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RESUMEN

El presente arficulo describe un método para la obtencion de las
propiedades eléctricas de una disolucién basado en la medicion
de la espectroscopia electroquimica de impedancia (EIS, por sus
siglas en inglés) utilizando un sensor de dimensiones micrométricas.
Los efectos de la impedancia de polarizacion en las mediciones
también son presentados. El rango de frecuencia utilizado en las
mediciones fue de 100 Hz a 1 MHz, con una temperatura de la solu-
cion de 37 = 0.5°C y la medicién se realizd utilizando un medidor
LRC. Se utilizd un voltaje de 25 mV aplicado al microsensor, el cual
consiste en una matriz de microelectrodos de platino que se aplica
en fomografia de impedancia eléctrica (EIT, por sus siglas en inglés).
Las dimensiones de los microelectrodos son de 100 um x 100 um y
180 nm de espesor. Para la caracterizacion del microsensor se utilizd
una solucién de cloruro de potasio, cuyas propiedades eléctricas
son conocidas. Con el fin de comparar los datos obtenidos en la
etapa de experimentacion, se realizd una simulaciéon numérica ba-
sada en el método de los elementos finitos (FEM, por sus siglas en
inglés) del modelo tedrico del microsensor. De acuerdo a los resulta-
dos obtenidos el método de medicion propuesto permite confirmar
la tendencia de los valores de las propiedades eléctricas reporta-
dos en otros trabajos de investigacion a frecuencias superiores de
10 kHz, particularmente para la conductividad eléctrica.
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ABSTRACT

This paper proposed measuring method to obtain electrical proper-
ties of a dissolution properties based on electrochemical impedance
spectroscopy (EIS) measurement using a micrometric dimension sen-
sor. Polarization impedance effects on the measurement are also re-
ported. The used measurement frequency range is 100 Hz to 1MHz,
with a serum temperature of 37 + 0.5°C and the measurements were
made using a commercial LRC meter. A level voltage of 25 mV was
applied to the microsensor, which is a matrix of platinum microelec-
frodes, having application in electrical impedance tomography (EIT).
The microelectrodes dimensions are 100 um x 100 um and a thick-
ness of 180 nm. The microsensor characteristics were obtained from
a potassium chloride solution, which electrical properties are well
known. In order to compare the obtained experimentation data a
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INTRODUCCION

La espectroscopia de impedancia (IS, siglas en in-
glés) es un método relativamente nuevo y eficaz
para caracterizar muchas de las propiedades eléc-
fricas de materiales y sus interfaces con los elec-
frodos. Algunas de las aplicaciones de la IS en la
investigacion son: los limites dindmicos de una
carga movil en un sistema electroquimico, las re-
giones de interfase para cualquier tipo de sdlido o
material liquido con caracteristicas eléctricas tipo
semiconductores y eventualmente aisladores (die-
léctricos), con un tipo de conduccion iénicay elec-
fronica-iénica. Las mediciones eléctricas que eva-
lUan el comportamiento electroquimico de un
electrodo y/o un material electrolitico son usual-
mente realizadas utilizando células de medicion
que contienen dos electrodos simétricos y en su
interior es colocada la muestra, los electrodos son
de forma circular o rectangular. Sin embargo, si el
dispositivo es para investigaciones de sensores qui-
micos o cultivos celulares, la geometria simétrica
no es confiable’.

El método de la medicion de impedancia se uti-
liza ampliamente en la electroquimica, en la cinéti-
ca del electrodo, estudios de la doble capa (solu-
cion-electrolito), baterias, corrosion, electroquimica
del estado sdlido y bioelectroguimica especialmen-
te memlbranas. Este es un método lineal, el cual
significa que el sistema es perturbado por una onda
seno de potencial o corriente de pequena ampli-
tud, tal que la respuesta contiene solamente el tér-
mino de primer orden de la expansion de Taylor de
corriente-potencial no lineal. Existe ofro método
para la medicion de la impedancia como funcién
de un potencial sinusoidal de pequefa amplitud
(perturbacion) y la frecuencia superpuesto a un po-
tencial directo, donde el espectro de impedancia
es medido para una variedad de valores de poten-
cial directo, este método es llamado “Espectros-
copia electroquimica de impedancia” (EIS, por sus
siglas en inglés)?. La EIS es algunas veces llamada

Key Words:
Electrochemical impedance spectroscopy, Microsensor, Polarization
impedance, Electrical properties.

numeric simulation of the microsensor theorical model was carried
out, based on the finite element method (FEM). According to mea-
surement results obtained with the proposed measuring method elec-
frical properties values tendency reported in other researches, at high-
er frequencies than 10 KHz, were confirmed, specifically for electrical
conductivity.

espectroscopia de impedancia en AC, es un mé-
todo que puede ser utilizado en una amplia gama
de frecuencias con pequenos disturbios, ademds
es eficaz principalmente para el estudio de los pro-
cesos dindmicos del electrodo y del fendmeno so-
bre la superficie de este mismo?3.

En la Ultima década los equipos de investigacion
se han interesado en la caracterizacion dieléctrica
a una escala celular a base de microsensores de
medicion de impedancia. La rdpida expansion de
técnicas de miniaturizacion ha permitido la realiza-
cion de matrices de electrodos para la medicion
de la impedancia con dimensiones micromeétricas
y es posible que en poco tiempo sean dimensiones
manométricas y serdn Utiles en la caracterizacion
de ciertas sustancias bioldgicas o bioquimicas®. Los
progresos recientes de la tecnologia de microsiste-
mas son evidentemente utilizados para fabricar dis-
positivos biomédicos miniaturizados para una varie-
dad de aplicaciones. En la actualidad se desarrollan
laboratorios encapsulados en un circuito integrado
llamados Lab-on-Chip, como ejemplo estdn las pro-
fesis neuronales®s. Estos sistemas ofrecen muchas
ventajas sobre otros dispositivos, como son: 1. Las
pequenas dimensiones disponibles, 2. Un costo mds
reducido en la fabricacioén en serie, 3. La capaci-
dad de incorporar adquisicion, y el fratamiento de
la sehal asi como las funciones de interfase de las
diferentes etapas del sistema en un mismo circuito
integrado. Tradicionalmente, el silicio y el vidrio han
sido los dos materiales mds frecuentemente utiliza-
dos para la fabricacion de micro-mdaqguinas y dispo-
sitivos MEMS (Micro-Electro-Mechanical Systems).
Estos materiales presentan propiedades mecdanicas
apropiadas a una variedad de aplicaciones como
los transductores (acelerdmetros, giroscopios, etc...).
Sin embargo, muchos dispositivos biomédicos re-
quieren materiales en espuma o polimeros alterna-
fivos tales como el caucho de silicon, policarbona-
to, acrilato de isobornyl y la poliamida’. Los
polimeros tienen menor costo y pueden ser utiliza-
dos dentro de los dispositivos desechables, evitan-



112 Revista Mexicana de Ingenieria Biomédica ¢ volumen XXVIII « nimero 2 ¢ Diciembre 2007

do las condiciones rigurosas de esterilizacion sobre
reutilizacion.

La mayor parte de las aplicaciones de los MEMS
denfro del dominio biomeédico (BIoOMEMS) fueron
desarrollados en un medio universitario durante los
anos 90. Posteriormente, numerosos dispositivos han
sido comercializados. Asi, los contadores secuen-
ciales de ADN basados en MEMS estdn en desarro-
llo. De la misma forma, sistemas de deteccion de
principios activos farmaceéuticos han sido desarro-
llados dentro de un circuito infegrado®. En efecto,
la relacién de las biotecnologias con la micro y
nano-biotecnologia, se resume en nano-biotecno-
logia, la cual es una actividad en pleno desarrollo
que presagia numerosas aplicaciones en el domi-
nio de la deteccion bioldgica. Los dos principales
obstdculos para el éxito de la comercializacion de
BioMEMS, son el control de calidad y una integra-
cién biocompatible. La biocompatibilidad constitu-
ye el 80% del costo final del dispositivo. Su imple-
mentacion es igualmente un desafio debido a que
dentro de estos casos, otros criterios, como las ca-
racteristicas fisicas, deben ser considerados para su
aplicacién. El disefio y la ingenieria constituyen a
diferentes niveles (material, dispositivo, sistema, prue-
bas y ensamble) las etapas criticas que pueden
poner en entredicho el desarrollo final del dispositi-
vo?. Los microelectrodos son la base del funciona-
miento de una gran parte de los BIoOMEMS, muchos
de estos funcionan con microelectrodos planos. Para
la bioimpedanciometria, el modelado y la realiza-
cion de los microelectrodos es crucial.

En el presente articulo se presenta la estructura
de un microsensor gue contiene una disolucion de
cloruro de potasio (KCI) elaborado por Hannan Ins-
frument con codigo HI7030L, gue permite formali-
zar los paradmetros de influencia sobre las caracte-
risticas eléctricas. Los valores de la intensidad y
densidad de corriente, el potencial eléctrico vy el
campo eléctrico permiten deducir la impedancia
compleja de la muestray con ello, su permitividad
relativa y su conductividad, lo cual resulta Util en la
caracterizacién de una disolucion de KCl. Este mo-
delo es esencialmente numérico y calculado por el
FEM con la ayuda del software Femlab. El andlisis
de los fendmenos de interfase electrodo-electrdlito
son simulados y comparados con los resulfados ex-
perimentales. El microsensor se conforma de una
matriz de microelectrodos planos de platino (100
UM x 100 um x 180 nm) colocados sobre un sustrato
de vidrio, el cual utiliza un depdsito de plexiglas para
colocar la muestra. Fue utilizada la configuracion
de dos electrodos para las mediciones, no es la

Unica configuracion existente, aungue si la mds sim-
ple. Se utilizd un impedancidémetro para medir la
impedancia compleja en el rango de medicion fue
de 100 Hz a T MHz, aplicando un potencial de 25
mV a cada par de microelectrodos. La temperatu-
ra fue controlada por un hormo fabricado especifi-
camente para el desarrollo de nuestro trabajo, éste
utiliza dos focos de 6 watts, un ventilador y un ter-
mostato, la temperatura de la solucion fue de 37 +
0.5°C.

TEORIA

Bdsicamente, para bajas frecuencias, la impedan-
cia de una muestra dada se deduce de las ecua-
ciones de Maxwell en una formulacion quasi estati-
ca. Es posible considerar el dominio de V, con
conductividad o, permitividad ¢, y el potencial ¢,
como se muestra en la Figura 1.

De la ecuacion de Laplace se tiene:
V. (yV(p)= 0
Con las condiciones limites:
v (00 /on)=J
donde, y =c +iwe es la unidad imaginaria /1.
es la frecuencia angular, J es la densidad de co-
rriente sobre la superficie, y (a/an) es la normal

derivada en la superficie. El objetivo es determinar
las propiedades eléctricas de distribucion y, a partir
de la medicion de la impedancia sobre la superfi-
cie. Con referencia ala Figura 1, es posible obte-
nerlas ecuaciones vy (2):

. O

I = D gy

, !(csﬂwa)an (1)
S

lp 4 lp
> A € B =
o
V

Figura 1. Definicidn del problema.
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Z=0 2)

donde ¢ indica el potencial de distribucion sobre el
campo eléctrico cuando la corriente |y es aplica-
da a dos electrodos ¢(A,B) y Z es la impedancia
compleja entre ellos.

Factor de célula, conductividad y permitividad
relativa

El factor de célula k (m™'), la conductividad o (S/m)
y la permitividad relativa ey, son , directamente pro-
porcionales a la geometria de los electrodos. Las
ecuaciones 3, 4y 5, definen las variables k, o, y &r,
para dos conductores de geometria circular o rec-
tangular paralelos, separados por un medio dieléc-
trico'®, Los electrodos estdn separados por una dis-
tancia L, el drea del electrodo es Ay se asume una
corriente sinusoidal /p.

L1 L 1 1
L=—r—=—" ) =K - (3)
Ay A o+ joeg, G + jOEE,
K =|Z|1,62 +(0)808r)2 (4)
0 =— tanl(—msos" j (5)
c

donde ¢ (F/m) es la permitividad del espacio libre.
La admitancia Y (S'm) deducida de la ecuacion
de impedancia se define como:

Y=i=G+jB=l-G+£j-(D8r80 (6)
Z K K

donde G (S'm) es la conductanciay B (S'm) la sus-
ceptancia de la muestra. La permitividad y la con-
ductividad de una muestra bioldégica (como el sue-
ro fisioldgico) no son directamente accesibles; sin
embargo, es posible medir la magnitud de la impe-
dancia |Z| y fase 6;, estas mediciones nos permi-
ten determinar la permitividad relativa y la conduc-
fividad como una funcién de la impedancia

compleja |Z|U 0, utilizando las ecuaciones (7) y (8).

K

€, :—|Z|T£;0'Sin(e) (7]
c :£~cos 0
|Z| ( ) (8)

MATERIALES Y METODOS

La estructura del microsensor tiene como geome-
tria una matriz de microelectrodos y puede ser utili-
zado en investigaciones de EIS. El microsensor fa-
bricado tiene como objetivo la caracterizacion
eléctrica de diversos tejidos humanos aplicando EIS
con lo que se genera una base de datos de las
propiedades eléctricas para cada clase de tejido
humano.

Simulacién del microsensor

El microsensor utilizado en esta aproximacion expe-
rimental estd basado en una matriz de 18 micro-
electrodos con los que se realizaron las mediciones
multiplexadas para seleccionar sélo un par de mi-
croelectrodos a la vez. En la Figura 2 se muestran
las dimensiones fisicas del microsensor utilizado.

La matriz de microelectrodos estd dividida en dos
grupos, el primer grupo estd compuesto de ocho
microelectrodos de inyeccion (E1 a E8) y un micro-
electrodo de referencia o fierra (M1). El segundo
grupo incluye los microelectrodos de inyeccion (E9
a E16)y M2, estos dos grupos son completamente
simétricos. Para fines de nuestro trabajo los micro-
electrodos de inyeccion E1, E2...E16 se utilizan para
realizar la simulacioén y la experimentacion. El micro-
electrodo M1 para el grupo 1 (M2 para el grupo 2)

Figura 2. Geometria del microsensor.
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es conectado a fierra y los otros microelectrodos
del E1 a E8 para el primer grupo (E? a E16 para el
grupo 2) son multiplexados para realizar las medi-
ciones de impedancia compleja. La Figura 3 mues-
frala ubicacion de cada microelectrodo dentro de
la célula de medicion.

La primera meta del modelo de la célula de
medicién es generar un campo eléctrico entre un
par de microelectrodos con el sofftware Femlalb con
el objetivo de calcular la densidad de corriente. La
cual es directamente proporcional a la corriente
eléctrica que pasa a través de los microelectrodos,
I p, ver ecuaciones 1y 2. Este procedimiento se
repite para cada par de microelectrodos.

Figura 3. Distribucién de los microelectrodos.

Condiciones de simulacién

Para la simulacion numérica de la estructura crea-
da se consideraron Ias siguientes condiciones ini-
ciales. A cada par de microelectrodos se le aplico
una senal sinusoidal en el rango de frecuencias en-
fre 100 Hz a T MHz y con una amplitud fija de 25 mV
la cual fue seleccionada por las propiedades fisi-
cas vy las caracteristicas de fabricacion de los mi-
croelectrodos, esto es porque la mdaxima corriente
que puede soportar el microelectrodo es de 10 uA.
El comportamiento de la célula de medicion con
una muestra se simuld vy la impedancia se calculd
para una frecuencia dada como lo muestra la Fi-
gura 4. Los parametros eléctricos de la permitivi-
dady conductividad del recipiente de la disolucion
(en la practica, plexiglas) se configuraron con el
software Femlab.

La simulacién numérica se realizd para 1 kHz una
disoluciéon de KCl como muestra, con una permitivi-
dad relativa de 75 y una conductividad de 1,655/
m. La Figura 4 muestra el resultado de la simulacion
del campo eléctrico para el par de microelectro-
dos M1y ET1. Los ofros microelectrodos no utilizados
en la medicién no son mostrados porque dentro de
la simulacién fueron configurados para gue no pre-
senten ningun fipo de interferencia en la estructura
simulada. Después de simular el campo eléctrico,
se calculé la densidad de corriente J, sobre uno de
los electrodos y la corriente que fluye a través de
éste. Como resultado de la simulacion y la aplica-
cion de la ecuaciéon la magnitud de la impedan-
cia |Z| fue calculada, obteniéndose un valor de
dangulo de fase 6, insignificante (0.0003 grados). La
frecuencia fue incrementada hasta 1 MHz, y la com-

.-F"""\-\._
.,-P"'Fr____ x‘\-\_
= T

h=20mm

Figura 4. a) Lineas de dis-
tribucién del campo eléc-
frico, b) Ampliacion de las

o )
N e
L=10mm ™ L= @=8.32Tmm
a ’ b

lineas de campo.
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Figura 5. Magnitud de |Z]| y k para el grupo 1.
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Cuadro 1. Comportamiento eléctrico simulado del gru-
po 1 del microsensor.

No. uElec. V(V) lWA)  1Z] kQ) & (M)
2 0.025 7.75 3.18  5256.02
3 0.025 7.54 3.31  5470.07
4 0.025 7.40 3.37  5573.93
5 0.025 7.56 3.31  5452.81
6 0.025 7.33 3.41  5627.89
7 0.025 7.46 3.34  5526.39
8 0.025 7.26 3.43  5678.22
AAATMAAN-

Figura 6. Circuito equivalente de una célula de medicion con electrodos en disolucion (Sluyters-Rehbach, 1994).

ponente de la parte imaginaria de la impedancia
compleja permanecio sin cambios significativos.

Los resultados de la simulacion son presentados
solamente para el primer grupo de microelectro-
dos debido a que la amplitud de impedancia para
el grupo 2 fue similar. Aplicando la ecuacion, el fac-
tor de célula «, se obtuvo de acuerdo a los valores
mostrados en la Figura 5, estos valores son conside-
rados puramente resistivos ya que sus fases son prac-
tficamente nulas. El microelectrodo M1 estd fijo en
la simulacion y es la conexion a tierra, los micro-
electrodos E1 hasta E8 son seleccionados uno ala
vez para determinar la impedancia entre éste y la
fierra.

Los microelectrodos no utilizados en la medicion
no afectan la medicion, ya que son conectados a
un blogue eléctrico de supresion de interferencia
compuesto por resistencias de 1TMQ. El factor k es
importante para determinar las propiedades dieléc-
fricas (oy ) de la etapa experimental.

El Cuadro 1 muestra las mediciones |Z| y k ob-
tenidas de la simulacion con el software femlab para
cada microelectrodo. Estos resultados muestran que
los valores de la impedancia obtenidos aplicando
la ley de Ohm (Z = V/1), son aproximadamente simi-

lares para todos los microelectrodos del grupo con
una media de 3.33 kQ. Este es también el caso para
el factor de célula, la mdaxima diferencia para |Z| y
K enfre un grupo de microelectrodos es 3.93%.

Impedancia de polarizacién

La inmersién de un metal dentro de un medio con-
ductor crea un equilibrio electroquimico. Este siste-
ma complejo puede ser simulado utilizando un cir-
cuito con elementos pasivos. Muchos modelos han
sido propuestos''3. La Figura 6a muestra el circui-
to equivalente mds referido para una célula de me-
dicion con electrodos en una disolucion donde pue-
de ocurrir una reaccion electroquimica, el cual tiene
un comportamiento perfectamente descrito como
un circuito equivalente de Randles-Ershler (comun-
mente circuito de Randles). Este circuito presenta
las mejores caracteristicas para estudios de impe-
dancia en AC realizados en los Ultimos 50 anfos. En
algunos casos la impedancia correspondiente para
ciertos procesos electroguimicos tiene un compor-
tamiento caracteristico de la misma forma de los
elementos pasivos electrénicos como los capaci-
tores y resistencias.
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Laimpedancia Warburg (,) es equivalente a una
red infinitamente larga como lo muestra la Figura
6b, y es un elemento bdsico en el circuito equiva-
lente. Rq es la que ofrece la disolucion, R, es la
resistencia de fransferencia de carga faradica, C,|
es la capacitancia por la doble capa electrodo-
disolucion (interfase). Rg, R,y C, son valores teori-
cos calculados a partir de las ecuaciones dadas
por diversos autores'*!7, éstos son: Ro = 31.9 Q, R,
= 330kQ, C,= 6.7 nF. Finaimente los terminos de la
impedancia Warburg para dos elementos de la red,
Z,=R,"+j22C )dondeR =490QyC = 163 nF.

El circuito equivalente de Randles fue simulado
con el software PSPICE para esquematizar el com-
portamiento de la célula de medicion con electro-
dos en una disolucioén sin el negro de platino sobre
el electrodo, el resultado de esta simulacion se
muestra en la Figura 7.

Depdsito de negro de platino

La interfase electrodo-electrdlito presenta numero-
sos fendmenos electroquimicos que generan la
aparicion de impedancias adicionales pardsitas que
afectan considerablemente las mediciones, sobre
todo a bajas frecuencias. Un aspecto a considerar
consiste en disminuir la impedancia del microelec-
frodo. Lo cual se puede obtener por dos formas:
aumentando la superficie del electrodo, o recubrien-
do con un material adecuado la superficie del elec-
tfrodo que estd en contacto con la muestra. Un in-
cremento de la superficie del electrodo no es
posible debido a que nuestro sensor tiene como
objetivo final la aplicacién de la micro y nano tec-
nologia para generar sistemas en miniatura.

10° 105
10° -90
%104 75
5103 —60('2
102 450
10! 307
100 -15

107

107" 10%10"10? 10% 104 10°10°
Log f (Hz)

Figura 7. Simulacion PSPICE del circuito equivalente de la
interfase electrodo-electrdlito.

Entonces, se decidié efectuar un depdsito de
negro de platino sobre la superficie del metal de
la base del microelectrodo. Muchas soluciones
han sido propuestas en el drea de biomedicina.
Los depdsitos de negro de platino por ejemplo
pueden reducir la impedancia de polarizacién en
un factor de dos'®', Se realiz6 el depdsito de
negro de platino sobre los microelectrodos apli-
cando un procedimiento propuesto por Ivorra,
Gomez y Noguera?,

Sistema de adquisicién de datos

Las senales de corriente de entrada lp y potencial ¢
se generaron con el medidor de impedancia para
una frecuencia determinada. La amplitud del po-
tencial entre el electrodo de medicién y el de refe-
rencia (tierra) se fijo en 25 mV. El rango de la co-
rriente lp fue de 0 a 10 yA de acuerdo a la
frecuencia de operacion (100 a 1 MHz). Las sehales
analogicas y digitales se aislaron utilizando releva-
dores estandar (DIP tipo: HE7/HE422) con una baja
resistencia (0.2Q2) conectados a un microelectrodo
de tierra (M1 o M2).

Otro relevador estandar (SIL fipo: HE3621A, con
confactos secos) se conectd a cada uno de los
electrodos de inyecciéon de corriente 0 medicion
(grupo 1 ET1..E8 o grupo 2 E9..E16). La Figura 8 mues-

Hel  Ssirelay
Hp HE3621A
Display
Electrodos
b3 de medicion
= Demux
O MC140678 Electrodos
5 CP de tierra
S T 5
e Célula de medicidgn
< HP
@) MC8C
- 27443

LS DIPrelay
HE7/He422
Lp

Figura 8. Sistema de adquisicion de datos.
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Figura 9. Microsensor y sus conexiones.
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Figura 10. Capas de fabricacion de los microelectrodos.

fra un diagrama a bloques del sistema de adquisi-
cion utilizado, en donde: Hc y Hp significan alta
corriente y alto potencial; Lc y Lp significan baja
corriente y bajo potencial.

Un demultiplexor estédndar MC14067BCP contro-
lado por un microprocesador (CY8C27443) permite
seleccionar el electrodo de mediciény con ello su
correspondiente impedancia. El uP es de la familia
PSoC y consiste en un arreglo de senales mixtas.
Estos dispositivos son disenados para reemplazar los
fradicionales MCU.

Figura 11. Posicién del recipiente.

Cuadro 2. Propiedades eléctricas de una disolucién de
KCI a diferentes temperaturas.

°C) o(S/m) & °C) o(S/m) &

25  1.28 780 33 152 756
26 131 77.8 34 155 756
27 1.34 775 35 158 755
28  1.37  77.2 36 161 753
29 1.39  77.0 37  1.65 750
30 1.42 768 38  1.68 745
31 1.45 76,5 39 1.72 740
32 1.48 760 40 1.75  73.0

El display LCD HD44780 indica el progreso de la
medicién, es controlado por el uP y el medidor de
impedancia. El medidor LRC HIOKI 3532-50 permite
la medicion de la impedancia eléctrica en la gama
de frecuencia de 100 Hz a T MHz. El muestreo es
controlado por el medidor LRC 3532-50y la PC via
una interfase IEEE448. La PC recibe y amacena los
datos de la impedancia compleja para llevar a cabo
el cdiculo de las propiedades eléctricas de la mues-
fra, oy e

Matriz de microelectrodos

La matriz de microelectrodos consiste en 18 micro-
electrodos (2 de tierray 16 de medicién) coloca-
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Figura 13. Magnitud de ¢ y ¢ para microelectrodos con
negro de platino.

dos sobre un sustrato de vidrio (1 x 1.2 cm). Los mi-
croelectrodos de inyeccion son cuadrados (16 pie-
zas) con dimensiones de 100x 100 umy 180 nm de
espesor. Los microelectrodos de tierra son dos pie-
zas con 1 x 2.5 mm de superficie y 180 nm de es-
pesor, la Figura 9 muestra el microsensor.

Este microsensor fue fabricado en el Centro Na-
cional de Microelectronica (CNM) Campus Barce-
lona?'. La tecnologia de proceso consiste en dos
pasos de fotolitografia, iniciando por una oxida-
cion térmica que hace crecer una capa gruesa
(800 nm) en una oblea circular de Si con 4 pulga-
das de didmetro (~10 cm), con una inclinaciéon

fipo P <100> y con un espesor de la oblea de 525
um. La Figura 10 muestra las diferentes capas del
microelectrodo.

Un recipiente cilindrico de plexiglas de 8.32 mm
de didmetro interior y con una altura de 20 mm se
utilizé para colocar la muestra. Este fue adherido
sobre el sustrato de vidrio de |la matriz de micro-
electrodos permitiendo que éstos se localicen den-
fro del recipiente. El pegamento utilizado es no con-
ductivo del tipo MED-1511 el cual es fransparente y
tiene alta resistencia a los atagues quimicos. La Fi-
gura 11 muestra el recipiente con la matriz de mi-
croelectrodos y la tarjeta del circuito impreso don-
de se instald el microsensor.

RESULTADOS EXPERIMENTALES

Con el objetivo de calcular el funcionamiento del
microsensor el recipiente fue llenado con una
muestra de una disolucion de KCI (HI 70301) de pro-
piedades dieléctricas conocidas. EI Cuadro 2
muestra la permitividad relativa y conductividad del
suero fisiolodgico en un rango de temperaturas de
25 a 40°C.

Considerando a la temperatura del cuerpo hu-
mano, el andlisis experimental fue realizado para
una temperatura controlada de 37 = 0.5°C. Los
efectos de la impedancia de polarizacion son do-
minantes para rangos de bajas frecuencias?? (me-
nores a 3 kHz). Las propiedades eléctricas de la di-
solucion son: conductividad 1.65 S/m y permitividad
relafiva de 75, ambos parametros para 37°C). Di-
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cha solucién fue utilizada para caracterizar la impe-
dancia compleja debido ala impedancia de polo-
rizacion. El material utilizado para el microelectrodo
en confacto con la muestra bajo prueba (KCI) fue
tanto platino como negro de platino.

La magnitud y el dngulo de fase de la impedan-
cia compleja como una funcién de la frecuencia
se registrd para valores de 25 mV de corriente al-
ferna pico a pico. El espectro de frecuencia de
100 Hz a 1 MHz fue automdticamente analizado
para 58 puntos bajo un barrido logaritmico. Para
reducir la impedancia de polarizacién a niveles
bajos se utilizaron depdsitos electroquimicos de
platino (negro de platino) sobre Ia superficie del
microelectrodo. Para las pruebas de validacion en
estas aproximaciones, se realizaron las mediciones
para cada microelectrodo en series de diez y se
evalud la media de las mediciones de cada gru-
po de microelectrodos, la Figura 12 presenta el
resulfado obtenido.

En el caso del par de microelectrodos M1 a E3
(]1Z]=3310Q), se puede observar (como lo muestra
la Figura 12ay 12b) una buena correlaciéon entre la
simulacién y la experimentacion para altas frecuen-
cias, mayores a 10 kHz (|Z|, negro de platino)y 70
kHz (] Z]. platino). La curva etiquetada como femlab
es el resultado de la simulacion.

Similares resultados fueron obtenidos para los
pares de microelectrodos restantes. Se realizaron
10 series de mediciones para cada microelectrodo
y se calculd la media de cada serie y los resultados
son presentados en las curvas de la Figura 12. La
diferencia para cada microelectrodo es de 3%
como maximo del valor representado en la curva.

Nuestro objetivo fue caracterizar las propiedades
eléctricas de una disolucion de KCl para posteriores
frabajos en el cdlculo de estas propiedades utili-
zando tejidos biolégicos.

Los valoresde oy e, se calcularon para una diso-
lucién (KCl para 37°C) por el método de espectros-
copia electroquimica de impedancia. Los resulta-
dos son mostrados en la Figura 13.

DISCUSION

Para frecuencias superiores a 10 kHz, la impedancia
compleja de los microelectrodos cubiertos con una
capa de negro de platino elimina aproximadamen-
te el 50% los efectos de la impedancia de polariza-
cion. Para frecuencias inferiores a 10 kHz la interfa-
se electrodo — electrdlito tiene una clara influencia
sobre la medicion de la impedancia compleja. La
conductividad tiene un error aproximado al 20% del

valor esperado (1.65 S/m), esto debido alos facto-
res de influencia tales como temperatura, la inter-
fase electrodo-electrdlito, las dimensiones de los
electrodos y la geometria del microsensor. La in-
fluencia principal se debe a que la capacitancia
formada por el contacto electrodo-electrélito. La
permitividad relativa representa la parte imaginaria
de laimpedancia compleja y sus efectos son mos-
frados claramente en la Figura 13. Los valores obte-
nidos de las propiedades eléctricas de nuestra mues-
fra son presentados directamente en las curvas de
las Figuras 12y 13 sin algoritmos de correccion, esto
es para una caracterizaciéon real del microsensor.
La permitividad relativa para microelectrodos pla-
nos tiene una tendencia al valor esperado para fre-
cuencias superiores a 100 kHz.

CONCLUSION

Una metodologia para determinar de forma analiti-
ca la impedancia compleja de microelectrodos
planos por espectroscopia electroquimica de im-
pedancia (EIS) fue descrito. Este método proveé una
simple via para determinar la impedancia comple-
jay el factor de célula k. Estos pardmetros se cal-
cularon utilizando la simulaciéon numeéricamente
basada en el método de los elementos finitos (FEM).
Esta aproximacion permite evaluar las propiedades
dieléctricas de una disolucion de KCI para un siste-
ma bipolar. Existe bastante bibliografia sobre la es-
pectroscopia electroquimica de impedancia (EIS)
para escalas macromeétricas, el uso de microelec-
frodos planos abre una nueva drea de investiga-
cion en aplicaciones biomédicas. Utilizando una
matriz de microelectrodos es posible monitorear el
movimiento de células o caracterizar las propieda-
des dieléctricas de células biolégicas. El fendmeno
no lineal o el andlisis electromagnético de una cé-
lula aislada en comparaciéon de un agregado de
células son ejemplos de los beneficios que la apli-
cacion de la espectroscopia de impedancia pue-
de ofrecer en sistemas multi-electrodo miniaturiza-
do dentro de las investigaciones actuales. El
material utilizado para la fabricacion de la matriz
de microelectrodos se selecciond por su biocom-
patibilidad con los tejidos. Los resultados obtenidos
de este trabajo mostraron que un arreglo de micro-
electrodos (microsensor) puede ser utilizado para
caracterizar las propiedades dieléctricas de una
muestra, en este caso una disoluciéon de KCl, sien-
do la conductividad el valor mas aceptable para
frecuencias superiores a 10 kHz, con un error aproxi-
mado del 20%. Este microsensor mostrd la tenden-
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cia de la permitividad relativa al valor esperado para
frecuencias superiores a 100 kHz. La EIS con una
configuracion de multi-electrodos es posible, debi-
do a gue no existe una interaccioén entre los micro-
electrodos, ya que éstos son conectados a un su-
presor de impedancias cuando no son utilizados en
la medicion.
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