. UNIVERSIDAD
# DE ANTIOQUIA

Desarrollo de Prototipo Electronico para Caracterizacion de Dispositivos Fotovoltaicos y
Biosensores Utilizando la Técnica de Espectroscopia de la Impedancia

Santiago Restrepo Mufioz

Trabajo de grado presentado como requisito para optar al titulo de:
Ingeniero Electricista

Asesores:
Esteban Velilla Hernandez
Juan Bernardo Cano

Universidad de Antioquia
Faculta de Ingenieria
Ingenieria Eléctrica
Medellin, Antioaquia, Colombia
2023



Cita Restrepo Muiioz [1]

Referencia (1] S. Restrepo Muiioz, “Desarrollo de Prototipo Electronico para Caracterizacion
Estilo IEEE de Dispositivos Fotovoltaicos y Biosensores Utilizando la Técnica de Espec-
(2020) troscopia de la Impedancia”, Trabajo de grado, Ingenieria eléctrica, Universi-

dad de Antioquia, Medellin, 2023.

egsitie: O8O

UNIVERSIDAD
1 DE ANTIOQUIA Sistema
Vicerrectoria de Docencia de Bibliotecas

Biblioteca Carlos Gaviria Diaz
Repositorio Institucional: http://bibliotecadigital.udea.edu.co

Universidad de Antioquia: www.udea.edu.co
Rector: John Jairo Arboleda Céspedes
Decano/director: Julio César Saldarriaga Molina

Jefe departamento: No¢ Alejandro Mesa Quintero.

El contenido de esta obra corresponde al derecho de expresion de los autores y no compromete
el pensamiento institucional de la Universidad de Antioquia ni desata su responsabilidad frente a
terceros. Los autores asumen la responsabilidad por los derechos de autor y conexos.



Tabla de Contenido

. Resumen 4
. Abstract S
. Introduccion 6
. Objetivos 8
4.1. Objetivo General . . . . . . . . . . . . . . 8
4.2. Objetivos Especificos . . . . . . . . . . . . .. 8
. Marco Teorico 9
5.1, Impedancia . . . . . . . . . .. e 9
5.2. Circuitos equivalentes en espectroscopia . . . . . . . . . . ... . 10
5.3. Medidadeimpedancia . . . . . . ... ... ... 11
5.4. Circuitos conversores de corriente a voltaje . . . . . . .. ... ... ... .... 11
5.5. Medidas de espectroscopiaen celdassolares . . . . . . .. ... ... ... .... 13
. Metodologia 14
6.1. Medida de impedancia eléctrica mediante el kit AD5941 . . . ... ... ..... 15
6.2. Medida de impedancia mediante el AD5941 . . . . . . ... ... ... ..., 16
6.3. Calculode Rrra Optimo . . . . . . . . . . . . 18
. Resultados 19

7.1. Verificacién de las senales de salida impuestas a muestra o impedancia desconocida 20

7.1.1. Senal de salida medidaentre CEOyGND . . . . ... ... ........ 20

7.1.2. Variacion de frecuencia y amplitud en la sefial de salida. . . . . .. .. .. 21

7.2. Mediciones a circuitos resistivos . . . . . . .. ... o 23
7.3. Mediciones a circuitos equivalentes mediante dummy dell . . . . ... ... ... 26
7.3.1. Resultados usando la dummy cell mediante el software SensorPal . . . . . 26

7.3.2. Resultados usando la dummy cell mediante el compilador Keil . . . . . . . 28

7.3.3. Seleccion de Software y variacion de parametros . . . . . . . . ... ... 31

7.4. Mediciones a celdas solares en condiciones de oscuridad . . . . . ... ... ... 32

. Conclusiones 32
. Anexos 38
9.1. Resultados a circuitos resistivos . . . . . . . . . .o i e 38



Lista de Figuras

1.

>

N

11.
12.

13.

14.
15.
16.
17.
18.
19.

20.
21.
22.

23.
24.
25.
26.
27.

Esquema simplificado de la espectroscopia o respuesta en frecuencia; imagenes
extraidas de [1,2]. . . . . . . . . . e
Circuito equivalente . . . . . . . . . . . . . ... e
Representacion grafica de la impedancia del circuito mediante el diagrama logarit-
mico (magnitud y fase) y de Nyquist para R, = 100, R, = 1000y C' = 1pF.
Representacion grafica de la impedancia del circuito mediante el diagrama logarit-
mico (magnitud y fase) y de Nyquist para R, = 100, R, = 1000y C' = 1pF.
Convertidor simple de corriente a voltaje. . . . . . . .. ... ... ... .....
Amplificador de Transimpedancia. . . . . . . . . . ... .. ... ... ......
Apariencia del software SensorPal. . . . . . ... ... o0 oL
Apariencia del compiladorkeil. . . . . . . ... ... oo
Medida de la impedancia desconocida, imagen extraidade [3] . . ... ... ...
Diagrama del AD5941 . . . . . . . . ...
Montaje experiemental . . . . . . .. ... L
Sefial de salida del kit EVAL-AD5941 entre el contra electrodo (CEO) y la referen-
ciadelsistema (GND). . . . . . . . . . . . . .. . e
Senal de salida impuesta a la impedancia desconocida o muestra mediante el kit
EVAL-AD5941 entre el contra electrodo (CEO) y el electrodo de censado (SEO). . .
Error al variar la frecuencia desde los softwares y fijar la amplitud en 600 mV. . . .
Error al variar la amplitud desde los softwares y fijar la frecuenciaen 1 kHz. . . . .
Espectro de impedancia a resistencias desde SensorPal electrodos CEO y DEO. . . .
Espectro de impedancia a resistencias desde keil electrodos CEOy SEO. . . . . . .
Error al variar la amplitud desde los softwares y fijar la frecuenciaen 1 kHz. . . . .
Dummy cell o celda ficticia, el poligono de color rojo corresponde a los elementos
pasivos utilizados, Ry = 100Q, R, = 1kQy C=1p . . .. ... .. .. ... ..
Medida del circuito equivalente mediante el software Sensor . . . . . . . ... ..
Medida del circuito equivalente mediante el compilador Keil . . . . .. . ... ..
Medida a 0.4 V y eliminacion de saturacion la region de frecuencias altas (medida
2.3delatablad). . . . . . . ... e
Resultado al variar regristros ADCsinc3o0s y DftSrec, medidas 2. 17 y 2. 18 .
Caption . . . . . ... e e
Caption . . . . . .. e e e e
Sefiales de salida al variar frecuencia . . . . . . . . ... ... oL oL
Senales de salida al variar Amplitud . . . . . ... ... ... ... ........

11

12
12
13
15
16
17
18
20

21

22
23
24
25
26
27



1. Resumen

Para evaluar el desempefio de celdas solares de tercera generacion, se disefia e implementar un
prototipo electronico que permita obtener la respuesta en frecuencia o espectroscopia de la impe-
dancia en un rango definido de frecuencias. La caracterizacion del prototipo es realizada usando
dos software suministrados por el fabricante, SensorPal y el compilador Keil.

En este trabajo se presenta la caracterizacion de un prototipo para la medida de espectroscopia de la
impedancia. Se inicia con la medida de las sefiales de voltaje a la salida, esto al variar la amplitud
y frecuencia, posteriormente se pasa a evaluar la respuesta en frecuencia a circuitos resistivos y
equivalente, por tltimo se presenta la media de espectroscopia a una celda solar de primera y tercera
generacion.



2. Abstract

In order to assess the performance of third-generation solar cells, an electronic prototype is designed
and implemented to obtain the frequency response or impedance spectroscopy within a defined
frequency range. The prototype’s characterization is conducted using two software tools provided
by the manufacturer, namely SensorPal and the Keil compiler.

This work presents the characterization of a prototype for impedance spectroscopy measurement.
It commences with the measurement of voltage signals at the output, varying amplitude and fre-
quency. Subsequently, the frequency response to resistive and equivalent circuits is evaluated, and
finally, impedance spectroscopy is applied to a first and third-generation solar cell.



3. Introduccion

La espectroscopia de la impedancia es una herramienta de diagndstico que permite conocer el en-
vejecimiento, pérdidas de rendimiento y variaciones en los protocolos de fabricacion. Esto se logra
al caracterizar la respuesta de un sistema ante una excitacion determinada en un rango de frecuen-
cias. En sistemas eléctricos, la respuesta generalmente estd dada en términos de la impedancia,
permitiendo observar, a partir de su dependencia con la frecuencia, patrones caracteristicos corre-
lacionados con la parte estructural o de disefio del sistema evaluado. En este sentido, estos patrones
pueden utilizarse para observar cambios en la respuesta debidos a variables externas (por ejem-
plo, iluminacién, temperatura, humedad...), realizar andlisis a partir de la evolucion temporal de la
variable, establecer modelos circuitales para un mayor entendimiento de la dinamica del sistema,
entre otros [4—6].

La respuesta en frecuencia de la impedancia o espectroscopia de la impedancia, como es usual-
mente llamada en la literatura, puede ser obtenida de dos formas: variando la frecuencia de la sefial
senoidal de voltaje en un rango de interés para observar los cambios en la corriente, conocida como
modo potenciostato; variando la frecuencia de la sefial senoidal de corriente para observar el volta-
je, conocida como modo galvanostato. En ambos casos, para garantizar la validez de la técnica, se
debe verificar el comportamiento lineal entre la sefial de salida con respecto a la sefal de entrada,
esto es, que la frecuencia de la sefial de salida sea igual a la frecuencia de la sefial de entrada [5,7].
Siendo este uno de los puntos fundamentales a considerar en el disefio de un potenciostato, reflejado
en el rango de frecuencia confiable para la medicion, el cual dependera del sistema a evaluar.

La respuesta en frecuencia es conocida como la huella dactilar de un sistema, debido a que esta es
unica y presenta unos patrones caracteristicos observados en diferentes rangos de frecuencias. Por
ejemplo, en el caso de celdas solares, la impedancia se asemeja a la respuesta de un filtro pasa bajas.
En bajas frecuencia se presenta un comportamiento constante debido a los procesos de conduccion y
polarizacién en el dispositivo (frecuencias menores a 100 Hz). En frecuencias intermedias (100 Hz -
200 kHz), la impedancia presenta un comportamiento decreciente influenciado principalmente por
el semiconductor utilizado para la foto-conversion. A frecuencias mayores a 500 kHz, se observa el
comportamiento de los contactos eléctricos y cableado involucrado en la medicion. De esta manera,
los cambios observados en el espectro de impedancia se pueden correlacionar con cambios en la
fabricacion, procesos de degradacion o defectos en el dispositivo. De alli la importancia de esta
técnica para la caracterizacion o para el diagnostico del sistema evaluado. Los biosensores son
un tipo de sensor que utiliza un elemento bioldgico (tejido, célula, enzima, anticuerpo, etc) como
elemento principal de medida. Este elemento sufre un cambio en alguna variable fisicoquimica al
entrar en contacto con un analito de interés. En algunos casos la variable fisicoquimica evaluada
es la impedancia eléctrica, por lo que se hace necesario el uso de equipos de espectroscopia de
impedancia para su medicion [4-6,8,9].

En este sentido, los grupos GIMEL y CIDEMAT han venido trabajando en la fabricacion de biosen-
sores y celdas solares de tercera generacion, sistemas en los cuales la espectroscopia de la impedan-
cia juega un papel importante no solo para la caracterizacion con miras a ayudar en el proceso de
fabricacion, sino también, para determinar las condiciones de operabilidad. Por esta razon, este pro-
yecto pretende desarrollar un prototipo electrénico portable que pueda ser usado en ambos sistemas,
para determinar los espectros de impedancia no solo en condiciones de laboratorio, sino también
en condiciones reales de operacion (exteriores), las cuales son de fundamental interés para realizar



un diagndstico en tiempo real de los procesos de degradacion de los dispositivos [4, 8,10, 11].



4. Objetivos

4.1. Objetivo General

Desarrollar un prototipo electronico para caracterizar dispositivos fotovoltaicos y/o biosensores
mediante la técnica de espectroscopia de la impedancia (respuesta en frecuencia).

4.2. Objetivos Especificos

1. Disefiar un prototipo electronico para la medicidon de respuesta en frecuencia de dispositivos
fotovoltaicos o biosensores, teniendo en cuenta la portabilidad, confiabilidad, costo y las
condiciones de operacion de los dispositivos de interés.

2. Implementar el prototipo electronico disefiado.

3. Evaluar el desempefio del prototipo electronico en la caracterizacion de los sistemas de prue-
ba (dispositivos fotovoltaicos y/o biosensores).



5. Marco Teorico

La espectroscopia de impedancia es una herramienta de diagnostico que brinda informacién de-
tallada sobre las propiedades fisicas y quimicas de dispositivos en funcion de diversas variables
como; voltaje, iluminacion, temperatura, etc. Ampliamente utilizada en sistemas electroquimicos
y dispositivos de estado solido para investigar procesos de envejecimiento, pérdida de rendimiento
debido a condiciones de estrés externo, identificacion de variaciones en la fabricacion y su impacto
en los parametros del dispositivo. En este contexto, la respuesta en frecuencia de la impedancia
suele ajustarse a circuitos equivalentes, los cuales permiten interpretar e identificar los parametros
involucrados en el modelo subyacente [5].

5.1. Impedancia

La impedancia se representa por un nimero complejo y puede expresarse en forma polar (1a);
amplitud |Z| y fase (¢) o en forma rectangular (1b); con su parte real (Z’) y una imaginaria (Z”).
Esta propiedad eléctrica se define como la relacion del voltaje (V) y corriente (I), generalmente
muestra una dependencia con la frecuencia y se concibe como una funcién de transferencia (1c),
ya que relaciona la perturbacion aplicada en la entrada con el efecto resultante en la salida [9, 12].

Z-|z//6 (1a)
-7 +77 (1b)
\%

La respuesta en frecuencia (RF) o espectroscopia de impedancia se obtiene al estimular eléctrica-
mente el sistema a lo largo de un rango de frecuencias y medir la respuesta resultante [5]. En [13],
se describen dos técnicas para generar estimulos eléctricos que permiten obtener la respuesta en
frecuencia, ver figura 1. La primera técnica implica aplicar una sefial de tension compuesta por
ruido aleatorio (ruido blanco) y medir la corriente resultante. Luego, la senal obtenida se somete
a un analisis en el dominio de Fourier para obtener el espectro correspondiente. Esta técnica ofre-
ce rapidez en la recopilacion de datos, ya que solo se aplica una sefial durante un breve periodo
de tiempo. Sin embargo, su limitacion radica en la generacion precisa de una sefal con verdadero
ruido blanco y en la necesidad de realizar el analisis mediante la transformada de Fourier.

El segundo enfoque consiste en estimular eléctricamente el sistema a una frecuencia especifica, y
luego medir tanto el desplazamiento de fase como la amplitud en la sefal resultante. Para construir
el espectro, se varia gradualmente la frecuencia del estimulo en el rango de interés y se registran las
mediciones correspondientes en cada punto de frecuencia. Los dispositivos comunmente utilizados
para llevar a cabo estas mediciones son el potenciostato y el galvanostato, ya que ofrecen una
accesibilidad generalizada y son relativamente sencillos de utilizar [5, 6,9].

La dinamica arrojada por el espectro de impedancia es visualizada y analizada generalmente me-
diante los diagramas de Nyquist, Bode o logaritmicos. La representacion por diagrama de Nyquist
es obtenida al graficar las componentes reales (Z’) e imaginarias (Z”’) de la impedancia. El diagra-
ma de Bode o logaritmico representa el comportamiento de la magnitud de la impedancia |Z| y el
desplazamiento de fase (¢) del sistema seglin el rango de frecuencias definido [14].
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Figura 1: Esquema simplificado de la espectroscopia o respuesta en frecuencia; imagenes
extraidas de [1,2].

5.2. Circuitos equivalentes en espectroscopia

Las representaciones graficas de los datos medidos son acompanadas por el ajuste a funciones de
transferencia o circuitos equivalentes, siendo esta una estrategia relativamente rapida, para obtener
informacion acerca de la respuesta global de los procesos fisicos de relajacion que son influenciados
con el transporte y la recombinacion de portadores en el dispositivo, y para asociar propiedades
fisicas de los materiales como resistividad, permitividad y permeabilida [13, 15]. Los procesos
de relajacion ideales para muestras fisicas son modelados utilizando un circuito RC, ya que, este
permiten generar un semicirculo completo mediante la representacion del diagrama de Nyquist,
donde la constante caracteristica (RC) representa el tiempo que toma el sistema perturbado en
regresar a su estado de equilibrio, este bloque resulta ser la base constructiva para obtener nuevos
circuitos equivalentes, debido a que cantidad de semicirculos es un indicativo de los procesos de
relajacion [5].

R,

Figura 2: Circuito equivalente

El circuito de la figura 2 es usado frecuentemente para caracterizar y probar el funcionamiento
de los potenciostatos, este circuito modela un proceso de relajacion mediante el circuito RC, mas
un efecto resistivo debido a la resistencia de contacto del sistema. En la figura 3a se presenta el
diagrama logaritmico de magnitud y fase, la respuesta en frecuencia para la magnitud presenta
una apariencia similar a un filtro pasa bajo, mientras que el comportamiento de la fase es nulo
para el inicio, va decrementando hasta llegar a un valor minimo y luego se incrementa hasta llegar
nuevamente al valor inicial figura 3a. La representacion por diagrama de Nyquist del circuito se
muestra en la figura 3b, este contiene un semicirculo desplazado hacia la derecha del eje real debido
al valor de la resistencia en serie del circuito equivalente, mientras que la resistencia en paralelo
genera un impacto sobre el radio del semicirculo y la capacitancia tiene un impacto sobre el rango
de frecuencia en la cual se puede trazar el semicirculo [5,9].

10
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Figura 3: Representacion gréafica de la impedancia del circuito mediante el diagrama logaritmico
(magnitud y fase) y de Nyquist para R, = 100, R, = 1000y C' = 1puF.

5.3. Medida de impedancia

La medida de impedancia generalmente se obtiene mediante la relacion métrica entre el voltaje y
la corriente (1c), esta medida se suele obtener al imponer un estimulo eléctrico sobre la muestra y
medir su respuesta. Frecuentemente, son utilizadas las geometrias de dos, tres y cuatro electrodos o
hilos. Un sistema de dos electrodos, figura 4a, suele estar compuesto por un electrodo de referencia
(RE) en el cual se establece la tension y mediante el electrodo de trabajo (WE) o electrodo de
censado (SE) se mide la corriente.

En el sistema de tres electrodos, figura 4b, se agrega un electrodo auxiliar (CE), en esta configu-
racion el electrodo auxiliar y el electrodo de trabajo estdn sometidos a una diferencia de potencial.
El electrodo de referencia presenta una alta impedancia, por lo que el flujo de corriente a través
de ¢l es cero. Este electrodo es usado para realimentar el sistema que controla el potencial entre el
electrodo auxiliar y el electrodo de trabajo. La corriente generada en el proceso, es medida a través
del electrodo de trabajo [8].

El sistema de cuatro electrodos, figura 4c, es utilizado para obtener la medida de impedancia a
través de 4 hilos, dos para la medida de la corriente y dos para la medida de voltaje, esto elimina
las contribuciones resistivas e inductivas del cableado. Este método es ampliamente utilizado para
lograr mediciones precisas y para impedancias de pequefio valor.

5.4. Circuitos conversores de corriente a voltaje

Para obtener el valor de corriente mediante un ADC es necesario convertir este flujo de corriente
a un valor de voltaje, son ampliamente usados en el campo de la Optica, sistemas de comunicacion
y deteccion, en estas aplicaciones suelen incorporar fotodiodos o sensores con salida de corriente
[16—18]. El circuito conversor de corriente a voltaje mas simple, consiste en conectar una resistencia
en paralelo con la fuente de corriente (), figura 5, la corriente proveniente de la fuente o sensor,
fluye a través de la resistencia (R) o carga y produce un voltaje (V') proporcional al valor de R
(ley de ohm); sin embargo, este circuito presenta una alta dependencia con la impedancia interna

11
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Figura 4: Representacion gréafica de la impedancia del circuito mediante el diagrama logaritmico
(magnitud y fase) y de Nyquist para R, = 100, R, = 1000y C' = 1pF.

de la fuente y de la carga, ocasionando que la corriente vea un camino de alta impedancia y que
ante valores grandes de resistencia se presenten tiempos de respuesta largos, generando valores de
voltaje a la salida inexactos que su vez limitan el ancho de banda [19-21].

—
I
+
I RxI, =V R

Figura 5: Convertidor simple de corriente a voltaje.

Para eliminar los inconvenientes mencionados y obtener una sefial lineal, se incorpora un amplifi-
cador operacional al circuito, ver figura 6, cuyas caracteristicas principales son; una alta ganancia
de voltaje, alta impedancia en las terminales de entrada (terminales 1 y 2), baja impedancia en la
terminal de salida y un ancho de banda amplio. El circuito consta de una resistencia conectada en
realimentacion negativa entre la terminal de salida (terminal 3) y la entrada inversora (-), la fuente
de corriente o sensor se conectan a la misma entrada o nodo Vy, la entrada no inversora (+) es
conectada a una referencia o tierra [22,23].

Se asume un amplificador operacional ideal para simplificar el andlisis del circuito, donde la impe-
dancia de entrada es infinita, la corriente a través de la entrada inversora es igual a cero, por tanto,
entre la entrada inversora y no inversora no se genera caida de tension y el voltaje en el nodo A es
igual al voltaje en la terminal 2, V4 = 0, este voltaje cero en la entrada inversora se conoce como
tierra virtual y se mantiene mientras el amplificador opere en la region lineal. Aplicando ley de co-
rrientes de Kirchhoff'y desarrollando la expresion, obtenemos la salida de voltaje del amplificador

12



Va 3 Vo = —R * I

Figura 6: Amplificador de Transimpedancia.

(2), notese que la corriente de medicion viaja a través de la resistencia, I, = Ig, [8,23,24].

I,—Ir=0
‘/out_VA
[
R
V:)ut_o
:_IS
R
‘/out:_ls*R (2)

El circuito analizado es denominado amplificador de transimpedancia, debido a que, su funcion de
transferencia en lazo cerrado es la relacion entre el voltaje de salida y la corriente de entrada (impe-
dancia), permitiendo convertir un valor de corriente a un valor de voltaje, eliminado los efectos de
la impedancia interna de la fuente y la impedancia de carga sobre el valor de voltaje. El voltaje a la
salida del amplificador de transimpedancia depende del valor de R, resistencia de transimpedancia
(Rrr4) 0 ganancia, es la responsable de ajustar la sensibilidad o rango de medicion de corriente.
Algunos integrados suelen incluir una etapa de ganancia programable, para maximizar el rango
dindmico en los sistemas de espectroscopia [16].

5.5. Medidas de espectroscopia en celdas solares

La celda solar es un dispositivo de corriente continua y al ser caracterizada exhibe una impedancia
que es afectada por condiciones ambientales (principalmente por la temperatura e irradiancia). Las
celdas solares a través de su desarrollo han sido clasificadas por generaciones; la primera genera-
cion esta constituida principalmente por dispositivos de silicio monocristalinos y policristalinos, un
problema conocido de estas células es su reducida capacidad de absorber el componente difuso de
la radiacion luminosa. Esta limitacion es mitigada en los dispositivos de segunda generacion, que
se fabrican con peliculas delgadas amorfas (silicio, telururo de cadmio, seleniuro de cobre, indio,
galio, entre otros), caracterizados por coeficientes de absorciéon mayores en comparacion con los
materiales cristalinos, pero compuestos de materiales que suelen ser toxicos y, en algunos casos,
presentan una estabilidad reducida a largo plazo. Las células solares de tercera generacion se pro-
yectan a que sus costos de fabricacion sean mas bajos, gracias al uso de materias primas: capas
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semiconductoras nanoestructuradas en el caso de células solares sensibilizadas por colorantes, o
polimeros para lo que concierne a la materia organica de células solares [3,14]

Al aplicar la técnica de espectroscopia en los dispositivos fotovoltaicos, se puede estudiar el com-
portamiento dinamico con una sefial de CA de pequefia amplitud superpuesta a un voltaje de CC
[15, 18]. El conocimiento de los parametros de corriente alterna de una celda solar, permite en el
ambito de desarrollo mejorar las técnicas empleadas en la construccion del dispositivo y a nivel
de evaluacion ayuda a establecer un mejor diagndstico de su desempefio. Una descripcion sobre
espectroscopia de la impedancia aplicada a celdas solares sensibilizadas de tercera generacion es
proporcionada en [3], en este trabajo se da un punto de partida para iniciar en el tema y ofrecer una
metodologia en la aplicacion de esta técnica de manera precisa, en este se evalua una celda solar de
tercera generacion y los resultados son presentados en diagramas de bode y Nyquist para condicio-
nes de circuito abierto y a diferentes niveles de voltajes. Los resultados describen las caracteristicas
para el rango de frecuencias definido a partir de los diagramas de Nyquist, sefialando los arcos ge-
nerados en tres diferentes rangos de frecuencia e indicando diferentes dinamicas o respuestas de
los dispositivos.

En los trabajos [14-17], se someten celdas de silicio de primera generacion al andlisis por espec-
troscopia de la impedancia en condiciones de polarizacion directa y de diferentes condiciones de
iluminacién controladas en laboratorio, los resultados son ajustados a combinaciones (serie o para-
lelo) de elementos de Voigt; donde un solo elemento Voigt es una combinacion en paralelo de una
resistencia (R) y un capacitor (C) o un inductor (L), Figura 1.

Por otro lado, los biosensores son dispositivos de analisis que combina un elemento bioldgico con
transductor eléctrico, Optico o quimico [20, 21]. Muchos biosensores se basan en mediciones de
corriente y voltaje para detectar la actividad biologica, la cual se manifiesta en los cambios de la
impedancia. El analisis de espectroscopia de la impedancia es uno de los métodos utilizados para
extraer esta informacion [20].

Uno de los circuitos eléctricos equivalentes utilizados para la modelacion de biosensores es el
circuito Randles (Figura 2a), este modelo circuital se utiliza para ajustar la curva de datos expe-
rimentales y extraer los parametros eléctricos responsables del cambio de impedancia. El circuito
esta compuesto por la resistencia no compensada del electrolito (Rs), en serie con la capacitancia
de la capa dieléctrica (Cdl), la resistencia de transferencia de carga (Rct) y la impedancia de War-
burg (Zw). La dinamica de las interacciones biomoleculares se evalua utilizando el diagrama de
Nyquist y Bode. En la representacion grafica de Nyquist (Figura 2b), el componente de impedan-
cia imaginaria (ZI) se representa frente al componente de impedancia real (ZR). Por el contrario,
tanto el logaritmo de la impedancia absoluta (Z) como el desplazamiento de fase () se representan
en el diagrama de Bode contra el logaritmo de la frecuencia de excitacion. [20-22].

6. Metodologia

El montaje experimental utilizado en la exploracion de la tarjeta, se dividid en cuatro momentos;
verificacion de las sefiales de salida entre los electrodos al variar amplitud y frecuencia, respuesta en
frecuencia o espectro de impedancia a circuitos resistivos, respuesta en frecuencia para el circuito
equivalente de la figura 2 de pardametros (125 = 1002, R, = 1k€2, C' = 1p) y por ultimo la respuesta
en frecuencia a una celda solar.
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En el primer momento, la frecuencia fue variada, mientras el valor de amplitud se fij6 en un valor,
posteriormente el valor de la amplitud fue variada y la frecuencia permanecio fija. Para el segundo
momento se realiz6 la respuesta en frecuencia para ocho valores de resistencias diferentes, con
proposito de conocer cudles son los parametros que permiten modificar los entornos de trabajo del
kit, ademés de poder comprobar de manera rapida el espectro o los resultados arrojados. El tercer
momento consistid en realizar el espectro de impedancia a circuitos equivalentes contenidos en una
dummy cell, esta ofrece una alta confiabilidad a la hora de caracterizar potenciostatos, debido a que
los elementos pasivos son calibrados y no se ven tan influenciados por variables externas, como la
temperatura. Como ultimo momento se presenta una aplicacion practica real, al medir el espectro
de impedancia de una celda solar en condiciones de oscuridad.

6.1. Medida de impedancia eléctrica mediante el kit AD5941

El kit EVAL-ADS5941 cuenta con dos formas de realizar mediciones; mediante el software pro-
porcionado por la empresa Analog Device (SensorPal) o mediante los scripts que contienen los
programas para la compilacion. La primera forma permite configurar, medir y visualizar de mane-
ra rapida, la segunda toma un poco mas de tiempo e involucra el uso de compiladores y softwares
externos como keil, python o terminales seriales, esta ultima forma permite tener un mayor control
sobre la configuracion de los parametros de la tarjeta.

® Analog Devices - SensorPal - X

The Amplitude s the peak-to-peak
voltage of the applied signal.

Electrochemical Techniques
B Linear Sweep Voltammetry | fr—eooooooroo o fhinonoooooooooooooo

p tool : Impedance
B Cycic Voltammetry

Figura 7: Apariencia del software SensorPal.

El software SensorPal presenta la apariencia de la figura 7, se divide en 4 secciones, la primera
seccion corresponde a la parte superior y estd compuesta por area de trabajo, barra de herramientas
y recuadro de ayuda, la segunda seccion se compone del recuadro amarillo, desde esta, se selecciona
el tipo de medida deseada al dar clic sostenido y arrastrarla hasta el area de trabajo, la tercera seccion
(recuadro verde) corresponde a las configuraciones previas para realizar las mediciones, finalmente
seccion 4 (recuadro naranja) es desde donde se inicia la medida y se visualizan los resultados.

La apariencia del compilador keil se presenta en figura 8, el recuadro de color rojo corresponde a
los archivos del proyecto ejemplo AD5940 Impedance utilizados para la compilacion del firmware
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Figura 8: Apariencia del compilador keil.

correspondiente a la medida de impedancia. La carpeta principal es nombrada como ADICUP3029
y se compone de las subcarpetas AD5940Lib, Application, CMSIS y Device. La primera subcarpeta
contiene el archivo principal del AD5940/AD5941 con todas las funciones de la biblioteca y no
se recomienda realizar modificaciones a este archivo, mientras las ltimas subcarpetas no deben
editarse, CMSIS (Cortex Microcontroller Software Interface Standard) y dispositivo, contiene el
archivo de inicio para la MCU elegida.

Desde Application se configuran los parametros para realizar la respuesta en frecuencia o espec-
troscopia de la impedancia; main.c, maneja las funciones de inicializacién del microcontrolador,
por ejemplo, UAR vy los relojes del sistema, AD5940Main.c, proporciona las funciones para el
control de las aplicaciones de alto nivel, como el manejo de interrupciones y la transmision de
datos. Impedance.c, maneja las secuencias de medicion principales, incluida la configuracion del
secuenciador, la lectura de datos del FIFO y el procesamiento de los datos.

El archivo AD5940Main.c contiene la funcion de inicializacion que se utiliza para configurar los
parametros de medidas, estos los podemos encontrar en la funcion AD5940ImpedanceStructlnit(),
este archivo puede ser editado una vez abierto en la seccion del recuadro de color verde. El recuadro
de color amarillo se utiliza compilar, generar el archivo hexadecimal y programar el dispositivo,
ver figura 8.

6.2. Medida de impedancia mediante el AD5941

El AD5941 es un integrado de alta precision y de bajo consumo, disefiado para aplicaciones por-
tatiles que requieren técnicas de medicion electroquimicas de alta precision como mediciones am-
perométricas, voltamperométricas o de impedancia. Este consta de dos lazos de excitacion de alta
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Figura 9: Medida de la impedancia desconocida, imagen extraida de [3]

precision y un canal de medicion comun, figura 10 muestra el diagrama de bloques de los compo-
nentes internos del AD5941.

El primer lazo de excitacioén consta de un DAC con salida dual y un potensiostato de bajo ruido,
recuadro azul de la figura 10, una de las salidas del DAC controla la entrada no inversora del poten-
ciostato (AMP) y la otra salida controla la entrada no inversora del amplificador de transimpedancia
(LPTTA), este bucle de excitacion de baja potencia es capaz de generar sefiales desde CC hasta 200
Hz. El segundo bucle de excitacion, recuadro rojo 10, 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 AD5941 cuenta una resolucion de 16 bit, 800 kSPS y un ADC multicanal
de aproximaciones sucesivas, un filtro antialiasing integrado y un amplificador de ganancia progra-
mable (PGA). Un multiplexor de entrada (mux) al frente del ADC permite al usuario seleccionar
una entrada del canal para la medicion. Estos canales de entrada incluyen multiples entradas de
corriente externas, entradas de voltaje externas y canales internos. Los canales internos permiten
mediciones de diagnostico de los voltajes de suministro interno, la temperatura del troquel y los
voltajes de referencia.

La medicion de la impedancia (Z .00 ) €S un proceso de dos pasos, se aplica la sefial oscilatoria
sobre la muestra (Zunknow) y luego esta misma sefial sobre la resistencia de calibracion (RCAL),
en ambos casos la corriente es medida y sobre estos datos se aplica una DFT para obtener el valor
real e imaginario, mediante las expresiones:

Rear, |
| Zunk| = ILLAM?RCAL (3)

Zunkjwag

4

ZunkPhase = RCALPhase - RZ“nkPhase

Donde:

» 7. Impedancia desconocida de la muestra o sistema de interés
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Figura 10: Diagrama del AD5941
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estandar se realiza frecuentemente a dos hilos, este valor se obtiene medida métrica de relacion. Se
aplica una sefial a través de la resistencia conocida (RCAL) y se mide la corriente de respuesta. A
continuacion, se aplica la misma sefal a través de la impedancia desconocida y se mide la corriente
de respuesta. Se realiza una DFT en las corrientes de respuesta para determinar la magnitud y los
valores de fase de cada una. La impedancia desconocida se puede calcular usando la siguiente
ecuacion:

6.3. Calculo de R;;4 optimo

El AD5941 contiene un amplificador de transimpedancia de bajo consumo (TTA) que se encarga
transformar pequefias sefiales de corriente a su entrada a sefiales de voltaje a su salida, después
estas son medidas por el ADC. Para garantizar un adecuando medicion de la impedancia se debe
garantizar que el amplificador no trabaje en region lineal y su vez que el nivel de voltaje a su salida
este en el rango de medida para el ADC.

Los elementos utilizados en el circuito de transimpedancia (TTA) no son ideales, por ende es im-
portante asegurar que el valor de Rr;4 o ganancia seleccionada no sature el amplificador, es decir,
garantizar que la caida de tension entre las entradas del amplificador sea cero y mantener la tierra
virtual. Ademas, es importante asegurar que la sefial a la salida del amplificador de transimpedancia
no sea demasiado pequefia para una posterior medida del ADC, ambos escenarios, ocasionaria una
medida poco confiable, la primera por deformacién en la sefial de salida, debido a la no linealidad
del amplificador y la segunda por el ruido al medir la sefial de salida.

El fabricante recomienda en la seccion “LOW POWER TIA” usar la ecuacion 5 para el calculo
de la resistencia de transimpedancia (Rr;4) o ganancia. Esta nos permite encontrar la corriente
maxima por el amplificador de transimpedancia antes de pasar a la region de saturacion y es la
relacion entre la amplitud maxima a la entrada del ADC y el valor de ganancia seleccionado.
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0,9V
]maxTIA - RT]A (5)

Donde:

® Iazp,, corriente maxima medida por el amplificador de transimpedancia antes de pasar a
region de saturacion.

= 0.9 V corresponde a la amplitud del voltaje de entrada para el ADC.
= Ry resistencia de ganancia seleccionada para hacer la conversion de corriente a voltaje.

Al conocer la corriente maxima que puede medir el TIA y suponer que la amplitud de la senal de
salida es conocida, dado que es una variable que el usuario establece antes de realizar la medida
de espectroscopia, podemos encontrar el valor de la impedancia minima que se puede medir en
funcion de la resistencia de transimpedancia y la amplitud de voltaje en la salida (V).

[max
out

Al reemplazar la ecuacion 5 en 6 obtenemos:

Vout * Rrra
Zmin N — 7
0.9 (7)

El valor de ganancia o R4 que permite medir la corriente méxima generada por la impedancia
minima se encuentra al despejar R4 de la ecuacion 7, si incrementaramos el valor de la ganancia,
el valor a la salida del amplificador seria mayor a los 0,9V lo que resultaria en una medida no
confiable de la impedancia. De esto ultimo podemos concluir que el valor de R4 debe ser menor
o igual a:

079 * Zmzn
Rrin < ——— (8)
out

7. Resultados

El montaje experimental utilizado para caracterizar el prototipo se muestra en la figura 11, consto
de un osciloscopio GWINSTEK GDS-2204-A, el prototipo implementado y una dummy cell. El
osciloscopio es usado para visualizar la sefial impuesta a través de la salida del potenciostato o
prototipo, y como medio para detectar deformidades o armonicos que se pueden generar por la
saturacion del amplificador de transimpedancia.

El prototipo implementado se compone por el kit EVAL-AD5941, una rapsberry y una fuente de
alimentacion. Estos elementos se ensamblan sobre una placa de acrilico y son encapsulados dentro
de una caja con proteccion IP67. La dummy cell o celda ficticia contiene circuitos equivalentes de
precision, que permiten simular procesos de relacion y son usados como referencia para la calibra-
cion y prueba de potensiostatos y/o galvanostatos.
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Figura 11: Montaje experiemental

Las sefiales fueron registradas haciendo uso del osciloscopio GWINSTEK GDS-2204-A, entre los
electrodos CEO-GND, CE0-SEO y CEO-DEOQ. La senal captura entre el primer par de electrodos
(CE0-GND) puede ser configurada desde ambos software, mientras que los ultimos dos pares de
electros se usan con compilador Keil (CEO-SEQ) y el software SensorPal (CE0-DEO) respectiva-
mente.

7.1. Verificacion de las sefiales de salida impuestas a muestra o impedancia
desconocida

7.1.1. Seinal de salida medida entre CEQ y GND

La figura 12a muestra la sefial capturada entre el contra electrodo (CEO) y la referencia de la tar-
jeta (GND) a lo largo de un tiempo completo de muestreo. La sefial presenta un comportamiento
periodico. Al tomar un periodo de esta sefal, se identifican dos ciclos, los cuales coinciden con la
documentacidn entregada por el fabricante y son nombrados como el ciclo de medicion, marcado
como A, y el ciclo de hibernacion, marcado como B. Para examinar con mayor detalle la sefial
periodica generada por el kit, se presenta un acercamiento en la figura 12b.

La sefial medida en la figura 12 no corresponde a la sefial impuesta sobre la muestra o impedancia
desconocida, pero resulta util para conocer el funcionamiento de la tarjeta, debido a que la sefial
aplicada se hace a través del pin CEO. La sefial que realmente veria la muestra o impedancia des-
conocia es la obtenida por la diferencia de potencial entre los electrodos CE-SE0 o CE-DEQ, figura
13, esta sefial presenta un offset o valor dc cercano a cero, para las configuraciones por defecto
entregadas por el fabricante.

Enelciclo A, el AD5941 ejecuta la secuencia de medicion en la que se aplica una sefal oscilatoria
de voltaje sobre la impedancia desconocida y la resistencia de calibracion. Esta sefial oscilatoria
experimentara cambios en la frecuencia para los ciclos subsiguientes de acuerdo a los parametros
definidos por el usuario. Simultaneamente, se lleva a cabo la medicidn de corriente y voltaje para la
impedancia desconocida. Los resultados de estas mediciones son almacenas en la FIFO del AD5941
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y luego son procesadas mediante una DFT.

El periodo de la sefial capturada en la figura 12a es aproximadamente de 10 Hz, lo cual deriva a
que el tiempo del ciclo A o ciclo de medicion es aproximadamente 40 ms y para el ciclo B o ciclo
de hibernacion es de 60 ms, esto de acuerdo a las configuraciones por defecto del fabricante. La
medida de tiempo para el ciclo A es registrada en la figura 13a. Este valor corresponde a la ventana
de tiempo en la que se imponen las sefales oscilatorias. La frecuencia minima a la cual se traza un
ciclo completo de onda es igual al inversor de este tiempo, es decir, 25 Hz. Esta sefial fue medida
y registrada en la figura 13b, se presenta un zoom para este ciclo y se puede apreciar que la sefial
presenta similitudes con una senoidal.

Para el ciclo B o estado de hibernacion, el kit desconecta la sefial periddica impuesta de la muestra
o impedancia desconocida y habilita la comunicacion con el microcontrolador host (ADCUP3029)
mediante el protocolo SPI. Sobre la sefial del ciclo B se percibe oscilaciones, las cuales coinci-
den con la frecuencia de la red eléctrica, estas oscilaciones son mitigadas en el ciclo A o ciclo de
medicion por filtros digitales integrados en la tarjeta.

O -58.5ns 1.1V

ax 1.98U

[@Px—Px 2.000 @tax 1.920 Ttuddl - 0 T J__Ses @ 13.88ms )|

0 Frequency 18.28Hz

- - (b) Zoom de la sefial capturada entre el contra
(a) Senal medida entre el contra electrodo (CEOQ) y electrodo (CE0Q) y GND, para detallar la sefial
GND para un tiempo completo de muestreo. periodica en el ciclo A.

Figura 12: Senal de salida del kit EVAL-AD5941 entre el contra electrodo (CEQ) y la referencia
del sistema (GND).

7.1.2. Variacion de frecuencia y amplitud en la sefial de salida

Con el proposito de verificar la concordancia entre los valores ingresados desde el software y la
sefal de salida del potenciostato, se llevaron a cabo variaciones en los parametros de frecuencia y
amplitud. Inicialmente, se realizaron cambios en la frecuencia, manteniendo constante el valor de
amplitud en 600 mV. Posteriormente, se procedio a variar los valores de amplitud, mientras que
la frecuencia se mantuvo fija en 1 kHz. Las formas de onda resultantes se registraron utilizando
el osciloscopio GWINSTEK GDS-2204-A, tanto en un circuito en estado abierto como entre los
electrodos CEO y DEO para el sistema SensorPal, y entre CEQ y SEOQ para el sistema Keil.

En las tablas 5 y 6 se presentan los valores ingresados desde el software SensorPal y el compilador
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Figura 13: Sefial de salida impuesta a la impedancia desconocida o muestra mediante el kit
EVAL-AD5941 entre el contra electrodo (CEQ) y el electrodo de censado (SEO).

Keil respectivamente, se registran los valores medidos de la frecuencia, amplitud y el calculo del
error porcentual entre el valor ingresado y medido. Las figuras 14 y 15 ilustran el comportamiento
de los errores porcentuales, mientras las figuras 26 y 27 las formas de onda de las sefales de salida
al variar la frecuencia y la amplitud respectivamente.

La figura 14a presenta el grafico del error porcentual en las mediciones de frecuencia al variar esta
misma desde el compilador Keil y el software SensorPal, es decir, se analiza como cambia el valor
fijo de amplitud ante cambios de frecuencia. Los errores porcentuales de frecuencia obtenidos entre
los electrodos CEO-SEO (Keil) son menores al 1 % y presentan menor variabilidad que los errores
porcentuales entre los electrodos CEO-SEO (SensorPal) que estan dentro del rango del 1.5 %. Esto
indica que las mediciones de frecuencia son mas estables y precisas entre los electrodos CE0-SEQ
en comparacion con CEO-DEO.

Para la misma prueba experimental, se presenta en la figura 14b el grafico del error porcentual
de amplitud respecto a las variaciones de frecuencia. Para frecuencias menores a 100 kHz, los
errores porcentuales obtenidos entre los electrodos CEOQ-SEQ (Keil) tienen a ser menor a los errores
porcentuales obtenidos mediante los electrodos CEO-DEO (SensorPal), y en ambos casos, estos
errores son menores al 10 %. Para valores mayores a 100 kHz, se observa un aumento en el error
porcentual para ambos software. Este tltimo efecto se puede deber a que estamos cerca a los limites
de operacion de la tarjeta y se refleja con el decaimiento de la amplitud de la sefial de salida, esto
se logrd corroborar de manera visual en las sefiales de las figuras 26d, 26e y 26f.

La figura 15a ilustra el comportamiento del error porcentual de la frecuencia al variar la amplitud
entre los electrodos CEO-SEO (Keil) y CEO-DEO (SenSorPal), es decir, se analiza cémo cambia el
valor fijo de frecuencia ante cambios de amplitud. Los errores entre los electrodos CEO-SEO son
menores al 0.5 % y entre CEO-DEO son menores al 1 %. Los errores obtenidos entre los electro-
dos CEO-SEO presenta menor variabilidad respecto a los errores porcentuales obtenidos entre los
electrodos CEO-DEOQ. Esto sugiere de nuevo que las mediciones de frecuencia son mds estables y
precisas entre los electrodos CEO-SE0Q en comparacion con CEO-DEO.
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Figura 14: Error al variar la frecuencia desde los softwares y fijar la amplitud en 600 mV.

La figura 15b ilustra el grafico del error porcentual de amplitud al variar la amplitud desde 100
mV pico a pico hasta 600 mV con pasos de 100 mV. En ambos graficos, se observa que el error
porcentual aumenta para magnitudes menores a 300 mV. Los errores porcentuales tienden a ser
menores entre los electrodos CE0-SEQ, y muestran una tendencia similar en ambos graficos. Me-
dir voltajes pequefios presenta desafios, ya que es mas sensible al ruido eléctrico, interferencias
electromagnéticas y limitaciones propias del instrumento de medicion.

7.2. Mediciones a circuitos resistivos

Con el propésito de visualizar de manera rapida y detectar posibles anomalias en el rango de fre-
cuencias permitido por el prototipo, se realiz6 la medida de espectroscopia de la impedancia a ocho
valores diferentes de resistencia. Esto debido, a que el espectro ideal para este elemento pasivo es
constante e invariante con la frecuencia. Estas mediciones se configuraron y realizaron a través del
compilador Keil y el software SensorPal.

Los pardmetros seleccionados para la medida de espectroscopia de la impedancia presenta pocas
modificaciones respecto a los valores por defecto definidos por el fabricante. En la tabla 1 se pre-
sentan los parametros modificados para realizar la medicion. La frecuencia minima de 25 Hz fue
seleccionada de acuerdo a la ventana de tiempo medida en la seccion anterior, figura 13b. El valor
maximo seleccionado fue de 200 kHz, este corresponde a la frecuencia maxima de operacion defi-
nida por el fabricante, la amplitud se define 600 mV y una resistencia de transimpedancia de 200 2,
la resistencia de calibracion en ambos software es de 10 k2, este valor corresponde a la resistencia
fisica soldada en el hardware.

Las figura 16 y 17 corresponde al espectro de impedancia medido para los ocho valores de re-
sistencia diferentes entre los electrodos CEO-DEO y CEO-SEQ. En ambas figuras se presentan los
diagramas logaritmicos de magnitud y fase. Para las resistencias menores a 10 k{2 se aprecian dos
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(a) Error de la frecuencia al variar la amplitud.  (b) Error de la amplitud al variar la amplitud.

Figura 15: Error al variar la amplitud desde los softwares y fijar la frecuencia en 1 kHz.

Measurement Parameters Settings:
Start Frequency 25 Hz
Stop Frequency 200 kHz
Amplitude 600 mV
Internal RTTA Selection 200 Q
Power Mode LowPower

Tabla 1: Parametros utilizados en la medicion del espectro de impedancia para los circuitos
resistivos
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Figura 16: Espectro de impedancia a resistencias desde SensorPal electrodos CEO y DEO.

regiones representativas, mientras para las mayores se aprecia una mas, estas se describen en el
sentido creciente frecuencia.

Para los resultados obtenidos mediante ambos software se habla de una primera seccion, la cual
abarca un rango aproximado entre 25 Hz y 200 Hz, esta se caracteriza por oscilaciones y valores
atipicos en ambos graficos y diagramas, lo que es mas evidente en frecuencias inferiores a los 100
Hz. Ademas, en el diagrama de magnitud, se observa un comportamiento subamortiguado, lo cual
se debe a que la ventana de tiempo utilizada para la medida de la sefal periddica es reducida, lo
cual lleva a que se presente un derramamiento espectral al aplicar la DFT. Después de esta seccion
inicial, los resultados establece un comportamiento constante en las mediciones para todo el rango
restante, esto solo en los valores cuyas resistencias de prueba fueron menores a 10k(2. Finalmente,
para las resistencias mayores a los 10k§2, se aprecia un decaimiento lineal en la magnitud de la
sefal medida, acompaniado de un cambio en el valor de la fase. Esto tiltimo notorio en valores de
resistencia mayores a 68 k(). Ademads, se aprecid que entre los electrodos usados desde el software
SensorPal, las medidas presentan un offset de 50 ohmios, lo cual es mas notorio para las medias de
resistencias pequeias, debido a la escala logaritmica.

La Figura 18a corresponde al barrido en frecuencia para ocho valores de resistencia con una ganan-
cia superior a los resultados anteriores (R7;4 = 5, k{2). En esta figura, se puede observar el efecto
de saturacion para las resistencias inferiores a 5 k2. Este fendmeno se identifico al visualizar la se-
nal de salida mediante el osciloscopio y al emplear la ecuacion (1), la cual indica que la impedancia
minima que se puede medir sin experimentar este efecto de saturacion es aproximadamente de 3.3
k2. Por otro lado, la Figura 3 muestra la forma de la sefial de salida entre los electrodos cuando el
amplificador de transimpedancia esta saturado. Se puede observar la presencia de armoénicos en la
sefial, lo que provoca la pérdida de linealidad en la prueba.
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Figura 17: Espectro de impedancia a resistencias desde keil electrodos CEO y SEO.

7.3. Mediciones a circuitos equivalentes mediante dummy dell

En esta seccion se presentan los resultados obtenidos al realizar la medida de espectroscopia de
la impedancia o respuesta en frecuencia para el circuito equivalente de la figura 2 de parametros
(Rs = 10092, R, = 1kQ y C' = 1p). Para estas medidas se hace uso de una celda ficticia o
dummy cell, la cual se muestra en la figura 19. El circuito fue seleccionado porque al evaluar, a
funcion de transferencia en el rango disponible de la tarjeta, se puede observar la tendencia a trazar
el semicirculo completo en el rango de frecuencias disponibles de la tarjeta.

La impedancia minima que se puede medir al utilizar el circuito seleccionado, una amplitud senoi-
dal a la salida del potenciostado de 0.6 V y con una resistencia de transimpedancia de 200 seria:

0,6 * 200
Tonin = ———— = 133,30 9
0.0 )

7.3.1. Resultados usando la dummy cell mediante el software SensorPal

La configuracion utilizada desde el software SensorPal se muestra en la tabla 2, los resultados de
la medicidn se muestran en la figura 20. En el lado izquierdo, se presentan el diagrama logaritmico
de magnitud y el semilogaritmico de fase, al lado derecho se presenta el diagrama de Nyquist. Las
mediciones se representan mediante puntos de color negro, mientras que la respuesta en frecuencia
del circuito de referencia se ilustra mediante la grafica continua de color azul.

Del diagrama logaritmico de magnitud entre los 25 Hz a 100 Hz se presentan oscilaciones tipicas
de un comportamiento subamoritguado, para valores menores a los 40 Hz, los valores medidos pre-
sentan una mayor lejania respecto a los valores tedricos o de referencia. Para frecuencias entre los
100 Hz a 1000 Hz se presenta un decaimiento lienal en la amplitud de la impedancia y visualmente
se observa cercania de los datos medidos e ideales, para frecuencias entre 1000 Hz a 200 kHz el
valor de impedancia entregado por el potensiostato no coincide con el valor teérico y este presenta
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Figura 18: Error al variar la amplitud desde los softwares y fijar la frecuencia en 1 kHz.

Figura 19: Dummy cell o celda ficticia, el poligono de color rojo corresponde a los elementos
pasivos utilizados, Ry = 10092, R, = 1kQy C' = 1p
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un offset por encima del valor real igual 50 ohms.

Del diagrama logaritmico de fase se aprecia, al igual que para el diagrama de magnitud, que para
frecuencias entre 25 Hz a 100 Hz se presentan leves oscilaciones y valores atipicos para frecuencias
menores a los 40 Hz. Para frecuencias entre 100 a 250 Hz no se aprecian oscilaciones, hay un
decremento lineal de la fase y visualmente los datos medidos coinciden con los datos tedricos. Para
el rango de 250 Hz a 10 kHz se alcanza el valor minimo en el cambio de fase y posteriormente se
comienza a incrementarse hasta retornar a cero, para los valores medidos el cambio de fase ocurre
primero. Para el rango de 10 kHz a 200 kHz, la fase presenta un valor cercano a cero.

Del diagrama de Nyquist, se aprecia que el semicirculo formado por los datos medidos presenta
un desplazamiento a la derecha del eje real, ademas de presentar un menor radio respecto los datos
ideales, estas dos diferencias ocasionan que los datos medidos con los datos tedricos no coincidan,
los datos medidos entre el rango aproximadamente entre 159.1 Hz a los 200 kHz, presenta un
comportamiento suave sin variaciones en la tendencia circular significativa, para el rango entre
restante los datos presentan oscilaciones y después de los 50 Hz presentan una mayor lejania a los
valores teoricos.

Medido fmazx : 159.15Hz *  Medido
—— Tedrica

—— Tedrica

H
<

4004

Magnitud [Q]

1 300 ) .. *. \f:50Hz

100

—Ima(Z)

Medido
50 —— Tedrica

200

—50
100

Phase [o]
d"§

—100

—150

10! 10? 108 104 10° 4 600 1200
Frecuencia [Hz| Real(Z)

Figura 20: Medida del circuito equivalente mediante el software Sensor

7.3.2. Resultados usando la dummy cell mediante el compilador Keil

La configuracion utilizada desde el compilador Keil se muestra en la tabla 3, los resultados de la
medicion se muestran en la figura 21. En el lado izquierdo, se presentan el diagrama logaritmico
de magnitud y el semilogaritmico de fase, al lado derecho se presenta el diagrama de Nyquist. Las
mediciones se representan mediante puntos de color negro, mientras que la respuesta en frecuencia
del circuito de referencia se ilustra mediante la grafica continua de color azul.

Del diagrama logaritmico de magnitud entre los 25 Hz a 40 Hz aproximadamente no se presentan
una tendencia clara, a partir de los 40 Hz a 100 Hz se aprecian que los datos medidos presentan cer-
cania con los valores tedricos, ademas de presentar oscilaciones leves tipicas de un comportamiento
subamoritguado. Este ultimo efecto conoce como “derramamiento espectral” y se atribuye a que
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Measurement Parameters Settings: | Impedance

Start Frequency 200000 Hz
Points 1000

Amplitude 600 mVpp
DC Bias 0 mVpp
Enable 1

Stop Frequency 25 Hz
Logarithmic 1

Power Mode High Power

Sample Rate 10 sps
Internal RTTA Selection 200 Q
Calibration Resistor 10000 Q
Filter Level Level 1.1

Hanning Window 1

DFT Number 16384

PGA Gain Select GNPGA 1

Counter Electrode CEO

Sense Electrode DEO

Tabla 2: Parametros utilizados en la medicidn del espectro de impedancia para el circuito

equivalente de la DummyCell mediante el software SensorPal

Measurement Parameters Settings:
DacVoltPP 600 mV
DswitchSel SWD_CEO0
PswitchSel SWP_REO
NswitchSel SWN_SEO0
TswitchSel SWT _SEOLOAD
HstiaRtiaSel HSTIARTIA 5K
SweepCfg.SweepEn bTRUE
SweepCfg.SweepStart | 200e3f Hz
SweepCtg.SweepStop 1 HZ
SweepCfg.SweepPoints | 1000
SweepCfg.SweepLog bTRUE
PwrMod AFEPWR_HP
ADCSinc30sr ADCSINC30SR 2
DftNum DFTNUM 16384
DftSrc DFTSRC AVG
AdcPgaGain ADCPGA 1
BiasVolt 0.0 mV

Tabla 3: Parametros utilizados en la medicion del espectro de impedancia para el circuito
equivalente de la DummyCell mediante el compilador Keil
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Figura 21: Medida del circuito equivalente mediante el compilador Keil

la ventana de tiempo tomada para el calculo de la impedancia mediante la Transformada Discreta
de Fourier (DFT) es cercana al periodo de la sefial resultante. Para el rango de frecuencias entre
100 Hz a 2 kHz la magnitud de impedancia presenta un decaimiento lienal, visualmente se observa
cercania de los datos medidos e ideales. Para frecuencias entre 2 kHz a 200 kHz, el valor de im-
pedancia entregado por el potensiostato no coincide con el valor teorico, esto a que la impedancia
medida esta region es de menor a 120 €2 lo cual resulta en que el amplificador de transimpedancia
se encuentra saturado.

Del diagrama logaritmico de fase se aprecia, al igual que para el diagrama de magnitud, que para
frecuencias entre 25 Hz a 40 Hz no se presentan una tendencia clara en los datos medidos y para el
rango de 40 Hz a 100 Hz se aprecian cercania de los valores medidos con los valores teoricos, asi
como oscilaciones. Para frecuencias entre 100 a 100 kHz los datos medidos para la fase coinciden
de manera visual con los valores tedricos. Para el rango de 100 kHz a los 200 kHz la fase comienza
alejarse de manera leve de los valores teoricos.

Haciendo el recorrido en el sentido creciente del eje real de impedancia, el diagrama de Nyquist
se puede dividir en tres regiones, la primera region, nombrada como TIA saturado, corresponde al
rango aproximado de frecuencias entre los 200 kHz a 2 kHz, los datos medidos no coinciden con los
valores teoricos y como el nombre de la region lo indica se debe a la saturacion del amplificador, ya
que la minima impedancia que se puede medir de acuerdo a 9 es de 133.3 2. La segunda region se
puede identificar como aquellos datos donde los valores medidos coinciden con los valores tedricos,
decir que siguen la trayectoria del semicirculo y corresponde al rango aproximado de frecuencias
entre 2 kHz y 159.15 Hz. La tercera presenta oscilaciones las cuales se deben al fendmeno del
derramamiento espectral y corresponde al rango aproximado de frecuencias entre 159.15 a 25 Hz.

Una medida similar se puede obtener al definir la amplitud en 0.4 V. En este caso, solo se pueden
apreciar dos de las tres regiones mencionadas anteriormente. Esto se debe a que al disminuir la am-
plitud, se elimina el efecto de saturacion del amplificador, como se puede observar en el diagrama
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Figura 22: Medida a 0.4 V y eliminacion de saturacion la region de frecuencias altas (medida 2. 3
de la tabla 4).

de Nyquist de la figura 22.

7.3.3. Seleccion de Software y variacion de parametros

El compilador keil se selecciona como herramienta principal de configuracion, debido a que los
resultados obtenidos presentar mayor exactitud y coherencia respecto a los valores teoricos. Otro
factor a resaltar es la flexibilidad y control sobre los registros para generar el firmware de la tarjeta,
algo que no se logra con el software SensorPal, aunque este presente una interfaz mas amigable
para el usuario al configurar y visualizar las medidas.

En la tabla 4 se muestra diferentes configuraciones que se realizaron a los pardmetros desde el soft-
ware. Los resultados de las medidas obtenidos se evaluaron mediante el indice del error cuadratico
medio (MSE), este mide el promedio de los errores al cuadrado, entre los valores medidos y los
datos teoricos.

El orden seguido al presentar las configuraciones y evaluacion de los resultados obtenidos son:
variacion de la amplitud, variacion del RTIA, ventana de tiempo y medidas al cambiar el método
para aplicar la DFT de los resultados medidos por el ADC.

Se identifica que a medida que se disminuye la amplitud de la sefial senoidal, hay una tendencia
aumenta el MSE, esto se muestra en la ultima columna de la tabla. Un valor alto en el MSE puede
ser rectificado al aumentar la ganancia del amplificador de transimpedancia y al modificar los filtros
digitales disponibles desde la tarjeta, esto se logra si se modifica los registros ADCSinc30sr y el
registro DFtSrc.

Modificando el registro ADCSinc3Osr y asignando como ADCSINC3OSR 4 se logré aumentar la
ventana de tiempo para la medida de espectroscopia, en este caso se paso de tener 40 ms a 80 ms, lo
cual permiti6 llegar a 12.5 Hz. Al modificar el registro DftSrc y asignar DFTSRC_AVG se obtiene
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Figura 23: Resultado al variar regristros ADCsinc3os y DftSrec, medidas 2. 17y 2. 18

una mejor medida, la cual elimina las oscilaciones presentadas por el derramamiento espectral; sin
embargo, esto ocasiona que la medida tome maés tiempo, casi el doble de tiempo. Los resultados de
las medidas con esta configuracion se puede apreciar en las medidas de la figura 23.

7.4. Mediciones a celdas solares en condiciones de oscuridad

Las figuras 24 y 25 corresponde a los resultados obtenidos al realizar la medida de espectroscopia
a dos celdas solares en condiciones de oscuridad. La primera figura corresponde a una celda solar
de silicio policristalina primera generacion y una celda solar de tercera generacion de perovskita.

Para ambas figuras se puede apreciar un decaimiento lineal en el diagrama logaritmo de magnitud.
Para la celda de silicio se observa un decremento su fase, mientras que para la celda de perosvskita
se aprecia un comportamiento constante en la fase.

Observando el diagrama de Nyquist para la celda de silicio y haciendo el recorriéndolo en el sentido
creciente del eje real, se puede apreciar que el diagrama es formado por dos arcos de radios dife-
rentes, el primer radio del semicirculo es de menor al valor del radio siguiente, esto quiere decir,
que la celda presenta dos procesos de relajamiento y que al obtener un circuito equivalente se debe
hacer minimo con dos bloques constructivos RC. Del diagrama podemos extraer que la resistencia

en serie es aproximadamente cero y que para la resistencia en paralelo el valor tienen a estar al
rededor de los 38 k(2.

La celda de perosvskita presenta aproximadamente un cuarto del semicirculo y posterior a este se
presenta dispersion en los datos.

8. Conclusiones

= Se identifican dos ciclos en la sefial impuesta por el potensiostado: ciclo de medicion y ciclo
de hibernacion, que coinciden con la documentacion del fabricante. La duracion del ciclo de
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Ventana

Frec Frec .
Medida | Inicio Parada Amplitud . de RTIA DftSrc MSE
[mVpp] tiempo [€2]
[kHz] [Hz]
[ms]

2.1 200 25 600 40 200 SIN3 9.15

2.2 200 25 500 40 200 SIN3 0.88

2.3 200 25 400 40 200 SIN3 0.69

2.4 200 25 300 40 200 SIN3 11.9
Variacion 2.5 200 25 200 40 200 SIN3 19.13
de 2.6 200 25 100 40 200 SIN3 29.68
amplitud 2.7 200 25 50 40 200 SIN3 46.78
2.8 200 25 30 40 200 SIN3 65.84
2.9 200 25 20 40 200 SIN3 66.57
2.10 200 25 10 40 200 SIN3 69.12
2. 11 200 25 5 40 200 SIN3 69.19
1.10 200 25 10 40 1k SIN3 36.35
Variacién 1. 11 200 25 10 40 5k SIN3 41.49
de RTIA 1. 12 200 25 10 40 10k SIN3 4.37
1. 13 200 25 10 40 20k SIN3 3.9

1. 14 200 25 10 40 10k SIN3 8.63
Ventana 2.12 200 1 5 80 200 SIN3 66.66
de tiempo 2.13 200 1 50 80 200 SIN3 95.7
2. 14 200 1 500 80 200 SIN3 18.05
2.15 200 1 50 80 200 AVG 68.86
AVG 2. 16 200 1 10 80 200 AVG 46.35
2.17 200 1 500 80 200 AVG 13.16
2.18 200 1 10 80 1k AVG 27.96

Tabla 4: Variacion de la configuracion parametros desde el compilador keil
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Figura 25: Caption

que se puede trazar un ciclo completo de onda.

= [as mediciones de frecuencia fueron mas estables y precisas entre los electrodos CEO-SEO
usando el compilador Keil en comparacion con los electrodos CEO-DEO usando el software
SensorPal, con errores porcentuales menores al 1 % en el primer caso y dentro del rango del
1.5 % en el segundo. En cuanto a las mediciones de amplitud, se observaron errores porcen-

34

Real(Z)



tuales menores al 10 % para frecuencias inferiores a 100 kHz, con menor error en las medidas
adquiridas con los electrodos CEO-SEO (Keil) y un aumento del error por encima de 100 kHz.
El estudio destacd que medir amplitudes pequefias (menos de 300 mV) presenta desafios de-
bido a la sensibilidad al ruido eléctrico y las limitaciones de resolucion del instrumento de
medicion.

Para obtener un espectro de impedancia confiable, es necesario definir la frecuencia minima
como dos veces el inverso de la ventana de tiempo.

La ecuacion 7 permite dimensionar los valores de ganancia o resistencias de transimpedancia
garantizan la tierra virtual y evitar la saturacion del amplificador.

De la evaluacion del software SensorPal y keil, el software Keil se presenta, mayor flexibi-
lidad y control de sus registros.

Es recomendado visualizar la sefial de salida mediante un osciloscopio con el fin de visualizar
posibles deformidades o armdnicos debido a que para un rango de frecuencias el amplifica-
dor de transimpedacia puede trabajar en la region de saturacidon, ocasionando medidas no
confiable en todo o parte del espectro de impedancia.

Las opciones DFTSRC AVG y SINC3 desde el compilador Keil, permiten disminuir de ma-
nera significativa el derramamiento espectral en los datos, pero un efecto negativo radica en
el aumentando el tiempo que toma la medicion.

Con el prototipo se logré obtener una medida de espectroscopia de la impedancia a una
celda solar de silicio y perosvkista y se logrd apreciar mediante el diagrama de Nyquist los
semicirculos que constituyen los procesos de relajacion.

Las medidas de espectroscopia obtenidas a las celdas solares se puede extrapolar a biosen-
sores, ya que los comportamientos de estos son similares a los obtenidos a través de las
medidas.
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9. Anexos

9.1. Resultados a circuitos resistivos

YRYRY \“
VoV Uy

(a) 100Hz (b) 1kHz (c) 10kHz

57100
n1.280
—241KU/s

(d) 100kHz (e) 150kHz (f) 200kHz

Figura 26: Sefiales de salida al variar frecuencia

ISE
-684U/5

(c) 200mV (d) 100mV

Figura 27: Sefiales de salida al variar Amplitud
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Desde SensorPal Medida con el osciloscopio %Erroren | %Error en
Amplitud | Frecuencia | Vpp | Vmax | Vmin | Frecuencia | Frecuencia | Amplitud
(mVpp) (Hz) (mV) | (mV) | (mV) (Hz)
600 200000 508 855 -161 203000 1.5 15.3
600 190000 508 871 -145 190000 0.0 15.3
600 180000 529 930 -128 177500 1.4 11.8
600 140000 570.5 | 830 -311 140800 0.6 49
600 120000 570.5 | 930 2211 121200 1.0 4.9
Variacion 600 100000 620 640 -600 101000 1.0 33
de la 600 50000 630 620 -640 50110 0.2 5.0
frecuencia 600 10000 620 640 -600 10050 0.5 33
600 5000 645.5 | 705 -586 5029 0.6 7.6
600 1000 645.5 | 785 -506 1003 0.3 7.6
600 100 645.5 | 685 -606 101.5 1.5 7.6
600 75 642.5 | 645 -640 75.73 1.0 7.1
600 50 647.5 | 655 -640 50.76 1.5 7.9
600 1000 645.5 | 785 -506 1003 0.3 7.6
Variacién 500 1000 530 560 -500 994.3 0.6 6.0
de la 400 1000 430 460 -400 1005 0.5 7.5
amplitud 300 1000 330 360 -300 1008 0.8 10.0
200 1000 240 280 -200 1010 1.0 20.0
100 1000 120 140 -100 1003 0.3 20.0

Tabla 5: Valores de amplitud y frecuencia ingresados desde SensorPal y medidos con el
osciloscopio GWINSTEK GDS-2204-A

Desde keil Medida con el osciloscopio %Erroren | %ZError en
Amplitud | Frecuencia | Vpp | Vmax | Vmin | Frecuencia | Frecuencia | Amplitud
(mVpp) (Hz) (mV) | (mV) | (mV) (Hz)

600 100 604 628 | -580 100.1 0.1 0.7
600 500 614 636 | -592 504 0.8 2.3
600 1000 630 660 | -600 1002 0.2 5.0
Variacion 600 10000 620 640 | -600 10000 0.0 33
de la 600 50000 600 620 | -580 50170 0.3 0.0
frecuencia 600 100000 550 580 | -520 100000 0.0 8.3
600 120000 540 560 | -520 120100 0.1 10.0
600 150000 510 540 | -480 149300 0.5 15.0
600 200000 480 500 | -460 201200 0.6 20.0
600 1000 630 660 | -600 1002 0.2 5.0
Variacion 500 1000 520 560 | -480 1002 0.2 4.0
de la 400 1000 425 460 | -400 1003 0.3 6.3
amplitud 300 1000 320 340 | -300 1002 0.2 6.7
200 1000 230 | 260 | -200 1003 0.3 15.0
100 1000 120 140 | -100 1003 0.3 20.0

Tabla 6: Valores de amplitud y frecuencia ingresados desde el compilador keil y medidos con el
osciloscopio GWINSTEK GDS-2204-A
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