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RESUMO

O presente trabalho teve como objetivo o desenvolvimento de um sistema de baixo custo
para medicdo de impedéancia, utilizando o método de Espectroscopia de Impedancia
Eletroguimica (EIE) visando auxiliar na andlise de quantificadores quimicos, sistemas de
corrosao e demais areas de atuacao da eletroquimica. Este sistema consiste em componentes de
software embarcado e hardware, que realizam a medicdo de impedancia através de plataformas
microcontroladas, microprocessadas, sistema de aquisi¢do de dados e conversor de impedéncia
(AD5933), empregando conceitos de processamento digital de sinais, métodos de filtragem e
manipulacéo de sinais através de circuitos analdgicos. Foram realizados testes com amostras de
impedancia quimica e eletronica. Os resultados obtidos para circuitos eletrénicos resistivos e
capacitivos foram comparados com os célculos tedricos; para impedancia quimica foi avaliado
0 comportamento da curva gerada tanto pelo dispositivo proposto quanto pelo equipamento
comercial Sensit Smart. Como resultado, obteve-se um erro de impedancia 1% para cargas
puramente resistivas e 6% para cargas capacitivas. Em relacdo a amostra quimica, foi observado
uma semelhanga nas curvas geradas pelos dispositivos, evidenciando que o sistema
desenvolvido demonstra ser uma alternativa de baixo custo capaz de realizar a aquisicdo e
analise de impedancia.

Palavras-chave: Aquisigdo de Impedancia. Processamento Digital de Sinais. Espectroscopia

de impedancia eletroquimica.



ABSTRACT

This work aimed to develop a low-cost system for impedance measurement, using the
method of Electrochemical Impedance Spectroscopy (EIE) to assist in the analysis of chemical
quantifiers, corrosion systems and other areas of electrochemistry. This system consists of on-
board software and hardware components, which perform the impedance measurement through
microcontrolled platforms, microprocessor, data acquisition system and impedance converter
(AD5933), employing concepts of digital signal processing, filtering methods and signal
manipulation through analog circuits. Tests were performed with chemical and electronic
impedance samples. The results obtained for resistive and capacitive electronic circuits were
compared with the theoretical calculations; for chemical impedance the behavior of the curve
generated by both the proposed device and the commercial Sensit Smart equipment was
evaluated. As a result, an impedance error of 1% was obtained for purely resistive loads and
6% for capacitive loads. Regarding the chemical sample, a similarity was observed in the curves
generated by the devices, showing that the developed system proves to be a low-cost alternative
capable of performing impedance acquisition and analysis.

Keywords: Impedance Measuring. Digital Signal Processing. Electrochemical Impedance

Spectroscopy.
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INTRODUCAO

A conversdo de informacdo bioldgica e quimica em um sinal eletrénico, também
conhecido como transducao de sinal, ¢ um desafio devido a complexidade de realizar a conexao
entre um sistema elétrico e uma amostra quimica ou bioldgica. Contornando esse desafio,
existem equipamentos capazes de realizar a quantificacdo desses processos, permitindo que
haja metodologias capazes de realizar essas analises através da eletroquimica. O potenciostato
se destaca dentre esses equipamentos, devido a sua capacidade de transducdo de sinal por
diversos métodos de analise eletroquimica, em especial a capacidade de leitura de impedancia
(CHOUDHARY; ARORA, 2022; CIUCCI, F. 2019).

O potenciostato é um instrumento eletrénico que utiliza o0 método de Espectroscopia de
Impedéancia Eletroquimica (EIE) para investigacdo de fendmenos impedanciométricos em
reacOes eletroquimicas. Esse método consiste na aplicacdo de um potencial com amplitude fixa
e frequéncia variavel para excitacdo da amostra. Os testes sdo realizados com o auxilio de uma
cela eletroquimica de Teflon© composta por trés eletrodos: contra eletrodo (CE), eletrodo de
trabalho (WE) e eletrodo de referéncia (RE). O potencial € aplicado entre o eletrodo de trabalho
e o de referéncia, em seguida € medido o fluxo de corrente entre o contra eletrodo e o eletrodo
de trabalho (OTA; KREYSA; SAVINELL, 2014).

Comumente, sistemas de aquisicdo de impedancia sdo utilizados para auxilio em
métodos eletroquimicos modernos, estudos na area de corrosao, analise de doencas e aplicagdes
onde sdo necessarias analises de impedancias em geral. Os biossensores utilizam-se destes
estudos de impedancia para realizar a quantificacdo de marcadores quimicos e inflamatérios,
auxiliando no progndstico e tratamento de diversas doencas autoimunes (MEHROTRA, 2016).

Portanto, este trabalho visa desenvolver um sistema para medi¢cdo de impedancia
(potenciostato), para analise de impedancias em reacoes eletroquimicas, de baixo custo e alta
eficiéncia na leitura de impedancia, utilizando o método de espectroscopia de impedancia
eletroquimica e o conversor de impedancia AD5933. Com objetivos especificos de definir os
conceitos de processamento de sinais e aquisicao de impedancia; estudar metodos de analise de
impedancia; projetar um sistema para aquisi¢ao de impedancia através do método de frequéncia
variavel e realizar analises dos resultados obtidos através do sistema desenvolvido.

Para ordenacdo dos assuntos abordados, este trabalho foi dividido em quatro capitulos

a sequir:
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Capitulo 1 - Referencial tedrico: Neste capitulo, sdo apresentados conceitos associados
a processamento digital de sinais, Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica, aquisi¢ao de
impedancia e protocolo de comunicacao 12C.

Capitulo 2 - Método proposto: Neste capitulo sdo descritas as etapas e a metodologia
que sdo necessarias para a implementacgéo do sistema proposto.

Capitulo 3 - Implementagdo do Projeto: E realizada uma descricdo detalhada dos
procedimentos executados durante a implementacdo do projeto.

Capitulo 4 - Resultados Obtidos: Apresenta os resultados da pesquisa com base nos

objetivos deste trabalho.
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1 REFERENCIAL TEORICO
1.1 FUNDAMENTOS DE PROCESSAMENTO DE SINAIS

Um sinal pode ser definido como a fungdo na qual é veiculada informacdo sobre a
natureza de um fenémeno fisico, podendo ser unidimensional e multidimensional, dependendo
da quantidade de variaveis presentes no sistema. O sinal da fala é unidimensional e sua
amplitude varia no tempo, e a imagem € multidimensional, dada a distribuicdo horizontal e
vertical de suas dimensdes (HAYKIN, 1999).

Os sinais podem ser definidos como continuos e discretos em funcao do tempo. O sinal
continuo esta definido para todo instante em um intervalo, e o sinal discreto é definido somente
para alguns instantes isolados de tempo, conforme podemos ver na Figura 1 (OPPENHEIM,;
SCHAFER, 2009).

Figura 1 - (a) Sinal continuo e (b) Sinal discreto no tempo.

WAWAE

(a) (b)

Fonte: (OPPENHEIM; SCHAFER, 2009).

Os sinais elétricos sdo unidimensionais e podem ser divididos em duas categorias: sinais
continuos e sinais alternados no tempo. Comumente, define-se sinais continuos como néo
variantes no tempo e sinais alternados como variantes periodicamente no tempo. Um sinal
senoidal possui a forma do seno ou cosseno e é conhecido como componente alternado de um
circuito elétrico (ALEXANDRE; SADIKU, 2013).

Os sinais elétricos alternados em tensdo senoidal podem ser representados através da

equacdo 1 a sequir:

v(t) = Vy.sen(wt + ¢), onde w = 2xf. Q)



16

Essa equacdo é composta pela amplitude do sinal (Vm), frequéncia do sinal (f) e por sua
fase (¢), conforme a Figura 2.

Figura 2 - Sinais senoidais com fases distintas.

vy = ¥, sen wt

vy =V, sen(wi + ¢b)

Fonte: (ALEXANDRE; SADIKU, 2013).

1.1.1 Filtros Digitais

Em algumas aplicaces, é interessante alterar as amplitudes relativas dos componentes
de frequéncia de um sinal ou talvez eliminar inteiramente alguns componentes de frequéncia, o
qual é conhecido como filtragem. Existem sistemas projetados para atuar em faixas de
frequéncias sem distor¢Ges ou atenuacdo significantes, os quais sdo divididos em quatro
modelos: Filtros passa-baixa, passa-alta, passa-faixa e rejeita-faixa, vistos na Figura 3
(OPPENHEIM; SCHAFER, 2009).

Figura 3 - Modelos de filtros de sinais.
H o) H o)
| posegeam

5 negio

sienecgdo

(a) passa-baixo (a) passa-alo

{c) passe-banda (d) rejetta-banda
Fonte: (UFRGS, 2021).



17

1.1.2 Aquisicdo de Sinais

O Processamento Digital de Sinais (DSP) torna mais facil o tratamento de sinais do
mundo real, que séo tipicamente analdgicos, por isso é necessario a conversao das medicdes
fisicas em dados digitais. Para realizar a conversdo de sinais fisicos em dados digitais,
comumente sdo utilizados amplificadores, filtros, circuitos de amostragem e quantizacdo e
Conversores Analogicos-Digitais (ADC) (OPPENHEIM; SCHAFER, 2009).

Um ADC converte informac6es analdgicas em dados digitais. Os sinais analogicos
contém uma quantidade infinita de dados, logo o ADC realiza a amostragem dos dados e 0s
divide em um ndmero finito de informagdes (AAST, 2012).

O fluxo de informacGes em um sistema de aquisicdo de dados € tipicamente ilustrado

na Figura 4 é descrito nas etapas a seguir:

l. Os sensores medem algumas propriedades fisicas;

Il. A saida dos sensores é condicionada, ou seja, amplificada e filtrada.

I1l. O sinal anal6gico condicionado é digitalizado usando um sistema de Conversdo
Analdgico Digital (ADC).

IV. A informacdo digital é adquirida, processada e registrada pelo computador ou

sistema de anélise de dados.

Figura 4 - Sistemas de aquisicdo de dados.
0011 0010 0100

0011 0010 1011
- - _e 00110011 1100
0011 0001 0111
—_— T . : :

Sensor|— Buffer | \ Sample A/D Computer
Amplifier | | S Filter & Hold Converter Memory

Fonte: (AAST, 2012).

Para realizar a amostragem do sinal é necessario seguir o teorema de Teorema da
amostragem de Nyquist-Shannon, no qual é determinado que o sinal deve ser amostrado a uma
taxa de pelo menos duas vezes a componente de frequéncia maxima, a fim de reter todos os
componentes de frequéncia do sinal (OPPENHEIM; SCHAFER, 2009).
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1.1.3 Transformada Discreta de Fourier

A Transformada Discreta de Fourier (DFT) permite a analise de sinais discretos e
periddicos. Dada a sua natureza, tem como principal area de aplicacdo o processamento digital
de sinais, representando o sinal no dominio da frequéncia (espectral) possibilitando a
manipulacdo de dados, tais como processamento de imagens, dudio, entre outros (UNESP,
2021).

A DFT é uma sequéncia de X(m) definida atraves da equacao 2 a seguir:

N-1
X(m) = 2 x(n)e /2N @
n=0
Dado que:
e X(m): m-ésima componente da DFT;

e m: Indice no dominio da frequéncia da DFT, tal quen=0, 1, 2, 3, ..., N-1;

x(n): Sequéncia discreta de um sinal originalmente amostrado no tempo;

n: indice no dominio do tempo das amostras (discretas), tal que n =0, 1, 2, ..., N-1;

N: NUmero de amostras da sequéncia de entrada e nimero de pontos da DFT.

Outra forma de utilizarmos a DFT é mudando a equacédo utilizando-se da identidade de

Euler e7/8 = cos () — j.sen(8), resultando na equacio 3 (LYONS, 2014).

N-1
m Lo m
X(m) = z x(n) [cos (Znn N) — j.sin (Znn N)] (3)
n=0
O ndmero de amostras N do sinal faz com que o espectro da DFT tenha N pontos na
frequéncia igualmente espagados. O valor N é importante na DFT, pois determina quantas

amostras serdo utilizadas, além da resolugéo e tempo necessario para o calculo (LYONS, 2014).
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1.2 IMPEDANCIA

A impedéancia é a razao entre a tensdo e a corrente fasorial medida em ohms (). Mesmo
sendo constituida pela razéo entre os fasores ndo é fasorial, pois ndo tem o seu valor alterado
com a variacao da senoide (ALEXANDRE; SADIKU, 2013).

Possui valor complexo de magnitude Z, portanto, tem componente real resistiva (R) e
imaginéria reativa (X), sendo relacionados pela equacao 4 a seguir:

Z=R+jX =70 (4)

Quando temos esses valores da equacdo 5 podemos encontrar o valor absoluto da
impedancia Z realizando o médulo de R e X. Também é possivel determinar o seu angulo de

fase e as suas componentes: resistiva e reativa, conforme as equacdes 5 e 6 a seguir:

1zZl=JVRZ+X2 , 6=tg™! (%() ©)

R=|Z|cos®, X = |Z|sin@ (6)

1.3 ESPECTROSCOPIA DE IMPEDANCIA ELETROQUIMICA (EIE)

A Espectroscopia de Impedéncia Eletroquimica (EIE) é um método de anélise de
caracteristicas de materiais relativamente novos. Tem sido empregada no desenvolvimento de
sensores capazes de realizar medicdo de impedéancia, baseando-se na premissa de que a
aplicacdo de um pequeno potencial v(t) em um sistema linear gera uma corrente elétrica i(t)
(AVELINO, 2017; SILVA JUNIOR, 2017).

Portanto, € um mecanismo para determinacao das propriedades elétricas de um sistema
heterogéneo, ou seja, eletrodo/solucdo. Uma vez que nos permite a avaliacdo da contribuicdo
elétrica de cada componente da solucdo, € possivel associar a um circuito elétrico de
impedancia, onde cada elemento do circuito esta relacionado as propriedades de estrutura e
transporte do sistema (BENAVENTE, 2005; BAYDEMIR et al., 2016).

Para um sistema excitado com uma pequena tensdo v(t), a impedancia de uma célula
eletroquimica ideal se comporta como a da Figura 5, onde Cp. é capacitancia de dupla camada
elétrica, Rs € resisténcia da solugéo, Rct é a resisténcia de transferéncia de carga (redox) e W a
impedéancia de Warburg (BARD; FAULKNER, 2001; STEINMETZ, et al., 2019).
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Figura 5 - Representacédo do circuito de Randles.
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Fonte: Adaptado de STEINMETZ (2019).

E possivel representar graficamente a resposta de um sistema ideal através do diagrama

de Nyquist utilizando as equacdes 7 a seguir:

i wRct?Cp; , . Rct
m = re = S ———
! 2T T R, CpL?

7
14 Rct?(Cpr)?w?”’ ()

Esse arranjo tem como componente mais dominante a impedancia de Warburg,
destacando-se quando o eletroativo é pouco concentrado. E possivel visualizar seu

comportamento através do diagrama de Nyquist da Figura 6.

Figura 6 - Diagrama de Nyquist para sistemas nao ideais.
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Fonte: Adaptado de (BARD; FAULKNER, 2000).
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1.3.1 Célula eletroquimica

Uma célula eletroquimica consiste em até quatro condutores denominados de eletrodos,
sendo eles: eletrodo de trabalho (WE), contra eletrodo (CE), eletrodo de referéncia (RE) e sense
(SE). Podendo variar 0 uso de dois a quatro eletrodos, conforme a Figura 7, dependendo do
sistema (SKOOG et al, 2006).

Sistema 1: este possui dois eletrodos. E utilizado quando néo é necessario o controle do
processo na interface, exemplos: baterias, capacitores e semicondutores.

Sistema 2: este possui trés eletrodos. E o mais comum para medicbes em células
eletroquimicas, é utilizado quando é necessario o controle mais preciso do potencial da
interface.

Sistema 3: este possui quatro eletrodos. E utilizado principalmente para estudos de

interface liquido-liquido, possui eletrolitos separados por uma membrana.

Figura 7 - Modelos de sistemas de eletrodos.

Sistema 1 Sistema 2 Sistema 3
CE CE CE
L -- RE
——RE
RE
—+5
-=-=S -=-=-5
WE WE WE

Fonte: Adaptado de (SKOOG et al, 2006).
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1.4 PROTOCOLO I2C

O protocolo de comunicacdo 12C é um protocolo de transmisséo de dados destinado a
permitir que varios circuitos integrados digitais “escravos” se comuniquem com um ou mais
chips “mestres”, conforme a Figura 8. Esse protocolo é usado para comunicacdo a curta
distancia e precisa apenas de dois fios para realizar a comunicacdo (SPARKFUN, 2020).

A comunicacdo é feita através dos fios: Serial Data (SDA) e Serial Clock (SCL). As
mensagens sdo divididas em dois grupos de bits: a primeira sequéncia indica o endereco do
escravo e a segunda contém um ou mais dados de 8 bits contendo a mensagem. A mensagem

pode ser passada de mestre para escravo ou vice-versa (SPARKFUN, 2020).

Figura 8 - Protocolo de comunicagéo 12C.

SDA <€——o9————> SDA

Master 1 Slave 1
SCL > SCL
SDA =< > SDA

Master 2 Slave 2
SCL —————e—>»SCL

Fonte: (SPARKFUN, 2020).

1.5 SISTEMAS EXISTENTES NO MERCADO

Neste topico sdo apresentados dispositivos presentes no mercado, além das vantagens e

desvantagens de cada item apresentado.
1.5.1 Sensit Smart

O Sensit Smart, visto na Figura 9, € um potenciostato portatil presente no mercado,
pertencente a fabricante de solu¢es em eletroquimica PalmSens. O dispositivo € compativel
com smartphones Android através do aplicativo PStouch e com computadores através do
software PSTrace. O Sensit Smart suporta as técnicas eletroquimicas mais comuns, incluindo
voltametria ciclica, voltametria de onda quadrada e espectroscopia de impedéncia (EIE)
(PALMSENS, 2021).
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Figura 9 — Sensit Smart.

—

Fonte: (PALMSENS, 2021)

A Tabela 1 apresenta algumas vantagens e desvantagens do potenciostato PalmSens

Sensit Smart.

Tabela 1 — Vantagens e desvantagens do Sensit Smart.
VANTAGENS DESVANTAGENS

Suporta as técnicas eletroquimicas mais comuns,

incluindo voltametria ciclica, voltametria de onda Faixa de potencial CC de 2,6V.
quadrada e espectroscopia de impedancia (EIE).
Tamanho reduzido de 43 x 25 x 11 mm. Largura de banda de 250kHz.

Valor do equipamento: R$ 16.000,00. Baixa robustez.

Fonte: (PALMSENS, 2021).

1.5.2 AutoLab FRA 2

O Potenciostato/Galvanostato FRA 2 tipo Il € um instrumento considerado de baixa
complexidade da Metrohm Autolab para analise eletroquimica, pode ser visto na Figura 10. O
instrumento possui um integrador analdgico embutido, entradas e saidas analdgicas e digitais,
tornando-o um instrumento versatil, apesar de sua natureza ndo modular (METROHM, 2021).

E um instrumento compativel com computadores e possui um software fécil de usar,
permitindo que os usudrios realizem medicdes de impedancia na faixa de frequéncia de 10 pHz
- 500 kHz (METROHM, 2021).
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Fiiura 10 - Potenciostato/Galvanostato FRA 2 tipo III.

"~ Fonte: (Autor, 2021)

A tabela 2 apresenta algumas vantagens e desvantagens do Potenciostato/Galvanostato

FRA 2 tipo 11l da Metrohm Autolab.

Tabela 2 - Vantagens e desvantagens do FRA 2.
VANTAGENS DESVANTAGENS

Suporta as técnicas eletroquimicas mais comuns, Na&o possui portabilidade devido ao seu
incluindo voltametria ciclica, voltametria de onda tamanho, visto que € um equipamento de

quadrada e espectroscopia de impedancia (EIE).  bancada.

Ampla faixa de medicGes de impedéancia. Faixade Valor do equipamento: R$ 118.000,00.

frequéncia de 10 pHz - 500 kHz.
Fonte: (METROHM, 2021).
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2 METODO PROPOSTO
2.1 METODOLOGIA ADOTADA

No presente trabalho foi realizada uma Pesquisa Aplicada e teve como objetivo a
realizacdo de uma Pesquisa Exploratdria sobre o material bibliografico e de laboratério sobre o
assunto tratado. Os procedimentos técnicos utilizados foram de pesquisa bibliografica e
experimental. O método de abordagem utilizado foi o hipotético-dedutivo e a elaboracéo seguiu
0 método de procedimento monografico em sua construcéo. A coleta de dados foi por meio da
documentacao indireta e a analise e interpretacdo dos dados, descritos de forma qualitativa em
ocorréncia global.

Foram realizadas pesquisas bibliograficas sobre microcontroladores, circuitos
integrados de conversdo de impedancia, comunicacdo I12C, software de desenvolvimento de
layout de circuitos impressos, software Multisim para simulacdo de circuitos e métodos
eletroquimicos.

Para o desenvolvimento do sistema, foram necessarias quatro etapas conforme descrito
nos paragrafos posteriores.

A primeira etapa consistiu no desenvolvimento de um script para o0 microcontrolador
realizar o controle dos parametros de saida do conversor de impedancia que permitiu a aquisicéo
dos dados coletados pelo conversor. Foram realizados testes para verificagdo de sua preciséo e
validag&o de seu funcionamento.

A segunda etapa consistiu no desenvolvimento de um circuito que possibilitou medigdes
de baixa impedancia, eliminando a resisténcia da saida Rout e controlando externamente o nivel
de sinal de saida do AD5933 através de amplificadores operacionais. Foi utilizado o software
Multisim para auxilio no desenvolvimento do circuito e simulagéo.

A terceira etapa consistiu na montagem do sistema proposto, unindo todos o0s
componentes através de uma placa desenvolvida para encaixe dos componentes ao ESP32.

A quarta etapa compreendeu testes de medicdes de impedancia atravées de leituras de
amostras em laboratério. Foi utilizado o método de Espectroscopia de Impedancia
Eletroquimica de frequéncia fixa para excitacdo da amostra e coleta de dados para analise, cujos
resultados tiveram como objetivo a validacdo da precisdo do sistema atraves da leitura de

diversas impedancias.
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2.2 DISPOSITIVOS E FERRAMENTAS UTILIZADOS NO PROJETO

2.2.1 ESP32

O ESP32 visto na Figura 11 é um microcontrolador que combina Wi-Fi e Bluetooth,

juntamente com um sistema de baixissimo consumo de energia, alto desempenho,

confiabilidade e variedade de aplicagdes, além de possuir comunicacdo I12C para utilizagdo do

conversor de impedancia AD5933. Ele é constituido pelo microprocessador Xtensa® Dual-

Core 32-bit LX6 cujo clock minimo é de 80MHz e 0 maximo de 240MHz. Também possui
520KBytes de memdria RAM, 448KBytes de memdria ROM e 4MB de memoria Flash, na
Tabela 3 consta mais informacdes sobre suas especificacdes. E ideal para armazenamento e

processamento de grandes volumes de dados (ESPRESSIF, 2019).

Por ser compativel com 0 Ambiente de Desenvolvimento Integrado (IDE) do Platformlo

do VSCode, é possivel programa-lo apenas instalando algumas bibliotecas disponibilizadas

pelo préprio fabricante do ESP32, a empresa ESPRESSIF.

Tabela 3 - Especificacdes do ESP32.

COMPONENTE DESCRICAO

Médulo ESP 32

Chip Base ESP32-DOWDQ6
Processador Xtensa 32-Bit LX6 Dual Core
Clock 80 a 240 MHz (Ajustavel)
Memoria ROM 448KB

Memoria SRAM 520KB

Memodria Flash Externa  32-Bit de acesso e 4Mb
Tensdo de nivel légico  3,3vDC

Tensdo de Alimentacao
Corrente de consumo
Corrente de consumo
Interfaces

Tipos GPIO

Wi-Fi

Bluetooth

Dimensdes

4,5a6,0 VDC (Pino Vin);

80mA (tipica)

500mA (maxima)

Interfaces: UART (3 canais), SPI (3 canais), SDIO, 12C (2 canais);
Digital 10 (36), ADC 12-Bits (16 canais), DAC 8-Bits (2 canais);
802.11 b/g/n: 2.4a 2.5 GHz

4.2 BR/EDR e BLE

27,5x51,0x 7,0 mm

Fonte: (ATHOSELECTRONICS, 2020).
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Figura 11 - ESP32 TTGO T-BEAM.

Fonte: (SCHWARTZ, 2017).

2.2.2 Conversor de Impedancia AD5933

O ADA5933, visto na Figura 12, é um sistema de conversdo de impedancia de alta
precisdo que combina um gerador de frequéncia com 27 bits de resolucdo e ADC de 12 bits. O
gerador de frequéncia é utilizado para excitar impedancias complexas externas ao sistema, cuja
resposta € amostrada pelo ADC interno e realizada uma Transformada Discreta de Fourier
(DFT) para processamento do sinal. A DFT retorna o valor real (R) e o imaginario (Z) da
amostra medida (ANALOG, 2017).

Figura 12 - AD5933.

1 I

NC [1][e 18] scL
NC [2] 15| SDA
Ne [z [12] AGND2

RFB [4] ADS933 13| AGND1
TOP VIEW
VIN[5]| (Not to Scale) |[12] DGND
vouT [&]] [11] AVDD2

Ne [7] 10] AVDD?1
MCLK [E] (s ] DVDD

NC = NO CONNECT

Fonte: (ANALOG, 2017).

Cada funcéo de pino do AD5933 ¢ descrita na Tabela 4, juntamente com o seu simbolo.

Também é recomendado pelo fabricante a conexdo dos pinos DVDD, AVDD1 e AVDD2 a



28

partir de uma Unica fonte de alimentagdo entre 2.7V a 5.5V. Da mesma forma, o DGND,

AGND1 e AGND2 no mesmo suprimento de terra.

Tabela 4 — Pinagem do conversor de impedancia AD5933.

Pinos Simbolo Descricao

1,2,3,7 NC N&o conecte.

4 RFB Resistor de realimentacao externa. Conectado do pino 4 ao pino 5 é
usado para definir o ganho do amplificador de corrente para
voltagem no lado da recepcéo.

5 VIN Entrada para receber amplificador de transimpedancia. Apresenta
uma tensdo de aterramento virtual de VDD/2.

6 VOUT Saida de sinal de tensdo de excitacao.

8 MLCK O clock mestre do sistema fornecido pelo usuério.

9 DVvDD Tensdo de alimentacao digital.

10 AVDD1 Tensdo de alimentagdo analdgica 1.

11 AVDD?2 Tensdo de alimentagdo analdgica 2.

12 DGND Terra digital.

13 AGND1 Terra analdgico 1.

14 AGND2 Terra analdgico 2.

15 SDA Entrada de dados I2C. Requer resistor pull-up de 10 kQ para VDD.

16 SCL Entrada de clock I2C. Requer resistor pull-up de 10 kQ para VDD.

Fonte: (ANALOG, 2017).

As especificacdes do conversor de impedancia AD5933 podem ser vistas na Tabela 5.

Em relacdo a faixa de frequéncia pode-se utilizar um gerador de clock externo com frequéncia

programada menor que do oscilador interno do circuito. Também é possivel realizar medigdes

de impedancias menores que 1 kQ utilizando-se de um circuito externo para manipulacdo do

sinal de saida e controle de ganho.
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Tabela 5 - Especificacdes do conversor de impedancia AD5933.

Parametro Min. Tipico Max. Unidade Comentarios

Faixa de impedancia 1k - 10M  Q De 100 Q a 1 kQ requer
circuito de buffer extra.

Precisdo total do sistema - 0.5 - %

Frequéncia de saida 1 - 100 kHz O limite inferior de
frequéncia  pode  ser
reduzido utilizando clock
externo.

MCLK frequéncia - - 16.776 MHz Méxima frequéncia de
clock do sistema.

Frequéncia do Oscilador - 16.776 - MHz Frequéncia do clock

Interno interno.

VDD 2.7 - 55 \%

IDD - 10 15 mA VDD =33V

- 17 25 mA VDD =55V

2.2.3 Funcionamento do conversor de impedancia AD5933

Fonte: (ANALOG, 2017).

O funcionamento do conversor de impedancia pode ser visto através do diagrama de

blocos do CI, como mostra a Figura 13. Pode-se notar que o dispositivo tem uma interface 12C

para comunicacdo com o microcontrolador, através dela serdo programados os parametros de

frequéncia, incremento de frequéncia e amplitude do sinal de saida VOUT. A comunicacao 12C

também € utilizada no recebimento dos valores reais (R) e imaginarios (I) medidos pelo

conversor de impedancia.
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Figura 13 - Diagrama de blocos do funcionamento do AD5933.
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Fonte: (ANALOG, 2017).

I Esanm

A geracdo de sinal e controle de amostragem do AD5933 utiliza-se do oscilador interno

de 16,776 MHz ou externo MCLK. Para reducéo de frequéncia minima de saida, tem-se a op¢éo

de clock externo (MCLK) menor que 16,776 MHz. O valor de clock é utilizado pelo gerador de

27 bits como base para a configuracao da frequéncia do sinal de saida.

A determinacéo dos valores de tensdo de saida (VOUT) é feita de acordo com a Tabela

6. Para cada classe escolhida ha uma resisténcia Rout associada a saida. Também deve ser

realizada a conversao dos valores de tensdo de saida para VDD diferentes de 3.3V, conforme

as equacdes 8 e 9.

VDD

Tensio de saida AC (para VDD) = Tensio de saida AC(da classe desejada) X? (8)

VDD

Nivel DC da saida (para VDD) = Nivel DC da saida (da classe desejada) X ———

Tabela 6 - Classes de valores de tensédo de saida VOUT para VDD = 3.3 V.

3.3

Classe Tensdo de saida AC Nivel DC da saida Resisténcia da saida (Rout)

1

2
3
4

1.98 Vp-p
0.97 Vp-p
0.383 Vp-p
0.198 Vp-p

1.48 V
0.76 V
031V
0.173V

200 Q
2.4kQ
1 kQ

600 Q

Fonte: (ANALOG, 2017).

9)
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A resposta da impedancia medida Z(w) € a corrente i(t). Tal corrente é convertida para
tenséo através do conversor de corrente-tensdo, a magnitude da tensdo depende do resistor de
feedback (RFB) e da prépria impedancia Z(w). Se o sinal estiver com nivel baixo, € possivel
aplicar um ganho de 5 vezes pelo GAIN.

E realizada a filtragem de altas frequéncias e a amostragem com 12 bits de resolug&o no
sinal resultante, por fim é realizada uma DFT para retornar os valores reais (R) e imaginarios

(I) para cada frequéncia medida.
2.3 DESCRICAO DO SISTEMA DO PROJETO

O dispositivo medidor de impedancia utiliza-se de um computador, um
microcontrolador ESP32, um conversor de impedancia AD5933, um circuito auxiliar para
leitura de pequenas impedancias e por fim o eletrodo contendo a amostra a ser medida.

O diagrama em blocos que ilustra o funcionamento do medidor de impedéancia é
mostrado na Figura 14. Ele é composto pelos seguintes dispositivos: computador para analise
dos dados recebidos, Esp32 para o célculo da impedancia e comunica¢do com o AD5933,
conversor de impedancia, circuito auxiliar para leitura de baixas impedancias, e o eletrodo que

é utilizado para insercdo da amostra que sera medida.

Figura 14 - Esquema de ligacdo do sistema microcontrolado para aquisicdo de impedancia.

_COMPUTADOR ESP32 ADS5933 CIRCUITO ELETRODO

ik AUXILIAR

Fonte: (Autor, 2021).
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3 IMPLEMENTA(}AO DO PROJETO
3.1 DESENVOLVIMENTO DO SISTEMA DE AQUISIC}AO DE DADOS
3.1.1 Configuracao e comunicacdo ESP32 e AD5933

Nesta etapa, foi realizada a integracao entre o microcontrolador ESP32 e conversor de
impedancia AD5933. A ligacdo do sistema é através da alimentacdo e da comunicacgdo, a
alimentacdo do AD5933 de 3.3V ¢é fornecida placa do ESP32, assim mantendo ambos no
mesmo referencial, ja& a comunicacdo é através serial clock (CLK) e serial data (SDA) do
barramento 12C presente em ambos os dispositivos, sendo 0 ESP32 o0 mestre e 0 AD5933 o
escravo.

Podemos observar a ligagdo do sistema na Figura 15, o qual foi desenvolvido no
Software Altium Designer versdo 18.0, desconsiderando 0s outros circuitos presentes no

sistema.
Figura 15 - Conexdo ESP32 e AD5933.

9
DVDD
— VP 112155, ™ — AVDDI1 i?
— VN RX — AVDD2
— RST e —— 5 6
—— 13 4 —— —+ VIN vouT p—
——1 33 0 —— 4
— 32 GND — —SD RFB
—1 33 3V3 —=> MCLK
—1 23 GND — ]
— 14 SCL/22 ¢ E ig == SCL
—— s SDA/21 > <14 SDA
2 INVBE—— 12
— GND LoRa2 —— DGND 13
— 5V LoRal —— AGNDI 14
AGND2
ESP32 ADS5933

Fonte: (Autor, 2021).

A Tabela 7 resume a conexdo entre os pinos de cada componente, levando em
consideracdo a conexdo do MCLK ao pino 2 do ESP32, cuja funcdo é gerar um clock para
referéncia do AD5933.
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Tabela 7 - Conexdo pinos ESP32 e AD5933.

ESP32 AD5933
3V3 DVDD, AVDD1, AVDD?2
GND DGND, AGND1, AGND?2
GP1022 SCL
GP1021 SDA
GP102 MLCK

Fonte: (Autor,

3.1.2 Geracao de clock para controle AD5933

O sistema de aquisicdo de impedancia por

2021).

padrdo atua com uma frequéncia de clock de

16.776 MHz, o que limita a faixa de operacdo de 1kHz a 100kHz. Para atuar em faixas de

frequéncias menores 0 AD5933 tem uma entrada padrdo Master Clock Rate (MCLK), que torna

possivel utilizar um clock externo como referénci

a. A Tabela 8 mostra a relacdo entre a faixa

de frequéncia de MCLK e os limites de faixa de frequéncia.

Tabela 8 - Limites de frequéncia e MCLK.

Clock Frequency Applied

AD5933 Lower Frequency' to MCLK Pin?

100 kHz to 5 kHz 16 MHz

SkHzto 1 kHz 4 MHz

5 kHz to 300 Hz 2 MHz

300 Hz to 200 Hz 1 MHz

200 Hzto 100 Hz 250 kHz

100 Hz to 30 Hz 100 kHz

30 Hzto 20 Hz 50 kHz

20 Hzto 10 Hz 25 kHz

Fonte: (ENGINNERZONE, 2021).

Para a geracdo do MCLK utilizou-se uma saida do ESP32 configurando um canal do

LEDC, o qual é utilizado para geracdo de sinais de dois tipos: alta ou baixa velocidade. Para

geragdo deste sinal de onda quadrada o microcontrolador utiliza uma configuracdo em trés

etapas:

I.  Configuracdo do temporizador especifi

ciclo de servico;

cando a frequéncia do sinal e a resolugéo do

Il.  Configuracdo do canal associando-o0 ao temporizador e GP1O para emitir o sinal de

frequéncia;

I1l.  Alteragdo do sinal de frequéncia.
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A Figura 16 resume o processo de geragdo de clock utilizando uma GP10O do ESP32.

Figura 16 - Gerador de Clock GPIO ESP32.

Speed Mode

Timer - > Channel

i GPIO

Duty Resolution >
Interrupt

PWM Frequency
(Divide Number)

Fade Control

PWM Du

Fonte: (ESPRESSIF, 2021).

Na Figura 17, observa-se o resultado da geracao de clock de 25 kHz a 1 MHz utilizando
o microcontrolador ESP32. As medigBes foram realizadas utilizando um osciloscopio Tektronix
MSO 2024.

Figura 17 — Gerando clock utilizando ESP32.

Gio0s__Goniigp 71 uweey
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168Y 18e¢

Fonte: (Autor, 2021).
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3.1.3 Desenvolvimento do sistema de aquisi¢ao

O sistema de aquisi¢do de dados, visto na Figura 18, é constituido por um estagio
gerador de sinal (a), um estagio de controle através de amplificadores operacionais (d), um

estagio de amplificacéo e filtragem (b) e por fim, um estagio de processamento de sinal (c).

Figura 18 - Sistema de aquisicao de dados.

MELK AVBO BvoD / I: d )
AN
R VAV, ( d )
CORE pac - k
osciiaror | | (27 BITS) . T
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()
AD5933 ( b ) ||
REAL |[maGmARY aFB
REGISTER || REGISTER
o 1 viN
[ anc b&— GaIN
[n2Ems) = .
vDDI2

Fonte: (Autor, 2021).

Nos estagios A, B e C utilizou-se o0 mdédulo AD5933, visto na Figura 19. Para
implementacao deste projeto, houve a necessidade de substituir os resistores de ganho e retirar

dos conectores SMA para realizacdo de testes.

Figura 19 - M6dulo AD5933.

Fonte: (DIGILENT, 2021).

Apos a alteracdes de resistores e retirada dos conectores SMA, o modulo foi inserido
dentro de um sistema para manipulacdo do sinal de saida, dada a necessidade de calibracéo
automatica do sistema e modificagdo da saida para permitir a leitura de Screen-Printed
Electrode, visto na Figura 20.
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Figura 20 — Screen-Printed Electrode.
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Fonte: (DROPSENS, 2021).

Realizando as modificacOes para leitura de impedancia através de eletrodos, o circuito
final foi desenvolvido no Software Altium Designer versdo 18.0, podendo ser visto na Figura

21.

Figura 21 - Sistema de aquisi¢do de impedancia.
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Fonte: (Autor, 2021).
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Para montagem do sistema, foi utilizada uma placa universal, onde foi feita a ligacéo
entre 0 ESP32 e 0 mdédulo AD5933, além do projeto de circuito de amplificacdo de saida,
sistema de calibracdo chaveada e montagem do conector para eletrodos de carbono. Conforme

visto na Figura 22.

Figura 22 - Sistema montado.

Fonte: (Autor, 2021).

3.2 IMPLEMENTAC}AO DO SISTEMA DE AQUISICAO DE DADOS
3.2.1 Implementacdo do codigo de aquisicdo de impedancia

ApoOs a montagem do sistema de aquisi¢do de impedancia, foi desenvolvido script de
coleta e andlise de dados. O script foi desenvolvido utilizando a extenséo PlatformlO do Visual
Studio Code (VScode), na qual é utilizada a linguagem de programacdo C++ como base para
programacao de microcontroladores. Além disso, foi utilizada como IDE para recebimento dos
dados, os quais foram salvos em uma planilha no Software Excel para posterior analise.

Para configuracdo do AD5933 foi utilizado o datasheet disponibilizado pela fabricante
Analog Devices. A configuracdo se baseia em comunicagdo 12C e acesso de registradores
internos, apos a analise sdo retornados valores que precisam ser tratados para enfim chegar nos
valores reais de impedancia.

A comunicacgéo com 0 AD5933 ¢é realizada atraves do enderego escravo padrdo de 7 bits
0001101 (Ox0D), seguido de um bit 0 para modo de gravacéo e bit 1 para modo de leitura. A
Figura 23 ilustra como ¢é realizada a comunicacdo entre o microcontrolador e 0 AD5933.
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Figura 23 - Comunicacdo 12C do AD5933.
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Fonte: (ANALOG, 2021).

O sistema possui registros e comandos comuns para configuracdo, tais como frequéncia
inicial, frequéncia de incremento, nimero de incremento, entre outros. A Tabela 9 contém o

endereco de registro essenciais para configuragdo do maédulo.

Tabela 9 — Endereco de registro x Pardmetro.

Registro Parametro Funcéo
0x80, 0x81 Registro de controle Leitura/Escrita
0x82, 0x83, 0x84 Frequéncia inicial Leitura/Escrita
0x85, 0x86, 0x87  Frequéncia de incremento Leitura/Escrita
0x88, 0x89 NUmero de incremento Leitura/Escrita
Ox8A, 0x8B NuUmero de ciclos Leitura/Escrita
Ox8F Status Leitura
0x94, 0x95 Dados reais Leitura
0x96, 0x97 Dados imaginarios Leitura

Fonte: (ANALOG, 2021).

3.2.2 Calibracao do sistema

Para realizar a calibragdo do sistema, primeiramente deve ser definida a faixa de
operacdo do sistema: nivel de tensdo do sinal de saida e frequéncia de operacdo. Apds a
definicdo é necessario o calculo do fator de ganho, no sistema atual o PGA foi definido igual a
1, a impedancia de calibragdo utilizada é 1kQ ¢ o MCLK padrao adotado foi definido como o
interno de 16,7 MHz.

A frequéncia inicial pode ser definida utilizando a equacéo 10 a seguir:

Frequéncia inicial desejada

MCLK
4

Frequéncia inicial = x 227 (10)

Apos a medicdo da impedancia de calibragdo na frequéncia definida anteriormente, o

valor da magnitude e do ganho podem ser definidos utilizando as equacfes 11 e 12.
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Magnitude = +/(Dado real)? + (Dado imaginério)? (11)

1

Fator de Ganho =
ator e Ganno Impedancia conhecida X Magnitude (12)

Uma vez que o fator de ganho foi determinado, qualquer outra impedancia desconhecida
pode ent&o ser calculada pela seguinte equagéo 13.
1

Impedancia = 1
MPEEANEE = Fator de ganho x Magnitude >

O fator de ganho calculado permanecera valido enquanto os seguintes parametros nao
forem alterados:
I.  Resistor de configuracdo de ganho de corrente para tensao;
Il.  Tensdo de saida de excitagdo;
I1l.  Ganho PGA.

3.2.3 Configurando leitura de impedancia

A configuragcdo de leitura de uma impedancia desconhecida pode ser executada
realizando uma varredura de frequéncia. Para realizar a configuracdo, é utilizada a mesma
configuracdo vista no tépico de calibracdo anteriormente, definindo uma frequéncia inicial
através da equacdo 10, considerando que 0s demais parametros apresentados no topico anterior
ja tenham sido calculados, basta definir uma frequéncia de incremento e o numero de
incrementos.

O numero de incremento pode ser definido através dos registradores 0x88 e 0x89,

conforme a Tabela 9. A frequéncia de incremento pode ser calculada na equacdo 14 a seguir:

Frequéncia de incremento desejada

MCLK
4

Frequéncia de incremento = x 227 (14)
Apds uma varredura de frequéncia o registrador de status define se os dados presentes
nos registradores reais e imaginarios sao validos, é enviado um comando para realizar a préxima
leitura e os dados reais e imaginarios sdo utilizados para o calculo da impedéancia.
Ao coletarmos os dados reais e imaginarios do sistema de aquisicdo, € necessario
calcular a impedancia geral conforme descrito na etapa de calibragdo do sistema. Os dados reais

e imaginarios presentes nos registradores 0x94, 0x95, 0x96 e 0x97 ndo sdo os valores exatos de



40

impedancia real e impedancia imaginaria, servem apenas para o célculo da impedéancia geral e
fase. Durante a etapa de calibragdo, é coletada a fase do sistema Asistema em cada ponto de

calibracdo e inserida em uma lista no script, conforme ilustrado na Tabela 10.

Tabela 10- Angulo de fase.

Real Imaginario Angulo de fase
Positivo Positivo tan™(1/R) x 180
n
Negativo Positivo

180°+(tan'1(1/R)x 180 J
¥/

Negativo Negativo o
J J 180°+(tan'1(I/R)x 150 J
T
Positivo Negativo 3600+[tan1(”mx 180°J
T

Fonte: (ANALOG, 2021).

Durante a calibragcdo, nota-se que ha uma fase sendo lida mesmo com uma carga
puramente resistiva, esta fase é gerada através do préprio sistema e permanece a mesma caso

ndo haja mudanca nas configuracdes principais.

Ap0s realizarmos uma varredura de frequéncia, os dados reais e imaginarios coletados
serdo utilizados para calculo da impedancia da carga Zcarca € de sua fase 6,. Considerando a
fase calculada diretamente da medicdo conforme a Tabela 10 sendo Awmepipa, a fase da

impedancia é dada pela equacéo 15.

0z = Amepipa — AsisTEMA (15)

Apos o calculo da fase 0, de cada amostra, é possivel calcular o componente real e o

componente imaginario da impedancia utilizando as equacfes 16 e 17.

Zpgar = |Z|.cos(6z) (16)
ZIMAG = |Z| Sin(eZ) (17)

Para melhor ilustracdo do processo de aquisicdo de dados, pode-se observar o diagrama
de blocos ilustrado na Figura 24 que resume todo o processo de configuragdo e determinacgao

de impedancia através do AD5933.



Figura 24 - Diagrama de blocos AD5933.
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Fonte: (Autor, 2021).
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4 TESTES E RESULTADOS OBTIDOS

O desenvolvimento de um sistema microcontrolado para aquisi¢do de impedéancia foi
possivel através dos métodos apresentados neste trabalho, obtendo como protétipo um sistema
de aquisicdo de impedancia ilustrado na Figura 25. O sistema se utiliza da excitacdo de carga
com sinal de frequéncia variavel ou fixa para medicdo da impedancia desconhecida, no qual 0s
dados séo coletados e compartilhados através da comunicagdo serial entre 0 computador e 0

sistema microcontrolado.

Figura 25 - Sistema microcontrolado para aquisicdo de impedancia.

Fonte: (Autor, 2021).

Nota-se que o sistema atende a necessidade de portabilidade, pois possui um tamanho
reduzido comparado aos potenciostato, que hormalmente séo equipamentos de bancada. Além
da portabilidade, o baixo custo para implementacdo do projeto € um dos fatores importantes
para o resultado, dado que os modelos presentes no mercado possuem valores elevados.

O sistema desenvolvido ¢é capaz de realizar medicdes de impedancia em uma faixa de
frequéncia entre 10Hz e 100kHz, definindo uma faixa de frequéncia para cada teste. Outro
ponto importante para medi¢do sdo os quatro niveis de amplitudes dos sinais de saida, sendo
eles: 1,98 Vp-p, 970m Vp-p, 383m Vp-p e 198m Vp-p.

O sistema de aquisi¢cdo de impedancia desenvolvido possui um circuito auxiliar para

medicdes de baixa impedancia. Este circuito tem o objetivo permitir medic¢6es na faixa de 100
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Q a 1.000 Q, o que nido era possivel na configuragdo padrdo, portanto, foi definido que a faixa
de medicdo de impedancia seria de 100 Q a 10kQ. Para alterar essa faixa de valores é necessario

realizar a troca de um resistor de ganho presente no circuito auxiliar.
4.1 TESTE COM SISTEMA DE IMPEDANCIA

O primeiro teste realizado para validacdo do sistema foi a medi¢do de impedéancia de
cargas resistivas de 470Q a 10kQ, aplicando um sinal senoidal de 198mVp-p cuja frequéncia
variou de 500Hz a 10kHz. Este teste avalia a correta afericdo da magnitude e fase da

impedancia. Os resultados estdo expostos na Tabela 11.

Tabela 11 — Leitura de impedéncia de cargas resistivas.
Impedancia  Impedancia

tedrica (Q) medida (Q) Fase (°)
100 99,84 + 1,08 0,01+0,18
220 219,64 + 1,25 0,01+0,15
470 470,33 £ 1,67 0,02+0,16
680 678,83 £ 2,31 0,01+£0,16
1000 995,92 + 3,70 0,02+0,18
1200 1201,47 £4,80 0,01+£0,21
1800 177559+790 0,01+£0,26

2400 2387,83+1489 0,01+0,29
5000 4980,42 + 36,17 0,05+ 0,64

10000 9984,63 +4353 0,15+0,17
Fonte: (Autor, 2021).

Note que os resultados vistos na Tabela 11 estdo préximos dos valores tedricos das
cargas resistivas, bem como a fase de todas as leituras estdo proximos de zero graus, sendo esse
0 comportamento esperado para cargas puramente resistivas. Outro ponto, quanto maior a
impedancia medida maior o resultado o erro da leitura, advindo da atenuacdo do sinal do
sistema, por isso valores menores tendem a ter maior precisao, limitando-se apenas a saturacéo
dos amplificadores operacionais e conversor de impedancia.

Para os demais testes foram utilizados circuitos equivalentes de Randles, avaliando a
leitura do sistema com cargas capacitivas e resistivas. Para simulacdo destes sistemas foram

montados circuitos equivalentes em uma protoboard, conforme ilustrado na Figura 26.
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No primeiro teste com circuito de Randles, o sistema era composto por dois resistores e

capacitores ceramicos, cujos valores séo ilustrados na Figura 27.

Figura 27 — Primeiro circuito de teste.
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Fonte: (Autor, 2021).

Na Figura 28, sdo ilustrados os valores de impedancia medidos em duplicata na faixa de
frequéncia de 200Hz a 9800Hz. Sdo comparados os valores tedricos com os valores medidos
utilizando o sistema desenvolvido neste trabalho. Os valores calculados estdo em azul, a
medicdo 1 estd em laranja e a medicéo 2 estd em cinza, de fato nota-se que o comportamento
das trés curvas segue a mesma tendéncia. Na Figura 29, é ilustrado o angulo de fase medido e

o valor tedrico, seguindo a mesma descri¢do da Figura 28.
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Figura 28 — Impedancia do primeiro teste.

1600
e TeOriCO === \edigdo 1 === Medi¢do 2
1400
1200
1000

800

600

Impedancia (Q)

400

200

200 800 1400 2000 2600 3200 3800 4400 5000 5600 6200 6800 7400 8000 8600 9200 9800

Frequéncia (Hz)

Fonte: (Autor, 2021).

Figura 29 — Angulo de fase do primeiro teste.
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Fonte: (Autor, 2021).

A Tabela 12 contém alguns pontos de dados e o erro entre o valor teérico e o medido. E
possivel observar que para maiores frequéncias os valores medidos tendem a se aproximarem

dos valores tedricos, reduzindo assim o erro, principalmente no argumento.



Tabela 12 - Dados do primeiro teste.
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Frequéncia Impedancia Impedancia Erro  Argumento Argumento  Erro
(Hz) teorica () medida (QQ) (%) tedrico (°)  medido (°) (%)
200 1455,3 1436,9 1,3 -5,8 -5,2 11,2
800 1281,9 1288,4 0,5 -20,2 -18,2 10,9
1400 1067,0 1107,4 3,6 -27,9 -25,1 11,4
2000 901,9 958,7 59 -30,7 -28,1 9,2
2600 788,3 843,9 6,6 -30,9 -28,9 6,9
3200 710,8 768,1 7,5 -29,8 -28,4 5,2
3800 656,9 708,8 7,3 -28,3 -27,2 3,8
4400 618,5 669,4 7,6 -26,5 -25,8 2,9
5000 590,3 636,9 7,3 -24.8 -25,5 2,8
5600 569,2 612,4 7,1 -23,2 -22,8 1,6
6200 553,0 593,6 6,8 -21,7 -21,5 11
6800 540,4 579,3 6,7 -20,3 -20,2 0,7
7400 530,4 568,2 6,7 -19,1 -19,0 0,4
8000 522,3 559,3 6,6 -18,0 -17,9 0,6
8600 515,7 550,0 6,2 -17,0 -17,0 0,1
9200 510,3 547,9 6,9 -16,1 -15,9 1,0
9800 505,8 538,3 6,1 -15,2 -15,3 0,2
9800 505,8 538,3 6,1 -15,2 -15,3 0,2

Fonte: (Autor, 2021).

No segundo teste, utilizou-se 0 mesmo principio do circuito de Randles do teste anterior,

no entanto foram alterados os valores de componentes do circuito e a faixa de frequéncia, sendo

a nova faixa de teste de 1kHz a 100kHz. O circuito utilizado para realizar o segundo teste é

ilustrado na Figura 30.

Figura 30 — Segundo circuito de teste.
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Fonte: (Autor, 2021).

Com base nos testes realizados, foram geradas a curva de comportamento da impedéancia

e a curva de fase, respectivamente, Figuras 31 e 32. Novamente os valores medidos tiveram um

comportamento parecido com os valores tedricos.
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Figura 31 — Impedancia do segundo teste.
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Fonte: (Autor, 2021).
Figura 32 — Angulo de fase do segundo teste.
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Com a Tabela 13, é possivel realizar uma comparacao entre os resultados teoricos e
medidos. Os resultados de impedancia se comportaram conforme o esperado, variando no
méaximo em 6% do valor medido, em relacdo ao argumento & possivel notar que os dois
primeiros pontos foram bem diferentes do esperado, mas os demais pontos se comportaram

proximos dos valores tedricos.

Tabela 13 — Dados do segundo teste.

Frequéncia  Impedancia Impedéancia Erro  Argumento Argumento Erro

(H2) teorica ()  medida (Q) (%) tedrico (°) medido (°) (%)
2000 564,4 580,2 2,8 -6,1 -9,2 51,1
5000 542,0 545,1 0,6 -14,8 -16,2 9,6
8000 506,9 508,8 0,4 -22,3 -22,3 0,0
11000 466,5 470,7 0,9 -28,5 -27,6 3,0
14000 426,2 436,0 2,3 -33,3 -32,0 4,0
17000 388,9 401,1 31 -37,0 -35,3 4,6
20000 355,8 368,8 3,6 -39,7 -38,0 4,2
23000 327,0 342,1 4,6 -41,6 -40,0 4,0
26000 302,1 317,0 49 -43,0 41,1 44
29000 280,7 295,7 53 -43,9 -42,4 35
32000 262,3 277,0 5,6 -44.4 -43,0 3,3
35000 246,3 260,0 55 -44.7 -43,5 2,7
38000 232,5 246,0 58 -44.7 -43,5 2,6
40000 224,3 237,1 5,7 -44.,6 -43,6 2,3
43000 213,2 2254 57 -44.4 -43,5 2,1
46000 203,5 2147 55 -44,0 -43,0 2,3
49000 194,9 205,7 55 -43,6 42,7 2,0
52000 187,3 196,9 51 -43,1 -42,4 1,6
55000 180,6 189,2 4,8 -42.5 -417 19
58000 1745 182,6 4,6 -41.9 -41,0 2,0
61000 169,1 176,4 4,3 -41,3 -40,4 2,0
64000 164,2 170,7 3,9 -40,6 -39,7 2,3
67000 159,8 165,7 3,7 -39,9 -39,0 2,3
70000 155,8 160,8 3,2 -39,2 -38,1 2,9
72000 153,4 158,1 3,1 -38,8 -37,8 2,6
75000 150,0 154,4 2,9 -38,1 -37,0 3,0
78000 146,9 150,5 2,4 -37,4 -36,0 3,8
81000 144,0 146,9 2,0 -36,8 -35,3 4,1
84000 1414 143,7 1,6 -36,1 -34,5 4,6
87000 139,0 140,8 1,3 -35,4 -33,7 4,9
90000 136,8 137,8 0,7 -34,8 -32,6 6,4
93000 134,8 135,5 0,5 -34,2 -31,9 6,6
96000 132,9 133,1 0,1 -33,6 -31,1 7,3
99000 131,2 131,2 0,0 -32,9 -30,5 7,5

Fonte: (Autor, 2021).
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4.2 TESTE COM SISTEMA ELETROQUIMICO

Para a avaliacdo da resposta do dispositivo de leitura impedanciométrica desenvolvido
foram realizados testes eletroquimicos utilizando um imunossensor previamente desenvolvido
pelo grupo de pesquisa do Laboratorio llum (HUB - Tecnologia e Inovacao).

O imunossensor utiliza da técnica de Espectroscopia de Impedancia com frequéncia
fixada (Single-Frequency Impedance) para avaliar o comportamento da interagdo bioldgica
entre anticorpo e citocina, neste caso, o Fator de Necrose Tumoral Alfa Humano (TNF-Alfa).
Esta proteina possui grande interesse de aplicacdo médica em prognéstico de doencas
autoimunes, cancer e mais recente na avaliacdo do quadro clinico da COVID-19.

Assim, para os parametros da técnica utilizou-se o potencial de corrente continua
200mV e o potencial de corrente alternada 0,2 V com frequéncia fixada em 1325 Hz por um
tempo de 10 minutos, com 40 uL de sonda eletroguimica sobre o eletrodo de trabalho.

A Figura 33 demonstra o grafico de resposta do sensor em relacdo a impedéancia
imaginaria por tempo, obtido atraves dos testes simultaneos realizados no dispositivo proposto

e potenciostato comercial.

Figura 33 - Curva do efeito da adigéo sucessiva de citocina ao sistema sensor.

L)

Sinal impedancia (Ohm)

Fonte: (Autor, 2021).

As interacdes entre o anticorpo anti-TNF-a e a citocina TNF-a foram avaliadas através
da técnica Single-Frequency Impedance. Nesta técnica, a medi¢do de impedancia realizada em
valor de frequéncia constante descreve as interacdes moleculares formadas na superficie do
eletrodo de acordo com as mudancas nos parametros cinéticos durante o tempo de ensaio. Um
aumento no valor da impedancia é observado quando os anticorpos interagem com seus
antigenos (OZCAN et al., 2014).
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De acordo com a Figura 33, foi possivel observar que tanto o dispositivo desenvolvido
quanto o potenciostato comercial obtiveram comportamentos graficos semelhantes ao ser
adicionado a proteina no sensor. Observa-se também que alguns pontos de adicao da citocina
até mesmo coincidiram, além do aumento constante da impedancia imaginaria, demonstrando
efetiva ligacdo entre o material bioldgico.

Para a validacdo da constancia na leitura do dispositivo utilizou-se o sensor
eletroquimico na auséncia de anticorpo e antigeno, apenas com sonda eletroquimica em sua

superficie e 0s mesmos parametros elétricos utilizados anteriormente, como mostra a Figura 34.

Figura 34 - Comparacéo de resposta entre dispositivos.
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Fonte: (Autor, 2021).

A Figura 34 demonstra a comparagdo entre a resposta do sensor eletroquimico obtido
através do teste simultaneo realizado com as mesmas condicbes e parametros elétricos. E
possivel observar que para ambos os dispositivos 0 comportamento de sinal foi mantido para o
mesmo tempo de analise. O sinal manteve-se constante e linear, indicando que ndo houve
interacdes superficiais ao sensor capaz de provocar perturbacdo suficiente para gerar picos,
comportamento esperado para o sensor sem modificagdo biologica. Assim, é possivel distinguir
0s sinais positivos e negativos de resposta do sensor através do dispositivo proposto. Dessa
forma, este dispositivo demonstra grandes expectativas para sua otimizagéo e futura aplicagéo
como alternativa de baixo custo e habil tempo de resposta se comparado com o dispositivo

comercializado atualmente empregado.
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4.3 OBSERVACOES GERAIS DOS RESULTADOS OBTIDOS

Para o desenvolvimento deste projeto os principais componentes utilizados foram o
microcontrolador ESP32, o mddulo AD5933, além de componentes para circuito de
amplificacdo de sinal. O valor final de producéo do sistema foi de R$ 500,00, bem abaixo do

valor dos equipamentos presentes no mercado, conforme comparados na Tabela 14.

Tabela 14 - Comparacdo de valores entre dispositivos.

EQUIPAMENTO VALOR
AutoLab FRA 2 R$ 118.000,00
Sensit Smart R$ 16.000,00

Sistema desenvolvido R$ 500,00

Fonte: (Autor, 2021).

Em relacdo aos resultados dos testes com circuitos de impedéancia, o sistema conseguiu
aferir cargas resistivas e cargas reativas, bem como obter valores de fase proximos dos valores
tedricos. Para cargas puramente resistivas, os valores de impedancia obtiveram erro menor que
1% e os angulos de fase ficaram em torno de 0,1°, bem proximos de zero. Para circuitos
contendo cargas reativas, os valores de impedancia obtiveram erro médio abaixo de 6% e 0s
angulos de fase obtiveram abaixo de 4%. Vale ressaltar que os valores teéricos nao levam em
consideracdo os erros presentes em cada componente.

Os testes eletroquimicos utilizaram como principio da EIE de frequéncia fixada, cujo
valor foi de 1325Hz. Foram realizados dois testes, o primeiro utilizando sensores
eletroquimicos com anticorpo e antigeno e o segundo somente com a pasta de carbono. No
primeiro teste os resultados seguiram o mesmo comportamento dos testes realizados com o
sistema comercial, gerando uma curva crescente. Em relagdo ao segundo teste a curva se
mantem constante, semelhante ao resultado do Sensit Smart. Note que, durante os testes hd uma
diferenca entre os resultados devido a sensibilidade da amostra, mas o comportamento segue 0

mesmo.
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CONCLUSAO

Os resultados obtidos durante os testes deste projeto indicam que é possivel desenvolver
um sistema de aquisicdo de impedancia de baixo custo, com capacidade de auxiliar o estudo de
diversas areas de atuacdo, com foco em leituras de baixa impedancia utilizando do método de
Espectroscopia de Impedancia Eletroquimica. Assim cumprindo o objetivo geral desta
pesquisa.

De maneira geral, os objetivos especificos de estudo: aplicacdo de processamento de
sinais e aquisicdo de impedancia, bem como toda a parte de desenvolvimento do sistema foram
concluidos. Realizando assim a medi¢cdo de impedancia com o sistema desenvolvido no
decorrer deste trabalho, mesmo com dificuldades que afetaram o tempo do desenvolvimento do
projeto, tais como a aquisicdo dos materiais necessarios para montagem do prototipo, pois 0
maodulo conversor de impedancia ndo € vendido no Brasil, além de todo material de apoio para
realizacdo de testes.

Parametros envolvendo estudos de impedancia sdo muito dispersos, ha necessidade de
definicdo do tipo de estudo desejado, um dispositivo que atende tantas faixas de operacao
implica em complexidade do circuito e script de controle. Por isso, o sistema desenvolvido teve
como foco impedancias na faixa de 100 Q a 10kQ e frequéncia entre 100Hz e 100kHz.

Este trabalho ainda tem a possibilidade de prosseguir com a pesquisa, principalmente
integrando todo sistema em uma Unica placa de circuito impresso, automatizacéo de ganho para
cargas de diferentes escalas, pesquisar meios de tornar o sistema mais sensivel a amostras
eletroquimicas e por fim, um Software para controle dos parametros de leitura e coleta de dados
para processamento, sem necessidade de anélise através de planilhas.
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