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“dueeidn de ur compuesto quimico, come en uns cuba eleci;ruli

Cenergética, Yog clectrodos, parbiculaywenie 6l cabouo,

tiGin nirn. :L

.

g presente invencidn sz wuliore noun método JLERR

preparay elockrodos netivos, ¥y e rurtisular a electrodos

wade  Cu

tales que Chenmen uvnn noyor oficasis y/o esiobilided, y a ~

su uso en piics eleciroquimicos,
Uit nila clectbroouimica o8 un dis ponitive que bie
ne como cormpenertes bésicos 8l meros ua drodo ¥ un chodo y

o
uwn electrolite. Iz pila pucde usar t:nc.*’gs:fﬂ oléctrics PR

lograr una reaceidn quimies, $2l ecomo 1g dncidn o 1o

— el

tica. Alternotivemsnic, puede convertir la eneredn quinica:

inherente de wa combuatible convinaion-l en energis el,st

ca de corriente continuz de baje voliaje, como on une

“:,j

tal pile pueden ser de mubericd relsiivanente udeo cos 'i.o'so.

Cow als

tal come hierro o nigquel. Sin embarse, 1os elecirodos do ~

LY

Hal mvi;cm 1 blsnden o tener baja

Betos prebicw
mag pueden resolverse ca cievho grado ueende cleclrodos kg
chos con mevzles 1>rcc:¢.ﬁé(>s ac"«::‘sf-:*-..';, Hales conoe el pl..J.m-":.
Estos metsles pirciosos puefen usnrse conn recvbrimientogs
cataliticos sohre ia sawerficie de un ufcleo de electrodo
de un mzberisl 1o costoso. Tales reeuhwimionbes eotelibico;

se denominzu eloebrocubolisndores: 1 nivel de netal preed

we'ile

03

g0 requarido pare lograr unn wlin setividad ¥ ocetabilided
determing generalmciie un alto coghe.

Loo probloeas asteriores gon p:.%« wharmente ag

!”:’3

dos en pilue electroguimics

I~

5 que icnes un olectrodo de hi

drégeno. Teles pilen eleebroquinicss oo wseh para verion -

:f;'-j.mas, toles oo por ejemylc ta clactroiigic de agua pars
produeir hidrésene v exfgene, on oubos é2 ¢loro on 1as que

gse electroling stlivesn, ¥y cn pilas omer jf vicss oue generex

!‘.a 4
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bargo, en la préctica las cubas trabajan a voltajes de 1,8
a 2,2 V, como resultsdo, entre otrag cosns, del sobrevolta

tiojm mam, 2

enersia por oxidacidn de hidrdgeno. De estos procedimiento#,
la electroliods del apun se usa o escola industrial para -
produclr hidrdgeno de alta pureza.

En el caso de la produccidn de hidrégeno y oxige

no por eleetrolisie del aguu, €sta se descompone en sus elg |

mentos cuando una corriente, por ej., corriente continua, s

hace pasar entre un par de ¢lectrodos sweergldos en.unjelgﬂ
trolito acuoso adecuado. Para obtener los gases~deSpreﬁdi~
dos en wn estado puro y seguro, s coloca una membrana 0 -
diafragma permealile a los iones entre los electfodos, ﬁéra
impedir que los gases se mezclen. Los elementoé tdaicos-de
esta cuba con yucs, dos elcetrodos, un diafregma y unféikg
trolito adecusndo, que preferiblemente es un eleectrolito al
celino, tal como una disolucidn acuose de hidréxido dg:so—
dio o hidréxido de potasio, por su alta conductividad y oo
rrosividad reletivamente baja. -

B este caso, €l voltaic V aplicedo de uno a ot
clectrodo vuede dividirge en tres componentes, el voitéﬁe
de dcscomposicidn del agua, Eg, ¢l sobrevoltaje en los eleg
trodos, E,, ¥ 12 pérdida éhmica en lu separacién entre elog
trodes, gue oo ol producto de la intensidad de corriente -
de 1a cuba, I, por la resistenciﬁ eléctrica (incluyendo la
resistencia de la membrana) de esta separacidn, R.

As{ puecs V= Eg + B, + IR

A 25°C y una presidén de una atmbcfera, ol voltajq
de descomposicién reversible del asua es de 1,23 V. Sin em

Je de activacidn,

El cobrevoltaje de activacion procede de la len~
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de 1000 nbfont i 7020, La temperciura §¢ carads se monticne

larso tiempo, como por cjemple durrnde ups parcda on wna -

Haoln naos 3

1tud do Les fextCioNes ¢n lo suel ;_‘jr;ic de Lou electrodos
v vardia con ol mebal del electrodo v su estudo superficiol
Puode rednoirse trabajonde a Yemparatvses clevadns y/o uvsail
de wejores oleetrocutolizadores, pero awmenta con la densi
dad de corrienie Go la ¥ acciér: de eleetrodo. EL uso de cf
todos guc contlenen cleelroeotalizadsres de netales precig
sos; %ol come piabino wver ejemslo, sf lojre una reduce. 1
en ol sobreveltaje de activacidn. 3in enbavpes la ventaja
téensen que va o oblenerse usmde teles .»lec"croca'balizdc‘zo-
res de metoles wreclosos gquedn susbtenedivl m':nn éom:pense;da
por el cesde, Se ha sugerido tambifn ¢l veo de Gxido nixbo |
bdeno como electvosaioiisndor. Tal e].ec:imbc’ic
puche hacsrse pintando tna malla fina de niguel con un cled
troeatalizalor de Oxide mixbte de co‘r:z’:.'!;u/msl:%.’t, eno unidg -

.

con politesresivorcetilene {FiME), y curando despubs bajo

bBidtedgeno o 30020 durcnte 2 horag, ¥ ous Fienme inlcia L mente
we potenciel 45 cleciwodo, fronte a un elcclrods de hidedgg

nd reversikle UL‘}I'E) de «182 nV & w denpidad de corriente

norusimente en 002G o menos, pors lvpedir una sinterizo-
cidn exeesivs e la vnidn de PREE, lo cus determinoria unz

- .

nérdidn de octividad. Lo a2ctivilod de note clechrodo dismi
nuye tambifn sugtancloimente eumndo BG Goja sumergido en -
wnn Gisolucidn slealina en circvito ..bj,c,m,o, curndo no se

hace pasar ningunsz co:“znenco a través de la cuba durante -

eplicacidn industeisl. 3L polensinl de oicelrodo ovamenta ep
tonces n ~300 mY frente o) BHR come refirencis, a la mimmag

densidad de corpicnbe ¥ temperniura. Hzio nérdidn de aclivi

ded ¥ efieccin ha tmpetide hoota shora guo se considere el
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$xido de cobalto/molibleno como elternativa de los electrp
catalizadores de metal precioso. La estabilidad de los eleg
trodos producidos por los téenicas anteriores se ha mejora
do por adicidn Qe arentes estabilizantes ol electrolito pa
rg mantener su actividad durente wn perfodo de tiempo.

Bs un oﬁjeto de la presente invencién producir
electrodon metivos y estobles que pueden usarse en pilag,m
electroquimicas. ' AN

So ha encontrado ahora que la attividad de estos
catalizadores alternativos mdg baratos pucde mejorarse sus
tancialmente modificendo ¢l método de preparacidn del olsg
trodo recublerto con estos electrocatalizadores, que no sé
1o da como resultado electrodos de actividad y estabi}iaad
relativamente superiores, sino también evita'la necesidqd
de affadir agentes estabilizantes. "’tw

Por conslvulentc, 1o presente invencidn es ua mé
todo de producir eleetrodos que ticnen electrocata,lzadores.
depositados sobre of, que conprende tratar un susﬁratg{ée
electrodo metdlico de modo que se recubre la superfidle del
sustrato con una disolucidn homogénea de una pluralidad de
compusstos de netales capaces de descomponerse térmicamente
a lou correspondientes éxides de metal, dascomponer térmicy
mente log compucatos de metales sobre el sustrato a los co-~
rrespondientes dxidons y dxidos mixtos, y curar el sustrato
recubierto de éxide en wna atmésfera reductora a temperatu
ra elevadae

Semin otra realizacién, la presente invencidn es
un método de producir electrodos que tienen clectrocataliza
dores depositados sobre sf, que comprende tratar un sustrat

de electrodo de metal de modo que se recubre la sﬁparficie
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de {i) al uenos un nmetol

eile

megal sclecaionado de un sejund

nerse $érsicomento ol cirres

L oy A P
a temporaturs olev.di.

cilechrocotalizadoren Cicmc.,.;::

cosponerze téwmiomicnte o Lo

tol sobre Lo superiicie dol
6"""11(‘" ! 6"'.'1 & g e epia r oo
»-:L A - vede U l}m Y...f...»;éw, 1J (o“..‘.

~

| gxido en una tméwm 5 rofac

ol como poxr ejem-lo ulgusl.,

gleacionesn, u ohung ::'..e.o*'.—.-.;-a.i

comHouar "'ﬁ:.:m.:. comenta Logs com

Couhre Lo supenficic del onpte

de riquel y un compuctio 4o mol

use agul v en tode Lo moncria

cidn puste ser de wn waborial

del sustrato fon una disolucidn

ronoginet de los compuestod

hierro, cobnlto, niumel y mruganesc, ¥ (L1} ol menos otro

Yrav

acndicnte ¢xido d» metul, des-

i1

trato 8 Llog dxidos v dxwides nixt

zdos

g correspandicntes Gxidos &1 G

v " e - K ot o
Ta gL susheabo recublerto deo

5o

b
ey

blervo, eobre, wdanio, y sus

L3

mic ¥ vanndic, comotestos todos que mon capnces de descomny
puestes Ge nsteles sobre P
¢l susbrede veewbiceto do éwido ca wan el

Segén wnn reslizacidn mds copceificn, le presente

inveneidn ¢z un wétede de pmmmir clegirodos gque tienen -

Tratar vn sustrato de dlectrodo de mebul de modo que se ve
wbo con e disolucidn homosd

nea, tol como st dofine aguf mis adelonbe, de un conpuesio

: dos mi vhow, descompency Léraicunen

shrote o log corvespondientes

s

Te, ezpeosidn "dizelucidn horogfaca® tol como se
.‘ 1
digoluciones homozdénens Ligaidas como sdlidos homogérneos.

Ari pues, ol suutente de clechrods metdlico sobro

relativeocate noeo comntoso,

onnlo 42 ¥R primer gropo 49

&

fHofx nam, 5

2 grupe Ge molibdeno, wolfrg

s )

s eorraspondlentes, ¥ oours

sPara refuetaren

govre gf, w0 commronie -

sdeno, copoces anbos de dey

o Yoa comnvestos de me-‘

e , ]
o toomarzture elevada.

serintive, significa tanto

»

pegdn Lo precante invens

seilicas chupadas con cual
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Haju ndam.

quicra de estos materindes, EL sustrato pucde cstar en for-
mg, de alambre, tubo, varilla, hojo plana o curva, mella mg
t4lica o tela metdlica. Se prefiere un suastrato de una ma-
11la de nfquel o de hierro niquclaodo.

La pluralidad de commuestos de metales que hay ~ | -
presentes en la disolucién homogénea son adecuzdamente com
puestos de (1) al menos un metal seléccionado de un pr;mgr
grupe de Merro,cobalto, niquel y mangancsec, y (ii) al ﬁénﬁn
otro metal seleccionado de un segundo grupo de mollbdéﬁby
vanadio y wolframio, Cada wno de los compucatos presentes
en la disolucidn ha de ser capaz de descoﬁponerse térmica~
monte al correspondiente.déxido. Los ejemplos de compuestes
que pueden usarse incluyen los nitratos y cloruros de iés
metales, particulamente los del primer grupo, ¥, esgecialn
mente para los del segundo gruno, log molivdatos, wolframa
tos vanadﬂtoq, tales como por ej. paramolibdato de amonlo,
wolframato de amonio y metavanadate de amonio. Si se usa, -
una téenica que pemite 1la pulverizacién directa de los 6xi
dos de los metaies; en tal caso los compucstos de métgl son
los éxidos. 7

El ¢ en dtomos ge definird cunvenientemente como
el tanto por ciento de dtomos del metal o metales en el sg
gundo grupo en rolacién con el del total de Atomos de meta
les de nmbos grupos en la disolucién. Con esta base, el %
atémico del metal o metales del segundo grupo en la disolu
cidn homogénea es adecuadamente . superior a 5, preferible-
mente superior a 10, y lo nés preferiblencnte superior a 20}

La disolucién homogénea de los compucstds‘metélg
cos usados pora el recubrimiento puede ser una mezscla inti

|me de los respeetivos compueaton metflicos sélidoz en estadp:
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=
"

finpmente divicldo, wan disolueidn oflida de los compuestos

ﬂe'i;l!il'l cos, ¢ wwn (A.,..,Q'lv(;ién de lon oo J"'i."’f}u() U ALaole

g
venbte. Una mozols Indima de los compuesios metdlicos s6li-
dos punde premesclilge o mesclarse inssdistomente entes del
contacts con ol Susbrato o recubriw, Un ejomclo de esto Wl
Timo ea el c230 &N ie Loo compuesios wmotélicos respectivos

trato. Hi se pramescls, ls mesclo ouelds mﬂ voerizarse por -

‘ KX

ejemplo con wne dle p:r.ﬂwl de puivarizer. $1 son disolu-

{-— 2

ciones en dimclventae, o dlsolvonts puede ser £oLOSO como

- por ejemplo.ogua; Sisteans Acidos o slendinos o etanol 2.6U0]
go, © Gisolvenbos ovgduleos, nor of. aoltonol, ebtanol, propg

nol, isopropancl, Ivruruids o dineiillomiznidn. Da cleccidn

del disolveante prrticulsor dependerd éo la solubilidad de lo
compueﬂ"‘o" mpiﬂ‘ icos desoxden en ol disolvente.

In clozvon orepn e lon ante s uson gistemas acuo

a -

808y puede haher tendencin & ¢ue w © »4s de Los compuessi;o

metilicos se e p""zc. por precipibacidn, particvlormente por
| reposo de La olucw én ineluso duronie un Tienpo relativa

mente coric. Por ejeuplo, una digoiuc idn acvosa que contien
nitrato de nfgucl y molibded de apmonie tierde a precini 'i;c.;
un compnesto por reposv. Ho 2l oaso, 1o dicolucién ya no

e8 Una mezcis humc"* qen (e 1o, conconirncidn recomendada, y

por lo Honte puede dar meet vltados uo satisfoctorios. Se hs

encontrsdo en 1la ?'.zr«"em:?.é:ﬁ. mue esdo nrecipitacidn guede evi

tarse, ospecialiasntc en ¢k onzo 42 pistemas de niquel/molid

deno, afadicndo smoniaso o la dlsolwo: g2 pore 1levar el pH

[P

de la disolueid: o elredcisy Ao e

84 1o Gisolueils homogloes oo un 1ig

2,
KR

guido, pucde

aplicarse g la soser fiote ol susteado o recubrir por ejem-

- 8¢ P‘Jl'\"'@'f‘i%ﬂ wor ﬁﬁnﬂvu 0 P20 sienld nc neatie sobre &1 sus

3

(¢
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aund

mente entre 3502 y 600%C. Fuede lograrse alguna variacién

Hojn nam. 8

plo por immcrsidn, pulverizacién, con brochs o por chapado
a partir de wa disolucidn homogénea. El sugtrato recubier
to se calienta después a temperatura clevada para descompo
ner los compuestos metdlicos en log éxidos correspondientes.
La descomposicién se efectin adecuadamente en aire a ung -
temperatura entre 2509 y 12002C, preferiblemente entre 3004
¥y 9508C. La operacidn de aplicar un recubrimiento de léfii
gsolucién homogénea al sustrate sepuida de la descompoaicidy
térmica, puede revetirse varias veces para agegurar unAqu

brimiento adecuado de la superficie del sustrato con los -

e e

6xiéos metdlicos. '

5i, por ¢l contrario, 1:a disolucién homOgénéa‘ée
los compuestos metdlicos es una mezcla de sélidos, préméz—
clados o no, puede aplicarse al sustrato por téenicas-de -
pulverizacién en masa fundida, como por ejcmplo pul%érizan
cién en llama o pulverizacién en plasmn, Si se usa estgati
po de técnica, ambas operaciones de recubrimiento de lpé -
sustratos con loc compuestos de metales y 13 descompoéiéién

térmica del rocubrimiento se efectdan en una sola operacidy

Esto se debe a 1la temperatura re¢lativamente alta asociada
a tales técnicas, por lo gue puede esperarse que los compuds
tos metdlicon se descompongan en cus 8xidos. '

El sustrato recubierto con los éxidos metdlicos,
tanto si ha ocido a partir de un liquido homogénco como de
ung nezela de sélidoo, se cura después calentando on un hox
no en una otmésfera reductora ﬁ una temnerctura de entre -
2502 y 7009C. La atméofera reductora es proeferiblemente hi

drégeno y 12 tomperatura de calentumiento estd preferible-

en la temperstura 6ptima de curado variendo la duracién del
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| menos olgunos de log dxidos a un coindo metilico.

: notencl':les de (lm’ trodo wuy bujos, 48 orden de ~T70 nV -
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tratamicrto de curado.

Ry s

Bfectuendo el procedimicrite Co 1o wrescnte inven-

- U
cidn, los clectrolus prodveifcs tiencn un orado sorprenden

atu

e
te de las cenceles aetives sue formman el clectrocataliszades

"1

no estd claorm., Povecerin que aporie de los 6xidos mebdlicos

presenves en la superficle el oustrots, la overscifn Tinsl

de curnde en unn oindofers reductors wnabidn convierte ol

»

Ng
Lag operncl

ones de prevaracidn del. electrodo pusden
adeptoerac para que profuzcen un nivel enpropiade de carca. dd

a‘b&liméor e gdecundomente ='men~wr

o%

¢ 5 we/en? (baseda o
el peso dd las cspecies actives doponitodss cebre ln supor

» N . (3 ’ 9
ficie del sustrebto), preferiklencnie superior o 10 mg/m”,

La carga eveniusl "i:;:pcnﬁcr:’s de la eptabilided weednica J 1s
inbegridad del recubriniento requerilo, del sustrato unsdo

¥ la pila en lo guc ha de vanrse ol clectrodo. Se ha encon

trodo, sin emhargo, que usande un métudo e wrenarecidn de

electrodor sexln 1o presente iavencidn, ovueden conseguirse |

)

f‘z'ente ol BHR, usomlo uns decsidad de corriante ¢e 1 amo/er

2 T02C en 4disolucidn de KO =1 . B

s

en cl-potencinl de cleetrode 1o s4lo weraitinrd el fNumeionn

ntento de lays pilos o U‘.L e densiiad de corriente, sino que
avnenta t'mxbzi.éiz gignificativensnte 1o oficacia econdnmicn dc
tales pilos. : :

e o, >, v
Lo inveacidn se ilusira ade

t' \
!P‘
&

i con referonciz a

1

iTengess

c\d

los ejemplog Sigu

¢ grodo de redueeilq

cotalisvador mobre lo sunerlicle c’w‘r carsralo,. Lo cargs L'i':'ll

)

bl
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Ajemnlo 1

1.1, Prenarneidn de disoluciones havorsfneas usedas en nre-

paracidn de olenirodos.
Se preporaron disolucioncs que contonisn proporeig
nes atémiens conocidns de molibdero/miquel, mezclando vold -
menes medidos de una disolucidn acuosa @e nitrato de nique¥
-hexchidratadoe (calidad analar) aque contenia 2 4tomos-3 34
Ni, ¥ una digolucién acuosa de molibdate &e amonio tetrahi
dratado (calidad analar) que conbtenda 1 Atoma-g de molibde
no. La disolucidn homorménea resulionte tenfa un valor de -
pH de menos de 5. EBatas disolueiones se denominardn en ade
lante disolucidén "A". S
El valoxr de pH de la disolucidn A se clevd a alrg
dedor dc 9 por adicién e amoninco acvosy concentrado. La
digolucidn amoniacal resuliante se denominard en adelante
disolucién B. La disolucidn B era una éizolucidn %ranéﬁéreg
te azul oscura. '

1.2, Prenaracién de ¢l ectrodosn. Roeubrimienic, descomnoti~

¢idn térmica y curado,

Una malla limpia, pesads, de nfouel (sustrate) sd
sumergid en 1a disolucidén homozfnea B (z71lve si se indica
otra cosa) y despufs se calenté en aire en una llama de bun
gen hasta el rojo (700-0002C). Ia operacién se repitid va-
rias veces hasta que se formd una pelicula visgiblemente sa
tisfactorin de los éxidos metdlico sobre cl sustreto de ma
1la de niaquel. La malla de niguel recubicrta de dxidos se
calenté en un horno bajo una aimdsfera reductorn de hidré-
geno a un intervalo de temperoturas de entre 3002 y 6008C

como se muestra en 1a Tabla 1.
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1.2,

probd smol
partimentos,

ror el clechrodo de hideSgene dindales

de ¢

*
Haln niun. 1!.

'._A
(a
.L,')
ey
L5

(o]

aitomelosnos

activided do cinee clechrodd

B vy o i v vy Mo s P
Le2 o Giversas bemporeturns de curado se com

*

R .2
SThULeon

ky %
oy Y p s »
RALASE ul;.i..l a

QYRS

aoturede (503) como clectrodos de referancin

¥l crectrolite neslo

potasio o

V:! (L

f‘i .

Logo

electrofo da )

en ui

iR
(2} Bfeato de 1n tewarveimra 4@ cursdo o 1o cebi-

so/vol., sin ning'n aditivo.

8 producidos como
cuto ca vig cuba cobindar de tres com
de nicucl s:‘;wié rono dnode, ¥ se usy

TIDY o ¢l cleetrods

I'4 Tt

e K4 .. . . -t
eer aiootueidn acvoss de hidrdnide de

< . LA, . H o, Ao [
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e tond cono meﬂ.u‘ia de 1o oebividad de los elet
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&

o reversibie (32} cvands ge higzo Pa-
r

L L,::m/cm & TORG, Gespuds de 1a co

trodos; ¥ les resuliades se reovuen en lo Tobleo 1 ogue sigug
PATEA T
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do, 2. neadn. ;,oluclc’m.
L 300 272 B 0
2 350 -85 3 30

oW

e

00

500

GOo

L
~3
i
et

30

ha)

~t

£0

4
o
o>

:
[
£
)

EREAS

SLeenn

Acl contoaidn 4o, mokel del gecundo

cRseyon, oo prahararen electros




P..

10

15

20

25

30
22109

Hojn nanm, 1 2

dos como cu el BEjemplo 1.2 micrioxr, pero variande zhore -

¢l contenido de metal del sopundo grueo como se nuestra en

la Tabla 2 que sigue. Lo activided de loa electrodos resul

tontes se comprobd tombiln usonde ¢l procedimiento anteriox,

Log resuwltados se resumen en la Tobla 2 que sigue.
Temueratura de curado 50020

Densidnd de corriente 1 amp/cm2

o atdmico de molibdeno > ,
Electrodo | en 1a disolucidn B usnde |Fotencial de electm
ne paru recubrir ¢l electro | 46 vo EIR (mv) o
do. o
6 6,2 -297
1 9 ~200
8 11,8 ""80
9 5 - =86
10 20 -390
11 30 ~83
12 40 -89

s« Basade on molibdato de wmmonio tetrahidratado de ce

lidad Anolar comercial.

f

(e) EBfects de la crren- de electrocntalizedor en 1o ac

kg

tividnd, _

5e preporaron electrodos como en el Bjemplo 1.2 us
do dicolucidn amoniacal tipo B de los compuestos de metales
que contenf{n 30¢ atémico de molibdeno (bHascdo en una mues-
tra comercizl de molibdato de emonio tetrehidratado de calil
dad Analar),'vnriando asi la carge de cotalizador sobre el

electrode. Iin actividad de esbos electrodos se determind -




10

20

25

30
22109

vn\-‘ ey

Dongidod e corriente L

I"":T E
3 Y Piadl
PUNELEAINIEYS

ratura de

(RS S

2350

g ey (,0

B Liafi adum. i 3

e
ka4

torien. Tng re
\-f:_c::U

2

* 2
£1ay yao

aultados

Blectro~ | Uorea de 0 gyl 'z::rlcm Poverelield de electrodo
do n? e/ cm® feents e BHR {nY)
. 13 Ted =135
14 1H.7 108
15 1{;; o . ""82
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tenimiealo de 1n actividad:
(1) 5%abiliand o 1a polavidad inversa (deberminadd
invirtien 1n corriente).
(11) Ectobilidad o mantenimients del circuito abigr

to.

(11i) Bstabilidad durmute un uso contimio on una cu
ba de ensayo (ensayo a largo wlazo).

Los dos primeros criterios mucst;an 1la toleranciafa
condicioncs de abuso accideninl, v el teréero proporcioﬁa
una evidencia de que el rendimiends puede mentonerse duran
te un tiempn prolonsado, S

(a) se prepard un eleectrodo cono anteriormente$g‘ﬁa%:
tir de une disolucidn homogénea de tino B aque contenia 30¢
atémico de molibdeno, y después de la descomposicién témi
ca s¢ curd cn una siméslera de hidrégeno a 50020, Este eled
trodo tonfa una curga de catalizador de 19,5 mg/cm®, EL po
tencinl inicial de clectrodo de cote clectrodo era de"-76
mV frente a ENR, EL clectrodo se usé como cAtodo en ﬁﬁn'qg
ba de cnsayo durante 2 horns, perfodo durante el que el po
teneial de electrodo permonceid o ~76 mV frente a EHR, Ta
polaridad de 1a cuba de ensayo se invirtid durente 30 mim
tos, hociendo el electrodo de éﬁodo. La polaridad se¢ invir
tié de muevo después, do modo que el electrodo hizo de cé-
todo. Al cabo de 20 minutos como cdtodo por segunda vez a
unz densidad de corriente de 1 amp/em?, ou potencial de eldg
trodo cra de ~70 mV frente al EHR. Este ensayo demuestra -.

gue el electrodo era resistente a la inversién de polaridad
(b)) Se prepard otre eloctrodo, pero usande una di-
golucidn homogénea de %tipo B que contenfa 305 atémico de -

molibdene y wnn carga de catalizador de 37,5‘mg/cm2. Se deg
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Hoja sam. 15

oo

compuso térmieomonte 7 so

0

curd coaw auteriormente. 31 cleg
trodo resuvlianie teafn wa notencitl de clectrodo inielal 4o
~-83 m¥. Bste clecirodo se dejd en reposo en cirevito obier

)

to en disolucidn acuoss de XDH ol 30 durente 48 horas ¢ -

v

> terperatura ambicate y desgués ue sneontid que leo acbividad

era de -85 nV.

El misae clectrodo se deid o sepozo en civevlio
abierto en éiﬁalucién e XDE a1 300 Guranbe O IPo PO “J040 de
24 hores a 7050, fia aclividad despuds do drie perlodo era
10 atin de -84 mV frente ol WHL
Tl mismo eloohrodo se dejd en roposo despuls an

Y

ailre durante 22 hecras. Al cabo Co opte nal

[

566G, B0 pebonsis

de electrodo ern ada do -89 V¥ fwonie o1 BHR,

15 dids sustencizl de metividad = wezar de lso severas comdi-
- cioncs a las gue se sometid el clectrodo.

(¢) Se yproward otre electrode o onzilir de unne Gdod
¢

lucidn homogénen del tipo A, perc gue combenia 407 atdwico

- de molib&eno. ¥l electrodo, despuls de la descomposicidn -
20 | témten ¥ ol curndo en una alndafere de hidrdgono o 50020,
tenia vno carga ge eobalinndor de TO,T m /c“ ElL dlectrodsy

tenfo v votenoinl inicinl de clectwodo do ~T70 v frenﬁe.al
BliR. 1 elecirode so wsd despufe cono ¢fiods on un wnroceso
electrolitico comilnno gure duad mén fe 600 horns, o 1 amp/-
25 cn? ¥ una bemmorniurn de 7020, ZEl notencinl de electrodo -
durante sodo este tieano pomanecsid endre ~70 ¥ =80 v Tren
te ol B2, |

¥s evifonie por los anterisrves yvosultzdos que el
mieve nétode dz prevarar estes eieeirodss do un electrodo

30 més active y wis créable goe el nroduciéo hasto ahorn, ¥ -
22109 |
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-

de ninmin aditivo suplementario en cl elecirolito.

2,1. Premaracién de 1nas disoluciones homoréneas
(a) Nfauel-vanadio (NiV) .
1,0 g de vanadato de amonia (NHgVD3) y 3,22 g de
nitrato de niquel (Ni(n03)2.6320) se megclaron con 30 ml;dc
disolucién de amoniaco 2l 20 vor ciembo en pego/vol., 1& -

mezola se calentd y se afiadieron otros 10 ml de dlsolucidn
disolucibn de los reaccionantes. 6 ml de esta disolucidi s

disolucién 3,4 molar de nitrato de niouel ¥ 7 ml de diseln
cién de asonfaco al 35 por ciento en peso/vol. La disolucid
homogénen formada contenia niquel y vanadio en la propor-
cidn atémica de 75:25 (basada on ¢l orndlisis elemental),
(b) Hierro-molibdeno (ZeMy) o
6 ml de disolucidn de nitrato Fférrico 1 mol&ﬁ;—.
.QH O) se meaclaron con 4 ml de digolucién 1/7 mo
46207054+ 40,0) ¥ 2 ml de -
agua destilada. La mezcla se celentd a 702C hasta que se. -

(Fe(’lo3)3

formdb wn gel. Este gel contenfa hierro y molibdeno en la
proporcién atémica de 54:46 (basada on ol anﬁlisio elemen~
tal).
(e) Cobalto-molibademo (Co¥o)
2 ml de disolucién 1/7 molar de molibdato de amo:
nio ((NH4)6ﬁo7024.4H20) e mesclaron con 4,8‘m1~de disolu~
cién de amonfaco del 35 por ciento en peso/vol. Se aﬁadieu

de cobalto (CO(NOB)Z’SHZO)’ ¥y la mezcla se ngitd para cau~

este grado de nctividad y estabilidad ne coasigue sin ayuds,

de amorfaco dcl 35 por ciento en peso/vol. para efectuar la

mezelaron con 1,94 ml de una disolucidn que contenia & nmi &

ron a esta digolucidn 8 ml de disclucidén 1 molar'de nitratT

3

e

n
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eproxinada Ge 80:20 (baso ada en ¢l peso de reaccioranics usn

nol. ceco, e menclaren coil U ml 2 wen dicclucidn que con—

S proximeda 4o T3E7

tioje niun. 17

n

sar la dlsolucidn de o3 &

saceiorondag, Tuy digclucidn homod

5‘3

(=)

génea formada ocw*em' s cobalto ¥y nolilbdeny en la proporeid

atémico aprowinaga de $0:20 (brsedn en e, neaso de reacclo-

o

nentes usadon),
(d) *"1""”] aﬂr)..m“ 4 Qﬁm (3:}::0}
L wk de &...”J?‘.Llf)ién de nitrate wenganeso (Mn(K03)
2) 2l 58% en penofoesc se afindl 4 8 1,67 & de molikdats de
1 £3,.0). Se wiadieron o estu mesc
emonio  ( (¥ I‘L}n-of( og *2 5 i = o 09ty mecela 8
ml de agea destilada pars formar una sugsneasidn homogdnen

W

que corr‘se"lia BEINgEneso v motivGenc on la .-.;:z*oporcién atdémic:

(10’5') .
(e) Hfousy—vorrormio (FiW)

5wl de uwea Giuslwcidn gue comtunia 1,29 g de clg
roro de nfquel sudidro (¥iCls) 2icuclites en 20 ml de mate-

T

tenia 1,453 ¢ de hexacleruro de wolfranio ( 1) disuelios
e'n 20 ml de melonol seco. Da disolueidn homoglnesz wescltan
te contenfa nfcucl y wollromic en la proporeidn abtdmica o-

(hopsds en &) noso Ce Llos roncclonanbog
usados).

2.2, Prensyocidn oo 2op vlactyredas

Una wadla pesadn de nfauel de 177 micras de aber

tura (L x 1 em) so sumorsid on una dloolucidn homogénea de

las remecor«,w aelos nelflicns (copesificnéas en el Ejem-
plo 2.1) ¥ despuls co calentd en wan 1lowa de bunsen hasta

-~

el rojo y =2 fejd enfriers Lo onerpeidn se repitid hasta -
que e malls cestebe recvbierta cor vn rocabriniendo rozong
ble. FL elesirodo no calundd du m*i.,e, horn en una ontudolc

re 6e hidrdgoun, a 400%, 007, Goos & 700920, Bl elecirodo
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resultente se pesd de nuevo para determinar su carga de ca
tnlirndor,

©l olectrodo de NiY se prepard de modo similar -
al anterior,-excepto en que se usé unz malla de niquel sin
terdizada come base para ¢l recubrimiento de catslizador.

El clectirodo de Millo se prepard de modo similar
al anterior, corn la excencidn de gue, QFSpués de sumerpirl
en la disclucidn homopénen, se colenid con sire a 30096A§u—
rante 5 minutos, y no en una lloma de buﬁnen hagta ei fojo

2.3, Fedidng electromiimic-o

Lag medidas se cfectunron en disolucidn de nidrd
xido de potasio al 30 por ciento en veso/vol. La actiﬁjﬁaﬁ
del electrodo se determind midiendo mu potencial fronte g
un clectrndo de referencia cusndo e hacia pasar una corri
te constante de 1A o través de la cuta, para dar una dénsi
dad de corriente de 1A/cm? de electrodo, Sc usd un clectro
do de czlomelanos zaturade (EGS) como electrodo de roferen
cia,'y una malla de niquel como eoniraclectrodo, - _

Para determinar la cstebilicad probeble delvelqg
trodo & una electrolisis continma de larga Quracidn, el -
clectrodo se sometid a perfodos alternados de electrolisis
¥y de circunito abierto, y sc dcfonnind lc sotividad del ele
trodo despubs do cada periodo. Tras el perfodo en cireuito
abierto, la disolucidn se electrolizd durante cinco minuto
antes de medir la actividad.

Todos los potencicles de clectrodo se corrigiero:
en el IR usando la téenica del interruntor, y se dan con
respecto al eloctrodo de hidrdgeno reversibvle (EHR). Todos
los experinentos se efectunron a 7050, gi no se indica otr

Conae

iCF

™3
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2.4, Zeoulindoy

(0} BlopM~vanndio

Fl electrede énbimo de HiV se vrapard o porbir de

ung, disolucidn homogdnes T5:25 (como so estpceiﬁca en el -
5 Ejemnlo 2.1) 7 se redujo a 400¢0 Jurante 1 hora. Ta activi

dad wmedido de este clectzodo e do en La Tabla 4,

(b) Hierro-melibdono

™ 3 A

EL eleetrodo dptimo de Pelio se prepard s partir
de un gel homegéneo 54:46 {como se ooreelilica en el Ejemplo
10 2.1) v se redujo o 6002¢ durentc L horn. Lo aetividad madi
da de este clecuirodo ge du on Io Bahia 5,

Cot 1 k'ﬂ““‘““«"l "'? Aen
Wi At

T eloetrodo dptizo de oo se properd a vardi

3

de una disolueidn howogines £0:20 (como ve especifica en el

15 njem? 0 2.1) ¥ se ?C.C.ULEO &

0090 durente 1 hora. La petivi

dzd nedids, Ge este clooirodo se & en 1o DTubla G,

, (d) Hangmoora-sniihdoms
: 3e prepard va elcebrode Ge Mo como on el 2jenple

2.2 o partir do unn suoweneidn homegfuen 80:20 v ge redujol

20 e 5002C durorde 1 horo. ha sebividad medids de cote eloehbro
- do me dan cn la Tobls T.

(e) BWfoucl—wol frmig

Se nrepard un cloctrods de HIW g sartir de uua ai
solueidn homogfnen 73:27 (oomo e ho es-;pecm ado en ¢l Ejem
25 plo 2.1) ¥ se wedujo un 500%C darsmio 2,5 horngs. Ta activi-

Aad medidn Qe euts cloatrodo sc da on 1o Tabla 8.

Ejernlo 3

A kR NE) LA ol eahrgant A:,‘t 2 h.,;-i
C VL GLLL A Sl X
una vresidn nopeiel Jo Bdedenns,
30 Se nwepsravon elocirados cotwlizados de WMo o

00109 :
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b
vartir de una dicolucidn homoglnea que contenia niguel y mo

libdero en la proporcidn utémica de 60:4Q (basada en el pe-
5o de reaccionantes usados). Los electrodos se preparsron
por €1 procediniento de immorsidn/pirédlisis descrito en ol
Ejemplo 2.2 y se redujeron bajo una presidn parcial de hi-
drdgeno durante 1 hora a 5009C, Se prepard como patrén un
electrodo reducido bajo hidrdgeno puro duronte 1 hora g -
5002C, La actividad de los clectrodos ze deternmind de mado
similar ol descrito en ¢l Eiemplo 2.3. -
3,1 Presaracidn de 1a dicolucidn homorénen. . ;
2;96 £ de nitrato de niquel (Ni(ﬁ03)§.6H20) T -
1,17 ¢ de molibdoto de emomio ((M,)gHoq0pp 4150) se dicol-

vieron en 10 ml de agua destilada, Se afiadieron a estd[diqg
lucién 4,4 ml de disolucién de amonface al 35 nor ciento en
pego/vol. La disolucidn homogfnen resultante contenia nique
y molibdeno en la proporcién atdmica de 60:40 (vasada en el
peso de los reaccionantes usados).
3.2, Resultadon

Se comprobd lo actividad de tres e¢lectrodos redu
cidos bajo hidrégeno puro o una atwésfera de hidrégeno/ni-
trégeno. Los pardmetros de reduccidn se tezbulen a continug
cién. '

Fleetrodo 1

Carga de catolizador 25 mg
Tiempo de reduccidn 1 hora
Temperatura de reduccidn - 500eC
Caudol de hidrdseno - 2,283 en3/seg.
Caudal de nitréreno : 0,919 om3/seg.
Preaién parcicl de hidrégeno L8

La actividad de esto electrodo se indica en la
Tabla . |




Holn nom, .'f:l

Blectvode 2 ~

sty s o 2 10 s L2 s

LA .
e Mg

hora

T o o Ty ren e e &S "‘(S o T
Frogion porelsl de hidzdioen €25

La activicéad de este eleetvedo on recoge en la

10 Zheelkrodo 3 '

Crrgn de cotalisador 36 mg '

" . ,
Tilemno de reduecidn 1 hore
Remporciure de reduceidn 5002

Covdal de Hic

0
2
"L N0 3’45 cm“’//ﬁeﬁ:
Candlal de nitad;ono 0,0
15 !
Proeidn woeredal de hidvdsono 16088

Wl de cate electisio se indien en 1z To

pabodn paen ol exporinento.

Biemplo 4 .

fuf qud A o b gn soddss 4 o v g, o0 “
20 Letivitend de v oleshpeestetiondyg e

s st

i eleg--

trolisia Mo Tepen Svoseddn eotrmarn/
AT

ARED

et . 1 4 . - " B o “ - 2
Lo gotividad de hidedzeno do v oleoheodo de Nivo

se controld durente 1070 hores en va wodlo oubiente do seol,
25 muers/sose cfucfion, B wedie wmbivnte drl clechrodo se ai
medio cableni. e foolaje de los chlp

ente on Lo daduebrin de elorvo/dlealis,

f” "{\“' B xﬂo v

o R e s i A i sk o s

- itTe sy 3 ) S - . n
HL eleclirods fo NiMo se nrennnd sebre wng nalls

. “ . - s TNk RV SR . )
30 de niguel dz 1 x 1L cm de 595 micwes Go shorture, veando Lo
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disolucidn homorénea especificoda en ¢l Zjemplo 3.1 y la -
téenicn especificada en el Bjeaplo 2.2. -

4,2, Pedidona el ectronuimicnsg

a5 nodidas electroauinicag se efectuaron usando
une, euby de tres compartimenios con un eleetrolito ciroula$
te. To alimenticidn a la cuba contenia disolucidn de 12 po
ciento en peso/volumen de cloruro de sodio y 10 por ciento
peso/vol. de hidrdxido de sodio, y ol flujo se ajustd ﬁa?a
mantencr ¢l contenido de hidréxzido de codio del catolifo‘-
n 15 vor cisnbo cn peso/vol. Se usé disolucién de hidwdxi
do de sodio en neso/vol. como anolito, que se cepard Gel cg
tolite por medio de una wembrana Nafion * de cambio‘dé‘cg
tioncen. El Anodo usndo tenfa un recubrimiente activo, de
modo aue se consiguid un voltnje total de cuba razonable.

Se hizo pasar g través de la cwda una corrieﬁte
constante de 300 mdA, y ¢l experiwmento sc efectud a 70%C.
La actividad del cAtodo se midid frente a un electrodo de
calomelenos saturado (EC3), En todos los potenciales.d$'-
electrodo se hizo la covreceibn de IR usando la téenica del
interruptor, vy se dan con respecto al electrodo de hidrdge
no reversitle (ZHR). '

4.3, Reoultndorn,

Los resultados cugicren que, después de la pérdi
da inicinl, la actividad del clectrodo permanece estable -
en 100 £ 10 mV frente al BHR durante mis de 1000 horas en
un medio ambiente de solmuers/coss cdustica. Por lo- tanto,

puede considerarce al clectrodo como activo y estable en el

- g b s

¥ rarca de PAbrica registrada
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Slesfoolouens {(vlasze Fig. 2).

medio emblente do so:
Slommlo 5

h¢ 3 3

Aetividad de olectesovinlinnioves de Nl wronnyados nox

nELyerirneidn 8o rna omees Pondida dn pwn megeln e dxidoa

5 de nfouel » molibdor s en wolvo.

fe prevporenon clectrotavulignfores por pulverisg

cidn en 1lamn o on wlooan de ur de nloa”l
(Wi0) y tmidwido fo nolibdens (MoC3) svire wn sustrato dc
acero suave chorrends cont grwnmalle. Desoubs de 1o pulvori-
10 macida, loo elaectrodus so redujeron 1 howe en una stmbsfore
Ge hidrdrene o EO0RE To uctividad de los elecbrodos se dg

v

toraind dei modo wvoosl, ¥ el vendinmicabo de log elevtrodod

pulverizados o 1o Lloas so comoard con ¢l de los clecirodos
pulverizados con plurmd.

15 5.1, Pronsvacidn fdo alasbmdos

. .
L ool e oo Tl sn
AR

eie

(o)} Puiver

Une mezola de 6xido de nfensl (Wi0) y btridxido de

polibdeno (i003) (wme Yomie wim proporeidn atdmica de nigug

exn L peso de Log reaccionan-

20 50 miecxnz de tamafio de pariticy
lae, o pulverind cobie wnn nlaen de acero suace chorrendo
con granclila en uns Lioana Ce oxiaceiilono. Bl sugtrato oo
reeubrib olo por wn lado.

L sustrete recubiornic se

- PR RPN 4 - P RPN S LA ST . )
25 coil una gsvpewficie reoubieriy gromlirico de 2 on®.

<

[+
hidedaeno dnvante L hora o 506626, Tag drens de sustrato no
vecubicrtn ss cvbrieron cun TESL

(h) vuivesiraoidn esa olnsas

e Dwroas -

30 Una menvin de Gxide o nloeel (WI0) y dridxido de
221.09 o
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molibdens (Moo3) (que tenin una proporcidn atémica de niqudl
a molibdeno dec 60:40, basada cn ¢l oego de los reaccionan-
tes uoados) de un tamafio Jde particulas de alrededor de 50
nicras, se pulverizé en forma de plasma sobre una placa de
acero suave chorreada con granalla. 51 sustrato se recubrid
5610 por un lado. '

EL sustrato recubierto se dividié en electrodos’
con una superficic geombtrica recubierta de 2 cn, Los ele%
trodos se redujeron en una atmdslfera de hidrégeqo durante 1
hora a 5008C. Laz Areas de sustrato no recubierto se tﬁpa~

ron con YTPE.

5.2. Modiiog electroauinigns
' Tas medidas eleciroquinicas ze efectuaron de zodo
similar a las descritas en ¢l Ejemplo 2.3. En todos los no-
teneinlea de eiectrodo oo hizﬁ la correccidn de IR usando
Ja téenien del interruptor, y se dan con respecto al eiec~
trodo de hidrégeno reversible (EHR)., Todos los experimentod
se efcctuaron g 7020, cuando no s¢ indica otra cosm.
(a) Ta actividad del olectrodo pulverizado a la 1lama
se mucgtra en la Taobla 12,
(b) Ta actividad dcl electrodo pulverizado por plasma
ge muestra en 1a Tabla 13.
RLEGTROD0: WV REDICIDO A 4009C, CARGA DE CATATLIZADOR:
26_mr, ' ‘

Operacidn %ﬁge?g%?l frente a

Eleetrolisis durante 5 minutos ~114

Rectrolisis adicional durante 1
hora. ~119
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Flectroliois agiclun
horas.

Girouiso ob

Flectyolieie od

horag.

ierty durom

o1 Gurente 4

23 o hd W »‘ v g “
ghrolinis adielonnl dunrante ¢
o

ave LT hosen

srnturn em
Hi

~137

'PANNS B
AT
LY C‘ﬁ“‘i:’? D T REVIATHO A 60000, 0N T GAMAMLIEAUOU
o
.o Toteneinl frente &
Gy ‘vf‘. aion e ot
ALY )
Electrolipils durante T miwutos w175
Mectrolisis adlisionsl durende 1,5
" . £
horod. ~181
Cireulto abierde dur-ntc 17 hovos 174
Flectrolicis nlivionsl Guearnte 2
horasg, 103
S
ALECTEND Oolin 03 OATALEZATOR,
245‘_5 T3 T
% e P 2, . e
avennisl Frente
«'?f’lv)
R . e en
Eleatrolisis Gureute b mimbos «G9
m.GC'DPU:‘,im:L; pbiolonnd Mvrralo .
G,% horas. ~122
—_— o c s s s e —

(eontinda)




Ifojx ntm, 26
~ . maakh 6 (Continuncibn)
Circuito adierto .durante 17 horns -135%
M.eetrolisis adicional durcnie 7
horag. ~159
5
TATLA T
WIROMIOND . Yirlfe UHDUAIDO A 000G, CACL DT CAT!&LIZADOR_‘:‘ '
76 _nmg. * e
10 . Toteneial frente «
Oneracidn 2120av)
Electrolisis durenie 5 minutes 245
Blectrolisis adicionnl durcnic 30
minutos. . -183
15 - . \
Eleetrolisic adircionad durante 18
horas. -195
Circuito abierto durante 8 horas ~210
]
TAF‘II:“L 8
20
BLROTOD DG WA RANICTI0 A BO02C. GARGA DB GATALIZATDOR:
15,2 mie
. Potenciel frente g
Operacién SHR(mV):
25 .
Electrolisig durantc 5 minutos ~121
Electrolisis adicional durante 3
Circnito nrierto duranie 19 horas -134
'L .
30
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Pttt
SLRCTION . $eLGOT ) RATC AW, 1 T, A 710, QARGA DR
C!‘T‘_fv O,Liy ."l'“ ;?’ :.1:;
. Tobeneie 3 be o
Coerceidn -;,‘Erz}u‘%v)a‘-- frenbe &
C/ AR hs
Zlechrolioie Curante % minmatou -Qg
»
Jlectrolisig ndiclonnl Cornuie
24 noreg. ) =102
Eleetrolioia adictlonsl duriwnie
24 horose. -G8
Circuits adbilowie durante 17 L
I‘@,S. "‘3.08
Fleetrolioie vdicionsl durenie
7T horas. «100
Cirenito abisrds durante 17 hp
TE.5, ’ -114
Electrelicis adiciornnl durante
T hores. ~121
Gircuito abierie o tonnerphunn
aniente durentse L0 horod, -124
Hlectrelisis adieien,l durcnle
6 hores. ~136
SAALS 10
ELUCRRGDG: Iitlg J2TWIOTDY LoA0 LT, D0 o AL 250, GARGA DY
CATALTZADOT: 08 mer,
. . .-Pmemf'cal frente o
{Omeraciin
we i ”’, )
Blectroelinis Sursnbte 5 mimaton -0
Blectrolisis adicionel curante 6
horost, «G3
K3
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PhBLA_10 (continuncida)

mlectrolisis adiciorno) duronte 24
horas.

Circuito atilerto duronte 17 horas

Flectrolisic adicional duronte 7
horad,

Circuito abicrto duranie 17 horas

Bleetrolicis adicional durante 7
horas.

Cireuito obierto durante 66 horas
a tomperaturs wabicente.

¥lectrolisic adicional duronte 6
horug.

Circuito ahierto durante 185 horos

-95
-105

~108
~110

~112
123

~129
~-141

TATLA 1

ELEGTAONG: Wilfo REUIGID0 BALIO AL, DR Mo AT 100¢L, CACA

DY CATALTIZADOR: 36 m~.

operocidn

Totencial frente a
BR{mv):

-

Hlectrelicie durante b minuios
Slectroliois ndicionnl durante.
25 horac,

Electroliois ndicionsl durante
24 hores.

Tloctroliais adicional durante
24 horas,

Circuito shierto a temperaturn
ambicnte durante 3 dia;.
Flectrolioic sdicicnal durante
4 horas.

Circuito sbicrto o temperciura
ambiente durcnte 9 adfas.

~G4
~105
<106

~103

-123

~124
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ol clectrodo era.msnoar de 0,03 rma,

TAUTA 13 .

- v oo Ao

TULAET A0 TN PTAGYA

A e ) AR TR B

\ Potencirzl frente a
Operucibn SHR (V) :

4

Blectroiisis duronte 5 ninutos ~136 Lo

Flectrolioia adicional dvrente 40
nimtos. ’ ~104

Electrolizis adicionel duroante 6
horas. ' ~125

Circuitc aobierto o temmeratura

anbiente durante 68 horns, -164
Tlectrolisis adiciongl durinte 3

horas, ~167
o

% No se deteraind 1o carpz de catalizador, o causa Jel
método de rceoubriniento unado; el recubrimiento sobre

¢l clectirodo tenfa un espescr do menos de 0,63 mm.
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3%.~ Un wrocedimiento seftn cunlquiera de las red
wvindicaciones anterioras, cn cl que el sustrato de electro
do metdlico sobro ¢l que se cfectin ¢l rocubrimiento estd
seleccionado de nfquel, hicrro, cobre, titanio, ¥ sus alea
ciones, ¥ otrag gustancias metdlicas chapadas con ellos.

423,- Un método somin cualquiera de las reivindiea
cioncs anteriores, on cl que lo disolucidén homozénea 8¢ ing
compuestos de met-les es un l{quide, ¥y &omnrende una Qisg-
lucidn de los comnmuscsiton do moetales on un’ disolvente a.euo -
80

58, - Un méiodo semin 1a reivirdicacién 48, en el
que se afinde pmoninco a la direlucidén scuosa para mantensr
1a homogeneidad dc la disolucidn.

62.—- Un método senin eunalquicra de las reivindice
cionce an%eriorcq, en el que la disolucién homogénes s2 a-
plica a 12 superficie del sustrato por immersién, pul%eri—
zacidn, con brocha o nor deposicidn, '

8.~ In método semin cualquiora de 1as reivindica
ciones snteriores, en ¢l aue ln superficie del sustrato pé
cubierta se ealienta a una temwperatura de entre 2508C y -
12002C pawsn descomuoner los commucesios de metal en los 6gi
dos corroupondicniec, ' '

8h.~ Un método semin cualquiere de las reivindica
ciones 18 a 32 anteriores, on ¢l que la disolucién homogb-
nea del ccﬁpuesto de metal comprende una mezcla Intima de
log respectivos compucstos ©flidos de metal en estado fina
mente dividido, o unn disolﬁcién 861ida de los miemos.

a8, Un método perdn la reivindicacién 82, en el

que todos Jeoo compuestos de metel son los respectivos 6xi-

dogs de metel,
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