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RESUMO

No contexto da pandemia devido ao virus SARS-CoV2, que se iniciou no final de 2019
na China e se expandiu globalmente, a necessidade de testes rapidos e precisos para a detec¢do
da doenca se tornou algo essencial para o controle da pandemia. O método de deteccdo através
da Ressonancia de Plasmon de Superficie via Modulacdo Eletroquimica (RPS-ME) visa a
deteccdo do patogeno de uma forma direta e precisa pela presenca ou ndo do virus SARS-CoV2
em uma amostra sob analise. A etapa de transportar esta tecnologia para fora de um laboratério
e transformar um equipamento de bancada em um protétipo funcional, que pode ser levado a
qualquer local remoto para a execucdo do teste, requer diversas etapas. Uma delas é a
miniaturizacdo do sistema de aquisicdo e processamento do sinal éptico que, através dele, se
define o resultado do teste, se positivo ou negativo. Nesse sentido, este trabalho se refere ao
desenvolvimento de uma parte da instrumentacdo fisica miniaturizada, formada pelos
dispositivos eletrénicos e processamento do sinal, permitindo com isso, analisar os dados e

fornecer informacd@es sobre o teste.

PALAVRAS-CHAVE: Ressondncia de Plasmon de Superficie com Modulagdo
Eletroguimica. Instrumentacdo Fisica. Miniaturizacdo de sistema de medida Optico. Eletronica

para medidas fisicas. Conversdo Analogico-Digital.



ABSTRACT

In the context of the pandemic due to SARS-CoV?2, that started in late 2019 in China
and got global proportions, the need for fast and accurate tests to detect the disease has become
essential for the control of the pandemic. The detection method through Surface Plasmon
Resonance with Electrochemical Modulation aims to detect the pathogen in a direct and
accurate way, by the presence or not of the SARS-CoV2 virus in a sample under analysis. The
step of transporting this technology out of a laboratory and transforming bench equipment into
a functional prototype, which can be taken to any remote location to run the test, requires several
steps. One of which is the miniaturization of the optical signal acquisition and processing
system, which, through it, defines the result of the positive or negative test. Considering this,
the present work refers to the development of the physical instrumentation miniature formed
by electronics devices and signal processing to analyze the data and provide information’s of
the test.

KEYWORDS: Surface Plasmon Resonance with Electrochemical Modulation. Physical
Instrumentation. Miniaturization of optical measurement system. Electronic for physic

measurement. Analog-to-Digital Converter.
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1. INTRODUCAO

A pandemia devido ao virus SARS-CoV2, que se iniciou no final do ano de 2019,
impactou globalmente diversas economias e trouxe consigo um numero elevado de mortes,
além de sequelas duradouras na salde de muitas pessoas. Este virus possui um potencial de
contégio elevado e de grande poder de mutacao, como evidenciado pelo surgimento de diversas
novas cepas. Em virtude disso, a necessidade de testes para diagnosticar a presenca do virus se
tornou cada vez mais importante a medida que picos de contagio atingiram praticamente todos
os locais do globo.

Uma forma inovadora de se medir a presenca de patdgenos virais foi apresentada pelo
Prof. Sérgio Mendes em seu trabalho sobre o virus Influenza utilizando medidas de Ressonancia
de Plasmon de Superficie com Modulagdo Eletroquimica (RPS-ME). Esse mesmo principio
fisico é o utilizado no sistema de medicdo deste trabalho, e os dispositivos empregados foram
dispostos em uma configuracdo de bancada, mais propicio para os testes de prova e melhorias
no método. Entretanto, visando o uso do método de deteccdo numa situacdo real (medida em
campo), faz-se necessario que o dispositivo seja portatil e pratico para a fabricacdo em série de
réplicas.

Nesse sentido, este trabalho é voltado a miniaturizacdo de uma parte da instrumentacao
fisica responsavel pela aquisicdo de sinal dptico, processamento e analise do sinal sem perda
de qualidade (precisao e acuracia) na medida. Foi desenvolvido um protétipo capaz de realizar
medidas de sinal anal6gico proveniente de um sensor Optico. Como parte desse
desenvolvimento, também foi elaborado um sistema de aquisicdo de dados que consiste no
firmware implementado na placa de desenvolvimento da STMicroeletronics e em um script em
Python responsavel por receber, tratar e exportar os dados das medidas possibilitando a analise

dos resultados.

2. MOTIVACAO

O Curso de Engenharia Fisica da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS)
possui um carater generalista frente a outros cursos de engenharia da instituicdo (este conceito
fica mais claro quando comparado a outras escolas de engenharia no exterior); isso, de certa
forma, provoca os alunos a escolherem temas de pesquisa que 0s atraem mais de maneira mais

pessoal.
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Dentre as oportunidades que tive ao longo da graduacéo, destacam-se as experiéncias
com engenharia e ciéncia dos materiais, programacao e ciéncia da computacao, fisica tedrica e
experimental, matematica e estatistica, eletronica basica digital e analogica e instrumentacédo
fisica. Esta ultima, especialmente, chamou minha atencdo nos topicos em que tratavam de
dispositivos de medicao, transmissao, tratamento e aquisicdo de sinais.

A escolha do tema de pesquisa ndo foi s6 motivada pelo interesse em me aprofundar
mais na area de instrumentacéo fisica e possivelmente investir numa pds-graduacao nesse tema,
mas também pelo contexto da pandemia devido ao SARS-CoV2, em que a sociedade anseia
por métodos mais objetivos, confiaveis e rapidos para testagem de casos suspeitos da doenca,

capazes de serem realizados até em locais remotos.

3. OBJETIVO

Desenvolver uma instrumentagdo miniaturizada que nao prejudique a interpretacéo dos
dados devido a qualidade do sinal, consistindo em um sistema capaz de realizar a aquisicdo de
dados de um detector oOptico e o tratamento do sinal, a ser lido num computador, visando a

construcdo de um futuro sistema de detec¢do portéatil de SARS-CoV2 via RPS-ME.

3.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Aquisicdo de Dados e Associagdo com Interface de Usuério

Implementar uma solucdo de leitura e aquisicdo de dados provindos de um sistema de
deteccdo optico por meio de um microcontrolador com entradas de usuario para configuracdo
de pardmetros bésicos, programado em uma interface da STMicroelectronics® em uma placa
de desenvolvimento NUCLEO-F302R8, a qual € conectada a um simples laptop.

Avaliacdo dos Componentes que Influenciam na Precisdo da Conversdo Analdgica Digital
Com a anélise dos resultados e dos experimentos realizados, avaliar os possiveis fatores
que influenciam na precisao de medidas analogicas convertidas digitalmente, tais como tempo

de amostragem (sampling time), natureza do sinal, modo de conversédo analdgica-digital.

Automatizar a Aquisicéo de Dados a Fim da Miniaturizagao do Sistema de Medigdo
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Desenvolver um dispositivo ligado a um algoritmo computacional capaz de medir e
exportar dados e graficos de forma automatica, possivel de ser modularizado, prototipado e

utilizado em dispositivos de medicéo.

4. FUNDAMENTACAO TEORICA

4.1 METODO DE DETECCAO DE SARS-COV2: RESSONANCIA DE PLASMON DE
SUPERFICIE SOB MODULACAO ELETROQUIMICA (RPS-ME)

O principio de funcionamento do biosensor se baseia ha modulagéo eletroquimica da
amostra que contém as substancias sob analise, sendo uma variante do método utilizado pelo
Prof. Sergio Mendes [1] na detec¢éo do virus Influenza.

O biosensor é formado por uma superficie de ouro (filme fino de 50 nm de espessura
sobre uma lamina de vidro) que é modificada, sendo essa biofuncionalizacdo feita através de
um conjunto de é&cidos nucléicos (oligonucleotideos) sintéticos que sdo ligados a essa
superficie. Para termos uma boa aderéncia entre o Au e o substrato de vidro, é necessario
depositar previamente uma camada intermediaria de cromo (filme fino de 0,5 nm de espessura).
Esses oligonucleotideos ligados a superficie (chamados de oligbmeros ancora) sao
complementares ao cDNA viral, ou seja, ha uma propensdo de liga¢do quimica entre os dois.

Na célula eletroquimica, esse filme de ouro tem a funcéo de eletrodo de trabalho (ET),
enquanto outros dois eletrodos (pinos de platina) montados no corpo da célula tém a funcéo de
eletrodos de referéncia (ER) e contra-eletrodo (CE). Para a modulacdo eletroquimica, estes
eletrodos séo conectados a um potenciostato que aplica e controla o potencial elétrico modulado

no eletrodo de trabalho.
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Figura 1. Configuragdo do método de detec¢do do biosensor.
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O feixe de laser incide no prisma, sendo refratado até a interface vidro-filme de ouro
onde a onda evanescente, gerada na reflexdo interna total da luz nessa interface, cria uma
oscilacdo ressonante nos elétrons de conducéo na superficie do filme de ouro (plasmon), sendo
muito sensivel a variagdes da constante dielétrica do meio ao redor dessa superficie, variando
de intensidade e posicdo angular sob uma modulacéo ciclica e senoidal. Para fazer a aquisicao
do sinal modulado, um amplificador Lock-in é responsavel por captar o sinal 6ptico na mesma
frequéncia de oscilacdo em que o potenciostato modula o sinal no biosensor, fornecendo os
respectivos sinais de magnitude e fase do sinal analitico.

Segundo o que foi proposto para o escopo deste projeto [2], adaptado: O RPS-ME se
baseia em uma forte diferenca de intensidade da resposta dptica entre os estados (oxidado e
reduzido) de uma molécula de prova, o azul de metileno (AM), que é ligada a outro conjunto
de acidos nucléicos (oligonucleotideos) sintéticos, chamados de oligo-competidor. O AM
apresenta uma mudanca reversivel em sua absorcdo Optica com a variacdo dos estados de
oxidacdo (ver Figura 2), se apresentando como uma sonda Optica Unica que pode ser
controlada eletrogquimicamente.

Além disso, a RPS-ME possui uma alta relagdo sinal/ruido e menor tempo de
transducdo do sinal quando se trabalha a técnica na chamada voltametria de corrente
alternada (AC), uma vez que ela esta atrelada aos processos de transferéncia de elétrons

durante os processos de redox na superficie do sensor. Para a modulagéo via voltametria AC,
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primeiro é determinada experimentalmente a frequéncia de modulacdo, que é obtida
aplicando-se uma modulagdo senoidal a um potencial fixo (potencial formal do AM) para
diferentes valores de frequéncia e acompanhando a variacédo da intensidade do sinal optico. A
frequéncia que vier a fornecer o maior valor de variacdo de intensidade deste sinal sera
definida como a frequéncia de modulagéo para o sistema em estudo.

O método de deteccdo é realizado em duas etapas: primeiro é colocado a amostra a ser
testada (em testes de bancada um oligo similar a parte do gene viral — oligo-target) e é realizada
a medida RPS-ME com coleta do sinal optico, apos, a célula é lavada e o competidor € inserido
e uma segunda medida é realizada. Na situagdo de uma amostra negativa, na qual os oligdmeros
ainda se encontram disponiveis para ligacdo, a primeira medida apresenta um sinal dptico
constante. Quando inserido o oligbmero competidor na célula, os oligbmeros ancoras estardo
disponiveis para ligacdo quimica. Como o0 AM, presente no oligdmero competidor, fornece uma
mudanca robusta e reversivel da constante dielétrica ao longo de um processo de redox, uma
modulacdo eletroquimica estabelecerd um sinal Optico caracteristico e totalmente distinto do
sinal da primeira medida. Esse sinal de altissima fidelidade indicara a situacdo de um caso
negativo. Caso a amostra seja positiva, com a presenca do SARS-CoV2 (oligo-target), ndo
havera ligacdes disponiveis para o oligdbmero competidor se ligar ao oligbmero ancora e com
isso ndo havera modificacdo de sinal dptico sob modulagdo eletroquimica e, assim, a primeira

medida e a medida com a adi¢do do oligdbmero competidor terdo respostas similares.

Figura 2. Espectros de absor¢do do azul de metileno em seu estado oxidado e reduzido.
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Fonte: K. Imai et al., Analytical Chemistry (2015).



4.2 EQUIPAMENTO DE BANCADA

O equipamento de bancada tem como objetivo realizar a aquisicdo de dados do

experimento. Cada componente € individual e tem a sua funcao especifica na realizacao das

medidas.

Na Figura 3 pode-se observar o esquematico do equipamento na sua disposi¢do de

bancada.

Figura 3. Esquematico do sistema de bancada. As cores sao meramente ilustrativas, nao

representam nenhuma caracteristica fisica dos equipamentos ou sinais coletados pelo do

sistema.

Potenciostato

Lock-in

Amostra/Biosensor

,)/

Filtro de

Polarizador intensidade
luminosa

Amp

Detector

optico

Computador

Fonte: Autor.

Cada dispositivo desempenha uma funcédo essencial para a medicdo de RPS-ME, e suas

ligacGes e funcionalidades estdo descritas abaixo, respectivamente [3]:

Laser e Polarizador: Consiste em uma fonte de luz visivel usada para excitacdo e criacdo do
plasmon de superficie (laser com comprimento de onda de 640 nm).
O Laser é polarizado por um polarizador de cristal do tipo Glan-Thompson no modo

TM (paralela ao plano de incidéncia da luz), para que o efeito plasmonico seja gerado na

interface metal/dielétrica no filme de ouro.
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Figura 4. Fonte de luz laser, conjunto de espelhos, polarizador e iris.

Fonte: Fotografia de propria autoria.

Sensor: O sensor é composto por uma lamina de vidro (bulk) onde séo depositadas uma camada
de cromo (0,5 nm) e uma camada de ouro (50 nm) modificada (presenca do oligo-ancora ligado
a superficie do filme de ouro) que funciona como um biosensor na presenca do cDNA viral. Os
elétrons do filme de ouro entram em ressonancia com a luz do laser, que atravessa o prisma, via
onda evanescente gerada pela reflexdo interna total na interface vidro-filme de ouro. Essa
ressonancia de plasmon de superficie gerada que ira interagir com os espécimes na superficie

do filme de ouro, modificando o sinal 6ptico detectado pelo sensor [1].
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Figura 5. Fotomultiplicadora, conjunto de filtros e goniémetro com a célula eletroquimica,
prisma e biosensor. A seringa é utilizada para a insercao das solugdes contendo a amostra e 0

competidor.

Fonte: Fotografia de propria autoria.

Potenciostato: Controla o potencial elétrico que é aplicado na célula eletroquimica enquanto a
refletdncia da luz é monitorada pelo detector.

Nas medidas de voltametria ciclica, um potencial triangular com periodo de 90 segundos
(frequéncia de 0,011 Hz), com amplitude de 900 mV, é aplicado na célula eletroquimica, o que
provoca os efeitos de oxidacdo e reducdo no marcador (azul de metileno) presente no oligo
competidor quando este é ligado ao oligo-ancora, 0 que causa uma oscilacdo no sinal optico

detectado.
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Figura 6. Potenciostato e, ao lado esquerdo um amplificador do sinal de 20mV. Esse
amplificador é usado para adequar o sinal do potenciostato com o nivel minimo de entrada

aceito como sinal de chaveamento.

Fonte: Fotografia de prépria autoria.

O sinal que sai do potenciostato possui uma amplitude muito pequena, abaixo do
patamar minimo requerido para utilizacdo do aparelho amplificador Lock-in. Em virtude disso,
utiliza-se um amplificador externo para aumentar a amplitude do sinal de saida do

potenciostato, antes que este sinal seja inserido no Lock-In.

Detector: Atualmente é utilizada uma fotomultiplicadora da THOR LABS (PMTSS com
amplificador externo TIA60) para a detec¢do do sinal dptico através do efeito fotoelétrico no
interior da fotomultiplicadora, que por efeito de elétrons secundarios, gera um sinal elétrico de
saida amplificado, o qual € capaz de ser detectado facilmente por algum componente que
possua, além do tratamento de sinal analdgico e filtro de ruidos, um conversor analégico-digital
(Figura 5).

Algumas caracteristicas da fotomultiplicadora atual:

Tabela: Caracteristicas da PMTSS

Caracteristica PMTSS
Responsividade 105 mA/W
Ganho méaximo > 1x10’
Voltagem PMT 250 — 1000 Volts
Dark Current 2 nA (Méd.), 10 nA (Max.)
Tempo de resposta 1,4 ns
Fonte: [4].

Um filtro de densidade neutra € utilizado na frente da fotomultiplicadora para diminuir

a intensidade do sinal Optico, evitando que haja uma saturagdo de resposta do sensor.
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Amplificador Lock-in: Responsdvel pela amplificacdo e filtragem do sinal éptico. O
equipamento de bancada disposto € um SRS SR830 que, além de realizar a comparagéo do sinal
medido em fase com a modulacdo de referéncia (sinal do potenciostato) para extrair o sinal
alvo, também € capaz de filtrar e ndo amplificar o ruido e qualquer outro sinal dptico que seja

coletado pela PMT.

Figura 7. Amplificador Lock-in utilizado para aquisicao de sinal.

Fonte: Fotografia de propria autoria.

O amplificador Lock-in recebe o sinal da fotomultiplicadora e apés a converséo do sinal
analdgico para digital, envia os dados por um cabo USB para um computador onde serdo

analisados os dados da medida.

4.3 INSTRUMENTAGCAO FISICA

4.3.1 Conversao Analdgica Digital

A conversdo-analdgica digital pode ser realizada através de diferentes métodos,
conhecidos e consolidados no mercado, tais como o0 método delta-sigma, dual-slope e 0 método
de aproximacdes sucessivas (SAR — Successive Approximation Register), que é o método
implementado pelo dispositivo utilizado neste trabalho (Nucleo-M4 F302R8).

O método de conversdo por SAR é um dos mais comuns utilizados por dispositivos
digitais da atualidade, ele pode ser descrito brevemente como:

1. Osinal V, entra no sistema e carrega 0s capacitores, conforme visto na Figura 8, cada

um com valores de capacitancia diferente:



Figura 8. Esquema inicial de dispositivos que compdem um ADC.
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Fonte: [5].
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2. Assim que os capacitores sdo carregados, o Switch S,é trocado para o valor

V pgrinterno, sendo que os capacitores ainda estdo carregados.

3. Assim, é registrado um valor para a primeira comparacao do potencial armazenado nos

capacitores com Vggp, pelo D-flip-flop, e isto ocorre a cada ciclo de clock.

4. Em seguida, como mostra na figura abaixo:

Figura 9. Configuracdo apés a primeira iteracdo dos capacitores que compdem o ADC.
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Fonte: [5].
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O Valor de Vggr muda para um valor menor e assim € feita uma nova comparacéo,
agora com uma combinacdo de capacitancia diferente para uma nova comparagdo com Vggp.
A medida que Vggp vai diminuindo iterativamente, as capacitancias sdo combinadas de certa
forma a distinguir o valor de resolucdo méaxima do ADC (por exemplo, em um sistema com
amplitude de leitura de 3,4 V, com 12 bits chega-se a resolucdo de 0,8 mV).

Deste modo, a conversdo leva o tempo do ndmero de ciclos de clock, o qual é
proporcional a resolucdo do ADC, no caso de 12 bits de resolucdo, isto é equivalente a 12,5
ciclos, para 10 bits é 10,5 ciclos, e assim por diante. Este € um método que oferece um étimo
balango entre resolugéo e velocidade de conversédo, apresentando uma solucéo relativamente
barata de implementacéo

Quanto ao tempo de conversao e melhoria da qualidade das medidas, de acordo com as
especificacbes [5], Sampling Time é o tempo em que o capacitor do ADC é carregado e somado
ao tempo de conversdo analdgica para um bit. A Figura 10 mostra a medicao realizada pelo
ADC em func¢éo do tempo de conversao, i.e., 0 tempo necessario para se alcancar uma resolugédo
de +0,5 LSB (40,4 ns).

Figura 10. Exemplo de SAR de acordo com tempo de converséo versus resolugéo da medida.

1.6550

Volts

171 271 404 53.8 | 671 |
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Fonte: [5].
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Quando se trata de acuréacia da medigdo (o quao préximo do valor real a medigéo ficou)
a Figura 11 é providenciada pelo fabricante:

Figura 11. Exemplo de SAR de acordo com tempo de conversdo versus acuracia da medida.

6550

Voits

Fonte: [5].

No grafico acima, por exemplo, a partir de 33,8 ns de conversdo se consegue atingir
uma acurécia de £ 1 LSB.
Para a placa de desenvolvimento NUCLEO-F302R8, estas operacfes sdo configuradas

de fabrica com o minimo Sampling time necessario para atingir a méxima acuracia.

4.3.2 Fontes de Ruido e Imprecisédo de Medidas

E comum a presenca de ruidos quando se trata de sinais provenientes de equipamentos
de medida instrumentados. Em casos de medida de sinais na ordem e amplitude de milivolts,
gue estdo na mesma de medida de ruidos elétricos comuns, € importante ter conhecimento das
suas origens para uma melhor compreensdo da propria medida realizada e o que esperar dos
resultados. Abaixo, sdo destacados alguns tipos de ruidos que podem ser encontrados nas
medidas realizadas neste trabalho, como descrito na referéncia MORRIS, Alan S. 2001 [6],

traduzido:
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Ruido devido a multiplos terras: sempre que possivel, os circuitos de sinais de
medicao estdo isolados da terra. No entanto, podem existir caminhos de fuga entre os fios do
circuito de medicao e a terra, tanto na extremidade da fonte (sensor) do circuito como também
na extremidade da carga (instrumento de medic&o). Isto ndo causa um problema desde que o
potencial de terra em ambas as extremidades seja 0 mesmo. No entanto, € comum descobrir
que algumas méaquinas e equipamentos que transportam grandes correntes estdo ligados ao
mesmo plano de terra. Isto pode fazer com que o potencial varie entre diferentes pontos do
plano terrestre. Esta situacao, que € conhecida como multiplos terras, pode causar uma tenséo
de ruido em modo série no circuito de medigao.

Shot Noise: ocorre em transistores, circuitos integrados e outros dispositivos
semicondutores. Consiste em flutuacbes aleatorias na taxa de transferéncia de portadores
através de junc@es dentro de tais dispositivos.

Potenciais Eletroquimicos: estes sdo potenciais que surgem dentro dos sistemas de
medicao devido a agdo eletroquimica.

Todas estas fontes de ruido e outras podem existir em um sistema de medida de RPS-
ME como o descrito neste trabalho, devido a acdo eletroquimica na célula bioquimica e também
devido a natureza dos equipamentos e dispositivos de medicdo (Lock-in digital,
microcontrolador, PMT).

4.3.3 Amplificador Lock-in:

Para sinais modulados numa certa frequéncia, € comum a utilizacdo de algum
equipamento que realize a amplificacdo do sinal a uma frequéncia conhecida (a frequéncia de
referéncia) para separacao do sinal ruidoso do sinal que queremos medir.

A amplificacdo Lock-in ndo amplifica o ruido medido que esteja adicionado ao sinal,
pois este amplificador ndo funciona como simplesmente um filtro passa-baixa, ele é fixado
numa frequéncia de referéncia e somente esta é amplificada, separando assim o sinal do ruido.

E feita uma operac&o de multiplicagdo de sinais em um Lock-in pode ser realizada tanto
com eletrdnica digital quanto analégica. Como o sinal de saida de um Lock-in é um sinal DC,
as componentes AC do sinal de saida de um PSD (Phase Sensitive Detection) sdo passadas por
um filtro passa-baixa, portanto a operacdo realizada pelo circuito do Lock-in € [7]:

1
Vpsp = Evsigvrefcos(esig - eref)

Em que:
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o Vpgp € 0 potencial na deteccdo sensivel a fase, continuo, proporcional a
amplitude do sinal na frequéncia de referéncia.

o Vg4 € B4, sdo, respectivamente, a amplitude e a fase do sinal que vém do
detector.

o Vi €0, sd0, respectivamente, a amplitude e a fase do sinal de referéncia.

A multiplicacéo do sinal, o filtro passa-baixa e outras operacdes internas de manipulacao
de sinal no funcionamento do amplificador Lock-in sdo responsaveis pela eliminacdo do ruido

e separacdo do sinal na frequéncia de referéncia [7].

4.4 ESPECIFICAQ()ES TECNICA DA PLACA DE DESENVOLVIMENTO NUCLEO-
F302R8.

O dispositivo chave para este trabalho foi escolhido seguindo o critério de custo-
beneficio e funcionalidades minimas que poderiam proporcionar 6timos resultados seguindo a
metodologia de POC (Proof of Concept) para um possivel desenvolvimento de uma tecnologia
portétil. As caracteristicas principais da placa de desenvolvimento NUCLEO-F302R8 [8] que
influenciam diretamente este trabalho [8]:

Vpp = 3,4 V. Alimentado via USB.

CPU: Arm® Cortex®-M4 32-hit.

Memoria: 16 KBytes (RAM) e 64 Kbytes (Flash).

Limite de resolucdo do ADC: 12 bits entre 0 — 3,4 V de amplitude, podendo ter um
bias configuravel. o que resulta numa resolu¢do maxima de 0,83mV.

Sampling time ADC minimo: 19,5 ciclos de clock, o qual variou dependendo da medida
a ser realizada.

Frequéncia de Clock (Core): 48 MHz.

5. METODOLOGIA

5.1 MEDIDA DE RPS-ME UTILIZANDO EQUIPAMENTO DE BANCADA E O STM32
EM PARALELO

A configuracdo utilizada para medida e extracdo de resultados deste trabalho foi uma
adaptacédo do aparato de bancada. Um dos objetivos deste trabalho € investigar a viabilidade da

miniaturizagdo da instrumentacdo deste sistema. Portanto, manteve-se o aparato de bancada e
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sua coleta de dados para fins de comparagdo com 0 novo equipamento proposto, utilizando a
placa de desenvolvimento NUCLEO-F302R8 da STMicroeletronics.

O laser e a célula eletroquimica com a deteccdo de sinal utilizando o sensor éptico
PMTSS mantiveram-se inalterados. O sensor optico PMTSS foi utilizado para aquisi¢do de
sinal deste trabalho.

Em paralelo a saida da PMTSS, utilizando um divisor de sinal (T com bornes do tipo
BNC), foi conectado um cabo axial que levava o sinal até a placa da STMicroeletronics. O sinal
era enviado tanto para o computador no seu setup de bancada padrdo através de uma entrada
auxiliar do amplificador Lock-in, como também para o a placa de aquisicdo de dados da
STMicroeletronics, conforme o esquematico abaixo:

Figura 12. Configuracdo dos dispositivos para realizagao das medidas.

Computador
Processamento
dos dados

Amplificador
Lock-In

Sinal éptico

Micro Computador
controlador algoritmo que
Aquisicdo do recebe as

sinal analdgico medidas

Fonte: Autor.

O equipamento Lock-in foi utilizado apenas como interface do sinal analdgico e o
computador via porta serial GPIB e placa conversora GPIB-USB para exportar os dados das
medidas.

A placa de desenvolvimento utilizada para este sistema recebe o sinal pelo pino de
conversdo analdgica-digital e também é ligada na Terra da bancada para se ter uma Terra

comum.
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Com a finalidade de testar as medicOes, simulagdes manuais com um polarizador e
medidas de Voltametria Ciclica (CV) foram realizadas para aferir algumas caracteristicas das

medidas realizadas, tais como resolucédo e ruido.

Simulac¢6es para prova de conceito:
Foram realizados experimentos com as seguintes variacdes de configuragdes de
medida, a fim de buscar o melhor modo para extrair os resultados:
e Medidas em modo single-ended ADC:

o Provou-se mais eficaz devido a qualidade dos resultados. Neste modo, o
ADC ocupa toda a amplitude da sua especificacdo técnica, é
recomendado seu uso quando existe uma terra comum que, ndo
necessariamente, € um potencial de referéncia que ofereceria um valor
de comparacao significativo para a medida, que é o caso deste trabalho
[5].

e Mudanca do Sampling time:

o Foi investigado o uso de diferentes tempos de conversdo AD, a fim de
comparar a qualidade das medidas com aquelas extraidas pela
configuragdo de bancada. O tempo de conversdo utilizado foi igual ao da
constante de tempo utilizada pelo software de aquisi¢cdo de dados do
equipamento de bancada (LabView).

e Possibilidade do uso de um OPAMP (Operational Amplifier):

o Devido a pequena amplitude das variagdes de sinal, foi testado o uso de
um amplificador operacional embutido na placa da STMicroeletronics.
Porém, este ndo se mostrou eficaz a qualidade do sinal obtido e portanto,

foi descartado.

As medidas realizadas seguiram duas configuragdes:
e Simulagdes nas mudancas de intensidade do sinal éptico utilizando um
polarizador (sem a presenca da célula eletroquimica):
o Com aajuda de um polarizador, foi feita simulagdes de alteragéo do nivel
de sinal dptico que o detector captava, na intencdo de simular as

variagdes de sinal do experimento real devido ao potencial aplicado na
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célula eletroquimica. Esta etapa foi muito importante para consolidar as
configuracdes de medida aplicadas no seu estado final.
e Medidas com a célula eletroquimica:

o Modo de medida utilizado para verificar a resposta do azul de metileno,
onde é aplicado um campo triangular (CV) na célula eletroquimica pelo
potenciostato durante alguns ciclos. Essa medida tem o intuito de tirar
informacdes sobre a resposta do AM no oligo-competidor, sendo uma
etapa essencial para a finalidade das medidas de RPS-ME.

52 INSTRUMENTAQAO FISICA DO SISTEMA DE MEDIQAO UTILIZANDO UMA
PLACA DE DESENVOLVIMENTO NUCLEO-F302RS.

A proposta de implementacdo gira em torno de receber o sinal dptico, fazer o tratamento
deste sinal para que seja possivel a interpretacdo dos dados através da comparacao de medidas
com a configuracdo de bancada. A solugdo proposta utiliza a placa NUCLEO-F302R8 da
STMicroeletronics como receptor de sinal analdgico, conversdo digital e transmissor desse sinal
para um computador.

Foi montado um protétipo com propdosito de funcionalidade especifica para este projeto.
Seguem suas caracteristicas:

e Caixa externa construida no intuito de modularizar a instrumentacdo necessaria para

este sistema de medidas eletroquimicas. A caixa possibilita a interacdo com o usuario e

a insercao futura de outros tipos de bornes/entradas para aquisi¢do de sinal (como, por

exemplo, pinos tipo PB-21, “banana”). Segue abaixo imagens da caixa montada:
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Figura 13. Foto da solugdo proposta montada em sua caixa final.

Fonte: Fotografia de propria autoria.

Figura 14. Foto da solugdo proposta montada em sua caixa final.

Fonte: Fotografia de propria autoria.
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Figura 15. Foto da solugdo proposta montada em sua caixa final. Em destaque a abertura para

0 bot&o de inicializagdo da rotina de medida.

Fonte: Fotografia de prépria autoria.

A seguir, a caixa aberta mostrando as ligagdes do sinal de entrada na placa pelos cabos
preto e verde. A alimentacdo da placa é via USB e essa mesma porta € usada para o envio de

dados para o computador acoplado.
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Figura 16. Foto da placa de aquisi¢do dentro da caixa.

Fonte: Fotografia de propria autoria.

Ao enviar estes dados para o computador, foi realizado o tratamento dos dados com
auxilio de scripts em Python e dos dados adquiridos (LabView), assim como a IDE do fabricante

do microcontrolador.

5.3 ALGORITMOS DE AQUISIQAO E ANALISE DE DADOS

Foi criado um algoritmo de aquisicéo de dados que se comunica pelo método de polling,
via um protocolo UART com a placa da STMicroeletronics. O firmware foi pensado para dar a
possibilidade de o usuario iniciar a medicdo com tempo definido, como segue o esquematico a

sequir:
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Figura 17. Outline do funcionamento do algoritmo implementado no firmware do STM32.
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Fonte: Fotografia de propria autoria.

O microcontrolador fica em estado de espera antes do usuario habilitar a medida e

tambeém antes de habilitar o envio de dados para o computador. O tempo de medida, a cole¢éo

de pontos e o sampling time sdo as principais variaveis que o usuario precisa definir antes de
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iniciar a medida. Caso nenhuma dessas variaveis seja setada pelo usuario previamente no
firmware, via ush, a placa ird medir durante 60 segundos, 6000 pontos, com um sampling time
ajustado para 10 ms.

Assim que a transmissao de dados seja habilitada, um algoritmo em Python recebe os
dados, também com alguns inputs para possibilitar o usuario a terminar as medidas e depois
habilitar manualmente a recepgéo de dados (tendo a confirmacao visual e temporal).

A recepcéo de dados funciona da seguinte maneira:

Figura 18. Outline do funcionamento do algoritmo implementado em Python para captacéo
das medidas do STM32.
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Fonte: Autor.
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A rotina de polling é executada no segundo loop da Figura 18, seguindo

sequencialmente o script descrito abaixo:

1.

Espera uma mensagem de confirmacdo do STM32 afirmando que a medida
finalizou.

Ao receber a informacéo, envia um comando afirmando que o script pode comecar
a receber os dados.

O STM32, ao receber este comando, comeca a enviar 0s dados e ao terminar, ele
envia uma mensagem de término de envio “final idle state”.

O script, ao terminar de receber os dados, ja realiza o tratamento deles e exporta as
medidas em “.csv”.

De forma auxiliar, o script ja cria alguns graficos e salva em uma pasta no mesmo

diretério do script.

Além da rotina principal, outros scripts auxiliares ajudaram a interpretar e gerar 0s

resultados deste trabalho, utilizando Python.

O LabView conta com algoritmos que realizam uma suavizacdo das medidas recebidas,

tais como filtros passa baixa, butter worth filter, Chebyshev, FIR filters, entre outros,

implementados em software [9].

Para uma visualizacdo que permitisse uma melhor interpretacdo dos dados coletados, 0s

dados brutos passaram por um tratamento matematico do tipo Adjacent Averaging para uma

suavizacdo dos graficos e assim obter uma melhor compreensao dos resultados. Esse método

funciona como uma média mével em uma colecao de pontos:

Equacdo: Série que representa o método de Adjacent Averaging.
N

_ ZYHj
N

i=1

<<

No qual Z é avalor da média de IV pontos na medida de indice j (sequéncia temporal).

A média néo é aplicada nos primeiros e nos ultimos IV pontos.
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6. RESULTADOS

As medidas foram realizadas em duas etapas. Na primeira etapa com um polarizador,

foram feitas simulages da variacao de sinal optico atraves da rotacdo do eixo de transmissédo

do polarizador. O output da PMTSS é proporcional a poténcia luminosa de entrada, como pode

se observar nos gréficos a seguir.

Algumas observacdes:

As medidas abaixo tiveram variacdes no tempo de conversdo, o Sampling time foi
mantido o mesmo em ambos os dispositivos de medida.

Os pontos ou linhas em azul claro sdo os pontos medidos pelo Lock-In e transferidos
para o computador de bancada onde o LabView fez a aquisicdo de dados.

As curvas em azul escuro foram medidas pelo STM32 e, para serem plotadas, passaram
pelo método de Adjacent Averaging (AA), com um numero de pontos variavel,
buscando um melhor ajuste da curva medida em comparacdo com a medida feita pelo
LabView.

As variacbes no sinal foram realizadas rotacionando o eixo de transmissdo do

polarizador de maneira manual e aleatoria.

Medida sem célula | Sampling time = 10 ms | AA de 27 pontos:

Voltagem (V)

Figura 19. Medida sem célula eletroquimica, visualizacdo com pontos (LabView) e linha
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Figura 20. Nesta versdo, mesma medida, um offset foi feito apenas para fins de comparacao.
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Observa-se na Figura 20, que ao se utilizar uma constante de tempo = 10ms, a presenca

de ruido na visualizacdo pelo LabView é significativa, chegando a ser similar ao ruido

apresentado pela medida do STM32.

Medida sem célula | Sampling time = 30 ms | AA de 7 pontos:

Figura 21. Medida sem célula eletroquimica, visualizacdo com pontos (LabView) e linha
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Observa-se nesta medida 0 mesmo comportamento da varia¢do da intensidade do laser
em fungéo da rotagdo do eixo de transmissdo do polarizador, em ambos os dispositivos de
medida.

Medida sem célula | Sampling time = 100 ms:

Figura 22. Medida sem célula eletroquimica, visualizacdo com pontos (LabView) e linha
(STM32) | AA de 3 pontos.
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Figura 23. Outra medida sem célula eletroquimica, visualizagdo com pontos (LabView) e
linha (STM32) | AA de 7 pontos.
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E possivel observar aqui um nimero bem menor de pontos necessarios para uma
suavizacdo adequada da medida. Porém, nesta simulacdo ndo foi possivel aumentar o
refinamento, pois a informag&o das variagdes do sinal comecgou a ser perdida com um AA de

mais de 7 pontos.
Medida sem célula | Sampling time = 300 ms:

Figura 24. Medida sem célula eletroquimica, visualizacdo com pontos (LabView) e linha
(STM32) | AA de 5 pontos.
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Figura 25. Outra medida sem célula eletroquimica, visualizagdo com pontos (LabView) e
linha (STM32) | AA de 4 pontos.
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Com este tempo de conversdo, é possivel visualizar que as medidas jA destoam
significantemente uma da outra, apesar de seguirem 0 mesmo comportamento, indicando que

esse intervalo de tempo de 300 ms nédo é adequado para a coleta de dados.

Medida com célula eletroquimica

Apds as simulacBes feitas com o polarizador, foram realizadas medidas com a célula
eletroquimica, aplicando medidas eletroguimicas usando medidas de CV. Neste modo, uma
solucdo de &gua com moléculas de azul de metileno (AM) foi injetada na célula eletroquimica.
A molécula de AM apresenta reaces de oxi-reducdo que geram deslocamentos angulares na
ressonancia de plasmon de superficie, modificando o sinal éptico detectado pela PMTSS.

Algumas caracteristicas sobre estas medidas:

e (Cada ciclo de onde triangular dura 90 segundos.
e O tempo de conversao foi padronizado para 100 ms em todas as medidas.
e A quantidade de pontos para a AA foi ajustada para uma melhor visualizacdo e

qualidade da suavizacao.

Medida com célula eletroquimica | 3 ciclos na modula¢do CV:

Figura 26. Medida com célula eletroquimica, visualizacdo com pontos (LabView) e linha
(STM32) | AA de 21 pontos.
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Na medida mostrada na Figura 26 € possivel observar que, em ambos os dispositivos, a
leitura seguiu 0 mesmo comportamento, apesar da medida no topo dos picos apresentar uma
flutuacéo.

Nas medidas a seguir, foi superposto aos graficos a curva de CV aplicado.

Medida com célula eletroquimica | 3 ciclos na modulagéo CV:

Figura 27. Medida de 3 ciclos de CV com célula eletroquimica, visualizacdo com pontos
(LabView) e linha (STM32) | AA de 25 pontos.
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Figura 28. Mesma medida de 3 ciclos de CV com célula eletroquimica, visualizagdo com
pontos (LabView) e linha (STM32) | AA de 35 pontos.
Comparagoes Medida: cell100ms_D
— o —— Medida do STM32, AA 35 pontos
_154 #» Medida Lab-View
0.6
el ‘e ‘ L o L, W7 :hli“ Foa
; . o ' ) P
s ‘ : "N | s o g
ey | [ Fo2 3§
E’, -1.7 ;
] @]
g oo g
3
—-1.8 Qo_
0.2
-1.9-| --0.4

T T T T
0 50 100 150 200 250
Tempo (s)

Fonte: Autor.



41

Verifica-se que da Figura 27 para a Figura 28, o aumento da quantidade de pontos para
a média por adjacentes diminuiu levemente a amplitude da flutuagdo na regido dos picos.

Medida com célula eletroquimica | 7 ciclos na modulacéo CV:

Figura 29. Medida de 7 ciclos de CV com célula eletroquimica, visualizagdo com pontos
(LabView) e linha (STM32) | AA de 15 pontos.
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Figura 30. Medida de 7 ciclos de CV com célula eletroquimica, visualizagcdo com pontos
(LabView) e linha (STM32) | AA de 28 pontos.
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Figura 31. Medida de 7 ciclos de CV com célula eletroquimica, visualizagcdo com pontos
(LabView) e linha (STM32) | AA de 35 pontos.

Comparacdes Medida: celll00ms_C

=13+

— o —— Medida do STM32, AA 35 pontos
+ Medida Lab-view

06
_1.4]

04
—-1.5

0.2
—-1.6

~0.0
-1.7

-—02
-1.8+ ' -—0.4

T
0 100 200 300 400 500 600
Tempo (s)

Fonte: Autor.

Figura 32. Medida de 7 ciclos de CV com ceélula eletroguimica, visualizagcdo com pontos
(LabView) e linha (STM32) | AA de 41 pontos.
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Figura 33. Medida de 7 ciclos de CV com célula eletroquimica, visualizagcdo com pontos
(LabView) e linha (STM32) | AA de 80 pontos.
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Novamente, verifica-se a reducdo significativa da amplitude do ruido de uma média

movel de 15 pontos para 80 pontos.
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7. CONCLUSAO

O objetivo principal foi concluido com éxito, pois os resultados mostram que a solucao

proposta implementada com dispositivo da STMicroeletronics foi capaz de medir com um bom

desempenho as variagbes de potencial elétrico presentes nas amostragens. Mais

especificamente, foi possivel concluir:

A funcionalidade de medicéo foi replicada com éxito, pois o conjunto de tecnologias
propostas neste trabalho traz uma miniaturizacdo e simplificacdo das configuracfes
utilizadas em bancada.

O aumento do tempo de conversdo, notavel entre as comparac@es entre os tempos de
conversdo de 10 ms para 100 ms, ajudou a melhorar a qualidade das medidas e a
diminuicdo do ruido, de forma que facilitou a interpretacdo dos dados.

A dependéncia do tempo de conversdo é um fato conhecido em qualquer sistema de
instrumentacdo e esta na especificacdo técnica dos dispositivos da STMicroeletronics
[5]. E possivel ver entre as Figura 19 e Figura 25 a reducio de ruido somente devido ao
fato do aumento do tempo de converséo.

Nas medidas com a célula eletroguimica, as variagdes nos topos dos picos possuem
amplitude entre 0,05 e 0,10V. E possivel observar que mesmo obtendo as medidas pelo
LabView, existe uma colecdo de pontos nestes topos, o que evidencia a presenca de
ruido. Como no STM32, a supressédo de ruido € de fato mais simples, somado a grande
presenca de flutuacdes do sistema, com certeza o dispositivo chegou préximo do limite
de hardware para estas pequenas variacoes. E possivel inferir que se consegue captar as
mudancas de ciclo (variacBes na ordem de 0,2 V) do Azul de Metileno, ja que sdo

variag0es mais significativas.
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8. CONSIDERACOES FINAIS

O trabalho tinha como objetivo propor uma solucdo que viabilizasse a aquisicdo de

dados de forma modularizada e demonstrar o conceito de um possivel dispositivo portatil que

fosse capaz de replicar a funcionalidade da instrumentag&o proposta em bancada neste projeto.

De forma a pontuar possiveis implementacbes e melhorias futuras, seguem as

observacdes abaixo:

Tendo em vista que parte da instrumentacdo do sistema de medida consiste também no
detector de luz, foi utilizado uma fotomultiplicadora modelo PMTSS como detector de
luz. Esse é um detector usado em bancada, mas o sistema de aquisi¢cdo pode ser usado
futuramente com detectores mais simples como, por exemplo, um fotodiodo, algo que
pode ser explorado em projetos futuros. Assim como o uso do sistema em outros tipos
de medidas que ndo envolvam experimentos de deteccdo Optica, mas na coleta de sinais
elétricos.

Possibilidade de implementacdo bem mais robusta, com tratamento de excecOes
inteligente e inclus&o de outros cenarios de medida, sem ter que atualizar o firmware
(essa funcionalidade é devida a flexibilidade que existe ao implementar um codigo em
um microcontrolador programavel, tipico de placas de desenvolvimento, ndo s6 da
STMicroeletronics, mas Arduino e outros).

Possibilidade de acoplar outros tipos de entradas na placa, como os bornes PB-21 para
outras configuracdes de medida analdgica.

Possibilidade da medicdo de outros sistemas de medidas analdgicas, apenas com
pequenas adaptacdes em firmware.

Com a robustez na rotina de medidas, € possivel melhorar a precisdo das medidas com

diversos outros métodos e filtros de instrumentacdo, ndo somente em software, mas

possivelmente em hardware também, complementares para obtencdo de resultados mais

refinados.
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