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Resumen — En este trabajo se presenta un prototipo de
potenciostato de bajo costo, que permite el control de las
variables eléctricas en la obtencion de recubrimientos por
electrodeposicion. Se empleé la metodologia QFD (Quality
Function Deployment) como herramienta de planificacién con el
fin de determinar las caracteristicas que debe tener el prototipo
de potenciostato. El desarrollo de la investigacion se basé en el
disefio e implementacion de un prototipo de potenciostato que
permita trabajar 3 funciones basicas de electrodeposicion a
saber: cronoamperometria, que consiste en mantener un voltaje
constante en un rango de 0 V a 20 Vy mide la corriente entregada
al sistema; cronopotenciometria, que mantiene constante una
corriente en un rango de 0 A a 2 Ay mide el voltaje (potencial) y
voltamperometria ciclica, la cual trabaja en los mismos rangos de
la cronoamperometria (0 V a 20 V) y excita el sistema mediante
seiales de onda triangular, diente de sierra, senoidal, cuadrada,
entre otras. Estas caracteristicas implementadas son comparadas
con las de un potenciostato comercial, demostrando su eficiencia
en el control de procesos electroquimicos.
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Abstract — This article presents a low cost prototype
potentiostat, which allows to control electrical variables in
obtaining coatings by electrodeposition. The QFD (Quality
Function Deployment) methodology was used as a planning
tool in order to determine the characteristics that should
have the potentiostat along the entire process of obtaining the
prototype. The development of the research was based on the
design and implementation of a prototype potentiostat that
can handle three basic functions of electrodeposition. One first
function, chronoamperometry lets to keep a constant voltage in
the range of 0 V to 20 V and measures the current delivered to
the system. A second function, chronopotentiometry maintains
constant a current in a range of 0 A to 2 A and measures the
voltage (potential). A third function, cyclic voltammetry, works
in the same ranges of chronoamperometry (0 V to 20 V) and
excites the system by signals as triangular wave, saw tooth, sine,
and square, among others. These implemented features were
compared to one conventional potentiostat, demonstrating its
efficiency in controlling electrochemical processes.

Key words— potentiostat, electrode, chronopotentiometry,
chronopotentiometry, cyclic voltammetry.

Resumo — Nesse trabalho se apresenta um protétipo de
baixo custo potentiostat, que permite o controle das varidveis
elétricas na obtencdo de recobrimentos por eletrodeposi¢io.
Empregou-se a metodologia QFD (Quality Function
Deployment) como ferramenta de planificacio com o fim
de determinar as caracteristicas que devem ter o protétipo
de um potentiostat. A pesquisa baseou-se na concepcio e
implementacio de um protoétipo de um potentiostat, permitindo
trabalho 3 nocdes basicas de galvanoplastia, nomeadamente:
cronoamperometria, que consiste em manter uma voltagem
constante em um intervalo de 0V a 20V e mede a corrente
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entregada ao sistema; cronopotenciometria que mantem
constante uma corrente de um rango de 0A a 2" e mede a
voltagem (potencial) e voltamperometria clinica, a qual trabalha
nos mesmos intervalos que a conoamperometria (0V a 20V) e
excita o sistema mediante sinais de onda triangular, dente de
serra, senoidal, quadrada, entre os outros. Estas caracteristicas
implementadas sdo comparadas com as de um potensiostato
comercial, demostrando sua eficiéncia no controle de processos
eletroquimicos.

Palavras chave: potenciostato, eletrodo, cronoamperometria,
cronopotenciometria, voltametria ciclica.

1. INTRODUCCION

os procesos electroquimicos se basan en reacciones

de 6xido-reduccion, donde se transfieren electrones de
una sustancia a otra, teniendo en cuenta variables como las
eléctricas, el tipo de electrodo, la transferencia de masa, la
solucion y otras variables externas como la temperatura. Uno
de los equipos mas utilizados para los procesos electroquimicos
es el Potenciostato, el cual permite realizar control de algunas
variables determinadas en una celda electroquimica; el
potenciostato permite realizar control por cronoamperometria
y por cronopotenciometria.

En la mayoria de las aplicaciones los potenciostatos miden
el flujo de corriente entre el electrodo de trabajo y el electrodo
de referencia, siendo la variable controlada el potencial de la
celda y la variable medida la corriente generada tras el paso
de dicho potencial, como consecuencia de los procesos de
oxido reduccion que sean o no producidos. Para mantener el
electrodo de trabajo a un potencial constante debe evitarse
que circule corriente por el electrodo de referencia debido
a que cambiaria su potencial y para contrarrestar este efecto
se sugiere que se incluya un electrodo auxiliar como tercer
electrodo, el cual haria las veces de generador o sumidero de
electrones en funcion del potencial oxidante o reductor que
se esté aplicando al electrodo de trabajo.

La energia entregada al sistema de electrodos es
programada por el potenciostato en funcion del tiempo y
puede ser implementado de diversas formas como barrido
lineal, ciclico, pulsado, en onda cuadrada, entre otras.

Uno de los tipos de barrido contribuye a la
voltamperometria [1], que se enmarca en un grupo de
métodos electroanaliticos en los que la informacién sobre
el analito se obtiene a partir de medidas de la intensidad de
corriente, como resultado del potencial aplicado y la medida
de impedancia en el sistema con condiciones que favorecen
la polarizacion de un electrodo indicador o de trabajo.

La voltamperometria se desarrolla a partir de la
polarografia, un tipo particular de variacion de voltaje que fue
descubierta por el quimico checoslovaco Jaroslav Heyrovsky
a principios de 1920 [2]. La voltamperometria ciclica
consiste en variar el potencial en un rango determinado,
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de un electrodo estacionario inmerso en una soluciéon en
reposo y medir la corriente resultante. La sefial de excitacion
provoca una respuesta de corriente caracteristica. Las cuatro
sefiales de excitacion mas comunes utilizadas se muestran
en la figura 1.

Tiempo Tiemipe

a. Barrido Lineal b. Impulso diferencial

¢. Onda cuadrada d. Triangular

Fig. 1 Senales de excitacion en voltamperometria ciclica.

La Figura la, es la sefial voltamperométrica clésica, el
barrido lineal, en la que la corriente continua aplicada a la
celda, aumenta linealmente en funcién del tiempo, en las
Fig. 1b y Fig. 1c se muestran dos sefiales de excitacion
de impulsos. Las intensidades de corriente se miden a
diferentes tiempos durante la vida de estos impulsos. La
Fig. 1d es una onda de forma triangular, donde el potencial
varia entre dos valores, primero aumenta linealmente hasta
un potencial determinado, y después disminuye linealmente
con una pendiente del mismo valor numérico hasta su valor
original. Este proceso se puede repetir numerosas veces,
registrandose la intensidad de corriente en funcion del
tiempo. La voltamperometria ciclica se utiliza normalmente
para proporcionar informacion cualitativa sobre procesos
electroquimicos en diversas condiciones y constituye una
herramienta importante para el estudio de los mecanismos
y de las velocidades de los procesos de oxidacion/reduccion.

Con el fin de disefiar un dispositivo de control y adquisicion
de datos, es necesario conocer acerca de los instrumentos que
se encuentran en el mercado para dicho fin y de los adelantos
tecnologicos que se estan utilizando para el desarrollo de
procesos electroquimicos. Desde la mitad del siglo XX se han
estudiado, planteado y depurado los métodos para ejecutar las
pruebas electroquimicas lo que ha conllevado al desarrollo de
potenciostatos cada vez mas robustos y precisos [3].

Se observa una tendencia mundial en disefar sistemas
completos que permiten realizar no solamente la prueba
electroquimica, sino también la adquisicion y procesamiento
de los datos obtenidos. La mayoria de estos equipos
permiten la comunicacién con dispositivos de computo para
la visualizacion y analisis de los resultados por parte del
usuario [4].



En general, los fabricantes de potenciostatos modernos
buscan crear equipos que se destaquen por tener alta
precision, bajo consumo de energia, peso reducido, sencillez
en la interfaz de usuario y la capacidad de manejar tasas de
escaneo.

Algunos de los dispositivos utilizados actualmente han sido
disefiados por las empresas Princeton Applied Research, Bio-
Logic Science Instruments y Gamry Instruments y presentan
las caracteristicas adecuadas para este tipo de aplicaciones y
pueden superar facilmente los miles de dolares; es por esto
que se hace necesario desarrollar prototipos que permitan
realizar algunas de las funciones de estos, a un bajo costo.

El objetivo de este trabajo es el desarrollo de un prototipo
de potenciostato tanto en hardware y software que permita
obtener caracteristicas similares a las de potenciostatos
comerciales cuando son usados para obtener recubrimientos
mediante electrodeposicion.

1. METODOLOGIA

A continuacidn, se despliega la propuesta del potenciostato
mediante la metodologia QFD (Quality Function
Deployment), que es una herramienta de planificacion que
desarrolla “una sistematica para transmitir las caracteristicas
que deben tener los productos a lo largo de todo el proceso
de desarrollo”, metodologia propuesta por Yoji Akao [5]. La
metodologia QFD también se conoce popularmente “como
la voz del cliente” (debido a su filosofia de transmision de
requisitos) y también como “la casa de la calidad” (debido
al aspecto de una de sus construcciones graficas). La QFD
sirve esencialmente para: identificar las necesidades y
expectativas de los clientes, tanto externos como internos,
priorizar la satisfaccion de estas expectativas en funcion
de su importancia, focalizar todos los recursos, humanos
y materiales, en la satisfaccion de dichas expectativas, si
se alcanzan los objetivos anteriores, debe redundar en:
reduccion de los tiempos de desarrollo de nuevos productos
y servicios, optimizacion del producto o servicio para las
expectativas del cliente objetivo, mas eficacia: se concentran
los esfuerzos en ‘“hacer lo que hay que hacer” y mas
eficiencia: se reducen los costos por fallos.

Para el desarrollo de la QFD en el disefio del prototipo
de potenciostato, el proceso se divide en 4 etapas: clarificar
y definir la idea, determinar las funciones y sus estructuras,
buscar los principios de solucion y sus variables y por tltimo
dividir en modulos realizables.

A. Etapa I: clarificar y definir la idea

1) Especificaciones del producto:

v’ Se requiere disefiar un dispositivo que permita mantener
constante una variable eléctrica dada (potencial o
corriente)

v El controlador del dispositivo debe tener una interfaz
grafica de facil manejo.
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v Debe permitir el manejo de corrientes de hasta 2 A 'y
voltajes de hasta 20 V.

v’ Debe tener una alarma que indique el desfase de estos
rangos y que automaticamente apague el dispositivo
para su proteccion.

v'Debe estar construido en componentes electronicos
robustos que aseguren la uniformidad en el potencial
entregado.

v’ Debe permitir censar los potenciales dentro del sistema
en tiempo real.

Las preguntas comunes acerca de funcionamiento del

dispositivo fueron:
v (Con
dispositivo?

qué frecuencia se wusara el

* Se usaria constantemente mientras se realizan las
pruebas de procesos electroquimicos.

v’ (Seria un dispositivo mévil o solo para uso en el
laboratorio?

* Aunque puede usarse en cualquier parte, la idea
es que sea usado en un laboratorio de materiales
por personal capacitado.

v (Qué tipo de fuente de alimentacion tiene?

* Fuente con alimentacion de 110 V con capacidad
de entregar los potenciales requeridos.

v (Requiere refrigeracion?

* Aunque no es necesaria, se sugiere para evitar
posibles recalentamientos en el dispositivo.

v (En qué formato transmite los datos
obtenidos?

e Formato de datos ASCII

v’ (Requiere algiin dispositivo adicional para transmitir
datos al computador?

*  Tarjeta de adquisicion de datos con conexion

USB.
v Tiene la capacidad de medir diferentes variables en el
sistema?

* Corriente, voltaje, resistencia y se pueden adaptar
diferentes tipos de sensores para tener un control
total sobre el sistema

4 (Qué variables se pueden controlar desde

la interfaz?
* Modo en el cual se desea trabajar
(cronoamperometria, cronopotenciometria

o voltamperometria ciclica), cantidad de
potencial (potencial o corriente), duracion del
proceso electroquimico, lazo abierto o lazo
cerrado.

De las preguntas anteriores se concluydo que los
potenciostatos comerciales y de marcas reconocidas en el
mercado son muy costosos tanto en hardware como software,
es por esto que surge la importancia de implementar este
tipo de dispositivos a precios mas asequibles y que permitan
realizar las actividades basicas de electrodeposicion para
la investigacion en materiales. Ademas, del desarrollo de
una interfaz hombre — maquina que permita interactuar con

Universidad Catdlica de Pereira



64

las variables controladas por el potenciostato y guardar los
datos obtenidos en el proceso para un posterior analisis.
Al ser un dispositivo de uso frecuente, debe presentar un
sistema robusto para minimizar las posibles fallas tanto del
dispositivo como humanas.

2) Los “QUE”

v El dispositivo permite trabajar a diferentes rangos en
las variables eléctricas

v'El dispositivo admite realizar experimentos sin
electrodo de referencia

v El dispositivo es liviano

v El dispositivo permite una comunicacion en tiempo
real y confiable con el computador

v El dispositivo protege al usuario ademads de orientarlo
para su manejo contribuyendo a su propia proteccion

B. Etapa II: determinar las funciones y sus estructuras

En esta etapa se analizan las posibles soluciones o

mecanismos que sirvan para cumplir con los requerimientos:

v El sistema debe permitir una conexion facil de los
electrodos.

v'Debe ser fabricado en forma Optima para reducir
componentes, costos, tamafio y peso.

v'Comunicacion  cableada hacia el computador,
agregando la componente de tiempo en el computador.

v Transmision de datos en tiempo real hacia el
computador, generando las graficas en tiempo real de
la medida del dispositivo.

v Disefio agradable a la vista.

v Marcas en los lugares de conexion que orienten el uso
correcto del dispositivo.

v Se requiere una interfaz grafica en el computador para
capturar, graficar y registrar los datos recolectados.

v’ Debe tener aislamiento entre electrodos para evitar la
contaminacion de la informacion.

Tomando la anterior informacion se procede a obtener los
“COMOS” o caracteristicas que debe tener finalmente este
dispositivo

1. El dispositivo es liviano.

2. El dispositivo transmite los datos en tiempo real en
forma serial por cable USB.

3. El software de adquisicion y control se hace a través
de una interfaz simple en la plataforma de LabView®.
la cual permite tener acceso a las variables del sistema.

4. Medicion constante de las variables y actualizacion
inmediata de ajuste de potencial con datos adquiridos.

5. Marecas visibles informativas.

C. Etapa III: buscar principios de solucion y sus
variantes

En esta etapa se muestra la solucion a las caracteristicas
del dispositivo (Tabla I

TaBLA 1.
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SOLUCION A CARACTERISTICAS DEL DISPOSITIVO

No Caracteristica Cdomo hacerlo Meétrica
.. . Ancho: 27 cm
Liviano y Base en lamina de acero
! resistent inoxidabl Alto: 10 em
esistente oxidab’e Profundo: 39 cm
Transmision Cable USB
2 de datos en Cableado serial USB estandar de 350
tiempo real cm
3 Interfaz Interfaz grafica en el
simple programa LabView®
., Tarjeta de adquisicion .
Medicion de datos NI-USB 6009 Ancho: 8 cm
4 constante de . Alto: 8 cm
. de la empresa National
variables Profundo: 2 cm
Instruments©
Mqrcas Calcomamaﬁ en pines Ancho: 1 cm
5 visibles para conexion de los
. . Alto: 0,5 cm
informativas electrodos

D. Etapa IV: dividir en modulos realizables

Se especifica la solucion dependiendo del éarea
correspondiente, desde el punto de vista del usuario y
teniendo en cuenta las siguientes caracteristicas:

Funcionamiento (A)
Robustez (B)

Costo (C)

Reciclaje (D)
Manufactura (E)
Mantenimiento (F)
Puesta en marcha (G)
Ensamble (H)

AN NN

De esta forma se tiene en cuenta el ciclo de vida del
producto.

En el siguiente cuadro sélo se dard la importancia a
cada caracteristica del producto, con base en cada uno de
los parametros anteriores, para de esta forma saber en
qué se debe hacer énfasis en el momento de desarrollar el
dispositivo. La importancia se dard con una calificacion en la
escala 1 a 10, donde 1 es menos importante y 10 lo méximo
de importancia del parametro.

Tasra II.

RELEVANCIA DE LAS CARACTERISTICAS
Como se puede apreciar, las caracteristicas mas importantes

No. | Caracteristica A B I D E F G H

1 Liviano y wlsesla4]s|es|le6]| 6|7
resistente
Transmision

2 de datos en 10 | 10 | 10 1 4 4 10 4
tiempo real

3 Interfaz s|olal1|s|3]|e6]
simple
Medicion

4 constante de 10 10 8 1 7 3 10 8
variables
Marcas

5 visibles 9 3 1 5 2 3 1 1
informativas

9.4 2 6,6 2,6 58 38 6,6 4.2




son funcionamiento, robustez, costo y puesta en marcha, estos
son los factores que se deben contemplar con mayor interés
a la hora de desarrollar el plan de ejecucion del dispositivo.

1. RESuLTADOS

La implementacién del potenciostato se conforma de dos
fases principales: hardware y software. La fase del hardware
estd compuesta por el sistema de control, el sistema de
potencia y el sistema de adquisicion de datos. A su vez, el
sistema de control y el sistema de adquisicion de datos hacen
parte de la fase del software.

El sistema de control y adquisicion de datos para el
potenciostato, permite generar un potencial variable con
corriente constante, o permite generar un potencial constante
con corriente variable, para generar estimulos en procesos
electroquimicos.

Teniendo en cuenta las necesidades encontradas en la
metodologia QFD para el desarrollo del potenciostato, se
tomaron como caracteristicas principales del disefio del
hardware:

v Salida de potencial maximo: 20 V DC

v Salida de corriente maxima: 2 A

v’ Impedancia de salida: igual o menor a 1 Q

v Impedancia de entrada: igual o mayor a 10 MQ

v" Resolucion del sistema de adquisicion: 14 bits

v Velocidad de muestreo en el sistema de adquisicion.
48 kS/s para 8 canales.

v' Canales andlogos de entrada al sistema de adquisicion:
8

v" Resolucion del sistema de control: 12 bits

v' Canales analogos de entrada al sistema de control: 4

v" Todo el sistema es controlado por un microcontrolador
de 32 bits de tltima generacion Cortex-M.

v" Se realiza comunicacion con PC mediante puerto USB
No aislado.

E. Modulo de Potencia

Los materiales principales utilizados en la construccion
del moédulo de potencia fueron:

v" Acero inoxidable

v Fuente industrial de 24 VDCy 3 A

v Tarjeta desarrollada en fibra de vidrio simple capa,
que contiene el sistema de control, el sistema de
acondicionamiento de sefales y la unidad de potencia

v" Cable USB tipo B.

En la Figura 2 se puede observar el diagrama de desarrollo
de hardware del potenciostato.

o | >

65

SIETEMA DE CONTROL

[ Bl e >
TRASAKC
eI L

BISTELA DE ADOUSIZION

r
|
I
|
|
|
|
|
|
|
|

=

JEEITITRETITTTEL T T

Fig. 2. Diagrama de bloques potenciostato.

F. Modulo de control

El sistema de control (Figura 4.) efectia todo el mando
del proceso de forma autonoma, recibiendo las sefiales
de ajuste desde el mdédulo de adquisicion (Figura 3.).
La tarjeta de control STM32F4-Discovery es instalada
sobre una tarjeta que realiza todo el acondicionamiento
de las sefiales analogas a procesar.

Las funciones realizadas son:

v' Configura el oscilador del sistema para operar a 168
MHz, segin cristal de 8§ MHz.

v' Configura los puertos de entrada - salida.

v Configura el temporizador, para generar retardos
programados.

v’ Configura el puerto, para realizar lectura de los canales
analogos.

v" Ajusta la resolucion del convertidor ADC a 12 bits.

v Genera una salida analoga.

v' La resolucion del generador es de 12 bits, realizando
actualizaciones por software.

Fig. 3. Distribucion de modulos en potenciostato.
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Tasra III.
DIAGRAMA DE DATOS PARA VISUALIZACION EN INTERFAZ.

Ajuste actual del proceso (Set Point)

Ajuste de proceso (Set Point) sefial con retardo
Tension de entrada electrodo de referencia (0 a 20 V DC)

Fig. 4. Modulo de control potenciostato.

G. Modulo de adquisicion de datos

El médulo de adquisicion de datos (Figura 4.) se compone
de un sistema de adquisicion NI USB-6009, el cual realiza
una toma de datos en tiempo real durante el transcurso del
proceso electroquimico y guarda los datos en formato *.tdms
a una velocidad de hasta 48 kS/s.

El desarrollo de una interfaz en el programa LabView®
(Figura 5) permite al usuario determinar si desea trabajar
con cronoamperometria o cronopotenciometria, controlando
el tiempo de deposicion y el porcentaje de operacion del
modo elegido (cantidad de potencial o corriente), permite
trabajar en lazo abierto o lazo cerrado y finalmente, elegir
la ubicacion del archivo *.tdms en el cual se guardaran los
datos obtenidos durante el proceso.

. oy

T 58 (L ST e
|

e
-y

Fig. 5. Interfaz Grafica en LabView®
En la tabla 3 se observa el color de cada una de las ondas que

se visualizan en la interfaz grafica, ademas de los valores
equivalentes en porcentaje a corriente y voltaje:
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—

Tension de salida electrodo de trabajo (0 a 20 V DC)
Corriente de salida electrodo de trabajo (0 a 2 A)

Se desarrolla adicionalmente una interfaz para realizar el
control del potenciostato mediante voltamperometria ciclica,
permitiendo entregar al proceso sefiales de onda triangular
(Figura 6), senoidal (Figura 7) y cuadrada (Figura 8); en esta
interfaz, ademas del control del tiempo de electrodeposicion
y la cantidad de potencial, se ingresan los ciclos por segundo
y frecuencia de las sefiales de excitacion.
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Fig. 8. Senal onda cuadrada.

Finalmente, con los datos obtenidos en los procesos de
voltamperometria ciclica, se pueden obtener las curvas de
histéresis caracteristicas de los procedimientos desarrollados,
graficando los voltajes en el electrodo de trabajo con respecto
a las corrientes que se presentaron durante el proceso.
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Fig. 9. Voltamperometria ciclica.

H. Aplicacion del prototipo de potenciostato en un
proceso de electrodeposicion

Una de las aplicaciones del potenciostato desarrollado es
la obtencion de recubrimientos biocompatibles de fosfatos
de calcio sobre acero 316L. La obtencion de biomateriales
con las caracteristicas adecuadas para la restauracion
o sustitucién del tejido 6seo en los seres humanos, en
el recubrimiento de metales como el titanio puro y sus
aleaciones es uno de los grandes temas de investigacion en
el campo de los biomateriales, los fosfatos de calcio hacen
parte de este gran grupo y durante los ultimos afnos se ha
estudiado la forma de obtener una respuesta apropiada con
respecto al medio fisiologico.

El estudio de la biocompatibilidad de los fosfatos de calcio
sobre el cuerpo humano ya ha sido tema de investigacion
[6], comprobandose su biocompatibilidad debido a que
son unos de los principales componentes de los huesos; las
caracteristicas de biocompatibilidad [7] se basan en que no
debe inducir la separacion, reaccion inflamatoria o de cuerpo
extraflo, como también provocar una respuesta del sistema
inmunologico, no debe ser toxico originalmente ni los
productos de su descomposicion, no debe ser bioabsorbible
al extremo de su destruccion en el medio bioldgico, ni debe
alterar genéticamente las células adyacentes.

Los métodos utilizados en la actualidad, para obtener
los recubrimientos de estos materiales ceramicos, incluyen
equipos sofisticados, protocolos de elevados costos y
grandes cantidades de energia tales como pulverizacion por
plasma y ablacion laser entre otras. Otras técnicas como sol-
gel [8] y electrodeposicion [9] se estan empleando debido
no soélo a su bajo costo y simplicidad, sino porque ademas,
permiten obtener materiales a bajas temperaturas con buena
cristalinidad y baja solubilidad en fluidos corporales.

Como una aplicacion del desempefio del potenciostato
desarrollado en la Universidad Autonoma de Manizales,
con el apoyo de la empresa Gamatec S.A., se realizaron
procesos de electrodeposicion, los cuales presentan
resultados comparables con un potenciostato comercial.
Las funciones principales en las que se baso el ejemplo de
aplicacion fueron las curvas de voltamperometria ciclica y la
cronoamperometria.
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Los analisis de voltamperometria ciclica permiten
observar los cambios en la transferencia de iones y sugieren
valores de voltajes ideales de trabajo; para el ejemplo de
aplicacion, en la obtencion de recubrimientos de fosfatos de
calcio sobre acero 316L se encontré un rango de voltajes
ideales de trabajo entre -0,5 V a -3,0 V, estos resultados se
pueden evidenciar en la figura 10, potenciostato UAM y la
figura 11, potenciostato comercial.

Volametia clclica
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Fig. 10. Voltamperometria ciclica potenciostato UAM.
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Fig. 11. Voltamperometria ciclica potenciostato comercial.

Teniendo en cuenta el analisis realizado mediante
voltamperometria ciclica se decide trabajar con un
potencial de crecimiento de la pelicula de -1.2 V tanto en
el potenciostato comercial como en el implementado,
obteniendo peliculas de caracteristicas similares tanto en
adherencia como en uniformidad.

Las peliculas obtenidas son sometidas a caracterizacion
estructural mediante Espectroscopia Infrarroja  por
Transformada de Fourier (FTIR) (Figura 12), en la cual se
pueden observar bandas entre 500 y 600 cm-1 asignadas
a modos de flexion asimétrica (O-P-O v,) y entre 1000 y
1100 cm™ que de acuerdo a la literatura son caracteristicas
de apatita, y estan asociadas a modos vibracionales de
estiramiento asimétrico (P-O v,). Una banda alrededor de
980 cm™ asociada a modos vibracionales de estiramiento
simétrico (P-O v)) y otra alrededor de 863 cm™ asignada
a modos vibracionales de grupos (HPO, v,), se evidencia
ademas una banda alrededor de 3500 cm™, asignada a modos
vibracionales de estiramiento de agua absorbida (O-H-, H,0)
y un pico en 1635 cm™ asociada a flexion de grupos H-O-H
[8,9]. Adicionalmente, se presenta un desdoblamiento en dos
picos de las bandas asociadas a los iones PO,* en 525 cm,
575 cm™! y un desdoblamiento en tres picos para 978 cm™,
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1058 cm™, 1127 cm’!, este desdoblamiento es caracteristico
de la presencia de la forma de apatita DCPD (Dicalcio Fosfato
Dihidratado o DCPD) identificado en ambos espectros.
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Fig. 12. Analisis FTIR de peliculas crecidas a -1,2V.

Como complemento a la caracterizacion FTIR se realiza
caracterizacion estructural mediante Difraccion de Rayos
X (XRD) (Figura 13), en la cual se pueden observar picos
asociados a la fase DCPD (ICDD: 72-1240), y algunos picos
para los sustratos de acero 316L.
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Fig. 13. Analisis XRD de peliculas crecidas a -1,2V.

Lo anterior demuestra un adecuado funcionamiento del
prototipo de potenciostato desarrollado en la Universidad
Autonoma de Manizales, a la hora de obtener recubrimientos
de fosfatos de calcio, en comparacion con potenciostatos
comerciales. Estas caracteristicas seran objeto de andlisis en
un trabajo posterior.

I. CONCLUSIONES

Se desarrollé un prototipo de potenciostato usando la
metodologia QFD, la cual permiti6 identificar las necesidades
y expectativas del equipo, ademas, de dar solucidon a éstas
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teniendo en cuenta las herramientas y materiales con los
que se cuenta, y llevar de manera planeada un proyecto a la
realidad.

El uso del potenciostato permite tener el control sobre
los procesos electroquimicos desarrollados, interviniendo en
variables del proceso tales como el tiempo, el potencial, la
corriente, el nimero de repeticiones de la voltamperometria
ciclica, entre otras.

La obtencion de las curvas de voltamperometria y de las
caracteristicas de los procesos electroquimicos realizados con
el prototipo de potenciostato desarrollado en la Universidad
Auténoma de Manizales y con el potenciostato comercial,
permitieron evidenciar la calidad del equipo construido, al
obtener resultados comparables.

La funcién cronoamperométrica de ambos potenciostatos
demostro ser apta para la obtencion de fosfatos de calcio
sobre sustratos de acero 316L, los cuales tienen potenciales
aplicaciones en implantes.
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