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Apresentacao de uma ferramenta tecnolégica para a caracterizacao
elétrica de sensores de pH do tipo EGFET
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Resumo: A medida de pH encontra diversas aplica¢des na sociedade. O valor dessa grandeza em uma soluc¢do
aquosa pode ser obtida facilmente utilizando um eletrodo de vidro. Porém, nas udltimas décadas observa-se o
interesse pela pesquisa cientifica e o desenvolvimento tecnoldgico de sensores de pH a partir de transistores de
efeito de campo principalmente devido ao seu potencial uso na drea de biosensores com aplicagdes, por exemplo,
em areas como a Medicina e a Biologia. Nesse caso, as medidas elétricas sdo fundamentais durante as diver-
sas etapas de otimizag@o desse sensor. Portanto, apresentamos neste trabalho detalhes de uma instrumentacao
cientifica desenvolvida para realizar diversas medidas de caracterizagdo elétrica comumente utilizadas durante
a fabricacdo e a pesquisa cientifica dos sensores de pH do tipo EGFET. Finalmente, destacamos que tanto o
hardware como o software apresentados nesse trabalho serdo disponibilizados apostando no paradigma open

source hardware.

Palavras-chave: EGFET, sensor de pH, instrumentag@o cientifica.

Abstract: The pH measurement is present in many applications in society. The value of this chemical quantity
in an aqueous solution can be obtained easily using a glass electrode. However, in recent decades there has been
interest in scientific research and technological development of pH sensors from field-effect transistor mainly
because of its potential use in biosensors area with applications, for example in areas such as Medicine and
Biology. In this case, the electrical measurements are critical during the various optimization steps for the pH
sensor. Therefore, this work presents details of a scientific instrumentation designed to perform various electrical
characterization measurements commonly used in the manufacture and scientific research of pH sensors based
on EGFET platform. Finally, we point out that both the hardware and the software presented in this work will

be made available according to the paradigm of open source hardware.
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1. INTRODUCAO

A grandeza que indica o nivel de acidez ou alcalinidade
de uma solucdo € o potencial hidrogenionico, ou potencial
de hidrogénio i6nico, conhecido como pH. Este termo foi in-
troduzido em 1909 pelo bioquimico dinamarqués Soren Pe-
ter Lauritz Sorensen [1, 2]. A medida de pH € necessdria
em diversos processos industriais, bioldgicos, cientificos etc.
Portanto, o desenvolvimento de sensores de pH desperta
a atencdio de vdrios pesquisadores em todo o mundo. O
primeiro sensor de pH € o tradicional eletrodo de vidro. Com
0 avanco na drea de semicondutores surge a proposta do
uso dos transistores aplicados a medida de pH, a partir da
apresentacdo do ISFET em 1968 por Bergveld. Esse dispo-
sitivo € considerado como sendo o primeiro sensor quimico
com dimensdes reduzidas e que utiliza um semicondutor de
efeito de campo como mostra a figura 1-a [3-5].
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Figura 1: (a) Modelo do ISFET com a constru¢do do transistor
no substrato de silicio. (b) Modelo do EGFET com construgdo
mais simples em func¢éo de usar um MOSFET comercial do tipo
CD4007UB.

O ISFET despertou grande interesse como biossensor de-
vido ao fato de usar um transistor de efeito de campo modi-
ficado biologicamente e, atualmente serve de base estrutural
para a construcdo de micro-sensores quimicos e bioldgicos.
Desde entdo, uma das grandes motivacdes para a pesquisa
cientifica na drea de sensores de pH é a possibilidade de
construcdo de diversos biossensores devido ao potencial de
utilizacdo na drea médica. Além disso, podem ser aplicados
em biotecnologia e monitoramento ambiental de industrias
alimenticias e farmacéuticas [6—12].

Como uma alternativa ao ISFET, surge mais tarde o
EGFET, que pode ser entendido como um transistor de efeito
de campo comercial com seu terminal gate ligado a uma
membrana sensivel a fons como mostra a figura 1-b. O
EGFET consiste num MOSFET comercial tendo o terminal
gate conectado a um filme fino sensivel a fons, préviamente
depositado em um substrato condutor [13—17]. No eletrodo
de referéncia € aplicada uma tensdo em relagdo a massa do
circuito onde o terminal fonte do MOSFET fecha o circuito.
De forma simples, ele possibilita a pesquisa e o desenvolvi-
mento de sensores de pH e biossensores. Ao contrdrio do
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ISFET, o EGFET pode ser fabricado com baixo custo, pois
as etapas relacionadas ao desenvolvimento do MOSFET nao
sd0 necessdrias. Essas caracteristicas fazem dele uma alter-
nativa a fabricacdo do ISFET, podendo ser utilizado como
ferramenta para o estudo de materiais com aplica¢des em
sensores de pH e biossensores, apresentando vantagens como
miniaturizac¢do, baixo custo, alta sensibilidade e potencial
para multi-deteccdo em relagdo a outros biossensores [18—
22].

Percorrendo os artigos publicados apés o ano 2000,
verifica-se que foram usados diferentes materiais para a
construcdo de sensores e biossensores de pH tendo o EGFET
como base. Por exemplo, a partir de 2004 destaca-se o in-
teresse no uso de ZnO como sensor de pH tanto em ISFET
como em EGFET inclusive em aplica¢des para a deteccio de
glicose [23-33].

Entretanto, de uma maneira geral, observa-se a auséncia
de propostas para o desenolvimento da instrumentacio
cientifica necessdria para a caracterizacdo destes sensores
uma vez que grande parte dos trabalhos apresentados uti-
lizam equipamentos consolidados no mercado internacional
[34-36]. Assim, apostando na ideia do paradigma open
source hardware propomos neste trabalho o desenvolvi-
mento de um sistema de medidas para a caracterizacio
elétrica dos sensores de pH do tipo EGFET [37-50]. O
principal argumento apresentado dentro dessa concepcdo é
que tornar a instrumentacdo cientifica disponivel pode faci-
litar que a mesma possa ser modificada por outros grupos
de pesquisas e dessa forma espera-se que com o tempo esse
projeto de pesquisa possa ser aprimorado.

Este sistema de medidas é composto por duas placas de
circuitos eletronicos. A primeira consiste em um circuito
eletronico tendo um MOSFET comercial, um amperimetro e
um voltimetro enquanto, que a segunda € um circuito de con-
trole e aquisicao de dados tendo comunicagdo com um com-
putador através de uma porta USB. Disponibiliza também
um conversor analégico-digital para converter os valores de
corrente no MOSFET. Finalmente, um software executado
no computador configura e controla todo o procedimento de
caracterizacdo elétrica utilizando os periféricos presentes em
ambas as placas eletronicas. Detalhes serdo apresentados a
seguir.

2. DESCRICAO DO HARDWARE

O diagrama em blocos na figura 2 apresenta o circuito do
EGFET, do amperimetro e do voltimetro que compde a placa
de caracterizagdo do sistema.

Na placa de caracterizacdo utilizamos um dos MOSFETs
disponiveis no circuito integrado CD4007UB. O terminal
porta pode ser ligado ao conector sensor de pH através da
chave S. O terminal de dreno recebe tensdo elétrica progra-
mada através de um DAC da placa de controle. O termi-
nal fonte possui em série um resistor shunt para possibili-
tar a leitura da corrente do MOSFET. Este circuito forma o
EGFET.

Um amperimetro foi construido utilizando o amplificador
de instrumentacdo INA121. A tensdo desenvolvida pela cor-
rente que flui no resistor RS € aplicada na entrada ndo in-
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Figura 2: Circuito eletrdnico da placa de caracterizagdo, composto
pelo EGFET, amperimetro e voltimetro a partir do amplificador de
instrumentacdo INA121. A placa possibilita a utilizag@o de técnicas
para a caracterizacio do sensor de pH e do EGFET

versora. O conjunto de resistores RG permitem ajustar o
ganho do amplificador. A saida é seguida por um circuito fil-
tro passa baixa de segunda ordem com o objetivo de reduzir
possiveis sinais espurios de alta frequéncia durante a medida.
Apés o filtro, temos um circuito buffer para que o sinal de
saida esteja adequado para ser conectado a um canal do ADC
da placa de controle. O eletrodo de referéncia, através do
conector Vref pode receber um nivel de tensdo programada
por um DAC. A chave S permite que sejam aplicados diver-
sos niveis de tensdo na porta do MOSFET para o processo de
caracterizagao.

Um voltimetro, também formado por um INAI121, foi
construido com a finalidade de permitir outra técnica de
caracterizagdo do sensor. O conector Vi recebe a tensdo
gerada pelo sensor e a aplica na entrada inversora do am-
plificador. Os resistores RG permitem o ajuste do ganho do
mesmo. A tensdo de saida é conectada a entrada inversora
de um circuito subtrator. A outra entrada deste esta liga-
da a um DAC da placa de controle, que gera uma tensao
de off-set. Este circuito € necessario porque o sensor pode
gerar, em funcdo do pH da solugdo em teste, tensao positiva
ou negativa. Como o ADC s6 recebe tensdo positiva, se faz
necessdria esta adequagdo do sinal medido. Ap6s o subtrator
o sinal € encaminhado a um filtro passa baixa de segunda or-
dem, seguido de um buffer com a mesma fun¢ado descrita no
amperimetro.

O sistema de caracteriza¢do de sensores de pH do tipo
EGFET ¢é controlado pela placa apresentada no diagrama em
blocos da figura 3. Nesta, temos um microcontrolador prin-
cipal, PIC18F45K20, que executa a comunica¢do com todos
os periféricos, inclusive com o segundo microcontrolador,
PIC18F14K50, que tem a fungdo de comunicacdo com um
computador através de um circuito conversor do padrdo USB
para RS-232.

O conversor analdgico digital (ADC) de 14 canais e dez
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Figura 3: Diagrama em blocos da placa de controle e aquisicdo de
dados tendo o microcontrolador PIC18F45K20 como o responsavel
por acessar todos os periféricos. O PIC18F14K50 disponibiliza a
comunicacio com o PC por meio da porta USB.

bits de resolugdo do PIC18F45K20 ¢ utilizado para ler as
amostras dos sinais enviados pela placa de caracterizacgdo.
Os canais 0 e 1 do ADC, recebem respectivamente, as
tensdes lidas pelo voltimetro e pelo amperimetro da placa
de caracterizagdo elétrica do EGFET. O circuito regulador
de tensdo MCP1541 fornece uma tensdo de referéncia de
4,096V para o ADC. Como o mesmo tem 10 bits, temos uma
resolucdo de 4mV por valor bindrio. Os canais do ADC estdo
disponiveis através das portas de comunica¢do do microcon-
trolador nos seus respectivos conectores.

Quatro tensdes programaveis podem ser geradas pelos
MCP4822. Os DACs sdo de 12 bits e tem tens@o de re-
feréncia interna de 4,096V de modo que a resolugdo é de
1 mV por valor bindrio, podendo gerar em cada saida valores
de 0 a 4V. Nas safdas de tensdo, foram colocados amplifi-
cadores de potencia do tipo L272M, com ganho 2, tendo a
finalidade de gerar até quatro tensdes de 0 a 8V com capaci-
dade total de corrente de 400 mA. As tensdes de saida estdo
disponiveis nos conectores VO a V3. O controle e acesso
de todos os DACs sdo feitos pelo microcontrolador principal
através da interface SPI (Serial Peripheral Interface).

Um circuito gerador de tensdo senoidal do tipo AD9835
foi montado na placa de modo a permitir aplica¢des fu-
turas nas quais € necessdrio o uso de tensdo alternada. A
frequéncia pode ser programada através do software execu-
tado no computador com resolugdao de 0,01Hz e com valor
de até SMHz.Os conectores P1 e P2 possibilitam a gravacdo
in circuit do software interno dos microcontroladores. Final-
mente, a alimentacdo da placa, para aplicagdes onde nao serd
necessario o uso das tensdes de saida, pode ser fornecida pelo
cabo da porta USB. Caso contrario, a alimentagao é feita por
fonte simétrica externa de +/-12V.

3. FABRICACAO DAS PLACAS DE CIRCUITO
IMPRESSO

Inicialmente os protétipos dos circuitos foram montados
em uma matriz de contatos. Apds os testes, para a mon-
tagem do circuito, foi projetado o layout de cada placa de
circuito impresso, a partir do esquemaético eletrdnico do sis-
tema, utilizando a ferramenta Altium. A partir desse aplica-



tivo desenhamos os circuitos posicionando os componentes e
conectores de modo a facilitar o uso da placa. Nota-se que na
placa de caracterizacao foi utilizada uma cobertura de aterra-
mento, nas partes livres da mesma, com o objetivo produzir
uma blindagem, reduzindo a possibilidade de interferéncia
eletromagnética. Foram fabricados trés pares de placas, em
fibra e com dupla face, por uma empresa especializada. Pos-
teriormente as mesmas foram montadas e testadas no labo-
ratorio. A figura 4 apresenta a placa de controle e aquisicao
e também o circuito de caracterizagao elétrica do EGFET.

Figura 4: Placa de controle e aquisicio de dados e placa de
caracterizagdo elétrica do EGFET

4. RESULTADOS

Apresentamos os resultados de caracterizacdo da placa
de controle e aquisicao através dos resultados das medidas
das tensdes geradas nas saidas dos DACs. Cada saida pode
ser configurada remotamente com valores entre 0 e 8,190V
com uma resolucdo de 2 mV. Utilizando um multimetro Agi-
lent 34450A, a tensdo de saida € monitorada na medida em
que se excursiona a tensdo em toda a faixa com passos de
10 mV. Para cada valor de tensdo aplicado, esse procedi-
mento € repetido vinte vezes, permitindo analisar o desem-
penho das saidas analdgicas em termos de estabilidade ao
longo do tempo. A figura 5 apresenta o resultado obtido
para a caracterizag@o elétrica dos canais de tens@o analdgica
disponibilizados no sistema de aquisicao e controle de dados.

Além disso, foram realizados testes para verificar o fun-
cionamento da placa de caracterizagdo elétrica do EGFET.
Inicialmente, executamos medidas que permitem obter as
curvas tradicionais de caracterizagdo do MOSFET ou do
EGFET. Na figura 6-a, a corrente é obtida considerando di-
versos niveis constantes da tensio Vg, para diferentes valo-
res de Vpg, enquanto que, na 6-b diversos niveis constantes
de Vps sdo utilizados para diferentes valores de Vgs. Em
ambos os casos as tensdes variam de O até 4 V e a corrente
de 0 até 4 mA. Além disso, para investigar a precisdo das
medidas realizadas com nossa placa, foram feitas medidas
concomitantes com o multimetro 34450A da Agilent, per-
mitindo assim, obter o erro absoluto entre as medidas de
corrente. Pode-se concluir que em toda a faixa de corrente
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Figura 5: Caracterizacdo elétrica das saidas analdgicas presente no
sistema de aquisicdo e controle

observa-se um erro maximo de 0.10 mA, o que corresponde-
ria a um erro relativo de 4% considerando a méxima corrente.
Portanto, os resultados apresentados indicam que o protétipo
desenvolvido pode ser utilizado para caracterizar o EGFET
como sensor de pH.
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Figura 6: (a) Curva tradicional do MOSFET medindo a corrente
em fungdo da tensdo Vpg para diferentes valores Vgg. (b) Curva
tradicional do MOSFET medindo a corrente em fungdo da tensio
Vs para diferentes valores Vpg.

A figura 7-a apresenta os resultados obtidos para a
caracterizacdo do voltimetro. Para isso, a tensdo ¢ medida
em fungdo do tempo utilizando um eletrodo de vidro padrao
como sensor de pH imersos em diferentes solu¢des. Os re-
sultados mostram que a tensdo permanece constante ao longo
do tempo indicando a estabilidade do sistema de medidas. A
partir disso € possivel obter a curva de calibragio do sensor,
isto é, o valor de tensdo em fun¢do do pH como mostra a
figura 7-b.
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Figura 7: (a) Medida da tenséo do eletrodo de pH padrdo em funcio
do tempo e (b) curva de calibra¢do do sensor
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A partir da andlise satisfatéria dos resultados investigamos
também o desempenho de alguns filmes produzidos como
sensores de pH. Por exemplo, a figura 8 apresenta as curvas
em funcdo do tempo obtidas para dois tipos de sensores: (a)
FTO (fluor tin oxide) e (b)grafeno depositado em FTO. Esses
filmes foram obtidos em colabora¢do com pesquisadores da
Universidade de Minas Gerais (UFMG). Nesse primeiro mo-
mento apenas as curvas em func¢do do tempo serdo apresen-
tadas.
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Figura 8: Curvas para a caracterizacdo do EGFET como sensor de
pH tendo como membrana seletiva o FTO ou o grafeno em substrato
de FTO.

A resposta dos filmes ainda nao estd satisfatéria, entre-
tanto, de uma maneira geral, os resultados preliminares obti-
dos mostram que a instrumentacdo cientifica desenvolvida
para a caracterizacdo elétrica do EGFET como sensor de pH
permite que diferentes filmes possam ser investigados a par-

tir desse trabalho.

5. CONCLUSAO

Este modulo é capaz de aplicar tensées ao MOSFET e ao
eletrodo de referéncia a0 mesmo tempo em que a corrente
entre o dreno e a fonte é monitorada. Os valores dessas
tensdes assim como as medidas de corrente sdo controlados
remotamente de modo a permitir medidas automatizadas da
corrente em funcdo da tensdo para diversas situagdes. Al-
gumas das principais caracteristicas esperadas deste médulo
eletrdnico sdo: baixo custo, flexibilidade, portabilidade e
comunicagdo com um computador pessoal. Atualmente es-
tamos expandindo o mdédulo eletrdnico para caracterizacao
elétrica do EGFET em funcio da temperatura. Em seguida,
esforcos serdo empreendidos para tornar esse prototipo o
mais préximo possivel de um produto tecnoldgico visando
a transferéncia de tecnologia para empresas e grupos de
pesquisa. Nesse caso, uma segunda versdo do hardware e do
software encontra-se em desenvolvimento visando contribuir
com grupos de pesquisa interessados na otimizacao de filmes
finos para sensores de pH utilizando transistores de efeito de
campo. Além disso, vislumbra-se que esse médulo podera
ser utilizado para a caracterizacio de dispositivos semicon-
dutores ndo se restringindo apenas a sensores de pH.
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