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DESCRIPCION
Electrodo de diamante

La invencion se refiere a un electrodo para un procedimiento de electrdlisis, que consta de un sustrato de electrodo
no metalico, una capa de acumulacién que crece sobre el sustrato de electrodo con composiciéon quimica variable en
direccion del crecimiento de la capa y un revestimiento que crece sobre la capa de acumulacién con diamante
cristalino.

Ademas, la invencion se refiere a procedimientos para la produccion del electrodo de acuerdo con la invencién para
un procedimiento de electrdlisis.

Por el ambito de aplicacion del procedimiento de electrélisis se conocen electrodos en los que un cuerpo base esta
provisto de un revestimiento de diamante policristalino eléctricamente conductor. Como materiales para los cuerpos
base se utilizan de manera generalizada metales y aleaciones, semiconductores, ceramicas asi como carbono o
grafito. Por los documentos WO 2004/106241 A1 y EP 0 994 074 A2 se conocen electrodos de diamante para la
electrdlisis en los que se utiliza como cuerpo base un sustrato de electrodo del grupo de los materiales anteriormente
mencionados.

En el caso del revestimiento directo del sustrato de electrodo con la capa de diamante cristalino, pueden producirse
de manera desventajosa lugares defectuosos en el revestimiento que pueden dar como resultado altas corrientes
locales y una carga alternante térmica resultante de ello del electrodo. En el caso de coeficientes de dilatacion
térmica muy diferentes del sustrato de electrodo y el diamante, puede producirse la conformacion de microgrietas en
la superficie del sustrato que exponen el sustrato de manera especialmente expuesta a los procedimientos
electroquimicos durante los que se desarrolla la electrodlisis. La consecuencia de ello es una mayor conformacion de
lugares defectuosos en el revestimiento que pueden dar lugar hasta a la destruccion completa de los electrodos, de
manera que, a causa de una durabilidad correspondientemente reducida, se necesita un intercambio mas frecuente
de los electrodos de diamante.

Por eso, en el documento EP 2 145 985 A1 se ha propuesto un electrodo con durabilidad aumentada que presenta
un sustrato de electrodo que consta de un cuerpo base de material de carbono y de una capa de acumulacién que
porta el revestimiento de un material no metalico eléctricamente conductor. La capa de acumulacién presenta una
escasa profundidad de rugosidad en su superficie que va a recubrirse, de manera que puede evitarse en su mayor
parte la conformacion de lugares defectuosos en el area de contacto respecto a la capa de diamante cristalino. No
obstante, en cuanto a la produccion de electrodos mas fiables, es deseable un mayor incremento de la capacidad de
revestimiento, asi, un fortalecimiento de las fuerzas de adhesion para el revestimiento sobre la superficie de la capa
de acumulacién con una capa de diamante cristalino.

Por el documento US 5 900 127 A se conoce un electrodo para la electrélisis que presenta un material de sustrato
especialmente resistente sobre el que esta aplicado un revestimiento mediante procedimientos de CVD o PVD
(deposicion quimica de vapor o deposicion en fase de vapor, por sus siglas en inglés), el cual consta de un material
compuesto de diamante y de un material eléctricamente conductor. El electrodo puede presentar una capa intermedia
para unir la capa conductora mas fuertemente al sustrato.

El documento EP 1 036 861 A1 muestra un electrodo recubierto con diamante y un procedimiento para su
produccién, presentando el electrodo una capa de diamante exenta de poros.

Por el documento US 2009/324810 A1 se conoce un procedimiento para la produccion de un electrodo de diamante
mediante un procedimiento de CVD.

El documento EP 1 640 479 A1 muestra un electrodo de diamante eléctricamente conductor que consta de un
sustrato que contiene carbono sobre el que esta aplicada una capa de diamante conductora mediante un
procedimiento de CVD o PVD.

Por lo tanto, la presente invencion se basa en el objetivo de perfeccionar un electrodo para la electrdlisis de tal
manera que esté garantizado un revestimiento fiable y duradero con diamante cristalino.

El objetivo se resuelve porque la capa de acumulacion presenta excrecencias de silicio en forma de particulas de
silicio (particulas de Si) en la superficie limite respecto al revestimiento con diamante cristalino.

Las particulas de Si forman un dentado con la capa de diamante cristalino, de manera que puede evitarse un
desconchamiento de la superficie funcional realizada como capa de diamante. Con ello, esta garantizado un
revestimiento de diamante fiable y duradero con gran capacidad de adhesion.

De acuerdo con la invencién, las particulas de Si poseen un tamafio promedio de 100 nm a 2000 nm. Las particulas
de Si a modo de perla posibilitan un dentado 6éptimo con la capa de diamante en el caso de un diametro en esta
magnitud.

De acuerdo con la invencion, la densidad de distribucién espacial de las particulas de Si asciende entre
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50 000 particulas/mm? y 500 000 particulas/mm?2. Con una densidad en este intervalo, segln el tamarfio de particula
pretendido (muchas particulas de Si pequefias frente a pocas particulas de Si grandes), puede encontrarse un
compromiso éptimo para la respectiva aplicacion.

En otra configuracion, la capa de acumulacién presenta una capa de carburo de silicio en composicion
estequiométrica en la superficie limite respecto al sustrato de electrodo.

Para garantizar un enlace quimico estable y duradero de la capa de diamante cristalino, ha demostrado ser
conveniente si la capa de acumulacion que se encuentra entre la capa de diamante y el sustrato presenta una capa
de carburo de silicio (SiC) en composicion estequiométrica aplicada directamente sobre la superficie del sustrato de
electrodo.

Ademas, la capa de acumulacion presenta una capa de carburo de silicio en composicién no estequiométrica en la
superficie limite respecto al revestimiento con diamante cristalino.

Otra capa de SiC rica en silicio no estequiométrica aplicada sobre la capa de carburo de silicio (SiC) en composicion
estequiométrica sirve como base para una pasivacion y forma una capa limite funcional frente a agentes de oxidacion
de accion externa.

Preferentemente, la capa de carburo de silicio en composiciéon no estequiométrica en la superficie limite respecto al
revestimiento con diamante cristalino conforma una capa pasivante de diéxido de silicio en el caso de que, durante el
funcionamiento del electrodo a causa de lugares defectuosos en el revestimiento con diamante cristalino, se
produzca un contracto entre la capa de carburo de silicio en composicién no estequiométrica y un electrolito.

Por un procedimiento de oxidacién intencionado, se produce un estrato vitreo, denso y aislante de dioxido de silicio,
que inhibe una reaccion de agentes de oxidacion exteriores con las capas de SiC subyacentes y, de esta manera,
protege el componente. Por lo tanto, tiene lugar una pasivacion de la superficie en las areas que entran en contacto
con un agente de oxidacion a causa de defectos en la capa de diamante.

Preferentemente, el crecimiento de la capa de acumulacioén y el crecimiento del revestimiento de diamante cristalino
se realizan mediante deposicion quimica de vapor, manteniéndose una temperatura de sustrato de 550 grados
Celsius a 1500 grados Celsius durante el crecimiento de la capa de acumulacion.

Como procedimiento para el revestimiento de la superficie de sustrato, se emplea preferentemente la deposicion
quimica de vapor (CVD, Chemical Vapour Deposition). Durante este procedimiento de revestimiento, se deposita una
sustancia solida de la fase gaseosa sobre la superficie calentada en el espacio interior de una carcasa de reactor a
causa de las reacciones quimicas de los gases de reaccion suministrados. La homogeneidad y la tasa de crecimiento
de las capas depositas pueden verse afectadas por parametros de procedimiento como, por ejemplo, concentracion
de gas, composicion de la fase gaseosa como mezcla de distintos gases de reaccion, presion del gas o temperatura
del sustrato. Como consecuencia del sustrato de electrodo no metalico, la deposiciéon de la capa de acumulacion de
SiC puede realizarse tipicamente a una temperatura de sustrato de 550 grados Celsius a 1500 grados Celsius, de
manera que se produce una alta tasa de crecimiento. La temperatura sobre la superficie del sustrato durante el
crecimiento del diamante asciende asimismo por encima de 550 grados Celsius.

De manera ventajosa, se provoca una conformacion de las excrecencias de silicio en forma de particulas de Si por
una modificacién de los parametros de procedimiento durante la deposicién quimica de vapor.

La generacion de particulas de Si puede realizarse por una guia de procedimiento correspondiente, es decir, por una
modificacion in situ de los parametros de procedimiento como, por ejemplo, una modificacion de los porcentajes de
los distintos gases de reaccion, de la temperatura o de la presién. Con ello, se interrumpe el propio crecimiento de Si
al final del procedimiento de revestimiento y se inicia la formacién de particulas de Si en la superficie. Ademas, un
tamafio pretendido y una densidad de distribucion espacial pretendida de las particulas de silicio pueden ajustarse
especificamente por una modificaciéon de los parametros de procedimiento de la deposicidon quimica de vapor.

Otras caracteristicas ventajosas de la configuracion se deducen de la siguiente descripcion y del dibujo que explica
una forma de realizacion preferente de la invencion mediante un ejemplo.

La figura muestra en una representacion esquematica un electrodo 2 de acuerdo con la invencion para un
procedimiento de electrodlisis. El electrodo 2 consta de un sustrato de electrodo 4 no metalico, sobre cuya superficie
esta aplicada una capa de acumulacién 8 con estructura multicapa. La capa de acumulacién 8 comprende una capa
de carburo de silicio en composicidon estequiométrica 10 que limita directamente en la superficie de sustrato. Sobre
esta capa de carburo de silicio en composicion estequiométrica 10 esta depositada una capa de carburo de silicio en
composicion no estequiométrica 11. La parte superior del dibujo muestra el electrodo2 en representacion
aumentada, expresandose mejor la rugosidad de la capa de carburo de silicio en composicion no estequiométrica 11.

Sobre la superficie limite respecto al revestimiento con el diamante cristalino 14 se encuentran particulas de silicio 13
(aqui no representadas a escala), que provocan un dentado y, con ello, un revestimiento fiable y duradero de acuerdo
con el objetivo con el diamante cristalino 14.
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REIVINDICACIONES

1. Electrodo (2) para un procedimiento de electrdlisis, que consta de un sustrato de electrodo no metalico (4), una
capa de acumulacion (8) que crece sobre el sustrato de electrodo (4) con composicién quimica variable en direccion
del crecimiento de la capa y un revestimiento que crece sobre la capa de acumulacién (8) con diamante
cristalino (14),

caracterizado porque

la capa de acumulacion presenta excrecencias de silicio en forma de particulas de silicio (13) en la superficie limite
respecto al revestimiento con diamante cristalino (14), presentando las particulas de silicio (13) un tamafio promedio
de 100 nm a 2000 nm, y ascendiendo la densidad de distribuciéon espacial de las particulas de silicio (13) a entre
50 000 particulas/mm? y 500 000 particulas/mm?.

2. Electrodo segun la reivindicacion 1,

caracterizado porque

la capa de acumulacion presenta una capa de carburo de silicio en composiciéon estequiométrica (10) en la superficie
limite respecto al sustrato de electrodo (4).

3. Electrodo segun la reivindicacion 1,

caracterizado porque

la capa de acumulacidon presenta una capa de carburo de silicio en composicion no estequiométrica (11) en la
superficie limite respecto al revestimiento con diamante cristalino (14).

4. Procedimiento para la fabricacion de un electrodo para un procedimiento de electrolisis descrito en las
reivindicaciones 1 a 3,

caracterizado porque

el crecimiento de la capa de acumulacion (8) y el crecimiento del revestimiento con diamante cristalino (14) se realiza
mediante deposicion quimica en fase gaseosa, manteniéndose una temperatura de sustrato de 550 grados Celsius a
1500 grados Celsius durante el crecimiento de la capa de acumulacion (8).
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