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DESCRIPCION
Electrodo con tolerancia de corte de energia mejorada
Campo técnico

La presente divulgacién se refiere a electrodos y, mas particularmente, a electrodos para su uso en procesos de
electrdlisis.

Antecedentes

El hidrégeno estad surgiendo como una parte importante del paradigma de la energia limpia. Se puede usar como
combustible de alta eficiencia y baja contaminacién, y como portador de energia para mover, almacenar y suministrar
energia procedente de fuentes de energia renovables. Ademas, el hidrégeno se puede producir a partir del agua, que
es una materia prima abundante y relativamente barata.

Se pueden usar varios procesos diferentes para producir hidrégeno a partir del agua. Estos procesos incluyen la
electrélisis del agua, fotoelectrélisis, produccién fotobioldgica y la descomposicion a alta temperatura. De estos
procesos, la electrélisis del agua es la forma mas practica de producir hidrégeno usando fuentes de energia
renovables, tales como la energia procedente de aerogeneradores y/o paneles solares fotovoltaicos.

Existen varios tipos de procesos de electrélisis del agua que se usan para la generacién de hidrégeno, concretamente,
electrélisis alcalina, electrélisis de membrana de intercambio de protones (PEM, por sus siglas en inglés) y electrdlisis
de celda electrolitica de 6xido sélido (SOEC, por sus siglas en inglés). La electrélisis alcalina y la electrélisis PEM son
las mas utilizadas, siendo la electrélisis alcalina la mas avanzada y la més adecuada para la implementacién a gran
escala.

En la electrélisis del agua, una fuente de energia eléctrica de CC se conecta a dos electrodos, que se colocan en
agua. Enteoria, una diferencia de potencial entre los electrodos de 1,23 voltios dividira el agua en hidrégeno y oxigeno.
El hidrégeno se produce en el cdtodo, mientras que el oxigeno se produce en el anodo. Mas especificamente, hay
una reaccién de evolucidén de hidréogeno ("HER") en el catodo y una reaccidn de evolucién de oxigeno ("OER") en el
anodo. La HER es una reaccién de reduccién en la que los electrones (e) del catodo se transfieren a los cationes de
hidrégeno para formar gas hidrégeno, mientras que la OER es una reaccién de oxidacién en la que los electrones se
transfieren al anodo y se genera oxigeno.

Si bien 1,23 voltios dividiran tedricamente el agua, en la practica se requiere una tensién mas alta. La cantidad que
excede los 1,23 voltios se denomina sobrepotencial o sobretensién y representa energia perdida o ineficiencia. En el
proceso de electrélisis del agua, la sobretensién méas grande es la sobretensidn de reaccién para la oxidacién del agua
en oxigeno en el &nodo. Como tal, se ha realizado un esfuerzo significativo para reducir la sobretensién en el &nodo.

En la electrélisis alcalina, el agua contiene un electrolito alcalino, tal como hidréxido de potasio (KOH) o hidréxido de
sodio (NaOH), y los electrodos estan separados por un diafragma. En la electrélisis PEM, el agua se desioniza y los
electrodos se separan mediante un electrolito de polimero sélido que permite que los protones del &nodo pasen al
catodo, a la vez que aisla eléctricamente los electrodos.

Los avances recientes en la electrélisis del agua han dado como resultado que el proceso funcione a una densidad de
corriente mas alta. Ademés, a menudo se usan fuentes de energia renovables para proporcionar energia eléctrica
para realizar la electrélisis del agua. El uso de densidades de corriente mas altas, junto con la naturaleza intermitente
de la energia renovable, genera una mayor tensién en los electrodos, lo que hace que los electrodos convencionales
se deterioren mas rpidamente. Como tal, existe la necesidad de electrodos mas fuertes que brinden un buen
rendimiento, al mismo tiempo que sean menos susceptibles a la degradacién en condiciones de alta densidad de
corriente y energia intermitente, es decir, numerosos cortes de energia. En particular, existe la necesidad de un anodo
con una sobretension de oxigeno reducida que no sea susceptible a la degradacién debido a la alta densidad de
corriente y los cortes de energia.

El documento EP 3296431 A1 describe un electrodo de espuma de niquel oxidado que tiene una capa de recubrimiento
que comprende nanoparticulas cristalinas que incluyen niquel, éxido de niquel y 6xido idnico. El documento WO
2019/172160 A1 describe un dnodo para electrdlisis de agua alcalina que comprende un sustrato conductor que tiene
una capa intermedia hecha de éxido de niquel y una capa de catalizador. El documento EP 3064614 A1 describe un
anodo para electrélisis de agua alcalina que tiene un sustrato de niquel y una capa catalitica de éxido de niquel que
contiene litio formada sobre el sustrato. El documento EP 3375906 A1 describe un &nodo para reacciones
electroquimicas que incluye un sustrato de niquel y una capa de éxido de niquel sobre el sustrato conductor y una
capa de catalizador de oxidacion dispuesta sobre la capa de éxido.
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De acuerdo con la presente divulgacién, se proporciona un electrodo para su uso en un proceso de electrdlisis alcalina.
El electrodo incluye un sustrato metalico y una capa catalitica dispuesta sobre el sustrato metalico. La capa catalitica
incluye niquel y 6xido de niquel y tiene una porosidad inferior a aproximadamente 1 m%g medida por BET. Una
composicidn activa esta dispuesta tanto sobre como dentro de la capa catalitica. La composicién activa incluye uno o
méas compuestos metalicos seleccionados del grupo que consiste en un compuesto de cobalto, un compuesto de iridio,
un compuesto de rodio, un compuesto de hierro, un compuesto de platino, un compuesto de litio y un compuesto de
manganeso.

También se proporciona, de acuerdo con la presente divulgacién, una unidad de electrdlisis de agua alcalina que
incluye el electrodo, que funciona como un anodo. La unidad también incluye un catodo y una solucién de electrolito
que estéa sustancialmente libre de cloro.

También se divulga en el presente documento un método para formar un electrodo. De acuerdo con el método, se
proporciona un sustrato metélico y se forma una capa catalitica sobre el sustrato metalico. La capa catalitica incluye
niquel y éxido de niquel formados por pulverizaciéon térmica, pulverizacién en frio u otro proceso de acabado de
superficie tal como revestimiento laser y galvanoplastia, y tiene una porosidad inferior a aproximadamente 1 m?/g
(BET). Se aplica una composicién activa a la capa catalitica y se descompone térmicamente. La composicién activa
incluye uno o mas compuestos metélicos seleccionados del grupo que consiste en un compuesto de cobalto, un
compuesto de iridio, un compuesto de rodio, un compuesto de hierro, un compuesto de platino, un compuesto de litio
y un compuesto de manganeso.

Breve descripcién de los dibujos

Las caracteristicas, aspectos y ventajas de la presente invencién se entenderan mejor con respecto a la siguiente
descripcién, reivindicaciones adjuntas y dibujos adjuntos, donde:

La figura 1 muestra una representacién esquemética de una unidad de electrélisis de agua;

la figura 2 muestra una representacién esquematica de un electrodo de la unidad de electrélisis de agua;

la figura 3 muestra un grafico de la capacitancia promedio para una pluralidad de electrodos de prueba que tienen
diferentes capas cataliticas;

la figura 4 muestra un grafico de la carga liberada para los electrodos de prueba;

la figura 5 muestra un grafico de la capacitancia en funcién de la carga liberada para los electrodos de prueba.

La figura 6 muestra una imagen SEM de una seccién transversal de un electrodo de acuerdo con la presente
invencion;

la figura 7 muestra una imagen SEM/EDAX de la distribucién de niquel e iridio de la misma regidn del electrodo de
la figura 6; y

la figura 8 muestra una imagen SEM/EDAX de la distribucién de oxigeno de la misma regién del electrodo de la
figura 6, superpuesta a la imagen SEM de la figura 6.

Descripcion detallada de realizaciones ilustrativas

Cabe sefialar que en las siguientes descripciones detalladas, los componentes idénticos tienen los mismos numeros
de referencia, independientemente de si se muestran en diferentes realizaciones de la presente divulgaciéon. También
debe tenerse en cuenta que, con fines de claridad y concisién, los dibujos pueden no estar necesariamente a escala
y determinadas caracteristicas de la divulgacién pueden mostrarse en forma algo esquemética.

La presente divulgacién se refiere a un electrodo 10 construido para su uso en un proceso de electrélisis. El electrodo
10 es especialmente adecuado para su uso en un proceso de electrdlisis alcalina y, mas particularmente, como un
anodo en tal proceso. En la figura 1 se muestra una unidad 12 que puede usarse para realizar la electrdlisis de agua
alcalina. La unidad 12 puede incluir el electrodo 10, que funciona como un anodo, y un catodo 14. El electrodo (4nodo)
10 y el cdtodo 14 estadn separados por un diafragma 16 y se disponen en un recipiente 18 que contiene una solucién
electrolitica. La solucidn electrolitica usada en el proceso de electrélisis preferentemente no incluye cloro ni otros
haluros. La solucién electrolitica puede comprender agua e hidréxido de potasio (KOH) o agua e hidréxido de sodio
(NaOH). El diafragma 16 esta compuesto por un material microporoso con un tamafio de poro promedio inferior a
1 MM, que permite que los iones se desplacen entre el electrodo (dnodo) 10 y el catodo 14, pero es impermeable al
gas, impidiendo asi la mezcla de los gases de hidrégeno y oxigeno generados. El diafragma 16 puede estar compuesto
por un polimero poroso, tal como politetrafluoroetileno (PTFE), o un material compuesto que comprende diéxido de
circonio (ZrO,) y polisulfona, que en el momento de redactar este documento se comercializa con la marca registrada
Zirfon®.

Las reacciones que se producen en el electrodo (anodo) 10 y el catodo 14 son las siguientes:
catodo:

2H,0 + 26" ——-> H, + 20H"
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anodo:
20H" ———-- > 10, + HO + 2e

El catodo 14 esta compuesto de metal conductor, que puede ser niquel, acero con bajo contenido de carbono o acero
inoxidable. El catodo 14 puede tener una estructura como la descrita a continuacién para el electrodo 10 y puede estar
recubierto con niquel o una aleacién de niquel-hierro.

Con referencia ahora a la figura 2, el electrodo 10 incluye un sustrato 22 sobre el que se dispone una capa catalitica
24. La capa catalitica 24 tiene poros formados en la misma, pero es solo moderadamente porosa. Una composicién
activa 26 esté dispuesta en y/o sobre la capa catalitica 24. La composicién activa 26 puede formar una capa y/o sus
componentes constituyentes pueden estar entremezclados en los poros de la capa catalitica 24. En algunas
realizaciones, la composicién activa 26 no forma una capa y sus partes constituyentes estan distribuidas por toda la
porosidad de la capa catalitica 24. En otras realizaciones, la composicién activa 26 forma una capa sobre la capa
catalitica 24 y sus partes constituyentes también estén distribuidas por toda la porosidad de la capa catalitica 24. La
capa catalitica 24 puede estar dispuesta sobre todas las superficies externas del sustrato 22 y, de manera similar, la
composicidn activa 26 puede estar dispuesta en y/o sobre toda la capa catalitica 24. En la figura 2, el electrodo 10 se
muestra con una configuraciéon rectangular, estando las superficies principales opuestas cubiertas con la capa
catalitica 24 y la composicién activa 26. Si bien no se muestra, las superficies finales del electrodo 10 también pueden
estar cubiertas con la capa catalitica 24 y la composicién activa 26. La capa catalitica 24 y la composicién activa 26
se aplican al sustrato 22 de manera que sean sustancialmente uniformes en grosor y composicién sobre el exterior
del sustrato 22. Preferentemente, las desviaciones en grosor estan en su mayoria dentro de un intervalo de +/-5 um.

Estructuralmente, el sustrato 22 puede ser una placa perforada, alambre tejido, malla de alambre, esponja metalica,
metal expandido, lamina metalica perforada o no perforada, entramado plano o corrugado, varillas o tiras espaciadas,
u otras formas estructurales. Se ha encontrado que la malla de alambre funciona particularmente bien en la ejecucion
de la invencién. El grosor del sustrato 22 es preferentemente de aproximadamente 0,15 mm a aproximadamente
3,0 mm y mas preferentemente de aproximadamente 0,6 mm a aproximadamente 2,0 mm. Preferentemente, el
sustrato 22 tiene aberturas para reducir la densidad de corriente. El sustrato 22 estd compuesto por un metal
conductor, tal como hierro, aleacién de hierro, niquel, aleacién de niquel o acero inoxidable. Las aleaciones de hierro
que pueden usarse incluyen aleaciones de hierro-niquel, aleaciones de hierro-cromo y aleaciones de hierro-niquel-
cromo. Las aleaciones de niquel que pueden usarse incluyen aleaciones de niquel-cobre y aleaciones de niquel-
cromo. Preferentemente, el sustrato 22 esta compuesto por niquel, una aleacidén de niquel o una aleacién de hierro.
Se ha encontrado que una malla de alambre de tejido liso de niquel es especialmente adecuada para su uso como
sustrato 22.

La capa catalitica 24 se forma a partir de un metal usando un proceso de pulverizacién térmica adecuado, tal como
pulverizacién con llama, pulverizacién con arco de alambre, pulverizacion por plasma, pulverizaciéon con
oxicombustible a alta velocidad (HVOF, por sus siglas en inglés), pulverizaciéon con aire-combustible a alta velocidad
(HVAF, por sus siglas en inglés), pistola de detonacién y pulverizacién con alambre de combustiéon. Se ha observado
que la pulverizacién con arco de alambre y la pulverizacién por plasma funcionan particularmente bien en la ejecucién
de la invencién. Como alternativa, la capa catalitica 24 puede formarse a partir de un metal usando pulverizacién en
frio u otro tipo de proceso de acabado de superficie, tal como revestimiento laser y galvanoplastia.

El metal a partir del cual se forma la capa catalitica 24 puede ser niquel o una aleacién de niquel y/o 6xido de niquel
(NiO). Sin embargo, se prefiere el niquel. A este respecto, se ha encontrado que el uso de una aleacién de niquel-
aluminio que esta desaleada después de la deposicién con una solucidén céustica produce una capa de niquel porosa
que tiende a ser demasiado fragil y se deteriora demasiado rapido. Preferentemente, el niquel se deposita sobre el
sustrato 22 usando polvo de niquel en un proceso de pulverizacién de plasma atmosférico (APS, por sus siglas en
inglés), un proceso de pulverizacién de gas frio o un proceso de pulverizacién de arco de alambre. Més
preferentemente, el niquel se deposita sobre el sustrato 22 usando polvo de niquel en un proceso APS. El polvo de
niquel que se usa para formar la capa catalitica 24 tiene un tamafio de particula medio de aproximadamente 10 pm a
aproximadamente 150 um, més preferentemente de aproximadamente 45 pym a aproximadamente 90 um.

Antes de que el polvo metélico (por ejemplo, niquel) se pulverice sobre el sustrato 22, el sustrato 22 se trata para
eliminar contaminantes y acondicionar su superficie para la recepcién del polvo metélico. El tratamiento puede incluir
la eliminacién de aceite y grasa a través de un proceso de desengrasado usando un disolvente. Preferentemente, se
realiza un proceso de granallado sobre el sustrato 22 después de que se haya realizado cualquier proceso de
desengrasado. En el proceso de granallado, los medios abrasivos, tales como hierro enfriado o éxido de aluminio, se
presurizan con aire comprimido y se dirigen contra las superficies del sustrato 22. El granallado elimina ademas
cualquier contaminante y hace asperas las superficies para formar hoyos y grietas que promueven la unién mecanica
del polvo metélico que se pulveriza sobre las superficies. Los residuos del granallado pueden eliminarse mediante
limpieza con aspiradora, cepillado y/o soplado de aire.

Un proceso APS puede realizarse con un soplete de plasma en el que se genera un arco eléctrico fuerte entre un polo
cargado positivamente (anodo) y un polo cargado negativamente (catodo). El arco ioniza el gas de proceso que fluye
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(tal como una mezcla de argdn, hidrégeno, nitrégeno y helio) en un estado de plasma para formar un chorro de plasma,
que puede tener una temperatura en el intervalo de aproximadamente 10.000 °C a aproximadamente 30.000 °C.
Tipicamente, el &nodo es circular y ayuda a formar una boquilla a través de la cual se expulsa el chorro de plasma. El
anodo puede estar compuesto por cobre, mientras que el catodo puede estar compuesto por tungsteno toriado. El
polvo metélico (por ejemplo, niquel) se fluidiza en un gas portador (que puede incluir hidrégeno) y se introduce en el
chorro de plasma, fundiendo las particulas de polvo y propulsandolas a altas velocidades (tal como entre 300 y
550 m/s) sobre el sustrato 22. Durante su recorrido hacia el sustrato 22, algunas de las particulas de metal fundido se
oxidan para formar 6xidos, tal como 6xido de niquel (NiO). Como tal, cuando se forma la capa catalitica 24 usando
APS, la capa catalitica 24 incluye tanto niquel como éxido de niquel.

Las particulas de metal fundido pulverizadas desde el soplete de plasma impactan el sustrato 22, donde se aplanan
en "salpicaduras", que se encogen y solidifican para formar ldminas apiladas con microcaracteristicas, tales como
poros. A medida que las salpicaduras se encogen y se solidifican, se unen mecanicamente al sustrato 22 a través de
enganches mecanicos. Como tal, la adhesién de las particulas metalicas pulverizadas se debe principalmente a la
unién mecanica.

En un proceso de pulverizacién en frio, el polvo metélico (por ejemplo, niquel) se fluidiza en una corriente de gas
portador a alta presion, que se calienta previamente una temperatura de hasta 1000 °C y puede estar compuesto por
nitrégeno, helio o aire. La corriente de gas portador y particulas metélicas pasa a través de una boquilla DelLaval
convergente-divergente, donde la corriente se enfria y se acelera a una velocidad supersénica de mas de 1000 m/s.
La corriente supersénica de particulas metélicas y gas portador se dirige hacia el sustrato 22, donde las particulas
metélicas experimentan una deformacién plastica tras el impacto. Las particulas metalicas aceleradas impactan el
sustrato 22 con suficiente energia cinética para inducir la unién mecénica y/o metallrgica entre las particulas metalicas
y el sustrato 22. A diferencia de un proceso de pulverizacién térmica, tal como APS, las particulas metélicas no se
funden durante el proceso de pulverizacion en frio.

En algunas realizaciones, después de que se ha formado la capa catalitica 24, tal como por APS o pulverizacién en
frio, el sustrato 22 recubierto con la capa catalitica 24 se calienta en un horno a una temperatura de aproximadamente
300 °C a aproximadamente 500 °C durante un periodo de aproximadamente 10 a aproximadamente 20 minutos. En
algunas realizaciones, el sustrato 22 recubierto con la capa catalitica 24 puede calentarse en una atmoésfera que
comprende hidrégeno.

La capa catalitica 24 se forma de manera que tenga un grosor en un lado del sustrato 22 de entre aproximadamente
10 um y aproximadamente 300 um. Sorprendentemente, se ha descubierto que con un grosor de 50 ym o menos en
cada lado del sustrato 22, el electrodo 10 presenta propiedades sorprendentemente buenas, ya que puede reducir las
corrientes de inversidén generadas durante los cortes de energia. Como tal, la capa catalitica 24 puede tener un grosor
de 50 pm o menos y, mas especificamente, en un intervalo de aproximadamente 10 um a aproximadamente 50 um,
incluso mas especificamente en un intervalo de aproximadamente 30 um a aproximadamente 50 pm.

Como se ha expuesto anteriormente, la capa catalitica 24 es solo moderadamente porosa. La porosidad puede
medirse mediante diferentes métodos, tal como el método Brunauer-Emmett-Teller (BET) ya conocido o la
porosimetria de mercurio (Hg). El método BET determina el area superficial interna y externa especifica total de un
sélido poroso (por unidad de masa) a partir de una medicién de la adsorcién fisica de moléculas de gas (por ejemplo,
nitrégeno) por el sélido poroso. El area superficial BET determinada en m?/g proporciona una medida de la porosidad.
Usando el método BET, la capa catalitica 24 tiene una porosidad inferior a 1 m%g.

La porosidad se puede correlacionar con propiedades electroquimicas. Como se sabe, la capacitancia de doble capa
de un electrodo esté directamente relacionada con el area superficial total del electrodo. Con respecto a BET, la
medicién de la capacitancia de doble capa permite medir de manera mas especifica la "porosidad activa" del electrodo,
es decir, el érea superficial que es realmente accesible al electrolito para la reaccién electroquimica. Por lo tanto, como
alternativa o ademés del area superficial BET determinada en m?g, la porosidad de la capa catalitica 24 puede
caracterizarse en términos de su capacitancia de doble capa, antes o después de ser recubierta con la composicién
activa 26, normalizada por la carga de la capa catalitica 24. La carga de la capa catalitica 24 se mide como la cantidad
de metal (en gramos) por cm?. La capacitancia de doble capa normalizada de la capa catalitica 24 esta comprendida
entre aproximadamente 1,0 y aproximadamente 10,0 mF/g, y preferentemente entre aproximadamente 3,0 y
aproximadamente 7,0 mF/g. La capacitancia de doble capa antes de la normalizacién se mide en mF/cm? de acuerdo
con el procedimiento que se expone a continuacion. La carga tipica de la capa catalitica 24 es de 50 y 1200 g/m?, mas
preferentemente de entre 100 y 600 g/m?. Las cargas mas bajas de la capa catalitica 24 son mas rentables ya que
obviamente requieren menos material en la capa catalitica pero también menos de la composicién activa 26, que
normalmente es costosa, y que de lo contrario puede diluirse excesivamente. En algunas aplicaciones, por ejemplo,
sin limitacién, las aplicaciones que implican la lixiviacién de la composicién activa 26, las cargas tipicas pueden ser
mas altas, entre 100-3000 g/m? con respecto al metal.

Se estudié la capacitancia de doble capa de las capas cataliticas 24 que tienen diferentes composiciones en
condiciones relevantes, es decir, KOH al 25 % y T = 80 °C, usando electrodos de prueba 11. Cada electrodo de prueba
11 incluia un sustrato 22 de malla expandida de niquel. En un primer electrodo de prueba 11a, el sustrato 22 se
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recubrié con plasma usando niquel; en un segundo electrodo de prueba 11b, el sustrato 22 se pulveriz6 por plasma
usando una aleacién de niquel-aluminio; en un tercer electrodo de prueba 11c, el sustrato 22 se pulverizé con arco de
alambre usando dos alambres de niquel; en un cuarto electrodo de prueba 11d, el sustrato se pulverizd con arco de
alambre usando dos alambres, cada uno compuesto por una aleacién de niquel-aluminio. Los electrodos de prueba
11 se acondicionaron inicialmente realizando una polarizacién de 10 minutos a 2 kA/m?2 Sucesivamente, se realizaron
barridos voltamétricos en la regién de potencial de 0,25V a 0 V en funcién de Hg/HgO a diferentes velocidades de
barrido (se entiende que, en general, el experto en la técnica seleccionard regiones de potencial adecuadas
compatibles con la composicién activa 26, con el fin de evitar interferencias debidas a posibles procesos faradicos).
La capacitancia electroquimica de doble capa se estimé usando la ecuacién estandar dE/dt = Cq - dQ/dt. Los
electrodos de prueba 11 mostraron una capacitancia especifica (normalizada por la carga de la capa catalitica 24) en
un intervalo de aproximadamente 0,5 a aproximadamente 30 mF/g, como se muestra en la figura 3, que representa
gréficamente la capacitancia promedio en funcién del tipo de electrodo (11a-11d). En particular, los electrodos de
prueba 11a, 11¢, 11d estaban deseablemente en un intervalo de aproximadamente 1,0 a aproximadamente 10,0 mF/g.
Los electrodos 11b y 11d que contenian Al se lixiviaron preventivamente en una solucién de KOH (30 %) a 80 °C
durante 2 horas.

Los electrodos de prueba 11 se caracterizaron por la cantidad de carga que podian liberar cuando se sometian a una
corriente inversa en condiciones relevantes, es decir, KOH al 25% y T = 80 °C. Los electrodos de prueba 11 se
acondicionaron inicialmente realizando 2 horas de polarizacién anddica a 10 kKA/m?. Sucesivamente, se realizé una
etapa cronopotenciométrico, aplicando una corriente catddica de 120 A/m? hasta que el potencial del electrodo se
registré como -0,8 V en funcidén del SHE (electrodo de hidrégeno estandar). A continuacién, la cantidad total de carga
liberada del electrodo de prueba 11 se calculé integrando la corriente en el tiempo. Los electrodos de prueba 11 fueron
capaces de liberar una carga controlada (normalizada por la carga de revestimiento) en un intervalo de
aproximadamente 1.000 a aproximadamente 70.000 mC/g, como se muestra en la figura 4, que representa
gréficamente la carga promedio normalizada en funcién del tipo de electrodo (11a-11d). En particular, los electrodos
de prueba 11a, 11c y 11d estaban deseablemente en un intervalo de aproximadamente 2.000 a aproximadamente
10.000 mC/g.

En determinadas realizaciones, méas del 90 por ciento en peso del niquel en la capa catalitica estd en su forma
metaélica, mientras que hasta el 10 por ciento en peso del niquel esta en su forma de éxido, predominantemente NiO,
es decir, en el Ultimo caso, el porcentaje en peso se refiere a NiO. Preferentemente, el contenido de niquel metalico
en la capa catalitica esta en el intervalo del 90 al 99,5 % en peso, preferentemente en el intervalo del 95 al 99 % en
peso. El contenido de 6xido de niquel en la capa catalitica puede estar en un intervalo de al menos el 0,5 % en peso
al 10 % en peso y preferentemente esta en el intervalo del 1 al 5 % en peso.

Se cree que los rendimientos éptimos de la configuracion de electrodos se deben a la liberacién controlada de carga
de la capa de niquel porosa. Ademas, se desea una determinada cantidad de porosidad de la capa de niquel/éxido de
niquel para mejorar el nimero de sitios cataliticos accesibles. Se puede esperar que la relacién entre la porosidad y
la liberacidén de carga varie dependiendo de la naturaleza de la capa. El control de la porosidad/capacitancia se usa
para controlar la robustez del electrodo (carga). Como se muestra en la figura 5, que representa graficamente la
capacitancia media (eje y) en funcién de la carga media (eje x) para los electrodos 11a-11d, existe una relacién lineal
entre la capacitancia y la carga liberada para los electrodos 11 que tienen una capa catalitica 24. Por lo tanto, se
demostré que las configuraciones de electrodos examinadas se caracterizan por la misma relacién apropiada entre la
porosidad/capacitancia y la liberacién de carga.

La composicién activa 26 incluye uno o mas metales seleccionados del grupo que consiste en iridio (Ir), cobalto (Co),
rodio (Rh), hierro (Fe), platino (Pt), litio (Li), manganeso (Mn). El iridio en la composicién activa 26 puede ser un
compuesto de iridio, tal como éxido de iridio (IrO»). El cobalto en la composicién activa 26 puede ser un compuesto de
cobalto, tal como un éxido de cobalto, concretamente, 6xido de cobalto (Il) (CoO) u éxido de cobalto (I1, Ill) (Coz0a4), 0
cobaltita de niquel (NiC0204). Preferentemente, el cobalto que se encuentra en la composicidén activa 26 es cobaltita
de niquel. Incluso més preferentemente, la cobaltita de niquel que se encuentra en la composicién activa 26 esté en
forma de espinelas. El rodio en la composicién activa 26 puede ser un compuesto de rodio, tal como éxido de rodio
(II1) (Rh2O3); el manganeso en la composicion activa 26 puede ser un compuesto de manganeso, tal como 6xido de
manganeso (MnOy); el hierro en la composicidn activa 26 puede ser un compuesto de hierro, tal como éxido de hierro
(Fe2xO3) 0 FesOy, el platino en la composicién activa 26 puede ser un compuesto de platino, tal como éxido de platino
(PtOy); el litio en la composicién activa 26 puede ser un compuesto mixto, tal como éxido de litio y niquel (LiNiO5).

En algunas realizaciones, la composicién activa 26 puede consistir esencialmente en un compuesto de cobalto, un
compuesto de niquel, un compuesto de iridio, un compuesto de litio (por ejemplo, 6xido de litio y niquel) o un
compuesto de hierro (por ejemplo, 6xido de hierro). Como alternativa, la composicién activa 26 puede consistir
esencialmente en un compuesto de cobalto y un compuesto de iridio, o la composicién activa 26 puede comprender
un compuesto de cobalto o un compuesto de iridio o tanto un compuesto de cobalto como un compuesto de iridio.
Preferentemente, la composicién activa 26 comprende un compuesto de cobalto o un compuesto de iridio, méas
preferentemente tanto un compuesto de cobalto como un compuesto de iridio, aun més preferentemente, la
composicidén activa 26 comprende cobaltita de niquel y éxido de iridio. Por lo tanto, la composicién activa 26 puede
comprender: El 0-100 por ciento en moles de un compuesto de iridio, el 0-100 por ciento en moles de un compuesto
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de cobalto y el 0-40 por ciento en moles de uno 0 méas compuestos de metales de transicién seleccionados del grupo
que consiste en un compuesto de rodio, un compuesto de manganeso, un compuesto de hierro, un compuesto de
platino, un compuesto de litio. Mas preferentemente, la composicion activa 26 puede comprender: Aproximadamente
el 10-50 por ciento en moles de un compuesto de iridio, aproximadamente el 40-90 por ciento en moles de un
compuesto de cobalto y el 0-20 por ciento en moles de uno 0 mas compuestos de metales de transicién seleccionados
del grupo que consiste en un compuesto de rodio, un compuesto de manganeso, un compuesto de hierro, un
compuesto de platino, un compuesto de litio. Mas preferentemente, la composicién activa 26 puede comprender:
Aproximadamente el 10-30 por ciento en moles de un compuesto de iridio, méas del 70 por ciento en moles de un
compuesto de cobalto y el 0-10 por ciento en moles de uno o mas compuestos de metales de transicién seleccionados
del grupo que consiste en un compuesto de rodio, un compuesto de manganeso, un compuesto de hierro, un
compuesto de platino, un compuesto de litio. Aln mas preferentemente, la composicion activa 26 puede comprender:
EI 10-30 por ciento en moles de un compuesto de iridio, el 70-90 por ciento en moles de un compuesto de cobalto y el
0-10 por ciento en moles de uno o mas compuestos de metales de transicion seleccionados del grupo que consiste
en un compuesto de rodio, un compuesto de manganeso, un compuesto de hierro, un compuesto de platino, un
compuesto de litio.

La capa catalitica 24 y la capa activa 26, tomadas juntas como una combinacidén, comprenden de aproximadamente
el 80 por ciento en moles a aproximadamente el 99,9 por ciento en moles de niquel, del 0 a aproximadamente el 2 por
ciento en moles de 6xido de niquel, de aproximadamente el 0 por ciento en moles a aproximadamente el 0,8 por ciento
en moles de un compuesto de iridio, de aproximadamente el O por ciento en moles a aproximadamente el 2 por ciento
en moles de un compuesto de cobalto, y de aproximadamente el 0 a aproximadamente el 2 por ciento en moles de
uno o mas compuestos de metales de transicion seleccionados del grupo que consiste en un compuesto de rodio, un
compuesto de manganeso, un compuesto de hierro, un compuesto de platino, un compuesto de litio.

La composicién activa 26 puede formarse a partir de una Unica composicion precursora que se aplica a la capa
catalitica 24 en uno 0 mas procesos de aplicacién, o la composicidn activa 26 puede formarse a partir de una pluralidad
de diferentes composiciones precursoras que se aplican a la capa catalitica 24 en una pluralidad de procesos de
aplicacion. Como se ha expuesto anteriormente, la composiciéon activa 26 puede formar una capa sobre la capa
catalitica 24 como se representa esqueméticamente en la figura 2, y/o la composicién activa 26 puede ser absorbida
en la capa catalitica 24 y distribuirse por toda la porosidad de la capa catalitica 24. De esta manera, la capa de la
composicién activa 26 puede tener un grosor de aproximadamente 0 a aproximadamente 20 pm, més preferentemente
de aproximadamente 0 a aproximadamente 10 um.

Generalmente, la una 0 mas composiciones precursoras incluyen compuestos precursores (tales como sales metélicas
organicas o inorganicas) que se pueden descomponer térmicamente para formar los compuestos metélicos en la
composicién activa 26. Las sales metalicas pueden ser cloruros y pueden disolverse en disolventes, incluyendo acidos
(tales como acido clorhidrico y &cido nitrico) y alcoholes, tales como alcohol isopropilico, alcohol n-propilico, alcohol
n-butilico y alcohol etilico. A continuacién se dan algunos ejemplos de los compuestos precursores.

Para el 6xido de iridio, el uno o méas compuestos precursores pueden incluir la sal de cloruro, sulfato o nitrato de iridio
disuelta en un disolvente, tal como un &acido o un alcohol. Més especificamente, el uno 0 mas compuestos precursores
pueden incluir una solucién de cloruro de iridio (111) (IrCls) en su forma trihidrato (IrCls(H20)3), junto con &cido clorhidrico
y alcohol isopropilico y/o alcohol etilico.

Para el 6xido de cobalto (Il), el uno o mas compuestos precursores pueden incluir cloruro de cobalto (CoCly) y agua.
Para el 6xido de cobalto (ll, lll), el uno 0 mas compuestos precursores pueden incluir acetato de cobalto (I1) tetrahidrato
(C4HsC00O4_4H0), alcohol etilico y acido oxalico (CoH204).

Para la cobaltita de niquel, el uno 0 mas compuestos precursores pueden incluir acetato de niquel (Il) tetrahidrato
(C4HeNiIO4 _4H20) y acetato de cobalto (ll) tetrahidrato (C4HsC0O4 4HO) mezclados con urea (CO(NH-), agua
desionizada, alcohol etilico, glicerol y tetraetilenglicol (TEG), en donde el acetato de niquel (1) y el acetato de cobalto
(1) se precipitan conjuntamente. Como alternativa, el uno 0 mas compuestos precursores pueden incluir nitrato de
niquel (II) hexahidrato (Ni(NO3)>-6H-O) y nitrato de cobalto (II) hexahidrato (Co(NOs3)>-6H20), que pueden disolverse
en NH4OH.

La una o més composiciones precursoras pueden aplicarse a la capa catalitica 24 usando una brocha, o mediante
electropulverizacion, recubrimiento con rodillo o recubrimiento por inmersién.

Después de que la una o mas composiciones precursoras se han aplicado a la capa catalitica 24, el sustrato 22
recubierto con la capa catalitica 24 y la una o mas composiciones precursoras se calienta para descomponer
térmicamente el uno o mas compuestos precursores para formar la composiciéon activa 26. El calentamiento puede
tener lugar en un horno a unatemperatura de aproximadamente 300 °C a aproximadamente 500 °C durante un periodo
de aproximadamente 10 a aproximadamente 20 minutos.

EJEMPLO 1
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Una pieza de 100 x 100 mm de malla tejida de alambre de niquel, con un alambre de 0,17 mm de didmetro, se pulverizd
con plasma usando polvo de niquel del 99,9 % de pureza con un tamafio de particula de -45/+10 um (Fe <0,5, 0<0,4,
C<0,02, S<0,01 en aire ambiente en ambos lados en una cantidad de 4,8 + 0,5 g/dm? y con un grosor objetivo de
50 um (en cada lado). Posteriormente, la malla de alambre pulverizada se calenté en un horno a 350 °C durante
15 minutos en aire. La malla tejida pulverizada con plasma se dejé enfriar y a continuacién se recubrié con una
composicién precursora, por medio de un cepillo, en una serie de etapas de recubrimiento, calentamiento y
enfriamiento. La composicién precursora comprendia 19,77 g de nitrato de niquel (Il) hexahidrato y 39,56 g de
cobalto(ll)/nitrato hexahidrato, llevados a un volumen de 100 ml con agua DI. Inicialmente, la malla de alambre
pulverizada con plasma se recubrié con la composicién precursora y a continuacién se calentd en aire en un horno a
350 °C durante 15 minutos. Después del enfriamiento, la malla de alambre se recubrié de nuevo con la composicién
precursora y se calenté de nuevo en el horno a 350 °C durante 15 minutos. Este proceso de recubrimiento,
calentamiento y enfriamiento se repitié para lograr una carga de 7,52 gmera/m>2.

El proceso anterior produjo un electrodo E1 que tenia, en cada lado, una capa catalitica y una composicién activa. La
capa catalitica era principalmente niquel con una pequefia cantidad de NiO. La composicién activa comprendia
0,0427 mol/m? de niquel cobaltita. Cuando se observé con un microscopio electrénico de barrido (SEM), la capa
catalitica era una matriz de niquel formada por particulas de niquel y una fina costra de NiO, estando la cobaltita de
niquel distribuida en la porosidad de la capa catalitica.

La combinacién de la capa catalitica y la composicién activa tenia un grosor (en un lado) de 51 + 6 ym y tenia una
porosidad de 0,3 m%g (BET). La combinacién comprendia el 97,6 por ciento en moles de niquel, el 0,9 por ciento en
moles de éxido de niquel y el 1,5 por ciento en moles de cobaltita de niquel.

EJEMPLO 2

Una pieza de 100 x 100 mm de malla expandida de niquel se pulverizé con plasma usando polvo de niquel del 99,9 %
de pureza con un tamafio de particula de -45/+10 pym (Fe <0,5, 0<0,4, C<0,02, S<0,01 en aire ambiente en ambos
lados en una cantidad de 4,5 + 0,5 g/dm? y con un grosor objetivo de 45 um (en cada lado). Posteriormente, la malla
de alambre pulverizada se calenté en un horno a 350 °C durante 15 minutos en aire. La malla expandida pulverizada
con plasma se dej6 enfriar y a continuacién se recubrié con una primera y una segunda composiciones precursoras,
como se describe a continuacioén.

La primera composicién precursora fue la misma que la composicién precursora aplicada en el Ejemplo 1, es decir, la
solucién de nitrato de niquel (II) hexahidrato y nitrato de cobalto (Il) hexahidrato. La primera composicién precursora
también se aplicé a la malla de la misma manera que en el Ejemplo 1 para lograr una carga de 7,52 gweral/m?.

La segunda composicidén precursora comprendia 4,27 g de hidréxido de hexa-aminairidio (Ill) [Ir(NHs)s](OH)s llevado
a un volumen de 100 ml con agua desionizada. Después de la aplicacién de la primera composicién precursora, la
segunda composicion precursora se aplicé con brocha en una serie de etapas de recubrimiento, calentamiento y
enfriamiento. Inicialmente, la malla pulverizada con plasma y recubierta se recubrié con las segundas composiciones
precursoras y a continuacién se calenté en un horno a 350 °C durante 15 minutos en aire. Después del enfriamiento,
la malla se recubrié de nuevo con la segunda composicién precursora y se calenté de nuevo en el horno a 350 °C
durante 15 minutos. Este proceso de recubrimiento, calentamiento y enfriamiento se repitié para lograr una carga de
1,88 gMETAL/mZ.

El proceso anterior produjo un electrodo E2 que tenia, en cada lado, una capa catalitica y una composicién activa. La
capa catalitica era principalmente niquel con una pequefia cantidad de NiO. La composicién activa era de
9,78 mmol/m? de 6xido de iridio y de 42,7 mmol/m? de cobaltita de niquel, lo que corresponde al 18,6 por ciento en
moles de 6xido de iridio y el 81,4 por ciento en moles de cobaltita de niquel. Cuando se observé con un microscopio
electrénico de barrido (SEM), la capa catalitica era una matriz de niquel formada por particulas de niquel y una fina
costra de NiO, estando el 6xido de iridio y la cobaltita de niquel distribuidos en la porosidad de la capa catalitica. La
combinacién de la capa catalitica y la composicién activa tenia un grosor (en un lado) de poco menos de 50 pm y tenia
una porosidad de 0,4 m%g (BET). La combinacion comprendia el 98,8 por ciento en moles de niquel, el 0,12 por ciento
en moles de 6xido de iridio y el 0,53 por ciento en moles de cobaltita.

EJEMPLO 3

Una pieza de 100 x 100 mm de malla expandida de niquel se pulverizé con plasma usando polvo de niquel del 99,9 %
de pureza con un tamafio de particula de -45/+10 pym (Fe <0,5, 0<0,4, C<0,02, S<0,01 en aire ambiente en ambos
lados en una cantidad de 4,5 + 0,5 g/dm? y con un grosor objetivo de 45 um (en cada lado). Posteriormente, la malla
expandida pulverizada se calent6 en un horno a 350 °C durante 15 minutos en aire. A continuacién, la malla expandida
pulverizada con plasma se dejé enfriar y a continuacién se recubrié con una composicién precursora, por medio de
una brocha en una serie de etapas de recubrimiento, calentamiento y enfriamiento. La composicién precursora fue la
misma que la segunda composicion precursora del Ejemplo 2, es decir, hidroxido de hexa-aminairidio (lIl)
[Ir(NH3)s](OH)3 llevado a un volumen de 100 ml con agua ionizada. Inicialmente, la malla expandida pulverizada con
plasma se recubrié con la composicién precursora y a continuacién se calenté en un horno a 350 °C durante
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15 minutos en aire. Después del enfriamiento, la malla se recubrié de nuevo con la composicién precursora y se
calenté de nuevo en el horno a 350 °C durante 15 minutos. Este proceso de recubrimiento, calentamiento y
enfriamiento se repiti6 para lograr una carga de 1,88 gueral/m?.

El proceso anterior produjo un electrodo E3 que tenia, en cada lado, una capa catalitica y una composicién activa. La
capa catalitica era principalmente niquel con una pequefia cantidad de NiO. La composicién activa era de
9,78 mmol/m? de 6xido de iridio. Cuando se observé con un microscopio electrénico de barrido (SEM), la capa catalitica
era una matriz de niquel formada por particulas de niquel y una fina costra de NiO, estando el éxido de iridio distribuido
en la porosidad de la capa catalitica (véanse las figuras 6-8). La combinacidén de la capa catalitica y la composicién
activa tenia un grosor (en cada lado) de poco menos 50 um y tenfa una porosidad de 0,4 m?%g (BET). La combinacién
comprendia el 98,7 por ciento en moles de niquel, el 0,9 por ciento en moles de 6xido de niquel y el 0,4 por ciento en
moles de 6xido de iridio.

EJEMPLO COMPARATIVO 1

Una pieza de 100 x 100 mm de malla expandida de niquel se pulverizé con plasma usando polvo de niquel del 99,9 %
de pureza con un tamafio de particula de -45/+10 pym (Fe <0,5, 0<0,4, C<0,02, S<0,01 en aire ambiente en ambos
lados en una cantidad de 13,0 + 0,9 g/dm?y con un grosor objetivo de 300 umy 100 um en el otro lado. Posteriormente,
la malla pulverizada se calenté en un horno a 350 °C durante 15 minutos. A continuacién, la malla expandida
pulverizada se dejé enfriar, formando asi un electrodo CE1 con solo una capa catalitica que comprendia niquel y 6xido
de niquel. La capa catalitica tenia un grosor (en cada lado) de poco menos de 200 um y tenia una porosidad de
0,4 m%g (BET).

EJEMPLO COMPARATIVO 2

Una pieza de 100 x 100 mm de malla expandida de niquel se pulverizé con plasma usando polvo de niquel del 99,9 %
de pureza con un tamafio de particula de -45/+10 pym (Fe <0,5, 0<0,4, C<0,02, S<0,01 en aire ambiente en ambos
lados en una cantidad de 4,5 + 0,5 g/dm? y con un grosor objetivo de 45 um. Posteriormente, la malla expandida
pulverizada se calentd en un horno a 350 °C durante 15 minutos. A continuacién, la malla de alambre pulverizada se
dej6 enfriar, formando asi un electrodo CE2 con solo una capa catalitica que comprendia niquel y éxido de niquel. La
capa catalitica tenia un grosor (en un lado) de poco menos de 50 um y tenia una porosidad de 0,4 m?/g (BET).

[EJEMPLO COMPARATIVO 3]

Salvo lo indicado a continuacién, el Ejemplo 2 se volvié a realizar en otra pieza de 100 x 100 mm de malla expandida
de niquel. La malla no se pulverizé con plasma ni se recubrié de ningln otro modo con una capa de niquel/6xido de
niquel u otro metal. La composicién activa se formé directamente sobre la malla expandida. Se aplicaron las mismas
primera y segunda composiciones precursoras a la malla expandida de la misma manera que en el Ejemplo 2, excepto
que no se pulverizé con plasma ninguna capa.

El proceso produjo un electrodo CE3 que tenia, en cada lado, una composicién activa. La composicién activa fue de
9,78 mmol/m? de dxido de iridio y 42,7 mmol/m? de cobaltita de niquel, lo que corresponde al 18,6 por ciento en moles
de éxido de iridio y el 81,4 por ciento en moles de cobaltita de niquel.

PRUEBAS

Los electrodos E1, E2, E3, , CE1, CE2 y CE3 se usaron cada uno como anodos en celdas de electrélisis y las
sobretensiones de oxigeno en los anodos se midieron en KOH al 25 % a 80 °C con una configuraciéon de tres
electrodos, usando un electrodo de referencia SCE y un potenciostato biol6gico VMP3 equipado con un amplificador
de 20 A. La caida de iR se midié por medio de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS, por sus siglas en
inglés). El potencial de electrodo resultante determinado a 10 kA/m? se resté por el potencial de evolucidn de oxigeno
termodindmico a pH 14. Los resultados de estas mediciones se muestran en la Tabla 1 a continuacién. Ademas, las
celdas de electrélisis con los anodos E2, E3, CE1, CE2 y CE3, respectivamente, se conectaron para recibir energia
eléctrica con una corriente de 10 kA/m? y a continuacién se sometieron a una serie de 50 cortes de energia eléctrica,
con ciclos de encendido/apagado de una duracién de 6 horas. Las tensiones a 10 kA/m? de las celdas se midieron
después de cada corte de energia. Los resultados de estas mediciones también se muestran en la Tabla 1 a
continuacion.

TABLA 1
Electrodo | Sobretensién de O2 (mV) a 10 KA/m? | Prueba de corte de energia
E1 240 no realizada
E2 252 0,4 mV por cada 28 cortes de energia
E3 252 2,4+ 0,5mV por cada 28 cortes de energia




10

15

20

25

30

35

ES 2994 128 T3

(continuacién)

Electrodo | Sobretensién de O2 (mV) a 10 KA/m? | Prueba de corte de energia

CE1 350 0,1+ 0,1 mV por cada 30 cortes de energia
CE2 380 0,1+ 0,1 mV por cada 30 cortes de energia
CE3 260 10,3 + 1,2 mV por cada 14 cortes de energia

Los resultados de las pruebas muestran que, si bien la capa catalitica del electrodo CE2 es sustancialmente més
delgada que la capa catalitica del electrodo CE1 (=50 um frente a =200 pm), la sobretensién de oxigeno del electrodo
CE2 no fue mucho mayor que la del electrodo CE1 (380 mV frente a 350 mV). Los electrodos E1-E3 tenian
sobretensiones de oxigeno sustancialmente mejores que los electrodos CE1 y CE2. El electrodo E2 tenia una
sobretension de oxigeno significativamente mejor que CE1 y CE2 y tenia una mejor tolerancia a los cortes de energia
que los electrodos E3 y CE3. El electrodo CE3 tenia una buena sobretensiéon de oxigeno, pero una tolerancia a los
cortes de energia no muy buena. Los resultados muestran que un electrodo con solo la composicién activa 26, sin la
capa catalitica 24, tiene una buena sobretensién de oxigeno, pero una mala tolerancia a los cortes de energia. Por el
contrario, los electrodos con solo la capa catalitica 24, sin la composicidn activa 26, tienen una buena tolerancia a los
cortes de energia, pero una mala sobretensién. La combinacién sinérgica de la capa catalitica 24 y la composicién
activa 26 produce un electrodo con propiedades mejoradas, es decir, una buena tolerancia a los cortes de energia y
una buena sobretensién, particularmente una capa activa que comprende tanto un compuesto de cobalto como un
compuesto de iridio. Un electrodo de este tipo (por ejemplo, el electrodo E2) también tiene una sobretensién de oxigeno
mejorada.

Las figuras 6 a 8 muestran imégenes SEM/EDAX de una seccién transversal de un electrodo de acuerdo con el
Ejemplo 3 que comprende un sustrato de niquel 30, una capa catalitica 31 hecha de niquel y una pequefia cantidad
de 6xido de niquel y una composicién activa a base de iridio aplicada térmicamente al recubrimiento catalitico. La
imagen SEM de la figura 6 muestra la morfologia de la capa catalitica que se obtuvo depositando niquel sobre un
sustrato hecho de una malla gruesa de niquel mediante pulverizacién térmica. Como se puede deducir de ello, la capa
catalitica 31 que presenta cierta porosidad se distingue claramente por una interfaz 32 bien definida del sustrato de
niquel denso 30 que esencialmente no presenta porosidad. La porosidad de la capa catalitica 31 es resultado
esencialmente de grietas 33 que se forman dentro de la capa catalitica 31. Predominantemente, estas grietas 33 estén
orientadas esencialmente en paralelo a la interfaz 32 entre el sustrato 30 y la capa catalitica. El &rea de color negro
34 corresponde a una resina necesaria para la preparacion de la muestra. La composicién activa (no visible en la
figura 6) puede penetrar en la capa catalitica a través de grietas 33 como se puede deducir a partir de la imagen
SEM/EDAX de la figura 7 que muestra la misma regién de seccién transversal del electrodo que la figura 6. Las areas
de color gris corresponden al niquel de la capa catalitica mientras que las areas/puntos de color blanco corresponden
al iridio de la composicidén activa. Aunque el mapa EDAX de iridio ay es bastante ruidoso, se observan claramente
parches distintos con un contenido de iridio aumentado, indicados por circulos de color negro en la figura 7, lo que
indica que la composicién activa ha penetrado en la capa catalitica y se acumula en regiones correspondientes a las
regiones porosas de la figura 6. La figura 8 es una imagen SEM/EDAX que muestra la distribucién de oxigeno en la
misma regién del electrodo de la figura 6. La imagen EDAX de oxigeno (blanco) se superpone a la imagen SEM (gris)
de la figura 6. Sin tener en cuenta el ruido, se puede deducir a partir de la figura 8 que el sustrato 30 consiste en niquel
puro, mientras que la capa catalitica 31 comprende parches que contienen oxigeno (circulos de color negro) que
corresponden al componente de éxido de niquel de la capa catalitica.
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REIVINDICACIONES
1. Un electrodo para su uso en un proceso de electrélisis alcalina, comprendiendo el electrodo:

un sustrato metalico;

una capa catalitica dispuesta sobre el sustrato metélico, comprendiendo la capa catalitica niquel y éxido de niquel
y teniendo una porosidad inferior a aproximadamente 1 m%g medida por BET; y

una composicién activa dispuesta tanto sobre como dentro de la capa catalitica, comprendiendo la composicién
activa uno o mas compuestos metalicos seleccionados del grupo que consiste en un compuesto de cobalto, un
compuesto de iridio, un compuesto de rodio, un compuesto de hierro, un compuesto de platino, un compuesto de
litio y un compuesto de manganeso.

2. El electrodo de la reivindicacion 1, en donde el electrodo tiene una capacitancia de doble capa, normalizada por la
carga de la capa catalitica con respecto al metal, en un intervalo de aproximadamente 1,0 a aproximadamente
10,0 mF/g.

3. El electrodo de la reivindicacién 1 0 2, en donde la composicién activa comprende més del 30 por ciento en moles
de uno del compuesto de cobalto y el compuesto de iridio.

4. El electrodo de la reivindicacién 3, en donde la composicién activa comprende més del 60 por ciento en moles de
uno del compuesto de cobalto y el compuesto de iridio, y en donde el compuesto de cobalto comprende cobaltita de
niquel y el compuesto de iridio comprende éxido de iridio,

en donde la composicién activa preferentemente consiste esencialmente en cobaltita de niquel o en donde la
composicién activa preferentemente consiste esencialmente en éxido de iridio.

5. El electrodo de la reivindicacién 1, en donde la composicién activa comprende de aproximadamente el 40 a
aproximadamente el 90 por ciento en moles del compuesto de cobalto, de aproximadamente el 0 a aproximadamente
el 50 por ciento en moles del compuesto de iridio y de aproximadamente el 0 a aproximadamente el 20 por ciento en
moles de uno o mas del compuesto de rodio, el compuesto de hierro, el compuesto de platino, el compuesto de litio,
el compuesto de manganeso.

6. El electrodo de la reivindicacién 5, en donde la composicién activa comprende de aproximadamente el 70 a
aproximadamente el 90 por ciento en moles del compuesto de cobalto, de aproximadamente el 10 a aproximadamente
el 30 por ciento en moles del compuesto de iridio y de aproximadamente el 0 a aproximadamente el 10 por ciento en
moles de uno o mas del compuesto de rodio, el compuesto de hierro, el compuesto de platino, el compuesto de litio y
el compuesto de niquel,

preferentemente, comprendiendo el compuesto de cobalto cobaltita de niquel y comprendiendo el compuesto de iridio
oxido de iridio.

7. El electrodo de la reivindicacién 1, en donde la composicién activa comprende uno o mas compuestos metalicos
seleccionados del grupo que consiste en cobaltita de niquel, 6xido de iridio, éxido de hierro y éxido de litio-niquel.

8. El electrodo de las reivindicaciones 1-7, en donde la capa catalitica tiene un grosor en un intervalo de
aproximadamente 10 ym a aproximadamente 50 um.

9. El electrodo de las reivindicaciones 1-8, en donde el sustrato metélico del electrodo comprende uno o méas metales
seleccionados del grupo que consiste en niquel, aleaciones de niquel y aleaciones de hierro.

10. El electrodo de la reivindicacion 9, en donde la capa catalitica es una primera capa catalitica y en donde el sustrato
metalico comprende un sustrato de niquel;

en donde el sustrato metalico tiene un primer y segundo lados opuestos, estando la primera capa catalitica
dispuesta sobre y adherida al primer lado del sustrato metalico;

en donde el electrodo comprende ademés una segunda capa catalitica dispuesta sobre y adherida al segundo lado
del sustrato metélico, teniendo la segunda capa catalitica sustancialmente la misma composicién que la primera
capa catalitica; y

en donde la composicién activa esta dispuesta tanto sobre como dentro de la segunda capa catalitica.

11. Una unidad de electrélisis de agua alcalina que comprende el electrodo de las reivindicaciones 1-10, en donde el
electrodo es un 4nodo, y en donde la unidad de electrélisis de agua alcalina comprende ademas:

un cétodo; y
una solucién electrolitica que esté sustancialmente libre de cloro.

12. Un método para formar un electrodo, que comprende:

11
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proporcionar un sustrato metalico;

formar una capa catalitica sobre el sustrato metélico mediante pulverizacién térmica, revestimiento laser o
galvanoplastia, comprendiendo la capa catalitica

niquel y 6xido de niquel y teniendo una porosidad inferior a aproximadamente 1 m?/g medida por BET; y

aplicar una composicidn activa a la capa catalitica, en donde la etapa de aplicar la composicién activa comprende
aplicar una o mas composiciones precursoras a la capa catalitica y a continuaciéon calentar la una o més
composiciones precursoras y la capa catalitica para formar la composicién activa.

13. El método de la reivindicacién 12, en donde la etapa de formar la capa catalitica se realiza mediante pulverizacién
térmica y la capa catalitica tiene una capacitancia de doble capa en un intervalo de aproximadamente 1,0 a
aproximadamente 10,0 mF/g.

14. El método de la reivindicacién 12 o 13, en donde la etapa de formar la capa catalitica se realiza mediante
pulverizacién térmica y comprende pulverizar con alambre eléctrico o plasma polvo de niquel sobre el sustrato metélico
en aire ambiente,

preferentemente, comprendiendo la composiciéon activa uno o mas compuestos metalicos seleccionados del grupo
que consiste en un compuesto de cobalto, un compuesto de iridio, un compuesto de rodio, un compuesto de hierro,
un compuesto de platino, un compuesto de litio, un compuesto de manganeso y comprendiendo la composicién
precursora precursores de dicho uno o0 mas compuestos metalicos.

15. El método de la reivindicacién 14, en donde la composiciéon activa comprende de aproximadamente el 40 a
aproximadamente el 90 por ciento en moles del compuesto de cobalto y de aproximadamente el 10 a
aproximadamente el 50 por ciento en moles del compuesto de iridio, preferentemente, comprendiendo el compuesto
de cobalto cobaltita de niquel y comprendiendo el compuesto de iridio éxido de iridio.

12
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