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GLOSARIO

ACTIVA: direccidn negativa del potencial de electrodo.

ADC: dispositivo que convierte un dato analogo en un dato digital. Mapea una
tensién analoga en un codigo digital de "n" bits.

AMPERIMETRO DE RESISTENCIA CERO (ZRA): es utilizado para monitorear el
flujo de corriente en un circuito o entre dos electrodos sin causar una caida iR. Es

a menudo usado como un seguidor de corriente en los potenciostatos modernos.

AMPLIFICADOR: circuito que puede aumentar la excursion pico a pico de la
tension, la corriente o la potencia de una sefial.

AMPLIFICADOR DE INSTRUMENTACION: amplificador diferencial con alta
impedancia de entrada y alto CMRR.

AMPLIFICADOR OPERACIONAL: amplificador de continua de alta ganancia de
tension utilizable para frecuencias de cero a un poco mas de 2 MHz.

ANION: i6n cargado negativamente.

ANODO: electrodo de una celda electrolitica en el cual la oxidacion es la principal
reaccion.

BUFFER: dispositivo por lo general un transistor que aumenta la maxima corriente
de carga permisible en un amplificador operacional.

CAIDA iR: caida de voltaje debido a los efectos de la resistencia de la solucién en
las celdas electroquimicas. Puede ser necesario compensar éste efecto cuando se

analizan curvas de polarizacion a altas densidades de corriente.



CAPILAR O TUBO DE LUGGIN: compartimiento lleno de una solucién conductora
gue provee un Optimo posicionamiento del E.R.

CATION: i6n cargado positivamente.

CATODO: electrodo de una celda electrolitica en el cual la reduccion es la
principal reaccion.

CELDA ELECTROQUIMICA: sistema electroquimico que consiste de un anodo y
un catodo en contacto metalico y sumergidos en un electrolito. Es un accesorio del
potenciostato, que cumple con la funcion de modelar un medio de trabajo.
CIRCUITO EXTERNO: cables, conectores, dispositivos de medida, fuentes de
corriente, etc., que son usados para ocasionar o medir las condiciones eléctricas
deseadas dentro de la celda de prueba.

COMUNICACION ASINCRONA: comunicacion en la cual un bit identifica su bit de
comienzo y 1 o 2 bits identifican su final, no es necesario ningun caracter de
sincronismo. Los bits de datos son enviados al receptor después del bit de start. El

bit de menos peso es transmitido primero.

COMUNICACION SERIAL: es un modo de transmision de datos en el cual los bits
de un caracter de datos se transmiten en forma secuencial sobre un solo canal. La
comunicacion serial puede ser sincrona o asincrona.

COMUNICACION SINCRONA: los datos son enviados en bloques, el transmisor y
el receptor son sincronizados por un 0 mas caracteres especiales llamados
caracteres sync.

CONDENSADOR DE DESACOPLO: condensador empleado para conectar un

nodo a tierra.



CONSTANTE DE FARADAY (F): es el producto de la constante de Avogadro en
nAy la carga elemental e, es igual a 96489 Coulombs/mol (1 coulomb = 1 A*seg).
CONTRAELECTRODO O ELECTRODO AUXILIAR: utilizado para transferir
corriente hacia o desde un electrodo de prueba; es de material quimicamente
inerte al medio, como platino, oro o grafito.

CORRIENTE DE CORROSION: velocidad de flujo de carga a través de la
interfase del electrodo debido a los procesos de oxidacién y reduccion metalicos
espontaneos. (icorr = lansdica = Icatédica )-

CORRIENTE IMPRESA: corriente eléctrica suministrada por un dispositivo
empleando una fuente de poder que es externa al sistema del electrodo.
CORROSION: reacciéon quimica o electroquimica entre un material, usualmente
un metal, y su medio, que produce el deterioro del primero y sus propiedades.
CORROSION CATODICA: corrosién de un metal cuando éste es un catodo.
CORROSION LOCALIZADA: corrosién en sitios discretos, por ejemplo, corrosion
por picadura y corrosién por agrietamiento.

CORROSION POR AGRIETAMIENTO O HENDIDURA: corrosion localizada de
una superficie metélica en o inmediatamente adyacente a un area que esta
protegida de la total exposicién al medio debido a la cercana proximidad entre el
metal y la superficie de otro metal.

CORROSION POR PICADURA O PITTING: corrosion de una superficie metalica,
confinada en un punto o area pequefia, que toma la forma de cavidades. El ataque
afecta a zonas de la superficie de 1 6 2 mm? por cada picadura y se propaga en

forma de tunel con bastante rapidez hacia el interior del metal.



CURVAS DE CORROSION: curvas que describen en forma gréfica la velocidad
de corrosion de un metal en un medio determinado.

DAC: dispositivo electronico cuya funcién es tomar valores numéricos digitales y
reproducir la forma de onda continua que representan.

DEACTIVACION: proceso de eliminacion previa de los elementos corrosivos
activos, normalmente oxigeno, de un liquido corrosivo mediante la corrosion
controlada de un metal prescindible o mediante otros medios quimicos, de ese
modo haciendo el liquido menos corrosivo.

DELPHI: es una potente herramienta de desarrollo de programas que permite la
creacion de aplicaciones para Windows.

DENSIDAD DE CORRIENTE: corriente eléctrica hacia o desde una unidad de
area de una superficie de electrodo.

DENSIDAD DE CORRIENTE ANODICA CRITICA: maxima densidad de corriente
anddica observada en la region activa para un electrodo metélico o aleacién, que
exhibe un comportamiento activo-pasivo en un medio.

DIAGRAMA DE EVANS: gréfica te6rica de E vs i o Log (i), ilustra las
contribuciones de los procesos anodicos y catodicos separadamente.
ELECTRODO: conductor eléctrico a través del cual entra o sale una corriente
eléctrica en un medio, ya sea dicho medio una solucion electrolitica, un sélido, una
masa fundida, un gas 6 el vacio.

ELECTRODO DE TRABAJO: electrodo de prueba o muestra en una celda

electroquimica.



ELECTROLISIS: produccién de cambios quimicos del electrolito mediante el paso
de corriente a través de una celda electroquimica.

INTERFACE: cara visible de los programas. Abarca las pantallas y su disefio, el
lenguaje usado, los botones y los mensajes de error, entre otros aspectos de la
comunicacién computadora/persona.

INTERFASE: lugar de contacto de dos fases no miscibles.

METAL NOBLE: metal con un potencial de electrodo estandar que es mas noble
(positivo) que el potencial de hidrogeno.

MICROCONTROLADOR: dispositivo programable por el usuario que integra en un
pequefio chip, todas las funciones de una computadora: memoria, puertos E/S,
comunicaciones, etc.

MULTIPLEXOR: circuito l6gico que acepta varias entradas de datos y permite sélo
a una de ellas alcanzar la salida. Actda como un interruptor de posiciones
multiples controlado digitalmente, donde el cddigo digital que se aplica a las
entradas de seleccion controla qué entradas de datos seran trasladadas hacia la
salida.

NOBLE: direccion positiva del potencial de electrodo (cada vez mas oxidacion).
OXIDACION: pérdida de electrones por la constitucién de una reaccién quimica.
PASIVACION: proceso en la corrosién metélica mediante el cual los metales se
vuelven pasivos. Es la propiedad que presentan determinados metales vy
aleaciones de permanecer practicamente inertes en determinados medios, en los

gue, de acuerdo con la termodinamica, deberian comportarse como metales



activos y por lo tanto disolverse con velocidades altas a través de un mecanismo
de corrosion electroquimico.

PASIVO: estado de una superficie metalica caracterizada por bajas velocidades
de corrosion en una regién de potencial que es de fuerte oxidacidn para el metal.
PENDIENTE DE TAFEL: pendiente de la porcion de linea recta de una curva de
polarizacién, usualmente ocurriendo a mas de 50 mV del potencial de circuito
abierto, cuando es presentada en una grafica semilogaritmica en términos de
voltaje por ciclo logaritmico de densidad de corriente (comunmente referida como
voltios por década).

POLARIZACION: cambio del potencial de electrodo de circuito abierto como
resultado del paso de corriente.

POLARIZACION ANODICA: cambio del potencial del electrodo en la direccion
noble (positiva) debido al flujo de corriente.

POLARIZACION CATODICA: cambio del potencial del electrodo en la direccion
activa (negativa) debido al flujo de corriente.

POLARIZACION POTENCIODINAMICA O POTENCIOCINETICA: técnica en la
cual se varia el potencial de un electrodo en forma continua a una velocidad
preestablecida.

POLARIZACION POTENCIOSTATICA: técnica para el mantenimiento de un
potencial de electrodo constante.

POTENCIAL DE CIRCUITO ABIERTO: potencial de un electrodo medido con
respecto a un electrodo de referencia u otro electrodo, cuando ninguna corriente

fluye hacia o desde éste.



POTENCIAL DE CORROSION: potencial de una superficie corroyéndose en un
electrolito con relacion a un electrodo de referencia medido bajo condiciones de
circuito abierto.

POTENCIAL DE ELECTRODO: potencial de un electrodo en un electrolito medido
contra un electrodo de referencia.

POTENCIAL DE PASIVACION: potencial correspondiente a la maxima densidad
de corriente activa (densidad de corriente anddica critica) de un electrodo que
exhibe un comportamiento de corrosion activo-pasivo.

POTENCIAL DE PICADURA CRITICO: menor potencial positivo donde la
corrosion por picadura se iniciara y propagara.

POTENCIAL DE PROTECCION: potencial mas positivo donde la corrosion por
picadura y por agrietamiento no se propagaran.

POTENCIOSTATO: instrumento utilizado para el mantenimiento automético de un
electrodo en un electrolito a un potencial constante o potenciales controlados con
respecto a un electrodo de referencia adecuado.

PROTECCION ANODICA: técnica para reducir la velocidad de corrosion de un
metal polarizdndolo dentro de su region pasiva donde las velocidades de
disolucion son bajas.

PROTECCION CATODICA: técnica para reducir la velocidad de corrosion de una
superficie metalica haciéndola el catodo de una celda electroquimica.
PROTECCION CONTRA CORTOCIRCUITO: generalmente, significa que la
fuente de alimentacion tiene alguna forma de limitacion de la corriente que evita

las corrientes de cargas excesivas si se presenta un cortocircuito en la carga.



PROTOCOLO: procedimientos y formatos comunes que permiten compartir
recursos entre computadores. Establecen puentes logicos entre distintas
tecnologias y gobiernan los elementos de comunicacién de datos.

REDUCCION: ganancia de electrones por la constitucion de una reaccion
guimica.

REGION TRANSPASIVA: region de una curva de polarizaciéon anddica, positiva y
por encima del rango de potencial pasivo, en la cual hay un considerable
incremento en la densidad de corriente (incremento de la disolucion del metal)

cuando el potencial se vuelve mas positivo (noble).

RESISTENCIA DE LA SOLUCION (Rg): resistencia efectiva de la solucién (a
menudo minimiza por el uso de un capilar de Luggin. Las técnicas de interrupcion
de corriente en los estudios Dc pueden ser usadas para compensar Rs). Las
técnicas de impedancia permiten la estimacion precisa de este pardmetro y las
técnicas de compensacion no son requeridas normalmente.

RESISTENCIA DE POLARIZACION: pendiente (dE/di) de una curva de potencial
(E) contra densidad de corriente (i), en el potencial de corrosién. Es inversamente
proporcional a la densidad de corriente de corrosion cuando la técnica de
resistencia de polarizacion es aplicable.

RS-232: conjunto de especificaciones que definen la comunicacion serial entre un
DTE (equipo terminal de datos, normalmente un ordenador o una terminal) y un
DCE (equipo de comunicacion de datos, normalmente un modem). El interfaz RS -
232 define parametros de la comunicaciones tales como paridad, nimero de bits

de parada y la baudio-rate.



SOBREVOLTAJE: cambio en el potencial de un electrodo desde su valor de
estado de equilibrio cuando es aplicada una corriente.

TIERRA VIRTUAL.: cierto tipo de tierra que aparece en la entrada inversora de un
amplificador operacional con realimentacion negativa. Se llama tierra virtual
porque produce algunos, pero no todos, los efectos de una tierra mecanica.
Especificamente es tierra para tension pero no para corriente. Un nodo que sea
una tierra virtual tendra cero voltios con respecto a tierra, pero el nodo no tendra
una trayectoria a tierra para la corriente.

TRANSISTOR DARLINGTON: son dos transistores conectados para obtener un
valor b muy grande. El emisor del primer transistor excita la base del segundo
transistor.

TRANSPASIVACION: fenémeno que tiene lugar cuando inicialmente a
potenciales bajos, la capa pasiva esta constituida por productos oxidados de muy
baja o nula solubilidad en el medio, son estables; en condiciones mas oxidantes,
se forman productos de oxidacion distintos, que ahora son solubles en el medio.
VARISTOR: dispositivo que actia como dos diodos zener enfrentados. Se le
emplea o conecta entre los terminales del arrollamiento primario de un
transformador de poencia para evitar que al equipo le entren picos de la red.
VELOCIDAD DE CORROSION: cantidad de corrosion ocurriendo en una unidad

de tiempo.



INTRODUCCION

Los metales a lo largo de la evolucién humana han estado ligados al desarrollo y
avance cultural. Con las estructuras metélicas nace el incesante afan del hombre
para que éstas perduren en el tiempo; paulatinamente se desarrollan diferentes
estrategias para retardar el paso de los metales a su estado natural (oxidacion), y

asi preservar y prolongar su vida util.

Teniendo en cuenta lo anterior, se disefid este prototipo, el cual tiene un caracter
didactico y educativo, ya que pretende que el estudiante por medio de pruebas de
laboratorio establezca condiciones ambientales parecidas a la realidad y asi
compruebe a través de un proceso simulado que la corrosion esta ligada a la

presencia de un medio agresivo, a los materiales y sus limitaciones.

El capitulo introductorio trata de los principios y definiciones de la corrosién
electroquimica, abarcando los tipos de pruebas que se pueden realizar en base a

ellos y las herramientas necesarias para elaborar los ensayos.

En el segundo capitulo, se describe el equipo construido explicAndose el disefio
de cada una de las etapas que lo componen: fuente de alimentacion, tarjeta de

control y convertidor de corriente a voltaje.



El tercer capitulo lo constituye la celda electroquimica de prueba y todos los

elementos necesarios para realizar las practicas de laboratorio.

El capitulo cuarto contiene el software de control, disefiado para permitir la toma
de potencial y barrido de los diferentes datos requeridos para realizar las pruebas.
La implementacion del software se hizo con la ayuda del programa delphi 5y sus

componentes.

En el capitulo de anexos se encuentran las hojas de especificaciones de los
elementos utilizados en el disefio del prototipo (celda y potenciostato); al igual, que
las normas que rigen cada una de las pruebas de laboratorio que son realizadas.
También esta anexado los circuitos impresos, guias de conexiones y un manual
de usuario y mantenimiento que tienen las pautas necesarias para cada uno de los

ensayos.



1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

1.1 CORROSION ELECTROQUIMICA

La corrosion electroquimica es un proceso espontaneo que implica la existencia
de una zona anddica (donde se da una reaccion de oxidacién), una zona catodica
(donde se dirigen los electrones liberados en la zona anddica) y un electrolito. En
la regién anddica se produce la corrosiéon y en la catddica la inmunidad del metal.
Este tipo de corrosion tiene lugar a temperaturas moderadas y se da cuando los
materiales metalicos se hallan en contacto con medios de conductividad
electrolitica, en particular con el agua, soluciones salinas y acidas, suelos o la

humedad de la atmdésfera (la cual deber ser del 70%).

La figura 1 ilustra el proceso que ocurre cuando se presenta la corrosion
electroquimica. La diferencia de potencial creada entre el anodo y el catodo
provoca una migracion de electrones desde el anodo al catodo a lo largo del
conductor metalico externo. Cuando la corriente sale del metal anddico,
pequefiisimas particulas de metal pasan a la solucién donde se combinan con el

electrolito para formar el producto de la corrosion (la herrumbre).

La infinidad de burbujas que aparecen sobre la superficie metalica corresponden a

la formacion de hidrégeno gaseoso, H, poniendo de manifiesto la existencia de



catodos infinitos, mientras en los anodos se va disolviendo el metal. Al cambiar
continuamente de posicion estas zonas anddicas y catddicas, llega un momento
en que el metal se disuelve continuamente, casi siempre es mas notoria en una
zona que en otras, y su forma de manifestarse mas caracteristica es la aparicién

de picaduras.

Figura 1. Direccion del flujo de corriente y electrones en una celda de corrosion
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Para que exista la corrosion electroquimica deben cumplirse las siguientes

condiciones minimas:

Debe haber un anodo y un céatodo.
Debe existir un potencial eléctrico entre los dos electrodos (Anodo y catodo).
Debe haber un conductor metalico que conecte eléctricamente al &nodo y al

catodo.



Tanto el anodo como el catodo deben estar sumergidos en una solucion

electrolitica la cual esta ionizada.

1.2 PROCESOS FARADAICOS

En los electrodos se pueden presentar dos tipos de procesos. En uno de ellos,
conocido como procesos faradaicos, se transfieren cargas a través de la interfase
metal-solucion provocando una reaccion de oxidacion o reduccion, las cuales
estan gobernadas por la ley de Faraday: la cantidad de reaccién quimica

ocasionada por el flujo de corriente, es proporcional a la cantidad de electricidad

dada. Los electrodos en que ocurren procesos faradaicos se conocen como
electrodos de transferencia de carga. Bajo estas condiciones una interfase metal-
solucion mostrard un rango de potenciales donde no ocurren transferencias de

carga porque tales reacciones son desfavorables cinética o termodinamicamente.

Un electrodo en el cual no se presenta transferencia de carga a través de la
interfase metal-solucién sin considerar el potencial impuesto por una fuente de

voltaje externa se llama electrodo ideal polarizado (IPE).

1.2.1 Teoria de la doble capa. Cuando un metal se sumerge en un electrolito, se
produce una distribucion de cargas que puede ser atribuida a diferentes
mecanismos: orientacion de dipolos en la interfase metal-solucion, ransferencia

de carga a través de la interfase o absorcion de iones en la interfase.



En el caso de las celdas electroquimicas, el mecanismo que tiene lugar
preferentemente es la transferencia de carga. En la interfase metal-solucion se
forman dos capas cargadas con signo opuesto que se mantienen a una cierta
distancia una de otra y juntas forman lo que se denomina la doble capa. Esta es la

causa por la que se crea una diferencia de potencial en la interfase.

Como puede verse en la figura 2, la doble capa es representada por Helmholtz
como las placas paralelas de un condensador. Posteriormente se demostro que se
ajusta mas a la realidad la existencia de una capa difusa, ya que existe un cierto
movimiento de iones producido por la diferencia de presion osmdética entre la zona

proxima al metal y la zona del interior de la solucion.

1.2.2 Capacitancia y carga del electrodo. Debido a que la carga no puede
atravesar la interfase IPE cuando se cambia el potencial a través de él, el

comportamiento de la interfase metal-solucién es analoga a la de un capacitor:

c=% 0

donde,
C: capacitancia, en faradios (F),
g: carga del capacitor, en coulombs (C),

E: potencial a través del capacitor, en voltios (V).



Figura 2. Esquema de la doble capa segun Helmholtz
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A un potencial dado existira una carga en el electrodo del metal, qu, y una carga
en la soluciéon, gs. La carga del metal es negativa o positiva con respecto a la
solucion, dependiendo del potencial a través de la interfase y de la composicion de
la solucion. Siempre qu = -(s. La carga en el metal, qy, representa un exceso 0
una deficiencia de electrones y reside en una capa muy delgada (<0.1 A) en la
superficie del metal. La carga en la solucion, gs, esta hecha de un exceso ya sea

de cationes o aniones en la vecindad de la superficie del electrodo. Las cargas qu
Yy Os, a menudo estan divididas por el area del electrodo y expresadas como
densidades de carga, sy = qwA, usualmente dada en pC/cm?. El arreglo completo
de especies cargadas y dipolos orientados existentes en la interfase metal-
solucién es llamado doble capa eléctrica. A un potencial dado la interfase metal-
solucién esta caracterizada por una capacitancia de doble capa, Cq, tipicamente

en el rango de 10 a 40 pF/cm? sin embargo, a diferencia de los capacitores



reales, cuyas capacitancias son independientes de los voltajes a través de ellos,

Cg, es frecuentemente una funcion del potencial.

1.3 POTENCIAL DE CORROSION

Cuando un metal se sumerge en una solucibn dada, ocurre una reaccion
electroquimica caracteristica de la interfase metalsolucion, provocando que éste
se corroa. Normalmente el especimen se oxida (corroe) y el medio se reduce. El
especimen debe funcionar como catodo y anodo, y las corrientes anddica y
catddica ocurren en la superficie de la muestra. Estas reacciones crean un
potencial electroquimico, llamado potencial de corrosiébn o potencial de circuito

abierto en la interfase metalsolucion, caracteristico de cada sistema.

1.3.1 Medicién del potencial de corrosién. El potencial de corrosion, Ecor, de la
interfase metal-solucion no se puede medir directamente, es por esto que se utiliza
como patrén un electrodo cuyo potencial sea facilmente reproducible. Ya que
todos los dispositivos medidores de voltaje miden una diferencia de potencial, Ecor
s6lo puede compararse contra el potencial de un electrodo de referencia, Epef,
conocido y medirse indirectamente. Por lo tanto, la medicion es de un Ecor VS Erer

en cualquier sistema metal-solucion.



1.4 POTENCIAL Y CORRIENTE

Todos los experimentos de corrosion se basan en la medicion y/o control del

potencial y la corriente.

El potencial puede ser producto de la reaccion natural entre el metal y la solucién,
asi como cuando se trata de medir el Ecor, 0 puede imponerse en el metal por
algun instrumento externo. Cuando un instrumento genera un voltaje para variar el
potencial de corrosiéon natural de un metal, realiza el trabajo de estimular ya sea
una reaccion de oxidacion o de reduccion, perturbando el balance de electrones
gue normalmente existe a un Ecor. Se dice que un electrodo estd polarizado

cuando se mantiene a un potencial diferente a Ecqrr por un instrumento externo.

La convencién de la polaridad del potencial de corrosion se muestra en la figura 3.
Un potencial positivo de Ec, acelera la reaccion de oxidacion. La corriente
resultante de la oxidacion se llama corriente anddica y tiene polaridad positiva (+).
El potencial negativo de E.,r acelera la reaccion de reduccién. La corriente

resultante se conoce como corriente catodica, con polaridad negativa (-).



Figura 3. Convenciones de polaridad para graficar curvas de potencial vs. corriente
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1.5 TECNICAS ELECTROQUIMICAS PARA LA EVALUACION DE LA

CORROSION

Las técnicas electroquimicas permiten realizar evaluaciones en tiempo real
(mediciones instantaneas), son mas rapidas que las técnicas anteriormente
empleadas como el uso de cupones 6 testigos a los cuales se les determina el
peso perdido después de un periodo de exposicion 6 como el empleo de
mediciones de resistencia eléctrica que no consideran las contribuciones
electroquimicas a la impedancia total involucrada. Son efectivas ya que ademas
proporcionan informacion relacionada con la morfologia del ataque ¢ deterioro de
una estructura distinguiendo por ejemplo, entre corrosién localizada, corrosion

general, corrosion galvanica, etc. que los antiguos métodos no reconocerian.



La medicién de las variables mrriente y voltaje obtenida por medio de alguna
técnica electroquimica puede proporcionar informacion sobre la velocidad de
corrosion, recubrimientos y peliculas, pasividad, tendencias a picaduras y otros
datos importantes. La velocidad de las mediciones electroquimicas es

especialmente Util para aquellos metales o aleaciones que son altamente

resistentes a la corrosion.

Las técnicas electroquimicas se pueden dividir de dos maneras: técnicas de
corriente alterna (c.a) y de corriente directa (c.d). En las &cnicas de corriente
alterna se tienen la impedancia faradaica, donde al sistema se le suministra una
sefial de c.a con determinada magnitud y frecuencia; y la técnica de ruido
electroquimico que no requiere de una sefial externa, s6lo se monitorea el
potencial y/o corriente del sistema. En las técnicas de c.d la sefial externa que se
utiliza para la polarizacion o perturbacion del sistema, es de corriente directa, entre
ellas se encuentran las técnicas polarizacion anodica potenciostatica y
potenciodinamica, polarizacion ciclica potenciodinamica, extrapolacion de Tafel y

resistencia de polarizacion lineal (LPR), las cuales se describen mas adelante.

Los métodos electroquimicos que no requieren de una perturbacion utilizan el

amperimetro de resistencia cero, para el monitoreo de potenciales de corrosion y

corriente.



1.5.1 Técnicas potenciostaticas. Esta técnica aplica un potencial constante a la
interfase metaksolucién y mide su comportamiento electroquimico como una
funcion del tiempo. Los experimentos potenciostaticos se pueden utilizar para
determinar los coeficientes de difusion del material disuelto en una solucion, para

medir potenciales y velocidades de pasivacion o repasivacion y para evaluar las

técnicas de proteccion anddica o catddica.

Un barrido potenciostatico inicia a un potencial programado, y después de un
retardo inicial especificado, se pone a un potencial final programado. El potencial
gue se aplica al final se mantiene para un periodo de tiempo especifico. La
corriente que fluye como resultado del potencial aplicado se grafica como una

funcion del tiempo (véase figura 4).

La aplicacion subita de un sobrepotencial esta ligada a la carga de la doble capa
del electrodo de trabajo, por lo que siempre, al inicio de la medicion, se debe
considerar una corriente capacitiva t = Cqdh/dt que se suma a la corriente de la
reaccion. El tiempo necesario para que ocurra la carga de la doble capa depende
de la resistencia del electrolito, R, entre el ET y ER, que en serie con la

capacitancia de la doble capa, Cgy, proporcionan la constante de tiempo:



Figura 4. Diagrama de | vs t para un sistema potenciostatico
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El tiempo necesario para que el sobrepotencial alcance el valor preestablecido
depende de t. y también del tiempo de respuesta del potenciostato mismo, la
corriente disminuye constantemente con el tiempo hasta llegar a un valor
estacionario. El ascenso inicial rapido corresponde a la corriente capacitiva. La
corriente medida en el potenciostato después de un tiempo finito t, durante una
medicion potenciostética anddica, sera igual a la que circula por la probeta y se

usa como medida de la velocidad de corrosion del especimen.

El procedimiento estandar utilizado para la aplicacién de esta técnica se describe

en la norma ASTM G 5-94 (véase anexo N).

1.5.2 Técnica de polarizacion anddica potenciodindmica. Esta técnica se usa
para determinar la caracteristica activa-pasiva de un sistema metal-solucion dado.

El objetivo principal de estos estudios es el de estimar la resistencia a la corrosion



de un metal en cierto medio agresivo, para luego extrapolar la informacion asi

ganada a tiempos largos de exposicion en ese medio.

La polarizacibn anddica potenciodindmica utiliza un barrido de potencial que
tipicamente inicia a Ecorr Y S€ varia en una direccion positiva, normalmente a un
potencial positivo suficiente para oxidar la solucion de prueba. La velocidad de
barrido por lo regular es de 0.1 mV/seg a 5 mV/seg. Los datos méas confiables

generalmente se adquieren a velocidades de barrido lentas.

En la grafica se trazan el potencial aplicado contra el logaritmo de la corriente
medida. La forma completa de una curva indica el comportamiento de la corrosion
del especimen en la solucién de prueba y facilmente se puede determinar si la
muestra se pasivaza completamente. Ademas, de igual manera se puede
determinar si la pasivacion es espontanea o si se requiere de una polarizacion

para inducirla.

Los valores de potencial y corriente en puntos criticos en la curva
potenciodindmica pueden revelar mucho acerca de las tendencias a la pasivacion.
Considerando la condicibn maxima de la transicién activo-pasivo de la curva en la
figura 5, la corriente anddica critica que baja en el maximo de esta curva indica
gue el especimen se pasiva rapidamente. La proximidad del potencial pasivo

primario a Ecor indica la tendencia a la pasivacion.



Figura 5. Gréfica tipica de polarizacion anddica potenciodinamica
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Se puede tasar el grado de pasivacion y la estabilidad de la capa pasiva
observando la regidon pasiva de corriente y la region transpasiva del potencial.
Corrientes pequefias en la region pasiva indican un alto grado de pasivacion. Una

region transpasiva a un potencial mas positivo indica que la capa pelicula pasiva

tiene mayor estabilidad.

El procedimiento estandar para la aplicacion de esta técnica se describe en la

norma ASTM G 5-94 (véase anexo N).

1.5.3 Técnica de polarizacion ciclica. Esta técnica mide las tendencias de
picadura pitting) de un especimen en un sistema metal-solucion dado. En un

experimento de picaduras, se aplica un barrido de potencial que inicia en Ecor Y



continua en la direccién positiva (anddica) hasta que ocurre un incremento grande
en la corriente. Cuando el barrido alcanza un valor de densidad de corriente
programado por el usuario, se invierte y se inicia el barrido en direccién negativa
(catédica). El umbral de densidad de corriente es tipicamente 1 mA/cm?. El
potencial final del barrido debe ser negativo con respecto al potencial de
proteccion, Epp, como se determind por un barrido preliminar. En la grafica

resultante se traza el potencial aplicado vs. el logaritmo de la corriente medida.

El potencial al cual la corriente se incrementa repentinamente se define como el
potencial de picadura, Ep, como se muestra en la figura 6. Cuando ocurre la
picadura en la direccion positiva del barrido, el barrido inverso trazara un lazo de
histéresis. El potencial donde se cierra el lazo en el barrido inverso es el potencial
de proteccion o pasivacion, Ey,. Si no se cierra el lazo, Ep, se puede estimar
extrapolando el barrido inverso a una corriente de cero. Si el potencial de picadura
y el potencial de proteccion son iguales, existe una pequefia tendencia a
picaduras. Si el potercial de proteccion es mas positivo (anddico) que el potencial
de picadura, no habra tendencia a la corrosion. Si el Ep, es mas negativo que el

Ep, se pueden presentar picaduras.

Los experimentos de picaduras se pueden usar para predecir corrosion por
hendiduras asi como corrosion por picaduras. En general, el potencial de

proteccion es el potencial por debajo del cual no ocurre corrosién por picaduras ni



por hendiduras. El potencial de picadura es el potencial arriba del cual se pueden

presentar ambos tipos de corrosion.

Figura 6. Gréfica tipica de polarizacion ciclica
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En la norma ASTM G 61-86 se describe el procedimiento estandar para la

aplicacion de esta técnica (véase anexo N).

1.5.4 Extrapolacién de Tafel. Esta técnica se utiliza para medir la corriente de
corrosion, igorr, de tal forma que se pueda calcular la velocidad de corrosiéon. Una
curva de Tafel puede proporcionar directamente la icor O las pendientes de Tafel
(baybe). Las pendientes de Tafel son empleadas con el valor de Ry (resistencia

de polarizacion) para calcular laicorr.,

Se puede generar una curva de polarizacion iniciando el barrido al Ecor Yy

variandolo ya sea a -250 mV vs. E¢or (para una curva de Tafel catddica) 6 +250



mV vs. Ecorr (para una curva de Tafel anodica). Es posible obtener ambas curvas
de Tafel en sélo un barrido alrededor de £250 mV vs. Ecqr. Cuando se hace esto,
existe el peligro de que la porcion negativa del barrido altere la superficie del
especimen y asi cambie sus caracteristicas durante la porcion positiva del barrido.
La velocidad de barrido es tipicamente 0.1 mV/seg. La curva resultante es una
gréfica del potencial aplicado vs. el logaritmo de la corriente medida (véase figura

7).

Una forma de determinar icr €S trazar una linea ecta a lo largo de la porcién
lineal de la curva anddica o catddica y extrapolarlas a través de Ecor. Bajo
condiciones ideales, la curva de Tafel debe ser lineal sobre algin rango de
potenciales. Para la curva catodica, esto ocurre entre =50 mV y —250 mV vs. Ecorr.
Para una curva anddica, esto ocurre entre +50 mV y +250 mV vs. Ecor. Si se
extrapola el mejor ajuste de una linea recta a través de Ecor, €l punto de
interseccion en Ecor proporciona el valor de icorr. La pendiente de la linea recta que
se ajusta a los datos de Tafel se llama pendiente de Tafel (b). Se puede
determinar una pendiente de Tafel anddica (b;) de un ajuste de la regién lineal
anddica y una pendiente de Tafel catddica p.) de un ajuste de la region lineal

catodica.

Las curvas de Tafel anddica o catodica estan descritas por la ecuacion de Tafel:



donde,

h: sobrevoltaje, diferencia entre el potencial del especimeny el potencial de
corrosion,

b: pendiente de Tafel,

icorr - COrriente de corrosion,

I: corriente de sobrevoltaje.

Reacomodando la ecuacién anterior se obtiene:

h = blogi - logi,, (4)

Esta ecuacion tiene la forma y = mx + b, tal que una grafica h vs. log i es una linea
recta con pendiente b. De la ecuacion (3) se puede notar que cuando h=0 (Ecorr),

Log(i/icorr) = 0, es decir, que i/icor =1,y porlo tantoi=icerr.

Las pendientes de Tafel, designadas b, y be, deben calcularse para las porciones
anodica y catddica de la curva de Tafel respectivamente. La unidad de las
pendientes de Tafel puede ser mV/década o V/década (una década de corriente
es de un orden de magnitud). Un calculo de la constante de Tafel se ilustra en la

figura 7.



La velocidad de corrosiéon puede calcularse mediante:

Velocidad de corrosion (mpy) = 0.13" i~ P-% (5)

donde,

mpy: milipulgadas por afio,

P.E: peso equivalente del especimen, en gramos,
d: densidad del especimen, en gramos/cms,

icorr. densidad de corriente de corrosion, en A/lcmz2.

Figura 7. Gréfica experimental de Tafel
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Se puede obtener una mejor precision en la medicion de icor, cumpliendo las
siguientes tres condiciones: hacer mediciones separadas para determinar by, be, y
valores de Rp, usar un nuevo especimen y renovar la solucion para cada medicion

y emplear las ecuaciones para el experimento de la resistencia de polarizacion.



1.5.5 Resistencia de polarizacion lineal. Esta técnica se utiliza para medir la
resistencia de polarizacion, R,, la cual se define como la oposicion de un
especimen a la oxidacién durante la aplicacion de un potencial externo. La
velocidad de corrosion esta relacionada directamente con la R, y se puede

calcular de ella.

En un experimento de resistencia de polarizacion, se obtienen los datos variando
el rango de +20 mV alrededor de Ecor. Un barrido tipico inicia a =20 mV vs. Ecorr Y
termina a +20 mV vs. Ecqr; generalmente se utiliza una velocidad de barrido de 0.1

mV/seg. Se grafica el potencial aplicado vs. la corriente medida.

La aplicacion mas util de la medicion de R, esta en el calculo de la velocidad de
corrosion. La Ry se determina calculando la pendiente de la region lineal de la
curva, figura 8. Se puede observar que la pendiente tiene unidades de resistencia,

por ello el nombre de resistencia de polarizacion.

Para calcular la velocidad de corrosion, primero se debe obtener la corriente de
corrosion, icor. Para determinar esta corriente, se necesitan las pendientes de
Tafel. Estas se pueden obtener de una ejecucion previa de la curva de Tafel o se
pueden utilizar valores estimados o conocidos. La siguiente formula muestra la

relacion entre el valor deRy, las pendientes de Tafel, y la velocidad de corrosion:



donde,

R, = DE/DI, pendiente de la region lineal ,
DE en voltios (V),

Di en microamperios (HA),

ba: pendiente de Tafel anddica (V/década),
b.: pendiente de Tafel catddica (V/década),
2.303, es el logaritmo natural de diez,

icorr: cOrriente de corrosion (HA).

De la ecuacién (6), se puede derivar la ecuacién necesaria para calcular la

corriente de corrosion:

b,b

a 't ;
|

i = 0
corr 2303 Rp (ba + bc) corr

o

donde,

- ba bC
- 2.303(b, +b,) ©)

Una vez que se determina la icorr, la velocidad de corrosion se puede calcular de la

ecuacion (5).



El valor de Ry, puede ayudar a evaluar la habilidad relativa de un material para
resistir la corrosion. Puesto que la Ry es inversamente proporcional a la velocidad
de corrosion, es facil clasificar un niumero de materiales de acuerdo a sus valores
de R,. Asumiendo que todas las muestras tienen la misma area de superficie, los

materiales con la R, més alta, presentan la mas alta resistencia a la corrosion.

Figura 8. Grafica tipica de la resistencia de polarizacion

>
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Existen dos ventajas de la técnica de resistencia de polarizacion sobre la técnica
de extrapolacion de Tafel: primero, la medicion de R, se hace en un tiempo mucho
mas pequefio, y segundo, la técnica R, expone al especimen a voltajes mas

pequefos, y asi no se cambia significativamente la superficie del especimen.

La norma ASTM G 59-91 describe el procedimiento estandar para la aplicacion de

esta técnica (véase anexo N).



1.6 CELDA ELECTROQUIMICA

Es un sistema electroquimico que consiste de un anodo y un catodo en contacto
metélico sumergidos en un electrolito; tiene como funcién simular el medio de

trabajo.

La figura 9 representa la celda de prueba tipica utilizada en una medicién de
corrosion electroquimica, comunmente llamada matraz de cinco bocas, que
incluye: el metal de prueba conocido como electrodo de trabajo (ET), la solucion
en la cual se va a analizar el especimen, el electrodo de referencia (ER),
conectado a la solucion a través del capilar de Luggin, y finalmente se utiliza un
contraelectrodo o electrodo auxiliar (EA) para proveer la corriente que fluye a

través del ET durante la prueba.

1.6.1 Disefio de la celda. La mayoria de los estudios de analisis transitorio
utilizan una celda de tres electrodos. Se han realizado algunos criterios de disefio
importantes para optimizar el funcionamiento de la celda por la ubicacion relativa

de los electrodos de trabajo, auxiliar y referencia.

La ubicacion del electrodo de trabajo y el contraelectrodo esta determinada por
tres factores: 1) la necesidad de establecer un campo eléctrico simétrico en el
electrodo de trabajo; 2) la resistencia de la celda debe permanecer tan baja como

sea posible, particularmente con soluciones de baja conductancia o cuando se



usan altas corrientes, una resistencia baja de la celda asegura que la caida de
voltaje a través de la celda, o la pérdida de potencia, no excedera la capacidad del
circuito controlador; y 3) para evitar la contaminacion de la solucion en la vecindad
del electrodo de trabajo por productos de las reacciones que toman lugar en el

contraelectrodo.

Figura 9. Celda de prueba de corrosién electroquimica tipica
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El primer requerimiento se satisface con el uso de un arreglo cilindrico concéntrico
del ET y EA, con el extremo del ET aislado de la solucién por un material aislante.
Alternativamente, un ET plano tal como un disco rotatorio, también es satisfactorio
si el contraelectrodo se coloca simétricamente bajo la superficie 0 a una distancia

suficientemente grande de él, de tal forma que el campo eléctrico sea



efectivamente normal a la superficie en todos los puntos. La resistencia de la celda
se puede reducir con el uso de una concentracion alta de gas inerte, o poniendo el
ET y EA tan cercanos como sea posible. La contaminacion del ambiente del
electrodo de trabajo por productos formados en el EA se puede evitar colocando a
este Ultimo en un compartimiento separado, el cual se llena con gas inerte.

El ER usualmente se coloca dentro de un capilar de Luggin el cual lo conecta al
ET para minimizar la caida de potencial iR entre el especimen y el punto de
sensado. Si se usa un capilar de referencia con una punta de diametro d, se
puede colocar tan cerca como una distancia 2d de la superficie del ET sin
provocar un error de aislamiento apreciable. Aislar indica una obstruccion de una
parte de la ruta de la corriente de la solucion hacia la superficie del ET, que
ocasiona densidades de corriente no uniformes para alcanzar a la superficie del
electrodo. En todas las celdas electroquimicas existe alguna resistencia entre la
punta del electrodo de referencia y el exterior de la doble capa, conocida como
resistencia descompensada, R,. Para un electrodo plano con densidad de
corriente uniforme a través de su superficie, la resistencia descompensada se

puede calcular por:

donde,
x: distancia de la punta del capilar al electrodo,
A: area del electrodo,

K: conductividad de la solucion.



El efecto de iR, puede ser particularmente serio para microelectrodos esféricos.
Para un electrodo esférico de radio r,, la resistencia descompensada esta dada

por:

R=—— (10)

dpr, xX+r,

Se puede notar que en este caso la mayoria de las caidas resistivas ocurren cerca
del electrodo; asi Ry para la punta del ER colocada a un radio del electrodo (x =
ro), €s la mitad del valor para la punta colocada mas alld (x? 8). Cualquier

resistencia en el ET también aparecera en R,

1.6.2 Modelo electrénico de la celda electroquimica. El circuito equivalente en
la figura 10 representa una celda electroquimica conectada a un potenciostato
capaz de controlar el potencial entre el ET y ER (E¢y). Conforme la corriente fluye
a través de la celda electroquimica, se desarrolla un potencial a través de la

resistencia descompensada. El potencial es calculado por:

Eerr = i ’ RJ (11)

1.6.2.1 Resistencia descompensada. Cuando la resistencia descompensada es
alta o la corriente llega a ser muy grande, se puede presentar un potencial de error
muy grande, el cual se puede calcular multiplicando la corriente por la resistencia

descompensada en el tiempo de la medicion. Este error a menudo es llamado



error iR o caida iR. Usando el modelo simple (figura 10), el potencial de control
esta relacionado con el potencial a través de la doble capa por la siguiente
ecuacion:

E, =Ey +E, (12)
donde,
Eq: potencial de entre ET y ER,
Eq: potencial de la doble capa,

Eer: potencial de error.

Los electroquimicos han tratado de desarrollar métodos para eliminar el término

Eer de la ecuacion (12) para producir esta ecuacion ideal:

Eu = Eq (13)

Figura 10. Modelo electrénico simple de una celda electroquimica
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Los métodos mas importantes para compensar el error iR se describen a

continuacion:

Disefio de la celda: un disefio cuidadoso de la celda puede mnimizar el valor
de Ry y asi minimizar E¢;. Sin embargo, en muchos casos el disefio 6ptimo de
la celda esta restringido por otros requerimientos experimentales. En otras
ocasiones se requiere de un costo excesivo o de la complejidad del disefio

para reducir la resistencia descompensada a un valor despreciable.

Correccion después del barrido: si se mide la Ry antes de que se inicie el
barrido, el valor del potencial para cada punto en la grafica puede ajustarse
usando los valores calculados de Egy. Esta aproximacion tiene dos
desventajas. Primero, R, puede cambiar durante el barrido, ocasionando
errores en el calculo del Eer y segundo, ya que la correccion ocurre después
del hecho, el barrido no puede alcanzar el potencial final deseado, y la

verdadera velocidad de barrido puede variar durante el experimento.

Retroalimentacién positiva: al inicio de un experimento, se puede hacer un
ajuste de retroalimentacion manual o controlado por computadora en el
potenciostato. Una vez que se hace el ajuste, el potenciostato
automaticamente corregird el potencial aplicado como es dictado por la

medicién de corriente. Esta correcciéon al vuelo es una mejora sobre los



métodos anteriores, ya que se corrigen el valor para el potencial final y la
velocidad de barrido. Sin embargo, la correccion se basa en el valor inicial de
Ru, el cual puede cambiar durante el experimento. Ademas esta técnica causa
severos problemas de estabilidad cuando trata de hacer la correccion en un

sistema de alta velocidad.

Interrupcion de corriente: en muchos casos, esta es la mejor soluciéon para el
problema de la Ry. El experimento se interrumpe continuamente por un periodo
de tiempo muy corto (menos de 200 pseg). En cada interrupcién, se determina

un nuevo valor de E¢ y asi Ecy se corrige, tal que el Eq deseado se mantiene.

1.6.3 Electrodo de referencia (ER). Se utiliza en la medicion del potencial del
electrodo de trabajo en una celda electroquimica; debe tener un potencial
electroquimico estable tan grande que ninguna corriente fluya a través de €él. Una
de las caracteristicas principales que debe presentar un electrodo de referencia,
es que sea no polarizable (que no presente polarizacion), es decir, que su

potencial no se vea alterado como consecuencia de los cambios en la interfase.

Un electrodo de referencia estd constituido por dos sustancias que contienen

una misma especie quimica en dos estados de oxidacion diferentes. La eleccién
de ese par de sustancias se hace de tal manera que en la solucion en la cual se
produce la transferencia de cargas no se modifiquen las concentraciones de las

mismas.



El electrodo de referencia universal es el electrodo de hidrogeno. Sin embargo,
dadas las dificultades que se presentan en el uso de cualquier electrodo de gas,
es necesario el empleo de electrodos de referencia alternativos. Los electrodos de
referencia de laboratorio mas comunes son el de calomel saturado (SCE) y el de

plata/cloruro de plata (Ag/AgCl).

1.6.3.1 Electrodo de plata/cloruro de plata (Ag/AgCl). Esta formado por un hilo
de plata sobre el cual se deposita cloruro de plata, generalmente por via
electroquimica, en una solucion de NaCl o KCI, en la cual el hilo de plata actia

como anodo. Lareaccion del electrodo de plata / cloruro de plata es la siguiente:

AgCl +e"=—= Ag + CI-

y su potencial de equilibrio a 25 °C es:

E =0.2224 - 0.059 log [CI]

y, su coeficiente de temperatura corresponde a: -0.6 mV/°C. El potencial del

electrodo depende muy especialmente de la salinidad de la solucién en la cual el

electrodo esta sumergido.



1.6.4 Electrodo auxiliar o contraelectrodo (EA). Es el utilizado para transferir
corriente hacia o desde un electrodo de prueba. Estéd elaborado de un conductor
de material inerte, como platino o grafito y es el encargado de completar el
circuito de la celda. EI material del contraelectrodo usualmente no participara en
la reaccion electroquimica o por lo menos, los productos de su reaccidon no

ejerceran influencia en la medida.

1.6.5 Electrodo de trabajo (ET). Es una muestra del material que se va a

corroer.

1.7 POTENCIOSTATO

Es un instrumento electrénico que permite imponer a una muestra metalica
colocada en una solucion electrolitica, un potencial constante o variable, positivo o
negativo, con respecto a un electrodo de referencia. El potenciostato implementa
este control mediante la inyeccién de corriente dentro de la celda a través de un

tercer electrodo (EA).

El potenciostato tiene dos tareas: medir la diferencia de potencial entre el
electrodo de trabajo y el electrodo de referencia sin polarizacion del electrodo de
referencia, y comparar la diferencia de potencial a un voltaje preestablecido y
forzar una corriente a través del contraelectrodo hacia el electrodo de trabajo a fin

de contrarrestar la diferencia entre el voltaje preestablecido y el potencial existente



del electrodo de trabajo. En casi todas las aplicaciones, el potenciostato mide el
flujo de corriente entre el electrodo de trabajo y el auxiliar. La variable controlada
en un potenciostato es el potencial de celda y la variable medida es la corriente de

celda.

Figura 11. Potenciostato
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2. DESCRIPCION DEL EQUIPO CONSTRUIDO

2.1 ETAPAS DEL POTENCIOSTATO

2.1.1 Fuente de alimentacion

Requerimientos de disefio. La fuente de alimentacion debe proporcionar
niveles de +5 V con una corriente de 700 mA aproximadamente, con el fin de
alimentar a la mayoria de los circuitos integrados y generar los voltajes
positivos y negativos que se necesitan para las pruebas. Ademas, debe
suministrar voltajes de 12 V con una corriente mayor de 100 mA para

polarizar el DAC714. Por ultimo, requiere de un bajo rizado para minimizar el

ruido en la alimentacion de los circuitos.

Transformador. Tomando en cuenta los requerimientos anteriormente
descritos, el transformador a utilizar debe tener una capacidad de corriente
mayor de 800 mA y poseer minimo 12 voltios rms en el secundario, con un tab
central para la generacién de voltajes positivos y negativos. Para esto, se
escogio un transformador de 2 A apto para alimentar todo el circuito, sin
incurrir en sobrecarga. Ademas, se seleccioné con un voltaje rms de +12 Vy —

12 V en el secundario, para que al ser rectificado se generen 16.97 V maximo,



los cuales sirven para alimentar los reguladores de voltaje utilizados, sin que se

requiera disipar mucha potencia.

Puente rectificador. Debido a que se necesita una rectificacion de onda
completa, se decidié utilizar un puente rectificador; su Gnico parametro de
seleccion es que debe soportar mas de 800 mA, para el caso se escogio de
8 A, el cual brinda un mayor margen de seguridad y esta disponible

comercialmente.

Condensadores de filtrado. Para minimizar al maximo el rizado de la fuente
se decidio utilizar para cada salida de voltaje condensadores electroliticos de
elevado valor, en este caso de 4700 ni, ademas, se colocaron capacitores
ceramicos de 0.1 mF en paralelo con estos ultimos, a fin de reducir el ruido en

altas frecuencias.

Reguladores de +12 Vy —-12 V. Se opt6 por utilizar reguladores de voltaje de
estado solido para lograr los niveles de +12, ya que la corriente que estos
manejan es de hasta 1 A y sélo son necesarios 100 mA para alimentar el
DAC714, ademas, son confiables y de bajo porcentaje de desviacion. Los
dispositivos que se seleccionaron para tal funcién fueron el LM7812 y el

LM7912, los cuales regulan a +12 V y—12 V, respectivamente.



Regulador de -5 V. Ya que se requiere proporcionar niveles de voltaje
negativos, y la corriente que se aplicara al electrodo auxiliar (EA) no supera
los 600 mA, se escogio el regulador de estado sélido LM7905, el cual soporta

corrientes de hasta 1 A, es confiable y simplifica el hardware.

Fuente de +5 V. Como la fuente de +5 V debe entregar 600 mA para
aplicarlos al electrodo auxiliar (EA) y alimentar a todos los integrados
utilizados, excepto el DAC714 y la capacidad de corriente del regulador de +5
V (LM7805) es de 1 A, se decidid disefiar una fuente de 5 V a 2 A, regulada
con un diodo zener y con un transistor que suministrard la corriente necesaria.
Ademas, esta fuente se disefidé con proteccién contra cortocircuito para evitar

gue los circuitos integrados sufran algun dafo.

Figura 12. Circuito de la fuente de +5 V
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Examinando el circuito de la figura 12, se observa que:

1. El voltaje en Rz es:

VRZ:V(RZ) , sea K = R P Vg, =V Kb V=

R +R, R+R, K

2. Recorriendo la malla en rojo, se tiene:

Vr2 = Vigeay T Vau (15)

3. Recorriendo la malla en amatrillo, se obtiene:

V:(IRC' R:)+V3a| (16)

4. Reemplazando (14) en (16):

\%=(I e Re)+Vay (17)

5. Remplazando (15) en (17):

\M:@RC' R.)+V,

K
Vigeqy tVaa = (K T’ Rc)"'(K ’ VSaI)
Vieeqy t Ve - (K' VSaI): (K' lae” Rc)
Viee tVsa(l- K) = (K’ lec” R:)

— V(BEQl) +V3a|(1' K)

RC K,Rc




6. Aproximando el voltaje V geq1) a 0.7 V:

_0.7+Vg, (- K)
Max K - RC

(18)

Analizando la ecuacién anterior:

v La maxima corriente que puede circular por la carga esta en funcién del

voltaje de salida.

v Cuando la fuente esta en cortocircuito Vg, =0, por consiguiente la corriente

de corto sera:

V
- Ve 07 , que es menor que la corriente de trabajo.

Corto_K,RC K,RC

Otra ecuacion a considerar es la que relaciona el voltaje en la base de Q. que
sera:
VBQ2 = VSaI R4

R, +R,

+R
Vaal :VBQZ R -
R,

. 0
VS&\| :VBQ2 gﬁ +1I y perO VBQZ :VZ = VBEQZ =VZ - 0.7
R o

vV, =(Vz- 0.7)’ §%+]§, seaA :?%4.1%
1%}

) 9

V,, =(Vz- 0.7)" A (19)



Donde A seria la ganancia de voltaje deseada; la cual representa otra
caracteristica importante de esta fuente, al permitir tener una ganancia de
voltaje, es decir, que no es necesario seleccionar el zener del valor a que se
guiera hacer la regulacién sino que se puede poner un valor inferior, y por

medio de R3 0 R4 ajustar la ganancia.

Debido a que se desean obtener 5V a la salida y es factible seleccionar un
zener de valores pequefios (gracias a su buen coeficiente térmico), se empleara

el zenerde3.3ValWw.

Reemplazando Vs =5V yV,;=3.3V enlaecuacion (19), se tiene que A =

1.92.

0 N . , ,
Ademas, se sabe que: A = E% +1%; para minimizar la impedancia de salida de
4 9

la fuente se debe seleccionar R; de un valor moderadamente pequefio, en el

orden de los ohmios, para el caso se escogeR3; = 330W, y despejando R4 se
tiene entonces que el valor de R, = 359 W. Pero para evitar errores por no ser
un valor comercial se debe colocar un potenciometro de 5 KW y se ajusta el
valor hasta que la salida del circuito proporcione los 5 V e igualmente se podra

cumplir el objetivo de ajustar la ganancia.



Otro pardmetro importante es que el valor de K debe estar entre 0.85y 0.99
para garantizar mayor estabilidad y realimentacién del circuito de proteccion

contra corriente.

Sea K =0.9 y como de la ecuacion (14) se aprecia que: K = LR si se
1 + 2

selecciona a R, = 1 KW, despejando se obtendra que R; = 100 W.

De la ecuacion obtenida para la corriente maxima dada por:

_07+Vg, (1- K)
K-

| yiax , donde la corriente maxima que se quiere es de 2

amperios, K=0.9y Vg5 =5 V; despejando R, se obtiene que R.=0.66 W, el

valor comercial cercano por arriba es de 0.76 W, lo que limita la maxima

_07+Vg,(1- K)

corriente aplicando la formulaa I, = K R =1.8 A, suficiente para

alimentar el circuito.

Se escogio el valor comercial por encima con el fin de no ser capaz de superar
los 2 Ay de esta manera exigir al transformador méas corriente de la que éste

puede proporcionar.



La potencia de R es: Wre = (1.8 A)? * 0.76 W= 2.46 W, se selecciona de 5 W.

Rs se selecciona de tal manera que suministre a Q» una pequefa corriente para
que éste opere normalmente. Para el caso se decide que esa corriente sea de 3
mA. Como Rs por un lado se encuentra a 16.97 V y en el otro extremo esta en

la base de Q, cuyo voltaje es 5 V+ Vigeon=5V + 1.4V =6.4V, por lo tanto,
para que circulen 3 mA, Rs=6.4V /3 mA =2.1 KW, por ello se selecciona de

2.2 KW. La corriente serade 6.4V /2.2 KW=2.9 mA.

R; se debe calcular para proveer al zener de su corriente de trabajo; la cual
corresponde a 15 mA; como se encuentran circulando casi 3 mA faltaran 12

mA, por lo tanto, R, = (16.97 V-3.3V) /12 mA = 1.1 KW, y se selecciona de 1

KW.

El transistor % se escoge de tipo darlington para aumentar la impedancia de

entrada de la fuente. La méxima corriente que puede circular por éste es Inax=
1.8 Ay el voltaje que se encuentra es Vgr= 16.97 V-5V = 11.97 V; de ahi que

la potencia que disipa es: Wqr =11.97 V*1.8 A=21.5W, se selecciona el TIP
141 que es un darlington con un b=1000, corriente maxima de 10 Ay una

potencia de 75 W.



Como la corriente que circula por Q; y Q2 es pequefia, y no se encuentra un
gran voltaje entre colector y emisor, éstos no consumen casi potencia, de ahi

gue pueden utilizarse transistores 2N3904.

La Unica resistencia de potencia es R, por el resto circulan pequefias corrientes

y pueden ser escogidas a ¥ W teniendo un buen margen de seguridad.

Por ultimo cabe destacar en este disefio que en caso de que se pongan los

terminales en cortocircuito la corriente de corto sera:

|C t — V(BEQI) — 07 — 07
" K'R, K'R. 09*076

=0.42 A, lo cual es inferior a la corriente

maxima y protege el circuito y todos los integrados incluyendo al

microcontrolador.



Figura 13. Circuito de la fuente de alimentacion
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2.1.2 Circuito de control del potenciostato

2.1.2.1 Diagrama de bloques del circuito de control. El diagrama de bloques

mostrado en la figura 14 hace referencia al circuito de control del potenciostato.

Basicamente el microcontrolador interviene en los procesos de transmision y
recepcion de datos; en el primer caso los datos se envian del PC al DAC y en el
segundo del ADC al PC; la comunicaciéon entre el microcontrolador y el
computador se establece mediante una interface serial RS-232C. Ya que los
datos que se leen provienen de diferentes fuentes (electrodo auxiliar, electrodo de
referencia y convertidor I/E), y el conversor ADC es de un solo canal, se hace
indispensable la utilizacion de un multiplexor el cual es controlado por el
microcontrolador. En las pruebas electroquimicas se necesita leer la corriente de
la celda, y el ADC sdélo lee voltaje, por lo tanto, se debe pasar la sefial a voltaje
utilizando un circuito convertidor, el cual es representado aparte. Antes de llevar la
sefial al ADC ésta tiene que ser acondicionada con el fin de eliminar ruidos no

deseados.

Debido a que la corriente que circula a traves del electrodo auxiliar es alrededor de
0.5 A y el operacional que se encuentra a la salda del DAC no maneja este
amperaje, se implementé una etapa de potencia con capacidad de alimentar

cargas que consumen una alta corriente.



Figura 14. Diagrama de bloques del circuito de control
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Microcontrolador. EL microcontrolador seleccionado es el PIC 16F877, ya

gue cumple con los requisitos basicos que se necesitan en el disefio de la

tarjeta de control, tales como:

v' 5 puertos de entrada y /o salida.

v" Modulo RS-232C.

v Interface SPI o sincrénica.

v" Memoria de datos (RAM) mayor de 368 x 8 bytes.

v' Memoria de datos (EEPROM) mayor de 256 x 8 bytes.

v" Memoria de Programa (FLASH) mayor de 8K x 14 palabras.

Convertidor DAC. EIl convertidor digital a analogo utilizado es el DAC714, el
cual es de tipo serial sincrono de 16 bits, con una alimentacion de +12 V a

+15 V; para esta aplicacion se seleccion6 un voltaje de +12 V.

De acuerdo a la configuracién de sus pines el DAC714 puede establecer su
rango de salida de datos en forma unipolar de 0 V a 10 V, o bipolar de 5V o
+10 V. Se selecciond la de +5 V ya que estd mas cerca del rango de voltajes
con que se trabaja ¢2 V). El DAC714 presenta la posibilidad de ajustar el
rango de salida, permitiendo manejar el ajuste a cero y la ganancia mediante

los potenciometros P,y P31, respectivamente (véase figura 15).



Figura 15. Circuitos de ajuste manual de ganancia y offset del DAC714; modo bipolar (rango de

salidade -5V a +5V)
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Convertidor ADC. El circuito integrado ADS7813 es un convertidor analogo a
digital de 16 bits, opera a 5V y posee un voltaje de referencia interno de +2.5
V. El rango de voltaje de la entrada analoga se establece por la configuracion
de los pines R1 (1), R2 N (3), R3n (4) y BUF (5). La tabla 1 muestra la manera

en que deben ser conectados estos pines para seleccionar el rango deseado.

Tabla 1. Rangos de entrada del ADS7813

ANALOG  CONNECT CONNECT CONNECT INPUT
INPUT R1y R2, R3,y IMPEDANCE

RANGE (V) TO TO TO ki)
+10V Ving BUF GND 457

0.3125V to

2.8125V Ving Vi Vi > 10,000
+5V/ GND BUF Vin 26.7

0V to 10V BUF GND Vin 26.7
0V to 4V BUF Vi GND 21.3
+3.33V Vi BUF Vi 21.3
0.5V to
4.5V GND Vi GND 21.3

Ya que el equipo trabaja con un rango de voltaje de + 2 V, se seleccion6 el
rango de entrada de voltaje del ADS7813 mas cercano a este valor, el cual es

de £3.33V, con el fin de obtener la maxima resolucion posible, que es:

(3.33+3.33) / 65535 = 0.1 mV.



La transmisién del dato que hace referencia al voltaje de salida esta en forma
serial sincrénica. Este integrado mediante el pin EXT/INT (11) presenta la
opcion de configurar el reloj de sincronizacién de datos interna o externamente;
se selecciond externo para garantizar que sea el microcontrolador quien

controle el flujo de datos.

Figura 16. Configuracion de pines del ADS7813 para un rango de entrada de +3.33 V
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Acondicionamiento de la sefial. Esta etapa esta compuesta por el
amplificador operacional TL082 (formado por un JFET de alta impedancia de
entrada y bajo ruido), configurado como seguidor el cual referencia el electrodo
de trabajo a una tierra virtual. También hace parte de esta etapa el circuito
integrado INA128, que es un amplificador de instrumentacion para propdsitos

generales de baja potencia, se caracteriza por tener una impedancia de



entrada elevada (10'%), alto CMR (120 dB minimo) y gran precisién, ademas,

presenta una ganancia de 1 a 10.000 que se puede ajustar mediante la

conexion de una resistencia externa, Rz, conectada entre los pines 1 y 8 del

integrado (véase tabla 2).

Etapa de potencia. Estd formada por una configuracion de seguidor de
emisor con los transistores TIP141 y TIP127 en contrafase, los cuales
proporcionan al electrodo auxiliar el mismo voltaje con una mayor capacidad de

corriente.

Tabla 2. Valores de ganancia para el INA128

INA128

DESIRED Rg;  NEAREST
GAIN (VN) (©) 1% Rg (%)

1 NC NC
2 50.00k  49.9k
5 12,50k 12.4k INA128:

10 5556k 562k G =+ 20k
20 2632k 261k Re
50 1.02k 1,02k

100 505.1 511

200 2513 249

500 100.2 100

1000 50.05 49.9

2000 25.01 24.9

5000 10.00 10

10000 5.001 4.99

MC: Mo Connection



Figura 17. Conexiones basicas del INA128
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Multiplexor. Se escogi¢ el multiplexor de 8 canales CD4051, por medio del
cual el microcontrolador selecciona la fuente que se desea leer (EA, ER o

salida del convertidor de corriente a voltaje).

Interface RS-232. Esta etapa esta constituida por el estandar RS-232C vy el

circuito integrado MAX232.

El RS-232C consiste en un conector tipo DB-25 (25 pines), o la version DB-9
(9 pines), que sera utilizada en el equipo. Las sefiales con las que trabaja el
puerto serie del computador son digitales, de +12 V (0 légico) y -12 V (1

I6gico), para la entrada y salida de datos, y a la inversa en las sefiales de



control. El estado de reposo en la entrada y salida de datos es —12 V. En la
figura 18 se muestra la descripcion de pines del conector DB-9 de la interface

serial RS-232C.

Figura 18. Descripcion de pines del conector DB -9 de la interface serial RS -232C

Pin Sefial Descripcion E/S
5 1 CD/DCD | Deteccién de portadora E
1 2 RxD Recibir datos
Oz 3 TxD Transmitir datos S
& q 4 DTR Terminal de datos listo S
5 SG Tierra de senal _
6 DSR Equipo de datos listo E
7 RTS Solicitud de envio S
8 CTS Libre para envio E
9 RI Indicador de llamada E

El circuito integrado MAX232 convierte los niveles RS-232C a voltaje TTL (0 a
+5 V) y viceversa, con una alimentacién de +5 V. El chip contiene dos drivers
TTL - RS-232 y dos RS-232 -TTL y necesita cuatro condensadores externos de

1nt para generar el voltaje RS-232 internamente.



Figura 19. Configuraciéon de pines del MAX232
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Figura 20. Circuito de control del potenciostato
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2.1.3 Circuito convertidor de corriente a voltaje. Se basa en un amplificador
operacional TL082, configurado como inversor, que Se comporta como un

convertidor de corriente a tension.

El circuito esta disefiado para medir ocho rangos de corriente; para ello, se
dispuso de un arreglo de relés y resistencias (de igual numero). Los relés
accionados por los transistores 2N3906 que a su vez son excitados por el
microcontrolador, seleccionan la resistencia adecuada para el rango de corriente
gue se desea medir. Las resistencias fueron calculadas utilizando la ecuacién 20,
considerando el voltaje de salida V = = 1 V que sera suministrado al conversor
analogo a digital y asumiendo la corriente. La tabla 3 muestra los rangos de

corriente medidos.

R=Y/ (20)

Tabla 3. Rangos de corriente medidos por el circuito convertidor de corriente a voltaje

Valor de R Rango de corriente

10 MW +10nAa 100 nA

1 MW +100 nA a +1 mA
100 KW +1mAa £10 mA

10 KW +10mA a +100 nA

1 KW +100 mA a 1 mA
100 W +1mAa +10 mA

10 W +10 mA a 100 mA

6WwW +100 mA a + 600 mA



Estas resistencias deben ser de precision para minimizar los errores en la

conversion.

Figura 21. Circuito convertidor de corriente a voltaje
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2.2 CARACTERISTICAS FISICAS

El potenciostato posee una cabina metalica robus ta con pies antideslizantes, color
marfil. Sus dimensiones, excluyendo los pies son: 234 x 105 x 188 mm (ancho x

alto x fondo). Tiene un peso aproximado de 2.2 kilogramos.

Figura 22. Dimensiones del potenciostato
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2.3 DESCRIPCION DE CONTROLES

El potenciostato posee dos paneles (frontal y posterior), en los cuales se
encuentran ubicados los conectores de los electrodos, cable de red, cable serial y

otros controles.



Figura 23. Panel frontal del potenciostato
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EA: conector del electrodo auxiliar o contraelectrodo.

ER: conector del electrodo de referencia.
ET: conector del electrodo de trabajo.

ON: interruptor de encendido y apagado.

Figura 24. Panel posterior del potenciostato
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OFFSET: control de ajuste del offset del DAC714.
GANANCIA: control de ajuste de la ganancia del DAC714.
ON: led indicador de encendido de la tarjeta de control.
RESET: reset del PIC16F877.

RS232: conector del cable serial. Comunica al potenciostato con el ordenador.

@ : conector del cable de alimentacion red.

2.4 ESPECIFICACIONES

Especificaciones del potenciostato

Electrodo de Trabajo (ET)

- Rango de resistores de corriente: 6 Wa 10 MW

- Rangos de corriente a plena escala: 10 nA a 600 mA
Electrodo Auxiliar (EA)

- Voltaje de salida 2V

- Corriente de salida méaxima 1A

- Proteccion contra cortocircuito

Electrodo de Referencia (ER)

- Impedancia de entrada: >10 GW
- Rechazo, f<200kHz: 120 dB

- Medida de potenciales en circuito abierto
Polarizacion DC

- Rango de voltaje: +2Va-2V

- Resoluciéon méxima: 0.1 mV (ADC, DAC 16 bits)
Barrido DC

- Tipo: rampa

- Altura de paso, Min: 0.1mV

Max: 3.3V



Mecanica

- Alimentacién de red: 110V a 60 Hz

- Dimensiones (alto x ancho x fondo): 105 x 243 x 189 mm
- Peso: 2.2 kg

- Color: Marfil

- Carcaza metdlica

- Pies antideslizantes
- Incluye cables de red, seriay electrodos.

3. CELDA ELECTROQUIMICA DE PRUEBA



3.1 CONSTITUCION

La celda electroquimica utilizada es una celda plana la cual consta de un cilindro
de vidrio pirex en posicion horizontal sujeto entre dos placas de acrilico ubicadas

en sus extremos.

El cilindro posee cuatro orificios ubicados en la parte superior que permiten la
insercidon de los elementos necesarios para el bombeo de la solucion, el purgado
de gas, la ubicacion de los electrodos de referencia y auxiliar, tubo de Luggin y la
toma de la temperatura en la celda; el electrodo de trabajo se coloca por fuera de
la celda, entre la prensa y la junta limitadora de area la cual esta alojada en una
de las placas. Cuatro tornillos aseguran cada una de las placas al cilindro de vidrio

(véase figura 25).

La forma cilindrica de la celda plana y la colocacién del contraelectrodo
directamente opuesta al electrodo de trabajo, proporciona una éptima distribucién
de corriente sobre la superficie del electrodo de trabajo. La ubicacién del electrodo
de referencia dentro del tubo de Luggin el cual posee un capilar de 2 mm de
diametro, produce un minimo apantallamiento de la superficie del electrodo de
trabajo. Por consiguiente, se puede reducir el potencial de error debido a la

resistencia descompensada entre el capilar de Luggin y el electrodo de trabajo.



Figura 25. Dimensiones de la celda electroquimica
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3.2 ELEMENTOS

Figura 26. Disposicién de los elementos en la celda electroquimica
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@ : orificio para el sistema tubo de Luggin— ER.

(@ : orificio para el electrodo auxiliar.

® : electrodo de trabajo.

(@ :orificios para el purgado, entrada y salida de gases, toma de temperatura y
llenado de la celda.

® :junta limitadora de area.

® : prensa.

@ :cilindro de vidrio pirex.

®

: tapa lateral.



3.2.1 Electrodo de referencia. El electrodo utilizado es de plata/cloruro de plata
(Ag/AgCl) con una solucion interna de KCI 3 M, marca Metrohm y referencia

6.0733.100. Sus principales caracteristicas son:

Potencial de referencia a 25°C: 207 mV
Resistencia del elemento de referencia: 3 KW
Resistencia del diafragma: 0.4 a 0.9 KW

Electrolito de referencia: ¢(KCl) = 3 mol/L

En el anexo C se encuentran las especificaciones restantes. El cable utilizado para
el ER posee dos conectores banana — banana tipo B, de un metro de longitud y

referencia 6.2106.020.

3.2.2 Electrodo auxiliar o contraelectrodo. El electrodo empleado es de platino

marca BAS y referencia MW-1032. Sus especificaciones son:

Longitud: 7.5 cm.
Diametro del alambre de platino: 0.5 mm
Tipo de Conector: platinizado.

Mango cilindrico de CTFE.



El EA se conecta al equipo mediante un cable de cobre niumero 20 con terminales
banana - caiman. Para informacion adicional sobre las especificaciones de este

electrodo véase anexo C.

3.2.3 Electrodo de trabajo. Se debe utilizar una ldmina del material a examinar,
su forma no es critica ya que ésta es dada por la junta, la cual limita el area del
electrodo de trabajo que sera expuesta a la solucién de la celda. Se dispone de

tres juntas limitadoras de area para superficies circulares de 0.7, 1y 1.5 cn?.

La conexion eléctrica del ET al potenciostato es hecha mediante un cable

apantallado con conector BNC - caiman.

3.2.4 Tubo de Luggin. Estéd hecho de vidrio pirex. Posee un tapon de agar-agar
el cual es una membrana que permite el intercambio de corriente eléctrica (en
forma idnica), sin intercambio de solucién. El tapon de agar-agar, se usa para

evitar la contaminacion del electrodo de referencia con la solucién de prueba.

3.3 ESPECIFICACIONES



Electrodos

- Electrodo de Referencia (ER):
- Electrodo Auxiliar (EA):

- Electrodo de Trabajo (ET):
Dimensiones

- Volumen:

- Distancia entre ET y EA :

- Area de exposicion del ET:

- Orificio para el tubo de Luggin:
- Orificio para entrada y salida de gases:

- Orificio para el electrodo auxiliar:

Materiales

- Tipo:

- Junta limitadora:
- Cilindro:

- Placas:

Ag/AgCl (KCI 3M)
Platino

Lamina del material a ensayar

250 cm®

70 mm

0.7 cm?, 1 cmy 1.5 cm?
16 mm

10 mm

6.5 mm

Celda plana
Teflén
Vidrio pirex

Acrilico

4. SOFTWARE



4.1 PROGRAMA DE CONTROL

4.1.1 Lenguaje de Programacién. Para el disefio del programa de control se
empleo el lenguaje de programacion delphi 5, el cual estd orientado a objetos y

dentro de sus principales caracteristicas se encuentran:

Herramienta de desarrollo mas rapida y productiva para la web y desarrollo

de bases de datos.

Velocidad de ejecucién, compilacion y enlace cercanas al C++, y por lo

tanto mucho mejores que otros lenguajes existentes.

Programacion orientada a objetos verdadera, permite encapsulamiento,

herencia y polimorfismo.

Componentes integrados dentro del lenguaje, lo que reduce

considerablemente la utilizacion de librerias y controles externos.

Tratamiento de errores mediante excepciones.
Soporte avanzado de bases de datos mediante BDE (Borland Database
Engine), ADO (ActiveX Database Objects), tecnologia de Microsoft de

acceso a bases de datos e Internet que incorporara el proximo Windows



2000, y finalmente Interbase Express, acceso nativo a Interbase, para

desarrollo Cliente/Servidor off-line.

Modelo de datos y relaciones de forma visual.

Asistentes y componentes para Internet/Intranet.

Componentes compatibles con Microsoft Office.

Facil integracion de informes y gréaficos de gestion.

4.1.2 Caracteristicas. El programa de control disefiado posee ciertas cualidades

que se describen a continuacion:

Realiza en tiempo real la grafica de los datos arrojados por la prueba.

Permite analizar los datos obtenidos para establecer los parametros que

caracterizan la corrosion de la muestra.

Los resultados se visualizan en forma tabulada y en graficas, tanto lineales
como logaritmicas, buscando la mayor flexibilidad en el control de la

experiencia.



Presenta la opcién de modificar las escalas en ambos ejes de forma
independiente y suministra las coordenadas de un punto con sélo hacer clic

con el puntero sobre la zona de interés.

Almacena en una base datos las condiciones (material, solucién, area, etc.)

bajo las cuales se realiz6 la prueba y los resultados arrojados por ésta.

Posee un menu de ayuda que facilita la utilizacion del programa.

4.1.3 Descripcion. El software de control posee una ventana de inicio la cual
presenta las técnicas electroquimicas que se pueden realizar con el equipo (véase
figura 27). El usuario podra elegir la técnica que desee con sélo pulsar el botén
marcado con el nombre de la misma, abriéndose la ventana principal
correspondiente al tipo de prueba seleccionado. En la figura 28 se muestra la

ventana principal perteneciente a la prueba de polarizacion potenciostatica.

Figura 27. Ventana de inicio



Figura 28. Ventana principal de la polarizacion potenciostatica

En la ventana inicio (figura 27) esta presente la opcion de calibracién del equipo, la

cual despliega una nueva ventana para realizar esta funcion (vease figura 29).

Figura 29. Ventana de calibracién del equipo

&, Calibracion

4.1.3.1 Barra de herramientas. Contiene las siguientes opciones disponibles:



Tabla 4. Iconos en las barra de herramientas

ICONO

DESCRIPCION

o

o |

e B

[=]

Crea un archivo nuevo.

Abre un archivo existente.

Guarda un archivo.

Imprime un archivo.

Lleva a la ventana anterior.

Lleva a la ayuda del programa de

control.

Cancela la prueba.

Inicia la prueba.




4.1.3.2 Barra de Menus. Se encuentran las opciones de archivo, ver, experiencia,
instrumentos y ayuda (vease figura 30). Al inicio de cada prueba las opciones de
ver y experiencia se encuentran deshabilitadas; la primera solo se activara al abrir
un archivo existente o al finalizar la prueba, y la segunda, cuando se registren
todos los campos de las condiciones iniciales. En la ventana de condiciones

iniciales de cada prueba se presenta una barra similar, sin la opcion de

instrumentos.

Figura 30. Barra de menus

archivo  Yer Edperencia  |nstrumentos Ayuda

Menu Archivo. Muestra las funciones basicas del programa como son:
nuevo, abrir, guardar, imprimir y salir. EIsubmend Nuevo crea un archivo

de la técnica electroquimica en la que se encuentre el usuario (ver figura

31).

Figura 31. Submenl nuevo
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Al escoger este submenu, se abrird la ventana de condiciones iniciales,
cuyos campos seran llenados por el usuario. La figura 32 muestra esta

ventana para el caso de la técnica de polarizacion potenciostética.

Figura 32. Ventana de condiciones iniciales (polarizacion potenciostatica)

El submenu Abrir permite abrir un archivo existente en el programa
correspondiente a la técnica utilizada (vease figura 33); al escoger esta
opcion se abrird una nueva ventana (figura 34), donde se selecciona el
archivo deseado; el archivo abierto se podra visualizar en las ventanas de

condiciones iniciales (figura 35) y de resultados de la prueba.

Figura 33. Submenu abrir
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Figura 34. Ventana abrir

Figura 35. Ventana desplegada de un archivo existente
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En la ventana de abrir también se presenta la opcién de borrar un archivo
existente en el software, para lo cual es necesario introducir de una

contrasefia (vease figura 36).

Figura 36. Ventana de contrasefia
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El submend Guardar salva las condiciones iniciales de la prueba y los
datos leidos durante los procesos de purgado y polarizacion; sélo se
habilitara cuando se hayan registrado los campos de las condiciones

iniciales (veéase figura 37).

Figura 37. Submenu guardar
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Al seleccionar este submenu, se abrird una ventana donde se consignaran el

nombre del archivo y del autor de la prueba (vease figura 38).

Figura 38. Ventana guardar

M Guardar x|
MNombre de Archivo: IF'lueha

Autor:  MYF

+ Aceptar | X Cancelar |




Figura 39. Submenua imprimir
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Figura 40. ventana de impresion
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El submenu Salir permite abandonar el software de control.

Figura 41. Submenu salir
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Menu Ver. Esta opcion permite observar en forma de texto y grafica los

datos obtenidos en los procesos de purgado y polarizacion.

La opcion Purgado del submena Resultados (figura 42), abre una ventana
gue mostrara en forma de texto los datos leidos durante este proceso, los
parametros obtenidos en el purgado, la hora y la fecha de realizacion de la
prueba (figura 43). El panel de control que aparece en esta ventana

permite el manejo de la tabla en la cual estan consignados los datos.

Figura 42. Opcién purgado del submenu resultados

Resultados:  #|  Purgado
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Figura 43. Ventana de resultados del purgado




La opcién Polarizacién presente en el submend Resultados (figura 44),
visualiza en forma tabulada los datos leidos en este proceso (véase figura
45). Mediante el panel de control de esta ventana se maneja la tabla que

contiene los datos.

Figura 44. Opcion polarizaciéon del submenu resultados
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Figura 45. Ventana de resultados de la polarizacién

En el submena Gréficas, la opcion Purgado despliega una ventana que

permite graficar los datos del purgado contra el tiempo (vease figura 46).



Figura 46. Opcion de purgado del submenu graficas
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La opcién Polarizacion del submenu Graficas, despliega una ventana que
presenta varias alternativas para graficar los datos de polarizacion (figura
47), permitiéndole al usuario analizar los resultados desde diferentes

perspectivas.

Figura 47. Opcion de polarizacion del submenu graficas
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Menu Experiencia. Permite el inicio y la finalizacion de la prueba. Al
seleccionar el submenu Correr, se visualizara la ventana para iniciar el
proceso de purgado (figura 49); al pulsar aceptar en esta ventana, saldré la

barra de tiempo que indica la duracion de este proceso (vease figura 50).



Figura 48. Submenu correr
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Figura 49. Ventana inicio de la prueba
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Figura 50. Barra de tiempo del purgado
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El submena Abortar suspende la prueba, mostrando antes una ventana de

aviso para confirmar esta accion (vease figura 52). Al pulsar aceptar en

esta ventana la prueba se suspendera automaticamente.

Figura 51. Submenu abortar
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Figura 52. Ventana de confirmacién
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Menu Instrumentos. Contiene los submenus Celda y Potenciostato los
cuales proporcionan informacién acerca de las caracteristicas generales de
la celda de prueba y el potenciostato respectivamente (veanse figuras 53-

56).

Figura 53. Submenu celda

Figura 54. Ventana de caracteristicas de la celda
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Figura 55. Submenu Potenciostato

Figura 56. Ventana de caracteristicas del potenciostato

Men( Ayuda. El submenu indice (figura 57) muestra la tabla de contenido

de la ayuda del software de control la cual le facilitara al usuario el manejo
éste (figura 58). En el submenu Acerca De (figura 59) se presenta una

breve informacion sobre los autores del proyecto (vease figura 60).

Figura 57. Submend indice



Figura 58. Ventana de ayuda general
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3.2 CELDA FLECTROQUIMICA DE PRUEBA
3.3 CONEXION
4. SELECCION DE LA TECNICA ELECTROQUIMICA.
4.1 CALIBRACION DEL EQUIPO

5. CREACION DE UN ARCHIVO NUEVO

.

Figura 59. Submenu Acerca De
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4.2 PROGRAMA DEL MICROCONTROLADOR

4.2.1 Cdbdigo fuente



;Trabaja con SP1y INTRBO Y INTERRUPCION SERIAL

INCLUDE  P16F877.INC

CBLOCK  0X20
DATO1,DATO2,W_AUX,STATUS_AUX,VELO,FLAG,DATO,TRA,CARGA
C_ROT,C_CONT,C_DATO,C_AUX,AUX_DATO,ADC_L,ADC_H,CONT,CO

NT1,DAC_H,DAC_L
LOOP1, LOOP2, LOOP3
ENDC

BANCOO MACRO ;MACRO PARA SELECCIONAR
DATA RAM EN BANCOO

BCF STATUS,RPO

BCF STATUS,RP1

ENDM

BANCO1 MACRO ;MACRO PARA SELECCIONAR
DATA RAM EN BANCO1

BSF STATUS,RPO

BCF STATUS,RP1

ENDM

BANCO2 MACRO ;MACRO PARA SELECCIONAR
DATA RAM EN BANCO2

BCF STATUS,RPO

BSF STATUS,RP1

ENDM

#DEFINE PULSO PORTC,0



#DEFINE  AO
#DEFINE Al

PORTC,1
PORTC,2

#DEFINE BUSY PORTB,3

ORG 00
GOTOPPAL
ORG 04
GOTOINT
PPAL
BSF STATUS,RPO ;Banco 1
MOVLW 06
MOVWEF ADCON1
MOVLW B'10000000'
MOVWEF TRISC

‘CONFIGURACION DE SPI

BCF TRISC,5 :Salida SPI

BSF TRISC/4 :Entrada SPI

BCF TRISC,3 ;MODO MAESTRO (RELOJ)
BSF TRISA5 :Habilitador de esclavo
MOVLW 00

MOVWF TRISB



MOVWF TRISA
MOVWEF TRISE
MOVWF TRISD

BSF TRISB,3

MOVLW B'00000000'
MOVWF SSPSTAT

MOVLW B'00000000'
MOVWF OPTION_REG

MOVLW B'01010000'
MOVWF INTCON

CLRF INTCON

MOVLW B'00100000'
MOVWF PIE1 ;HABILITA LA INT DE RECEPCION

CLRF PIE1
CLRF PIE2

BCF STATUS,RPO

CLRF PIR1
CLRF PIR2

MOVLW B'00100001'
MOVWF SSPCON  ;Configura SPI



BCF INTCON,7
CALL PC_CONFI

MOVLW B'10000000'
MOVWF RCSTA
BCF PIR1,RCIF

BSF RCSTA,CREN

; BSF INTCON,7

BSF A0
BSF Al
BSF PULSO

MOVLW OFF

MOVWEF PORTA
MOVWF PORTE
MOVWF PORTD

PROGRAMA
CALL RECIBE
MOVLW .55

XORWF DATO1,W
BTFSC STATUS,Z
CALL SACAR

MOVLW .56
XORWF DATO1,W
BTFSC STATUS,Z
CALL LEER



LEER

GOTOPROGRAMA

CALL RECIBE
MOVFDATO1,W
MOVWF PORTB
CALL CONVIERTE
RETURN

SACAR

CALL SACA
RETURN

CAPTURA

INT

CALL RECIBE
MOVFDATO1,W
MOVWF DATO
MOVLW 15
MOVWEF DATO1
CALL TRASMITE

CALL CAMBIA
RETURN

BCF INTCON,7
CALL GUARDA

BCF STATUS,RPO
BCF STATUS,RP1

:Banco O



BTFSC PIR1,5
GOTOINT_REC

FIN_INT
CALL RECUPERA
BCF PIRL,5
BCF INTCON,INTF
BSF INTCON,7
RETFIE

INT_REC
GOTOFIN_INT
BCF INTCON,7
CALL LIMPIA
CALL CAPTURA
BSF INTCON,7
GOTOFIN_INT

SOBREFLUJO
BCF RCSTA,OERR
CALL LIMPIA
RETURN

FRAMING
BCF RCSTA,FERR
CALL LIMPIA
RETURN

GUARDA
MOVWF W_AUX



SWAPF STATUS,F
SWAPF STATUS,W
MOVWEF STATUS_AUX
RETURN

RECUPERA
SWAPF STATUS_AUX,F
SWAPF STATUS_AUX,W
MOVWF STATUS
SWAPF W_AUX,F
SWAPF W_AUX,W
RETURN

TRASMITE
BCF INTCON,7
MOVLW B'10000000'
MOVWF RCSTA
CALL TX_OFF
MOVFDATO1,W
MOVWF TXREG
RETURN

TX_OFF  BTFSS PIRL,TXIF
GOTOTX_OFF
RETURN

RECIBE CALL LIMPIA
MOVLW B'10000000'
MOVWF RCSTA
BCF PIR1,RCIF



BSF RCSTA,CREN

RC_OFF  BTFSS PIR1,RCIF
GOTORC_OFF

BTFSC RCSTA,OERR
GOTOSOBREFLUJO
BTFSC RCSTA,FERR
GOTOFRAMING
MOVFRCREG,W

MOVWF DATO1
RETURN

LIMPIA
BTFSS PIR1,RCIF
RETURN
MOVF RCREG,W
GOTOLIMPIA

PC_CONFI
BSF STATUS,RPO
BSF TRISC,7
BCF TRISC,6
MOVLW 25 ; QUE SE TRABAJA A 9600 BAUDIOS
MOVWEF SPBRG
MOVLW B'00100100'
MOVWF TXSTA
BCF STATUS,RPO ;Banco 0
BCF PIR1,TXIF
BCF PIR1,RCIF



MOVLW B'10000000'
MOVWEF RCSTA

RETURN
ENVIA_SPI

BANCO1

BCF SSPSTAT,BF

BANCOO

BCF PIR1,SSPIF

MOVF DATO,W

MOVWF  SSPBUF
TX_WAIT

BTFSS PIR1,SSPIF

GOTOTX_WAIT

MOVF SSPBUF,W

MOVWEF DATO
BCF PIR1,SSPIF
RETURN

CAMBIA  MOVLW 8
MOVWF  C_CONT
MOVLW  B'00000001'
MOVWF  C_ROT
CLRF C_DATO
MOVFDATO,W
MOVWF  C_AUX
BSF STATUS,C

EMPIEZA
RLF C_AUXF



BTFSC STATUS,C
CALL PON

BCF STATUS,C

RLF C_ROTF
DECFSZ C_CONT
GOTOEMPIEZA
MOVFC_DATO,W
MOVWF  DATO
RETURN

PON MOVFC_ROT,W
IORWF C_DATO,F

RETURN
CONVIERTE

BTFSS BUSY

GOTOCONVIERTE

CALL DELAY

BCF PULSO
ESPERA

BTFSC BUSY

GOTOESPERA
ESPERA1

BTFSS BUSY
GOTOESPERA1



CALL ENVIA_SPI
MOVFDATO,W
MOVWF ADC_H

CALL ENVIA_SPI
MOVFDATO,W
MOVWEF ADC_L

BSF PULSO

MOVFADC_H,W
MOVWF DATO1
CALL TRASMITE

MOVFADC_L,W
MOVWEF DATO1
CALL TRASMITE

MOVLW 15
MOVWF DATO1
CALL TRASMITE

RETURN
RETARDO
CLRF CONT
ZX  DECFSZ CONT
GOTOZX

RETURN



SACA

CALL RECIBE
MOVFDATO1,W
MOVWF DAC_H

CALL RECIBE
MOVFDATO1,W
MOVWF DAC_L

CALL RECIBE
MOVFDATO1,W
MOVWF PORTA

CALL RECIBE
MOVFDATO1,W
MOVWEF PORTE

MOVLW 15
MOVWEF DATO1
CALL TRASMITE

BCF AO
NOP
NOP
NOP

MOVFDAC_H,W
MOVWEF DATO
CALL ENVIA_SPI



MOVFDAC_L,W
MOVWEF DATO
CALL ENVIA_SPI

NOP
NOP
NOP
NOP

BSF A0
NOP
NOP
NOP
BCF Al
NOP
NOP
NOP
NOP
BSF Al
RETURN

DELAY MOVLW 120 ;RETARDO DE 120MS
MOVWF LOOP1

OUTTER MOVLW .249
MOVWF LOOP2

INNER NOP
NOP
NOP



NOP

NOP

NOP

NOP

DECFSZ LOOP2, F
GOTOINNER

DECFSZ LOOP1, F
GOTOOUTTER
RETURN

END



Figura 61. Diagrama de flujo
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4.3 REQUISITOS DEL SISTEMA

Procesador mayor de 500 Mhz

Microsoft windows 98 o superior

Un puerto serial adicional con conector DB-9.
Memoria RAM de 32 MB minimo.

Espacio en disco duro de 1Gb

Unidad de CD ROM.

Configuracion regional (discrimina la comay punto) . Ruta :

Inicio- configuracion - panel de control — configuracion regional — numero;
Simbolo decimal (punto)

Simbolo de separacion de miles (coma)

Inicio - configuracién - panel de control— configuracion regional - moneda,;
Simbolo decimal (punto)

Simbolo de separacion de miles (coma)

Eleccién del puerto serial del PC; el equipo debe ser conectado al COM 1



5. RESULTADOS DE LA INVESTIGACION

El resultado de la investigacion consiste en:

1. Un equipo trazador de curvas, constituido por un potenciostato y una celda
electrogquimica.

2. El software, el cual registra y grafica los datos que se obtuvieron en el
ensayo de corrosion.

3. Se incluyen manuales de funcionamiento y mantenimiento de los equipos,
asi como planos, cédigos fuentes del software para posibles modificaciones
en proyectos futuros.

4. El disefio y la construccion del equipo sera puesta a prueba realizando un

ensayo normalizado referenciado en el estandar ASTM G5-94.



6. CONCLUSIONES

A través del prototipo construido se logréo el desarrollo de las técnicas
electroquimicas DC, que permiten la observacién del comportamiento de diversas
muestras metalicas en presencia de un medio agresivo y su posterior analisis
mediante la interpretacion de los resultados presentados en forma grafica y

tabulada.

El desarrollo de este proyecto se encuentra limitado por factores como: la
temperatura del medio ambiente (a la cual sean implementadas las pruebas), los
medios corrosivos acuosos, los rangos de corrientes medibles en los ensayos (el
potenciostato tienen un rango de corriente de 600 mA — 10 nA), y el ruido que

influye en todas las medidas que se hacen.

La suma de estos factores contribuyen a que las lecturas de corriente tan
pequefias sean muy variables, a pesar de la etapa de acondicionamiento del

equipo.

Una de las alternativas para que el potenciostato obtenga mayor precisioén en los
procesos de transmision y recepcion; es la utilizacion de una tarjeta de adquisicion
de datos, la cual no se uso en este caso, debido a que uno de los enfoques era

desarrollar el proyecto a bajo costo.



El software de control disefiado facilita al usuario la realizacion de las pruebas
electroquimicas (polarizacion potenciostatica, polarizacién potenciodinamica, y
polarizacion ciclica), ya que el proceso es totalmente automatico y solo necesita

supervision.

Este equipo presenta la posibilidad de implementar la etapa galvanostética, la cual
permitird la aplicacion de otras técnicas electroquimicas DC; ofreciendo una mayor
cobertura en el andlisis del comportamiento de un material en un medio corrosivo,

y la lectura de parametros de corrosion.



7. RECOMENDACIONES

1. Implementar en el software de control las pruebas de Resistencia de

Polarizacién y Extrapolacion de Tafel.

2. Elaborar una guia de laboratorio en donde se pongan en practica cada una de

las pruebas a desarrollar con este equipo.

3. Diseflar y construir la etapa galvanostatica, convirtiendo al equipo en un

potenciostato/galvanostato y asi ampliar el nUmero de técnicas electroquimicas a

aplicar.

4. Elaborar e implementar el control de la temperatura para realizar las practicas a

diferentes temperaturas.

5. Implementar un circuito medidor de corriente de mayor resolucion.
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ANEXOS



ANEXO A. Circuitos impresos



Tarjeta 1. Fuente de alimentacion (componentes)
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Tabla 1. Lista de componentes de la tarjeta 1

COMPONENTE DESCRIPCION VALOR/REFERENCIA
C1,C3,C6 Capacitor ceramico 0.1 n¥
C2,C4,C5 Capacitor ceramico 0.01 nF

C7,C8 Capacitor electrolitico 4700 n¥ — 25V
D1 Puente rectificador 8 A
D2 Diodo zener 3.3V -1wW
F1 Fusible 1A
IC1 Regulador de voltaje LM7812
IC2 Regulador de voltaje LM7912
IC3 Regulador de voltaje LM7905
P1 Preajustable 5 KW

Q1, Q2 Transistor 2N3904
Q3 Transistor de potencia TIP141
R1 Resistencia 1 KW -1W
R2 Resistencia 2.2 KW-1W
R3 Resistencia 100 W-1W
R4 Resistencia 1 KW -1W
R5 Resistencia 330 W-1w
R6 Resistencia 0.75 W- 5W
V1 Varistor 150V




Tarjeta 2. Circuito de control del potenciostato (componentes)
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Tabla 2. Lista de componentes de la tarjeta 2

COMPONENTE DESCRIPCION VALOR/REFERENCIA
C1 Capacitor electrolitico 100nt — 16V
Cc2 Capacitor de tantalio 10nt — 16V
C3, C13, C14, C16, C18 Capacitor ceramico 0.1 nir
C4, C6, C9, C10, C11, C12, Capacitor de tantalio InF — 35V
C15, C17
C7,C8 Capacitor ceramico 20 pF
C5 Capacitor cerdmico 0.01 nF
IC1 Regulador de voltaje +5V L7805CV
IC2 Convertidor A/D ADS7813
IC3 MAX232 ICL232CPE
IC4 Microcontrolador PIC16F877
IC5 Convertidor D/A DAC714P
IC6, IC7 Amplificadores Operacionales TLO82CP
IC8 Multiplexor CD4051B
1IC9 Amplificador de instrumentacion INA128P
Q1 Transistor de potencia TIP127
Q2 Transistor de potencia TIP142P
R1, R2 Resistencia de precision 100W - VW
R3 Resistencia de precision 10KW -Y4W
R4 Resistencia de precision 27TKW - YaW
R5 Resistencia 330 W -¥uW
R6 Resistencia 10 KW - YaW
T1, T2 Trimer 1KW
XTAL Cristal de cuarzo 4 MHz




Tarjeta 3. Circuito convertidor de corriente a voltaje (componentes)
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Tarjeta 3. Circuito convertidor de corriente a voltaje (pistas)




Tabla 3. Lista de componentes de la tarjeta 3

COMPONENTE DESCRIPCION VALOR/REFERENCIA
Q1-Q8 Transistor 2N3904
R1, R3, R5, R7, R9, R11 Resistencia 10 KW - 12W
R13,R15
R2, R4, R6, R8, R10, R12, R14, Resistencia 2.2 KW -12W
R16
R17 Resistencia de precisiéon 1I0MW -YaW
R18 Resistencia de precisiéon 1MW - YW
R19 Resistencia de precision 100 KW - YW
R20 Resistencia de precision 10KW - ¥uW
R21 Resistencia de precision IKW - YaW
R22 Resistencia de precision 100W - VW
R23 Resistencia de precision 15W - vaW
R24 Resistencia de precision 6W - VW
RY1 - RY8 Relé NO. -5VDC

Ul Amplificador operacional TLO82




Tarjeta 4. Circuito interruptor de polarizacion (elementos)
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Tarjeta 4. Circuito interruptor de polarizacién (pistas)




Tabla 4. Lista de componentes de la tarjeta 4

COMPONENTE DESCRIPCION VALOR/REFERENCIA
D1 Diodo 1N4001-YaW
Led Led rojo
Relay 1 Rele NO -5 VDC
R1 Resistencia 600 W - %2W
R2 Resistencia 2.4 KW -2W

Q1 Transistor 2N3906



ANEXO B. Guia de conexiones
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Tarjeta 2. Circuito de control del potenciostato
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Tarjeta 3. Circuito convertidor de corriente a voltaje
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Tarjeta 4. Circuito interruptor de polarizacién
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Cuadro 1. Guia de conexiones
DE A
TARJETA PUNTO DESCRIPCION TARJETA PUNTO DESCRIPCION
1 1 Salida alimentacion 3 4 Alimentacion
1 1 Salida alimentacion 4 1 Alimentacion
1 2 Alimentacion Alimentacion red
2 1 Salidas de control de 3 3 Re de los transistores
los relés

2 2 Senal del convertidor 3 2 Salida convertidor
2 3 SW 4 3 SW
2 4 ET 3 1 ET
2 5 EA, ET, ER Conectores de los electrodos
2 6 Alimentacion 3 4 Aliimentcion
2 7 Salida de control del 4 2 Re del transistor

relé
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DESIGN OF AN INSTRUMENT FOR CORROSION AMALYSIS

. J . I R ) . L]
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ABSTRACT
I iz work ix presesited the desyge of an irstrmens for corvosion aralvsis asing electrochemioal feclnigies, the

fresvrnement {5 divided i o poterifiossar,

Svamiostan and Zevo resisfanes ammeter. This equipmens Bos the capacity fo

performe at feast fve different elecrracheniical tecloigues. The insirment s conmected to a personal compiter tShougah 1£.5-

232 powt el the software for conirol aend monitoring was developed i LabPlew. Tlis work i divided fa theee major pavis

arieling desdgn, digital destgn and gogquisiion soffware. Righe novw s iesirument & wsed i corrosion meastrements, In dhe
mechanic engineering foculty at Iessiwto Teenaldgico de Clilfmalua (Mivien ).

L INTRODUCTION

Chemical degradation of metal by ils environment s
called comosion. The comrosion of a metal or material is its
deterioration or destruction as a result of complex
intzraction betwaen it and its environment undar particular
circumstances of i1z axposure,

The major concern of institutions for super or aducation is
tha lack of equipment for laboratories, which help the
theoratical teaching with practical experiments in ordar 1o
gat human resources with a best profassional praparation.

To study comosion, different  technigues  exist, the
traditional  is “the weighi-loss™ bul not  sophisticate
equipment is necessary, the problem is, that observation
time iz long and high atiention is mequirad 1o get good
accutacy.  With  the  electrochemical  techniques  the
experiment time is short and we have information in real
time, but, in this caze the required equipment is expmsive
and not found  in the laboratories of  our country
educational institutions,

The idea of this work is o support the metal corrosion
studies using electrochemical technigques. The designed
instrument includes a potentiosial, galvanostat and sero
resistance ammeter {P/GERA).

1.1 Electrochemical corrosion.

When a metal is immersad in a given solution, an
electrochemical reaction, chamacteristics of the matal-
solution interface occur at the surface of the matal,
causing the metal to comode, This meaction oreales an
electrochemical potential, called comosion polential or

! ivisicr de Estudios de pogTads ¢
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ity Cleile. Mex. friverain

Svestigacidn del Instins
Jagd 2i3la

© Cemire de Ievestigacidn en Materiales Avarezades | Migwel de
Cervamtes L2030 508, Chifiwalog Ol Mex

MEIPUAEHIGTAOH

open circuit potential (measured in milivolt) at the matal
solution  interface. Since  the comosion  potential s
determined by the specific chemistry of the systam [3].

1.2 Corresion potential measurement.

Tha corrosion potential {(Feore) of the metal-solution
interface cannot ba directly measured. Ecorr can only be
comparad o the potential of a known reference system
and can be measured indirectly [3].

Tha figure 1 shows how can be measured Feorr with a
reference electrode (RE) placed into the same solution as
ther matal undar best or working electrode (WEL

Frver
Bobalow
FhPormin
-
el
Wl

Figrare - Eeare Measurement of o mietal-2olusion sysiem,

A volimeter is used o measure Scorr, connacting  from
the positive tenminal to WE and from the negative
tenminal o RE of a voltmetar, a high input impedance is
required (=10 ohms). The most useful reference electrode
is the Satrated Calomel Electrode.

1.5 Potential and current.

Potential and current are the two fimdamental varahles in
any electrochemical experiment. The potential can be a
product of the natural reaction betwaen the metal and the
solution or the potential can be imposed by an extemal
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instrument. When an instrument expends electrical
energy to shift metal from its natural comosion
potential, it performs the work of stimulating aither
the oxidation or reduction reactions.

As an oxidation or reduction reaction predominates
on the metal surface, o Mow of electrons (either o or
from the metal) gives rise to a curmrent. The current
can be related 1o the rate of the electrochemical
reaction, since it 15 measured of the elecirons number
that flow in a given period of time.

For corrosion works, exists polarity conventions that
allow 1o associate a measured polential or curnent
with either an oxidation or a reductions reaction, The
convention is shown in the figure 2, that positive
potential of  Feorr will accelerate the oxidation
reaction. The current resulting from the oxidation is
called anodic current and is displayed with a positive
polarity. Potential negative of Ecorr will accelerais
the reduction reaction. The current resulting from the
raduction is called cathodic current and is displayed
with a negative polarity [3]

WLT\GE
+ Cnkzdn)
) i)
i}

Figerre 2.« Corrasion convendions for ploiting
peteRial Wi, cirrenl potentiaf,

1.4 Electrochemical cell.

Figure 3 represenls the amangement cell vsed in a
typical electrochemical corrosion measuremant. The
call includes the matal specimen (commonly called
the working electrode, WE} and the solution in
which the specimen is to bhe tested. The reference
glecirode (RE} contacts the solution to the bridge
tube, a compartment filled with fest solution which
provides optimum positioning of the RE. Finally, a
counter  electrode  or  auxiliary  electrode (AE),
somelimes two electrodes are used o supply the
current Plowing at the working electrode during the
Lesl.

a7

FAlmeraye-U, O Gaanr-T, A Laotises- . 56-43

i A ey arbecyodics

Rafarance alictode §

Cas purgin luts

Ruderence
bickge tubs

TS soiuton

Flgure 3. This ds o tvpleal electrochemical
carroslon cell (3]

Several  iypes of comesion cells are commencially
available, in our instnment we are wsing a model as s

showad in the figure 4.

Ammilory chostnocdc

mointion

Fefrme: alooteed: | T p——

Figure 4. Electrochenical cell weed in (s instramient
L4 Electrical model of an electrochemical cell.

The circuit equivalent is showed in the figure 5 and it
represenls  an  electrochemical cell connected Lo an
instrument capable of controlling the polential betwesn
the RE and WE. The solulion resistance is present
batween the AE and RE. In all elecirochamnical cells, there
is mome resistance betwoen the tip of the RE and the
oulzide of the doubla layer, this resisiance is callad
uncompensatod resistance,

AE
¥ FE
i  A———
F
F B, C
it WE

Figure 3. Maodel for Electrochemical cell,

Instruwertalion erd Developarent Vel 4 Mr. 22000
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A the cumrent Mows through the electrochamnical cell, a
potential - is  developed  across  the  uncompensated
rasistance. This polential is caloulated by:

Eerr = iR (13

When the uncompensated resisiance is high or the cumrent
bocomes large a significant error may ocour. Using this
simple model, the potential control is related o the
potential across the double layer and the uncompensatid
rasistance by the following equation:

Eetr = Edi + Eerr (2

Different methods had been development 1o eliminata
Ferr from the equation 2, to produce de ideal equation:

Fofr=F corr (3}
The most imporant of these methods ane:

Ay Cell Design. Careful cell design can minimize the R
and thus minimize Beer.

by After the scan correction. If the fu is measurad
helore the scan begins, the potential value for each
data point on the plot can be adjusted using the
calculated Ferr value,

) Positive Feedback. Al the beginning of the
experimant, you make a manually or a computer
controllad feadback adjustment on the potentiostat.
Cnece the adjustment is made, the potentiostat will
automatically comrect the applied potential as dictated
by thie measurad currant.

di  Current Interrupi. In many cases this is the bes)
solution o0 the Re problam. The experiment is
intermpted Tor a very short time (less than 200 u3),
Al each inbermaption, o new Eerr value is determined
and Fetr accordingly comacted so that the desired Ka
is maintained [4].

L PIG/ERA DESIGN,

Thi instruments more used in electrochemical tests are the
potentiosiat (P and the galvanostat (G The polenticstal
is an instrument that its ohjective is o control the potential
difference between the WE and RE by the application of
cument via the WE and AF. The galvanostat is an
instrument to control the current across AR and WE in one
constant value independent of cell impedance.

The zero resistance ammeter (ZRAY is an instrument
uszd to measura the current across the cell.

I HIGTAOH

a1, A, Martines- ¥, 5645

L1 Analog design,

For the potentiostal we are using a basic configuration
"adder potentiostat”, presented by Adlen [5]. The figure &
ilustrates this circuit, the control amplifier is a high-
voltage'high-cument  operational amplifier  suitable  for
driving a wide varety of high power loads [6]. The
voltage follower is a monolithic operational amplifier
connectzd as unit-gain non-inverting amplifier its input
impedance is typically 10" ohms [7]. this way can be used
1o measure Feorr because is under recommendation of the
saction 1.2,

From the figune 6, assuming an ideal operational Eref

[T IRF =Ri then:
Eref=-ei {5)

Considering that Frris eliminated by the design of the
cell. section 1.4, then:

Eeorr=Eref=-gi (&)

Figure 6. A fill posentiosian based on an acdder contrad
aplifier.

The galvanostat basically is a current  source
controlled by woltage [5]. In a galvanostatic
experiment the most impertant thing is to supply a
constant current  across  the cell and monitoring
Feorr. A simple configuration of the galvanostat is
showead in the Figure 7, the operational amplifier
and their characteristics are describad above [6].
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Using relays the potentiostat, the galvanosiat and the ZRA
warg inlegrated in one single instrument as is showead in
tha figura 9.

Tha might darlingion transistors amay receive the control
word from a microcontroller 10 make  the instnument
configurtion accordingly with the electrochemical test,

Figwre 7. Galverwosiar Fased i an tiverter confignation.
This galvancetat is based in an inverter configuration in
which the feadback resistance 8¢ has bean replaced for the
cell, then the {yis calculated by the following equation:

[
I, =——-
R .
(7
The zero resistance ammeter i5 used for  cumment
measuremat without supply extemnal voliage to cell. The
circuit that wa are using is a current o voltage converter [or—
and is showad in the figure 8. The Vo is: + Wil
Coerter
Vo=—i R ,
i (&) , . B
. . . Figeire B Hlock dlagram of the POERA
IT assuming § =i,y
1.2, Dvigial design,
& block diagram of digital pars is showad in the figura
10, This system is based in the microcontroller of Intel
|8], one digital to analog convener and one analog to
digital converter [9].
i e
A Imeraar
- Cmkral
b Linw
Flgure 8. Clrewlt for cirrent measiring baved i o comend Iy L pig

) |z.'|'r.'.5._'\c' CORVEFTER. . — i,
g N
This cimeuit has gight current ranges, using relays we can

choose the desined range, see tabla 1, the resisiors were u

. . . . - L
caleulated using the equation ¥, considering the output .
woltage %o 41V as maximum value because will be L
supplied to an analog o digifal convertar (AIDC).

k|

Tabla 1. Current measuring ranges. Figure 10, Block dicgram of FOOERA dighal part
SlneaHE Ee The major functions of this microcontroller are:
103 BIED 10 A o+ 100 nA
1 BL2 100 nA to o+ Tph a) To Configurale the instrument as  potenticslat,
100 K0 b Ao+ 10 pA salvanostal of FRA
10 K b0 A b 00 Ay
| Ko F 100 pA Lo & | mA by T receive and o transmit data either to or from the
oo 1 mA o £ 10 mA personal computer.
1063 £ 10 mA Lo+ 100 mé = o : i i ]
0 00 mA L LA ol Ilj-;:.m;__mnl tha vollaga for the potentiosiat e; by the
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di  To measure the Feoer and Cument acroas the cell, using
the AT,

The program Tor the microcontrdlar work: was developed in ©
bnguage using a compilar for 51 from franklin software inc.
[11, 12], this program establishes communication with the
compuier soffware of wae receive imsnictions of the
experimant condiions that will be gjected, this will be
described in the following saction.

L3 Saftware developed.

The monitoring and control of the vanahlzs was developad on
. - . . L

a persom] computar under windows"3 using a | abWiew™ 4.0

[10]

When the software is run by first time, the user has o make the

sarial pon configuration. Adter fhat we can chese amy of

following six electrochamical experiments potentiody mmic,
oyele polarization, potentivestatic, abanedymamic,
galvancstatic and voltage and cument measuring, futhenmore
it creates a file 1o recond all experiment data for future analysis,
The main panal is showed in the figure 11

= MEHL v

Ein Edt (pswts Promel Windows Helo

Térnica
e -
Flotsihn il
@ 2 i | g
Huﬂuﬂmﬂ
Hessiontis el by

e

[E=N

L T T

@==] "a~Te==s
T

Figure 11, Main panel of developed soffware with
SrsdrncTons i Spoaisi.

The instrument work for each electrochanical experment
in 304 stainless steal in the presence of MaCl to the 3.3%,
as follows:

Potentiodymamde. When the user choeszs this technigque
another panel is open and the initial voliage, final vollage and
the swipad time have to be progammead. Wit this data a
dizcrate rmp is genaratad and supplizd by the polenticstat 1o a
call. For each voliage supplied the curent acrees the cell is
mizEned with the 1A and his leganthmic value is evaluatad,
bioth data voltage and loganthmic cumant are savid inoa fext
like for future analysis and at the same time a plot is penamabzd
in the computer. The resulting graphic i showad in the figue
12a.

sheniirran e il Merioa Soclsly of TrieHIGTaH
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Cyelie polartzathon. [s similar o polanbiodynamic but imstead
a ramp one inangle signal is penamted and the resuliing
raphic is showad in the figare 12b and the data is eoonled in
atext file

Potentiostathe, In this technique just a comstant voltage is
progmmmed and the vanation of the cument aoross the cell in
relizrence 1o the time is registarsd. When the user chooses this
oplion in a spocial panzal will program the voliage, number of
samples and the time betwem sample. The result is showed in
the figure 12c. Al the data is recorded in a text file.

Gabvanodynamibe. When this lechnique is selodtad in a panal
will be programmed the initial current, the final aoment and the
swipad tima and one discrele cument ramp is generabad and
aipplicd o the cell with the galvanesiat. For each cument
supplied ong Seawr is measured, all the expariment data ane
recorded in a text fike and at the same time a graphic of 1 vs.
Feowy is peneratad, the result is showed in the figure 12d.
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Galvanostatic. In this technique just a constant current is
programmed and the variation of the Eeorr in refenenca o
the time is registerad. When the user chooses this option
in a special panel will program the cament value, number
of the samples and the time bebwean sampla. The resull is
showad in the figure 12e. All the data is recorded in a texi
file.

Voltage and current. The instrument has the capability
of monitonng the comosion voltage Scorr and the current
across the cell in reference to the time withoul supplying
external excitation. A panzl with two curves Eeorr vs,
time and current vs. time al the same time is showed. All
data is saved in a text file.

3 INSTRUMENT CHARACTERISTICS.

Tha major functions of this instrument are bwo: 1o control
the voltage supplied to the cell and measura the current
variation { potentiostaty or control the curment supplied to
tha cell and measure the Feorr (galvanostaty. But until
now the characteristics of precision and accuracy are
unknown.

To get the instrument characteristics the method of static
calibration was used. [ 13,14].

The reference instruments were:

Multimeter FLUKE 45

Power supply PM2811 Phillips.

Environmantal temperature of 24°C,
The figures 13 and 14 show the connections using the
relerence instruments in order 1o get chamclenstics of
voltage and curment maasuring.
Tov tzst the curment and voltage conirol of our instrumeant

was usad a cell as showad the figure 14 with the follewing
chamacteristics:

WE Stainless Steal nail.
LR Grraphite bar.,
RE Silver/Chlorure silver

Soluticn: Sodium chloride.

The figure |5 shows the connactions. For voltage control
verification with the computar was selected 8 cyclic
polarization and a discrete signal of voltage inangular was
meneratad in the same time the programmed voltage
{supplied by the instrument) and the voltage displayed in
the multimeter were registerad.

Jrstrive

it ardl Developane it Fodl 4 N
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To current control werification an experiment similar o
control voltage verification was made but with a cument
supplied.

FiweT sy
L
2
F2
[, -
[LTH

L —

Figwre 13, Foltage measuring.

T myply

Figure F4. Current measire

Flgure 15 Cell commections for valtage and cierrent
conrod ver fication.

Adter the analysis of the gatherad data of the expernments
described before we got the following features for the
PGERA:

Cell commection 2 or 3 Foal electrodes.

Wiorking electrode:

Rasistors for cument measura of

oheniirran! e rine Moo Soclsly off fairimeHETOH

-1, A Martines- V. 5045

lohm to 10Mohm
Curmant supply 10nA Lo 1A
Aouiliar elecirode:
Cutput vollage +15%.
Oniput Current 24,

Reference electroda:

Input impadanca 10" ahms.
Input capacitance 1.5pf.

Direct curment Polanization:

Voltage
Vollnge range +1.3V.
Resolution 100p% (16 bils),
% Not linearity +0. 502 6%
Sensitivity 09908,

Curmani
Currant range +25mA.
Resolution 100nA (16 hits)

Direct cument swipad:

Minimum basa time 10mseag.
Maximum base time 107 seg

Minirmm swiped amplitode 10008 10004
Maxirmum swipad amplituda 2 0%25mA

Intarface:
Seral port. RE-232
Baud rate Qi
Data bit B
Stop it 1
Parity no
Cithers:

Text file generation,
Aulorange in cument maasure.
Capahility to print resulis,
Capahility of to data analysis.

4. CONCLUSIONS,

The designed instrument has the capahbility 1o ba usad in
tha major electrochemical techniques of direct current.

We gel a polenticsiat and the galvanostat in oa single
instrument and optimized with a minimum of components.

Tha aquipment is an economical instrument that provides
extensive teaching and research capabilities, with the
following advaniages:
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# Wi have o potentiostat and palvanostat in a single
instrument.

#  The data of the current measured is saved after having
its logarithm wvalue. With this Tulures analysis are
casiar.

# Al the experiment data iz saved in a text fila and can
b openad with diffarent soltwares likes excel, srigin,
lotus, ale.

# The instrument can ba reproduced because we have
all the requirad infonmation.

# Al the techmical support iz near to update de
instrument in hardware and softwane each tima that
will b necassary.

With an instrument of these features several experiment

can he developad in the laboratonies of any Institution of

superior education. This way we can contribute to the
teaching materials and the sodants will have a besi
praparation sezing and practicing the theoratical concapts,

This equipment will have a practical manual and will be
introduced 1o the Tecnoldgioos Bystem across the CRODE
(Centro regional de optimizacicn y desarrollo de equipo).
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ANEXO D. Especificaciones de los electrodos



BAS Platinum Wire Auxiliary Electrodes

Figura 1. Electrodo de platino ( BAS, MW -1032)

g MY 4430 MWY- 1032 MW-1033

Platinum wire auxiliary electrodes (0.5 mm diameter) are available in a variety of
lengths. The electrode of choice depends upon the type of BAS cell (and the
experiment), as listed below. Each platinum wire terminates in a gold-plated brass
connector. Electrical connection to tis pin can be made using either an alligator

clip or a 0.040" gold-plated connector (MF-2000).

MW-1032 | Platinum Wire Auxiliary Electrode (7.5 cm), with gold-plated connector, mounted in
CTFE cylinder. For use with the C-2 and the C-3 Cell Stands.

MW-1033 | Coiled Platinum Wire Auxiliary Electrode (23 cm), with gold-plated connector, mounted
in CTFE cylinder. For use with the RDE-1, the RDE-2, and the bulk electrolysis cell.

MW-4130 | Platinum Wire Auxiliary Electrode (6 cm) with gold-plated connector for use with the C1
Cell Stand, the VC-2 Voltammetry Cell, and in the Low Volume Cell for the G2 Cell
Stand.
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Item(s) from the Metrosensor Catalog:

6.0733.100 LL Ag/AgCIl reference electrode, SGJ, Metrohm socket B

Technical specifications

Shaft length 125 mm Shaft material glass

Length to SGJ 86 mm Electrode plug-in head Metrohm socket B
Shaft diameter 12 mm Electrode ground joint |SGJ 14/15

Min. immersion depth |5 mm Temperature range 0..80°C

Reference electrode

Diaphragm ceramic pin
Reference electrolyte c(KCIl) = 3mol/L
Diaphragm flow rate 5...15 mL/h

Diaphragm resistance 0.4 ... 0.9 kOhm

Reference element LL system
Reference element 3 kOhm
resistance

© 2002 Metrohm Ltd. CH-9101 Herisau (Switzerland)
Phone: +41 71 353 85 85
Fax: +41 71 353 89 01
mailto:info@metrohm.ch




Figura 2. Electrodo de plata / cloruro de plata (Metrohm, 6.0733.100)




ANEXO E. PIC16F877



MICROCHIP

PIC16F87X

28/40-pin 8-Bit CMOS FLASH Microcontrollers

Microcontroller Core Features:

High-performance RISC CPL
Only 35 single word instructions to learn

All single cycleinstructions exceapt for program
branches which are two cycle
Operating speed: DC - 20 MHz dock input

DC - 200 ns instruction cycle
Up to 8K x 14 words of FLASH Program Memory,
Up to 368 x 8 bytes of Data Memory (RAM)
Up to 256 x 8 bytes of EEPROM data memory
Pinout compatible to the PIC1SCTI/T4TETT
Interupt capability (up to 14 internaliexternal
intarmipt sources)
Eight level deep hardware stack
Direct, indirect, and relative addressing modes
Power-on Resat (FOR)
Powear-up Timer (FWRT) and
Oscillator Start-up Timer (OST)
Watchdog Timer (WDOT) with its own on-chip RC
oscillator for reliable operation
Programmable code-protection
Power saving SLEEP moda
Selectable oscilator options
* Low-power, high-speed CMOS FLASHEEPROM
technology
Fully static design
In-Circuit Serial Programming™ wia two pins
Only single 5V scurce needed for programming
In-Circuit Debugging via twio pins
Processor read/write access to program memory
Wide operating voltage range: 2.0% to 5.5V
High SinkiSource Current; 25 ma
Commercial and Industrial temperature ranges
» Low-power consumption:
- = 2 mi typical @ 5V 4 MHz
- 20 pA typical @ 3V, 32 kHz
- = 1 uA typical standby cumrent
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Pin Diagram
PDIP
WoRAe T —= 1’  40]] =—= RERPGO
RAIAN] = [ 2 % [] == RBEPGC
Rt N1 =-—= ] 3 ] =—= RHs
RAZANZREr. e ] 4 3 [ w—e= RE4
RAZONZVRer+ a—a [ & % [] =—a RBIPGM
ROITOCK] e [ & 35 [] =—= REZ
RASANATEE =— [ 7 3 [] =—= RB1
REVTTTMNS =—= O] 5 B 50— renT
rERSNE =—=o 9 mhHe—vm
REITEMNT =—a O] 10 & 31 [] a— Ves
Voo —w 11 ga 3 []=—s ROFPSFT
Vss o []12 o @0 =— noersm
CECICLKN —w 43 5 28 [0 =—= ADSPSPS
OSCHCLKOUT 4—1]14 =1 2 [J +—n RO4WSPY
RONTICSONTICK m—ae 48 ™ 26 [] =—a RCTRXOT
RCATIOSICOR? =—- [] 16 25 [] =—= RCETXCK
RCZCCP! e [ 17 24 [] =—= ROsSO0
ROMECKECL =—= [ 18 23 [] +—= RCASDISDA
RDNFSA] +—= [ 10 22 [1 +—+ RDIFEFE
ROMIFSP! =—e O 0 21 [] a—a ROZWSFE

Peripheral Features:

-

Tirmerd: 8-bit timer/counter with 8-bit prescaler
Timer1: 16-bit timer/counter with prescaler,
can be incrementad during slesp via extemal
crystaliclock

Timer2: 8-bit timer/counter with 8-bit period
raqister, prascaler and postscaler

Two Capture, Compare, PWH modules
Capture is 16-bit, max. resolution is 12.5 ns,
Compare is 16-bit, max. resolution is 200 ns,
PWH max. resolution is 10-bit

10-kEit multi-channal Analog-to-Digital converter
Synchronous Senal Port (SSP) with SPI™ (Master
Mode) and 120" (Master/Slave)

Universal Synchronous Asynchronous Receiver
Transmitter (USART/SCI) with 9-bit address
detection

Parallel Slave Port (PSP) 8-bits wide, with
axternal RO, WR and TS controls (40/44-pin only)
Erown-out detection circuitry for

Brown-out Reset (BOR)



PIC16F87X

Key Features

PICmiere™ Mid-Range Reference PIC16FAT3 PIC16FET4 PIC16F&TE PIC16FETT
Manual {DS33023)
Operating Frequancy DC - 20 MHz DC - 20 MHz DC - 20 MHz DC-20 MHz
Resats (and Delays) POR, EOR FPOR, BOR FOR, BOR POR, BOR
(PWRT, 05T (PWRT, OST) (PWRT, OST) (PWRT, OST)

FLASH Program Memory 4K 4K 8K Bk
{14-bit wards)
Data Memory (bytes) 192 192 368 363
EEFROM Data Memory 128 128 256 256
Interupts 13 14 13 14
112 Ports Ports A B,C Forts A B,C.D.E |Ports AB,C Ports A4, B,C.D.E
Timers 3 3 3 3
Capture/ComparaPWHK modulas 2 2 2 2
Serial Communications MSSP, USART M3SE USART MSSP, USART MSSE USART
Farallel Communications — PSP —_ PSP

10-bit Analog-to-Digital Module

5 input channels

& input channals

S input channels

& input channels

Instruction Set

35 Instructions

25 Instructions

35 Instructions

35 Instructions




PIC16F87X

FIGURE 1-2: PIC16F874 AND PIC16FETT BLOCK DIAGRAM
Device Program Data Memary | Data EEPROM
FLASH
PIC1EFET 4K 102 Byks 128 Byks
PICAEFETT BK 6B Byl 756 Byke
13 Data Bus 8 PORTA
Program Counter
FLAsH lL H RACIAND
Pragram B RATIANT
Memory A . 4 RAZIANZ
& Lewal Stack Flia 4 RAZAMNIVAER
(13-t} Regiskrs I RATOCK]
4 RASANASS
Program
14
PORTE
B REDINT
k RE1
Inslruction =g i REZ
|| Oirect addr 7 E REIPGM
b RE4
+ RES
b REBIPGC
£ RETIPGD
a ORTC
RCHT10S0MCKI
H RCUT10SICCP2
4
Powar-up 4 RCHSCK/ECL
k¥ il u RCASOISDA
Insfruciion Crcilator H RCE/S00
Dacode & Sharlup Timer AL = RCBTH/CK
Confiral Fowaron BOTIRXOT
Rasal PORTD
Timin Vialchoo
Bk ceneraitn [0 | "Himar [ wreg ]
CEC1/CLIKIN Broan-out
OSCCLROUT Resel E leof] ROTPSPT:ROOPSPO
In-Circuit
Debgger
Low-village
Programming Parallel Slave Part gL PORTE
é él l—=[=] REQANSRD
= le—=[] RE1AMBAWR
WCIR voo, Was I—=[] REZANTICS
Timarno Timer Timerz 10-bit A0

i

I

[

&

W

Cata EEPROM

CCP,2

Synchionaus
Sernal Forl

LEART

Mote 1:

Higher order bits are from the STATUS register.




PIC16F87X

TAELE 1-2 PIC16F8T4 AND PIC16FETT PINOUT DESCRIPTION
Pin Name P PLCC QFP | NP Buffer Description
Pin# Pin# Ping | Type Type P

OSC1CLKIN 13 14 20 | STICMOEY | Oscillator erystal inputiextsrnal clock soures input.

QSC2CLKOUT 14 15 21 ] — Cigzillator crystal output. Connects to erystal or resonator in
crystal osdllator mode. In RE mode, OSC2 pin outputs
CLECUT which has 174 the frequency of $5C1, and
denctes the instruction eycle rate.

TACLRAPRTHY 1 2 18 P ST Mastar claar (reset) input or programming woltage input or
high woltags test mode control. This pin is an active low
resst to the device.

PORTA is a bi-directional 110 port.

RANAND 2 3 19 ] TTL RAD can also be analog inputd

Ra&1/ANT 3 4 20 (I} TTL RA1 can also be analog inputl

RAZIANZNVREF- 4 5 21 ] TTL RAZ can also be analog input2 or negative analog ref-

arancs voltags

RANANZNVREF+ 5 [ =2 [a] TTL RA3 can also b= analog input? or posilive analog refer-

ance voltage

RALTOCKI 7] T 23 (1]} ST RA4 can also be the clock input to the Timerd timer

counter. Cutput i open drain typs.

RASTESIANA T ] 24 ([} TTL RAS can also b= analog inputd or the slave select for

the synchronous sarial port.
PORTE is a bi-dirsctional 182 port PORTE can be softwars
programmed for internal weak pull-up on allinputs.

RBOVIMT 33 kel 8 i TTLSTM REQ can also be the extemnal intermupt pin.

RB1 34 ar a 10 TTL

REZ2 35 3a 10 s} TTL

RBZ/PSM 36 39 11 ([} TTL RE3 can also be the low voltage programming input

RE4 ar 41 14 i TTL Interrupt on change pin.

RBS 38 42 15 =} TTL Int=rmupt on changs pin.

RBG&PGEC 34 43 16 i TTLSTE Interrupt on change pin or In-Circuit Debugger pin.

Serial programming clock.
RB7/FPED 40 44 17 (I} TTLIST®E Interupt on change pin or In-Circuit Debugger pin.
Serial programming data.
Legend: | =input 0 = output 112 = input/output F = powear
— = Mot used TTL =TTL input BT = Schmitt Trigger in put

Mote 1 This buffer i a Schmitt Trigger inputwhen configured as an extarnal interrupt.
:  This buffer is a Schmitt Trigger input when used in serial programming mods.
3 This buffer iz a Schmitt Trigger inputwhen configured as general purposa W0 and a TTL input when used in tha Parallsl
Slave Port mode (for interfacing to a microprocessor bus).
4:  This buffer iz a Schmitt Trigger input when configured in RC cecillator mode and a CMOS input othenwise.




PIC16F87X

FIGURE 2-3: PIC16F877/876 REGISTER FILE MAP

Fila
Address
Indirect addr.!? | 0ok Indirect addr.”}| &on Indirect addr. (| 100K Indirect addr.”?| 180R
TMRO 01h OPTION REG| &1h TMRD 101h OPTION_REG| 181h
PCL 0z2h PCL 82h PCL 102h PCL 182h
STATUS 03h STATUS 82h STATUS 102h STATUS 183h
FSR 04h FSR B4h FSR 104h FSR 184h
PORTA 05h TRISA 85h 105h 185h
PORTE 06h TRISE BEh PORTE 108h TRISE 186h
PORTC 07h TRISC 87h 107h 187h
PORTD (0 | 08h TRISD ™ | gah 108h 188h
PORTE ' | 03h TRISE 20h 108h 189h
FCLATH AR PCLATH ash PCLATH 10&h PCLATH 184N
INTCON OBh INTCOM BBh INTCON 10Bh INTCON 18Eh
PIR1 0ch FIE1 BCh EEDATA 10Ch EECON1 18ChH
PIRZ 0Dh FIEZ 8Dh EEADR 100h EECONZ 18Dh
TMRIL 0OEh PCON BEh EECaTH | 10Eh Reserved® | 18Eh
TMRTH OFh BFh EEADRH | 10Fh Reserved® | 18Fh
T1CON 10h aoh 110h 190h
TMRZ 11h SSPCONZ | @1h 111h 191h
T2CONM 12h FRZ azh 112h 192h
SSPBUF 13h SSPADD azh 112h 193h
SSPCON 14h SSPSTAT | 24h 114h 194h
CCPRIL 15h ash 115h 195h
CCPR1H 16h aGh 116h 196h
CCP1COM | 17h ath EL?FHEI':EEI_ 117h PGfr'E grsaé 197h
RCSTA 18h TXSTA oah R egpister 118h Register | 198h
TXREG 18h SPBRG G0h 16 BEytes 119h 16 Bytes 198h
RCREG 1Ah 9ah 114h 194h
CCPR2ZL | 1Bh gBh 11Bh 19Bh
CCPR2ZH | 1Ch ach 11Ch 19ChH
ccpzcon | 10h 9Dh 11Dh 19Dh
ADRESH [ 1Eh ADRESL 8Eh 11Eh 19Eh
ADCONO 1Fh ADICOM1 9Fh 11Fh 19Fh
20h Adh 120h 140K
General General General General
Purpose Purposa Purpose Pumposs
Reqgister Registar Registar Register
06 Bytes 80 Bytes — 80 Byles - 80 Bytes 1EFh
aCcresses Foh accesses 170n ACCasses e
TOh-TFh TOh-TFh ¥Oh - 7Fh
7Fh FFh 17Fh 1FFh
Bank O Bank 1 Bank 2 Bank 3

Unimplemented data memory locations, read as 0°.
Mot a physical register.
MNote 1; These registers are not implementad on 28-pin devices.
2: These registers are reserved, maintain these registers clear.

-




PIC16F87X

TABLE 2-1: SPECIAL FUNCTION REGISTER SUMMARY

Walue an: | Value on all
Address |Hame EItT BElt & BlIt 5 Bit 4 EIt3 BElt 2 Eit1 Blt & PCR, other resets
BOR i2)
Bank d
oohi) INDF Addressing 1his localion uses contents of FSR 1o addess data memory (nol a physical registen)
01h THMROD Timer0 modules Egsler UL uuuLl
azni4 PCL Program Counter's (PC) Leasl Signiicant Byle
oz | smrUus IRF | RF1 | RPOD T PO | z | oo | C
adni F3R Indirect dala memory address painler
as5h PORTA —_ | = |F"EIFIT-°_ [Data Lalch whanwrillen: PORTA pinswhen read
a6h PORTE PORTE Data Lakhwhenarillen: PORTE pins when read MOO00C XAKK | U uuuu
a7h PORTC PORTC Dalta Latch when aritten: PORTC pins when read MOOOE MAKH | MM uuun
ashi® PORTOD PORTD Dalta Latch when writan: PORTD pins when read NN WAXK | 1mmu unun
oonl® | PoORTE — — — — — | REZ | RE1 | RED [---- -msc¢|---- -um
aanihd PCLATH —_ —_ —_ Wik Bulfer for the upper 5 bils ol the Program Counbar
oBni INTCOM GIE PEIE TOIE INTE REIE TalF INTF REIF
ach PIR1 PSPIFE) A0IF RCIF TXIF SEPIF CCPIF | TMRZIF | TMR1IF
ann PIRZ2 —_ [{=1] —_ EEIF BCLIF —_ —_ CCP2IF
JEh TMRIL Hedding register for the Least Significant Byte ol the 16-bit TMR1 redsker MOO0C XXKK | ULuu uunuu
aFh TMR1H Hedding register far the Kast Signiicant Eyte of the 18- TMEA regiskar OO0 XAKK | mu wuun
10h TIGON — | = Jroeesi [ mickeso [moscen| Teve | mrics [meion |- EE—
11h TMRZ Timer2 module's Egsber
12h T200M —  [mouresa]routesz [ toutest [roureso | mpzon | reckesi [rackese
13h SEPBUF Synchronous Sedal Port Receles BufisrTransmil Register mmu unul
14n sspcon | woor | sseov | sseen | oke | ssema [ sseuz [ ssewn | ssemo o
15h CCPRIL Caplura'Compare' W Regsken (LSE) MO00E KAKK | UL wuuu
16h CCPRIH CaplursyCompare’ WM Regsien (MsB) WHAX KEKK | UIUL uuu
17h CCPICON = = CCP1X CoP1Y CCP1M3 | COPIMZ | COPIRN | COPIMD | -
18h RCSTA SPEN [R] SREM CREN ADDEN FERR QOERR RxaD
18h TXREG USART Traremit Dala Regster
14h RCREG USART Recslve Dala Regiler ]
1Eh CCPR2L CapluraCompare/ P Regiler? (LSE) OO KEKX | uu uunuu
1Ch CCPR2ZH CaplursCompare' W Regster? (MSE) MOO0C XXKK | ULuu uunuu
10n COP2C0OMN = | = | CCP2X | CoP2Y | CCPZM3 | CCPEM2 | CoPzm | CCP2MD | - - o
1Eh ADRESH A0 Result Register Hgh Byle MOO0C XXKK | ULuu uunuu
1Fh ADCOMO ADCEL ADCS0 CHS2 CHE1 CHEO % AOOKW | o
Legend: x=unknown, u = unchanged, g =walue depends on condition, - = unimplemented read as ‘D', r = resarwed.
Shaded locations are unimplementad, read as 0.
Mote 1: The upper byte of the program counter is not direcly accessible. PCLATH is a holding register for the
PC=12:8> whose
contents are transferrad to the upper byte of the program counter,
2 Other (non powsr-up) ressts include extamal resst through TCCR and Watchdeg Timer Resat.
3 Bits PSPIE and PSPIF are reserved on the 28-pin devices, always maintain these bits clear.
4: Thessa registars can b= addressed from any bank.
5. PORTD, PORTE, TRISD, and TRISE are not physically implemented onthe 28-pin devices, read as 0°.
G:  PIRZ<f» and PIE2<G> ars reserved on these devicss, always maintain these bits clear.
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TABLE 2-1: SPECIAL FUNCTION REGISTER SUMMARY [Cont.'d)
Value on: | Yalue on all
Address [Name Bt 7 Elt & Elt 5 Bt 4 Blt 2 Btz Bilt 1 Elt POR, other resets
EOR i2)
Bank 1
aand INDF Addressing Ihis Incalion uses conlents of FER o address data memony (nol a physical registen)
a1h gPT'DN-RE REFU INTEDS Tocs TOSE PSA pPs2 Ps1 P50 1111 1111313111 1111
aznd PCL Program Counter's (PC) Least Significant Byt ODDD DDO0 | 0000 DDDO
830 STATLIS IRF | RP1 | RFO | T | PO | z | 1o} | E ODOL laxkx | 000G quuu
B4 FSR Indrect data memory address poinler I
Bsh TRISA — | = [pormapataDraction Register =11 1111 --11 1
ai&h TRISE PORTE Cata Direchon Regsker 1111 1111 (313111 1111
ATh TRISC PORTC Dala Direclion Register 1111 1111|1311 1111
BanlEl TRISD PORTO Dala Direclion Register 1111 111133111 1111
aapf® TRISE 16F OEF 1BC FSPFMODE | = |PIIZFITE Dala Cireclion Bils y -111 ) -111
BAR1TA | PCLATH — — — Wrile Bufler for the upper § His of the Program Counter
agHY INTCCH GIE FEIE TOIE INTE REIE TOIF INTF REIF slelele
ach PIE1 PEFRIER ADIE RCIE TXIE SSPIE | CCP1IE | TMR2IE | TMRIIE | cooo
a0h PIEZ — (&) — EEIE BCLIE — — CCP2IE | -r-0 D--0|-r-0 D--
AEh PCON — — — — — — FoOR BOR |---- --qq[---- -- 1m
&Fh = Lnimplemeanted = =
=iy = Lnimplemeanted = =
9ih S5PCONZ GCEN |.-"|CKST»“.T | ACKDT | ACKEN | RCEN | PEH | REEN | SEN oooD DDOO | 000D OO0
22h PR2 TImer2 Period Registar 1111 1111 (313111 1111
23nh SEPADD  |Synchronous Senal Port (FC moos) Address Registar
adh SEPETAT SMP | CKE | niE | P | ] | RAT | LiA, | BF
&5h = Lnimplemeanted = =
oih = Lnimplemeanted = =
aTh = Lnimplemeanted = =
a0 TXSTA CERC | T*2 | TXEM | SYMC | — | BRGH | TRMT | X80
=an SPBRG Eaud Ra ke Generator Registar
auh = Lnimplemeanted = =
SBh = Lnimplemeanted = =
oCh = Lnimplemeanted = =
aph = Lnimplemeanted = =
SERh ADRESL AL Resull Reqistar Low Byte DO0f J000K | U
aFh ADCON1 ADFM | — | — | — | PCFE2 | PCFG2 | PCFiG1 | PCFGO | --D- 000D | --0- DOOO
Legend: x =unknown, 1= unchanged, g = value depends on condilion, - = unimplemented read as'0°, r = resened.
Shaded locations are unimplemented, read as 0"
Mate 1: The upper byle of the program counter is not directly accessible. PCLATH is a holding register for the
PC=12:8> whose
contents are transferraed to the upper byte of the program counter.
2: Otheri{non power-up) resets include external reset through MCLR and Watchdog Timer Reset.
3: Bits PSPIE and PSPIF are resarvad on the 28-pin devices, alwvays maintain thess bits clear.
4: Thess registers can be addressed from any bank.
5: PORTD, PORTE, TRISD, and TRISE ars not physically implemented on the 28-pin devices, read as 0"
G: PIR2<G> and PIE2=6> ara resarved onthese devices, always maintain these bits clear.
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TABLE 2-1: SPECIAL FUNCTION REGISTER SUMMARY {Cont.'d}
Walue on: Value an all
Addrass |Mame ER7T Elt& BIt 5 Elt4 EIt3 Elt 2 Blt1 Bt POR, other resats
BOR i2)
Eank 2
1oand [INDF Addressing ihis kocalion uses conlents of FSR 10 address data memaory (not a physical register) | oooo 0oaa | oooo
101h TMRD Timero medule's reqister KX XKKK | ML uuuu
wen®  |PoL Program Counter's (PC) Least Signincant Byta oooo 00aa | oooo a
1R [STATUS IRP | RP1 | RPO | T | 12 | 4 | oo E DDOl lxxx | DOOF gquuu
1odnd [FSR Indrect data memaory sddress painler WHKK XAKK | L nuun
105h —_ Unimpismenied —_ —_
1060 FORTE PORTE Data Lakhwhenwrilen: PORTE pins when read WK XHKK | I uuuu
10Th — Unimplemenied — —
108h — Unimplemenied — —
10an —_ Lnimplamenied —_ —_
10aHL |PCLATH — — — Wille Bulfer for the upper 5 bits ol the Program Countar --
10EH INTCON GIE PEIE TOIE IMTE | REIE | TOIF | INTF | REIF []s]
12Ch EEDATA EEFROMK dala registar WHHK UMK | 1M uuun
100h EEADR EEFROM addiess eoskr WO XNHK | NI uuun
10ER EEDATH = = EEFPROM data regskr nigh byle WK XHKK | I uuuu
10Fh EEADRH = = = |EEF'F!':'P.-1GEICI'E'SS regisker high byle KX XKKK | MIuu uuuu
Bank 3
18an |[INDF Addressing this keation uses contents of FSR o address data memary (not a phiysical regsten)
1win |ZPTONRE) pEpm | INTEDG | oGS | TOSE | PSA | ps2 | sl | PSO 1111 11131 1111 1111
18204 [PCL Frogram Counlers (PC) Least Signifcant Byte ooo 0aa | ooo
18ap¥  |sTATUS IRP | RP1 | RPO | T | rO | z | oo [ OOO0L lxscx | DOOF quuu
1Baed |FER Indrect data memory address polnker WOEKNK | UL wuun
1850 — unmplemenied — —
186h TRISE PORTE Cata Dirsclion Reglsker 1111 1111|1111 1113
187h — Unimplemen fed — —
183h —_ Unmplemenked — —_
18an —_ unimplemen — —_
iaarit | PoLaTH . . . Write Buffar for the (u:zﬁlmﬁr bits of the Program
1BERH [INTCOM GIE PEIE TOIE INTE REIE TaIF INTF REIF
18Ch EECOH1 EERGO —_ —_ —_ WRERR WREN WR RO
1800 EECONZ EEPROM conlrol register? (nol a physical ragister) T IS
18Eh — Resarved malnlain olear ooO0 0040 | DDOD DoOd
18Fh —_ Resarved maintain clear oooo 00Qd | oooo oood
Legend: x = unknown, u = unchanged, g =value depends on condition, - = unimplemantad read as '0', r = reserved.
Shaded locations ars unimplermentsd, read as 0"
Mote 1 The upper byte of the program counteris not directly accessible. PCLATH is a holding register for the
PC<12:8> whose
contents are transferred to the upper byle of the program counter.
2 Other (non power-up) ressts include external reset through FICCR and Watchdog Timer Resat.
3: Bits PSPIE and PEPIF are reserved on the 28-pin devices, always maintain these bits clear.
4: These registers can be addressed from any bank.
5 PORTD PORTE, TRIZD, and TRISE are not physizally implementad onthe 228-pin devices, read as 0"
G PIRZ«<f» and PIE2<G> ara reserved on these devices, always maintain these bits clear.
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2221 STATUS REGISTER

The STATUS register, shown in Figure 2-5, contains
the arithmetic status of the ALU, the RESET status and
the bank select bits for data memory.

The STATUS register can be the destination for ary
instruction, as with any other register. If the STATUS
reqister is the destination for an instruction that affects
the Z, DC or C bits, then the writs o these three bits is
dizsabled. Thesa bits are set or cleared according to the
device logic. Furthermore, the TG and PD bits are not
writable. Therefore, the result of an instrudtion with the
STATUS register as destination may be different than
intended.

For example, CLEF STATUS will clear the upper-thres
bits and setthe Z bit.  This leaves the STATUS ragister
as 000u uluu (whers u = unchanged).

It is recommendead, therefore, that only BCF, BSF,
SWAEF and MOWVWF instructions are used to alter the
STATUS register because these instructions do not
affectthe Z, C or DC bits from the STATUS register. For
other instructions, not affecting any status bits, see the
"Instruction Set Summary.”

Mote 1: The C and DC bits operate as a borrow
and digit borrow bit, respectively, in sub-
traction. See the SUELK and SUEWF instruc-
tions for examples.

FIGURE 2-5: STATUS REGISTER (ADDRESS 03h, 83h, 103h, 183h)

1 =Bank 2, 3 {100h - 1FFh)
0 =Bank0, 1 (00h - FFh)

11 =Bank 3 (180h - 1FFh)
10 =Bank 2 (100h - 17Fh)
=Bank 1 (80h - FFh)
00 = Bank 0 (00h - 7Fh)
Each bank is 128 bytes

bit 4: T Time-out bit

0 =AWDT time-out occurred
bit 3: PO Power-down bit

0 = By execution of the SELEEFP instruction
bit 2. Z:Zero bit

thes source register.

1 = After power-up or by the CLEWDT instruction

RW-D  RW-0  RW-0 R-1 R-1 R RMW-x
IRP RP1 RPO | | o | oc | c ] R = Readabls bit
bitT hiti W= Writable bit
U = Unimplamantad bit,
read as 0

- n =Value at POR resst

bit 7: IRP: Register Bank 3sled bit (used for indirect addressing)

bit 6-5: RP1:RP0: Register Bank Select bits (used for direct addressing)

1 = After power-up, CLEWDT instruction, or SLEEP instruction

1 =The result of an arithmetic or logic operation is zero
0 =The result of an arithm etic or logic operation is not zero

bit 1. DC: Digit carry/Borrow bit (ADDWE, ADDLY, SURLW , SURWF instructions) (for Borrow the polarity is reversed)
1 = A carry-out from the 4th low order bit of the result occurred
0 = No camy-out from the 4th low order bit of the result

bit 0;  C: Camy/borrow bit (RDOWE, RODLW, SUELW, SUEWF instructions)
1 = A carry-out from the most significant bit of the result occurred
0 = Mo camy-out from the most significant bit of the result occumead
Moite: For Borrow the polarity is reversed. A subtraction is executed by adding the two's complement of the
second operand. For rotate (REF, ®LF) instructions, this bit is loaded with either the high or low order bit of
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9.1.4 MASTER MODE

The master can initiate the data transfer at any time
because it controls the SCK. The master determines
when the slave (Processor 2, Figure 9-5) is to broad-
cast data by the software protocol.

In master mode the data is fransmitted/received as
soon as the SSPBUF register is written to. If the SPI
module is only going to recaive, the SDO output could
be disabled (programmed as an input). The SEPSR
reqister will continue to shift in the signal present on the
S0 pin at the programmed clock rate. As each byte is
receivad, it will be loaded into the SSPBUF register as
if a normal received byte (interrupts and status bits
appropriately set). This could be useful in receiver
applications as a “line activity monitor”,

Theclock polarity is selected by appropriataly program-
ming bit CKP (SSPCOM<4>). This then would give
waveforms for SPl communication as shown in

Figure 9-6, Figure 9-8, and Figure 9-9 where the MSb
is transmitted first. In master mode, the SPI1 clock rate
(bit rate) is user programmable to be one of the follow-
ing:

+ FOsCH (or TCY)

» FoscHME (ord - ToY)

+ Foscie4 (or 16 = TCY)

* Timer2 output2

This allows a maximum bit clock frequency (at 20 MHz)
of 5.0 MHz.

Figure 9-& shows the waveforms for Master mode.
When CKE = 1, the 8D data is valid before there is a
clock edge on SCK. The change of the input sample is
shown basaed on the state of the 3MP bit. The time
when the 33PBUF is loaded with the received data is
shown.

FIGURE 9-6: SPI MODE WAVEFCORM (MASTER MODE}

Wit to

SEPBUF ‘L

SCK
(CKP =0 -
CKE =0)
SCK
{CKP =1 |
CKE =0)
SCK modas
(CKP =10 |
CKE=1)
SCK
(CKP =1
CKE =1)

[
| | | | | | |
SDO Y BilT | hi:ﬁ?{ bit5 !>< bim?{ bit3!>< hit2!>< bit1 ity

(CKE =0}
1 ]

bild:>< bit3:>< hit?i}( bit1i>< bim:}C

] Il
SD0 Bit7 % bitB s bitS
{CKE = 1) | | |

| bz | I I

R R RN |

| | | “Eo

(SMP = D) I I I I

(SMP = 1) bitT oA

S S S

I
pu Lttt t t t t

A

Sample
{SMP =1
S5PIF

ll_‘_Neo:l Q4 cycle
SSPSR Lo after Q21
SSFPEUF T
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9.2 MSSP 12C Operation

The MSSP module in 12C mode fully implements all
master and slave functions {including general call sup-
port) and provides interrupts on start and stop bits in
hardware to determine a free bus (multi-master func-
tion). The MSSFP module implements the standard
mode specifications as well as 7-bit and 10-bit address-
ing.

Refer to Application Mote ANSTE, "Use of the 55F
Modula in the 1<C MultiMastar Environment.”
A'gliteh" filker is on the SCLand SDApins when the pin
is an input. This filter operates in bath the 100 kHz and
400 kHz modes. In the 100 kHz mode, when these pins
are an output, there is a slew rate control of the pin that
is independant of devica frequeancy.

FIGURE 9-10: 12C SLAVE MODE BLOCK
DIAGRAM

<: Intarnal
data bus

Addr Match

SSPADD reg

Start and Sel Resat
Stop bit detect [~ 5., P bits

FIGURE 9-11: 12C MASTER MCDE BLOCK
DIAGRAM

<: Internal
data bus

Read Write
S5PRAD I:IT-\:B:C':-

Baud Rate Gensrator

SCL

<
B

=m0

Addr Matzh

S5PADD reg

Start and Stop bit _?_E"-En'ear S bit
detzct [ gensrats CIaar.'SE[I_F' it

(SSPSTAT red)
and Set S5PIF

(SSPSTAT reg)

Two pins are used for data transfer. These are the SCL
pin, which is the clock, and the SD& pin, which is the
data. The SDA and SCL pins that are automatically
configured whan tha I2C mode is enabled. The S5P
module funclions are enabled by setting S5F Enable
Lit SSPEM (SS5PCOM=5=).

The MSSF module has six registers for e aperation.
They are the:

+ S5P Control Register (SSPCON)

+ S5P Control Register2 (SSPCONZ)

» S5P Status Register (SSPSTAT)

+ Serial ReceivaTransmit Buffer (SSFPBEUF)

+ S5P Shift Registar (SSPSR) - Mot directly accas-
sible

+ S5P Address Register (SSPADD)

The SSPCONM register allows control of the 12c opara-
tion. Four mode selection bits (SSPCOM=<3:0=) allow
cne of the following I°C modes to be selected:

« 12 Slave mode (7-bit addrass)
«+ 12 Slave mode (10-bit address)
« 12C Master mode, clock = OSC/4 (SSPADD +1)

Bafora salecting any 12C mode, the SCL and SDA pins
must be programmed to inputs by setting the appropri-
ate TRIS bits. Selecting an 12C mode, by setting tha
S5PEN bit, enables the SCL and SDA pins to ba usad
as the clock and data lines in 1°C mode.

The CKE bit (SSP3TAT<67>) sats the levels of the SDA
and SCL pins in either master or slave moda. Whean
CKE = 1, the levels will conform to the SMBUS specifi-
cation. When CKE =0, the levels will conformm to the
I specification.
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The SSPSTAT register gives the status of the data
transfer. This information includes detection of a
START (S) or STOP (P bit, specifies if the received
byte was data or address if the next byte is the compla-
tion of 10-bit address, and if this will b= a read or write
data transfer.

SSPBUF is the ragister to which the transfer data is
written to or read from. The SSP3R register shifts the
data in or out of the device. In receive operations, the
SSPBUF and SSPSR create a doubled buffered
recaiver. This allows recaption of the next byte to begin
before reading the last byle of received data. When the
complete byte is received, it is transfered to the
SSPBUF register and flag bit SSPIF is set. If another
complete byte is received before the SSPEUF register
iz read, a receiver overflow has occumed and bit
SSPOV (SSPCON<E6>) is set and the byle in the
SSPSR s lost.

The SSPADD register holds the slave address. In 10-bit
mode, the user needs to write the high byte of the
address (1111 0 »o AE 0). Fdlowing the high byte
address match, the low byte of the address needs to be
loaded (AT :AD).

9.21 SLAVE MODE

In slave mode, the SCL and SDA pins must be config-
ured as inputs. The MSSP module will overide the
input state with the output data when required (slave-
trans mitter) .

When an address is matched or the data transfer after
an address match is received, the hardware autormnati-
cally will generate the acknowledge (ATE) pulse, and
then load the SSPELUF register with the received value
currantly in the SSPSRE register.

There are certain conditions that will causs the MSSP
module not fo give this ATK pulse. These are if either
(or both):

a) The buffer full bit BF (SSPSTAT<0>) was set
before the transfer was recaived.

by The overflow bit SSPOV (SSPCOMN<6>) was set
before the transfer was recaived.

If the BF bit is sat, the SSPSR ragister valug is not
loaded into the SSPEUF, but bit SSPIF and SSPOV are
set. Table 9-2 shows what happens when a data trans-
far byte is received, given the status of bits BF and
SSPOV. The shaded cells show the condition where
user software did not properly clear the overflow condi-
tion. Flag bit BF is deared by reading the SSPELUF reg-
ister while bit SSPOV is cleared through softwara.

The SCL cock input must have a minimum high and
low time for proper operation. The high and low imes of
the 1“C spedification as well as the requirement of the
MSSP module is shown in iming parametar #100 and
parameter #101 of the Electrical Specifications.

9.2.11 ADDRESSING

Once the M35P module has been enabled, it waits for
a START condition to oceur, Following the START con-
dition, the 8-bits are shitedinto the SSPSR register. All
incoming bits are sampled with the rising edge of the
clock {SCL) line. The value of register SSPSR=<T: 1= is
compared to the value of the SSPADD register. The
address is compared on the falling edge of the eighth
clock (SCL) pulse. If the addresses match, and the BF
and SSPOV bits are clear, the following events occur:

a) The SSPSR register value is loaded into the
SSPBUF register on the falling edge of the &th
SCL pulsa.

by The buffer full bit, BF is set on the falling edge of
the Bth SCL pulse.

c)  AnACK pulse is genarated.

d)  SS5P interrupt flag bit, SSPIF (PIR1=3>) is set
{interrupt is generated if enabled) - on the falling
aedge of the 9th SCL pulse.

In 10-bit address mode, two address bytes nead to ba
received by the slave. The five Most Significant bits
(M3bs) of the first address byle specify if this is a 10-bit
address. Bit R/W (SSPSTAT<2>) must spacify a write
=0 the slave device will recaive the second address
byte. For a 10-bit address the first byte would equal
‘1111 0 A% RA O where A9 and AB are the two MSbs
of the address. The sequence of events for a 10-bit
address is as follows, with steps 7- 9 for slave-transmit-
ter:

1. Recsive first (high) byte of Address (bits SSPIF,
BF, and bit UA (SSPSTAT<1=) are sef).

2. Update the SSPADD register with second (low)
byte of Address (clears bit UA and releases the
SCLline).

3. Read the SEPBUF register (clears bit BF) and
clear flag bit SSPIF.

4. Recoive sacond (low) byte of Address (bits
S5PIF, BF, and UA are seat).

5. Update the SSPADD register with the first (high)
byte of Address. This will clear bit UA and
release the SCL line.

6. Read the SSPBLUF register (clears bit BF) and
clear flag bit SSPIF.

7. Receive Repeated Start condition.

8. Recaive first (high) byte of Address (bits SSPIF
and BF are sef).

9. Read the SSPBLUF register (clears bit BF) and
clear flag bit SSPIF.

Note:  Fdlowing the Repeated Start condition
(step ¥) in 10-bit mode, the user only
needs to match the first 7-bit address. The
user does not update the SSPADD for the
sacond half of the address.
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9.2.1.2 SLAVE RECEPTION

When the RV bit of the address byte is clear and an
address match occurs, the RAV bit of the SSPSTAT
reqister is cleared. The received address is loaded into
the SSPEUF register.

When the address byte overflow condition exists, then
no acknowledge (ACK) pulse is given. An overflow con-
dition is defined as either bit BF (SSPSTAT<0>) is set
or bit SSPOV (SSPCON<E>) is sat.

An S5F interupt is generated for each data transfer
byte. Flag bit SSPIF (PIR1<3>) must be cleared in soft-
ware, The SSPETAT register is usad to determine the
status of the received byte.

Note: The SSPBUF will be loaded if the SSPOV
bit is set and the BF flag is cleared. If a
read of the SSPBUF was parformed, but
the user did not dear the state of the
S5POY  bit before the next receive
cccurred. The ACK is not sent and the
SSPBUF is updated.

TABLE %-2 DATATRANSFER RECEIVED BYTE ACTIONS
Status Bits as Data
Transfer is Raceived Set bit SSPIF
Generate ACK [SSP Interrupt occurs
BF SsPOV SSPSR — SSPBUF Pulse if anablad)
0 0 Yas Yos Yas
1 o} Mo Mo Yas
1 1 Mo Mo Yas
0 1 Yas Mo Yas
Nota 1: Shaded cells show the conditions where the user software did not properly clear the overllow condition.

8213 SLAVE TRANSMISSION

When the RAV bit of the incoming address byte is set
and an address match occurs, the RAW bit of the
SSPSTAT register is sel. The received address is
loaded into the SSPEUF register. The ACK pulse will
be sent on the ninth bit, and the SCL pin is held low.
The transmit data must be loaded into the SSPEUF
register, which also loads the S2PER register. Then the
SCL pin should be enabled by setting bit CKP (3SP-
COMN=4=), The master must monitor the SCL pin prior
to asserting another clock pulse. The slave devices
may be holding off the master by stretching the clock.
The eight data bits are shifted out on thaefalling edge of
the SCL input. This ensures that the S0DA signal is valid
during the SCL high time (Figure 9-13).

An SSP interupt is generated for each data transfer
byte. The SSPIF flag bit must be cdeared in software,
and the SSPSTAT ragister is used to determine the sta-
tus of the byte transfer. The SSPIF flag bitis set on the
falling edge of the ninth dock pulse.

As a slave-ransmitter, the ACK pulse from the master-
recaiver is latched on the rising edge of the ninth SCL
input pulse. If the SDA line was high (not ACK), then the
data transfer is complate. When the not BCK is latched
by the slave, the slave logic is reset and the slave then
manitors for another occurrence of the START bit. Ifthe
204 line was low (ACK), the transmit data must be
loaded into the SSPBUF register, which also loads the
S5PSR ragister. Then the SCL pin should b2 enabled
by setting the CKP bit.

FIGURE 2-12: 1°C WAVEFORMS FOR RECEPTICN {7-EIT ADDRESS)

RAT=0
Recenng Address AR

S04

oA
I
|

Recalving Dala ;
E@miﬂﬂl | /D¢ DEY D54 DAy DI DFROIN D0 DTy 5D Dy D5, Dy D1 Do) I\

Mol
BCE Racaking Dala

]
]
J = aleh
(- o : r
| f
CELIE ' i Pl Mastar
i T 1 larminates
1 1 | Irarsrer
BF {S5P5 TAT=le) |—| I T
1
1

Ll— Claared In soitvare
E5PBUF register s read

SEPOV [SSPCON-E)

——

Bl SEPCY 5 sal because the SSPEUF register ks stil ull. A

FCE ot sant— |
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FIGURE 8-13: 12C WAVEFORMS FOR TRANSMISSION (7-BIT ADDRESS)

R =1 RW =0
- Recelsing Address BCE Transmiling Cata Mol B, - - -
' '
soA TN AT AN RSN AN AS K AD (R} ST 06§ 06 D44 03 4 02 404 Y00 o
o I
Y H=H
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SSPIF i

BF [SSPSTAT=x)

claared N saftaare From SSP nterrupt
SSPEUF Is writlen In soltware ['sardca rouling

CHKP (SSPCON<d=)

1'_ Zal bil alter writing o Z5PBUF
{Ihe SSPEUF must b= willlen-to
bebre tha CKP bt can be sel)
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9.21815 BUS COLLISION DURING & START
COMDITION

During a START condition, a bus collision occurs if:

a)  SD& or SCL are sampled low at the beginning of
the START condition (Figura 9-25).

by SCL is sampled low before SDA s assarted low.
(Figure 9-36).

During a START condition both the S0DA and the SCL

pins are monitorad.

If:

the SDA pin is already low
or the SCL pin is already low,

then:

the START condition is aborted,

and the BCLIF flag is set,

and the 3%P module is reset to its IDLE state

(Figure 9-35).
The START condition begins with the SDA and SCL
pins de-assarted. When the SDA pin is sampled high,
the baud rate generator is loaded from SEPADD<E 0>
and counts down to 0. If the SCL pin is sampled low

FIGURE 9-35. BUS COLLISION DURING START CONDITICN (SDA ONLY)

while SDA is high, a bus collision occurs, because it is
assumed that another master is attempting to drive a
data '1' during the START condition.

If the SD& pin is sampled low during this count, the
BRG is resat and the SDA line is asserted early
(Figure 9-37). If however a "' is sampled on the S0O&
pin, the SOA pin is asserted low at the end of the BRG
count. The baud rate generator is then reloaded and
counts down to 0, and during this time, if the SCL pins
is sampled as 0, a bus colision does not occur,. Af the
end of the BRG count the SCL pin is asserted low.

Note:

The reason that bus collision is not a factor
during a START condition is that no two
bus masters can assert a START condition
at the exact same time. Therefore, one
mastar will always assert SDA before the
other. This condition does not cause a bus
collision becausea the two mastars must be
allowed to arbitrate the first address follow-
ing the START condition, and if the
address is the same, arbitration must be
allowed to continue into the data portion,
REPEATED START, or STOP conditions.

SDOW goes low before the SEM bit s sst.

.St BCLIF,

S bit and S5PIF set because

SO =0, 3CL =1

SDA \

SCL , "
Set SEM, enable start : [ SEM clearsed automatically because of bus callision.
condition if S0W =1, SCL=1 T S5P modulke esst into idle state.
SEMN :
S08 sampled low before
START condition.  Sat BCLIF iE
S bit and S5PIF st because
BCLIF SOA=0 S5CL =1
: 1 SSPIF and BELIF ars
i cleared in software.
s |
1
1
1
S5PIF !

T— SSPIF and BCLIF ars
cleared in softwars.
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FIGURE %-36: BUS COLLISION DURING START CONDITION {SCL = 0}

S0A =0, SCL =1

SDA \

SCL Sat SEM, anable start \., e
sequancs if SOW =1, SCL =1

T— SCL = Obefore SDA =0,

SEN Bus collision coours, Set BCLIF.
SCL = 0 before BRIG time out, —l
Bus collision occurs, Sst BCLIE
BCUF |
T_ Intarrupts clearsd
in software.
5 i} k]
SSPIF T o

FIGURE 2-37: BRG RESET DUE TO SDA COLLISION DURING START CONDITION

SDA =0 3CL =1

Sets l St SSPIF
—
Less han T i .—_"__:.__ To ,I
S04 S04 puled kw by olher master. i | :
L] I

Rasel BRG and assarl sn.dl.

'
T— SCL pulled low alter BRG

L ; 1

scL 18] b,
| .
1
1

SEN Timaout
Set SEM, enable start
- sequences if SD& =1, SCL =1
BCLF 0 =y !
1
1
1
i 1
=1 I

SSPIF 4
SDA =0 5CL =1 Intarrupts clearad
Set SSPIF in sofware.
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921816 BUS COLLISION DURIMG & REPEATED
START CONDITION

During a Repeated Start condition, a bus collision
occurs if:

a) A low level is sampled on SDA when SCL goes
from low level to high level.

by  SCL goes low before SD& is asserted low, indi-
cating that another master is attempling to
transmit a data "1".

When the user de-asserts SDA and the pinis allowed
to float high, the BRG is loaded with SSPADD<G:0=,
and counts down to 0. The SCL pin is then de-
assarted, and when sampled high, the S04 pin is sam-
pled. If SDA is low, a bus collision has occumred iie.
another master is atternpting to transmit a data '07).

howewer S0A is sampled high then the BRG is
reloaded and begins counting. I SDA goes from high
to low before the BRG fimes out, no bus collision
occurs, becausa no two masters can assert SDA at
exactly the same time.

If, howewver, SCL goes from high to low befora the BRG
times out and S0OA has not already been asserted, then
a bus collision occurs. In this case, another master is
atternpting to transmit a data "1" during the Repeated
Start condition.

If atthe end of the BRG time out both SCL and SDA ars
still high, the SD& pin is drven low, the BRG is
reloaded, and begins counting. At the end of the count,
regardless of the status of the SCL pin, the SCL pin is
driven low and the Repeated Start condition is com-
plete (Figure 9-38).

FIGURE 9-28: BUS COLLISION DURING A REPEATED START CONDITION {CASE 1)

SDA .
scL 4

Sample S0& when SCL goes high.

If S0& =0, set BCLIF and release S0A and SCL
RSEN |
BCLIF

Clearad in softwars

S o il
SsPIF @ L

FIGURE 9-19: BUS COLLISION DURING REPEATED START CONMDITION (CASE 2}

i TERG i TBRG |
SDa g ______________________
5CL / /,.\ .
SCL goes low before SDA;

BCLIF Set BCLIF. Release SDA and SCL |
Interrupt cleared
in software

RSEN |

5 o 0

S5SPIF o i
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FEATURES:

@ SERIAL DIGITAL INTERFACE

70—

16-Bit DIGITAL-TO-ANALOG CONVERTER
With Serial Data Interface

® VOLTAGE QUTRBUT: 10V, +5V. 0 to +10V analog converter including a +10% temperature com-
® =1 LSB INTEGRAL LINEARITY
® 16-BIT MONOCTONIC OVER TEMPERATURE put which allows cascading multiple converters, and

® PRECISION INTERNAL REFERENCE an asynchronous clear function which immediately
— sets tput voltage t idscale.

® LOW NOISE: 1200V Tz Including Reference ‘Tel” e o 'J”l b I‘;ze .,

e output voltage range is £10%, £5%,_ or 0 to +10W

® 16LEAD PLASTIC AND CERAMIC SKINNY while operating from 12V or 15V supplies. The

DIP AND PLASTIC SOIC PACKAGES

DESCRIPTION

The DACTI4 is a complete monolithic digital-to-

pensated reference, current-to-voltage amplifier. a
high-speed synchronous serial interface, a serial out-

gain and bipolar offset adjustments are designed so
that they can be set via external potenticmeters or
external /A converters. The output amplifier is pro-
tected against short circuit to ground.

The 16-pin DACTI4 is available in a plastic 0.3" DIP,
ceramic 0.3" CERDIP, and wide-body plastic SOIC
package. The DACTL4P, U, HB, and HC are specified
over the —40°C to +85°C temperature range while the
DACTI4HL is specified over the 0°C to +70°C range.

Galn Vrer aut
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o o— Inpul Shit Register I 0 500
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CLK 00— —I 'I'W 3 p“E!
TRO | DA Lateh ‘
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b '._,'cu.l
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SPECIFICATIONS

ATy =+25°0, Vo= +12 and +15Y,

W =12V, and —18Y, unkess olhersisa noted.

DACT14P, U DACT14HE DACT14HE DACT14HL
PARAMET ER MIN TYP A {5117 TP MAK MIN TYP LA MIN TP MAX LINITS
TRANSFER CHARACTERETICS
ACCURACY
Linearky Ermr 14 12 3l 11 L3BE
Tom 10 Ty 5 + 2 +2 LSE
Omereniial Linsarty Ermor 14 2 1 11 L3E
Toma 10 Ty 8 + 2 1 LSE
14 15 16 16 Ei=
Cwer Spec Tamp Ranga 13 1 15 16 Bls
Gan eyl 0.1 011 0.1 0.1 :
Tym 10 Ty 125 85 H35 0,25 ;
UnipclarBipolar Zero Emor? 401 01 31 4.1 4 ol FERE
Toma 10 Ty 402 2 02 +0.2 % ol FSR
Powar SUpply 2EnzHVEy ol Gan 10003 0003 +0.003 10.003 SRV
+3 +30 30 +30 | ppm FSRIAEV
DV HAMIC PERFORMANCE
2atiling Time
(I +0 003%F2R, Sk || S00pF Load
20 Culpul Shep & 10 [ ] B 10 & 10 ns
ulpul Slep 4 4 4 4 s
lew Rale ] 10 [} 10 Wips
Tolal Harmonk: Distorlicn
OdE, 1001He, I = 100kH: DS 0,005 0.005 0o
—20E, 1001HE, Do 003 oo 003
—a0dE, 1001He, an 3a an 30
BMAD: 1001Hz, I a7 &7 ar -1
Digial Faadihmagh®| 2 2 2 2
Diglakte-Anang Skch Impuksed 1= 15 15 15
Qulpdt Malss Wollade (Includes refars) 120 120 10 120
ANAL DG QUTPUT
Oulput vokage Range
Ao =114V +10 +10 +10 =0 v
Oulput Cument 5 5 15 15 me
Qulput Impedanca 01 a1 01 LA a
2horl Cieall b ACOM Duration ndainile Indedinke Inckedinile Indefnike|
REFERENCE VOLTAGE
wollage 40,075 |+10.000 | 410,025 § +8575 [ +10.000 | +10.025 | 9975 | +10.000 |+10025 | #8875 | +10.000 |+10.025 v
Tyga 10 Tygs +0.060 +10.040 J +90E0 H10.00 | 9980 [+100040 § +0.0ED +10.040 v
Culput Resklanca 1 1 1 1 Q
2o Current 2 2 2 2 m#,
2horl Cicul B ACOM Duration kEmile Indedinks ncEinile Indednk|
INTERFACE
RESOLUTION 1& 16 18 16 Bz
DIGITAL INPUTS
2aria Dala Inpul Coda
Logk Levetsd]
' 420 +20 I Vo 1A 2D Vg —1.4 v
Wi a 408 D 0B a 1.8 1] +0.2 v
by () = 42.7V) 10 +10 +10 +10 )
L) = 0.0 +10) +10 +10 +10 )
DIG ITAL QUTPUT
2arial Dala
Vo = 1.6m#) L1} 404 +04 a 404 1] 0 v
Vo Dsource = 50004, Ty B Ty 424 +5 +24 +5 424 +5 424 +5 v
POWER SUPPLY REQUIREMENT S
wllage
+11.4 +13 +16.5 +114 +15 +1ES +114 13 +ES +114 +15 +16.5 v
-114 =13 -16.45 =114 =13 =15 -114 =13 -85 -11.4 =15 =165 v
cumanl (Ho Laad, £15 Suppies)i
i 13 16 13 1E 12 1 13 16 m#,
o 2 2 e 26 = 26 2 26 m#,
Powar DEspalonl™ G245 B3 25 625 iy
TEMPERATURE RANGES
Specticalin
Al Grades =40 +B5 -0 +25 =40 A5 1] +70 C
Blorage &0 +150 —£0 +150 —&0 +150 &0 +150 C
Themna Coelliziend, &, s 75 75 75 (=




PIN CONFIGURATION

PIN DESCRIPTIONS

Top View SOICDIP
TR [15] e
A E Vo
Ay E Gan Adjust
=01 F Ditset Adust
CacTid —
200 112 | ¥rer aur
LEoK 11 R
HWip [10] Rez
ACOM la | vaur

ELECTROSTATIC
DISCHARGE SENSITIVITY

Electrostatic discharge can cause damage ranging from per-
formance degradation to complete deviee failure. Burr-
Brown Corporation recommends that all integrated circuits
be handled and stored using appropriate ESD protection
methods.

ESD damage can range from subtle performance degrada-
tion to complete device failure. Precision integrated circuits
may be more susceptible to damage because very small
parametric changes could cause the device not to meat
published spacifications.

ABSOLUTE MAXIMUM RATINGS(

+W [0 Comman
~V¥rp 1o Comimon

[ =R FAT
LS =T FATY

oo lo-Voo .. Y
ACOM 0 DCOM ... . - (51T
[kgital Inputs tn Comman =AW b (Ve ~DTV)
Exlernal Yollags Appled ko BPO and Ranga Reslshors .................. £Wee

Inckannita Short o Common
Indkznnita Short o Common

Skorage Tamperalle.............
Lea Temperalure (sokennd, 10s)
MOTE: (1) Slresses above hosa lisked under “Abeolte Maximum Raltngs™

may causs permanent damags 1o the devics. Exposure to abscluke masmum
conditions for edanded penods may aiiect devics raliability.

FIM LABEL DESCRIPTION
1 TR Serlal Dala Clock
2 Erabie for Input Register (Aciive Low)
3 Enable for VA Latch (Aciive Law)
4 Serlal Cala Input
3 Serlal Dala Dulpul
e Digital Ground
7 Prsllive Pawer Supply
B Anakq Ground
o A Culpnt
10 +10V Range Feedback Dulpul
11 Blpolar Orsat
1z Vrer aut Voltags Rekrencs Oulpul
13 Cftset Adpst Oifsat Adjust
14 Galn Agust Gain Adpst
15 ~pr Magalive Power SLpply
16 CLR Clear

ORDERING INFORMATION

LIME&RITY ERROR | TEMPERATURE
PRODOUCT PACKAGE max at +25°C RANGE
DACT R Plastic DIF 4 LSE —40°C ko -85
DACT 4L Plaslc 2010 4 L5SB —40°C ko +85°C
DACTIHHE Carami DIF 2 L5B —40°C ko +85°C
DACTHHC Caramic OIP +1 L5E =4 C ko +85°0
DACT14HL Caramiz DIP 1 LSE 0°C o +70°C

PACKAGE INFORMATION

PACKAGE DRAWING
PRODUCT PAC KA&GE HUWNBER
DACT14P Fasiec CIP 180
DACT 14U Plaslic S01C n
DACT14H Caramic OIP 128

MOTE: (1) Far detalled dawing and dmension lable, pease see end of data sheat,

o Appandx C of BurT-Bmown IC Data Book.



TIMING SPECIFICATIONS

TRUTH TABLE

Ta=—A0°C [0 +85°C, #¥ oo = +12% oF +15Y, =12 oF 15, o = ik in SESERETEn
ETMBOL FARAMETER WMIN | M&X | UNTS B - A . EriiesSICEEIiCIEs)

[ Data Clock Perlod 100 i)

ak 1 [ 1501 1 Load VA Lalch

. Clock LOW 50 s

ten Chock HKGH 50 s 1 1 1501 1 Mo Changes

s Setup Tme for Ay 1t = a o 10— 1 Twno Wre Cparatiant!|

s Selup Tme for &y 50 s

lacH Hold Time lor &7 a s X X 1 1 Mo Changs

Lain Hoid Time for 0 s X x X 0 Rasel DuA Lalch

Ins Salup TIme o5 DATA 50 s L -

il REhneE DA T T - NOTES: X = Don'l cara. (1) Al digiial pul changes wil appear at ha

Ipece Cutput Propagation Delsy 140 ne clpuL

[ Clzar Pulssstdih 0 s
TIMING DIAGRAMS

Serial Data In

Sefla Cala Input
MSE Frst

Latch Data
In [¥A Lalch

Serld Dala
Out

CLK

By

0
=
=l

Naw

byt

[l

[ I,‘__-s

Serial Data Out

tey

"\

=}

Clear

tosap




GAIN AND OFFSET ADJUST

Connections Using Potentiometers

GAIN and OFFSET adjust pins provide for trim using
external potentiometers. 15-tum potenticmeters provide suf-

ficient resolution. Range of adjustment of these trims is at
least +0.3% of Full Scale Range. Refer to Figure 6.

Using VA Converters

The GAIN ADIUST and OFFSET ADJUST circuits of
the DACT 14 have been arranged so that these points may
be easily driven by external D/A converters. Refer to
Figure 7. 12-bit D/A converters provide an OFFSET
adjust resolution and a GAIN adjust resolution of 30pV
to 500V per L3B step.

Mominal values of GAIN and OFFSET occur when the /A
converters outputs are at approximately half scale, +5V.

QUTPUT VOLTAGE RANGE CONNECTIONS

The DACTY14 output amplifier is comected internally to
provide a 20% output range. For other ranges and configu-
rations, see Figures 6 and 7.

DIGITAL INTERFACE

SERIAL INTERFACE

The DACTI4 has a serial interface with two data buffers
which can be used for either synchronous or asynchronous
updating of multiple DV A converters. AQis the enable control
for the input shift register. AT is the enable for the D/A Latch.
LK is usad to strobe data into the latches enabled by A0 and
Al. ACLR function is also provided and when enabled it sets
the shift register and the /A Latch to 0000y (output voltage
is midscale).

Multiple DACT14s can be connected to the same CLK and
data lines in two ways. The output of the serial shift register
is available as SDO so that any number of DACT14s can be
cascaded on the same input bit stream as shown in Figures
& and 9. This configuration allows all D/A converters to be
updated simultaneously and requires a minimum mumber of
control signals. These configurations do require 168 CLK
cyeles to load any given DVA converter, where N is the
number of VA converters.

The DACTL4 can also be connected in parallel as shown in
Figure 10. This configuration allows any D/A& converter in
the system to be updated in a maximum of 16 CLK cycles.

a

Syslem Ground oo

NOTE: (1) Locata

DACT14 Vag Rero
I
10kC
=01 o——oI
Ay o — iyt Frez
=4 VAE 10kE2 10KE
i Wy e
TR a——
© P ] e
Burs ot
Interfacs
+
Ry 3 Sefse
oulput
I
DCOM ACOM
Ry
iy
Atemale Grourd
Sense Cornectian
Rz
To +Wor
TU-U‘I-'F'“ Analbg
L _L Powwer

-1 ]

LDipF SLpply

closa o DACT14 packags.

FIGURE 5. Svstem Ground Considerations for Hieh-Resolution

Dv'A Converters.



Internal
+10 REferenice VREF DUT

a1
12 J
Py 2=
- kg2
==
=5 e I .
P 1
=5 oo e
Gan Adst -
Lol
el Ry
210
Offsat Adjust =— =2 1ok b 100k
g 15k =
orekn R =
)
y % 27k

= I0AC
[y Y

Vot

For no extemal sdjustments, pins 13 and 14 ars not
connactes]. Extamal resiskors Ry - Ry ae standard $1%
vales. Rarge of adusiment al least £0.3% FSR.

FIGURE 6a. Manual Offset and Gain Adjust Circuits: Unipolar Mode (0% to +10% output range).

Intamsl
+100 Refarenocs
G -_J
o
™
= 18 I
R
- 2
1000
Gain Ad|usl Mal
aad
J Ofset Adpist
= 15k AL J
9.75K0 10KC)
% ! I R, R,
f ZTH ? 10k
= DAL
o-2mea

For mo extemal sdjustments, pins 13 and 14 are nol
H ACOM connected. Extamal iesisiors By - Ry ae standard +15%
) wvales. Range of adusiment at least +0.3% FSR.

FIGURE &b, Manual Offset and Gain Adjust Circuits; Bipolar Mode (—5% to +5V output range).
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ADS7813

Low-Power, Serial 16-Bit Sampling
ANALOG-TO-DIGITAL CONVERTER

FEATURES DESCRIPTION

@ 20u= max CONVERSION TIME The ADSTE13 is a low-power, single +5V supply, 16-
® SINGLE +5V SUPPLY OPERATION bit sampling analog-to-digital converter. It contains a

@ CIN-COMPATIBLE WITH 12-BIT ADS7812 complete 16-bit capacitor-based SAR A/D with a
i : sample/hold, elock, reference, and serial data inter-

® EASY.TO-USE SERIAL INTERFACE face.

® 16-PIN 0.3" PLASTIC DIP AND S0IC The converter can be configured for a variety of input
® 12 0LSE max INL ranges including £10V, £5V, 0V to 10V, and 0.5V to
® 574E min SINAD 4.5V, A high impedance 0.3V to 2.8V input range is

also available (input impedance = 10ML2). For most
input ranges, the input voltage can swing to+16.5% ar
~16.5V without damage to the converter.

A flexible SPI compatible serial interface allows data

@ USES INTERNAL OR EXTERNAL
REFERENCE

® MULTIPLE INPUT RANGES

@ 35mW max POWER DISSIPATION fo be synchronized to an internal or extemal clock.
® NO MISSING CODES The ADSTR1A is specified at a 40kHz sampling rate
@& s0uW POWER DOWN MODE over the 40°C to +85°C temperature range. It is

available in a lé&-pin 0.3" plastic DIP or a 16-lead
S0IC package.
APPLICATIONS
® MEDICAL INSTRUMENTATION
® DATA ACQUISITION SYSTEMS
® ROBOTICS
@ INDUSTRIAL CONTROL

BT VRO T o
@ TEST EQUIPMENT i ! } i
@ DIGITAL SIGNAL PROCESSING ‘ Suncessiva Mpprasimation Registar and Cantrl Logic Clock
@ DSP SERVO CONTROL i;
Ak o H
Ry
] ECTAT
Ry {,‘I ? }7 —{ _ e
P 1, T
Ry ] Comparator Oui
BFo— 4 _—
AP Euffer |_|:|l:=r_ru|
L]_ Ml HOTE: 1) Aclual value may wary +30%.
REF + Mﬂ.

Inbernatonal Arpadt ndustral Park « Maling Address A0 Ecx 1300, Twesea, AZA5TI4 = Svect Address 67H 5 Tuosoa Bhd, Tucsoa, A7 5T - Tel (20) 76118 « Twoc SH095 A
Innmt REiwww. zorr-omwn.cami < FANLIne - (300) B34 3 (USC anada Oaly ) « Cazie BERCOAR « Telex 0566491 « FAX: (520) 4331510 < mmedane Product info: i 00) 5436102




SPECIFICATIONS

Al Ta = —AD°C 0 +85°C, Tg = 40KHZ, Wg = +5V 5%, UsNQ Ntemal relerencs, unkass olharvsa spacilied.

ADSTE12P, U ADSTE1IPE, LB
PARANMETER COMDITIONS KN TYF MEX MIN TYP [-F LNITS
RESOLUTION 16 Bits
AMALDG INPUT
Vollage Rangs See Tabke | *
Impedanzs S Tablke | #
Capac ano: 35 * pF
THROWGHPUT SPEED
Converslon Time 20 ns
Complate Cyde Acquirz and Converl 5 ns
Throughput Rate 40 ES kHz
DT ACCURACY
Intesgral Linzanty Emor 3 # 12 LERI
Diferartial Linaarty Ermor +3, -2 ® +2, -1 LSB
Mo Missing Codas 15 16 Bits
Transiiion Mok 0E ES LSE
Ful Scale Errord 4.5 .25 %
Ful Zcake Error Dirl 14 # PHMSC
Ful Scaks Errord Exl. Z.50000 Rl 0.5 .25 %
Ful Zcake Error D Exl. 250000 Ref 5 ES PRTSC
Elpdar Zem Erar Elpolar Ranges 10 ES miv
Epdar Zem Ermor Crift Bipolar Ranges £3 * PP
Unipolar Zero Eror Unipolar Ranges ] % m
Unipolar Zero Eror Drilt Unipolar Ranges £3 PP
Recoyery Tima o Raled Accuracy 1.0uF Capadior o CAP 300 ns
rom Power Do)
Power Bupply Senstlivity +4 TEV = (Wg= +EW) < +5.25 12 * LSE
AC ACCURACY
Spunous-Fras Dynamic Rangs Iy = 1kHz o0 100 a6 102 dB)
Told Harmonke Distorbon Iy = 1kHz -8 —&0 =100 —86 dB
Signal-ko-(Moksa+ Distorlion) Iy = 1kHz BS =) ar * dB
Signal-k-hokse Iy = 1kHz BS =) ar * dB
Useabla BandwidihiE 130 # kHz
Ful Power —31E5 Bandwidlh Ban ] kHz
SAMPLING CYMARMICS
Aparurs Delay 40 & ns
Aperurs Jitar 20 * s
Transkent Raspanss FE Slep 5 £ ns
Cwervoltage Recovany’ TED # ns
REFEREMCE
Intemal Refarsnes Vollage 248 25 252 ES ES E W
Intema Refarenc:s Source Cument 100 # e
Intemal Refarsno:s Dt a # PRTSC
Exlernal Raferanca Vollage Range 23 25 27 ES # W
Exlernal Raferanca Currant Dran Wag = +2.5¢ 100 [
DIGTAL INFUTS
Logk: Lewvals
™ 0.3 +0.8 W
Wik +21 Wz +03Y W
I 10 i
™ +10 Wi
DIGITAL CUTPUTS
Data Farmal Sertal
Data Ceding Binary Two's Complameant
War lzpyg = 1.6MA +0.4 & W
Vo Izguace = S00pA +4 * v
Leakage Current High-Z Slak, 1 ES e
Wt = O 0y
Culpul Capaciancs High-Z Stake 15 15 pF




SPECIFICATIONS (conT)

Al Ty = A0 0 +85°C, 15 = 40kHZ, Ws = +5% 1536, U=ing Inlermal refarance, unless olhersise spedliad,

ADSTE1IR, L ADSTE13PE, UE
PARAMETER COMDITIONS MM TR MaX MIH TYF Max UNITS
POWER SUPPLY
Wz +HL.TE +5 +5.25 # 1 ] ']
Power DEspation I = 40KHZ 25 # T
TEMPERATURE RANGE
Speciliad Parlormance -40 +B5 C
Deraled Perbrmancs -E5 +125 C

% Same specilicalion & grade 1o the lell

NOTES: (1) LEE masns Least Significant BIL For Ihe +10% Input range, one LSE s 3050, {2) Typkal rms nolsa at worst cess (ransitions and lempsratires.
{3 Ful szale emor 15 ihe worst case of —Ful Bcak of +Full Sale uninmmed deaation am |deal irst and st eode ransiicns, diidad by ihe ransiion voitaga
{riot diviled by the Tul-scala rangs) and noludes the afisct of offsst ermor, (4) Alter the ADSTEA3 |s Inibaly powerad on and Tuly s=lliss, this Is the tima dely
aftar It1s brought out of Power Down Mode until all int=rmal saliing oceurs and the anakog Inpat 1s acquirsd bo raled accuaracy, and nomal conversions can bagn
again. (5) Al speciicalions In dB are refemed o a ful-scak inpul. (B) Useable Bancwkith defined a5 FulkScale Inpul frequency at which Shral-to-
{Molsa+ Dislortion) degrades 1o G0dB, o 10 bils of accuracy. (7) Recovers ko spacied psrfomance alter 2 x FS input averallage.

ABSOLUTE MAXIMUM RATINGS

ANEOT MPUIE FAR e e

R2p

Riy HIESY
REF GND - 0.3 o Vs + 0.3V
cap - Irdetinite 2hot o GHD

Wcmentary Shor o Vg
L R ™
Digital Inpuks
Kazmum Junchon TEI'I'pEfﬂlLTE‘
Internal Power Dissipalion . .....
Lead Temperalure {soklering, 10s).

GHD—-0.3V o

PACKAGE/CRDERING INFORMATION

ELECTROSTATIC
DISCHARGE SENSITIVITY

This integrated circuit can be damaged by ESD. Burr-Brown
recommends that all integrated circuits be handled with
appropriate precautions. Failure to observe proper handling
and installation procedures can cause damage.

ESD damage can range from subtle performance degrada-
ticn to complete device failure. Precision inteprated circuits
may be more susceptible to damage because verv small
parametric changes could cause the device not to meet its
publishad specifications.

TR1LA3] ML GUARANTEED MIMNIU M

INTEGRAL MO RIS EING SIGNAL-TO- SPECIFICATION PACKAGE

LINEARITY CODELEVEL {MOISE + DISTORTION) | TEMPERATURE DRAWING
PRODUCT ERRCOR LEB) (LEB) RATID {dE) RANGE PACKAGE MNUMEBERM)
ADSTE13P 3 15 85 —A0°C 0 A5 Fasliz DIP 180
ADSTE1IFE 2 16 ar =407 o +B5°C FAaslic DIF 180
ADsTE1IU 3 15 a5 —40°C o +B5°C 2OIC 21
ADSTE13UBR 2 16 a7 —A0°C 0 A5 201G 21

MOTE: (1) For delaled drawing and dimerelon table, pleass sas end ol data shesd, or Appardx © of Bur-Bman IC Dala Book.




PIN CONFIGURATION

PIN & HAKE DESCRIPTION
1 Rip AnAng Inpul. Bae Tabies | ard 1V

2 GMD Grourd

3 2y Anaog Inpul. Bae Tables | ard IV,

4 Rin Anaog Inpul. Sae Tables | ard 1V,

5 BUF Refarencs Bufler Oulput. Cornect ko Ry, B2y, or Ry, & needed.

B CAP Referance Bufiar Comparsation Mode. Decoupe o grourd with a 1uF antElum capackar n paralel with a 001 pF cermmiccapaction,

T REF Refarencs INpulizutput. Oulpats Inkema +2 5 reference aa senes 4k reslistor. Decoupla 1hs vollags witha 1pk o2 2uF
tantalum capacitor to grourd. I an external relerence voltage |s appled to s pin, iEwll ovemda the inkermal reference.

il GMND Grourd

B DATACLE [ata Cleck Fin. Wilh EXTART LOWY, this pin k& &n output and prosides ihe synchronous clock Tor he sena dala. The outpuat
15 r-stakad when T8 15 HIGH. With EXT/NT HIGH, this pin s &n input ard the serial data clock must be posided sxtamally.

o0 DATA Zaral Dala Oulpul. The sera dala s atways the resull of 1ha last complelsd converslon and Is synchronized (o DATACLE
INOATACLE I8 from The niemal clock (EXTANT LOV, he sanaldata i vaEld onboth the nsing and faling edjes of DATACLE.
DATA Is Ir-slatad whan C= 1s HIGH.

11 EXTANT Exlzrnal or Internal CATACLK PN. Balects he sourcs of e synchionous dock 1o sarial dala. It HIGH, he clock must be
provked exirmally. I LOW, e clock |8 derved from the Intermal conversion ciock. Note hat the ciock used o ime he
cofverslon s always inlarnal regardess of he slaus of EXTINT.

12 CONV Coreart NpUt_A faling edgeon ihis Input pats e inkemal sample'hold Into the hol skate and starls 8 comersion regardises
of e staks of TS, 11a conversion ks alfieady N progress, e kling edge (s Qrored. I BCTANT Is LOW, dala rom the previous
converslon wil be sarially ransmitad during the currant corversion.

13 [t} Chip Sddact This Input -stakes all oulpuls whan HIGH and enables all outputs when LOW. This Indudes QAT A BUSY, and
DATACLE (when EXTINT k& Loy Maote that a faling edie on COMY will Inliaks & comerslon even when TS B HIGH.

14 BUSY Busy Oulpul. When a conversion i starled, BUSY goas LOW and rsmains LOW Ihroughoul the conversion. IF EXTINT &
LOWY, dala Is serially raremittad while BLISY 1= LOW. BUSY Is Ir-slabad when C= B HIGH.

15 PVWRD Power Down Input. When HIGH, the majoriy of the AOSTE3 Is placed In a kow power mods and power consumplion 1s
significantly reduced. TORV must be taken LOVY priof o PWRID going LOW In oider o achiews ha lowesl power
consumplion. The time rEquirsd for the ADSTE13 o retum 1o normal oparation atler power down depands on a numbsr of
factors. Consult the Power Down section for more: nfomation.

16 Vs +EV SUpPY Inpul. For bast periormancs, decoupla b ground with 801w F ceramie eapaction in paralelwih a 10uF antalum
capaaiar.

PIN CONFIGURATION

ANALOG | CONMECT | COMNECT | COMMECT IHFUT
INPLIT Ry Ry Ry IMPEDEHNG E
Top Vew DIF, S01C RANGE (V) TO T TO [y
1oy vy BUF GHD 457
0.31250 1o
7 A125 Vp Vi iu 10,000
45 GHD BUF Vi 26.7
g o 1o 1Y BUF GHD Vi 26.7
e ] 0 1o av BUF Vny GHD 212
= S £3.33% Yy BUF Vg 213
0.5V o
Ry ~ s 45% GO ™ GHD 213
ADSTEI S

CAP

REF
GHD

o
[=
=

%]
g
E

TABLE L. ADSTS13 Input Ranges.
EXTANT

2
=

DATACLE

[=[==]=1=]=]=]=




External DATACLK Active After the Conversion
and During the Next Conversion

Figure 8 shows a method that is a hybrid of the two preévious
approaches. This method works very well for microcontrollers
that do serial transfers ® bits at a time and for slower
microcontrollers. For example, if the fastest serial clock that
the microcontroller ean produce is 1us. the approach shown
in Figure 6 would result in a diminished throughput (26kHz
maxitmum conversion rate). The method described in Figure
T could not be used without risk of affecting the conversion
result (the clock would have to be active after time t,). The
approach in Figure 8 results in an improved throughput rate
(33kHz maximum with a lps clock) and DATACLK is not
active after time t;.

COMPATIBILITY WITH THE ADS7812

The only difference between the ADST812 and the ADSTE]3
is in the internal control logic and the digital interface. Since
the ADSTE12 is a 12-bit converter, the internal shift register
is 12 bits wide. In addition. only 12-bit decisions are made
during the conversion. Thus, the ADSTE12's conversion
time is approximately 75% of the ADSTE]3's,

Inthe internal DATACLE made, the ADSTE12 produces 12
DATACLK periods during the conversion instzad of the
ADSTEI's 16 (see Figure 5). In the external DATACLE
mode, the ADS7812 can accept 16 clock periods on
DATACLEK. At the start of the 13th clock cyele, the DATA
output will go LOW and remain LOW. Thus, Figures 6, 7,
B, and the associated times in Table I can also be used for
the ADSTE12, but the last four bits of the conversion result
will be zero.

CHIP SELECT (CS)

The C& input allows the digital outputs of the ADSTE12 to
be disabled and gates the external DATACLK signal when
EXT/ANT is HIGH. See Figure 9 for the enable and disable
time associated with ©% and Figure 3 for a block diagram of
the ADSTE13's logic. The digital outputs can be disabled at
any time.

Mote that a conversion is initiated on the falling edge of
COMNV even if ©S is HIGH. If the EXT/INT input is LOW
(internal DATACLK) and CS is HIGH during the entire
conversion, the previous conversion result will be lost (the
serial transmission occurs but DATA and DATACLK are
disabled).

CE
lypg—] j— el f—
BLET, DATA,
DATACLIY HI-Z } Aelive HI-Z
NOTE: (1) DATACLE 15 an oulpul only whan EXTART & LOW,

FIGURE 9. Enable and Disable Timing for Digital Outputs.

ANALOG INPUT

The ADSTEIY offers a number of input ranges. This is
accomplished by connecting the three input resistors to
either the analog input (V). to ground (GND), or to the
2.5V reference buffer output (BUF). Table | shows the input
ranges that are typically used in most data acquisition
applications. These ranges are all guaranteed to meet the
specifications given in the Specifications table. Table TV
contains a complete list of ideal input ranges, associated
input connections, and comments regarding the range.

ANALOG COMNECT CONMECT CONNECT INPUT
IMPLIT Rl R2n Rin IMPECANCE
RAMGE (V) (5] s} TO (kiy COMMENT
02125 1o 2.8125 Vi Vi Wiy = 10,000 Cusranlesd offseland gain
017 I 2016 VH Vil BUF 267 W CANNOE 00 Balow GHD — 03
0.417 o 2750 Vi Vi GND 267 Citsel and gain nat guarankzes
+3.323 Vi BLIF Wiy 213 Cusrantesd offsel and gain
S Vi BLIF BUF 457 Ciltsel and gain nat guarankzed
10 VH BLIF GND 457 cusrantesd offse! and gain
0B ID7.S Vi GHD Wiy 213 Citsel and gain nat guarankzes
250175 Vi GMD BUF 457 Expeeds abeolite mEmum vy
2500225 Vi GMD GND 457 Expeeds abeolite mEmum vy
0t 2 BST BUF Vi Wiy 457 Cittsel and gain nat guaranksed
-1103 BUF vy BUF 213 gy AT 00 Bl GHD - 0.3
0lo4 BUF Vi GND 213 Cusrantesd offsel and gain
£.25103.75 BUF BLIF Wiy 267 Ciltsel and gain nat guarankzed
0o 10 BUF GHO Wiy 267 cusrantesd offse! and gain
0.357 tn 2214 GO vy Wiy 457 Cittsel and gain nat guaranised
0535 GO Vil BUF 213 W cannot oo balow GHD - 0.3
0.5m04.5 GHD Vi GND 213 Cusrantesd offsel and gain
= =) BLIF Wiy 267 cusrantesd offse! and gain
12510 11.75 GO GHO Wiy 267 Cittsel and gain nat guaranised

TABLE 1V. Complete List of [deal Input Ranges.
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@ INA128

INA129

Precision, Low Power
INSTRUMENTATION AMPLIFIERS

FEATURES DESCRIPTION

equation: INA129°s gain equation is compatible with
the ADG20.

The INAI2BANAL29 is laser trimmed for very low
APPL |CAT|C|'N S offset voltage (SOLN, drift (0.5pV/™C) and high eom-
mon-made rejection (120dB at G = 100). It operates
® ERIDGE AMPLIFIER with power supplies as low as £2.25V, and quiescent

® LOW OFFSET VOLTAGE: 501V max The INAIZE and INA129 are low power, general
® LOW DRIFT: 0.5uV/°C max purpose instrumentation amplifiers offering excellent
i . accuracy. Their versatile 3-op amp design and small
® LOWINPUT BIAS C’U_RRENT' SnA max size make them ideal for a wide range of applicaticms.
® HIGH CMR: 120dB min Current-feedback input circuitry provides wide band-
@ INPUTS PROTECTED TQ 40V width even at high gain (200kHz at G = 100).
® WIDE SUPPLY RANGE: +2.25 to +18V A single external resistor sets any gain from 1 to
® LOW QUIESCENT CURRENT: 700uA 10,000, INA128 provides an industry standard gain
L ]

8-PIN PLASTIC DIP, SO-8

® THERMOCOUPLE AMPLIFIER current is only 700uA—ideal for battery operated
@ RTD SENSCR AMPLIFIER systems. Internal input protection can withstand up to
® MEDICAL INSTRUMENTATION SRRt Udasnaee:

® DATA ACQUISITION The IMA128/IMA129 is available in S8-pin plastic

DIP, and SO-8 surface-mount packages, specified for
the —40°C to +85°C temperature range. The INA128
is also available in dual configuration, the INAZ2]1 25,

Wi

i

IMa1Z3:
) INA1ZE, IN&1ZE G g S0k

s EEREE =1 2

Vo Profectian i e

2 iyt Y

A0HO IM&129:

= ankit G- 108K
25K Rz
(5]
o
- 5

4 i it 3 Rel

. 2| [Cwer-ollaga
Vi Proleciian = e —

HOTE: (1) INA129: 24 Tk J)q

Intemational Airpont Indistrial Park « Haiing Address: PO Bose 11400, Tueson, A7 85734 « Strost Address: 6730 5. Tueson Blwd, Tueson, AT A6M6 « Tal: (5200 746. 1111 = Twse: 81 RES21111
Intamat: hitpcfww. burr-brown.com’ « FANLne: [B0] 5488133 {USCanada Only] = Cable: BBRCORP = Tolke: 068-G481 = FAX: [S200289-1510 = Imnedials Product Infoc [B0) 5486132




SPECIFICATIONS

AL Ty = +23°C, Vg = £15¢, R = 10K, unless olharwiza nobad,

IH&122P. U IN&128PA, UA
IH&129F, U IN&125P&, D&
PARAMETER CONDITIONS KIH TP MAX KK TYP WA LINITS
INPLIT
omsal voltage, JT1
Initial Ta=+25"C +10 100G |50 £500/5 2510085 £125 £1000G
s Temperalra Ta= Tumn 0 T 0.2+ 206G |t05: 206 H02£56 | £11206G
w5 Power SUppy W= 2225V ko t1BY 0.7 £200G | £1 £10045 12 +2001G
Long-Termm Slablity .1 3G ma
Impedance, Differential 10l 2 || pF
Common-Moda 1ol a Q|| pF
Common-Mods Vollsge Ranged!! Vo= OV [+ — 1.4
+1.7 B W
Sak Input Voltags D v
Common-kiods Rejaetion Wy = 13, ARg = 1K
G=1 &0 =5 T3 dB
104 106 = dB
120 125 110 dB
120 130 110 dB
BIAS CURRENT 2 5 =10 na,
w5 Temparalune +30 PAFC
Of=at Cumrent i1 5 =10 na,
w5 Temparalune +3l pAFC
JISE WOLTAGE RTI G = 1000, Rg =050
I=10Hz 10
I=100Hz &
I=1kHz &
L=0.1Hz ko 10Hz o2
Malsz Cument
I=10HE [£]=]
I=1kHz 03
=0.1Hz ko 10HZ 30
GAIN
Galn Equalion, IMA128 1+ (S0KIIRG)
IMAT 2D 1+ (45 4kERC)
Range o Gan 1 10000 B ®
Gan Ermor G=1 +001 +0.024 0.1
G=10 002 Hid H1.5
S=100 005 HE HiT
G=1000 #l.5 1 2
Gan ws Temperaturs G=1 + o ES
S0KCD or 49.4K0) Resislance® 3 +25 100
Morlinaarty Vo= 2136, G=1 +#1.0001 +0.001 +0.002 ol FSR
G=10 +0.0002 H1.002 +0.004 ol FSR
S=100 +0.0005 H1.002 +0.004 ol FSR
G=1000 .00 iMote 4 ® ol FSR
QUTPUT
Wdlage: Posllive R = 10k ES W
Megallve R = 10K ¢ W
Load Capacitanca Stabiiily pF
Sharl-Cliredt Current mé
FREGUENCY RESPONSE
Bandwidih, -31B8 12 MHz
Taon kHz
[ 0 kHz
=100 20 kHz
Slesw Rale q Wns
Setling Time, 0.l % 7 ns
7 ns
=] ns
8l ns
Overlcad Racovary 0% Crardrive E ns
VER SUPPLY
Wolage Range 1225 15 1B B W
Current, Tolal Wiy =0 a0 TS0 18
TEMPERATURE RANGE
Spaciicalion 40 85 B (H
opsaraling A0 125 C
B, E-Fin DIp a1 CAV
2048 30IC 150 ChV




PIN CONFIGURATION

&-Fin DIP and 208

Top View
R[] T [
a2 ]
Vi E El Vi
- E El Ral

ABSCLUTE MAXIMUM RATINGS

18y
240V
Continuous
-A0r°C b +125C

Supply VolagE . e
Analg Input Vollage Ranga
Culput ShorkCireult o ground) .
Operaling Temperalre
Slorage Temperalure ~A0°C o +125°C
Junchon Temparatirs +150°C
Lea Temparature (solterng, 108) ..o ARG

ELECTROSTATIC
DISCHARGE SENSITIVITY

This integrated circuit can be damaged by ESD. Burr-Brown
recommends that all integrated cireuits be handled with ap-
propriate precautions. Failure to observe proper handling and
installation procedures can cause damage.

ESD damage can range from subtle performance degradation
to eomplete device failure. Precision integrated cireuits may
be more susceptible to damage because very small parametric
changes could cause the device not to meet its published
specifications.

ORDERING INFORMATION

PACKAGE

DRAWING | TEMPERATURE
PRODUCT PACKAGE HUMBERLT RAMGE
INATZEPA 8-Pin Plastic P fal¥ =3 —A40°C 0 +B5°C
INA1ZEP 8-Pin Plastic DIP fale:] —40°C o +B5°C
INA1ZELA S0-8 Sumace-Kount 182 —A40°C 0 +B5°C
IMA12EL 50-8 Sumace-Mount 162 —40°C 0 +B5°C
IMAIZEPA 8-Pin Plastic DIP falv:] —40°C o +B5"C
IMA1Z2EP 8-Pin Plastic DIP falv:] —40°C o +B5"C
IMATZ2ELA S0-8 Sumace-KMounl 182 —40°C o +B5°C
IMA1280 S0-8 Sumace-Kount 182 —40°C o +B5"C

MOTE: (1) For delaled drawing and dimension labke, please e end of data
shest, or Appendt C of Bumr-Brown IC Dala Book.
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150775 Rav 3: 5/56

MAXIMN

+15kV ESD-Protected, +5V RS-232 Transceivers

____ _ _ General Description
The MAXZ0ZE-MAXZ13E, MAXZIZEMAXZLTE lina
driversfreceivers are designad for R5-232 and V.28
communications in harsh environments. Each
transmitter output and receiver input is protected
against £15k\V elactrostatic discharge (ESD) shocks,

Features

#* ESD Protection for RS-232 1O Pins:

+15kV—Human Baody Maodel

+AkV—EC1000-4-2, Cantact Discharge
+1SkV—IEC1000-4-2, Air-Gap Discharge

without latchup. The warious combinations of features # Latchup Free {unlike bipolar equivalents)
are autlined in the Sefection Guide. The drivers and -
receivars for all ten devices meet all EIATIA-232E and # Guaranteed 120kbps Data Rate—LapLink
CCITT V.28 specifications at data rates up to 120kbps, Compatible
wher! _Ina_ded in accordance with the EIA/TIA-232E * Guarantesd 3Vips Min Slew Rate
spacification.

#* Cperate from a Single +5W Powear Supply

The MAXZTTEMAXZ12EMAXZ41E are available in 28-
pin 52 packages, as well as a ZB-pin 530P that uses
B0%: le=s board space. Tha MAXZODZE/MAX232E come

Pin Configurations

in 16-pin narrow 50, wide 50, and DIP packagas. Tha
MAKZDIE cames in a 20-pin DIP/SO package, and TOP WIEW
nesds no extarnal charge-pump capacitors. The T
MAXZOSE comes in & 24-pin wide DIP package, and o1 1] mE
alsa eliminates external charge-pump capacitars. Tha ™ IZ i
MMAX20GE/MAX 20TE/MAX 20BE come in 24-pin 50, . .
SSOP, and narrow DIF packages. The MAX23ZE/ oG ssamam 1] o
MAXZAE operate with four THF capacitors, while tha (=2 E RN EI RilH
MAX 202 EFMAXZDEE/MAX 207 E/MAXZOBEMAX 2T 1ES e 5] Rele B
MAX2Z12E operate with four O.THF capacitors, further !
reducing cost and board space. v [e] ] M
Applications Tt 1] 1] 120
ezt [ [a] Reum
Notebook, Subnotebook, and Palmiop Computers
Battery-Powered Equipment DIP/S0
Hand-Held Equipmant
i of o

Qrdering Infarmation aopears & end of data sheet.

Selection Guide
MNo.of RS-2% | Mo.ofRs.232 | RECEIVERS L LOW-POWER | TTL THREE-
L DRIVERS RECEIVERS BCTIVEEN BATERNAL | oy itDown STATE
SHUTDICAWWN | CAPACITORS
Max202E 2 2 [] 4 (0. THF) ] ]
Max20E 2 F [] More ] ]
MaX20sE 5 5 [§] Mo a5 YEs
Max206E 3 [] 4 (0.THF) a5 s
MAX207E -] 3 [l 4 (0. TPF) =] =]
Max202E 1 [] [] 4 (0.THF) ] ]
Max211E ] 5 [§] EXURIT a5 YEs
Max212E 1 5 F 4 (0.THF) a5 s
Max232E 2 2 Ja 1 [14F) [\l [\l
Max241E 1 5 [] 4 [1HF) a5 s

LA ik is 8 raqistanadd racamark ol Trawaing Sofwaa, nc

Maxim Integrated Producis 1

For free samples & the latest literature: hitpywww.maxim-ic.com, or phone 1-800-895-8800

JLPZXVIWIZEZXYIN ‘IELZXVIN-I202XYIN



MAX202E-MAX21 3E, MAX232EMAX241E

+15kV ESD-Protected, +5V RS-232 Transceivers

ABSOLUTE MAXIMUM RATINGS

auput
T_CUT..
R_C
Shot-Clrcull Duraton, T_OuT
Conlinuous Power Disspation (Ta
16-Fin Aaslic DIF [derate 5 !In'-'\'n
16-PIN Narow S0 (derat
TE-FIn Widz 50 (derat
A-FIn Faslc DIF (dede 'I'I T

ELECTRICAL CHARACTERISTICS

[AUne +5 Il::( M POZENR
M AR ORE S 2 FA0AER211ER13E; 4

aredat Ty = +2

1.3 Lo

:l./-qu.211|./1s|./sk|.2-11| Voo = +5Y
THF Tor MAXZZZEIZATE: Ty,

+ B A0-FIn 0 [deyale 1C
£4-Fin Marmow Flaslic
(derate 13.33mk
24-Fin Wide F
(derate 14.25mk

24-FIn Z50F [darale
28-Fin 20 [derale 1
B-FIn 350F [derals

MoKz _EC
MaKE_ _EE
Slorage Tempsralur

M C abive

£4-Fin 20 [derale 11.

Cpraling TempeEinre Rangas

=A% Tor MAX
Tl 10 Tpgecg: wnl

1

0] e
.1.07w

AOOTHY

Cd = OUIPF for
oled. Typical walues

PARAMETER [s¥YMBOL | CONDITIONS MM TYP MaX |[UNITS
DT CHARACTERISTICS
MARZ02E 2031 [ 15
AN OSE-20aE 11 20
Voo SUpply Cumant [ MO 10, Th = +25°C MK T E213E 14 20 ma
MAAXZ 321 5 10
MK | T 15
AR O5E! 206 1 10
Shuldown Supply Cumrent Ta . Figure 1 TAAXZTTE ZA1E 1 10 i
AKX T2 1% 0
LOGIC
INpUt PUIFUR Cument T_IM = O (WAXZOSE-208E 211 EI213ER2ATE) 15 200 i
INput Leakage Currel TR = O b vo s (MAKZOZE203E1232E) +10 s
INput Threshold Low Wi %”ﬂ'“”rﬁ;ﬁ:;f"l‘x':f'l’ﬂ'" e ¥ W
T_IH 2.0
Input Threshald High VIH EN, BHCR (MAXZ213E) or EM, SHON 74 v
(WA ROSE-208E/21 1E/2A1E)
Cupuvctage ow | va | SO UL A M B o
autput velages High YOH | RLOUT: lauT = -1.0ma 35 Voo - 04 W
FILEpLL Leakage Cuen! I/-rnlizl 21 :I.};;I.'ﬂlns ':Illl.llil;l.llh-:1I:=;-'|I-Irscj SHE - =n KA




+15kV ESD-Protected, +5V RS-232 Transceivers

ELECTRICAL CHARACTERISTICS {continuad)
r MAKEOREROGE 208E/ 21 1B 13EZ3ZEH2ATE; Voo = +5Y 5% for MAKZ03E
E/20EEZ11ERT13E; ©1-C4 = 1UF for MAXZZZEIZA1E: Ta = THIN I0 TR nles

VCC +5W £
WA FOZE! DGES
arat Ty = +25°

PARAMETER SYMBOL | COMNDITIONS MIN TYP KAX | UMITS
EIATIA-232E RECENVER INPUTS

{20TE: C1-C4 OLTHF for
herwisa noted. Typlcal values

Inpul voltage Range 0 W
All parts, mrmal operation 1.2
Input Threshoid Low ,'.."': MAX213E, SHDOM = o e 1 W
o EN = Ve ! B
Al parts, mormal operation 1.7 2.4
Input Threshasid High ,'._": MAKZT3E (R4, RS ] ] W
= SHOM - oW, EN = Vr LE:] E
Inpul Hysleresis VOo = 5W, mo hystenrssls Inshutdomen 0.2 0.5 10 M
Input ResisEano: T =1 ] =] KLl
EIATIA-Z32E TRANSMITTER OLTPUTS
CuUlpLE Vollage Swing Al drvers Inaded with 3K o ground (Note 1) 20 W
CuUlpLE ResEIARCE WOD = W o= - = OV, WOUT = =24 [+
Culput Shot-Circull Current +10 + 50 ey
TIMING CHARACTERISTICS
. Rl 3RO 1o TROD, O SOpF to " .
(7= i ] 1]u}
Maximum Data Rate ones bransrmitiar switching 120 kbps
Al parts, mormal operation 0.5 i)
Recewer Propagation Deay IIII"Ii:IIIIEI CL = 150pF MAXZT3E (R4, RE) 1 a0 H=
) SHOM = O, EN = VCC h
RECEWer OulpUt Enabie Time ":'I:Il'llu'.'._”.l S Ll 3l BOX ne
Recever Oulput Dsabk: Time r::.::'ifjlll-"i|.TI|:I|;.I||;f:'I HIETIERATE nonrel B0 ns
o LELHT y — R , )
Tramsmitter Propagalion Delay et R = 3KL, . = 250 all Irarsmitters loaded ; HE
[T | 3] by TR
Tramsilion: Reglon Skew Fate oF, measured from -3y o 3 B A0 ips
ESD PERFORKMANCE: TRANSMITTER CUTPUTS, RECEIVER INPLITS
Human Body Mok +15
ESD-Frolecion voltage a-2, Conlact Dischanges +8 (30
42, Alr-Gap Cischangs +15

Mote 1: MaKETTEL lEslEd wkh Wiy

JLrZXVIWIZEZXVIN ‘FELZXVIN-IZ0ZXVIN
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TLO81, TLOB1A, TLO081B, TL082, TLO82A, TLO32B
TLOB2Y, TLO84, TLOB4A, TLOBAB, TLOBAY
JFET-INPUT OPERATIONAL AMPLIFIERS

ELOS0B1E - FEBRUARY 1677 — REVISED FEBRLARY 1996

® Low Power Consumption #® High Input Impedance . . . JFET-Input Stage
® Wide Common-Mode and Differential #® Latch-Up-Free Operation
Voltage Ranges ® High Slew Rate ... 13 Vius Typ
® Low Input Bias and Offset Currents ® Common-Mode Input Voltage Range
® Output Short-Circuit Protection Includes Voo,

® Low Total Harmonic
Distortion . . . 0.003% Typ

description

The TLOSx JFET-input operational amplifier family is designed to offer a wider selection than any previously
developed operational amplifier family, Each of these JFET-input operational amplifiers incorporates
well-matched, high-voltage JFET and bipolar transistors in a monalithic integrated circuit. The devices feature
high slew rates, low input bias and offset currents, and low offset voltage femperature coefficient. Offset
adjustment and external compensation oplions are available within the TLOEx family.

The C-suffix devices are characterized for operation from O°C to 70°C. The [-suffix devices are characterized
for operation from —40°C o 85°C. The Q-suffix devices are characterized for operation from —40°C to 125°C.
The M-suffix devices are characterized for operation over the full military temperature range of -55°Cto 125°C.

symbols

TLO21 TLOBZ (EACH AMPLIFIER}
TLO&4 {(EACH AMPLIFIER}

QOFFSET N1
N+ IN+
our out
IN- IM—

OFFSET N2



TLO&1, TLOB1A, TLOB1B, TLOSZ, TLOSZA, TLOBZE
TL082ZY, TLO&4, TLOB4A, TLOB4E, TLOBAY
JEETANPUT OPERATIONAL AMPLIFIERS

ELO E081E —FEBRUARY 107T — REMEED FEBRLIRY 1060
L

TLOSH
LI PAC KAGE
(TOPVIEN]

neff1 ™ 1ol ne
OFFSETHI[[2  offnc
m-0 e,
e rflour
Voo [} s CFFSET N2

TLOEY, TLOS1 4, TLOS1E
0,.JG, P, OR PW PACKAGE
(TOP VIEW)

oFFseThl [1 % &fInc
-1 VEo+
M+ 3 eflout
v [0 B[l oFFsET Nz

TLOBIN .. . FK PACKAGE

(TOP WIEW)
z
[
i
TRRTIIRS]
Zo0O=xzZ Z
NG iraa 1Bl MC
IN- VEcs
NG [ 1 1=
IN+ 16 ouT
NG [| MC
0O g
ZuZE =
o 5
= @
5

TLO24, TLOEMA, TLIBAE
D, J, N, W, OR W PACKAGE
{TOP VIEW)

10UT
M-
1IM +
Vo +
21N+
AN-
20UT

NE - Mointemal connedlion

TLOAZM
U PACKAGE
(TOP VIEW)

TLOR2, TLOAZA, TLOAZR
0., P OR PW PACKAGE
{TOP VIEW)

10UT
HLE
1IN +

Voo -

TLOZZM ... FK PACKAGE
{TOP VIEW)

NG
1IN =
NG
1M +
NG

TLIBAN ... FK PACKAGE

(TOP VIEW)
| 5 '5 |
ZRugZ
FrzREF
L AL L L ]
iz2120
1M + 18[] AN+
NC 17} MC
Ve 160 Voo
NC 150} MC
2N+ . 141 BN+
LAl A Ay ol J
15851
nE HE
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&Nﬂliauaa‘ Semiconductor

Deloher 1983

CD4051BM/CD4051BC Single 8-Channel Analog

Multiplexer/Demultiplexer

CD4052BM/CD4052BC Dual 4-Channel Analog

Multiplexer/Demultiplexer

CD4053BM/CD4053BC Triple 2-Channel Analog

Multiplexer/Demultiplexer

General Description

These andog mulliplexes fdemuliplaes are digialy con
rolled andlog switthes having low “ON imgedance and
wary low “OFF leakage curenls Conlrol of analog signals
up le 15V, can be achieved by digital signal amgltudes of
3-15V. For axamgple, il Vo — 5V, Vgg — OV and Vg — —5W,
analog signals from —5V Lo + 5V can ba contrellad by digi-
18l inguls of 0-50. The mulliplexar croulls dssipale ex.
ramely low guisscenl powar over the Tul Vpn —Vgs and
Voo —Vee supply vellage ranges, independant of the logic
stale of the confrol signals. When a logical “17 & prasani al
e nhibil ingul leaminal all channals are “0OFF.
CDAIS1BM/ D051 BC is & single 8-channa i Miplesoas
having Fires Binary sonfrol inguls_ A, B, and G, and an inhibil
inpul The thee binary signals sslect 1 of 8 channds 1o be
wumad “0ON~ and connadl he npul o e aulpul
CDa0528MACDG0E28C is & diflerantial 4-chamel rulliphas-
& having bwo binary eenkol npuls, A and B, and an irhibd
inpul The ko binary inpul signals sslacl 1 or 4 pais o
channels o be umad on and comec] he differential ana-
lag inguts 1o the diffeenial oulpuls.
COM05IAM/COMO5IEC is & Irighe 2-chamel mulipbeaer
having Firea separale dgital contel inguts, A, B, and C, and

an irhibd ingul Each eoalml inpul salesls ene of a par of
shannas which are connecied in a single-pole double-hirow
coniguralion.

Features

m Wide range of digital and andog signal levels: dgial
315V, analog lo 18V,

B Low “ON resiglance: 80N fiyp.) over anfire 15V, sig-
nd-ingul rangs for Vpo— Ve — 19V

W High “OFF” resistance: channal leakage of £10 pA
(gt al Vpg— Ve — 10V

B Loge level convarsion 1or dgital addressing signals of
3=158V (Voo —V¥as~3=15V) 1o saiich analog sSgnals 1o
16 Vo (Vpn— Ve — 164

m Makhed sailch characternstes: ARqpy—50 {lyp) for
Vpp— Ve =15V

B Vary low quisscerd power dissipafion under all digital-
sonimd ingul and supply condilions: 1 uW {lyp) at
Voo — Ve — Voo —Vee — 10V

B Binary address decading on chip

Connection Diagrams

Dusakin-Line Packages

CDa051BMS CO4051BC CDM052BM/CD40528BC CD4053IBM/CD405IBC
. .| L Ly T aume T
Sew 2D R Vor ot x B In & B Ve v A [
LI (TR T T T [T} b hs he ba Js | bg Do ha fo g i Jia s
| E 1] 5 (3 I (] |1 K 1 ) ] 1 I 1 T L T L
[l ouTim H Mgy Vm By ¥ Iy M Wy M - " v en W Mgy Vg
LI WauT wnat TN Cigmar wdur DT (W
TOF VIEW TOF WIEW TOF WIEW TLSF fSaaz -

Order Number CD40518, CD40528, or CD40538

sJaxajdynwag/Jexajdynp Gojeuy

04£507a2/NAES0PaD ‘082s0vad/INaZsora ‘0a1s0¥ad/naLsora



Absolute Maximum Ratings

If Military/Aerospace specified devices are nequired,
please contact the MNational Semiconductor Sales
Office Distributers for availability and specifications

DC Supply Voltage Vpo)
pul Vallage (Vi)
Shorage Temperalure Range (Tg)
Power Dssipalion {Ppl

—0.5 Vool +18 Vo

— 05 Ve leVpg +0.5 Voe

—85C Lo + 160°C

Dual-lre Line OO W
Srmall Ouline SO0 W
Lead Tamg. (T} f&adadng, 10 sac) 280"

DC Electrical Characteristics e 2

Recommended Operating
Conditions
DC Supply Vollags (Voo)
Impul Vallage (Vi)

Dperaling Termpambire Rangs (Tl
40518k 305287 0533 M
4051 8C/40528C7405380

b 5Wpeto H15 Voo
OV ke Ve Voo

—55"Clo + 125°C
—4FC o +855C

— 55" ™ =
Symbal Parameler Conditions ] i L EN YW
Min | Max [Min| Typ | max [Mn | max
o Quiassan! Devica Qurranl | Vipgn —5Y 5 5 150 e
Voo =10V 10 10 300 A
Vg = 15W 20 20 800 | uwA
Signal Inpul & (Vig) and Oulputs (Was)
Fiereg CONC Resistincs (Peak | R — 10K0E | Vo =264,
for Vg =V = Vi) fany chamel | Vgg=—2.5V
salac ad) o Vpp— 5V, a0l 270 1050 13030 0
Vg =0V
[
WEE— —8Y
o Vpg— 10V, o 120 400 550 0
Vg =0V
Vo =75V,
155;1?123 200 80 240 a20 n
Vg =0V
ARgy | AON” Resistanca Fo— 10k | Vpn =25V,
Hatwaan Any Two fany chamal | Wgg— —2.5Y 1 0
Charrels Sl ba) o Wpn— 8,
Vg =0V
Voo — 5V,
Wes— —5V
e Vipm— 10V, 1a .
Vg =0V
Vi = 75V,
Ve = — 75V - -
o V= 16W,
WEE—OV
“OFF~ Channd Leakage | Vpn—7.5W. Wes= —7.5V
Curmnl, any channal 0= 75 1O—0v 150 T 001 T 50 +500 A
“OFF™
“OFF~ Channd Leakage | Inhibil — 7.5V CDanEt + 200 +0.08 | +200 + 2000 | nA
Curranl, dl channels Moo =75V,
*OFF ™ { Carmrmon Weg— — 74,  OD&052 + 200 +0.04 | +200 + 2000 | nA
OUTAN} O =0,
LD — + 75 CDa053 + 200 +0.02 | +200 +2000 | nA
Control Inputs A, B, Cand Inhilit
W Low Laval Ingul Voltage Veg=VssFL=1 kiklo Vgs
e <2 pA onall OFF chamals
Wi = Vpp Firu 1 kil
Voo = 5V 1.5 1.5 15 W
Vg = 10W 3.0 3.0 a0 i
Vi = 15V 40 4.0 40 W
Wiy High Level Inpul Veflage | Vpp—5 as as as W
Vo =10 7 7 7 W
Voo — 18 1 1 1 Ui

Mote 1: A be o e M axir

1 Fadngs™ ane those values bayend which e safesy of t dewios canned be guaranieal. Becapd for Opanaing Tem perair & Aangs

ey @ne ot meant 1 mply hat e devices 5 hould be opsraed a1 hess limis. The abke o “Ekcrioal Chancersios™ provites condiions for acual desins

o i o

Mote 2 A wodages measured wWi respact b Ve unles s otherw e speciiad




DC Electrical Characteristics (noe 2) Contnuad)

_ "
Symbol Parameler Conditicns st e PRSC L yinits
Min | Max |MEn | Typ | Max | Min| Max
by Irpiuil Cuirssnl ::I'm_—u‘l“lﬁ‘a', WEs =IOV a1 _qg-5 —01 _1a WA
™
:'Dn‘l:‘__ﬂsi,"" VEE—MV a1 w5 | ad 10 | na
oo Quiescant Device Currand Voo =5V 20 20 150 fre
=10V A0 A0 200 | wA
i — 15V an an 800 | uA
Signal |nputs {Vg) a0 d Outputs {Vog)
Fap ONT Resislancs (Paax Fy = 10k W — 2.5V,
lor VEE “Wim <V ool L:-Igcd;j;mel ;EE;D-_EEEI"J 850 70 1050 1200 0
Vg =0V
Vpp =5V,
Wes— —5W
& Vmn— 10V, 330 120 A0 520 ]
Vep =0V
Voo — 75V,
Wes— — 7.6
of Vpg— 15V. 210 ag 247 300 ]
Veg =0V
ARy | A“ON™ Resistance Fo— 10K | Vo =25V,
Batwaan Any Tw {any channal | Vgg— —2.6W 10 n
Charmals Salasiad]) of Vop— 8V,
WEg—0V
Wi — 5V
Wes— — 5V
o Von— 10V, 10 ]
Vg — OV
Vipn =75V,
WEET —78W
o Vpp— 16, 2 1
Wee— 0V
“0OFF™ Channal Laakage oo =78V, WEs™ — 748V
Curmnl, any channal “0OFF " | OF1— + 7.5V, 170 =0V + 50 + 0 + 50 + 500 nA
“0OFF™ Channa Laakage nhibyil = 7.5V 051 + 200 +0.08 | +200 +2000 | nA
Curranl, gl channals Moo =75V,
“0FF™ {Camemon Vgg=— —75V,  CD405E2 + 200 004 | +200 2000 | nA
OUT AN O 1= 0
O = + 7.5V 4053 + 200 +002 | +200 +2000 | nA
Control Inputs A, B, C and Inhibil
Wi Low Lawal Inpul Vellage Vee= Ves Ry =1 kil o Vgs
e < 2 pA on gl OFF Channals
Wi = Voo Tru 1 ki
gy — 5V 15 1.5 15 W
=10V a0 ao a0 W
i — 15V A0 A0 A0 W
Wy High Lawveal ngul Vallage Vo — 5 35 as as W
Vo =10 7 7 7 W
Vpn =15 1 1 1 "
by Inpul Cureend Voo — 15, Wes— 0V A - —24 g LA
gy =0V L
Voo =15V Veg=OV o w-5 | a1 14 A
Wit = 15W -

Mot 12 Aol e Bacd mum Fatings ™ ane hoss values bayond which the safany of dhea de os canne? be guaraniesd. Eeoeps b
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ANEXO L. LM78XX



&Nﬂ:linnui Semiconductor

LM78XX
Series Voltage Regulators

General Description

The LM7EXX series of thres terminal regulators is available
with several fixed ocutput voltages making them useful in a
wide range of applications. One of these is local on card
regulation, eliminating the distribution problems associated
with single point regulation. The woltages available allow
these regulators to be used in logic systems, instrumenta-
tion, HiFi, and cther solid state electronic equipment Al-
though designed primarily as fixed voltage regulators these
devices can be used with external components to obtain ad-
justable vaoltages and currents.

The LM7TEXX saries is available in an aluminum TO-3 pack-
age which will allow over 1.04 load current if adequate heat
sinking is provided. Current limifing is included to limit the
peak oulput currant fo a safe value. Safe area protection for
the output fransistor is provided to limit intemal power dissi-
pation. If intermal power dissipation becomes too high for the
heat sinking provided, the thermal shutdown circuit takes
over preventing the 1C from owverheating.

Considerable effort was expanded to make the LM7EXX se-
rigs of regulators easy to use and minimize the number of
external components. It is not necessary to bypass the out-

May 2000

put, although this does improve transient response. Input by-
passing is nesaded only if the regulator is located far from the
filter capacitor of the power supply.

For output voltage other than 5%, 12 and 15V the LM117
senies provides an output voltage range from 1.2% to 57V

Features

m Output current in excess of 14

m Intemal thermal overdoad protection

m Mo extemnal components reguired

m Qutput transistor safe area protection

m Intemal short circuit cumant limit

m Available in the aluminum TO-3 package

Voltage Range

LM 78050 at
LM7812C 12V
LM7815C 18V

Connection Diagrams

Ketal Can Package
TO-3 (K)
Aluminum

auTPuT—

INPUT—
OBI0T4E-2
Bottom View
Order Number LM7205CK,
LM7812CK or LMTE15CK
See NS Package Number KC02A

Plastic Package
TO-220 (T)

4O

[ = wmrn

DDy ME-3

Top Wiew
Order Number LM7205CT,
LM7812CT or LMT215CT
See NS Package Number TO3E

sioje|nBay abejjop sal8s XX8LZINT



Absolute Maximum Ratings mote 3)

Maximum Junction Temperatura

If Military/erospace specified devices are required, (K Package) 180°C
please contact the National Semiconductor Sales Office {T Package) 150°C
Distributors for availability and specifications. Storage Temperature Range -65Cto+150°C
Input Voltage Lead Temperature (Soldering, 10 sec.)

(Vo = 5V, 12V and 15V) 35V TO-3 Package K 300°C
Intemal Power Dissipation {Note 1) Intemally Limited T0O-220 Package T 20¢c
Operating Temperature Range (T, 0°Cto+70C
Electrical Characteristics LM78XXC iNote 2

0C=T, <125 C unless otherwise notad.
Output Voltage sV 12v 15V
Input Voltage (unless otherwise noted) 10 19V 23 Units
Symbal Paramater Conditions Min | Typ [ Max | Win | Typ | Max | Min | Typ | Max
Va Output Voltage Ti=25C 5mh<ls= 1A 48 5 52 (115 12 125|144 15 156 W
Po<15W, smAz |14 475 525 (114 12.6 [l4.25 15.75 W
Winr = Vi = Vigac (7.5 2 Wy 2200 1452V = M75=Wy= W
27) 30)
AWg Lirne Regulation lg = 500 Tj=25'C 3 50 4 120 4 50| mv
méA
ANy (T = Wy = 25) 14.5 = Wy = 300 175 =VWy= W
30}
0C=Tj=+125C 50 120 150 mv
Ay BaVig=20) [ (152Vy=27) M85V = W
300
Ig= 1A Tj=25'C 50 120 150 my
AV (7.5 VW 220 (146 =V < 772V, < W
27) 30)
0C=Tj=+125C 25 &0 75 i
AV B=Vy=12) (16 =Wy, = 22) | (20 =V, = 26) W
AWg Load Regulation Tj=25C |5mA<lgs 154 10 &0 12 120 12 180 mv
250 mA= |, = 25 0 75 my
750 mA
Smisla 1A 0C=T = 50 120 130 my
+H25C
Iy Quiescant Current | 15 = 14 Tj = 25°C B 8 i1 mé,
0C=Tj=+125C 8.5 a5 8.5 A,
Alg Quiescent Current | 5mA < |5 < 1A 0.5 05 0.5 ma,
Change Tj=25C, gz 1A 1.0 1.0 1.0 A,
Winr = Vi = Vigac (752 Wy 2200 [ (148 2V e 27) 79 =W, = W
300
=500 mA, O'C=Tj=+125°C 1.0 1.0 1.0 A,
Ve = Vi £ Vigas (T=Wye25) | (14.5 Ve 300 75V, = W
309
Vi Output Moisa Ta =25"C, 10 Hz = f< 100 kHz 40 75 ag [T
Voltage
Ripple Rejection lo21A Tj=25C | 62 80 55 72 5470 dB
AV ar
Aoyt =120 Hz | I, = 500 ma 62 55 54 dB
0C=Tj=+125C
Vi 2 Vi 2 Vigns 8=V, =18 (15 2%, = 25) 1852V, = W
28.5)
Ra Dropout Vaoltage Tj = 25°C, loyr = 14 20 20 20 W
Output Resistanca | f =1 kHz 8 18 19 mL

KABLINT



LM78XX

Electrical Characteristics LM78XXC (note 2 (Continuad)

0C=T,=125C unless otharwise noted.

Output Vaoltage 5V 12v 15V
Input Voltage {unless otherwise noted) 1oy 10v 23V Units
Symbol Parameter Conditions Min | Typ [Max | Min | Typ [Wax | Min | Typ [Max
Short-Circuit Tj=25C 21 15 12 A
Currarit
Peak Cutput Tj=250C 24 24 24 A
Curmrant
Average TC of 0CaTj=+125C, |5 =5 mA 0.6 15 18 v G
Your
Vine Input Voltage
Required fo Ti=250C 1 = 1A 7.5 14.6 17.7 Y
Mairtain

Line Regulation

Nols 1: Thermal resktanca of he TO-3 package (K, KC) I typleally 40 |unclion to case and 35'CAV cass bo amblant. Thermal resistancs of tha TO-220 package
(T1 |5 typlcally 4°CAV junchion ko case and 50°CW casa bo ambient.
Mote 2: Al characledslics are measured with C‘GFGC"!I 3:I'OS’5||1E'|ITII.I| CI|U.2?|.|F. avl EC‘GF&:"CI’-ECI’EES ||'EE‘.I|F‘.I| d’ﬂ.“_lF..“-"EﬂJI'B:“EI'HbS‘E‘ADEﬂ I'IdSE"i'Dl-EQE
and pple refaelion mbio sre messurad WEIRg pulse fechnigues by = 10 me, duly cydle < 555, Output woltage changes dus bo changes In nlermal lamperaturs must
bea baken nio secaunt ssparately.,

Nole 2: Absolle Maximum Ralings indeale Imils bayond which damage o the device may oecur. For guaranieed specifications end ihe lest condlions, see Elsc-
Irical Charactanshics.




ANEXO M. LM79XX



National Semiconductor

LM79XX Series

Soptambear 2001

J-Terminal Negative Regulators

General Description

The LM79XX series of 3-terminal regulators is available with
fixed output voltages of -5V, 12V, and - 15V, These devices
need only one extemal component—a compensation ca-
pacitor at the output. The LM 79X X series is packaged in the
T2-220 power package and is capable of supplying 1.54 of
output current

These regulators employ internal current limiting safe area
protection and thermal shutdown for protection agairst vir-
tually all overload conditions.

Low ground pin current of the LIM79XX series allows oulput
voltage to be easily boosted above the preset value with a

resistor divider. The low quiescent current drain of thesa
devices with a specified maximum change with line and load
ensures good regulation in the voltage boosted mode.

For applications requiring other voltages, see LMI127
datasheet.

Features

Thermal, short circuit and safe area protection
High ripple rejection

1.54 output current

4% tolerance on preset oulput voltage

Connection Diagrams

TO-220 Package

INELI'
[ > DuTRUT
O —n
o =——— GRWHD
T 24014
Front View

Order Number LM7905CT, LM7912CT or LM7915CT
Soe NS Package Number TO3B

Typical Applications
Fixed Regulator

_l_ jl.n' Jlu?'

-2 2uF = 1.F
GHD
INFUT i LMTIENCT o BUTPUT

DELOTI4Z

*Required if regulator is separated from filker capacitor by
more than 3". For value given, capacitor must be solid
tantalum. 25uF aluminum electrolytic may be substituted.
tRequired for stability. For value given, capacitor must be
solid tantalum. 25pF aluminum electrolytic may be substi-
tuted. Values given may be increasad without limit.

For output capacitance in excess of 100uF, a high cumant
diode from input to output (TN4001, et will protect the
requlator from momentary input shorts.

sJoje|nBay aanebap |euiwis] -¢ sal1es XX6LIN1



LM7TIXX Series

Absolute Maximum Ratings note 1

If Military/iAerospace specified devices are required,
please contact the National Semiconductor Sales Office/
Distributors for availability and specifications.

Input Viotage

Vg = -5V) -28V
Mo = =12% and -15V) -35V

Electrical Characteristics

Input-Output Differantial
(Wo = —-5W)
Vo = =12V and -15v)
Power Dissipation (Note 2)

Operating Junction Temperature Ranga

Storage Temperature Range

Lead Temperature (Soldering, 10 sec.)

25y

30

Intermally Limited
0Cto+125C
-65Cto+150°C
230°C

Conditions unless otherwise noted: |5 = 500mA, Gy, = 2.2uF, Coyr = 1WF, 0°C = T, = +125°C, Power Dissipation = 1.5W.

Part Number LM7905C Units
Output Vaoltage -5V
Input Voltage {unless otherwise specified) =10V
Symbal Parameter Conditions Min | Tve | Max
Vo Output Violtage T,=25C -4.8 =50 -5.2 V
SmA < oo = 14, 475 -525 \
Pz 150W (=202 Wy =-T7) W
AV Line Regulation T, = 25C, (Nota 3) g 50 my
(=25 = Wy = -7) W
2 15 my
(12 =W, = -8 W
Ay Load Regulation T,=25C (Note 3
SmMA < logr £ 1.54 15 100 m
250mA = loyr = 750mA 5 50 Y
Ig Quiescant Cumant T,=25C 1 2 mé
Al Quisscant Cumant With Line 0.5 mé
Change [-26 2 Vi = -T) WV
With Load, 5mé& < lo,r = 14 0.5 mé
WV Output Noise Voltage Ta=25C, 10Hz = f = 100Hz 125 Yy
Ripple Rejection f=120Hz = GE e
(-18 =Wy =-8) W
Dropout Voltage Ty =25C, lgur = 1A 1.1 W
lanwese Paak Output Current T,=25C 22 A
Average Temperatura lour = 5mA, 04 myiC
Coafficient of 0C=T,=100C
Output Violtage

Electrical Characteristics

Conditions unless othersise noted: |, = 500mA, C, = 2.2pF, Coyp = TWF, 0 C =T, = +125 C, Power Dissipation = 1.5W.

Part Number LM7a1zC LW7a15C Units
Output Voltage =12V =15V
Input Voltage (unless atherwise specified) =19V -23V
Symbal Parameter Conditions Min | Typ | Max | Min | Typ | Max
Vo Output Violtage T,=25C -115 -120 -125| -144 -150 -156 W
AnA = loor = 14, -11.4 -12.6 | -14.25 -15.75 v
P = 16W (=27 < Wy = -14.5) (=30 =Wy = -17.5) v
AVo Line Regulation T, =250C, (Nate 3) 5 80 100 mYy
(=20 = W), = -14.5) {(~20 = V= -17.5) W
3 30 50 my
(22 2V, = —16) (=26 = Wy, =-20) W

AVo Load Regulation T, =250C, (Nate 3)




Electrical Characteristics (coniinued
Conditions unless otherwise noted: 1, = 500mA, C, = 22uF, G,y = TR, 0°C = T, = +125°C, Power Dissipation = 1.5W.

Part Number LM7a12C LM7915C Units
Output Voltage -12v =15V
Input Voltage (unless otherwise specified) -19v =23V
Symbaol Parameter Conditicns Min | Typ | Max | Min | Typ | Max
S < lgyr £ 154 15 200 15 200 m
280mA = loyr = 750mA 5 75 5 75 mYy
lo Quiescant Cumant T,=250C 1.5 3 15 3 méi
Al Quiescant Curmant With Ling 0.5 0.5 mA
Change (=30 =W, = -14.5) (=30 =W, = -17.5] b
With Load, 5ma = |, = 1A 05 05 mé
Wi Output Moise Voltage Ta=25C, 10Hz = f= 100Hz 300 375 Py
Ripple Rejaction f=120 Hz 54 70 = 70 dB
(=25 =V, = -15) (=30 = Ve -17.5) W
Dropout Voltage Ty=25C lgur = 1A 11 11 W
| Peak Output Current T,=250C 2.2 22 A
Average Temperature laur = 5MA, -0.8 -1.0 miC
Coeflicient of 0C=T,=100C
Cutput Voltage

HolE 10 Absolubs Maximum Raings indeale lmils beyond which damage o 1he desice may coour. Opsraling Ralings indizata cordilions for which the devics s
niendad 0 b unclional, bul do nol guarank=e Spedic Pefomance limils. For quarantsed speciicalions and lest condilions, =22 lha Elecnical Chamactanslics.

Hole 2: Reker b Typieal Perfonmance Characlensiics and Deskgn Considembions Tor detalls.
Hole 3: Requiation is measured al a coretant [unction lmperaturs by puse tasiing with & low duly cyrle. Changes n output volage dus o healing elleds musk

be taken Inko account.

Design Considerations

The LM79XX fixed voltage regulator seres has themnal
overlead protection from excessive power dissipation, inter-
nal short circuit protection which limits the circuit’s maximum
cument, and output transistor safe-area compensation for
reducing the output curent as the voltage across the pass

transistor is increased.

Although the internal power dissipation is limitad, the junc-
tion temperature must be kept below the maximum s pecified
temparature (125 C) in order to meet data sheeat specifica-
tions. To calculate the maximum junction temperature or
heat sink required, the following themnal resistance values

should be used:

Typ Max Typ Max
Package e Bc LI Ba
ciw Ciw ciw Ciw
TO-220 30 50 &0 40
F _ Tinae~Ta Timax Ta
BMAX T T, O B
By = Bog + Hoy [withoul haat sink]
Salving for T:

Ty=Ta+ Pl +

Bl OF

=T, + Ppa,, (without heat sink)

Vihere:

T, = Junction Temperature
T, = Ambient Temperature
Py = Power Dissipation

B0 = Junction-to-Ambient Thermal Resistance

Bz = Junction-to-Case Themal Resistance

Boa

= iZase-to-Ambient Thermal Resistance

8. = Case-to-Heat Sink Thermal Resistance

Bz, = Heat Sink-to-Ambient Thermal Resistanca

saleg WX6LNT



ANEXO N. Normas ASTM



Denominacion: G3 - 89 (Reaprobada en 1994)
Practica estandar para las convenciones aplicables a medidas electroquimicas en

pruebas de corrosion

Esta norma es emitida bajo la designacién G 3, el nimero siguiente ala designacién indica el afio de adopcién
original o, en el caso de revision, el afio de la Gltimarevisién. Un nimero entre paréntesis indica el afio de la Gltima

reaprobacion. Un superindice épsilon (e) indicaun cambio de editorial desde la Gltimarevision o reaprobacion.

1. Alcance

1.1 Esta practica esta destinada a proporcionar las convenciones para el reporte y
representacion de los datos de corrosion electroquimica. Son incluidas las
convenciones para potencial, densidad de corriente, impedancia y admitancia

electroquimica, y las convenciones para la presentacion gréfica de tales datos.

1.2 Esta norma no pretende abordar todo lo concerniente a la seguridad asociada
con su uso. Es responsabilidad del usuario establecer las medidas de seguridad e
higiene adecuadas y determinar con anterioridad la aplicabilidad de las

limitaciones reguladoras a utilizar.



2. Documentos de referencia

2.1 Normas ASTM:

E 380 Practica para el uso del Sistema Internacional de Unidades (Sl)(Sistema

Métrico Modernizado)



3. Importanciay uso

3.1 Esta practica proporciona una orientaciéon para el reporte, presentacion y
trazado de los datos de corrosion electroquimica e incluye recomendaciones
sobre los signos y las convenciones. El uso de esta practica tendra como
resultado el reporte de datos de corrosion electroquimica en un formato estandar,
facilitando la comparacion entre los datos desarrollados en diferentes laboratorios
o en diferentes periodos. Las recomendaciones expuestas en esta norma pueden
ser utilizadas para el registro y reporte de los datos de corrosion obtenidos de
pruebas electroquimicas tales como, polarizacibn potenciostatica y
potenciodindmica, resistencia de polarizacibn, medidas de impedancia y
admitancia electroquimica, corrosion galvanica y medida del potencial de circuito
abierto.

4. Convencién de signos para el potencial de electrodo

4.1 Se recomienda usar la convencién de signos invariables de Estocolmo en el
reporte de los resultados de las mediciones del potencial de la muestra en las
pruebas de corrosion. En esta convencion la direccion positiva del potencial de
electrodo implica un incremento en la condicién de oxidacion del electrodo en
cuestion. La direccion positiva también ha sido denotada como direccién noble
porque los potenciales de corrosion de la mayoria de los metales nobles, tales
como el oro, son mas positivos que los de los metales base no pasivos. Por otro
lado, la direccién negativa, llamada direccion activa, estd asociada con la
reduccion y por lo tanto con los potenciales de corrosién de los metales activos,
tales como el magnesio. Esta convencion fue adoptada unanimemente en 1.953
como el estandar para el potencial de electrodo por la Unidon Internacional de

Quimica Pura y Aplicada.



4.2 En el caso de un electrodo de muestra de potencial desconocido en un
electrolito acuoso, con un electrodo de referencia conectado al terminal de tierra
de un voltimetro, considere el circuito mostrado en la figura 1. Si el voltimetro lee
en la escala, cuando el interruptor de polaridad es negativo, el potencial del
electrodo de muestra es negativo (con respecto al electrodo de referencia).
Contrariamente, si el voltimetro lee en la escala cuando la polaridad es positiva, el
potencial de la muestra es positivo. Por otro lado, si el electrodo de muestra esta
conectado al terminal de tierra, el potencial sera positivo si el medidor esta en la

escala cuando el interruptor de polaridad es negativo, y viceversa.

Nota 1: en casos donde la polaridad de un instrumento de medida esta en duda, una prueba de verificacion simple puede
ser realizada de la siguiente forma: conecte el instrume nto de medida a una pila seca con el cable del electrodo de
referencia al terminal negativo de la bateria y el cable del electrodo de muestra en el terminal positivo. Ajuste el interruptor
de rango para acomodar el voltaje de la pila. La deflexion del medidor mostrara la direccion del potencial positivo.

También, el potencial de corrosién del magnesio o del zinc debera ser negativo en una solucién de 1IN NaCl si es medido
contra un electrodo de calomel saturado estandar (SCE).

phataplelely

picH

Puente salino

Voltimetro

Electrodo de muestra elda de referencia

Celda

Electrolito

Nota - El potencial de electrodo de la muestra es negativo.

Figura 1. Diagrama esquematico de un equipo que mide el potencial de



5. Convencién de signos para los coeficientes de temperatura del potencial

de electrodo

5.1 Hay dos tipos de coeficientes de temperatura del potencial de electrodo:
coeficientes de temperatura isotérmicos y coeficientes de temperatura térmicos.
La convencion de signos recomendada para ambos tipos de coeficientes de
temperatura es que el coeficiente de temperatura es positivo cuando un
incremento en la temperatura produce un incremento en el potencial de electrodo
(se hace mas positivo). Asimismo, el segundo coeficiente de temperatura es
positivo cuando un incremento en la temperatura produce un incremento en el

primer coeficiente de temperatura (se hace mas positivo).

6. Convencion de signos paralacorrientey ladensidad de corriente

6.1 Es recomendada la convencion de signos en la cual las corrientes y
densidades de corriente anddicas son consideradas positivas, y las corrientes y
densidades de corriente catddicas son negativas. Cuando el potencial es trazado
contra el logaritmo de la densidad de corriente, solamente los valores absolutos de
la densidad de corriente pueden ser graficados. En tales gréaficas, los valores
catédicos deberan ser claramente diferenciados de los valores anédicos, si ambos

estan presentes.

7. Convencién para mostrar los datos de polarizacion

7.1 Convencién de signos: la practica matematica estandar para el trazado de
graficas es recomendada para mostrar los datos de corrosion electroquimica. En

esta practica, los valores positivos son graficados por encima del origen en el eje



de la ordenada y a la derecha del origen en el eje de la abscisa. En las graficas
logaritmicas, el valor de la abscisa se incrementa de izquierda a derecha y el valor

de la ordenada se incrementa de abajo hacia arriba.

7.2 Graficas de densidad de corriente - potencial: es recomendada una
convencién uniforme para graficar datos de densidad de corriente - potencial, es
decir, grafique la densidad de corriente a lo largo de la abscisa y el potencial a lo
largo de la ordenada. En las gréficas de densidad de rriente - potencial, la
densidad de corriente puede ser trazada en un eje lineal o logaritmico. En
general, las gréficas logaritmicas son mas indicadas para la incorporacion de
amplios rangos de datos de densidad de corriente, y para la demostracion de las
relaciones de Tafel. Las graficas lineales son recomendadas para estudios en los
cuales el rango de densidad de corriente o potencial es pequefio, 0 en casos
donde es importante la region en la cual la densidad de corriente cambia de
anddica a catédica. Las graficas lineales también son usadas para la
determinacion de la resistencia de polarizacion Ry, la cual esta definida como la
pendiente de la grafica de potencial — densidad de corriente en el potencial de
corrosion Ecorr. La relacion entre la resistencia de polarizacion Ry y la densidad de

corriente de corrosion icorr €S:

dPE)y  _p bb,

§ d Heo ° 2303b,+b ).

donde:
b, = pendiente de Tafel anddica,
b. = pendiente de Tafel catddica, y

DE = diferenciaE — E¢qr , donde E es el potencial de la muestra.



La figura 2 es una gréfica de polarizacion, E - E¢or, contra la densidad de corriente
i (linea solida), desde la cual la resistencia de polarizacion Ry ha sido determinada

como la pendiente de la curva en el potencial de corrosion Ecorr.

(+)

Pendient¢

1l
L

Polarizacion E-Econr

(-) Densidad de Corriente (+)

Finiira 2 Grafica ideal de nnlarizacidn lineal

7.3 Puntos de referencia del potencial: en gréficas donde los potenciales de
electrodo son mostrados, es recomendada una indicacién de la conversion de los
valores presentados para la escala del electrodo de hidrogeno estandar (SHE) y

la escala del electrodo de calomel saturado estandar (SCE) si son conocidas. Por



ejemplo, cuando el potencial de electrodo es graficado en la ordenada, entonces la
escala SCE podria ser mostrada en el extremo izquierdo de la gréafica y la escala
SHE mostrada en el extremo derecho. Una alternativa, en casos donde el
electrodo de referencia no es SCE o SHE, seria mostrar sobre el eje de potencial
los potenciales de estos electrodos contra la referencia usada. En casos donde
estos puntos no son mostrados sobre la grafica, una conversion algebraica podria
ser indicada. Por ejemplo, en el caso de un electrodo de referencia de plata —
cloruro de plata (1 M KCI), la conversién podria ser mostrada en el titulo de la

grafica como:

SCE=E- 0.006 V
HE=E+0.235 V

donde E representa el potencial de electrodo medido contra el estdndar de plata —
cloruro de plata (1 M KCI).

Nota 2: una tabla de potenciales para varios electrodos de referencia comunes es presentada en el apéndice X2.

7.4 Unidades: la unidad de potencial recomerdada es el voltio. En casos donde
solamente son cubiertos rangos de potencial pequefios, pueden ser usados los
milivoltios o microvoltios. Las unidades Sl para la densidad de corriente son el
amperio por metro cuadrado o miliamperio por centimetro cuadrado (practica E
380). Todavia estan en uso unidades expresadas en amperio por centimetro

cuadrado o microamperio por centimetro cuadrado.

7.5 Curvas de polarizacion de muestra: las curvas de polarizacion de muestra
que emplean estas practicas recomendadas son mostradas en las figuras 2 a 6.
Las figuras 3 y 4 son curvas ideales que muestran el comportamiento del anodo

activo y activo — pasivo, respectivamente. Las figuras 5y 6 son datos reales de



polarizacion para el acero inoxidable Tipo 430 (UNS 43000) y para dos muestras
de aluminio. Las figuras 3 y 4 son exhibidas para ilustrar graficamente la ubicacion
de varios puntos usados en la discusion de los métodos electroquimicos de
pruebas de corrosion. El proposito de las figuras 5 y 6 es mostrar como el
comportamiento de varios tipos de electrodos puede ser graficado conforme a las

convenciones propuestas.
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8. Convenciones para mostrar los datos de impedancia electroquimica

8.1 Tres formatos graficos comunes usados para el reporte de datos de
impedancia electroquimica son los formatos de Nyquist, Bode y de Admitancia.
Estos formatos son discutidos para un sistema de electrodo simple modelado por
un circuito eléctrico equivalente mostrado en la figura 7. En la convencion

utilizada la impedancia esta definida como:

Z=27+jz"
donde:
Z = componente real o en fase de la impedancia,

Z’ = componente imaginaria o fuera de fase de la impedancia, y



J2=-

La magnitud o0 médulo de la impedancia esta definida por |Z|° =(z)* +(2"). Para

el circuito eléctrico equivalente mostrado en la figura 7, la componente imaginaria

de laimpedancia es:

zn=_1
2fC

donde;:

f = frecuencia en ciclos por segundo (o hertz, Hz, donde 1Hz es igual a 2p

radianes/s, y w = 2pf, donde las unidades para wson radianes/s), y

C = capacitancia en faradios.

El angulo de fase, q esta definido como:

_ "0
q = arctang—-+
el'g

la admitancia, Y esta definida como:
Lov=vajye
Z

donde:
Y’ = componente real o en fase de la admitancia, y

Y” = componente imaginaria o fuera de fase de la admitancia.



Rs= 10W

{

Rer =100 W

Figura 7. Modelo del circuito eléctrico equivalente para un electrodo
simple corroyéndose.

8.2 Formato de Nyquist (plano complejo o Cole-Cole):

8.2.1 La componente real de la impedancia es graficada en la abscisa y la
negativa de la componente imaginaria en la ordenada. En esta practica los
valores positivos de la componente real de la impedancia son graficados a la
derecha del origen y paralelo al eje x (abscisa). Los valores negativos de la
componente imaginaria de la impedancia son trazados verticalmente desde el
origen y paralelo al ejey (ordenada).

8.2.2 La figura 8 muestra una grafica de Nyquist para el circuito equivalente de la
figura 7. La dependencia de la frecuencia de los datos no es mostada
explicitamente en este tipo de grafica. Sin embargo, la frecuencia correspondiente
a los puntos de datos seleccionados puede ser directamente anotada en la grafica
de Nyquist. La magnitud de las componentes de impedancia apropiadas se
incrementa cuando se alejan del origen de los correspondientes ejes. Los puntos
de datos de alta frecuencia son tipicamente ubicados hacia el origen de la gréafica
mientras que los puntos de baja frecuencia corresponden al incremento en
magnitud de las componentes de la impedancia.
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Figura 8 Gréfica de Nyquist para el circuito equivalente de la figura 7

8.2.3 Las unidades recomendadas para ambos ejes son ohm * cm?. Las unidades
ohm * cm? son obtenidas al multiplicar la resistencia o impedancia medida por el
area expuesta de la muestra. Para un resistor y capacitor, o para el circuito
equivalente de una celda, el area asumida es de 1 cm?. En cuanto a los datos de
impedancia mostrados en la figura 8 para el circuito de la figura 7, la distancia
desde el origen al primer intercepto (frecuencia alta) con la abscisa corresponde a
Rs. La distancia entre el primer intercepto y el segundo intercepto (frecuencia

baja) con la abscisa corresponde a Ry.

8.3 Formato de Bode:
8.3.1 Los datos de impedancia electroquimica pueden ser reportados como dos

tipos de graficas de Bode. En el primer caso, el logaritmo de base diez de la

magnitud o médulo de la impedancia, |Z| es trazado en la ordenada y el logaritmo

de base diez de la frecuencia es trazado en la abscisa. En esta préactica los
valores de la frecuencia que aumentan son trazados a la derecha del origen y
paralelo al eje x (abscisa) y los valores de magnitud de la impedancia que se

incrementan son graficados verticalmente desde el origen y paralelo al eje y



(ordenada). EIl origen es seleccionado a valores fuera del cero apropiados de la

magnitud de la impedancia y la frecuencia.

8.3.2 La figura 9 muestra una gréfica tipica para el modelo del circuito eléctrico
simple de la figura 7. La magnitud de la impedancia de alta frecuencia, donde la
magnitud de la impedancia es independiente a la frecuencia, corresponde a Rs.
La diferencia en magnitud entre la frecuencia baja y la frecuencia alta en las
regiones independientes de la frecuencia de la magnitud de la impedancia
corresponde a R,. Estas resistencias son idénticas alas del formato grafico de

Nyquist mostrado en la figura 8.

8.3.3 En el segundo tipo de grafica de Bode, el negativo del angulo de fase, - g, es
trazado en la ordenada y el logaritmo de base diez de la frecuencia es trazado en
la abscisa. En esta practica el aumento de los valores del negativo del angulo de
fase es trazado en la direccion vertical desde el origen a lo largo del eje y
(ordenada). En este formato, un comportamiento capacitivo puro es graficado
como un valor positivo de 90°. La figura 10 muestra una grafica tipica para el

modelo de electrodo simple mostrado en la figura 7.

8.3.4 Las unidades para la frecuencia en ambas gréficas son hertz (ciclos por
segundo) o radianes por segundo (radianes por segundo = 2*p radianes por ciclo
multiplicado por el nimero de ciclos por segundo). Las unidades de la magnitud
de la impedancia son ohm * cm? Las unidades ohm*cm? son obtenidas
multiplicando la resistencia o impedancia medida por el area expuesta de la

muestra. Las unidades del angulo de fase son los grados.
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Figura 9. Graficatipica para el modelo eléctrico simple de la
figura 7

8.4 Formato de Admitancia (plano complejo): la componente real de la
admitancia es trazada en la abscisa y la componente imaginaria en la ordenada.
En esta practica los valores positivos de la componente real de admitancia son
trazados a la derecha del origen y paralelo al eje x (abscisa). Los valores de la
componente imaginaria de la impedancia son trazados verticalmente desde el
origen y paralelo al eje y (ordenada). Las unidades recomendadas para ambos
ejes son ohm™ * cm?. Las unidades de ohm™* cm™ son obtenidas dividiendo la
admitancia medida (ohm™) por el 4rea expuesta de la muestra. La dependencia
de la frecuencia de los datos no es mostrada explicitamente en este tipo de
grafica. Las magnitudes de las componentes de la admitancia apropiadas

aumentan cuando se alejan del origen de los ejes correspondientes.
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APENDICE

X1. INFORMACION SOBRE OTRAS CONVENCIONES

X1.1 Comparacién de las convenciones Gibbs-Ostwald y Nernst-Latimer
X1.1.1 Otra convencion de signos, la de NernstLatimer, ha sido muy utilizada
extensamente por fisicos y analistas quimicos en la descripcién de reacciones
electroquimicas. Esta convencion estéa basada en la relacion:

DG =- nFE* (1)
donde:
DG = cambio de la energia libre de Gibbs,
n = nimero de cargas por atomo,
F = equivalente electroquimico en faradios, y

E* = potencial de acuerdo a la convencion Nernst-Latimer.

Una consecuencia de esta convencidn es que el signo del potencial depende de
la forma en que esta escrita la reaccion. Por ejemplo, la disolucién anddica del
cobre puede ser expresada como:

Cu’ ® Cu**(aq)+2e (2)
donde:
cuW = cobre metalico, cristalino, unidad actividad,

Cu™(aq) = concentracion de iones de cobre en la solucién acuosa, y



e = una unidad de carga negativa (un electrén)

mientras que el platinado de cobre puede ser escrito como:

Cu™(aq) ® Cu®- 2e (3)

En estos dos casos, el potencial tendria signos opuestos, sin embargo ambas
reacciones ocurren simultdneamente sobre la muestra. Las tablas de potenciales

para la oxidacion de varios metales con respecto al potencial de hidrégeno

estandar han tenido amplia circulacion. Estos valores han sido Illamados
“potenciales de oxidacion” para denotar el uso de la convencion Nernst — Latimer.
De este modo, el término “potencial de electrodo” implica el uso de la convencién

Gibbs — Stockholm.

X1.2 Consecuencias de laconvencién Gibbs — Stockholm
X1.2.1 Para explorar las consecuencias de la convencién Gibbs — Stockholm,

considere la corrosion de una superficie metélica:

M°® M ™ (aq) +2e (4)

La reaccién en la celda con un electrodo de referencia de hidrégeno seria:
M?®+2H"(aq) ® M " (aq) +H(g) ()
donde:

H2(g) = hidrégeno en estado gaseoso.



El cambio en la energia libre de Gibbs e staria dado por la expresion:

DG =+nFE (6)
donde:

E = potencial de electrodo medido de la ecuacion 4.

Si este potencial de electrodo fue negativo, entonces la superficie metélica seria
activa y la reaccion tenderia a ocurrir espontaneamente porque la energia libre es

negativa.

X1.2.2 Considere el efecto del incremento de la concentracion de iones metélicos
en la solucion de la ecuacion 4. El potencial de electrodo de equilibrio de la
superficie metalica se haria mas noble de acuerdo a la relacion:
DE = +(RT/ nF)In(az/ a,) (7)
donde:
a, = actividad del iébn metalico de la solucion mas concentrada,
a; = actividad del i6bn metalico de la solucibn menos concentrada,
R = constante apropiada de la ley de los gases, y
DE = potencial de electrodo en la solucion concentrada menos el potencial de

electrodo en la solucién diluida.

De este modo, los aumentos en la actividad de las muestras oxidadas, por

ejemplo, M™(aq), tienden a incrementar el potencial de electrodo. Por otro lado, un



incremento en la actividad de una especie reducida disminuira el potencial de

electrodo. Por ejemplo, considere la reaccion de media celda:

20H " (aq) ® H,0+ 1£0,(g) +2e (8)

Incrementando la concentracién del i6n hidroxilo se reducir4 el potencial de

electrodo de esta reaccion.

X1.3 Coeficientes de temperatura del potencial de electrodo
X1.3.1 Hay dos tipos de coeficientes de temperatura para las reacciones
electroquimicas. El coeficiente de temperatura isotérmico esta basado en la

definicion de la reacciéon del media celda:
}é g,latm H*(ag,a=1)+e (9)

donde:

¥%H, (g, 1 atm) = gas hidrogeno a una atmaosfera de presion, y

H'(ag, a=1)

ion de hidrogeno en una soluciéon acuosa a una unidad de
actividad.

tiene un potencial de electrodo cero a cualquier temperatura.

X1.3.1.1 De este modo, este coeficiente de temperatura esta dado por el cambio
en el potencial de una celda compuesta por el electrodo de muestra y una media
celda de hidrégeno estandar. Mas formalmente, este primer coeficiente de

temperatura esta dado por:



(dE/dT)._ =DSnF (10)
donde:
(dE/dT)so = coeficiente de temperatura isotérmico del potencial de electrodo,
T = temperatura absoluta, y
DS = cambio en la entropia para la reaccion de celda total.

X1.3.1.2 Por lo tanto, un incremento en el potencial de electrodo con aumento en
la temperatura tiene como resultado un coeficiente de temperatura positivo y
significa un aumento en la entropia de la reaccién general incluyendo la media

celda de referencia.

X1.3.2 El coeficiente de temperatura térmico esta definido por una media celda
metal-ion metélico a la temperatura de prueba conectada a una media celda igual
a la temperatura de referencia. Estas celdas son complicadas por el efecto de
difusion térmica y no son reversibles completamente (efecto Soret). En general, si
la difusion térmica es prevenida, el coeficiente de temperatura térmico esta
relacionado con el coeficiente de temperatura isotérmico por un valor constante el
cual representa el cambio de la entropia en el electrodo de referencia. De este
modo, para un electrodo de hidrégeno estandar:

(dE/dT)., =(dE/dT),, - 0.871 (11)

iso

donde:



(dE/dTY, = coeficiente de temperatura térmico del potencial de electrodo, cuando

los coeficientes de temperatura estan expresados en mV/grado centigrado.

X1.3.3 El segundo coeficiente de temperatura estd dado por la segunda derivada
de la temperatura y esta relacionado con el DC,, la suma de las capacidades de
calor de los productos menos las capacidades de calor de los reactantes por la
expresion:

dE?/dT?=DC,/ nFT (12)

De este modo, el segundo coeficiente de temperatura es positivo cuando el primer
coeficiente de temperatura correspondiente aumenta con un incremento en la

temperatura.

X2. POTENCIALES DE REFERENCIA ESTANDAR Y TABLA DE CONVERSION

TABLA X2.1 Potenciales de referenciay factores de conversién

Coeficiente de

Electrodo Potencial (V) para 25°C Temperatura Térmico”
E° E° (MV/°C)
(Pt)/Hy(a=1)/H" (a=1)(SHE) 0.000 c. +0.87

Ag / AgCl / IMKCI +0.235 L +0.25



Ag/AgCl/0.6MCI +0.25

Ag/AgCl/0.1 MCI +0.288 L +0.22
Hg / Hg,Cl, / sat KCI (SCE) +0.241 +0.244 +0.22
Hg / Hg,Cl,/ 1 MKCI +0.280 +0.283 +0.59
Hg / Hg,Cl, / 0.1 M KCl +0.334 +0.336 +0.79
Cu / CuSO, sat +0.30 . +0.90

Hg / HgSO, / H,S0O,° +0.616

A para convertir de coeficiente de temperatura térmico a isotérmico, restar 0.87 mV/°C. Asi el
coeficiente de temperatura isotérmico para Ag-AgCl es —0.62mV/°C.

BE'esel potencial estandar para la media celda corregida para la concentracién de los iones.

€ E” también incluye los potenciales de los liquidos para un puente salino saturado de KCI. Para
convertir de una escala a otra, sumar el valor indicado.

PE| potencial proporcionado es para un rango de molalidades de H.SO4 como es discutido en la R ef.

De (E") A la escala SHE A la escala SCE (E’)
Hy/H" . -0.241
Ag / AgCl / IM KCl +0.235 -0.006
Ag / AgCl / 0.6M CI +0.25 +0.009
Ag/AgCl/0.1 MCI +0.288 +0.047
Hg / Hg,Cl, / sat KCI (SCE) +0.241
Hg / Hg,Cly / 1 M +0.280 +0.039
Hg/ Hg,Cl, /0.1 M +0.334 +0.093
Cu / CuSQ, sat +0.30 +0.06




Denominacion: G5 - 94 (Reaprobada en 1999)
Método de prueba de referencia estandar para la realizacion de mediciones de

polarizacion anddica potenciostaticas y potenciodinamicas

Esta norma es emitida bajo la denominacién G 5, el nimero siguiente a la denominacién indica el afio de adopcion original
0, en el caso de revision, el afio de la dltima revisién. Un nimero entre paréntesis indica el afio de la ultima reaprobacion.
Un superindice épsilon () indica un cambio de editorial desde la Gltima revision o reaprobacion.

1. Alcance



1.1 Este método de prueba describe un procedimiento experimental para la
revision de técnicas experimentales e instrumentacion. Si es seguido, este método
de prueba proporcionara medidas de polarizacion anddica potenciostaticas y
potenciodinamicas repetibles que reproducirdn datos desarrollados en otros

laboratorios en diferentes periodos.

1.2 Los valores mostrados en el sistema internacional de unidades son
tomados como estandar. Las unidades libra-pulgada dadas entre paréntesis

son para informacion Gnicamente.

1.3 Esta norma no pretende abordar todo lo concerniente a la seguridad asociada
con su uso. Es responsabilidad del usuario establecer las medidas de seguridad e
higiene adecuadas y determinar con anterioridad la aplicabilidad de las

limitaciones reguladoras a utilizar.

2. Documentos de referencia

2.1 Normas ASTM:

E 1338 Guia para laidentificacion de metales y aleaciones en bases de datos
computarizadas de las propiedades de los materiales.

G 3 Practica para las convenciones aplicables a las mediciones
electroquimicas en pruebas de corrosion.

G 107 Guia para los formatos de coleccion y compilacion de datos de

corrosion de metales para la entrada a bases de datos computarizadas.

3. Importancia y uso

3.1 La disponibilidad de un procedimiento, material y grafica estandar

debera facilitar a un investigador la revisién de sus técnicas. Esto debera



conducir a las curvas de polarizacion en la bibliografia las cuales pueden ser

comparadas con confianza.

3.2 Las muestras de acero inoxidable férrico estandar AISI Tipo 430 (UNS
S43000) usadas en la obtencién de la gréfica de referencia estandar estan
disponibles para cualquiera que desee revisar su propio procedimiento vy

equipo de prueba.

3.3 Las graficas estdndar de polarizacibn potenciostatica vy
potenciodinamica son suministradas con la adquisicion del material de
referencia. Estos datos de referencia estan basados en los resultados de
diferentes laboratorios que siguieron el procedimiento estandar usando este
material en 1.0 N H,SO,4. Los valores maximos y minimos de corriente son

mostrados a cada potencial paraindicar el rango de valores aceptable.

3.4 Este método de prueba puede no ser apropiado para pruebas de

polarizacion de todos los materiales o en todos los medios.

3.5 Este método de prueba esta destinado para la evaluaciéon de la precision
de un equipo de prueba electroquimico dado, y no para evaluar el
comportamiento de los materiales. Por lo tanto, el uso de las graficas 1y 2 o
el apéndice X2 no es recomendado para evaluar aleaciones diferentes del
tipo 430, u otras disponibles por la ASTM. El uso de los datos en este
método de prueba en esta forma estd mas alla del alcance y la utilizacién
destinada de este practica. Los usuarios de este método de prueba son
asesorados para evaluar los resultados de la prueba con relacién a las
franjas de dispersion correspondientes al acero inoxidable tipo 430 en

particular que fue probado.

4. Equipos



4.1 La celda de prueba deberd ser construida para permitir que los
siguientes elementos sean insertados dentro de la recamara de la solucion:
el electrodo de prueba, dos electrodos auxiliares, un capilar Luggin con
conexiéon de puente salino al electrodo de referencia, entrada y salida para
un gas inerte, y un termémetro. La celda de prueba podra ser construida de
materiales que no se corroan, deterioren, o de otra forma, contaminarian la

solucién de prueba.

Nota 1: los cristales de borosilicato y TFE fluorocarbon se han encontrado apropiados.

4.1.1 Una celda adecuada es mostrada en la figura 3. Un matraz de fondo
redondo de un litro ha sido modificado para la adicion de varios cuellos
apropiados para permitir la introduccion de los electrodos, tubos de entrada
y salida de gases, y un termémetro. La sonda del puente salino de Luggin
separa la solucién del electrodo de referencia de calomel saturado, y la
punta de la sonda puede ser facilmente ajustada para llevarlo muy cerca del
electrodo de trabajo.
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4.2 Potenciostato (Nota 2):

4.2.1 Deberé ser usado un potenciostato que mantendra un potencial de electrodo
dentro de 1 mV de un valor preestablecido sobre un amplio rango de corrientes
aplicadas. Para el tipo y tamafio de la muestra estandar suministrada, el
potenciostato debera tener un rango de potencial de —0.6 a +1.6 voltios y un rango

de corriente anddica de salida de 1.0 a 10° nA.

4.3 Instrumentos de medicion del potencial (Nota 2):

4.3.1 El circuito de medicién del potencial deberé tener una alta impedancia de
entrada en el orden de 10* a 10 W para minimizar la corriente inducida desde el
sistema durante las mediciones. Tales circuitos son proporcionados con la
mayoria de los potenciostatos. Los instrumentos deberdn tener suficiente
sensibilidad y precision para detectar un cambio de 1.0 mV sobre un rango de

potenciales entre -0.6y 1.6 V.

4.4 Instrumentos de medicion de corriente (Nota 2):

4.4.1 Debera ser usado un instrumento que sea capaz de medir una corriente con
una precision del 1% del valor absoluto sobre un rango de corriente entre 1.0 y
10°mA para una muestra de acero inoxidable Tipo 430 (UNS S43000) con un area

superficial de aproximadamente 5cm?.

4.5 Circuito de polarizacién anddica:
4.5.1 Un diagrama esquematico de la conexidn eléctrica para la polarizacion

anodica potenciostatica es mostrado en lafigura 4.



45.2 Un potenciostato de escaneo es usado para las mediciones
potenciodinamicas. Para tales mediciones el potenciostato serd capaz de variar
automaticamente el potencial a una velocidad constante entre dos potenciales
preestablecidos. Un registro del potencial y la corriente es graficado
continuamente usamdo tales instrumentos como un registrador X-Y y un
convertidor logaritmico incorporado dentro del circuito mostrado en la figura 4.
Algunos potenciostatos tienen una salida del logaritmo de la corriente como un
voltaje, lo cual permite trazado directo la curva de potencial — logaritmo de la

corriente usando un registrador X-Y.

Nota 2: los requerimientos instrumental es estén basados sobre valores tipicos de |os instrumentos de 15 |aboratorios

4.6 Soporte del electrodo:

4.6.1 Los electrodos auxiliar y de trabajo son montados en el tipo de soporte
mostrado en la figura 5. Se requiere un soporte mas grande para el electrodo de
trabajo que para el electrodo auxiliar. Un montaje sin fugas es obtenido mediante
la compresion apropiada entre el electrodo y una junta de TFE-fluorocarbon.
(mucha presion puede causar un apantallamiento del electrodo o una rotura del
soporte de vidrio, y muy poca presién puede causar fuga y posteriormente la

corrosion por agr la prueba).

POTENCIOSTATO

J——D TRABAJO

1 AUXILIAR REFERENCIA

SONDA DEL PUENTE SALINO

CELDA DE
POLARIZACION

CELDA DE
REFERENCIA

Figura 4. Diagrama esquematico de la conexién

aldrtrica nara la nnlarizariAn anAdira



4.7 Electrodos:

4.7.1 Electrodo de trabajo: elaborado con una longitud de 12.7-mm (*2-in) y
9.5-mm (3/8-in.) de diametro. Cada electrodo es taladrado y montado de la

forma discutida en 4.6.1.

Nota 3: si son usadas muestras de forma diferente a las requeridas por este método, por ejemplo, una lamina lisa, debe

tenerse cuidado ya que ésta puede presentar agrietamientos lo cual puede llevar a resultados erroneos ( Ver figura
X1.1).

4.7.1.1 El acero inoxidable estandar AISI Tipo 430 (UNS S43000) debera ser
usado si se desea reproducir una grafica de referencia estandar. Este material es
preparado de una barra metalica que es fresada y templada a 815°C (1500°F) por
Y% h y enfriada al aire libre. La composicién quimica del acero inoxidable estandar
es suministrado con la compra del material de referencia.

SOPORTE DE TUERCA

SEPARADOR

SOPORTE DE ELECTRODO

SOPORTE DE BARRA

/ JUNTA DE COMPRESION DE TFE- FLUORUROCARBON

MUESTRA DE PRUEBA

Figura 5. Muestra montada en el soporte de electrodo



4.7.2 Electrodos auxiliares:

4.7.2.1 Dos electrodos auxiliares de platino son elaborados de una barra de alta
pureza. Cada electrodo es taladrado y montado con una junta de TFE-
fluorocarbon de la misma manera que el electrodo de trabajo. También es

aceptable una lamina larga de platino encerrada dentro de un soporte de vidrio.

4.7.2.2 Una superficie platinizada puede ser utilizada debido al incremento del
area de la superficie. Esto puede ser realizado limpiando la superficie con agua
regia caliente (3 partes concentradas de HCIl y 1 parte concentrada de HNG:s),
lavandola y luego secandola. Ambos electrodos son platinizados sumergiéndolos
en una solucion de cloruro de platino al 3% y acetato de plomo al 0.02% vy
electrolizandolos a una densidad de corriente de 40 a 50 mA/cm? por 4 o0 5
minutos. La polaridad es invertida cada minuto. EIl cloruro obstruido es removido
electrolizandolo en una solucion de é&cido sulfarico (10%) diluido por varios
minutos con un cambio de polaridad cada minuto. Los electrodos son enjuagados
completamente y se almacenados en agua destilada hasta que estén listos para
usarlos. Debido a que ciertos iones pueden contaminar estos electrodos, deberan
hacerse revisiones periddicas de los potenciales del platino contra un electrodo de

referencia conocido.

4.7.2.3 Alternativamente, pueden ser usados electrodos auxiliares de grafito, pero
el material retenido por el grafito puede contaminar los experimentos siguientes.
Esta contaminacion puede ser minimizada usando grafito de alta densidad o ser

evitada reemplazando habitualmente el electrodo de grafito.



4.7.3 Electrodo de referencia:

4.7.3.1 Es recomendado un electrodo de calomel saturado con una velocidad de
fuga controlada ( cerca de3 ni/h). Este tipo electrodo es duradero, fiable, y esta
disponible comercialmente. Deberan tenerse las precauciones para garantizar
gue éste es mantenido en la condicion correcta. EIl potencial del electrodo de
calomel debera ser revisado a intervalos peridédicos para garantizar su precision.
Para otras combinaciones de aleacidn-electrolito un electrodo de referencia
diferente puede ser preferido a fin de evitar la contaminacion del electrodo de

referencia o del electrolito.

4.7.3.2 Alternativamente, puede ser utilizado un electrodo de calomel
saturado con una membrana semipermeable o de punta porosa. Estos
pueden requerir un cuidado especial.

5. Procedimiento experimental

5.1 Prepare 1 litro de 1.0 N H,SO,4 de A.C.S. (al 100%) y agua destilada, por
ejemplo, si usa 27.8 mL de 98% de HSO4/L de solucion, transfiera 900 mL de

solucion a la celda de polarizacion limpia.

5.2 Coloque los electrodos auxiliares platinizados, la sonda del puente salino, y
los otros componentes en la celda de prueba y cierre temporalmente con un tapon
de vidrio. Llene el puente salino con la solucion de prueba.

Nota 4: cuando se esta usando un puente salino de fuga controlada, los niveles de la solucion en las celdas de referencia 'y
de polarizacion deberan ser los mismos para evitar el sifonamiento. Si esto es imposible, una llave de paso de solucién
humeda (no engrasada), una membrana semipermeable o un tapén de punta porosa pueden ser usados en el puente salino
para eliminar el sifonamiento.



5.3 Lleve la temperatura de la soluciéon a 30 + 1°C mediante la inmersién de la

celda de prueba en un bafio de agua de temperatura controlada o por otros

medios convenientes.

5.4 Reduzca los niveles de oxigeno en la solucién antes de la inmersion de la
muestra de prueba. Esto puede ser realizado burbujeando de un gas libre de
oxigeno como hidrégeno, argén o nitrégeno a una velocidad de 150cm®min por

un minimo de % h.

5.5 Prepare la superficie del electrodo de trabajo por lo menos una hora antes del
experimento. Pula con lija de agua de SiC # 240 y #600, hasta que las asperezas
sean removidas; enjuague y seque. (las muestras perforadas pueden ser
enroscadas sobre una barra del soporte de electrodo y aseguradas en un torno o

taladro eléctrico para esta operacion).

5.6 Determine el area de la superficie midiendo todas las dimensiones cercanas

a 0.01 mm, substrayendo el &rea bajo la junta (usualmente de 0.2 a 0.25 cm?).

5.7 Monte la muestra en el soporte de electrodo como % describié en 4.6.1.
Apriete el montaje sujetando el extremo superior del soporte de barra en una
abrazadera mientras se aprieta el soporte de tuerca hasta que la junta esté

comprimida apropiadamente.

5.8 Desengrase la muestra justo antes de sumergirla y luego lavela en agua

destilada.

5.9 Transfiera la muestra a la celda de prueba y ajuste la punta de la sonda del

puente salino a una distancia de 2 6 3 mm o a 2 veces el diametro de la punta, del

electrodo de prueba .



5.10 Registre el potencial de circuito abierto de la muestra, esto es, el potencial
de corrosion, después de 55 minutos de inmersion. Si son usados el
contraelectrodo de platino y el gas hidrégeno, registre el potencial de platino 50

minutos después de la inmersion de la muestra.

5.11 Barrido de potencial:

5.11.1 Inicie el barrido de potencial 1 hora después de la inmersion de la muestra,
comenzando al potencial de corrosién (Ecorr) para medidas potenciodindmicas, y
50 mV por encima del E¢or para las medidas potenciostaticas. Siga hasta +1.60 V

contra el electrodo de calomel saturado (SCE) (activa a noble).

5.11.2 En el método potenciostatico, utilice una velocidad de paso de potencial
potenciostatico de 50 mV cada 5 minutos, registrando la corriente al final de cada
periodo de 5 minutos. Estos pasos son repetidos hasta que es alcanzado un

potencial de +1.6 V contra el electrodo de calomel saturado.

5.11.3 En el método potenciodindmico, use una velocidad de barrido de potencial
potenciodinamico de 0.6 V/h (£5%), registrando la corriente continuamente con
cambios en el potencial desde el potencial de corrosion hasta +1.6 V SCE.

5.12 Grafique los datos de polarizacion anédica en papel semilogaritmico de
acuerdo con la practica G 3 (potencial-ordenada, densidad de corriente-abcisa).
Si es usado un potenciostato con un convertidor logaritmico esta gréafica puede ser

producida directamente durante la medicion.

6. Gréficas de referencia estandar

6.1 Las gréaficas de polarizacion estandar preparadas de los datos obtenidos
siguiendo el procedimiento estandar discutido en este método de prueba,

son suministradas con la adquisicion del material de referencia. Los datos



tipicos son mostrados en la figura 1y 2. Las graficas muestran un rango de
valores aceptables de densidad de corriente a cada potencial. El potencial de
corrosion promedio es —0.52 V, y el potencial de platino promedio es de —
0.26 V.

Nota 5: Las graficas en las figuras 1 y 2 corresponden a una muestra de acero inoxidable tipo 430 que ya no esta
disponible por ASTM (después de julio de 1992). Las figuras 1 y 2 presentadas principalmente para la discusion de la
precision y desviacion en las secciones 6 y 7, y el apéndice X1. Las franjas de dispersion presentadas en el apéndice X2
fueron desarrolladas a partir de un programa de prueba en la muestra de acero inoxidable tipo 430 que estéa disponible por

ASTM actualmente.

6.2 Las desviaciones tipicas de la grafica potenciostatica estdndar son mostradas
y discutidas en el apéndice X1. La referencia para esta discusion puede ser de
mucha ayuda en la determinacion de los motivos de las diferencias entre una

curva experimental y las graficas estandar.

6.3 La curva potenciodinamica estdndar muestra una buena concordancia
con la curva potenciostatica determinada a una velocidad de polarizacién

general equivalente.

6.4 Las diferencias en el tamafo y ubicacion de las franjas de dispersion
presentadas en las figuras 1 y 2 contra las del apéndice X2 son atribuidas a
diferencias menores en las dos barras de acero inoxidable tipo 430 que fueron

evaluadas separadamente.

7. Precisién y desviacién

7.1 La repeticion de este método de prueba estd siendo desarrollado. Sin
embargo, en la figura 6 es mostrada la repeticion en una prueba interna de

laboratorio previa enla cual un material fue probado dos veces.
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7.2 Lareproducibilidad de este método de prueba esta siendo desarrollada
mediante pruebas internas de laboratorio.
7.3 En este método de prueba no hay desviacion porgue la curva

potenciodinamica esté definida solamente en términos de este método.



Denominacion: G59 — 91
Practica estandar para la realizacion de mediciones de resistencia de polarizacion

potenciodinamica

Esta norma es emitida bajo la denominacién G 59, el nimero siguiente a la
denominacion indica el afio de adopcion original o, en el caso de revision, el afio
de la ultima revision. Un numero entre paréntesis indica el afio de la dltima
reaprobaciéon. Un superindice epsilon ) indica un cambio de editorial desde la

ultima revision o reaprobacion.

1. Alcance

1.1 Esta practica describe un procedimiento experimental para las mediciones de
resistencia de polarizacion, la cual permite al investigador calibrar su equipo y

probar sus métodos para tales mediciones. La resistencia de polarizacion, R,, de



un electrodo corroyéndose esta definida como la pendiente de una grafica de

potencial E — densidad de corriente i, en el potencial de corrosion Eco :

R =8PEGe - g 1)
el o

donde DE = E - Ec¢or, €s la polarizacion desde el potencial de corrosion e i es la

densidad de corriente (d.c.) correspondiente a un valor particular de DE. De la

resistencia de polarizacion R, puede ser calculada la corriente d.c. de corrosion

lcorr

(2)

donde B es una combinacion de las pendientes de Tafel anddica y catédica (ba,
be):



___ bh
8= 2.303(b, + b,) )

Las dimensiones de R, son ohm*cm?®. Las ventajas de las mediciones de
polarizacion son la posibilidad de registrar velocidades de corrosion instantaneas y
el uso de esta técnica para el monitoreo en linea de un gran nimero de procesos

en los cuales la corrosion puede causar problemas.

1.2 Son incluidas las curvas de polarizacion estandar. Estos datos de referencia
estan basados en los resultados de ocho diferentes laboratorios que siguieron el
procedimiento estandar usando el acero inoxidable estandar AISI Tipo 430 (UNS
S43000) en 1 N de H,SO,4. Este procedimiento es muy similar al descrito en la
practica G 5. También se incluyen curvas las cuales han sido construidas usando

analisis estético para indicar el rango aceptable de las curvas de polarizacion.

1.3 Las muestras de acero inoxidable estandar AISI Tipo 430 (UNS S43000)
usadas en la obtencién de la grafica de referencia estdndar estan
disponibles para cualquiera que desee revisar su procedimiento y equipo de

prueba.

1.4 Los procedimientos de prueba descritos en esta practica pueden no ser
apropiados para la medida de la resistencia de polarizacion en todos los

materiales o en todos los medios.

1.5 Esta norma no pretende abordar todo lo concerniente a la seguridad asociada

con su uso. Es responsabilidad del usuario establecer las medidas de seguridad e

higiene adecuadas y determinar con anterioridad la aplicabilidad de las

limitaciones reguladoras a utilizar.



2. Documentos de referencia

2.1 Normas ASTM:

G 3 Practica para las convenciones aplicables a las mediciones
electroquimicas en pruebas de corrosion.

G 5 Metodo de prueba de referencia para la realizacion de mediciones de
polarizacién anddica potenciostatica y potenciodinamica.

G 15 Terminologia relacionada con la corrosion y pruebas de corrosion.

G 106 Practica para la verificacion del algoritmo y del equipo para mediciones de
impedancia electroquimica.

2.2 Apéndice:
Muestras de acero inoxidable estandar AISI Tipo 430 (UNS S43000)

3. Equipos

3.1 Los equipos utilizados son descritos en la practica G 5. Son necesarios una
celda de polarizacion estdndar o cualquier celda que pueda ser usada para
reproducir la curva estandar mostrada en la practica G 5, un soporte de electrodo
para la muestra de prueba, la muestra de prueba, un electrodo de referencia y un
electrodo auxiliar. El potenciostato debe ser del tipo que permita la aplicacion de
un barrido de potencial. Es aconsejable que el potenciostato tenga salidas para
potencial y corriente en forma de un voltaje contra tierra, el cual realiza el registro

de la curva de polarizacion en un re gistrador X— Y mas conveniente.

4. Procedimiento experimental estandar



4.1 Las muestras deberan ser preparadas como se describe en la practica G 5, la
cual involucra el pulimento con una lija de agua de SiC #600 con anterioridad al

experimento con un tiempo de anticipacion de maximo 1 hora.

4.2 Prepare 1.0 N H,SO, (al 100%) y agua destilada. Lleve a cabo la prueba a

30+ 1°C.

4.3 Por lo menos % hora antes de la inmersién de la muestra comience a purgar
la solucién con hidrogeno libre de oxigeno a una velocidad de flujo de 150

cm®min. Contintie purgando durante toda la prueba.

5. Prueba del equipo eléctrico

5.1 Antes de hacer la medicion de la resistencia de polarizacion, el sistema
eléctrico (potenciostato, registrador X-Y) debe ser probado a fin de asegurar su
correcto funcionamiento. Para este propdsito conecte el potenciostato a una celda
falsa. Mientras que en estudios electroquimicos a veces son necesarias celdas
falsas mas complejas, el resistor simple mostrado en la figura 1 es adecuado para

las presentes necesidades.



CE ]

REF

WE ——1

R = Resistor de prueba

CE = Contraelectrodo
REF = Electrodo de Referencia
WE = Electrodo de Trabajo

Figura 1. Arreglo parala prueba del equipo eléctrico

(potenciostato, registrador X-Y)
5.2 Use R =10 W. Fije el potencial aplicado en el potenciostato a E = -30 mV y

aplique el potencial. La corriente debe ser | = E/R =3 mA.

Nota 1: cuando los valores de resistencia de polarizacion son medidos para sistemas con altas o bajas corrientes de
corrosion, el valor de R debera ser escogido para cubrir el rango de corriente de la medida de resistencia de polarizacion

real. Para corrientes de corrosion en el rango de microamperios,se debe escoger R =1 a 10 KW.

5.3 Registre la curva de polarizacion potenciodinamica (0.6 V/h) desde E = -30
mV hasta E = +30 mV y regrese a E =-30 mV. La grafica debera ser lineal, pasar
por el origen, y tener una pendiente de R =10 W. Las curvas registradas por el

barrido de potencial hacia delante y hacia atras deberan ser idénticas.

5.4 En el caso en que la curva de polarizacion registrada no pase por el origen o
no tenga la pendiente correcta, o ambas, calibre el potenciostato y el registrador

X-Y de acuerdo con las especificaciones del fabricante.



6. Procedimiento de prueba electroquimico

6.1 Transfiera la muestra de prueba a la celda y ajuste la punta de la sonda del
puente salino a una distancia de 2 6 3 mm de la superficie del electrodo de

prueba.

6.2 Registre el potencial de corrosion Ecor después de 5 y 55 minutos de
inmersién. Registre el potencial de platino (electrodo auxiliar) 50 minutos después

de la inmersion de la muestra de prueba.

6.3 Fije el potencial aplicado a 30 mV més negativo que el potencial de corrosion
registrado (Nota 2). Aplique este potencial y ajuste la sensibilidad del registrador

X-Y de tal forma que la lectura de corriente sea hecha a plena escala.

Nota 2: para la definicién de los signos del potencial y de la corriente, ver la practica G 3.

6.4 Un minuto después de la aplicacion del potencial, inicie el escaneo del
potencial anédico a una velocidad de barrido de 0.6 V/h (* 5%), registrando el
potencial y la corriente continuamente. Termine el barrido de potencial cuando
sea alcanzado un potencial de 30 mV positivo en relaciébn con el potencial de

corrosion.



6.5 Grafique la curva de polarizacion como una grafica lineal de potencial —
densidad de corriente, como la mostrada en la practica G 3. Determine la
resistencia de polarizacion, Rp, graficamente como la tangente de la curva en el

origen de la gréfica (DE = 0).

7. Gréficas de referencia estandar

7.1 Las curvas de polarizacion estandar basadas en los datos suministrados por
ocho laboratorios son mostradas en la figura 2. Estas curvas fueron construidas
de los datos de la tabla 1, la cual contiene los valores medios, M, de la resistencia
de polarizacion, Ry, las pendientes de Tafel, b, y b, la constante B, y la densidad
de corriente de corrosion, icr, calculada de acuerdo a la ecuaciébn 2. Las
pendientes de Tafel fueron obtenidas en experimentos separados de las lineas de
Tafel (graficas semilogaritmicas). También se incluyen la desviacion estandar,
SD, y el error estandar de la media, SE, calculados de los datos reportados por los
ocho laboratorios participantes en la prueba. Estos datos individuales son
mostrados en el apéndice X1, el cual contiene también los valores del potencial de

corrosion, Ecorr, y €l potencial de platino, Ep:.

7.2 Las curvas 1 a 3 en la figura 2 fueron construidas de acuerdo a la ecuacion 4,
la cual describe una curva de polarizacién para reacciones de transferencia de

carga:



I =lcorr

. 0 2
b, 5 exp B % (4)

Para la curva 1 fueron usados los valores medios de icorr, ba, Y be de la tabla 1. Las
otras dos curvas representan el 95% de los limites de confiabilidad. Estos limites
son iguales a los tiempos de la curva 1 o divididos por e donde S esta

determinada por:

alnt, -iniy
105

S =

Los valores de (In [, -1In Il) son las desviaciones de los logaritmos de la corriente

de cada curva de laboratorio en los intervalos de 1 a 3 mV. Es de esperarse que

el 95% de todos los datos estén dentro de estos rangos limites.

7.3 Las curvas de polarizaciéon medidas reportadas por los ocho investigadores
caen dentro del rango mostrado en la figura 2. Cuando el experimento es repetido
de acuerdo a este método de referencia estandar el valor de la resistencia de
polarizacion, Ry, calculada de la curva de polarizacion debe estar dentro de los

limites: R, *+2SD:6.11 a 12.27 ohm*cm?



7.4 Esta practica no necesariamente determinara apropiadamente las medidas de
resistencia de polarizacion en medios diferentes a 1 N H2SO4. Para otras

aleaciones u otros medios ASTM actualmente no tiene informacion.

ba = 95 m +E
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=
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Figura 2. Curvas de polarizacion estandar

Tabla 1. Datos de polarizacion para el acero inoxidable tipo 430, IN H,SOy4, H,, 30°C
M SD SE




R, (chm*cm?) 9.19 1.54 0.54

ba (MV) 95 18 6
be (MV) 118 16 6

B (mV) 22.8 3.6 1.3
leorr (MA/CM?) 2.49 0.19 0.07

8. Palabras claves

8.1 Polarizaciébn anddica; electrodo auxiliar; polarizacién catddica; corrosion;
potencial de corrosion; densidad de corriente; celda electroquimica; potencial
electroquimico; sonda de Luggin; potencial mixto; potencial de circuito abierto;
sobrevoltaje; resistencia de polarizacién; potenciodinamica; pendiente de Tafel;

electrodo de trabajo.



APENDICE

X1. DESVIACION DE LOS DIAGRAMAS DE POLARIZACION ESTANDAR

X1.1 Altas densidades de corriente pasiva (efecto de agrietamiento)

X1.1.1 Los ejemplos de densidades de corriente pasiva las cuales son mas
grandes para una grafica potenciostatica estdndar son mostrados en la
figura X1.1 Este efecto es atribuible al agrietamiento entre la muestra y el

soporte del material. El agrietamiento puede ser el resultado de la técnica de

montaje o del material usado para el montaje.
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X1.1.2 Lacaida de potencial alo largo de la trayectoria del electrolito dentro
de la grieta entre la muestra y el soporte del material previene a esa area de
la pasivacion. Aunque la cara de la muestra se pasiva, la alta densidad de
corriente asociada con la grieta activa contribuye a incrementar la densidad
de corriente medida. Los electrodos de muestra para las mediciones de
polarizacion deben ser montados sin grietas para evitar tales densidades de

corriente pasiva erréneas.

X1.2 Bajas densidades de corriente pasiva (efecto instrumental)

X1.2.1 Las bajas densidades de corriente pasiva que se muestran en la
figura X1.2, son indudablemente el resultado de problemas instrumentales.
Este efecto puede ser eliminado calibrando la corriente sobre el rango

completo de interés antes de la realizacion de un experimento.
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Figura X1.2 Efecto instrumental durante la polarizacién anddica

X1.3 Corrientes catodicas durante la polarizacion anddica (efecto del oxigeno)
X1.3.1 El “lazo negativo” a potenciales entre —0.350 V y —0.050 V, mostrado

por lineas a trazos en la figura X1.3, ocurre cuando la corriente catddica total
excede la corriente anddica total. Tales resultados son caracteristicos de la
presencia de oxigeno en la solucién. Este efecto puede ser anticipado si el
potencial del platino registrado es considerablemente mas noble que —0.26
V. El gas de purgado debera remover el oxigeno del sistema, pero alli puede

estar una fuga de aire o el gas de purgado puede estar contaminado con



oxigeno. Es necesario tener mucho cuidado en el disefio del equipo de
vidrio y asegurar un alto grado de pureza en el gas que es usado para evitar

la contaminacion de oxigeno.
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Denominacion: G 61— 86
Método de prueba estandar para la realizacion de mediciones de polarizacion
potenciodinamica ciclica para la sensibilidad a la corrosion localizada de

aleaciones basadas en hierro, niquel o cobalto

Esta norma esemitida bajoladenominacion G 61, el nimero siguienteala denominacién indica el afio deadopcion original o, en
el caso derevision, € afio dela ltimarevision. Un nimero entre paréntesisindica el afio dela tltimareaprobacion. Un

superindice epsilon (e) indica un cambio de editorial desdela Ultimarevision o reaprobacion.

1. Alcance

1.1 Este método de prueba proporciona un procedimiento para la realizacion de
mediciones de polarizacion potenciodinamica ciclica para determinar la
sensibilidad relacionada con la corrosion localizada (corrosion por picadura y por
hendidura) para aleaciones basadas en hierro, niquel, o cobalto en un medio de
cloruro. Este método de prueba también describe un procedimiento experimental
el cual puede ser usado para revisar algunas técnicas experimentales e

instrumentacion.

1.2 Esta norma puede involucrar materiales, operaciones y equipos peligrosos.
Esta norma no pretende abordar todo lo concerniente a la seguridad asociada con
su uso. Es responsabilidad del usuario establecer las medidas de seguridad e
higiene adecuadas y determinar con anterioridad la aplicabilidad de las

limitaciones reguladoras a utilizar.

2. Documentos de referencia

2.1 Normas ASTM:



D 1193 Especificaciones para agua reactiva.



G 3 Practica para las convenciones aplicables a las mediciones electroquimicas

en pruebas de corrosion.

G 5 Meétodo de prueba de referencia para la realizacion de mediciones de

polarizacion anddica potenciostatica y potenciodinamica.

3. Importanciay uso

3.1 En este método de prueba, una indicacién de la sensibilidad a la iniciacion de
corrosion localizada esta dada por el potencial al cual la corriente anddica
aumenta rapidamente. Este potencial mas noble es obtenido en esta prueba a
una velocidad de escaneo fija, la aleacion es la menos sensible a la iniciacién de
la corrosién localizada. Los resultados de esta prueba no tienen la intencién de
relacionarse en una forma cuantitativa con la velocidad de propagacion que se

puede observar en servicio cuando la corrosion localizada ocurre.

3.2 En general, una vez iniciada, la corrosion localizada puede propagarse a un
potencial mas electropositivo que el potencial al cual el lazo de histéresis es
completado. En este método de prueba, el potencial al cual el lazo de histéresis
se completa, estad determinado a una velocidad de escaneo fija. En estos casos,
el potencial méas electropositivo al cual el lazo de histéresis es completado es el

menos apropiado, esto es, que la corrosién localizada ocurrira.

3.3 Si es seguido, este método de prueba proporcionara mediciones de
polarizacién anddica potenciodinamica ciclica que reproducirdn datos
desarrollados en otros laboratorios en diferentes periodos usando este

método de prueba para las dos aleaciones especificas discutidas en 3.4. El



procedimiento es usado para aleaciones basadas en hierro, niquel, o cobalto

en un medio cloruro.

3.4 Es incluida una grafica de polarzacion potenciodinAmica estandar. Estos
datos de referencia estan basados en los resultados de cinco diferentes
laboratorios que siguieron el procedimiento estandar, usando aleaciones
especificas de acero inoxidable Tipo 304, UNS S30400 y aleacion C-276, UNS
N10276. Las curvas incluidas han sido construidas usando analisis estatico para

indicar el rango aceptable de las curvas de polarizacion.

3.5 Ladisponibilidad de un método de prueba, material y gréaficas estandar
facilitaran al investigador la revision de sus técnicas para evaluar la

sensibilidad a la corrosién localizada.

4. Equipos

4.1 Lacelda de polarizacion debera ser similar a la descrita en la practica G

5. Igualmente otras celdas de polarizacion pueden ser adecuadas.

4.1.1 La celda debera tener una capacidad de 1 litro aproximadamente y
debera tener cuellos o juntas apropiadas para permitir la introduccion de los
electrodos, tubos de entrada y salida de gases, y un termémetro. La sonda
del puente salino de Luggin separa el volumen de solucion de el electrodo
de referencia de calomel saturado. La punta de la sonda deberé ser ajustada

para llevarla muy cerca del electrodo de trabajo.

4.2 Soporte de electrodo:



4.2.1 Las muestras deberan ser montadas en un soporte adecuado disefiado para
una superficie lisa, exponiendo 1 cm® a la solucién de prueba (figura 1). Tal
soporte ha sido descrito en la bibliografia. Es importante que la junta circular de
TFE-fluorocarbon sea perforada y lisa a fin de minimizar las grietas.

4.3 Potenciostato (Nota 1) - Debera ser usado un potenciostato que mantendra
un potencial de electrodo dentro de 1 mV de un valor presente sobre un amplio
rango de corrientes aplicadas. Para el tipo y tamafio de la muestra estandar
suministrada, el potenciostato debera tener un rango de potencial d —1.0 a +1.6
voltios y un rango de salida de corriente anédica de 1.0 a 10° mA. La mayoria de
los potenciostatos comerciales satisfacen los requerimientos especificos para

estos tipos de mediciones.

Nota 1: estos requerimientos instrumentales estan basados en valores tipicos de
los instrumentos en los cinco laboratorios que han proporcionado los datos usados

en la determinacion de la gréafica de polarizacion estandar.

4.4 Instrumentos de medicion del potencial (Nota 1) — El circuito de medicion del
potencial debera tener una alta impedancia de entrada en el orden de 10*Wa
10 W para minimizar la corriente inducida desde el sistema durante las
mediciones. Los instrumentos deberan tener suficiente sensibilidad y precision
para detectar un cambio en el potencial de +1 mV , usualmente incluidos en los
potenciostatos comerciales. Es preferida una salida como un voltaje para

propésitos de registro.



Junta o aro corredizo

Adaptador para cuello de celda

Conexiones eléctricas metalicas \

Muestra \
Junta limitadora de area de \
TFEFluorocarbon AN

- Cubierta de TFE-Fluorocarbén

Aislador de TFEFluorocarb6n

Figura 1. Diagrama esquematico del soporte de la muestra

4.5 Instrumentos de medicion de la corriente (Nota 1) — Debera ser usado un
instrumento que sea capaz de medir una corriente con una precision dentro del
1% del valor absoluto sobre un rango de corriente entre 1.0 y 10°mA. La mayoria
de las unidades comerciales tienen un instrumento incorporado con una salida
como un voltaje, la cual es preferida para propdsitos de registro. Para el propésito
de la presente prueba es deseable una salida logaritmica.

4.6 Circuito de polarizacién anddica — Un potenciostato de escaneo es usado
para las mediciones potenciodinamicas. EIl potencial y la corriente son graficados
continuamente usando un registrador XY y un convertidor logaritmico para la
corriente (contenido en el potenciostato o incorporado dentro del circuito). Las

unidades disponibles comercialmente son apropiadas.

4.7 Electrodos:



4.7.1 EIl acero inoxidable estandar Tipo 304 (UNS S30400) y la aleacion C-276
(UNS N10276) deberan ser maquinados como discos lisos de 0.625-in (14-mm) de
diametro. La composicién quimica de las aleaciones usadas estan enlistadas en
la tabla 1.

4.7.2 Contraelectrodos — Los contraelectrodos pueden ser elaborados como se
describe en la practica G 5 o de un alambre de platino de alta pureza. Un método
apropiado seria cerrar herméticamente el alambre de platino en un tubo de vidrio e
introducir el montaje del electrodo de platino a través de una junta corrediza. Los
contraelectrodos deberan tener un area de por lo menos el doble de la del
electrodo de prueba.

4.7.3 Electrodo de Referencia — Es recomendado un electrodo de calomel
saturado con una velocidad de fuga controlada (cerca de 3 ni/h). Este tipo
electrodo es duradero, fiable, y esta disponible comercialmente. Deben tenerse
las precauciones para garantizar que éste es mantenido en la condicién correcta.
El potencial del electrodo de calomel debera ser revisado a intervalos periddicos

para garantizar su precision.

Tabla 1. Composicién quimica de las aleaciones usadas, Peso %

Elemento Aleacion G276 Acero inoxidable
(UNS N10276) tipo 304 (UNS 30400)

Carbono 0.003 0.06

Cromo 15.29 18.46

Cobalto 2.05

Columbio 0.11

Cobre 0.17

Hierro 5.78 balance
Manganeso 0.48 143

Molibdeno 16.03 0.17



Niquel balance 8.7

Fésforo 0.018 0.029
Silicio 0.05 0.6
Azufre 0.006 0.014
Vanadio 0.2

Tungsteno 3.62

5. Reactivos y materiales

5.1 Pureza de los reactivos — Quimicos de clase reactiva seran usados en todas
las pruebas. A no ser que de otra manera indicada, se desee que todos los
reactivos se ajusten a las especificaciones del Comité de Reactivos Analiticos de
la Sociedad Quimica Americana, donde tales especificaciones estan disponibles.
Otras clases pueden ser usadas, siempre que sea determinado primero que el
reactivo es de la suficiente alta pureza para permitir su uso sin la disminucion de la

precision de la determinacion.

5.2 Pureza del agua — El agua sera destilada o desionizada ajustandose a los

requerimientos de pureza de la especificacion D1193, agua reactiva Tipo IV.

5.3 Cloruro de Sodio (NaCl).

5.4 Las muestras de acero inoxidable estandar Tipo 304 (UNS S30400) y de la
aleacion C-276 (UNS N10276) usadas en la obtencion de la gréfica de referencia
estandar estan disponibles para quien desee revisar sus propios procedimientos

de pruebay equipo.

6. Procedimiento



6.1 Preparacion de la muestra de prueba:
6.1.1 Pula con lija de agua de SiC # 240 y #600, hasta que las ralladuras asperas
sean removidas; enjuague y seque.

6.1.2 Antes de ensamblar el soporte de la muestra, desengrase ultrasénicamente
la muestra por 5 minutos en detergente y agua, enjuague completamente en agua

destilada, y seque.

6.1.3 Monte la muestra en el soporte de electrodo. Apriete el montaje hasta
que la junta de TFE-fluorocarbon este lo suficientemente comprimida para

evitar fugas en la junta.

6.2 Prepare la solucion de cloruro de sodio a 3.56% (por peso) disolviendo 34

gramos de NaCl (al 100%) en 920 mL de agua destilada.

6.3 Ensamble el soporte de electrodo y ubiquelo en la celda de polarizacion.
Transfiera 900 mL de la solucion de prueba a la celda de polarizacion, asegurando

gue la muestra permanezca por encima del nivel de la solucién.

6.4 Lleve la temperatura de la solucion a 25 + 1°C mediante la inmersién de la
celda de prueba en un bafio de agua de temperatura controlada o por otros

medios convenientes.

6.5 Ubique los electrodos auxiliares de platino, la sonda del puente salino, y
los otros componentes en la celda de prueba. Llene el puente salino con la
solucién de prueba y ubique la punta de la sonda aproximadamente a 1 mm

del electrodo de trabajo.

Nota 2: los niveles de la solucion en las celdas de referencia y de polarizacion deberan ser los mismos. Si esto es

imposible una llave de paso puede ser usada en el puente salino para eliminar el sifonamiento.



6.6 Purgue suficientemente la solucion con un gas apropiado para eliminar el

oxigeno antes de la inmersién de la muestra (minimo de 1 hora).

6.7 Sumerja la muestra por 1 hora antes del inicio de la polarizacion. Una junta
corrediza puede ser usada para garantizar que un medio libre de oxigeno es
mantenido mientras la muestra es reducida. Es importante que todo el oxigeno
sea eliminado antes de la polarizacibn mediante el purgado, de otra forma, seran

observados valores de potencial de corrosion iniciales mas nobles.

6.8 Reqistre el potencial de platino 50 minutos después de la inmersion de la
muestra. Grabe el potencial de circuito abierto de la muestra, esto es, el potencial

de corrosion el instante antes del inicio de la polarizacion.

6.9 Barrido de Potencial — Inicie el barrido de potencial 1 hora después de la
inmersién de la muestra, comenzando al potencial de corrosion (Ecorr), Y aplique el
barrido en la direccion mas noble a una velocidad de 0.6 V/h #5%). Registre la
corriente continuamente con cada cambio en el potencial en un registro X-Y

usando papel semilogaritmico.

6.9.1 El inicio de la corrosion localizada esta usualmente marcado por un rapido
incremento de la corriente anddica a potenciales por debajo del potencial de
evolucién del oxigeno. Cuando la corriente alcanza 5 mA (5*10° mA), invierta la

direccion de barrido (hacia los potenciales mas activos).

6.9.2 Continte el barrido inverso hasta cerrar el lazo de histéresis o hasta

gue sea alcanzado el potencial de corrosién.



6.10 Grafique los datos de polarizacion anddica en papel semilogaritmico de
acuerdo con la practica G 3 (potencial-ordenada, densidad de corriente-
abcisa). Una grafica de las curvas de polarizacion representativas

generadas por la practica es mostrada en la figura 2.

7. Interpretacion de resultados

7.1 Las curvas de polarizacidon mostradas en las figuras 2, 3 y 4 indican que la
iniciacion y propagacion de la corrosion localizada ocurre a potenciales mas
electronegativos que el potencial de evolucion del oxigeno en el acero inoxidable
Tipo 304 (UNS S30400) en el medio cloruro. La curva para la aleacion C-276
(UNS N10276) no es un resultado de la corrosién localizada pero si de la corrosion
uniforme en la region transpasiva o de evolucion del oxigeno. Ya que los
potenciales de corrosion (valores de Eco) para la aleacion C-276 (UNS N10276) y
el acero inoxidable Tipo 304 (UNS S30400) son usualmente similares, estas
curvas indican que la aleacion C-276 es mas resistente a la iniciacion vy
propagacion de la corrosion localizada que el acero inoxidable Tipo 304 (UNS
S30400).
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8. Precision y desviacion

8.1 Ha sido preparada una grafica de polarizacion estandar basada en los
datos potenciodindmicos de cinco laboratorios diferentes. Para claridad, la
grafica ha sido separada en barrido hacia delante (figura 3) y en barrido
inverso (figura 4). Estas graficas muestran los valores medios y un rango de

+2 desviaciones estandar.

8.2 La gama de datos obtenidos de un niumero de laboratorios y usados en
la preparacién de la gréfica estandar (figuras 3 y 4) demuestran la
reproducibilidad que es posible cuando es seguido un procedimiento

estandar. Los datos de un investigador deberan caer dentro del rango de +2

desviaciones estandar ya que ésta incluye el 95% de todos lo datos



proporcionados, las variaciones aleatorias son la Unica fuente de error.
Ninguna informacién esta disponible sobre la repeticion cuando un
laboratorio realiza varias pruebas idénticas. La corrosiéon por agrietamiento

bajo las juntas puede conducir a resultados erréneos.

8.3 Cuando se estan probando aleaciones basadas en hierro, niquel, y cobalto de
acuerdo a este método de prueba, se esperaria que la repeticion vy
reproducibilidad sean similares a las del material estdndar. Sin embargo, ningun

dato esta actualmente disponible para otras aleaciones.

8.4 Este método de prueba cuando es realizado de acuerdo a los procedimientos
descritos aqui, clasifica a algunas aleaciones basadas en hierro, niquel, y cobalto
con relacion a sus resistencias a la corrosion por agrietamiento y por picadura en
medios que contienen cloruro, tales como el agua de mar. El método de prueba
no necesariamente clasificara los materiales correctamente en medios que son
significativamente diferentes a los acuosos, y a los de cloruro de sodio oxigenado
a temperatura ambiente. Para otras aleaciones probadas en otros electrolitos, no
hay informacion actualmente.



Denominacion: G 102 — 89 (Reaprobada en1994)

Practica estandar para él calculo de velocidades de corrosién e informacién
relacionada con las mediciones electroquimicas

Esta norma es emitida bajo la denominacion G 102, el numero siguiente a la denominacion indica el afio de

adopcion original o, en el caso de revision, el afio de la dltima revision. Un namero entre paréntesis indica el afio
de la ultima reaprobacion. Un superindice epsilon @ indica un cambio de editorial desde la Gltima revisién o

reaprobacion.

1. Alcance

1.1 Esta préactica estd destinada a suministrar una guia en la conversién de los
resultados de las mediciones electroquimicas en velocidades de corrosion
uniforme. Los métodos de calculo para la conversién de valores de densidad de
corriente de corrosion tanto a velocidades de pérdida de masa como a velocidades
de penetracion promedio son dados para la mayoria de las aleaciones. Ademas,
son proporcionadas algunas guias para la conversion de valores de resistencia de

polarizacion a velocidades de corrosion.

2. Documentos de referencia

2.1 Normas ASTM:

D2776 Meétodos de prueba para la corrosividad del agua en la ausencia de

transferencia de calor (Métodos Eléctricos).



G 5 Metodo de prueba de referencia para la realizacion de mediciones de

polarizacion anddica potenciostética y potenciodinamica.

G 59 Préctica para la realizacion de mediciones de resistencia de polarizacion

potenciodinamica



3. Importancia y uso

3.1 Las mediciones de velocidad de corrosién electroquimica a menudo
suministran resultados en términos de la corriente eléctrica. Aungue la conversion
de estos valores de corriente en velocidades de pérdida de masa o en velocidades
de penetracion esta basada en la ley de Faraday, los célculos pueden ser
complicados para las aleaciones y metales con elementos que tienen multiples
valores de valencia. Esta practica esta proyectada para suministrar una guia para
calcular velocidades de pérdida de masa y de penetracion para tales aleaciones.
Son suministrados algunos valores tipicos de pesos equivalentes para una

variedad de metales y aleaciones.

3.2 Las mediciones de velocidad de corrosién electroquimica pueden
proporcionar resultados en términos de la resistencia eléctrica. La conversion de
estos resultados tanto a velocidades de pérdidas de masa como de penetracion
requiere informacion electroquimica adicional. Son dadas algunas aproximaciones

para estimar esta informacion.

3.3 El uso de esta practica ayudara en la produccion de datos de velocidad de
corrosion mas consistentes de los resultados electroquimicos. Esto hara los

resultados de diferentes estudios mas comparables y minimizara los errores de



célculo que pueden ocurrir en la transformacién de los resultados electroquimicos

a valores de velocidad de corrosion.

4. Densidad de corriente de corrosién

4.1 Los valores de corriente de corrosion pueden ser obtenidos de las celdas
galvanicas y de las mediciones de polarizacion, incluyendo las extrapolaciones de
Tafel o las mediciones de resistencia de polarizacién. (Ver método de prueba de
referencias G 5 y la practica G 59, para ejemplos). El primer paso es convertir la
medida o valor de corriente estimado a densidad de corriente. Esto es llevado a
cabo dividiendo la corriente total entre el &rea geométrica del electrodo expuesta a
la solucion. Es asumido que la corriente se distribuye uniformemente a través del
area usada en este célculo. En el caso de acoplamientos galvanicos, debera ser
usada el area expuesta de la muestra anddica. Este calculo se puede expresar

como:

i — _cor (1)

cor

>

donde:
i = densidad de corriente de corrosién, pAlcnt,

corriente anddica total, pA,y

ICOI’

A area expuesta de la muestra, cn?.



Otras unidades pueden ser usadas en este calculo. En algunos equipos de
polarizacion computarizados este calculo es hecho automaticamente después que
el area de la muestra es programada en el computador. En el apéndice X1 es

dado un calculo simple.

4.2 Peso Equivalente — EW, puede ser tomado como la masa del metal en
gramos que sera oxidada por el paso de un Faradio de carga eléctrica (96 489 +

2C (amp-seq)).

Nota 1: el valor de EW no depende del sistema de unidades escogido y puede ser considerado adimensional.

Para elementos puros, el peso equivalente esta dado por:

w
EW =— (2)

n
donde:
W = peso atomico del elemento, y
n = namero de electrones requeridos para oxidar un atomo del elemento en el
proceso de corrosion, esto es, la valencia del elemento.
4.3 Para las aleaciones el peso equivalente es mas complejo. Usualmente es
asumido que el proceso de oxidacién es uniforme y no ocurre selectivamente para

algin componente de la aleacion. Si esto no es cierto, el calculo aproximado

necesitara ajustarse para reflejar el mecanismo observado. Ademas, algunos



racionales deben ser adoptados para asignar valores de n a los elementos en la

aleacion ya que muchos elementos presentan mas de un valor de valencia.

4.4 Para calcular el peso equivalente de la aleacidén puede ser usada la siguiente
aproximacion. Considere una unidad de masa de la aleacidén oxidada. El electron
equivalente para 1 gramo de aleacion, Q es:
o nifi
Q=a (3)
W
donde:

f, = fraccion de masa del i-ésimo elemento en la aleacion,

Wi

peso atomico del i-€simo elemento en la aleacion, y

ni = valencia del i-ésimo elemento de la aleacion.
Por consiguiente, el peso equivalente de la aleacion, EW, es el reciproco de esta

cantidad:

_ 1
EW_o nifi (4)

Wi

Normalmente solo los elementos por encima del 1% de la masa en la aleacion son
incluidos en el calculo. En casos donde no esta disponible el analisis real de una
aleacion, es convencional usar el rango medio de la especificacion de la
composicion para cada elemento, a menos que se disponga de una mejor base.

Un célculo simple es dado en el apéndice X2.



4.5 Las asignaciones de valencia para elementos que exhiben valencia multiple
pueden crear incertidumbre. Es mejor si una técnica independiente puede ser
utilizada para determinar la valencia apropiada de cada elemento de la aleacion.
Algunas veces es posible analizar los productos de la corrosién y usar esos
resultados para establecer la valencia apropiada. Otra aproximacion es medir o
estimar el potencial de electrodo de la superficie que se corroe. Los diagramas de
equilibrio que muestran las regiones de estabilidad de varias fases como una
funcion del potencial y el pH pueden ser creados de datos termodinamicos. Estos
diagramas son conocidos como diagramas de potencial — pH (Pourbaix) y han
sido publicados por varios autores. Los diagramas apropiados para varios
elementos de la aleacion pueden ser consultados para estimar la valencia estable
de cada elemento a la temperatura, potencial y pH del electrolito de contacto que

existié durante la prueba.

Nota 2: algunas de las viejas publicaciones usaron datos termodinamicos inadecuados para construir los diagramas y

I6gicamente estaban en un error.

4.6 Algunos valores tipicos del EW para una variedad de metales y aleaciones

son dados en la tabla 1.



4.7 Calculo de la velocidad de corrosion - La ley de Faraday puede ser usada

para calcular la velocidad de corrosion en términos de velocidad de penetracion

(CR) o velocidad de pérdida de masa (MR):

CR=K, L EW (5)
r
MR= K,i_, EW (6)
Tabla 1. Valores de peso equivalente para una variedad de metales y
aleaciones
Elementos nda cera a
Designaciéon comin UNS w/Valencia Valencia Peso Valencia Peso Elemento/ Peso Elemento/ Peso
constante variable equivalente| variable | equivalente| Valencia | equivalente| Valencia | equivalente

Aleaciones de Aluminio:
AA1100 A91100 |AI3 8.99
AA2024 A92024  |AII3, Mg/2 Cu/l 9.38 Cul2 9.32
AA2219 A92219  |Al/3, Mg/2 Cu/l 9.51 Cu/2 9.42
AA3003 A93003  |Al/3, Mg/2 Mn/2 9.07 Mn/4 9.03 Mn/7 8.98
AA3004 A93004  |Al/3, Mg/2 Mn/2 9.09 Mn/4 9.06 Mn/7 9
AA5005 A95005  |Al/3, Mg/2 9.01
AA5050 A95050  |Al/3, Mg/2 9.03
AA5052 A95052  |Al/3, Mg/2 9.05
AA5083 A95083  |Al/3, Mg/2 9.09
AA5086 A95086  |Al3, Mg/2 9.09
AA5154 A95154  |Al/3, Mg/2 9.08
AA5454 A95454  |Al/3, Mg/2 9.06
AA5456 A95456  |Al/3, Mg/2 9.11
AABO61 A96061  |Al/3, Mg/2 9.01
AAB070 A96070  |Al/3, Mg/2, 8.98

Si/4
AA6161 A96161 |Al3 8.99
AA7072 A97072  |AlI3, Zn/2 9.06
AA7075 A97075  |Al/3, Zn/2, Cu/l 9.58 Cu/2 955

Mg/2
AA7079 A97079 A3, Zn/2, 9.37

Mg/2
AA7178 A97178  |AlI3, Zn/2, Cu/l 9.71 Cu/2 9.68

Mg/2




Aleaciones de Cobre:
CDA110 C11000 Cu/l 63.55 Cu/2 3177
CDA220 C22000 Znf2 Cu/l 58.07 Cu/2 31.86
CDA230 C23000 Znf2 Cu/l 55.65 Cu/2 31.91
CDA260 C26000 Zn/2 Cu/l 49,51 Cu/2 32.04
CDA280 C28000 |Zn/2 Cul 46.44 Cui2 3211
CDA444 C44300 Znf2 Cu/l, Sn/2 50.42 Cu/l, Sn/4 20 Cu/2, Sn/4 2
CDAB87 C68700 Zn/2, A3 Cu/l 48.03 Cu/2 30.29
CDA608 C60800 All3 Cu/l 47.114 Cu/2 27.76
CDA510 C51000 Cu/l, Sn/2 63.32 Cu/l, Sn/4 60.11 Cu/2, Sn/4 31.66
CDA524 C52400 Cu/l, Sn/2 63.1 Cu/l, Sn/4 57.04 Cu/2, Sn/4 31.55
CDAB55 C65500 Sil4 Cu/l 50.21 Cu/2 2851
CDA706 C70600 Nil2 Cu/l 56.92 Cu/2 3151
Tabla 1. Continuacion
Elementos
Designacion comin| UNS | w/Valencia Valencia Peso Valencia Peso Elemento/ Peso Elemento/ Peso
constante variable equivalente variable equivalente Valencia equivalente Valencia equivalente
Aceros
inoxidables:
304 S30400 |Ni/2 Fe/2, Cr/3 25.12 Fe/3, Cr/3 18.99 Fel3, Crl6 15.72
321 S$32100 |Ni/2 Fe/2, Cr/3 25.13 Fel3, Cr/3 19.08 Fel3, Crl6 15.78
309 S30900 |Ni/2 Fe/2, Cr/3 24.62 Fe/3, Cr/3 19.24 Fe/3, Crl6 15.33
310 S31000 |Ni/2 Fe/2, Cr/3 24.44 Fe/3, Cr/3 19.73 Fe/3, Crl6 15.36
316 S31600 |Ni/2 Fel2, Cr/3, Mo/3 25.5 Fel2, Cr/3, Mo/4 25.33 Fe/3, Cr/6, Mo/6 19.14 Fe/3, Cr/6, Mo/6 16.111
317 S31700 |Ni/2 Fel2, Cr/3, Mo/3 25.26 Fe/2, Cr/3, Mo/4 25.03 Fe/3, Cr/3, Mo/6 19.15 Fe/3, Cr/6, Mo/6 15.82
410 S41000 Fe/2, Cr/3 25.94 Fel3, Cr/3 18.45 Fe/3, Cr/6 16.28
430 S43000 Fe/2, Cr/3 25.3 Fel3, Cr/3 18.38 Fel3, Crl6 15.58
446 S44600 Fe/2, Cr/3 24.22 Fe/3, Cr/3 18.28 Fe/3, Cr/6 14.16
20CcB3* N08020 |Ni/2 Fe/2, Cr/3, Mo/3, 23.98 Fe/2, Cr/3, Mo/4, 23.83 Fe/3, Cr/3, Mo/6, 18.88 Fe/3, Cr/6, Mo/6, 155
Cu/l Cu/l Cu/2 Cu/2
Aleaciones
de niquel:
200 NO2200 NI/2 29.36 Ni/3 19.57
400 NO4400|Ni/2 Cu/l 35.82 Cu/2 30.12
600 NO6600|Ni/2 Fe/2, Cr/3 26.41 Fel3, Cr/3 25.44 Fel3, Cr/6 20.73
800 NO8800 |Ni/2 Fe/2, Cr/3 25.1 Fel3, Cr/3 20.76 Fe/3, Cr/6 16.59
825 NO8825|Ni/2 Fe/2, Cr/3, Mo/3, 25.52 Fe/2, Cr/3, Mo/4, 25.32 Fe/3, Cr/3, Mo/6, 21.7 Fe/3, Cr/6, Mo/6, 17.1
Cu/1 Cu/l Cui2 Cui2
B N10001 |Ni/2 Mo/3, Fel2 30.05 Mo/4, Fel2 27.5 Mol6, Fe/2 23.52 Mo/6, Fe/3 23.23
c-2° N06022 |Ni/2 Fe/2, Cr/3, Mo/3, 26.04 Fe/2, Cr/3, Mo/4, 25.12 Fe/2, Cr/3, Mol6, 23.28 Fel3, Cr/6, Mo/6, 17.88
wi4 Wi/4 W/6 Wi6
C-276 N10276 |Ni/2 Fe/2, Cr/3, Mo/3, 27.09 Cr/3, Mo/4 25.9 Fe/2, Cr/3, Mol/6, 2363 Fe/3, Cr/6, Mo/6, 19.14




Wi4 Wi6
G N06007 |Ni/2 Fe/2, Cr/3, Mo/3, 25.46 Fel2, Cr/3, Mo/4, 22.22 Fe/3, Cr/3, Mo/6,
Cu/1, Nb/4, Mn/2 Cu/2, Nb/5, Mn/2 Cu/2, Nb/5, Mn/2
Acero de carbono: Fel2 27.92 Fe/3 18.62
Otros metales:
Mg M14142|Mg/2 12.15
Mo R03600 Mo/3 31.98 Mo/4 23.98 Mo/6
Ag P07016 Ag/l 107.87 |Ag/2 53.93
Ta R05210 |Ta/5 36.19
Sn L13002 Sn/2 59.34 Sn/4 29.67
Ti R50400 Til2 23.95 Til3 15.97 Til4
Zn 719001 |Zn/2 32.68

donde:
CR esta dada en mm/ario,
icor €Sta dada en pAlcm?,

K1 =3.27 * 103, mm *g/uA *cm* afio (Nota 3),

22.04

15.99

11.98

Wi6
Fel3, Cr/6, Mo/6,

Cu/2, Nb/5, Mn/4

17.03

r =densidad en g/cm® (ver practica G 1 para valores de densidad de metales y

aleaciones usados en las pruebas de corrosion),
MR = g/m?d,

K, = 8.954*10%, g *cm?mA* m? *d (Nota 3).

Nota 3: EW es considerado adimensional en estos calculos.

Otros valores de K1y Kz para diferentes sistemas de unidades son dados en la

Tabla 2.

4.8 Los errores que pueden aparecer a partir de este procedimiento son

discutidos a continuacion.



4.8.1 La asignacion de valores de valencia incorrectos puede causar serios

errores.

4.8.2 El célculo de la penetracién o pérdida de masa a partir de las mediciones
electroquimicas, como es descrito en esta norma, asume que esta ocurriendo una
corrosion uniforme. En casos donde estan ocurriendo procesos de corrosion no

uniforme, el uso de estos métodos puede resultar en una subestimacion

considerable de los valores reales.

4.8.3 Las aleaciones que incluyen grandes cantidades de metaloides o materiales

oxidados no se pueden tratar mediante el procedimiento anterior.

4.8.4 Las \elocidades de corrosion calculadas mediante el método anterior donde
la abrasién o erosidn es un importante contribuyente a los procesos de pérdida de
metal pueden producir una subestimacion considerable de las velocidades de

pérdida de metal.

Tabla 2. Valores de las constantes para usar en la ecuacion de Faraday

A

Unidades de velocidad
de penetracion (CR) Unidades de leor Unidades de r Ky Unidades de K"




mpy mA/ent glem® 0.1288 mpy g/mA cm
mm/afid’ Am?® kg/m?® 327.2 mm kg/A m'y

mm/aid® mA/cr® glem® 3.27%10° mm g/mA cm y

Unidad de velocidad de
pérdida de masa Unidades de ey K2 Unidades de Ks*

g/m’d® Am®® 0.8953 g/Ad
mg/dm’d (mdd) mA/cr® 0.0895 mg cn’/A dm’ d

mg/dm?d (mdd) Am?® 8.953+10°° mg m*/Adn? d

A EW se asume adimensional.
8 Unidades del Sl.

5. Resistenciade polarizacion

5.1 Los valores de resistencia de polarizacion pueden ser aproximados tanto en
las mediciones potenciodinamicas cercanas al potencial de corrosion (ver practica
G 59) o en una polarizacién potenciostatica usando un pequefio paso de tension,
DE, usualmente de 10 mV o -10 mV, (ver método de prueba D 2776).

Comunmente también son usados valores de 5y + 20 mV. En este caso, la

corriente de la muestra, DI, es medida después que ocurre el estado estable, y
DE/DI es calculada. Las mediciones potenciodinamicas dan como resultado

curvas de | contra E y el reciproco de la pendiente de la curva (dE/dI) en el

potencial de corrosién es medido. En la mayoria de equipos de polarizacion



potenciodindmica programables, la corriente es convertida a densidad de corriente
automaticamente y la grafica resultante es de i contra E. En este caso, la
resistencia de polarizacién esta dada por dE/di en el potencial de corrosion por lo

gue 5.2 no es aplicable.

5.2 Es necesario multiplicar dE/dl o el valor calculado de DE/DI por el area
geométrica de la muestra expuesta para obtener la resistencia de polarizacion.

Esto equivale al calculo mostrado en 4.1 para la densidad de corriente.

5.3 La constante B de Stern — Geary debe ser estimada o calculada para
convertir los valores de resistencia de polarizacion a densidad de corriente

corrosion.

5.3.1 Calcule las constantes de Stern — Geary de las pendientes de Tafel
conocidas donde las reacciones catddicas y anddicas son de activacion
controlada, esto es, hay distintas regiones lineales cerca al potencial de corrosion

en una graficade E -log i:

babc

~ 2.303ba+ bo) (7)

donde:



b, = pendiente de la reaccion anddica de Tafel, cuando se grafica en papel
logaritmico de base 10 en V/década,

b. = pendiente de la reaccion catodica de Tafel, cuando se grafica en papel
logaritmico de base 10 en V/década, y

B = constante de Stern— Geary, V.

5.3.2 En casos donde una de las reacciones es puramente de difusion controlada,

la constante de Stern — Geary puede ser calculada:

B=—x= (8)
donde:

b = pendiente de Tafel de activacion controlada en V/ década.

En este caso debera ser notado que la densidad de corriente de corrosion sera
igual a la densidad de corriente de difusion limitada

Un célculo simple es dado en el apéndice X4.

Los casos donde los efectos de activacion y difusion son similares en magnitud,
son conocidos como control mixto. La reaccién bajo control mixto tendra un valor
de b aparentemente mas grande que el predicho para un control de activacion, y

una gréafica de E contra log | tenderd a curvarse en una asintota paralela al eje de



potencial. La estimacién de un valor de B para situaciones que involucran control
mixto requiere mas informacion en general y esta fuera del alcance de esta norma.
En general, las ecuaciones 7 y 8 pueden ser usadas, y la velocidad de corrosion
calculada mediante estas dos aproximaciones puede ser usada como los limites

inferior y superior de la velocidad real.

Nota 4: los electrodos que presentan pasividad estable, se comportaran como si la reaccién andédica fue de difusion

limitada, excepto que la densidad de corriente pasiva no es afectada por la agitacion.

5.3.3 Es posible estimar b, y be de la desviacion de linealidad de las curvas de
polarizacién en la region de 20 a 50 mV alrededor del potencial de corrosion.
Varias aproximaciones han sido propuestas basadas en los analisis de modelos

cinéticos de electrodos.

5.3.4 En casos donde el mecanismo de reaccion es conocido en detalle, las
pendientes de Tafel pueden ser estimadas de la velocidad de control de paso en el

mecanismo de reaccion. En general, las pendientes de Tafel estan dadas por:

b =—— (9)
donde:
K = constante,

R = constante del gas ideal,



T = temperatura absoluta,
n = namero de electrones involucrados en el paso de la reaccion,

F = constante de Faraday.

A 25°C, 882—9 es 59.2 mV/década. Para una simple reaccion de electrones,

€2.303F g

K es usualmente tomada como 2.

5.3.5 En casos donde las pendientes de Tafel no pueden obtenidas por alguno de
los métodos anteriormente descritos, puede ser necesario determinar
experimentalmente la constante de Stern — Geary mediante la medicién de los

valores de pérdida de masa y de resistencia de polarizacion.

5.4 La densidad de corriente de corrosion puede ser calculada de la resistencia

de polarizacion y la constante de Stern - Geary de la siguiente forma:

. B
leor ==~ (10)
R
P
Entonces la velocidad de corrosion puede ser calculada de la corriente de
corrosiéon, como es descrito en la seccion 4. Un calculo de muestra es dado en el
apéndice X5.
5.5 Hay varias fuentes de errores en las mediciones de resistencias de

polarizacion:



5.5.1 Los efectos de la resistividad en la solucion incrementan la resistencia de
polarizacion aparente, medida mediante métodos potenciostaticos o
potenciodindmicos. El efecto de la resistencia de la solucién es una funcion de la
geometria de la celda, pero la siguiente expresidon puede ser usada para
aproximar su magnitud.

R =R-rl (11)
donde:
Ra = resistencia de polarizacién aparente, ohm*cm?,
r = resistividad del electrolito en ohm*cm,
| = distancia entre el electrodo de muestra y la punta de la sonda de Luggin, o el
electrodo de referencia, encm, y

R, = resistencia de polarizacion real en ohm*cm?,

Los efectos de una resistividad de la solucion considerable hacen que la velocidad

de corrosion sea subestimada. Un calculo de muestra es dado en el apéndice X6.

5.5.2 Las técnicas potenciodinamicas introducen un error adicional proveniente de
los efectos de cargado capacitivo. En este caso, la magnitud del error es

proporcional a la velocidad de barrido. El error es ilustrado mediante la ecuacion:



Itotal = If +C9_+ ( 12)

donde:

ot = corriente de celda,

I = corriente faradaica asociada con los procesos anddicos y catédicos,
C = capacitancia del electrodo,

dV / dt = velocidad de barrido.

El efecto de carga capacitivo ocasionara un error en la resistencia de polarizacion
calculada. Generalmente este error es pequefio con unas velocidades de barrido

moderadas.

5.5.3 Los electrodos que estan corroyéndose pueden ser sitio de otras reacciones
electroguimicas. En casos donde el potencial de corrosion esta dentro de 50 a
100 mV del potencial reversible del electrodo corroyéndose, las reacciones
electroquimicas ocurrirdn simultaneamente en la superficie del electrodo. Esto
causara que el valor de b tanto anddico como catodico aparezca mas pequefio
gue la reaccion de corrosidén anterior. En consecuencia, la constante B de Stern —
Geary sera ampliada y la corriente de corrosion predicha sera sobrestimada. En
este caso, la concentracién de iones del electrodo corroyéndose es generalmente

de la misma magnitud o mayor que los otros iones participando en el proceso de



corrosion en el electrolito que rodea al electrodo. Otros pares de reduccion, que
no necesariamente participan en la reaccion de corrosion pueden tener efectos
similares. Esto es cierto especialmente para metales que exhiben un

comportamiento pasivo.

APENDICE

X1. CALCULO DE MUESTRA — DENSIDAD DE CORRIENTE DE CORROSION

X1.1 Datos:
X1.1.1 Corriente de corrosion - 27mA.
X1.1.2 Tamafio de la muestra - area curva del anodo expuesta.

X1.1.3 Diametro — 1.30 cm.

X1.2 Calculo — ver ecuacion (1) en el texto:

o210 _ 27.0:20.3my 2
cm

cor (1%)2% 132

X2. CALCULO DE MUESTRA — PESO EQUIVALENTE DE UNA ALEACION



X2.1 Datos:

X2.1.1 Aleacion— UNS S31600, composicion actual no disponible.

X2.1.2 Potencial de corrosion — 300 mV contra SCE 1N de acido sulfurico.

X2.2. Suposiciones:

X2.2.1 composicion:

X2.2.1.1

X2.2.1.2

X2.2.1.3

X2.2.1.4

X2.2.1.5

X2.2.2

Cromo— 16 - 18% - rango medio 17%.

Niquel — 10 - 14% - rango medio 12%.

Molibdeno — 2 - 3% - rango medio 2.5%.

Hierro— balance (ignorar elementos menores).
17+12+25=315

Hierro = 100- 31.5 = 68.5%.

Valores de valencia de la referencia (2)

Cromo: +3
Niquel: +2
Molibdeno: +3

Hierro: +2

X2.3 Calculos — Por simplicidad, se asume 100gr. de aleacion disuelta. Por

consiguiente, los gramos equivalentes de los componentes disueltos son dados

por la ecuacion (3).



17 12 25 68.5

* + *2+ * + *

Q=5tom Y7t “tmer o tsea

Q=0.981+0.409 +0.078+2.453 =3.921 g equivalentes

Luego el peso equivalente de la aleacién es 31;% =25.50

X3. CALCULO DE MUESTRA PARA LA VELOCIDAD DE CORROSION A

PARTIR DE LA CORRIENTE DE CORROSION

X3.1 Datos y requerimientos — ver x1 y Xx2.
X3.1.1 Velocidad de corrosion en mm/afio.

X3.1.2 Densidad 8.02 g/cm®.

X3.2 Célculos - ver ecuacion (5).
Ki= 3.27*10°

_3.27*10°*20.3* 25.50 _ m
CR= > = 0211 %ﬁo

X4. CALCULO DE MUESTRA DE LA CONSTANTE STERN - GEARY

X4.1 Datos caso 1- Diagrama de polarizacion de las pendientes de Tafel,

b, = 58.2 mV/década, y



b, = 114.3 mV/década.

X4.2 Calculos de acuerdo con la ecuacion (7).

58.2*114.3

= =16.74nV o 0.01674V
2.303(58.2 +114.3)

X4.3 Caso?2 — Lareaccion catédica es de difusion controlada

b, = 58.2 mV/década

X4.4 Calculo — ecuacion (8):

B=——=2531nV
.303

X5. CALCULO DE MUESTRA — CORRIENTE DE CORROSION A PARTIR DE

LOS DATOS DE RESISTENCIA DE POLARIZACION

X5.1 Datos- Polarizacion: 10mV desde el potencial de corrosion.
X5.1.1 Corriente medida— 17.1 mA.
X5.1.2 Tamaio de la muestra — 14.2 mm de diametro en un area circular.

X5.1.3 Valores de la pendiente de Tafel dados en X4.



X5.2 Calculos:

X5.2.1 Densidad de corriente (ver X4):

=100 ™/
eyl /o
4

X5.2.2 Célculo de la resistencia de polarizacion:

X5.2.3 Corriente de corrosion — ecuacion (10)

== o TV 273"/
Rp 926 ohmcm cm

X6. CALCULO DE MUESTRA — EFECTOS DE LA RESISTIVIDAD DE LA

SOLUCION

X6.1 Datos:

X6.1.1 Resistividad de la soluciéon — 4000 ohm *cm.



X6.1.2 Distancia entre la punta de Luggin y la muestra — 5 mm.

X6.1.3 Resistencia de polarizacion medida — 9926 ohm*cm?.

X6.2 Célculo de la ecuacion (11)

Ro=Ra-rl
Rp =9926- 0.5* 4000
Rp =9926- 2000=7926 ohm cm’
Nota: en este caso el efecto de la resistividad de la solucién ocasiona que la velocidad de corrosion sea subestimada

alrededor de un 25%.



ANEXO O. Manual del wusuario y de

mantenimiento
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INTRODUCCION

El equipo trazador de curvas potencidstaticas y potenciodindmicas permite la
realizacibn de pruebas de laboratorio para estudiar el comportamiento de
muestras metalicas en diversos medios corrosivos acuosos. Esta disefiado para
efectuar medidas electroquimicas en base a barridos de potencial, tales como
polarizacion anddica potenciostatica y potenciodindmica, y polarizacion
potenciodinamica ciclica.

El prototipo esta constituido por una celda electroquimica plana, un potenciostato y
un computador para la adquisicién y graficacién de los datos, y el control de las

experiencias.

1. ESPECIFICACIONES DEL EQUIPO



Electrodo de Trabajo (ET)

- Rango de resistores de corriente: 6 Wa 10 MW

- Rangos de corriente a plena escala: 10 nA a 600 mA
Electrodo Auxiliar (EA)

- Voltaje de salida 2V

- Corriente de salida méaxima 1A

- Proteccién contra cortocircuito

Electrodo de Referencia (ER)

- Impedancia de entrada: >10 GW
- Rechazo, f<200kHz: 120 dB

- Medida de potenciales en circuito abierto
Polarizacion DC

- Rango de voltaje: +2Va-2V
- Resolucion maxima: 0.1 mV (ADC, DAC 16 bits)
Barrido DC
- Tipo: rampa
- Altura de paso, Min: 0.1mV
Max: 33V
Mecénica
- Alimentacion de red: 110 V a 60 Hz
- Dimensiones (alto x ancho x fondo): 105 x 243 x 189 mm
- Peso: 2.2 kg
- Color: Marfil

- Carcaza metélica
- Pies antideslizantes
- Incluye cables de red, seria y electrodos.

Celda de Prueba



- Tipo: Celda plana

- Volumen: 250 cm®

- Area de exposicion del ET: 0.7cm? 1cm’y 1.5 cm®
- Electrodo de Referencia (ER): Ag/AgCl (KCI 3M)

- Electrodo auxiliar (EA): Platino

Generales

-Interface PC: RS-232C

- Software suministrado: Delphi 5

- Configuracion bajo programa de todos los parametros operacionales:

velocidad y amplitud de barrido, potencial inicial, conexién de celda, etc.

- Incluye el célculo de parametros de corrosion: Potencial e intensidad de
corrosién, pendientes de Tafel, resistencia de polarizaciéon y velocidad de

corrosion.

- Incluye cables de conexién a red, de electrodos e interface serial.

2. CELDA ELECTROQUIMICA



2.1 MONTAJE DE LA CELDA

2.1.1 Procedimiento para colocar la muestra (ET)

v" Con la celda descansando en una superficie plana, gire el pie (prensa) hasta

gue haya suficiente espacio para insertar la muestra entre el pie y la junta.

v' Coloque la muestra y gire el pie hasta asegurarla firmemente contra la junta de

teflon. Presione moderadamente para evitar que la solucién de prueba se filtre.

2.1.2 Procedimiento para el llenado de la celda

v Verifique que el cilindro esté completamente limpio.

v' Asegurese gue el ET se encuentra en su lugar.

v" Inserte un embudo en el orificio de llenado.

v" Vierta 200ml de solucién dentro de la celda.

2.1.3 Purgado de la solucién

Se recomienda purgar la solucién de prueba con un gas inerte (nitrégeno o argon).
Para esto, introduzca la sonda del gas de purgado en el orificio de entrada de

gases y permita que el gas fluya.

Utilice una velocidad de flujo moderada (emplee un regulador de aguja), de tal
forma que el burbujeo no ocasione que la solucion de prueba se salga. La boquilla

del equipo de purgado debe ser de vidrio, plastico u otro material que no



contamine la solucién electrolitica. El proceso de purgado termina poco antes de

iniciar el barrido de potencial.

2.2 ELECTRODO DE REFERENCIA DE Ag / AgCl

Figura 1. Electrodo de referencia de Ag / AgCl

2.2.1 Cuidados y mantenimiento

Antes de la prueba:

v" Manipule el ER con mucho cuidado ya que su cuerpo de vidrio es muy fragil.

v Verifique que el nivel de la solucién interna del ER se encuentre ligeramente
por debajo del tapon (vease figura 2); de lo contrario, llene el ER con una
solucién 3 molar de KCIl y agua destilada hasta alcanzar el nivel indicado. En
ningln momento permita que dicha solucién alcance un nivel muy bajo o se

seque completamente ya que esto dafiara el electrodo.



Durante la prueba:

v

Mantenga el tapon del electrodo abierto; esto es para evitar que se quiebre
debido a la presién ejercida por los gases resultantes de la reaccion que ocurre

dentro de la celda electroquimica.

Introduzca el electrodo dentro del tubo de Luggin. Dicho tubo debe estar lleno
de una solucién conductora (KCI 1 molar), hasta sumergir toda la punta del
electrodo; de esta forma se evita que el ER se contamine con la solucion de
prueba.

Al llenar el tubo Luggin evite la formacion burbujas dentro de la solucion ya que
afectaria la conductividad dentro de ésta. Para prevenir lo anterior, deslice la

solucion por las paredes del tubo hasta alcanzar el nivel requerido.

No permita la circulacion de corriente a través del ER. Este tipo de electrodo

siempre debe conservar su potencial de referencia.

Después de la prueba:

v

v

Cierre el tapon y lave el electrodo con agua destilada.

Introduzca el ER dentro de un recipiente que contenga una solucion de KCl 1
molar; este recipiente debe ser de plastico o de vidrio, tener una tapa plastica y
estar bien cerrado para evitar la evaporacion de la soluciéon. La solucion de
conservacion debe mantenerse en el nivel indicado (solo se sumerge la punta

del electrodo, véase figura 3).



Nota: las soluciones de KCI 1 molar y 3 molar se deben preparar con agua tipo Il o

IV y KCI de grado analitico (alta pureza).

2.2.2 Verificacion del potencial del ER

v' Sumerja el electrodo de referencia (Ag/AgCl) y el electrodo de platino en una
solucién que contenga iones de plata y cloruro cuya concentracion debe ser tal

gue la actividad de los iones seaigual a 1 (a=1).

v' Mida el potencial entre los electrodos y comparelo con el valor consignado en
la tabla de oxido — reduccion.

Figura 2. Nivel de la solucién interna del electrodo de referencia

del tapdn de agar-agar




2.3 ELECTRODO AUXILIAR DE PLATINO

El electrodo de platino debe estar absolutamente limpio, enjuaguelo
minuciosamente para remover la grasa y el polvo yalmacénelo en agua destilada
hasta que esté listo para ser usado. Ya que ciertos iones pueden contaminar este
electrodo, realice revisiones periddicas del potencial de platino contra un electrodo

de referencia conocido (vease figura 4).

2.4 ELECTRODO DE TRABAJO
La superficie del electrodo de trabajo debe ser lisa y completamente libre de
grasas e impurezas. La norma G5-94 describe el procedimiento estandar para

realizar la limpieza y preparacion del electrodo.

Figura 4. Electrodo de platino

2.5 CAPILAR DE LUGGIN



El tubo de Luggin debe tener un tapon de agar — agar, el cual evita el intercambio

de la solucién, garantizando que el electrodo de referencia no sea contaminado.

2.5.1 Elaboracion del tapon de agar - agar.

v Disuelva en un vaso precipitado 150 mg de KCI en 20 ml de agua destilada.

v' Agregue 600 mg de agar-agar y agite constantemente dicha soluciéon en una
estufa de calentamiento, retirela cuando aparezcan las primeras burbujas (no
se debe dejar hervir).

v Vierta la solucién en un vidrio de reloj, e inmediatamente coloque la punta del
tubo Luggin dentro de ésta. Succione por el otro extremo del tubo de modo
gue el fluido entre hasta alcanzar el nivel indicado (véase figura 5). Se debe
tener cuidado de no retirar el tubo Luggin de la solucién, porque de lo contrario

esta volvera a salir o se formaran burbujas, de modo que se debe mantener



inmovil y esperar a que la solucion se gelatinice, lo cual sucedera en unos 3 o

5 minutos.

2.5.2 Cuidados del capilar de Luggin.

v" Luego de elaborado el tap6n, espere al menos unas 6 horas antes de utilizar el
capilar de Luggin.

v' Cuando el capilar no esté en uso, manténgalo sumergido en una solucion

salina para evitar que el tapon de agar-agar se deteriore.

v/ Cambie el tap6n de agar-agar cuando se note el intercambio de soluciéon o se

encuentre en mal estado.

v' Para renovar el tapén, lave el tubo e introduzca una sonda delgada por la
punta hasta desalojar el agar-agar viejo, deje secar el tubo y proceda a llenarlo

con la nueva solucion preparada segun el procedimiento antes descrito.

2.6 DISPOSICION DE LOS ELEMENTOS EN LA CELDA ELECTROQUIMICA

: orificio para el sistema tubo de Luggin — ER.
- orificio para el electrodo auxiliar.

. electrodo de trabajo.

® W E© O

. orificios para € purgado, entrada y salida de gases, toma de temperatura y
llenado de la celda.

: junta limitadora de area.

. prensa.

: cilindro de vidrio pirex.

© O @ O

: tapa lateral.



Figura 6. Elementos de la celda

@

o O 2/

3. POTENCIOSTATO

3.1 DESCRIPCION DE CONTROLES

EA: conector del electrodo auxiliar o contraelectrodo.
ER: conector del electrodo de referencia.
ET: conector del electrodo de trabajo.

ON: interruptor de encendido y apagado.

Figura 7. Panel frontal del potenciostato

POTENCIOSTATO
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OFFSET: control de ajuste del offset del DAC714.

GANANCIA: control de ajuste de la ganancia del DAC714.

ON: led indicador de encendido de la tarjeta de control.

RESET: reset del PIC16F877.

RS232: conector del cabk serial. Comunica al potenciostato con el ordenador.

@ : conector cable de alimentacion red.

Figura 8. Panel posterior del potenciostato

O oo

R ()

R5-232

OFFSET(D)
GAMNANCIA D

3.2 CONEXIONES



3.2.1 Laceldade pruebay el potenciostato

v' Conecte el cable apantallado con conector BNC en la terminal ET del
potenciostato, y el otro extremo (caiman) en el electrodo de trabajo de la
celda de prueba.

v' Instale el cable del electrodo de referencia (cable negro de referencia
6.2106.020) en la terminal ER del potenciostato, y d otro extremo en el
cabezal del electrodo de referencia en la celda de prueba.

v" Acople el cable con conector banana en la terminal EA del potenciostato y

el otro extremo (caiman) en el electrodo auxiliar en la celda de prueba.

3.2.2 El potenciostato, lared urbanay el computador

v Verifique la puesta a tierra de los tomas de energia a utilizar.
v' Conecte el cable de poder en la parte posterior del potenciostato y el otro

extremo a una toma de alimentacion de 110v a 60Hz.

v' Conecte un extremo del cable serial al conector RS-232 (parte posterior del
potenciostato), y el otro extremo al puerto serial libre del computador.
Tenga en cuenta que en cada extremo del cable serial se encuentra un
conector DB-9 hembra.

3.3 CALIBRACION DEL EQUIPO

3.3.1 Ajuste del offset

v' Conecte el potenciostato Ginicamente al computador.



Conecte el multimetro en el potenciostato entre las terminales EA (positivo)

yET (negativo).

En el programa de control, abra la ventana de calibracion del equipo

pulsado el botén con el mismo nombre que aparece en la ventana de inicio.

En el campo Enviar, digite el nimero cero (0) y pulse aceptar.

Si el valor registrado en el multimetro es diferente de cero, gire el

potenciometro marcado con OFFSET ubicado en el panel posterior del

potenciostato, hasta obtener una lectura de cero (0).

3.3.2 Ajuste de la ganancia

v

v

Conecte el potenciostato Unicamente al computador.

Conecte el multimetro en el potenciostato entre las terminales EA (positivo)

yET (negativo).

En el programa de control, abra la ventana de calibracion del equipo

pulsado el boton con el mismo nombre que aparece en la ventana de inicio.

En el campo Enviar, digite un nimero entre cero (0) y cinco (5) y pulse

aceptar.

Si el valor registrado en el multimetro es diferente al digitado, gire el
potenciometro marcado con GANANCIA ubicado en el panel posterior del

potenciostato, hasta obtener una lectura igual a la enviada.






4. SOFTWARE DE CONTROL

4.1 BARRA DE HERRAMIENTAS

Contiene los iconos de acceso directo a las diferentes tareas.

Tabla 1. Iconos de la barra de herramientas

ICONO DESCRIPCION

Crea un archivo nuevo.

Abre un archivo existente.

Guarda un archivo.

Imprimir un archivo.

Lleva a la ventana anterior.

Lleva a la ayuda del programa de

control.

Cancela la prueba.

EEEEDRELE

Inicia la prueba.




4.2 BARRA DE MENUS

Presenta las funciones principales del software de control.

Figura 9. Barra de menus

grchivo Yer Experencia  Instumentos  Apuda

v Menu Archivo. Muestra las funciones basicas del programa como ©n:

nuevo, abrir, guardar, imprimir y salir.

Figura 10. Menu Archivo
Archivo

Nuevo
Abrir
[ivardar,
Imprim

Salir

v' Menu Ver. Permite observar en forma de texto y gréafica los datos

obtenidos en los procesos de purgado y polarizacion.

Figura 11. Menu Ver

Rezultado: | Purgado

Graficaz b Polarizacion

v Menu Experiencia. Permite el inicio y la finalizacion de la prueba.

Figura 12. Menu Experiencia

Enperiencia

Correr
Abortar




v" Menu Instrumentos. Contiene informacion acerca de las caracteristicas

generales de la celda de prueba y el potenciostato.

Figura 13. Menu Instrumentos

v' MenU Ayuda. Presenta las opciones donde podra obtener una breve
informacién sobre los autores del proyecto y la ayuda del software de

control.

Figura 14. Menu Ayuda
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4.3 OPERACIONES BASICAS

4.3.1 Seleccion de una prueba. En la ventana de inicio (figura 15) seleccione la
técnica electroquimica que desee con sélo pulsar el botébn marcado con el nombre
de la misma, inmediatamente se abrira la ventana principal correspondiente al tipo
de prueba seleccionado. En la figura 16 se muestra la ventana principal

perteneciente a la prueba de polarizacion potenciostatica.



Figura 15. Ventana de inicio

En la ventana inicio (figura 15) esta presente la opcién de calibracion del equipo,
haga clic en esta y se desplegara una nueva ventana para realizar esta funcion

(vedse figura 17).

Figura 17. Ventana de calibracién del equipo

‘& Calibracion




4.3.2 Crear un archivo nuevo. En el ment Archivo de la ventana principal
seleccione Nuevo, a continuacién se abrira la ventana de condiciones iniciales
cuyos campos debera llenar, luego pulse aceptar. La figura 19 muestra esta

ventana para el caso de la técnica de polarizacién potenciostatica.

Figura 18. Submend Nuevo

Archiva
MNuevo
Abrir
[Eiiamalar
| Frpririr;

Salir

Figura 19. Ventana de condiciones iniciales (polarizacion potenciostatica)

Esta ventana se divide en cuatro grupos:

Condiciones iniciales. Aqui se consignan las condiciones bajo las cuales se

realizara la prueba. Contiene los siguientes campos:

ET, material del electrodo de trabajo. Selecciénelo de lista y si no lo encuentra,

escribalo.
Solucion, tipo de electrolito que se empleara en la prueba. Seleccionelo de lista y

si no lo encuentra, escribalo.



Area ET, area expuesta del electrodo de trabajo, en cm?. Selecciénela de la lista.
T, temperatura interna de celda, en °C.

Ta, temperatura ambiente, en °C.

l, corriente de umbral, en mA. Es la maxima corriente a la cual se iniciara el

barrido inverso en el prueba de polarizacién ciclica.

Figura 20. Condiciones iniciales

€andiciones Triciales
ET [ =
Solucién [ =
Area ET (em?) Iﬂ
Te (°0) [
Ta (0 [

Parametros de Purgado. Valores de Ecorr Y Ept Sensados durante el proceso de
purgado, que aparecen automaticamente al finalizar éste. Si se conocen estos

datos de pruebas anteriores realizadas bajo las mismas condiciones iniciales y
desea obviar el proceso de purgado, pulse el botén de predeterminado y digite el

valor correspondiente a cada campo.

Figura 21. Pardmetros de purgado

Pardmetros de Purgado

Ecorr (mV) I Ept (mV)I
Predeterminado |

Observaciones. En este campo se consignan las anotaciones que se consideren

de relevancia para la prueba y que deberan tenerse en cuenta para pruebas

posteriores.



Figura 22. Observaciones

QObservaciones

Gréfica Estandar. Gréfica generada en tiempo real a partir de los datos leidos

durante el proceso de polarizacion.

Figura 23. Grafica estandar

Grdfica Estandar

lag il

4.3.3 Guardar un archivo. Luego de haber llenado la ventana de condiciones
iniciales y pulsado aceptar, seleccione en el menu Archivo el submenu
Guardar, en la nueva ventana (figura 25) consigne el nombre del archivo y del

autor de la prueba, haga clic enaceptar.



Figura 24. Submenu guardar

Aychivo

b

Guardar

| raprimm,

S alir

Figura 25. Ventana guardar

M Guardar

' tcore [l X comenr|

4.3.4 Abrir un archivo. En el mena Archivo de la ventana principal de la prueba
haga clic en Abrir, en la nueva ventana (figura 27) seleccione de la lista el archivo
deseado y luego pulse aceptar. Esto le permitird visualizar las condiciones
iniciales y los resultados de la prueba (ver seccion 4.3.9).

Figura 26. Submenu abrir

Archiva

Huevao

Abnr

[FLrardan
| Frprina,

Salir

Figura 27. Ventana abrir




4.3.5 Borrar un archivo. En la ventana principal de la prueba seleccione menu
Archivo y luego Abrir, en la nueva ventana (figura 27) escoja de la lista el archivo
deseado y luego pulse el boton Borrar, inmediatamente aparecera una ventana
(figura 28) en la cual debera ingresar la contrasefia para poder borrar el archivo,

de lo contrario, no podra ejecutar esta accion.

Figura 28. Ventana contrasefia

% Clave | _ O] ]

Digite la clave del admnistrador

+ Aceptar I X Cancelar

4.3.6 Imprimir un archivo. Luego de abrir un archivo, seleccione en el menu
Archivo y el subment Imprimir de la ventana de condiciones iniciales, en la

nueva ventana (figura 30) estan consignados todos los datos de la prueba que se

abrié anterior, para imprimir pulse el icono de impresion de esta ventana.

Figura 29. Submenu imprimir

rgrchivn
A
Guardar

™ npimr |
Salir

Figura 30. ventana de impresion
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4.3.7 Abortar una prueba. En la ventana de condiciones iniciales de la prueba
seleccione menu Experiencia y luego el submend Abortar, el cual para
suspender la prueba, mostrara antes una ventana de aviso para confirmar esta

accion (vease figura 32). Al pulsar aceptar en esta ventana la prueba se
suspendera automaticamente.

Figura 31. Submenu abortar

Experiencia

Correr

Aborkar

Figura 32. Ventana de confirmacion

A\ Abortar B3

¢Estd seguro que desea suspender la prugba?

 Aceptar | X Cancelar |

4.3.8 Inicio de una prueba. Al seleccionar el submenu Correr en el menu

Experiencia de la ventana de condiciones iniciales, se visualiza la ventana para



iniciar el proceso de purgado (figura 34); al pulsar aceptar en ella, saldra la barra

de tiempo que indica la duracién de este proceso (vease figura 35).

Figura 33. Submenu correr

Experiencia

Correr
Abartar

Figura 34. Ventana inicio purgado de la prueba

A Purgado M=

Ihicie el purgado y luego pulse aceptar

+ Aceptar |

Figura 35. Barra de tiempo del purgado

Tiempo de Purgado

a Emin

4.3.9 Resultados de una prueba. El menu ver de la ventana principal permite

observar en forma de texto y gréafica los datos obtenidos en los procesos de
purgado y polarizacion.

La opcion Purgado del subment Resultados (figura 36), abre una ventana que

muestra en forma de texto los datos kidos durante este proceso, los parametros



obtenidos en el purgado, la hora y la fecha de realizacion de la prueba (figura 37).
El panel de control que aparece en esta ventana permite el manejo de la tabla en
la cual estan consignados los datos.

La opcién Polarizacion presente en el submenu Resultados (figura 38), visualiza
en forma tabulada los datos leidos en este proceso (véase figura 39). De igual
manera, mediante el panel de control de esta ventana se maneja la tabla que

contiene los datos.

Figura 36. Opcion purgado del submenu resultados

Rezultados: #
Graficas r  Polarizacion

Figura 37. Ventana de resultados del purgado

| I I.I.I‘r.P

Figura 38. Opcion polarizacién del submenu resultados



FPurgado

Grafizas

Figura 39. Ventana de resultados de la polarizacion

En el submenu Gréficas, la opcién Purgado despliega una ventana que permite

graficar los datos del purgado contra el tiempo (vease figura 40).
Figura 40. Opcién de purgado del submenu gréficas

ier |

Resultados  #

Graficas F | Purgado »

Folanzacian  »

La opcion Polarizacion del submenu Gréficas, despliega una ventana que
presenta varias alternativas para graficar los datos de polarizacién (figura 41),

permitiéndole al usuario analizar los resultados desde diferentes perspectivas.



Figura 41. Opcidn de polarizaciéon del submenu graficas
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4.4 INSTRUMENTACION

En la ventana principal en el mend instrumentos se encuentran los submenus
Celda y Potenciostato los cuales proporcionan informacién acerca de las
caracteristicas generales de la celda de prueba y el potenciostato respectivamente

(veanse figuras 42-45).

Figura 42. Submenu celda
Instrumentos

Celda
Patenciostata

Figura 43. Ventana de caracteristicas de la celda
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Figura 44. Submenu Potenciostato

Figura 45. Ventana de caracteristicas del potenciostato

| ¥ Potenciostato

4.5 AYUDA



En el mend ayuda se encuentra los submenus Indice y Acerca De los cuales

proporcionan informacién sobre el software de control y los autores del proyecto,

respectivamente (veanse figuras 46-49).

Figura 46. Submenu indice

Figura 47. Ventana de ayuda general

AYUDA GENERAL PEL SOFTWARE DE CONTROL

INDICE
INTRODUCCION
1. INSTALACION (Instalacién del software)
2. CONFIGURACION DEL SISTEMA
3. INSTRUMENTACION
3.1 POTENCIOSTATO
3.1.1 Medicion de coriiente
3.2 CELDA ELECTROQUIMICA DE PRUEBA
3.3 CONEXION
4. SELECCION DE LA TECNICA EL ECTROQUIMICA.
4.1 CALIBRACION DEL EQUIPO
5. CREACION DE UN ARCHIVO NUEVO

Figura 48. Submenu Acerca De

Aguda

| s
| deecade |

Figura 49. Ventana Acerca De
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4.6 REQUISITOS DEL SISTEMA

Procesador mayor de 500 Mhz
Microsoft windows 98 o superior

Un puerto serial adicional con conector DB-9.
Memoria RAM de 32 MB minimo.

Espacio en disco duro de 1Gb

Unidad de CD ROM.

Configuracion regional (discrimina la coma y punto) . Ruta :

N X X X X X

Inicio- configuracion - panel de control — configuracion regional,
Simbolo decimal (punto)

Simbolo de separacion de miles (coma)

Inicio - configuracion - panel de control— configuracion regional - moneda;
Simbolo decimal (punto)

Simbolo de separacion de miles (coma)

v Eleccion del puerto serial del PC; el equipo debe ser conectado al COM 1

5. GUIA PARA LA REALIZACION DE PRUEBAS ELECTROQUIMICAS

v' Realice el montaje de la celday el ET (item 1.1.1).



Llene la celda con la solucion de prueba (item 1.1.4).

Coloque el EA y el sistema tubo de luggin - ER en la celda, cercidrese que

éste ultimo tenga el tapon abierto (items 1.2.1).

Conecte los cables de los electrodos a sus respectivos terminales en el

potenciostato (item 3.2.1).

Instale el equipo de purgado (pipeta de gas inerte, mangueras, valvulas, entre
otras).

Encienda el potenciostato.

Escoja en el software de control la prueba a realizar, llenando los campos que

ésta requiera (item 4.3.2).

Inicie el purgado de la solucion si es necesario (item 1.1.3).

Pulse aceptar cuando todos los campos estén llenos y posteriormente pulse

correr (item 3.4.8).

Al terminar el proceso de purgado desinstale con mucho cuidado el equipo de

purgado y se dara inicio al proceso de polarizacién (automéatico).

El computador visualizara en tiempo real y almacenara los datos.



v' Al finalizar la prueba visualice los resultados arrojados por la prueba (item
4.3.9).



6. GLOSARIO

CAPILAR O TUBO DE LUGGIN: compartimiento lleno de una solucién conductora
gue provee un Optimo posicionamiento del E.R.

CELDA ELECTROQUIMICA: término usado para describir los equipos empleados
para la medicion de los parametros electroquimicos, usualmente esta constituida
por el electrolito y los electrodos de trabajo, auxiliar y de referencia.

CURVAS DE CORROSION: curvas que describen en forma gréfica la velocidad
de corrosion de un metal en un medio determinado.

DELPHI: es una potente herramienta de desarrollo de programas que permite la
creacion de aplicaciones para Windows.

ELECTRODO: conductor eléctrico a través del cual entra o sale una corriente
eléctrica en un medio, ya sea dicho medio una solucion electrolitica, un sélido, una
masa fundida, un gas 6 el vacio.

ELECTRODO DE REFERENCIA: electrodo que tiene un potencial estandar con
respecto al electrodo de hidrégeno de referencia (ejemplo: Ag/AgCl, Calomel
saturado, etc.).

ELECTRODO DE TRABAJO: es el especimen de prueba estudiado en una celda
electroquimica.

ELECTROLITO: solucion de iones en un disolvente polar el cual permite el flujo de
corriente eléctrica debido a la migracion ionica.

POLARIZACION: cambio del potencial de electrodo de circuito abierto como
resultado del paso de corriente.

POLARIZACION POTENCIODINAMICA O POTENCIOCINETICA: técnica en la
cual se varia el potencial de un electrodo en forma continua a una velocidad
preestablecida.

POLARIZACION POTENCIOSTATICA: técnica para el mantenimiento de un

potencial de electrodo constante.



POTENCIAL DE CIRCUITO ABIERTO: potencial de un electrodo medido con
respecto a un electrodo de referencia u otro electrodo, cuando ninguna corriente
fluye hacia o desde éste.

POTENCIOSTATO: instrumento electrénico para mantener un electrodo de
trabajo a un potencial constante el cual pemite las mediciones de corriente como
una funcion del tiempo.

PROTOCOLO: procedimientos y formatos comunes que permiten compartir
recursos entre computadores. Establecen puentes logicos entre distintas
tecnologias y gobiernan los elementos de comunicacion de datos.

RS-232: conjunto de especificaciones que definen la comunicacion serial entre un
DTE (equipo terminal de datos, normalmente un ordenador o una terminal) y un
DCE (equipo de comunicaciéon de datos, normalmente un modem). El interfaz RS -
232 define parametros de la comunicaciones tales como paridad, nimero de bits

de paraday la baudio-rate.



7. RECOMENDACIONES

1. Leer el manual de usuario y mantenimiento antes de utilizar el equipo para

evitar su inadecuada utilizacion o que alguno de sus componentes se darie.

2. En caso de que uno de los electrodos se deteriore, hacer el pedido respectivo a

las siguientes empresas:

v' Electrodo de Ag/AgCI (ref. Metrohm 6.0733.100)
Empresa: polco s.a.

Email: polco@epm.net.co

Conmutador: 3203211

Fax : 2880074

Ciudad: Bogota

v Electrodo de platino ( ref. MW-1032)
Empresa: Dlo Quimicos Ltda.
Conmutador: 4135077 - 4114586

Fax : 4126244

Ciudad: Medellin

v' Celda electroquimica plana en vidrio

Empresa: Corporacion para la Investigacion de la Corrosion
Email:

Conmutador: 6550807 -6550809

Fax : 6550808

Ciudad: Piedecuesta - Santander



