering

Konsekvensomréde: Helse

Risiko:

Vurdert konsekvens: Middels (2)

Kommentar: Ved kontakt med flytende nitrogen kan frostskader forekomme. Ved mindre
mengder er det helseskadelig, men ikke livstruende. Hgy konsentrasjon
kan medfgre kvelning
Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
universitet (NTNU)
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Farekilde: Prgvepreparering

Stgping av prgve med EpoFix og kutting med sag

Ugnsket hendelse: Inhalering av EpoFix

Arsak: Inhalering av EpoFix

Beskrivelse:

Uforsiktig bruk av EpoFix kan vaere helseskadelig

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:

Benytter avtrekksskap og hansker

Konsekvensomréde: Helse
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Inhalering kan gjgre deg svimmel

Ugnsket hendelse: Kuttskade

Arsak: Kutting av prgver med sag

Beskrivelse:
Kan kutte seg eller gdelegge sagblader

Sannsynlighet for hendelsen (felles for alle konsekvensomr8der): Sveert lite sannsynlig (1)

Kommentar:

Kutting med sag utfgres i lukket skap

Konsekvensomréde: Helse
Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Sag kan kun skrus p8 etter skap lukkes

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
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Konsekvensomrade: Materielle verdier

Vurdert konsekvens: Liten (1)

Kommentar: Sagblad kan bli gdelagt ved kutting

Norges teknisk-naturvitenskapelige
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Oversikt over besluttede risikoreduserende tiltak:

Under presenteres en oversikt over risikoreduserende tiltak som skal bidra til & reduseres sannsynlighet og/eller konsekvens
for ugnskede hendelser.

Detaljert oversikt over besluttede risikoreduserende tiltak med beskrivelse:

Norges teknisk-naturvitenskapelige Utskriftsdato: Utskrift foretatt av: Side:
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Unntatt offentlighet jf. Offentlighetsloven § 14 25.04.2019 Ruben Gran Nykaas 23/24

131



@NTNU

Vedlegg N

Risikovurdering

B Detaljert Risikorapport

Detaljert oversikt over vurdert risiko for hver farekilde/ugnsket hendelse fgr og etter
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