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Dispositivo de medicion, o celda electroquimica, para
la obtencién de medidas electroquimicas en una
muestra (1) que comprende al menos un cuerpo (2)
con un alojamiento (22) para albergar dicha muestra
(1), en donde dicho alojamiento (22) comprende una
abertura (23) a una cavidad (3) estanca configurada
para alojar una disolucién de trabajo (32),
caracterizado porque dicha cavidad (3) comprende al
menos una abertura (23) cerrada de modo estanco
con un elemento desplazable (4), pudiéndose usar en
un angulo distinto de 0° sobre la horizontal,
permitiendo de este modo la medida de procesos
electroquimicos o de otra naturaleza, sin la pérdida de
liquido debido a la inclinacion sufrida por la celda
electroquimica. Ademas, permitiria el estudio de
cualquier material incluso los que producen gases en
sus reacciones electroquimicas, sin peligro de
registrar interferencias en la adquisicion de las
medidas.
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DESCRIPCION

DISPOSITIVO DE MEDICION PARA LA OBTENCION DE MEDIDAS ELECTROQUIMICAS
EN UNA MUESTRA

OBJETO DE LA INVENCION

La presente solicitud de patente tiene por objeto un dispositivo de medicion para la
obtencion de medidas electroquimicas en una muestra, segun la reivindicacién 1,
incorporando notables innovaciones y ventajas frente a las soluciones técnicas utilizadas

hasta el momento.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

El campo de aplicacion de la presente invencion se enmarca dentro del sector técnico de los

dispositivos de medidas electroquimicas de una muestra.

Se ha detectado que actualmente la industria requiere cada vez mas del conocimiento de los
procesos involucrados en la interaccion de un electrolito con diversas superficies de
materiales, tanto a escala micrométrica como a escala nanomeétrica. Las medidas se
realizan habitualmente en una celda electroquimica, en presencia de una cantidad de liquido
llamado electrolito, lo que presenta la dificultad de contener este liquido cuando se trata de

medidas con inclinacidon sobre la horizontal.

A nivel introductorio sefalar que una celda electroquimica es un dispositivo capaz, bien de
generar energia eléctrica a través de la energia de las reacciones quimicas, bien de facilitar
las reacciones quimicas a través de la introduccion de energia eléctrica. Un ejemplo comun
de una celda electroquimica es una celda estandar de 1.5 voltios (pila AA) hecha para el uso
del consumidor. Este tipo de dispositivo se conoce como una sola celda galvanica. Una

bateria consta de dos 0 mas celdas, conectadas, ya sea en paralelo o en patron de series.
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Son conocidos en el actual estado de la técnica diversos dispositivos de medicién para la

obtencion de medidas electroquimicas en una muestra.

Concretamente, es conocido del estado de la técnica, segun lo que divulga el documento
JP2006220597, un microscopio de sonda de barrido, medidor de rugosidad de superficie de
muestra, microscopio electroquimico para medir informacion de superficie de muestras
diversas, como disco duro y obleas semiconductoras. El dispositivo de medicion de
informacién de superficie, el microscopio de sonda de barrido, tiene un mecanismo de micro-
movimiento y ajuste de angulo que ajusta el angulo entre la etapa de movimiento de la

muestra y la superficie de la muestra.

Es también conocido del estado de la técnica, segun lo que divulga el documento
CN102183678, un tanque electrolitico multifuncional para un microscopio electroquimico de
barrido, que comprende una cubierta superior, una cubierta inferior y un cilindro de doble
capa, en el que la cubierta superior y la inferior son concavas. El lado interior de la cubierta
superior y el lado interno de la cubierta inferior estan provistos respectivamente con una
rosca interna, dos extremos del cilindro de doble capa estan provistos respectivamente con
una rosca externa. El tanque electrolitico multifuncional puede completar los experimentos
de un sistema de tres electrodos, un sistema de cuatro electrodos y un complejo sistema de

electrodos a través de diferentes estructuras de la cubierta inferior.

A la vista de estos y otros antecedentes ya conocidos en el estado de la técnica, se ve que
todavia existe una necesidad de encontrar un disefio de una celda electroquimica para su
uso en un angulo distinto de 0° sobre la horizontal. Este disefio permitiria la medida de
procesos electroquimicos o de otra naturaleza, sin la pérdida de liquido debido a la
inclinacion sufrida por la celda de medida. Ademas, permitiria el estudio de cualquier
material, incluso los que producen gases en sus reacciones electroquimicas, sin peligro de

registrar interferencias en la adquisicién de las medidas.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencidn consiste en una celda electroquimica de trabajo para realizar medidas
de naturaleza electroquimica u otra naturaleza de materiales sometidos a la accion de un

electrolito expuestos con diferentes inclinaciones respecto de la horizontal. Asi, la invencion

3



10

15

20

25

30

35

ES 2 802 295 B2

permite observar, medir y analizar muestras que no necesariamente estén en la posicion
horizontal, sino inclinada con diversas pendientes o angulos, incluso variables en el espacio,

0 sea curvas, no planas, macroscopicamente hablando.

Asi, y mas concretamente, el dispositivo de medicién para la obtencién de medidas
electroquimicas en una muestra comprende al menos un cuerpo con un alojamiento para
albergar dicha muestra, en donde dicho alojamiento comprende una abertura a una cavidad
estanca configurada para alojar una disolucién de trabajo, y dicha cavidad comprende al
menos una abertura cerrada de modo estanco con un elemento desplazable. De modo que
se posibilita la medida de procesos electroquimicos o de otra naturaleza, sin la pérdida de
liquido debido a la inclinacion sufrida por la celda de medida. Se minimiza adicionalmente el
peligro de registrar interferencias en la adquisicion de las medidas en el estudio de cualquier

material, incluso los que producen gases en sus reacciones electroquimicas.

Ventajosamente, el elemento desplazable del dispositivo de medicion es una membrana
flexible. Dicha membrana flexible posee preferentemente un sistema de anclaje estanco del
electrodo de trabajo que permite deformarse, de tal forma que, el electrodo de trabajo puede
moverse sin resistencia sobre toda la superficie de la muestra expuesta al electrolito y/o

disolucion de trabajo.

Segun otro aspecto de la invencion, el cuerpo con el alojamiento comprende una tapa que
cierra dicho alojamiento, con un primer elemento de sellado entre el cuerpo y la tapa, de

modo que dicha unidn de la tapa de la celda al cuerpo de la misma resulta estanca.

Cabe mencionar que la tapa se fija al cuerpo mediante al menos un primer elemento de
sujecion, presentando dicha unién la suficiente robustez, evitando que se produzcan

aberturas incontroladas de la celda.

Por otro lado, el dispositivo de medicién comprende un segundo elemento de sellado entre
la muestra y la abertura a una cavidad, presentado también la correspondiente y necesaria

estanqueidad.

Precisar que el segundo elemento de sellado esta situado en el lado opuesto de la tapa del
cuerpo, de modo que la fuerza que se ejerce en el cierre del dispositivo de medicion

incrementa las prestaciones de estanqueidad de este segundo elemento.
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Sefialar adicionalmente que la muestra se fija en el alojamiento mediante un segundo
elemento de sujecién que presiona a la muestra contra el segundo elemento de sellado. De

esta forma se consigue una instalacion de la muestra de forma estanca.

En una realizacion preferida de la invencion, el dispositivo de medicién comprende un primer
electrodo en conexion con la muestra, al objeto de poder tomar las medidas electroquimicas

correspondientes.

Ventajosamente, el dispositivo de medicién comprende un segundo electrodo en conexién
con la disolucion de trabajo, estando posicionado dicho segundo electrodo en la abertura del
alojamiento a la cavidad. De este modo y a través de este segundo electrodo, denominado
también contraelectrodo, se hace posible fijar el potencial de trabajo. Adicionalmente el
dispositivo de medicion puede comprender un tercer electrodo de referencia de los valores a

medir.

Segun ofra realizacion preferida de la invencion, el dispositivo de medicion comprende un
depdsito de expansién de la disolucion de trabajo, de modo que se posibilita absorber
variaciones de volumen, e inercias a consecuencia del movimiento de la disolucion de

trabajo.

Adicionalmente, el dispositivo de medicion comprende un cuarto electrodo para la toma de
medidas, ofreciendo una mayor versatilidad en la labor de medicion. Dicho cuarto electrodo

puede denominarse también electrodo de trabajo o ultramicroelectrodo.

Segun otro aspecto de la invencion, dicho cuarto electrodo estd acoplado al elemento
desplazable mediante una junta adaptable al perimetro de dicho cuarto electrodo. Lo cual
redunda en un sistema de anclaje estanco del electrodo de trabajo en su parte central, y que
permite un cierto grado de deformacion. Sefalar que el elemento desplazable esta fijado a la
cavidad por el lado opuesto a la tapa, mediante un tercer elemento de sellado.
Preferentemente el tercer elemento de sellado es un tornillo y una junta térica lo cual
garantiza la estanqueidad del sistema. Y adicionalmente a la estanqueidad el acople
mediante una junta adaptable al didmetro del electrodo le permite moverse en las
direcciones x-y-z por flexibilidad de la membrana flexible, permaneciendo la cavidad estanca

en todo momento.
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Segun una realizacion preferente de la invencién, el cuarto electrodo es orientado en el
espacio por al menos un motor de orientacion, lo cual permite la orientacidon de dicho cuarto
electrodo en al menos una de las tres direcciones coordenadas del espacio x-y-z. En una
realizacion preferente el cuarto electrodo es orientado en el espacio por un motor de
orientacion por cada eje, lo cual permite la orientacion de dicho cuarto electrodo en las tres

direcciones coordenadas del espacio, definiéndose como (Nx, Ny, Nz).

Mas en particular, el dispositivo de medicion comprende un motor de rotaciéon del propio
dispositivo de medicion respecto de la vertical, de modo que se hace posible la medida de
procesos electroquimicos o de otra naturaleza, sin la pérdida de liquido debido a la

inclinacion sufrida por la celda de medida.

Segun otro aspecto de la invencién, la cavidad del dispositivo de medicion comprende un
orificio en su parte superior, al objeto de establecerse un equilibrado de presion. Dicho
orificio representa una abertura en la celda que permita el trabajar a presién atmosférica, asi
como la evacuacidon de posibles gases producidos durante la medida. Asi se permitiria el
estudio de cualquier material, incluso los que producen gases en sus reacciones
electroquimicas, sin peligro de registrar interferencias en la adquisicién de las medidas. De
modo preferente el orificio ha de estar proximo a elemento desplazable. Concretamente ha
de estar ubicado en la parte superior de la celda, lo mas préximo posible a la membrana

flexible.

En los dibujos adjuntos se muestra, a titulo de ejemplo no limitativo, un dispositivo de
medicion para la obtencion de medidas electroquimicas en una muestra, constituido de
acuerdo con la invencion. Otras caracteristicas y ventajas de dicho dispositivo de medicion
para la obtencién de medidas electroquimicas en una muestra, objeto de la presente
invencion, resultaran evidentes a partir de la descripcion de una realizacion preferida, pero
no exclusiva, que se ilustra a modo de ejemplo no limitativo en los dibujos que se

acompanan, en los cuales:

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS
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Figura 1.- Es una vista en seccién del dispositivo de medicion para la obtencion de medidas

electroquimicas en una muestra, de acuerdo con la presente invencion.

DESCRIPCION DE UNA REALIZACION PREFERENTE

A la vista de la mencionada figura y, de acuerdo con la numeracion adoptada, se puede
observar en ellas un ejemplo de realizacion preferente del dispositivo de medicién, o celda
electroquimica, para la obtencién de medidas electroquimicas en una muestra, la cual
comprende de los siguientes elementos:

- un cuerpo 2 de la celda electroquimica, con una tapa 21 que se enrosca al cuerpo 2
mediante tornillos de sujecion, denominados primer elemento de sujecion 26;

- una junta tdrica, denominada primer elemento de sellado 24, que sirve de sellado para la
unién de la tapa 21 de la celda al cuerpo 2 de la misma;

- la muestra 1 sometida a ensayo. La muestra 1 es fijada a la celda mediante el uso de un
tornillo, denominado segundo elemento de sujecién 27, que la presiona contra una junta
térica, o segundo elemento de sellado 25, ubicada en la cara opuesta a la tapa 21 de la
celda. La muestra 1 se coloca en el alojamiento 22, el cual comprende abertura 23 en el
lado opuesto a la tapa 21;

- una conexion eléctrica del dispositivo de medida o medicién de la muestra 1 mediante un
primer electrodo 51;

- un segundo electrodo 52, o contraelectrodo de conexién al dispositivo de medida o
medicion, siendo dicho segundo electrodo 52 preferentemente un electrodo de metal noble o
material conductor inerte (acero inoxidable, oro, platino, carbdn, etc...) que rodea la zona de
medida;

- un depdsito o cavidad 3 donde va ubicado el electrolito o disolucion de trabajo 32;

- un depdsito de expansion 6 del electrolito o disolucidn de trabajo;

- un electrodo de referencia o tercer electrodo 53 con conexidn al dispositivo de medicion;

- un cuarto electrodo 54, o electrodo de trabajo o ultramicroelectrodo o sonda de medida,
conectada a una membrana flexible o elemento desplazable 4 de forma estanca mediante
una junta adaptable 54a al diametro del cuarto electrodo 54 que le permite moverse en las
direcciones X-Y-Z, manteniendo las propiedades de estanqueidad;

- un elemento desplazable 4 o membrana flexible, que permite deformarse, de tal forma que,
el electrodo de trabajo o cuarto electrodo 54 puede moverse sin resistencia sobre toda la

superficie de la muestra 1 expuesta al electrolito o disolucion de trabajo 32. Dicho elemento
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desplazable 4 esta anclado en la zona opuesta a la tapa 2 mediante unos tornillos de
sujecion o de anclaje, generando de esta forma la zona estanca. Entre la zona de trabajo y
el sistema de anclaje de, hay una junta térica que garantiza la estanqueidad del sistema;

- al menos un motor de orientacion 7 que mueven al electrodo de trabajo, o cuarto electrodo
54, en las tres direcciones coordenadas (Nx, Ny, Nz).

- un sistema de giro de la celda electroquimica o dispositivo de medicion en el eje Y. Se
entiende que el eje Y es el que sale perpendicularmente del plano de la seccién de la figura
1.

- al menos una abertura, u orificio 31, en la celda electroquimica o dispositivo de medicion
ubicada en la parte superior de la celda, lo mas proximo posible a la membrana flexible o

elemento desplazable 4;

Asi, y mas concretamente, tal y como se observa en la figura 1, el dispositivo de medicién
para la obtencion de medidas electroquimicas en una muestra 1 comprende al menos un
cuerpo 2 con un alojamiento 22 para albergar dicha muestra 1, en donde dicho alojamiento
22 comprende una abertura 23 a una cavidad 3 estanca configurada para alojar una
disolucion de trabajo 32, y dicha cavidad 3 comprende al menos una abertura 23 cerrada de
modo estanco con un elemento desplazable 4. Dicho elemento desplazable 4 esta anclado
en la zona opuesta a la tapa 2 mediante unos tornillos de sujecién o de anclaje, generando
de esta forma la zona estanca. Entre la zona de trabajo y el sistema de anclaje hay una
junta torica que garantiza la estanqueidad del sistema. Precisar que la disolucién de trabajo

32 puede ser un electrolito o un liquido idnico.

De modo preferente, tal y como se observa en la figura 1, el elemento desplazable 4 es una

membrana flexible.

Segun otro aspecto de la invencién, tal y como se observa en la figura 1, el cuerpo 2 con el
alojamiento 22 comprende una tapa 21 que cierra dicho alojamiento 22, con un primer

elemento de sellado 24 entre el cuerpo 2 y la tapa 21.

Mas concretamente, tal y como se observa en la figura 1, la tapa 21 se fija al cuerpo 2
mediante al menos un primer elemento de sujecidon 26, el cual puede ser un tornillo de

sujecion, o una pinza de sujecion.



10

15

20

25

30

35

ES 2 802 295 B2

Segun una realizacion particular de la invencién, tal y como se observa en la figura 1, el
dispositivo de medicién comprende un segundo elemento de sellado 25 entre la muestra 1 y
la abertura 23 a una cavidad 3. Precisar que, segun una realizacion preferente de la
invencion, el primer elemento de sellado 24 y/o el segundo elemento de sellado 25 son al

menos una junta térica.

Mas especificamente, tal y como se observa en la figura 1, el segundo elemento de sellado

25 esta situado en el lado opuesto de la tapa 21 del cuerpo 2.

Por otro lado, tal y como se observa en la figura 1, la muestra 1 se fija en el alojamiento 22
mediante un segundo elemento de sujecidon 27 que presiona a la muestra 1 contra el
segundo elemento de sellado 25. Precisar que el segundo elemento de sujecion 27 puede

ser un tornillo roscado pasante a través de la tapa 21.

Segun otro aspecto de la invencién, tal y como se observa en la figura 1, el dispositivo de
medicién comprende un primer electrodo 51 en conexidén con la muestra 1. Dicha conexion
se puede realizar por la parte de la tapa trasera, a través un cable eléctrico soldado a la

probeta y un agujero en la tapa trasera.

Cabe mencionar que, tal y como se observa en la figura 1, el dispositivo de medicién
comprende un segundo electrodo 52 en conexion con la disolucion de trabajo 32, estando
posicionado dicho segundo electrodo 52 en la abertura 23 del alojamiento 22 a la cavidad 3.
Sefalar que la abertura 23 a la cavidad 3 es la zona de medida, y que el segundo electrodo
52, o contraelectrodo, es un electrodo de metal noble o material conductor inerte (acero

inoxidable, oro, platino, carbén, etc...)

Adicionalmente, tal y como se observa en la figura 1, el dispositivo de medicién comprende

un depdsito de expansion 6 de la disolucion de trabajo 32.

Mas en particular, tal y como se observa en la figura 1, el dispositivo de medicion

comprende un cuarto electrodo 54 para la toma de medidas.

Cabe mencionar que, tal y como se observa en la figura 1, el cuarto electrodo 54 esta
acoplado al elemento desplazable 4 mediante una junta adaptable 54a al perimetro de dicho

cuarto electrodo 54.
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Segun una realizacion preferente de la invencion, tal y como se observa en la figura 1, el

cuarto electrodo 54 es orientado en el espacio por al menos un motor de orientacion 7.

Segun una realizacion particular de la invencién, tal y como se observa en la figura 1, el
dispositivo de medicién comprende un motor de rotacion 8 del propio dispositivo de medicion

respecto de la vertical.

Adicionalmente, tal y como se observa en la figura 1, la cavidad 3 comprende un orificio 31

en su parte superior.

Los detalles, las formas, las dimensiones y demas elementos accesorios, asi como los
componentes empleados en el dispositivo de medicion para la obtencion de medidas
electroquimicas en una muestra, podran ser convenientemente sustituidos por otros que
sean técnicamente equivalentes, y no se aparten de la esencialidad de la invencién ni del

ambito definido por las reivindicaciones que se incluyen a continuacion de la siguiente lista.

Lista referencias numéricas:

1 muestra
2 cuerpo
21 tapa

22 alojamiento

23 abertura

24 primer elemento de sellado

25 segundo elemento de sellado
26 primer elemento de sujecion
27 segundo elemento de sujecion
3 cavidad

31 orificio

32 disolucion de trabajo

4 elemento desplazable

51 primer electrodo

52 segundo electrodo

10



53
54
54a

ES 2 802 295 B2

tercer electrodo
cuarto electrodo

junta adaptable
depdsito de expansion
motor de orientacion

motor de rotacion

11
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REIVINDICACIONES

1- Dispositivo de medicion para la obtencién de medidas electroquimicas en una
muestra (1) que comprende al menos un cuerpo (2) con un alojamiento (22) para
albergar dicha muestra (1), en donde dicho alojamiento (22) comprende una abertura
(23) a una cavidad (3) estanca configurada para alojar una disolucion de trabajo (32),
caracterizado porque dicha cavidad (3) comprende al menos una abertura (23) cerrada
de modo estanco con un elemento desplazable (4), un depdsito de expansion (6) de la
disolucion de trabajo (32), un primer electrodo (51) en conexién con la muestra (1), un
segundo electrodo (52) en conexién con la disolucién de trabajo (32), estando
posicionado dicho segundo electrodo (52) en la abertura (23) del alojamiento (22) a la

cavidad (3) y un cuarto electrodo (54) para la toma de medidas.

2- Dispositivo de medicion segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el elemento

desplazable (4) es una membrana flexible.

3- Dispositivo de medicidn segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el cuerpo (2) con el alojamiento (22) comprende una tapa (21) que
cierra dicho alojamiento (22), con un primer elemento de sellado (24) entre el cuerpo (2)

y la tapa (21).

4- Dispositivo de medicidon segun la reivindicaciéon 3, caracterizado porque la tapa (21)

se fija al cuerpo (2) mediante al menos un primer elemento de sujecion (26).

5- Dispositivo de medicidén segun la reivindicacion 3, caracterizado porque comprende
un segundo elemento de sellado (25) entre la muestra (1) y la abertura (23) a una
cavidad (3).

6- Dispositivo de medicion segun la reivindicacion 3, caracterizado porque el segundo

elemento de sellado (25) esté situado en el lado opuesto de la tapa (21) del cuerpo (2).
7- Dispositivo de medicidén segun alguna de las reivindicaciones 5 6 6, caracterizado

porque la muestra (1) se fija en el alojamiento (22) mediante un segundo elemento de

sujecion (27) que presiona a la muestra (1) contra el segundo elemento de sellado (25).
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8- Dispositivo de medicion segun la reivindicacion 3, caracterizado porque el cuarto
electrodo (54) esta acoplado al elemento desplazable (4) mediante una junta adaptable

(54a) al perimetro de dicho cuarto electrodo (54).

9- Dispositivo de medicion segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el cuarto

electrodo (54) es orientado en el espacio por al menos un motor de orientacién (7).
10- Dispositivo de medicidon segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque comprende un motor de rotacién (8) del propio dispositivo de

medicion respecto de la vertical.

11- Dispositivo de medicidbn segun cualquiera de las reivindicaciones anteriores,

caracterizado porque la cavidad (3) comprende un orificio (31) en su parte superior.
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Figura 1
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