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Resumen

Se presenta el disefio y construccion de un prototipo de dispositivo para la cuantificacion de
polifenoles en té mediante un ensayo de voltamperometria ciclica utilizando biosensores. Se introduce
al conocimiento el procedimiento de ensayo para voltamperometria ciclica, ademas del uso de un
circuito integrado de interfaz analdgica en conjunto con un microcontrolador para obtencién de
resultados, y los avances logrados en este proyecto hasta el momento.

Palabras Clave — Biosensor, Ciclica, Interfaz, Polifenoles, Prototipo, Té, Voltamperometria.
1. Introduccion

En la industria alimentaria es recurrente la realizacion de ensayos quimicos sobre el producto para
determinar su calidad, y, por lo tanto, la industria tealera no es ajena a estas practicas. No obstante,
el proceso de cuantificar los polifenoles del té debe ser realizado por personal capacitado y se necesita
de equipamiento de laboratorio, lo que incurre en un gasto monetario y uso de tiempo adicional. Por
lo tanto, disponer de un sistema que tenga el potencial de ser una alternativa rapida y confiable al
método estandarizado es de suma importancia para la industria tealera regional, dado que permitiria
reducir el costo y el tiempo del analisis.

Este proyecto propone el disefio y la construccion de un dispositivo que permita realizar la
cuantificacion in-situ con un método més rapido y de bajo costo.

2. Desarrollo
2.1 Voltamperometria

La voltamperometria es una técnica electroquimica en la que se aplica un determinado potencial
eléctrico a un electrodo sumergido en una disolucién y se mide la corriente que circula por este
electrodo. La corriente medida es una funcion del potencial aplicado y de la concentracion de la
especie electroactiva presente en la disolucién. Para el ensayo se utilizan tres electrodos, el esquema
de conexion de los mismos se muestra en la Fig. 1:



- Electrodo de trabajo: en este electrodo se realiza la variacion del potencial por medio de un
potenciostato, siendo este potencial una funcion del potencial del electrodo de referencia.

- Electrodo de referencia: Sirve para fijar la variacion de los pardmetros que se utilizan para
caracterizar las reacciones electroquimicas como producto de la medicion del potencial que
se genera en el electrodo de trabajo.

- Electrodo auxiliar: El propdsito de este electrodo es cerrar el circuito de la celda, ya que la
corriente a medir es la que circula entre este y el electrodo de trabajo.
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Fig. 1. Esquema de electrodos para ensayo de voltamperometria. (1) Electrodo de trabajo, (2) Electrodo auxiliar,

(3) Electrodo de referencia.

2.2 Voltamperometria Ciclica

En este ensayo, se aumenta el potencial en el electrodo de trabajo de manera lineal hasta llegar a
un maximo, luego se reduce el potencial linealmente hasta un minimo, luego se grafica la corriente
obtenida en funcién de la tensién aplicada lo que nos da como resultado un voltamperograma.

Corriente

.

Oxidacion
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Reduccién
€ Catodo

: - >
Epc Epa Potencial

Fig. 2. Voltamperograma obtenido de un ensayo de voltamperometria ciclica. [6]



En la Fig. 2 se puede observar el resultado de un voltamperograma tipico, donde i,, € i, son la
corriente pico de anodo y catodo, y donde E,,, Y E,,. son los potenciales a los que ocurren estos picos.

En el ensayo, el potencial del electrodo de trabajo varia linealmente respecto al tiempo en fases
ciclicas, con una sefial triangular, como se ve en la Fig. 3. Este ciclo suele repetirse tantas veces como
sea suficiente. El potencial se mide entre el electrodo de trabajo y el de referencia, mientras que la
corriente se mide entre el electrodo de trabajo y el auxiliar. En la Fig. 3, durante un tiempo inicial
(desde t, a t;) se incrementa el potencial aplicado desde E, a Ej, por lo que la corriente se

incrementard, al menos inicialmente, asumiendo que existen analitos reducibles en el sistema. En un
cierto momento, luego de que se alcanza el potencial de reduccion para el analito, la corriente catddica
disminuird a medida que se agote la concentracion de analito reducible. Si la reaccion es reversible,
durante el retorno del potencial a su valor inicial (desde t, a t,) el analito reducido comenzaréa a re-
oxidarse, dando lugar a una corriente que se incrementa inversamente (corriente de anodo) a la
obtenida en un principio.

Y

Fig. 3. Sefal triangular aplicada al electrodo de trabajo y efecto sobre corriente.



2.3 Dispositivo propuesto para la realizacion del ensayo

La siguiente figura muestra el diagrama de blogues del dispositivo que hemos propuesto para realizar
el ensayo de voltamperometria ciclica:

Bateria +
Regulador

|
: : : :

Micro SD Ut i 2 | Microcontrolador Display AD5940 BIOSENSOR
comando =

BUS SPI

Fig. 4. Diagrama de bloques del prototipo.

El dispositivo consta de una pantalla donde se reflejaran los resultados del ensayo y donde se
puedan realizar configuraciones varias, ya sea como cambiar parametros de ensayo o configurar la
hora y fecha. El dispositivo, también tendra 4 botones de navegacion que nos permitira realizar las
configuraciones, y un boton de “OK”. El tamafio del mismo es de 12 cm x 5 cm, lo que lo hace
ergondémico y cémodo para utilizarlo con una sola mano. Para el almacenamiento de los datos
obtenidos del ensayo se utilizard una tarjeta MicroSD, que podra ser extraida del dispositivo para
poder descargar los datos en una PC.

Para comunicar los diferentes mddulos se propone utilizar un BUS SPI (Serial Peripheral
Interface), que es un protocolo de comunicacion serie muy sencillo y que se adeclUa a nuestras
necesidades, ya que los mddulos principales lo utilizan.

A continuacion, se detalla cada bloque que compone al dispositivo:
e MicroSD: Se encarga de almacenar los datos del ensayo en una tarjeta MicroSD.
e Display: Pantalla que nos permite interactuar con el software.
e AD5940: Front-end analdgico de precision.
e Microcontrolador: Es el cerebro del dispositivo.
e RTC: Es un dispositivo que almacena la fecha y hora con una alta resolucion de tiempo.
e Pulsadores de comando: Nos permite interactuar con el software.
e Biosensor.

o Bateria y regulador: Alimenta todo el dispositivo.



El dispositivo que hemos propuesto para realizar el ensayo de voltamperometria ciclica se presenta
en la Fig. 5:
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Fig. 5. Dispositivo para la realizacion del ensayo,

2.4 Biosensor

El biosensor a utilizar en los ensayos de voltamperometria ciclica es de la empresa Metrohm
DropSens [1], més especificamente el modelo 110, donde el electrodo de trabajo y auxiliar son de
carbono mientras que el electrodo de referencia es de plata, al igual que los contactos eléctricos. En
la siguiente figura se puede observar una fotografia del sensor con el detalle de cada electrodo.

Electrodo Auxiliar

Electrodo de Trabajo

Electrodo Auxiliar

)Y

Electrodo de Referencia

Electrodo de Trabajo

Electrodo de Referencia

Fig. 6. Detalle de los electrodos del biosensor a utilizar. [1]



Este biosensor se coloca en la parte inferior del dispositivo, para luego depositar una gota
del té a analizar que cubra los tres electrodos y realizar el ensayo.

2.5 AD5940

El AD5940 [2] es una interfaz, o analog front-end (AFE) de alta precision y baja potencia
disefiados para aplicaciones portatiles que requieren técnicas de medicion electroguimicas de alta
precision, como mediciones amperométricas, voltamperomeétricas o de impedancia. A continuacion,
se presenta el diagrama de bloques del dispositivo.
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Figure 2. AD5940 Functional Block Diagram

Fig. 7. Diagrama de bloques del AD5940. [2]

El dispositivo consta de dos lazos de excitacion de alta precision y un canal de medicién comun,
lo que permite una amplia capacidad de mediciones del sensor bajo prueba. El primer bucle de
excitacion, resaltado en rojo en la Fig. 7, consta de un convertidor digital a analégico (DAC) de
potencia ultra baja y un potenciostato de bajo nivel de ruido y baja potencia, este bucle de excitacion
es capaz de generar sefiales desde CC hasta 200 Hz. El segundo bucle de excitacion, resaltado en
verde en la figura, consta de un DAC de 12 bits, denominado DAC de alta velocidad. Este DAC es
capaz de generar sefiales de excitacion de alta frecuencia de hasta 200 kHz.

El canal de medicion del AD5940, encuadrado en amarillo en la figura, cuenta con un convertidor
analogico-digital (ADC) de registro de aproximaciones sucesivas (SAR) de 800 kSPS con buferes de
entrada, un filtro antialiasing integrado y un amplificador de ganancia programable (PGA).

Este dispositivo permite realizar el ensayo de voltamperometria ciclica, estableciendo las rampas
de tension en el biosensor con una resolucion de 500uV utilizando el DAC de baja potencia y



midiendo la corriente resultante con una resolucién de 20pA, lo que seria imposible de lograr con un
ADC convencional.

2.6 Microcontrolador

Como se menciono anteriormente, el microcontrolador es el cerebro del dispositivo, encargandose
de leer los periféricos de entrada, actualizar los periféricos de salida y comandar la comunicacion con
el AD5940 para enviar pardmetros de ensayo y obtener resultados. El dispositivo seleccionado es el
STM32F103T8 [3], un microcontrolador basado en el nicleo ARM Cortex-M3 fabricado por
STMicroelectronics. Dicha parte se seleccion6 por sus prestaciones, entre las cuales se destacan:

e Reloj de CPU de 72 MHz.

e 64 kB de memoria Flash y 20 kB de memoria RAM.

e Hasta 37 puertos de entrada salida de proposito general.
e 2 interfaces de comunicacién SP1y 2 12C.

e Interfaz USB.

e RTC o Reloj de tiempo real (Real Time Clock ) interno.
e Bajo costo.

La velocidad de CPU, en conjunto con la memoria Flash y RAM dan recursos suficientes para la
implementacidn de las funciones deseadas para el prototipo, mientras que permite reducir el costo del
mismo entre el bajo costo inicial de la parte y el hecho de que posee un reloj de tiempo real interno
(dado que estos dispositivos pueden llegar a valer lo mismo que un microcontrolador). Ademas, ST
provee un entorno de desarrollo integrado o IDE llamado ST32CubelDE que incluye librerias de
abstraccién de capas de hardware y otras utilidades de configuracion que facilita y reduce el tiempo
de desarrollo de software.

3. Ensayosy resultados practicos
3.1 Cadigo de prueba de RTC

Para ensayos preliminares, se hizo uso de una placa de desarrollo STM32F103T8 “BluePill”, una
pantalla OLED de 0,96, y una placa de evaluacion EVAL-AD5940ELCZ [4]. El primer paso fue
implementar cddigo para la correcta utilizacion del reloj de tiempo real interno, de forma que este
sirva para aplicar una estampa de fecha y hora en los resultados de ensayos obtenidos. La Fig. 8
muestran el menu preliminar y la configuracion del RTC.
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Fig. 8. a) Menu preliminar. b) Configuracién del RTC.

3.2 Adaptacién de cdodigo del AD5940 y generacion de rampas sobre carga de prueba

Una de las problematicas que se presentd en el desarrollo del proyecto es la realizacion de una
adaptacion o Port del cddigo (librerias) provisto por Analog Devices para el control del AD5940 por
medio del microcontrolador.

Dadas las librerias de abstraccion de capas de hardware mencionadas anteriormente, fue posible
utilizar parte del cddigo provisto por AD para un microcontrolador con nucleo de arquitectura ARM
Cortex-M4, siendo el resto del trabajo la implementacion de funciones de software particulares para
el microcontrolador seleccionado. Una vez implementadas las mismas, se procedi6 al ensayo practico,
es decir, realizar un ensayo de voltamperometria ciclica.
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Fig. 9. Placa de desarrollo STM (protoboard) y placa de evaluacion AD,

La placa de evaluacién EVAL-AD5940ELCZ, presenta un circuito de prueba o carga fantasma,
que permite verificar el correcto funcionamiento del AD5940. EI mismo consta de una carga resistiva



de 750 2. Para el ensayo se utilizaron rampas de voltaje que variaron desde -1 V a 1V, por lo que,
siguiendo la ley de Ohm, la corriente medida esperada es de 1,33 mA.
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Fig. 10. Resultados del ensayo con carga de prueba.
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Fig. 11. Resultado de ejemplo provisto por AD.

Si se comparan los resultados con los resultados de ejemplo de AD en [5] se puede validar el correcto
funcionamiento del codigo adaptador para el microcontrolador seleccionado.

4, Conclusiones

El dispositivo presentado para la realizacion del ensayo tiene el potencial para lograr cumplir con
los objetivos propuestos y demuestra ser una alternativa viable para la industria regional Los avances
logrados con el microcontrolador son satisfactorios, ya que la comunicacion con la interfaz analédgica
fue exitosa pudiendo realizar el ensayo de voltamperometria ciclica sobre la carga fantasma.



El siguiente paso es programar y ensayar la rutina de almacenamiento en la microSD, y luego

ensayar el sistema completo, para poder continuar con el disefio del circuito electronico y del PCB
para su posterior ensamblaje.
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