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DESCRIPCION

Materiales porosos en forma de microesferas a base de iridio y/u 6xido de iridio, su procedimiento de preparacion y
SUS USOS

La invencién se refiere a un material poroso en forma de microesferas a base de iridio y/o de 6xido de iridio, a su
procedimiento de preparacion, a su uso como catalizador anédico en un electrolizador de agua a base de un electrolito
polimérico soélido, también denominado electrolizador de agua PEM (con PEM que significa en inglés “Proton Exchange
Membrane” o “Polymer Electrolyte Membrane) o para la fabricacion de diodos electroluminiscentes para diversos
dispositivos electrénicos o para automoéviles, y un electrolizador de agua PEM que comprende tal material como
catalizador anédico.

La invencién se aplica tipicamente, pero no exclusivamente, a la produccién de hidrégeno a partir de recursos
renovables y, en particular, a materiales a base de iridio y/u 6xido de iridio utilizados como catalizadores para producir
hidrégeno.

El gas dihidrégeno H2, mas cominmente denominado “hidrégeno”, puede utilizarse en diversas aplicaciones debido a
su alto potencial energético. Al no existir de forma natural, debe fabricarse a partir de una fuente de energia primaria
y después transportarse, almacenarse y distribuirse hacia el usuario.

El hidrogeno como fuente de energia se puede convertir en electricidad, calor o fuerza motriz segun el uso final. El
hidrégeno puede utilizarse en particular para alimentar pilas de combustible que constituyen entonces convertidores
electroquimicos que producen electricidad y calor por oxidacién de un combustible gaseoso que es el hidrégeno y por
reduccion de oxigeno. Las pilas de combustible alimentadas por hidrogeno se pueden utilizar en sistemas
estacionarios en los ambitos de la vivienda, de la industria y de las redes y en sistemas moviles en el ambito del
transporte y dispositivos portatiles (teléfonos, ordenadores). El uso del hidrégeno como principal vector energético y
combustible podria contribuir, por un lado, a reducir la dependencia global de los combustibles fésiles y, por otro lado,
a reducir las emisiones de gases de efecto invernadero (CHa, CO2) y de la contaminacion atmosférica (CO, NOr).

Hoy en dia, el hidrogeno se produce principalmente reformando gases naturales o hidrocarburos tales como propano,
gasolina, diésel, metanol o etanol; o por gasificacion de residuos de petréleo o de carbon. El inconveniente de estos
procedimientos es que involucran recursos fosiles y generalmente producen hidrégeno que tiene baja pureza (por
ejemplo, presencia de monoxido de carbono, diéxido de carbono, compuestos de azufre u otras impurezas gaseosas).

Con el fin de responder a las constantes necesidades industriales en términos de nuevas tecnologias y limitaciones
medioambientales y econdmicas, se manifestd entonces un interés creciente en la conversién electroquimica del agua
en hidrégeno y oxigeno mediante electrdlisis del agua, siendo este método de produccion limpio y proporcionando
hidrégeno de alta pureza. El primer electrolizador de agua basado en un electrolito de polimero solido o electrolizador
de agua PEM surgi6 en la década de 1960 y fue desarrollado por General Electric. Constituye uno de los dispositivos
mas prometedores debido a las altas densidades de corriente alcanzadas (es decir, del orden de 2 A/cm? o0 mas). Un
electrolizador de agua PEM generalmente comprende dos electrodos (anodo y catodo) conectados a un generador de
corriente continua y separados por un electrolito (medio conductor idnico) que consiste en una membrana polimérica
de intercambio de protones que también es un aislante electrénico poco permeable a los gases. Los catalizadores
depositados sobre los electrodos favorecen las reacciones. En particular, los catalizadores utilizados en los
electrolizadores PEM deben resistir el entorno acido causado por el uso de una membrana polimérica de intercambio
de protones (por ejemplo, la membrana Nafion® es el mas cominmente utilizada), pero también a altos potenciales,
sobre todo durante el funcionamiento a alta densidad de corriente. Ahora bien, sélo los metales nobles (por ejemplo
Pt, Ru, Ir), por lo tanto raros y caros, pueden resistir las condiciones antes mencionadas. Por otro lado, el anodo es el
lugar de la reaccion de oxidacion del agua en oxigeno. La sobretension andédica es la principal causa de irreversibilidad
en un electrolizador de agua PEM. Por lo tanto, es importante que el catalizador situado en el anodo permita reducir
estas sobretensiones para reducir la energia necesaria para la electrolisis. Asi, algunas investigaciones se han
centrado en proporcionar nuevos catalizadores en el anodo que tienen un coste de produccion reducido (debido a su
procedimiento de produccién y/o a la carga metélicos nobles en el anodo), y garantizar al mismo tiempo buenos
rendimientos cataliticos en términos de vida Util y/o de estabilidad, y/o de actividad catalitica “propiamente dicha”. Los
catalizadores a base de 6xido de iridio aparecen como catalizadores de eleccion que combinan actividad y estabilidad.

La sintesis de IrO2 generalmente requiere dos etapas: durante una primera etapa, se prepara el iridio amorfo en forma
de 6xido, de hidroxido o metalico, después, durante una segunda etapa, el iridio obtenido se calienta en particular a
500°C de manera a permitir la oxidacién completa y la cristalizacién del IrO2. Las nanoparticulas de iridio ya se han
preparado mediante diversos procedimientos como el procedimiento térmico de Adams, la ruta de los polioles, la
sintesis de Pechini, el método sol-gel o el método hidrolitico. La mayoria de las sintesis propuestas actualmente
conducen generalmente a particulas aglomeradas, lo que no permite el uso de todo el material activo, induciendo altas
cargas de catalizador de hasta 3 mg/cm? a nivel del anodo. El procedimiento de Adams genera particulas con
morfologia irregular, bajos rendimientos y produce gases toxicos de 0xido nitrico, lo que induce al uso de dispositivos
especificos para implementar dicho procedimiento. Otros métodos conducen a peliculas porosas para mejorar los
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rendimientos en un electrolizador. Sin embargo, las técnicas de deposicion utilizadas (por ejemplo, pulverizacion
catodica) no permiten preparar capas de catalizador que pueden usarse en electrolizadores.

Por otro lado, la solicitud de patente JP2014/073467 a descrito la preparacion de un material mesoporoso que consiste
en 6xido de iridio que comprende la preparacion de una disolucién que comprende un cloruro de iridio, agua,
eventualmente una base, y un agente de expansién de tipo poliéter (por ejemplo, poliéter comercializado con la
referencia Pluronic® F-127), la evaporacion de al menos parte del agua de la disolucién, y una etapa de calcinacion a
una temperatura que varia de aproximadamente 300 a 530°C. El 6xido de iridio se utiliza como catalizador anédico en
un electrolizador. Sin embargo, los rendimientos electroquimicos de tal material no estan optimizadas (es decir, el
potencial a partir del cual comienza a entregarse la corriente es muy alto, en particular superior a 1,8 V para una
densidad de corriente de 2 mA/cm?). Por otro lado, el caracter mesoporoso limita la evacuacion del oxigeno producido
en el anodo durante la electrdlisis, en particular cuando la electrdlisis se lleva a cabo a altas densidades de corriente
y/o a altas presiones que inducen la generacién de una cantidad importante de oxigeno en poco tiempo.

Finalmente, el iridio o el 6xido de iridio obtenido se presenta generalmente en forma de polvo de particulas
nanométricas. Ahora bien, la manipulacion de nanoparticulas en forma de polvo plantea problemas de higiene y
seguridad (véase Sharifi et al.,, Chem. Soc. Rev., 2012, 41, 2323-2343), y actualmente es a menudo objeto de rechazo
sistematico por parte de las industrias. En efecto, ya se ha observado que las nanoparticulas se depositan en las vias
pulmonares profundas en mayores proporciones que las particulas de gran tamafio. La actividad fisica intensa
aumenta este deposito. Una quemadura solar o lesiones en la piel serian suficientes para permitir el paso de la barrera
dérmica por las nanoparticulas y, finalmente, las nanoparticulas pueden transportar contaminantes conocidos que
pueden provocar, incluso en dosis bajas, un efecto toxico demostrado (por ejemplo, una alteracién enmascarada del
ADN). Desde un punto de vista industrial, la manipulacién y la formacion de nanoparticulas también puede provocar
la obstruccién de los dispositivos.

Asi, el objetivo de la presente invencion es superar total o parcialmente los inconvenientes de la técnica anterior y
proporcionar un material econémico basado en iridio, que tiene una toxicidad reducida para el medioambiente, los
manipuladores y los usuarios, que puede manipularse facilmente y que tiene rendimientos cataliticos mejorados o al
menos similares con respecto a los de los materiales del estado de la técnica, en particular en términos de estabilidad
y de actividad, pudiendo utilizarse dicho material con una tasa de carga reducida en un electrolizador de agua PEM y
pudiendo facilitar la evacuacién del oxigeno producido en el anodo durante la electroélisis.

Otro objetivo de la invenciéon es proporcionar un procedimiento simple, facilmente industrializable, econémico y
respetuoso con el medioambiente para preparar un material a base de iridio que tiene una toxicidad reducida para el
medioambiente, los manipuladores y los usuarios, que puede ser facilmente manipulado y que tiene rendimientos
cataliticos mejorados o por lo menos similar con respecto a las de los materiales con respecto de los materiales del
estado de la técnica, en particular en términos de estabilidad y de actividad, pudiendo utilizarse dicho material con una
tasa de carga reducida en un electrolizador de agua PEM y que puede facilitar la evacuacién del oxigeno producido
en el anodo durante la electrodlisis.

Estos objetivos se alcanzan mediante la invencién que se describira a continuacion.

La invencion tiene por lo tanto como primer objeto un material inorganico que comprende iridio y/u 6xido de iridio IOz,
caracterizado por que es macroporoso y se presenta en forma de esferas micrométricas o submicrénicas.

El material de la invencién es econdmico, tiene una toxicidad reducida para el medioambiente, los manipuladores y
los usuarios, puede ser facilmente manipulado (debido a su tamafio micrométrico o submicrométrico), y tiene
rendimientos cataliticos mejorados o por lo menos similar en comparacion con respecto a aquellos de materiales del
estado de la técnica, en particular en términos de estabilidad y de actividad. En particular, el material de la invencion
tiene buenas propiedades cataliticas en condiciones operativas de un electrolizador a alta densidad de corriente (por
ejemplo, mayor o igual a 2 A/cm?). Por otro lado, se puede utilizar con una tasa de carga reducida en un electrolizador
de agua PEM y puede facilitar la evacuacion del oxigeno producido en el &nodo durante la electrélisis.

En la invencion, la expresion “micrénica o submicrénica” significa que las esferas tienen un diametro promedio en los
intervalos de micra a submicrénica. En particular, su diametro promedio puede variar desde cien nanémetros hasta
algunas decenas de micrometros.

En la invencién, el material inorganico se presenta en forma de esferas. Dicho de otro modo, las particulas que forman
el material tienen ventajosamente una geometria exterior esférica o esferoidal. Por esferoidal, se entiende cualquier
geometria resultante de la deformacion de una esfera.

El material de la invencién tiene una porosidad organizada y una estructura jerarquica, lo que le confiere las
propiedades y ventajas antes mencionadas.

Segun una realizacion preferida de la invencion, las esferas tienen un didmetro promedio (en nimero) de al menos
aproximadamente 100 nm, preferiblemente que varia de aproximadamente 100 nm a aproximadamente 40 um, mas
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preferiblemente de aproximadamente 150 nm a aproximadamente 3 pum, y mas preferiblemente de 200 nm a
aproximadamente 2 pm.

En la invencién, el diametro promedio (en nimero) de las esferas del material se mide a partir de los diametros
individuales de un conjunto de esferas (minimo 800) en una o mas imagenes de microscopia electrénica de barrido
(SEM).

Las esferas del material de la invencion son preferentemente individuales. En otras palabras, las esferas no estan
autoensambladas o no estan unidas entre si. Por lo tanto, el material no se presenta en forma de una estructura
compacta, sino en forma de esferas individuales micrométricas o submicrénicas. Preferentemente, las esferas segun
la invencién tampoco estan aglomeradas.

En una realizacion particular, las esferas del material de la invencién tienen una pared externa de grosor promedio
que varia de aproximadamente 5 nm a 6 pm, preferiblemente de aproximadamente 50 nm a 250 nm, y mas
preferiblemente de 100 nm a aproximadamente 200 nm.

No hace falta decir que el grosor de la pared exterior de una esfera dada es menor que el diametro de dicha esfera.

El material de la invencién al ser macroporoso comprende macroporos con un tamafio promedio superior a
aproximadamente 50 nm.

Los macroporos pueden estar a una distancia entre si de aproximadamente entre 75 nm y 2 um, preferiblemente entre
100 nm y 800 nm, y mas preferiblemente entre 100 nm y 200 nm, midiéndose la distancia desde el centro de un primer
macroporo hasta el centro de un segundo macroporo adyacente al primer macroporo.

El material también puede comprender ademas mesoporos, es decir poros de tamafio promedio que varia de
aproximadamente 2 nm a 50 nm.

La presencia de macroporos y eventualmente de mesoporos permite maximizar la superficie activa permitiendo
catalizar la reaccién de disociacion del agua. Los macroporos facilitan el transporte de agua y los mesoporos, si
existen, participan en el transporte de los gases.

En particular, las esferas del material de la invenciéon son macroporosas. La macroporosidad de las esferas del material
de la invencién puede ser abierta y/o cerrada.

La macroporosidad de las esferas del material de la invencion puede ser central y/o superficial (es decir, presencia de
macroporos centrales y/o superficiales).

El material de la invencion puede tener una superficie especifica, calculada por el método BET, de al menos 6 m?/g
aproximadamente, preferiblemente al menos 10 m2/g aproximadamente, que varia preferiblemente de 20 a 200 m?/g
aproximadamente, preferiblemente todavia que varia de 20 a 150 m?/g aproximadamente, preferiblemente todavia
que varia de 30 a 120 m3/g aproximadamente, y preferiblemente atin que varfia de 30 a 70 m?/g aproximadamente.

Cuando el material comprende Unicamente iridio como metal, preferentemente tiene una superficie especifica,
calculada por el método BET, que varia de 20 a 150 m?/g aproximadamente, y preferiblemente aln que varia de 30 a
70 m?/g aproximadamente.

Cuando el material comprende iridio como metal y uno o mas otros metales M tales como se citan a continuacion,
preferiblemente tiene un area superficial especifica, calculada mediante el método BET, que varia de 20 a 200 m3/g
aproximadamente, y preferiblemente aun que varia de 30 a 120 m?/g aproximadamente.

El material de la invencién puede tener un volumen macroporoso de al menos 0,10 cm?®/g aproximadamente, que varia
preferiblemente de 0,15 a 2 cm®g aproximadamente, y preferiblemente todavia que varia de 0,20 a 1,6 cm3yg
aproximadamente.

El material de la invencion puede tener una tasa de porosidad de al menos aproximadamente 20% en volumen, con
respecto al volumen total del material.

El material puede tener un indice de polidispersidad de al menos aproximadamente 0,4, preferiblemente al menos
aproximadamente 0,45, mas preferiblemente de 0,5 a 2,0 y mas preferiblemente de 0,55 a 1,1. Esta polidispersidad
media es favorable para aumentar la superficie de intercambio del material, favorecer la percolacién y mejorar la
circulacion de gases durante la electrdlisis.

En la invencion, el indice de polidispersidad del material se calcula a partir de imagenes del material mediante

microscopia electrénica de barrido (SEM), que proporciona una desviacion estandar adimensional. La medida de la
dispersion de tamafio se puede llevar a cabo calculando la desviacion estandar adimensional, que es la relacion entre
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la desviacion estandar de la distribucién de tamario y el diametro promedio de un histograma de tamarfio obtenido
midiendo los diametros individuales de un conjunto de esferas (minimo 800) en una o mas imagenes SEM.

Las esferas del material de la invencion pueden escogerse entre:

- esferas solidas macroporosas (y eventualmente mesoporosas) con una pared externa macroporosa (y
eventualmente mesoporosa), eventualmente en mezcla con esferas huecas macroporosas (y eventualmente
mesoporosas) con una pared externa macroporosa (y eventualmente mesoporosa),

- esferas huecas macroporosas con una pared externa densa (es decir, no porosas), y

- esferas huecas macroporosas (y eventualmente mesoporosas) con dobles paredes internas y externas
macroporosas (y eventualmente mesoporosas), eventualmente en mezcla con esferas sélidas macroporosas (y
eventualmente mesoporosas) con paredes externas macroporosas (y eventualmente mesoporosas), Yy
eventualmente en mezcla con esferas macroporosas (y eventualmente mesoporosas) con paredes externas
macroporosas (y eventualmente mesoporosas).

Cuando las esferas son esferas macroporosas solidas con una pared externa macroporosa, la macroporosidad es
generalmente central, superficial y abierta.

Cuando las esferas son esferas macroporosas solidas con una pared externa macroporosa, los macroporos tienen un
tamafio promedio que oscila entre 51 nm y 1 um, y preferiblemente entre aproximadamente 100 nm y 600 nm.

Cuando las esferas son esferas huecas macroporosas con dobles paredes interna y externa macroporosas, la
macroporosidad es generalmente central y cerrada, y superficial y abierta.

Cuando las esferas son esferas huecas macroporosas con dobles paredes interna y externa macroporosas, los
macroporos de las paredes interna y externa tienen un tamafio promedio que varia de 51 nm a 1 um, y preferiblemente
de aproximadamente 100 nm a 600 nm, y los macroporos centrales tienen un tamafio promedio que varia de 100 nm
a 4 um, preferiblemente de 200 nm a aproximadamente 3 um, y mas preferiblemente de 400 nm a aproximadamente
2 um.

En particular, el tamafio promedio de un macroporo central corresponde al diametro promedio de una esfera al que le
restamos 2 veces el grosor de su pared externa, 2 veces el grosor de su pared interna y dos veces el grosor del
espacio entre sus paredes interna y externa.

Cuando las esferas son esferas huecas macroporosas con una pared externa densa, la macroporosidad es
generalmente central y cerrada.

En particular, el tamafio promedio de un macroporo corresponde al diametro promedio de una esfera al que restamos
2 veces el grosor de su pared externa.

Cuando las esferas son esferas huecas macroporosas con una pared externa densa, los macroporos centrales tienen
un tamafio promedio que varia de 100 nm a 4 um, preferiblemente de aproximadamente 200 nm a 3 ym, y mas
preferiblemente de aproximadamente 400 nm a 2 pum.

Cuando las esferas son esferas huecas macroporosas con una pared externa macroporosa, la macroporosidad es
generalmente central, superficial y abierta.

En particular, el tamafio promedio de un macroporo corresponde al diametro promedio de una esfera al que restamos
2 veces el grosor de su pared externa.

Se prefieren particularmente las esferas s6lidas macroporosas (y eventualmente mesoporosas) con una pared externa
macroporosa (y eventualmente mesoporosa), eventualmente en mezcla con esferas huecas macroporosas (y
eventualmente mesoporosas) con una pared externa macroporosa (y eventualmente mesoporosa). En efecto,
conducen a un material mas estable que tiene una resistencia mecanica mejorada, en particular cuando se usa en un
electrolizador como catalizador, en particular cuando se usan densidades de corriente elevadas. También dan lugar a
un material que garantiza una mejor gestion de los gases producidos durante la electrélisis.

En la invencion, el tamafio promedio de mesoporos del material se calcula a partir de la distribucion de tamafio de
mesoporos obtenida por fisisorcion de nitrégeno usando los métodos B.E.T y B.J.H.

El tamafio promedio de los macroporos del material se calcula a partir de la distribucién de tamario de los macroporos
obtenidos mediante microscopia electronica de barrido (macroporosidad superficial) y/o obtenidos mediante
combinacién de la granulometria laser en fase liquida y de la microscopia electrénica de barrido (macroporosidad
central).
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El iridio (respectivamente el 6xido de iridio) del material de la invencion puede estar en la fase amorfa, cristalina, o
comprender una mezcla de fases amorfa y cristalina, o preferiblemente estar en la fase amorfa o comprender una
mezcla de fases amorfa y cristalina. En este Gltimo caso, esto permite mejorar los rendimientos cataliticos del material
de la invencién ya que el sistema obtenido tiene una quimica superficial menos fijada.

La fase cristalina del iridio, si existe, tiene una estructura de tipo cfc (clbica en cara centrada).
La fase cristalina del é6xido de iridio, si existe, tiene una estructura de tipo rutilo.
En particular, el material de la invencién comprende al menos una parte de iridio o de 6xido de iridio en la fase amorfa.

El material de la invencién comprende preferiblemente 6xido de iridio eventualmente en mezcla con iridio metalico. En
efecto, esto permite conducir a un material que tiene rendimientos cataliticos mejorados (relacionados a la presencia
de éxido de iridio mas activo que el iridio metalico), garantizando al mismo tiempo una conduccion electrénica mejorada
(relacionada a la presencia de iridio metalico).

El material de la invencién puede comprender ademas al menos un metal M y/o un 6xido metalico M, siendo dicho
metal M diferente del iridio, escogido en particular entre rutenio, osmio, estroncio, estafio, tantalio, niobio, antimonio,
niquel, calcio, bario, cobre, cobalto, platino, titanio, indio, molibdeno, tungsteno, oro, manganeso y cromo, escogido
preferentemente entre rutenio, estroncio, cobalto, molibdeno, titanio y manganeso, y mas preferentemente escogido
entre rutenio, cobalto y molibdeno.

El metal M puede representar como maximo aproximadamente 70% en moles, preferiblemente como maximo
aproximadamente 50% en moles, y mas preferiblemente como maximo aproximadamente 40% en moles, con respecto
al numero total de moles de iridio y metal M en el material de la invencién.

El metal M puede representar al menos aproximadamente 0,1% en moles, preferiblemente al menos aproximadamente
1% en moles, y mas preferiblemente al menos aproximadamente 5% en moles, con respecto al nimero total de moles
de iridio y metal M en el material de la invencién.

Segln una realizacién particularmente preferida de la invencion, el metal M puede representar aproximadamente 5 a
40% en moles, y mas preferiblemente aproximadamente 8 a 30% en moles, con respecto al nimero total de moles de
iridio y metalico M en el material de la invencion.

El rutenio es particularmente preferido, en particular cuando se usa en una relacién molar de nimeros molares de
Ru/nimero de moles de Ir que varian de aproximadamente 0,0101 a 2, y preferiblemente que varian de
aproximadamente 0,05 a 0,7. Esto permite obtener un material estable y garantizar al mismo tiempo buenos
rendimientos electroquimicos.

El material de la invencién se compone preferentemente esencialmente de iridio y/o de 6xido de iridio, y de un metal
M y/o de un 6xido metalico M, si existen.

En la invencién, la expresidon “esencialmente constituido” significa que el material comprende al menos
aproximadamente 90% en masa, preferiblemente al menos aproximadamente 95% en masa, y mas preferiblemente
al menos aproximadamente 98% en masa, de iridio y/o de 6xido de iridio, y un metal M y/o un 6xido metalico M si
existen, con respecto a la masa total de dicho material.

La invencion tiene como segundo objeto un procedimiento para preparar un material conforme al primer objeto de la
invencién, caracterizado por que comprende al menos las siguientes etapas:

i} preparar una disolucién o una suspensién acuosa que comprende al menos un precursor de iridio y al menos un
agente de expansioén elegido entre los polimeros y los copolimeros organicos, y una de sus mezclas,

i} atomizar la disolucién o la suspensién acuosa obtenida en la etapa i), para formar bolas compuestas solidas que
comprenden iridio y el agente de expansion y/o el material conforme al primer objeto de la invencién, y

iii) la calcinacion de las bolas compuestas s6lidas obtenidas en la etapa ii) anterior, si existen.
El procedimiento de la invencién es sencillo, facilmente industrializable, econémico, respetuoso con el medioambiente
y permite en pocas etapas obtener un material que tiene rendimientos cataliticos mejorados o al menos similares con

respecto a las de los materiales de la técnica anterior, en particular en términos de estabilidad y de actividad.

Por otro lado, no requiere ninguna etapa particular de filtracion y/o purificacion y no libera residuos toxicos.
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Ademas, el procedimiento permite controlar la porosidad del material obtenido, el tamafio de las esferas y las
respectivas proporciones de iridio metéalico y de éxido de iridio en dicho material. Finalmente, siendo el tamafio de las
esferas micrométrico o submicrométrico, se eliminan los problemas de toxicidad y de reciclaje relacionados con el uso
de nanoparticulas.

El disolvente (acuoso) de la disolucién o de la suspension acuosa es preferentemente agua.

Durante la etapa i), el precursor de iridio se disuelve preferiblemente en un disolvente acuoso tal como agua y después
se afnade el agente de expansion.

Segln una realizacién preferida de la invencion, la relacién molar nimero de moles de disolvente acuoso/nimero de
moles de precursor de iridio esta comprendida entre 20 y 10000 (limites inclusive).

Segln una realizacién preferida de la invencion, la relacién molar nimero de moles de disolvente acuoso/nimero de
moles de precursor metélico M esta comprendida entre 20 y 10000 (limites inclusive).

La relacién molar del nimero de moles de unidades monoméricas del agente de expansién/nimero de moles de iridio
en dicha disolucién o suspensién acuosa varia preferiblemente de aproximadamente 0,0005 a 7, y preferiblemente de
0,001 a 5.

El agente de expansién tiene preferiblemente una masa molar comprendida entre 800+108 y 500+107 g/mol (limites
incluidos).

El agente de expansion puede escogerse entre homopolimeros y copolimeros de acrilatos, metacrilatos, 6xido de
etileno, 6xido de metileno, éxido de propileno, epiclorhidrina, éter alilglicidilico, estireno, butadieno, y mezcla de los
mismos.

Segln una realizacion preferida de la invencién, el agente de expansion es un polimetacrilato de metilo, un copolimero
de bloques de 6xido de etileno y de 6xido de propileno, o una de sus mezclas, y de manera preferida un polimetacrilato
de metilo.

A titulo de copolimeros de bloques de 6xido de etileno y de 6xido de propileno, se pueden citar los comercializados
bajo la referencia Pluronic® F-127.

La relacién molar entre el nimero de moles de unidades monoméricas del agente de expansién/nimero de moles de
iridio en dicha disolucién o suspension acuosa varia preferiblemente de 0,11 a 3 cuando el agente de expansién usado
es el polimetacrilato de metilo.

La relacién molar entre el nimero de moles de unidades monoméricas del agente de expansién/nimero de moles de
iridio en dicha disolucién o suspension acuosa varia preferiblemente de 0,001 a 3, y mas preferiblemente de 0,005 a
3 cuando el agente de expansion usado es el Pluronic® F-127.

Se prefiere en particular un polimetacrilato de metilo. En efecto, permite obtener un material mas estable que tiene
una resistencia mecanica mejorada, en particular cuando se usa en un electrolizador como catalizador, en particular
cuando se utilizan densidades de corriente elevadas (es decir, superiores a 1 A.cm?) son implementados. También
puede permitir obtener un material que garantiza una mejor gestién de los gases producidos durante la electrdlisis.

El agente de expansién puede ser soluble (es decir, formaciéon de una disolucién acuosa) o no soluble (es decir,
formacion de una suspensién acuosa) en agua.

Como ejemplos de agentes de expansion solubles en agua, se pueden citar los copolimeros de bloques de 6xido de
etileno y de 6xido de propileno o los polibutadienos.

Como ejemplos de agentes de expansion insolubles en agua, se pueden citar los polimetacrilatos de metilo o los
poliestirenos.

Se prefieren en particular los agentes de expansion insolubles en agua.

Cuando el agente de expansion es insoluble en agua, puede tener un tamafio promedio de particulas (en particular
esféricas) que varia de aproximadamente 51 a 1000 nm, y preferiblemente de aproximadamente 100 a 600 nm.

El tipo de agente de expansion utilizado influye en la morfologia y la porosidad de las esferas obtenidas al final de la
etapa iii). En particular, el tipo de agente de expansién influye en el tipo de superficie o pared externa obtenida.

Un agente de expansion soluble en agua conduce preferentemente a esferas huecas macroporosas con una pared
exterior densa (porosidad central y cerrada).
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Un agente de expansion insoluble en agua conduce preferiblemente a esferas macroporosas sélidas con una pared
externa macroporosa, eventualmente en mezcla con esferas macroporosas huecas (y eventualmente mesoporosas)
con una pared externa macroporosa (y eventualmente mesoporosa) (porosidad central y superficial abierta).

Una combinacién de un agente de expansion soluble en agua y un agente de expansion insoluble en agua conduce
preferiblemente a esferas huecas macroporosas con dobles paredes interna y externa macroporosas (porosidad
superficial abierta y central cerrada), eventualmente en mezcla con esferas macroporosas sélidas con una pared
externa macroporosa, y eventualmente en mezcla con esferas huecas macroporosas (y eventualmente mesoporosas)
con una pared externa macroporosa (y eventualmente mesoporosa) (porosidad central y superficial abierta).

Cuando el agente de expansion es insoluble en agua, y en particular en forma de particulas dispersadas en agua
(formacion de una suspension acuosa durante la etapa i}), el tamafio de dichas particulas influye en el tamafio de los
macroporos formados durante la etapa iii) de calcinacion.

El precursor de iridio puede escogerse entre los cloruros, nitratos, acetatos, alcéxidos, bromuros y acetilacetonatos de
iridio.

Se prefieren los cloruros, en particular el cloruro de férmula IrCls.xH20, siendo x tal que 0 < x £ 5, o el cloruro de
formula IrCla.xH20, siendo x tal que 0 = x < 5.

Cuando el material comprende un metal M y/o un 6xido metélico M tal como se define en el primer objeto de la
invencién, la disolucién o suspension acuosa comprende ademas al menos un precursor metalico M, y preferiblemente
al menos un precursor de rutenio tal como el cloruro de rutenio de férmula RuCls.xHz20, siendo x tal que 0 £x < 3, 0
un precursor de cobalto como el cloruro de cobalto de formula CoCl2.6H20, o un precursor de molibdeno tal como
cloruro de molibdeno de férmula MoCls.

Segln una realizacién preferida de la invencion, la etapa i) se puede llevar a cabo:

- preparando una disolucion acuosa A que comprende el precursor de iridio (y el precursor metalico M, si existe);

- preparando una disolucion o suspension acuosa B que comprende el agente de expansion; y

- mezclando la disolucion acuosa A con la disolucion o suspensién acuosa B.

La etapa i) se lleva a cabo generalmente a temperatura ambiente (es decir, aproximadamente 20-25°C).

Durante la etapa ii), tiene lugar la transformaciéon quimica del precursor de iridio en iridio y/u 6xido de iridio (y la
transformacién quimica del precursor metalico M en metal M y/o en 6xido metalico M si el precursor metalico M existe),

en particular por condensacién tipo “sol-gel”.

Durante la etapa ii), la temperatura puede variar de aproximadamente 35°C a 1000°C, preferiblemente de
aproximadamente 50°C a 800°C, y mas preferiblemente de aproximadamente 65°C a 375°C.

Durante la etapa ii), se obtiene bolas compuestas sélidas que comprenden iridio y el agente de expansion, o bien el
material segln la invencién, o bien una mezcla de bolas compuestas sélidas y del material segun la invencion.

En otras palabras, la atomizacion de la etapa ii) permite formar bolas compuestas sélidas que comprenden iridio y el
agente de expansién, que a su vez pueden transformarse, al menos en parte, o incluso totalmente, en material segin
la invencion durante esta misma etapa ii).

La transformacion de las bolas compuestas solidas en un material segun la invencién se produce en particular cuando
las condiciones operativas de la etapa ii) (por ejemplo, temperatura) permiten eliminar total o parcialmente el agente
de expansién de dichas bolas.

En la invencién, la expresidon “atomizacién”, bien conocida por el anglicismo “spray-drying”, es un método para
deshidratar un liquido en forma de polvo haciéndolo pasar en un flujo de aire caliente.

La atomizacién permite controlar el tamafio y la estructura de las bolas compuestas solidas formadas durante la etapa
ii), y asi formar esferas (es decir, el material segun la invencién) directamente al final de la etapa ii) y/o al final de la
etapa iii) ulterior.

En otras palabras, una simple etapa de evaporacion en aire o en presencia de cualquier otro gas, agua o disolvente
de una disolucién o de una suspension no puede permitir formar bolas compuestas sélidas y posteriormente esferas
tal como se definen en el primer objeto de la invencion.
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Segln una primera variante de la invencion, la etapa ii) conduce a bolas compuestas solidas, eventualmente en mezcla
con el material segin la invencién. La etapa ii) estd, por lo tanto, seguida por la etapa iii) ulterior de calcinacién de
dichas bolas.

Segln una segunda variante, la etapa ii} conduce al material de la invencién. La etapa iii) ulterior de calcinaciéon no es
por lo tanto necesaria.

La etapa ii) de atomizacion puede comprender las siguientes subetapas:

ii-1) pulverizar la disolucién o la suspensién acuosa obtenida en la etapa i), para formar gotitas de dicha disolucién
0 suspension acuosa,

i-2) secar las gotitas en presencia de un flujo de gas caliente, para formar bolas compuestas sélidas que
comprenden iridio y el agente de expansion, y

ii-3) recoger las bolas compuestas sélidas y/o el material segin la invencion.
La etapa i) se puede llevar a cabo utilizando un atomizador, eventualmente acoplado a un horno.

Cuando la etapa i) se lleva a cabo con un atomizador acoplado a un horno, la etapa ii) puede permitir la transformacion
de las bolas compuestas solidas en material segin la invencién, y la temperatura puede entonces variar de
aproximadamente 35°C a 1000°C, preferiblemente de aproximadamente 50°C a 800°C.

Cuando la etapa ii) se lleva a cabo solo con un atomizador, esta transformacion puede no ocurrir, 0 de manera
reducida, y la temperatura varia preferiblemente de aproximadamente 65°C a 375°C.

El tamario de las bolas compuestas obtenidas al final de la etapa ii) se puede modular segun la proporciéon de
materiales no volatiles (es decir, precursor de iridio y agente de expansién) en la disolucidon o suspensiéon acuosa
pulverizada durante la etapa i).

La pulverizacién se puede llevar a cabo mediante boquillas a presion, boquillas monofluido, bifluido, trifluido, turbinas
centrifugas o ultrasonidos.

La etapa de secado ii-2) comprende el secado “en si” de las gotitas, y también la transformacién quimica del precursor
de iridio en iridio y/o en 6xido de iridio (y la transformacién quimica del precursor metalico M en metal M y/o en 6xido
de metal M si existe el precursor metalico M), en particular mediante condensacién de tipo “sol-gel”.

Durante la etapa ii-2), la temperatura puede variar de aproximadamente 35°C a 1000°C, preferiblemente de
aproximadamente 50°C a 800°C, y mas preferiblemente de aproximadamente 65°C a 375°C.

Esta temperatura corresponde generalmente a la temperatura del gas caliente durante la puesta en contacto de dicho
gas caliente con las gotitas resultantes de la etapa ii-1).

Cuando se usa un atomizador durante la etapa ii) [y por lo tanto las etapas ii-1), ii-2) y ii-3)], la temperatura de entrada
del atomizador (etapa ii-2)) puede variar de aproximadamente 35°C a 1000°C, preferiblemente de aproximadamente
50°C a 800°C, y mas preferiblemente de aproximadamente 65°C a 375°C.

La temperatura de salida del atomizador (es decir, de la zona de recogida, etapa ii-3)) puede variar de
aproximadamente 20°C a 350°C, y preferiblemente de aproximadamente 80°C a 150°C.

El gas caliente utilizado es preferentemente nitrogeno o aire caliente.
La etapa iii) de calcinacién se lleva a cabo para eliminar todo el agente de expansién de las bolas compuestas sélidas.

La etapa iii} de calcinacion también se puede llevar a cabo para completar la densificacién del material conforme a la
invencién de la etapa ii) y/o cristalizar parcial o totalmente el material conforme a la invencién de la etapa ii).

La etapa de calcinacion se lleva a cabo preferiblemente a una temperatura de al menos aproximadamente 300°C, y
mas preferiblemente al menos aproximadamente 350°C.

La etapa de calcinacion se lleva a cabo preferiblemente a una temperatura de como maximo aproximadamente 850°C,
mas preferiblemente como maximo aproximadamente 600°C, y mas preferiblemente como maximo aproximadamente
550°C. Esto permite asi evitar la cristalizacion completa del iridio y/o del 6xido de iridio, y mejorar asi los rendimientos
electroquimicos del material de la invencién.
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Segln una realizacién particularmente preferida de la invencion, la etapa de calcinacién se lleva a cabo a una
temperatura que varia de aproximadamente 375 a 550°C, preferiblemente de aproximadamente 390 a 475°C, y mas
preferiblemente de aproximadamente 400 a 450°C.

Cuando el material comprende sélo iridio como metal, la etapa de calcinacion se lleva a cabo a una temperatura que
varia de aproximadamente 375 a 550°C, preferiblemente de aproximadamente 390 a 475°C, y mas preferiblemente
de aproximadamente 400 a 550°C.

Cuando el material comprende iridio como metal y uno o mas metales M como se menciond anteriormente, la etapa
de calcinacion se lleva a cabo a una temperatura que varia de aproximadamente 375 a 850°C, y preferiblemente de
aproximadamente 400°C a 850°C.

La etapa iii) se puede llevar a cabo bajo una atmésfera oxidante (por ejemplo, bajo aire o bajo dioxigeno) o bajo una
atmosfera inerte (por ejemplo, bajo dinitrégeno o bajo argén) o bajo una atmésfera reductora (por ejemplo, bajo
dihidrégeno).

La atmésfera utilizada controla la difusion de oxigeno durante la etapa iii) y favorece asi la formacién de 6xido de iridio
o la de iridio metélico.

En particular, una atmosfera oxidante es ventajosa para conducir principalmente a 6xido de iridio y una atmoésfera
inerte es ventajosa para conducir principalmente a iridio metalico.

La duracion, la velocidad y la temperatura maxima de calcinacion también influyen en la difusién de oxigeno.

En particular, un tiempo de calcinacion prolongado y/o una velocidad de calentamiento lenta durante la calcinacién y/o
una temperatura maxima de calentamiento mas elevada es ventajosa para promover la formacién de 6xido de iridio;
y un tiempo de calcinacién corto y/o una velocidad de calentamiento rapida durante la calcinacion y/o una temperatura
de calentamiento maxima menos elevada es ventajosa para favorecer la formacién de iridio metalico.

La duracion de la etapa iii) varia generalmente de 15 minutos a aproximadamente 5 h, y preferiblemente de 20 minutos
a aproximadamente 4 h.

Segln una primera variante, la etapa iii) puede llevarse a cabo segun las siguientes subetapas:

- calentar a una temperatura Tc1 que varia de aproximadamente 15 a 30°C, a una temperatura Tc2 que varia de
aproximadamente 375 a 550°C, preferiblemente de aproximadamente 390 a 475°C, y mas preferiblemente de
aproximadamente 400 a 450°C, durante 5 a 30 min, después,

- calentar a la temperatura Tce durante 5 a 30 min.

Segln una segunda variante, la etapa iii) puede llevarse a cabo segun las siguientes subetapas:

- calentar a una temperatura Tc1 que varia de aproximadamente 15 a 30°C, a una temperatura Tc2 que varia de
aproximadamente 375 a 550°C, preferiblemente de aproximadamente 390 a 475°C, y mas preferiblemente de
aproximadamente 400 a 450°C, durante 2 h a 4h30, después,

- calentar a la temperatura Tce durante 5 a 30 min.

Cabe sefialar que cuando se utiliza un agente de expansion soluble en agua (respectivamente un copolimero de
bloques de 6xido de etileno y 6xido de propileno), la segunda variante es particularmente adecuada.

Cabe sefialar que cuando se usa un agente de expansion insoluble en agua en mezcla eventualmente con un agente
de expansién soluble en agua (respectivamente un polimetacrilato en mezcla eventualmente con un copolimero de
bloques de 6xido de etileno y de 6xido de propileno), se pueden usar la primera y segunda variantes.

El procedimiento puede comprender ademas una etapa iv) de preparacion de una tinta que comprende el material de
la invencion, un disolvente acuoso y/u organico, eventualmente un agente que confiere conductividad electronica y
eventualmente un ligando polimérico.

El disolvente acuoso puede ser agua.
El agente que confiere conductividad electronica se puede elegir entre negro de humo, carbono SP, negro de acetileno,
fioras de carbono y nanofibras (por ejemplo, fibras de carbono de crecimiento en fase de vapor VGCF-S para “vapor

ground carbén fibers” en inglés), nanotubos de carbono, grafeno oxidado-reducido, grafeno oxidado, grafito, particulas
y fibras metélicas, y una de sus mezclas.
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Se prefiere el negro de humo.

El ligando polimérico puede ser cualquier ligando polimérico usado convencionalmente en un electrolizador de agua,
tal como un copolimero de tetrafluoroetileno y acido perfluorosulfénico (por ejemplo, Nafion®).

Esta etapa iv) puede ir seguida de una etapa v) de depositar la tinta sobre un soporte para dar lugar a al menos una
capa catalitica.

Gracias a la estructura jerarquica y a la porosidad organizada del material de la invencién, la capa catalitica obtenida
€s una capa porosa.

El soporte puede ser un electrodo (por ejemplo, un anodo) o un soporte temporal tal como una pelicula delgada de
polimero como Teflon® (PTFE) o Kapton®.

En la capa catalitica, las esferas estan en contacto para asegurar la conduccién electronica.

La etapa v) de deposicién puede llevarse a cabo segin métodos bien conocidos por el experto en la técnica, en
particular mediante pulverizacion, recubrimiento o impresion por chorro de tinta.

La etapa v) puede ir seguida de una etapa vi) de transferencia de la capa catalitica, en particular mediante el método
bien conocido bajo el anglicismo “decaltransfer”.

Esta técnica consiste generalmente en elaborar la capa catalitica sobre un soporte temporal (etapa v)) y después
transferirla a una membrana de un electrolizador (etapa vi)).

La etapa vi) se puede llevar a cabo mediante prensado en caliente.

El material susceptible de ser obtenido segun el procedimiento segun el segundo objeto de la invencién puede ser tal
como se define en el primer objeto de la invencion.

La invencion tiene como tercer objeto el uso de un material conforme al primer objeto de la invencion u obtenido segun
un procedimiento conforme al segundo objeto de la invencién, como catalizador, y en particular como catalizador
anodico en un electrolizador de agua PEM.

Lainvencion tiene como cuarto objeto el uso de un material conforme al primer objeto de la invencién u obtenido segun
un procedimiento conforme al segundo objeto de la invencién, para la fabricacion de diodos electroluminiscentes (LED)
para diversos dispositivos electronicos como, por ejemplo, smartphones, tabletas o televisores, 0 para automoviles.

En efecto, el material conforme al primer objeto de la invencién u obtenido segun un procedimiento conforme al
segundo objeto de la invencién puede tener forma de un crisol a base de iridio que se puede usar para fabricar diodos
electroluminiscentes.

La invencién tiene como quinto objeto un electrolizador de agua PEM que comprende en el anodo un material conforme
al primer objeto de la invencién u obtenido seguin un procedimiento conforme al segundo objeto de la invencién.

El anodo puede comprender en particular una cantidad superficial de material de como maximo 3 mg/cm?
aproximadamente, y preferiblemente una cantidad de como maximo 2 mg/cm? aproximadamente.

EJEMPLOS
Caracterizaciones de materiales

La superficie especifica de los materiales se midié mediante adsorcién-desorcion de nitrégeno y el método B.E.T,
utilizando un dispositivo vendido con el nombre comercial Belsorp-max por la compafiia MicrotracBEL.

Los materiales se analizaron mediante microscopia electronica de barrido (SEM) utilizando un dispositivo vendido con
el nombre comercial ZEISS supra 40 por la compafiia ZEISS utilizando un cafién a efecto de campo.

Los materiales también se analizaron mediante difraccion de rayos X utilizando un difractémetro vendido con el nombre
comercial Panalytical X'pert pro por la compafia Panalytical y equipado con un anodo de cobalto y de un detector
X'celerator.

Los materiales se ensayaron mediante voltamperometria ciclica utilizando un potenciostato vendido con el nombre
comercial Autolab PGSTAT 12 por la compariia Metrohm (ensayos ex situ). El electrodo de trabajo era un electrodo
de carbén vitreo de disco giratorio de 5 mm de diametro (Pine Instrument), suavemente pulido y enjuagado con etanol
en presencia de ultrasonidos antes de su uso. El contraelectrodo era un alambre de platino y el electrodo de referencia

11
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un electrodo de calomelanos acuoso. Todos los experimentos se llevaron a cabo bajo argon a 20°C a una velocidad
de rotacion de 1600 rpm. Se prepard una disolucion de acido sulfirico de 0,05 mol/l y se utilizé como electrolito. Para
fabricar el electrodo se ha preparado una tinta de electrodo que comprende 1 mg de material a base de iridio y/o éxido
de iridio, 2 mg de negro de humo comercializado con la referencia Vulcan XC72R por la compaiiia Cabot, 250 pl de
una disolucion de Nafion® a 5% en masa comercializado por Alfa Aesar, y 250 pl de agua desionizada (conductividad
de 0,059 uS.cm?). Se depositaron 8,8 Ll de esta tinta de electrodo sobre la supetficie del electrodo de trabajo para
formar una capa catalitica, después se sec6 el conjunto con aire y se dej6 durante 30 min a 100°C en un horno.

Los materiales también se caracterizaron mediante un banco de ensayos de electrélisis. Las capas cataliticas se
prepararon mediante la técnica de calcomania-transferencia. El material segin la invencién y una disolucién de
ionémero perfluorosulfonado (comercializado con la referencia Nafion®) en forma de dispersion a 5% en masa, se
mezclaron en una disoluciéon de agua/isopropanol (relaciéon en volumen 1/3) para obtener una relacion masa final:
masa de material de acuerdo con la invencién/masa (material de acuerdo con la invencién + ionémero) entre
aproximadamente 10 y 50%, y preferiblemente entre aproximadamente 20 y 30%. Después, la disolucion resultante
se coloco sobre una lamina de teflon® por aspersion. Después de la preparacion de las capas cataliticas, se llevd a
cabo una etapa de prensado en caliente a 135°C, a una presion de 160 kg/cm? durante 90 segundos para transferir
las capas cataliticas a una membrana perfluorosulfonada (comercializada con la referencia Nafion® 115). Después se
prensaron nuevamente la membrana y el anodo a 135°C, a una presion de 160 kg/cm? durante 5 minutos con un
electrodo-capa de difusién que constituye la capa catalitica catédica, que comprende un papel carbén sobre el cual se
depositan 0,5 mg/cm? de platino. Los ensamblajes de membrana-electrodo preparados se insertaron en una
monocelda de 6,25 cm? que tiene placas monopolares de titanio recubiertas de oro en el anodo.

Ejemplo 1: procedimiento para preparar materiales de acuerdo con la invencién Mq y My
Una disolucion acuosa A que comprende 1 g de IrCls.xH20 se preparo en 27 ml de agua.

Se prepar6 una suspension acuosa B que comprende 0,33 g de polimetacrilato de metilo en forma de bolas de 300
nm de didmetro en 3 ml de agua.

Las bolas de polimetacrilato de metilo se prepararon previamente mediante polimerizacién radicalaria en emulsién de
metacrilato de metilo segln el procedimiento descrito en Hatton et al., PNAS, 2010, 107, 23, 10354.

Se mezclaron 28 g de disolucién A con 3,33 g de suspension B para formar una suspension acuosa que comprende
3,2% en masa de IrCl3.xH20 y 1% en masa de polimetacrilato de metilo, con respecto a la masa total de la suspension
acuosa.

Esta suspension acuosa se pulverizé utilizando un atomizador vendido con la denominacién comercial B290 por la
compafiia Buchi.

Las gotitas formadas se secaron bajo un flujo de aire caliente. La temperatura de entrada del atomizador fue de
aproximadamente 220°C y su temperatura de salida fue de aproximadamente 145°C.

Las bolas compuestas obtenidas se calcinaron entonces segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va de 20°C hasta 450°C durante
10 min, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 15 minutos.

La Figura 1 muestra imagenes SEM del material M1 obtenido en el ejemplo a escalas de 1 um (Figura 1a) y 100 nm
(Figura 1b).

La Figura 2 muestra un difractograma de rayos X del material M1 obtenido en el Ejemplo 1.

En este ejemplo, el material M1 estaba compuesto esencialmente de iridio metalico, estaba en forma de esferas sélidas
macroporosas y mesoporosas micrométricas y submicronicas con una pared externa macroporosa y mesoporosa, en
mezcla con esferas huecas macroporosas y mesoporosas con una pared externa macroporosa y mesoporosa. El
material My tenia una superficie especifica de 37 m?/g. Las esferas tenfan un diametro promedio de 1,164 pum. Los
macroporos tenian un tamafo promedio de aproximadamente 260 nm. El material My estaba compuesto por una
mezcla de fases amorfa y cristalina.

Cuando la calcinaciéon como se describié anteriormente se llevé a cabo a 550°C en lugar de 450°C, en las mismas
condiciones anteriores (rampa de 20 a 550°C en 10 min con aire, después 550°C durante 15 min con aire), el material
obtenido M'1 estaba compuesto esencialmente de iridio metalico y de 6xido de iridio con una relacion molar de iridio
metalico/éxido de iridio de aproximadamente 80/20. El material M'1 estaba compuesto por una mezcla de fases amorfa
y cristalina. Tenia la forma de esferas s6lidas micrométricas y submicrénicas macroporosas y mesoporosas con una
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pared externa macroporosa y mesoporosa, en mezcla con esferas huecas macroporosas y mesoporosas con una
pared externa macroporosa y mesoporosa. Las esferas tenian un diametro promedio de 1,164 um. Los macroporos
tenian un tamafio promedio de aproximadamente 260 nm.

Ejemplo 2: procedimiento para preparar materiales de acuerdo con la invencién M2y M'2
Se preparé una disolucion acuosa A que comprende 1 g de IrCls.xH20 en 27 ml de agua.

Se prepar6 una disolucién acuosa B que estaba compuesta de 0,33 g de polimetacrilato de metilo en forma de bolas
de 300 nm de diametro tal como se preparan segun el procedimiento descrito en el Ejemplo 1, en 3 ml de agua.

Se mezclaron 28 g de disolucion A con 3,33 g de suspension B para formar una suspension acuosa que estaba
compuesta de 3,2% en masa de IrCl3.xH20 y 1% en masa de polimetacrilato de metilo, con respecto a la masa total
de la suspensién acuosa.

Esta suspension acuosa se pulverizé usando un atomizador tal como se describe en el Ejemplo 1 y usando los mismos
parametros de pulverizacion y de atomizacion.

Las gotitas formadas se secaron bajo un flujo de aire caliente.
Las bolas compuestas obtenidas se calcinaron entonces segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va 20°C hasta 450°C durante
3h30, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 10 minutos.
La Figura 3 muestra una imagen SEM del material Mz obtenido en el Ejemplo 2 a la escala de 200 nm.

El material M2 obtenido en el Ejemplo 2 estaba compuesto por 20% en moles de iridio metalico y 80% en moles de
oxido de iridio. El material M2 estaba compuesto por una mezcla de fases amorfa y cristalina.

En este ejemplo, el material M2 estaba en forma de esferas solidas micrométricas y submicronicas, macroporosas y
mesoporosas con una pared externa macroporosa y mesoporosa, en mezcla con esferas huecas macroporosas y
mesoporosas con una pared externa macroporosa y mesoporosa. Pequefios cristalitos estaban presentes en la
superficie de las esferas sdlidas y, en particular, en la pared externa. Los macroporos tenian un tamarfio promedio (en
namero) de aproximadamente 250 nm. El material Mz tenia una superficie especifica de aproximadamente 68 m?/g.
Las esferas tenian un diametro promedio (en nimero) de aproximadamente 1,029 pum.

Cuando la calcinacion como se describe anteriormente se haya llevado a cabo segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va de 20°C hasta 450°C durante
10 min, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 3h35 minutos,

El material obtenido M'2 estaba compuesto esencialmente de iridio metalico y 6xido de iridio con una relacién molar
de iridio metalico/6xido de iridio de aproximadamente 60/40. El material M'2 estaba compuesto por una mezcla de
fases amorfa y cristalina. Tenia la forma de esferas sélidas micrométricas y submicrénicas, macroporosas y
mesoporosas con una pared externa macroporosa y mesoporosa, en mezcla con esferas macroporosas y
mesoporosas huecas con una pared externa macroporosa y mesoporosa. Las esferas tenian un diametro promedio
de 1,029 um. Los macroporos tenian un tamafio promedio de aproximadamente 250 nm.

Ejemplo 3: procedimiento para preparar un material segun la invencién Ms
Se preparé una disolucion acuosa A que estaba compuesta de 1 g de IrCls.xH20 en 27 ml de agua.

Se preparé una disolucién acuosa B que comprende 0,33 g de un copolimero de bloques de 6xido de etileno y 6xido
de propileno comercializado con la referencia Pluronic® F-127 en 3 ml de agua.

Se mezclaron 28 g de disolucién A con 3 ml de disolucién B para formar una disolucién acuosa que comprende 3,2%
en masa de IrCl3.xH20 y 1% en masa de copolimero de bloques de 6xido de etileno y 6xido de propileno, con respecto
a la masa total de la disolucién acuosa.

Esta disolucion acuosa se pulverizé usando un atomizador como se describe en el Ejemplo 1 y usando los mismos
parametros de pulverizacion y atomizacion.
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Las gotitas formadas se secaron bajo un flujo de aire caliente.
Las bolas compuestas obtenidas se calcinaron entonces segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va de 20°C hasta 450°C durante
3h30, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 10 minutos.

La Figura 4 muestra una imagen SEM del material M3 obtenido en el Ejemplo 3 en la escala de 2 um (Figura 4a) y en
la escala de 300 nm (Figura 4b).

En este ejemplo, el material Ms tenia la forma de esferas huecas micrométricas y submicronicas, macroporosas con
una pared exterior densa. Las esferas tenian un diametro promedio de 1,780 um. Los macroporos centrales tenian un
tamafio promedio de aproximadamente 1,480 um. El material M3 estaba compuesto muy principalmente por una fase
amorfa.

Ejemplo 4: procedimiento para preparar un material segun la invencion Mg

Se preparé una disolucion acuosa A que comprende 1 g de IrClz.xH20 en 27 ml de agua.

Se prepar6 una suspension acuosa B que comprende 0,17 g de un copolimero de bloques de 6xido de etileno y de
oxido de propileno comercializado con la referencia Pluronic® F-127 y 0,17 g de polimetacrilato de metilo en forma de
bolas de 300 nm de diametro preparado segun el procedimiento descrito en el Ejemplo 1, en 3 ml de agua.

Se mezclaron 28 g de disolucion A con 3,33 g de suspension B para formar una suspension acuosa que estaba
compuesta de 3,2% en masa de IrCls.xH20, 0,5% en masa de polimetacrilato de metilo y 0,5% en masa de copolimero
de bloques de 6xido de etileno y de 6xido de propileno, con respecto a la masa total de la suspensién acuosa.

Esta suspension acuosa se pulverizé usando un atomizador como se describe en el Ejemplo 1 y usando los mismos
parametros de pulverizacion y atomizacion.

Las gotitas formadas se secaron bajo un flujo de aire caliente.
Las bolas compuestas obtenidas se calcinaron entonces segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va de 20°C hasta 450°C durante
10 min, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 15 minutos.

La Figura 5 muestra una imagen SEM del material M4 obtenido en el Ejemplo 4 en la escala de 2 um (Figura 5a), en
la escala de 1 um (Figura 5b) y en la escala de 100 nm (Figura 5¢).

En este ejemplo, el material M4 tenia la forma de esferas huecas micrométricas y submicronicas, macroporosas y
mesoporosas, con dobles paredes macroporosas y mesoporosas interna y externa. Los macroporos de las paredes
interior y exterior tenian un tamafo promedio de aproximadamente 175 nm. Los macroporos centrales tenian un
tamafio promedio de aproximadamente 500 nm. Las esferas tenian un diametro promedio de 1,280 pm.

A titulo comparativo, la Figura 6 muestra una imagen SEM del iridio metalico Ma comercializado por Alfa-Aesar en la
escala de 1 um (Figura 6a), en la escala de 200 nm (Figura 6b) y en la escala de 100 nm (Figura 6¢), y una imagen
SEM del 6xido de iridio Ms comercializado por Alfa-Aesar en la escala de 300 nm (Figura 60d), en la escala de 200
nm (Figura 6e) y en la escala de 250 nm (Figura 6f).

Estos materiales Ma y Ms se encuentran principalmente en forma de cristalitos. En particular, no son macroporosos y
no tienen forma de esferas micrométricas o submicronicas. Los materiales Ma y Mg son materiales en forma de
nanoparticulas.

Ejemplo 5: procedimiento para preparar un material segun la invencion Ms

Se prepard una disoluciéon acuosa A que comprende 0,2 g de IrCl3.xH20 y 0,075 g de RuCls.xH20 en 8,4 ml de agua.

Se prepard una suspension acuosa B que estaba compuesta de 0,11 g de polimetacrilato de metilo en forma de bolas
de 300 nm de diametro preparadas segun el procedimiento descrito en el Ejemplo 1, en 0,89 ml de agua.
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Se mezclaron 8,675 g ml de disolucién A con 1 g de suspension B para formar una suspensién acuosa que comprende
2,07% en masa de IrCls.xH20, 0,78% en masa de RuCls.xH20 y 1,14% en masa de polimetacrilato de metilo, con
respecto a la masa total de la suspensién acuosa.

Esta suspensién acuosa se pulverizé utilizando un atomizador vendido con el nombre comercial B290 por la compafiia
Buchi.

Las gotitas formadas se secaron bajo un flujo de aire caliente. La temperatura de entrada del atomizador fue de
aproximadamente 220°C y su temperatura de salida fue de aproximadamente 145°C.

Las bolas compuestas obtenidas se calcinaron entonces segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va de 20°C hasta 450°C durante
3h30 min, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 15 minutos.

La Figura 7 muestra imagenes SEM del material Ms obtenido en el ejemplo en las escalas 2 um (Figura 7a) y 250 nm
(Figura 7b).

La Figura 8 muestra un difractograma de rayos X del material Ms obtenido en el Ejemplo 5.

En este ejemplo, el material Ms estaba compuesto esencialmente por una parte metalica y una parte de 6xido. Tenia
la forma de esferas soélidas micrométricas y submicrénicas, macroporosas y mesoporosas con una pared externa
macroporosa y mesoporosa, en mezcla con esferas huecas macroporosas y mesoporosas con una pared externa
macroporosa y mesoporosa. Las esferas tenian un diametro promedio de aproximadamente 1,190 pm. Los
macroporos tenian un tamarfio promedio de aproximadamente 250 nm.

Ejemplo 6: caracterizaciones electroquimicas de materiales segun la invencién

Las figuras 9a y 9b muestran la curva de densidad de corriente j (en mA.cm?2.mg™) en funciéon de la tensién U (en
voltios V) de los materiales conformes a la invenciéon My, M2, M'2, M3, M4 y Ms y a titulo comparativo materiales
comerciales Ma y Mg no conformes a la invencién.

En la Figura 9a, los materiales M1 y M2 tienen propiedades de voltametria ciclica comparables a las de los materiales
comerciales. Por otro lado, estos materiales tienen la ventaja adicional de ser mas econémicos, menos téxicos y mas
faciles de manipular al no estar en forma nanométrica como los materiales Ma y Ms comerciales. Ademas, se obtienen
mediante un procedimiento sencillo, que no requiere dispositivos complejos y costosos.

La Figura 10 muestra la curva de la tension U (en milivoltios, mV) en funcién de la corriente | (en amperios por
centimetro cuadrado, A/cm?) materiales conformes a la invencién Mz (curva con rumbos sélidos, carga de catalizador
de 2 mg/cm?), M2 (curva con triangulos sélidos, carga de 1,3 mg/cm?) y Ms (curva con circulos soélidos, carga de 1,8
mg/cm?).

Ejemplo 7: procedimiento para preparar un material segun la invencion Ms

Se preparé una disolucion acuosa A que comprende 1,0 g de IrCls.xH20 y 0,102 g de CoCl2.6H20 en 29,04 ml de
agua.

Se prepar6 una suspension acuosa B que estaba compuesta de polimetacrilato de metilo en forma de bolas de 300
nm de didmetro preparada segun el procedimiento descrito en el Ejemplo 1, a 11% en peso.

Se mezclaron 30142 g de disolucion A con 3,267 g de suspensién B para formar una suspension acuosa que estaba
compuesta de 3% en masa de IrCls.xH20, 0,3% en masa de CoCl2.6H20 y 11% en masa de polimetacrilato de metilo,
con respecto a la masa total de la suspensién acuosa.

Esta suspension acuosa se pulverizé usando un atomizador como se describe en el Ejemplo 1.

Las gotitas formadas se secaron bajo un flujo de aire caliente. La temperatura de entrada del atomizador fue de
aproximadamente 220°C y su temperatura de salida fue de aproximadamente 110°C. Las bolas compuestas obtenidas
se calcinaron entonces segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va de 20°C hasta 450°C durante
3h30, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 15 minutos.
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La Figura 11 muestra imagenes SEM del material Ms obtenido en el Ejemplo 7 a escalas de 2 um (Figura 11a) y 250
nm (Figura 11b).

La Figura 12 muestra un difractograma de rayos X del material Ms obtenido en el Ejemplo 7.

En este ejemplo, el material Ms estaba compuesto esencialmente de una parte de 6xido. Incluia 13,7% en moles de
cobalto y 86,3% en moles de iridio, con respecto al nimero total de moles metélico.

Los picos principales son caracteristicos del 6xido de iridio, estan desplazados hacia los angulos grandes, lo que
significa que hay incorporacion de cobalto dentro de la estructura del 6xido de iridio. Tenia la forma de esferas sélidas
micrométricas y submicronicas, macroporosas y mesoporosas con una pared externa macroporosa y mesoporosa, en
mezcla con esferas huecas macroporosas y mesoporosas con una pared externa macroporosa y mesoporosa. Las
esferas tenian un diametro promedio de aproximadamente 2,2 pm. Los macroporos tenian un tamafio promedio de
aproximadamente 250 nm.

Ejemplo 8: procedimiento para preparar un material segun la invencion My

Se preparé una disolucion acuosa A que comprende 1,0 g de IrCls.xH20 y 0,289 g de CoCl2.6H20 en 34,85 ml de
agua.

Se prepar6 una suspension acuosa B que estaba compuesta de polimetacrilato de metilo en forma de bolas de 300
nm de didametro preparada segun el procedimiento descrito en el Ejemplo 1, a 11% en masa.

Se mezclaron 34,85 ml de disolucién A con 3,935 g de suspensién B para formar una suspensién acuosa que estaba
compuesta de 2,50% en masa de IrCls.xH20, 0,72% en masa de CoCl2.6H20 y 1,1% en masa de polimetacrilato de
metilo, con respecto a la masa total de la suspension acuosa.

Esta suspension acuosa se pulverizé usando un atomizador como se describe en el Ejemplo 1.

Las gotitas formadas se secaron bajo un flujo de aire caliente. La temperatura de entrada del atomizador fue de
aproximadamente 220°C y su temperatura de salida fue de aproximadamente 110°C. Las bolas compuestas obtenidas
se calcinaron entonces segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va de 20°C hasta 450°C durante
3h30, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 15 minutos.

La Figura 13 muestra imagenes SEM del material M7 obtenido en el Ejemplo 8 a escalas de 2 um (Figura 13a) y 100
nm (Figura 13a).

La Figura 14 muestra un difractograma de rayos X del material M7 obtenido en el Ejemplo 8.

En este ejemplo, el material M7 estaba compuesto esencialmente de una parte de 6xido. Tenia 31% en moles de
cobalto y 69% en moles de iridio, con respecto al nimero total de moles metalicos.

Los picos principales son caracteristicos del 6xido de iridio, estan desplazados hacia los angulos grandes, lo que
significa que hay incorporacién de cobalto. Tenia la forma de esferas soélidas micrométricas y submicrénicas,
macroporosas y mesoporosas con una pared externa macroporosa y mesoporosa, en mezcla con esferas huecas
macroporosas y mesoporosas con una pared externa macroporosa y mesoporosa. Las esferas tenian un diametro de
entre aproximadamente 200 nm y 10 um. Los macroporos tenian un tamario promedio de aproximadamente 250 nm.
Ejemplo 9: procedimiento para preparar un material segun la invencion Mg

Se prepard una disolucién acuosa A que comprende 1,0 g de IrCls.xH20 y 0,086 g de MoCls en 29,335 ml de agua.

Se prepar6 una suspension acuosa B que estaba compuesta de polimetacrilato de metilo en forma de bolas de 300
nm de diametro preparada segun el procedimiento descrito en el Ejemplo 1, al 11% en masa.

Se mezclaron 29,335 ml de disolucion A con 3,265 g de suspension B para formar una suspension acuosa que estaba
compuesta de 2,97% en masa de IrClz.xH20, 0,26% en masa de MoCls y 1,1% en masa de polimetacrilato de metilo,
con respecto a la masa total de la suspensién acuosa.

Esta suspension acuosa se pulverizé usando un atomizador como se describe en el Ejemplo 1.
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Las gotitas formadas se secaron bajo un flujo de aire caliente. La temperatura de entrada del atomizador fue de
aproximadamente 220°C y su temperatura de salida fue de aproximadamente 110°C. Las bolas compuestas obtenidas
se calcinaron entonces segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va de 20°C hasta 450°C durante
3h30, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 15 minutos.

La Figura 15 muestra imagenes SEM del material Ms obtenido en el Ejemplo 9 a escalas de 2 um (Figura 15a) y 100
nm (Figura 15b).

La Figura 16 muestra un difractograma de rayos X del material Mg obtenido en el ejemplo 9.

En este ejemplo, el material Ms estaba compuesto esencialmente de una parte de 6xido. Incluia un 10% en moles de
molibdeno y un 90% en moles de iridio, con respecto al nimero total de moles metdlico.

Los picos principales son caracteristicos del 6xido de iridio, estan desplazados hacia los angulos grandes, lo que
significa que hay incorporaciéon de molibdeno dentro de la estructura del 6xido de iridio. Tenia la forma de esferas
sblidas micrométricas y submicronicas, macroporosas y mesoporosas con una pared externa macroporosa y
mesoporosa, en mezcla con esferas huecas macroporosas y mesoporosas con una pared externa macroporosa y
mesoporosa. Las esferas tenian un diametro promedio de aproximadamente 1,0 um. Los macroporos tenian un
tamarfo promedio de aproximadamente 250 nm.

Ejemplo 10: procedimiento para preparar un material segun la invencién Mg
Se prepard una disolucién acuosa A que comprende 1,0 g de IrCl3.xH20 y 0,331 g de MoCls en 35,967 ml de agua.

Se prepar6 una suspension acuosa B que estaba compuesta de polimetacrilato de metilo en forma de bolas de 300
nm de didametro preparada segun el procedimiento descrito en el Ejemplo 1, a 11% en masa.

Se mezclaron 35,967 ml de disolucién A con 4,001 g de suspensién B para formar una suspension acuosa que estaba
compuesta de 2,42% en masa de IrCl3.xH20, 0,80% en masa de MoCls y 1,4% en masa de polimetacrilato de metilo,
con respecto a la masa total de la suspensién acuosa.

Esta suspension acuosa se pulverizé usando un atomizador como se describe en el Ejemplo 1.

Las gotitas formadas se secaron bajo un flujo de aire caliente. La temperatura de entrada del atomizador fue de
aproximadamente 220°C y su temperatura de salida fue de aproximadamente 110°C. Las bolas compuestas obtenidas
se calcinaron entonces segun las siguientes subetapas:

- calentar las bolas compuestas con aire usando una rampa de calentamiento que va de 20°C hasta 450°C durante
3h30, después

- calentarlas con aire a 450°C durante 15 minutos.

La Figura 17 muestra imagenes SEM del material Mg obtenido en el Ejemplo 10 a escalas de 2 um (Figura 17a) y 100
nm (Figura 17b).

La Figura 18 muestra un difractograma de rayos X del material Mg obtenido en el Ejemplo 10.

En este ejemplo, el material Mg estaba compuesto esencialmente de una parte de 6xido de iridio amorfo. Incluia un
30% en moles de molibdeno y un 70% en moles de iridio, con respecto al nimero total de moles metalico.

Tenia la forma de esferas sélidas macroporosas micrométricas y submicronicas con una pared externa macroporosa,
en mezcla con esferas huecas macroporosas con una pared externa macroporosa. Las esferas tenian un diametro
promedio de aproximadamente 1,0 um. Los macroporos tenian un tamafio promedio de aproximadamente 260 nm.

La Figura 18 muestra la curva de densidad de corriente j (en mA.cm2.mg') en funcion de la tension U (en voltios V)

de los materiales conformes a la invencion Ms, Mz, Mg, y Ms, y a titulo comparativo el material comercial Ms no de
acuerdo con la invencién.
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REIVINDICACIONES

1. Material inorganico que comprende iridio y/u 6xido de iridio IrO2, caracterizado por que es microporoso y tiene forma
de esferas micronicas o submicrénicas.

2. Material segun la reivindicacién 1, caracterizado por que las esferas tienen un diametro promedio que varia de 100
nm a 40 pm.

3. Material segun la reivindicacion 1 o 2, caracterizado por que las esferas son individuales.

4. Material segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que las esferas tienen una pared
exterior de grosor que varia de 5 nm a 6 pm.

5. Material segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que tiene una superficie
especifica calculada con el método BET que varia de 20 a 200 m?/g.

6. Material segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que tiene un volumen
microporoso que varia de 0,15 a 2 cm?¥/g.

7. Material segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que las esferas se seleccionan
entre esferas microporosas solidas con pared exterior microporosa, esferas microporosas huecas con pared exterior
densa y esferas huecas microporosas con dobles paredes interior y exterior microporosas eventualmente en mezcla
con esferas microporosas solidas con pared externa microporosa.

8. Material segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por que comprende ademas al
menos un metal M y/o un 6xido de un metal M, seleccionandose dicho metal M entre rutenio, osmio, estroncio, estario,
tantalio, niobio, antimonio, niquel, calcio, bario, cobre, cobalto, platino, titanio, indio, molibdeno, tungsteno, oro,
manganeso y cromo.

9. Procedimiento para preparar un material tal como se define en una cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado por que comprende al menos las siguientes etapas:

i) preparar una disolucién o una suspension acuosa que comprende al menos un precursor de iridio y al menos un
agente de expansién seleccionado entre polimeros y copolimeros organicos, y una de sus mezclas;

ii) atomizar la disolucién o la suspensién acuosa obtenida en la etapa i) para formar bolas compuestas sélidas que
comprenden iridio y el agente de expansion, y/o dicho material;

iii) calcinar las bolas compuestas sélidas, obtenidas en la etapa anterior ii), si existen.

10. Procedimiento segun la reivindicacion 9, caracterizado por que en la disolucion o suspensién obtenida después de
la etapa i}, la relacion molar de nimero de moles de disolvente acuoso/nimero de moles de precursor de iridio esta
comprendida entre 20 y 10000.

11. Procedimiento segin la reivindicacion 9 o 10, caracterizado por que en la disolucién o suspension obtenida
después de la etapa i), la relacibn molar del nimero de moles de unidades monoméricas del agente de
expansion/nimero de moles de iridio varia de 0,0005 a 7.

12. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 11, caracterizado por que el agente de expansion
se selecciona entre homopolimeros y copolimeros de acrilato, metacrilato, éxido de etileno, éxido de metileno, 6xido
de propileno, epiclorhidrina, éter alilglicidilico, estireno, butadieno, y una de sus mezclas.

13. Procedimiento seglin una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 12, caracterizado por que el agente de expansion
es un polimetacrilato de metilo, un copolimero de bloques de 6xido de etileno y de 6xido de propileno, o una de sus
mezclas.

14. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 13, caracterizado por que la etapa de atomizacién
i) comprende las siguientes subetapas:

ii-1) pulverizar la disolucién o la suspensién acuosa obtenida en la etapa i), para formar gotitas de dicha disolucién
0 suspension acuosa;

ii-2) secar las gotitas en presencia de un flujo de gas caliente, para formar bolas compuestas sélidas que
comprenden iridio y el agente de expansion; y

ii-3) recoger las bolas compuestas so6lidas y/o dicho material.
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15. Procedimiento segun la reivindicacion 14, caracterizado por que la temperatura durante el secado en la etapa ii-2)
varia de 35°C a 1000°C.

16. Procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 15, caracterizado por que la etapa de calcinacion
iii) se lleva a cabo a una temperatura de al menos 300°C y de como maximo de 600°C.

17. Uso de un material tal como se define en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8 u obtenido con un
procedimiento tal como se define en una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 16, como catalizador anddico en un
electrolizador de agua PEM.

18. Uso de un material tal como se define en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8 u obtenido con un
procedimiento tal como se define en una cualquiera de las reivindicaciones 9 a 16, para la fabricacion de diodos
electroluminiscentes para diversos dispositivos electrénicos, o para automoviles.

19. Electrolizador de agua PEM que comprende en el anodo un material tal como se define en una cualquiera de las

reivindicaciones 1 a 8 u obtenido seglin un procedimiento tal como se define en cualquiera de las reivindicaciones 9 a
16.
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