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Anotace

Nazev prace: Studium roztokt pro nanomaterialy v biomedicing

Abstrakt:

Predmétem bakalarské prace je zpracovani méfeni impedancni spektroskopie kapalin na
pfistroji MFLI ve frekven¢nim rozsahu 5 mHz az 5 MHz. Impedancni charakterizace kapalin,
polymernich roztokli a suspenziv oblasti nizkych frekvencich miize pfispét k porozuméni
elektrostatického zvlaknovani pomoci stiidavych zdroju. Zvlaknovani polymert pomaha pfi
tvorbé nanovlakna které Ize pouzit pro umélé nervy, §lachy nebo chrupavky. V této praci bude
zprovoznéna nova aparatura pro impedancni spektroskopii umoziujici méfeni kapalnych
vzorkll ve frekvencnim rozsahu od 5 mHz do 5 MHz. Prace se bude zabyvat zejména
zprovoznénim meéfeni a analyzouznamych kapalnych vzorkl. Cilem prace je takévytvorit
zakladni metodiku pro méfeni impedancni spektroskopie kapalin uréenych pro tvorbu

nanovlaken pro biomedicinské ucely.

Klic¢ova slova: impedancni spektroskopie, polymery, elektrostatické zvlaknovani



Annotation

Title: Study of solutions for nanomaterials in biomedicine

Abstract:

The subject of the bachelor thesis is the processing of impedance spectroscopy measurements of
liquids on the MFLI instrument in the frequency range of 5 mHz to 5 MHz. Impedance
characterization of liquids, polymer solutions and suspensions in the low frequency region can
contribute to the understanding of electrostatic wetting using AC sources. The softening of
polymers helps in the formation of nanofibers that can be used for artificial nerves, tendons or
cartilage. In this work, a new impedance spectroscopy apparatus will be commissioned to measure
liquid samples in the frequency range from 5 mHz to 5 MHz. In particular, the work will deal with
the commissioning of measurements and analysis of known liquid samples. The aim of the work
is also to develop a basic methodology for impedance spectroscopy measurements of liquids

intended for the creation of nanofibers for biomedical purposes.

Keywords: impedance spectroscopy, polymers, electrostatic wetting
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Seznam pouzitych zkratek

EIS
PVA

R

DC
AC

I(t)

Zr

Zi

Rct
Ca

IA

Elektrochemicka impedan¢ni spektroskopie

Polyvinylalkohol
Odpor/Rezistor
Impedance
Reaktance
Vodivost
Permitivita

Napéti
Stejnosmérny proud

Stiidavy proud

Stiidavy harmonicky proud zavisly na Case

Uhlova frekvence

Fazovy posun

Realna ¢ast impedance
Imaginarni ¢ast impedance
Kapacita/Kondenzator
Civka/Indukénost/Indukce
Neidealni kondenzator
Wargburgtv prvek

Odpor roztoku

Odpor pfi pfenosu naboje
Kapacita dvojvrstvy

Impedan¢ni analyzator
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1 Uvod

Bakalarska prace se zabyva zprovoznénim impedancni spektroskopie v laboratotich KFY
a vytvofenim metodiky pro zakladni méfeni impedancnich charakteristik kapalnych
vzorkl. Zafizeni pro méfeni impedancni spektroskopie se bude pouzivat v budoucnu pro
dalsi experimenty na kapalnycha pevnych latkach. Méfeni budou probihat na zesilovaci
MFLI od firmy Zurich Instrument, ktery slouzi jako impedanc¢ni analyzator. Jako dalsi
pomucky vyuzijeme dvouelektrodovy drzak na vzorky od firmy Ametek a fakultni
notebook na analyzu a zpracovani dat pomoci programu LabOne a Matlab. Latky, které
budeme potifebovat na ovéfeni funkcnosti aparatury, jsou voda, destilovana voda. Dalsi
meéfeni se bude tykat zelatiny a roztoku PVA, které jsou v lékafstvi uzivané na tvorbu
umélych tkani, Slach atd. Vzorky jsou vybrany s ohledem na jejich dostupnou znalost
a zaroveni pro dobrou reprezentaci téch, které bude v budoucnu tfeba analyzovat.
V biomedicinské praxi tato metoda muze pomoci k rozSifeni znalosti o kapalnych
polymernich latkdch pouzivanych kelektrickému zvlakiiovani. Vyhodnoceni
impedancniho chovani vzorkii napomize lepSimu pochopeni samotného procesu
zvlakniovani. Zatim neni zcela jasné, které latky budou dobfe zvlakiovat a které nikoliv.
Motivaci prace je také vytvoreni zadkladni metodiky probudouci méfeni kapalin. Tedy
popis pouzitych pfistroji a méficiho softwaru pristroje, nasledné zpracovani vysledkt do
grafii ajejich piipravy pro dalsi analyzu. Budeme zkoumat impedancni spektra latek,
které se jiz uplatiiuji pfi zvlakfiovani pomoci stejnosmérného proudu, pficemz velmi

zajimavé bude chovani téchto latek pfi ptsobeni stfidavého pole.
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2 Teoreticka Cast

Tato Cast prace se vénuje zakladnim veli¢inam potiebnym k pochopeni a popisu vlastnosti
impedan¢ni spektroskopie. Dale také k popisu provadéného meéfeni ainformacim

potfebnym k jeho pochopeni.

2.1 Impedance

Impedance je odpor, ktery elektronickéa soucastka, obvod nebo systém klade stifidavému
proudu (AC), vyjadieny komplexni veli¢inou Z a je graficky znazornéné jako vektorova

veliCina slozena z realné ¢asti (odporu R) a imaginarni ¢asti (reaktance X) [viz obr. 1].

Im 7

>
R Re

Obrézek 1 Grafické zndzornéni komplexni impedance (Nipielim Tindan, 2014)
Odpor R je fyzikalni veli¢ina charakterizujici schopnost elektrickych vodict vést
elektricky proud. Jednotkou odporu je ohm Q. Velikost elektrického odporu zavisi na
daném materialu, geometrickych vlastnostech a teploté vodiCe. Priklady latek s nizkou
rezistivitou neboli mérnym elektrickym odporem vodict jsou méd (16,78 nQ/m), stiibro

(15,87 nQ/m) a hlinik (28 nQ/m).(Semmlow, 2018; Dvorak, 2016)

Latky s vysokym mérnym odporem se oznacuji jako izolanty nebo dielektrika. Prikladem
mohou byt materialy jako diamant (10'> Q/m), teflon (1023 Q/m), parafin (1016 Q/m)
a sklo (1012 Q/m). (Dvorak, 2016)

Latky se stfednim odporem jsou klasifikovany jako polovodice. Piikladem je germanium

(0,5 Q/m) a arsenid galia (0,5298 Q/m). (Dvorak, 2016)
12



Reaktance X predstavuje miru, jakou elektronicka soucastka, obvod nebo systém uklada
a uvoliiyje elektrickou energii pfi zméné proudu a napéti béhem kazdého cyklu stifidavého
proudu. Reaktanci vyjadiuje imaginarni ¢ast komplexni impedance a jeji jednotkou je
ohm Q. Prochazi-li stfidavy proud prvkem s reaktanci, mize se energie ukladat
a uvoliiovat ve formé magnetického nebo elektrického pole. V piipadé magnetického
pole se jedna oinduk¢ni reaktanci (XL), neboli prichod proudu civkou, v pfipadé

elektrického pole o kapacitni reaktanci (XC), neboli pruchod proudu kondenzatorem, kde
XL =2nflaXC=1/2nfC.

Pii zapojeni idealnich induktivnich a kapacitnich prvka do obvodu stejnosmérného
proudu je reaktance nulova (XL) resp. nekonecna (XC). Impedance civky
a kondenzatoru se obvykle vyjadiuje jako komplexni veli¢ina ve tvaru R+ XL impedance
civky) nebo R-jXC (impedance kondenzatoru). (Bard, Faulkner a White, 2022; GAMRY
INSRUMENTS, 2023)

2.2 Vodivost

Konduktance (nebo elektricka vodivost) je schopnost latky prenaset elektrickou energii.
Je to jedna z charakteristickych veli¢in, které popisuji elektromagnetické vlastnosti latky.
Kvantifikuje vliv latky na tok elektrického proudu v reakci na elektrické pole. Lze ji také
povazovat za vlastnost latky, ktera uruje hustotu vodivého proudu v reakci na elektrické
pole. Elektricka vodivost vodi¢e zavisi na nékolika faktorech, vcetn€é jeho
tvaru, rozmeéru a vlastnosti materialu zvané méma elektricka vodivost. Vodivost je
reciproka hodnota elektrického odporu vyjadiend jako 1/R. Vodivost soucastky urcuje,
jak snadno ji muze protékat proud. Vodivost se méfi v jednotkach siemens (S).

Z upraveného Ohmova zakona [rovnice 1] lze vodivost vyjadrit jako,
G = 5IS] (1)
U
kde U je napéti a I je proud. (Zola, 2019; Muthukrishnan, 2020)

2.3  Permitivita
Stejné jako mize materiadlem prochazet elektricky proud, mize jim prochazet i vné&jsi

elektrické pole. Elektricka permitivita (€) popisuje, jak snadno muaze vnéjsi elektrické pole

13



prochazet danym materidlem nebo latkou. Pokud je u materidlu pozorovana vysoka
elektrickd permitivita, znamena to lepsi odolnost vi¢i vnéjsimu elektrickému poli.
Konstanta permitivity volného prostoru (€o) je mirou elektrické permitivity ve vakuu a ma
hodnotu €=8.85x10"'2 F/m. Experimentalné lze k méfeni elektrické permitivity pouzit
deskovy kondenzator. (Roylennigan, 2021; Krupka, 2003)

Kondenzator se skladad ze dvou nabitych vodivych desek oddélenych od sebe urcitou
vzdalenosti, protoze jsou desky nabité, vznika mezi nimi elektrické pole. Pokud je mezi
desky umistén dielektricky material, tak material a elektrické pole na sebe vzijemné
pusobi a vysledna intenzita elektrického pole se méni. Na zakladé této zmeény intenzity
pole 1ze vypocitat elektrickou permitivitu vlozeného materialu. (Barthel a Buchner, 2003)
Material vlozeny mezi desky se sklad4 z molekul, které mohou vykazovat malé dipolové
momenty. Molekula, kterd vykazuje dipélovy moment, se na jednom konci jevi jako
casteCné kladna a na druhém jako cCastecné zaporna [viz obr. 2]. (Grimnes a Martinsen,

2015; Gaurav, 2020)

- +

Electric Dipole
Obrdazek 2 Molekula a jeji elektrické dipoly (Gaurav 2020)

Pokud neni ptfitomno zadné vnéjsi pole, molekuly v materialu spolu interaguji nahodné.
Pfi pusobeni vnéjsiho elektrického pole se vS§ak molekuly v materialu vyrovnaji proti

sméru pole. [obr. 3]

» b B ?
& * > »

.......... >
Y > »

---------- -
o® > »
*el 121 .

Bez externiho elektrického pole S externim elektrickym polem

Obrazek 3 Piisobeni vnéjsiho elektrického pole na molekuly v materidalu (Gaurav 2020)

Protoze dipoly samy o sobé vytvareji elektrické pole, protichidné usporadani mnoha



dipoli s vnéjsim polem zpusobi snizeni celkové intenzity tohoto vné&jsiho pole.
(Sebastian, 2008)

Pokud je kondenzator vyplnén ztratovym dielektrikem jako je napfiklad kapalina, je pro
popis Sifeni elektrického pole obvodem s harmonickym pribéhem nutné zavést pojem
komplexni permitivity [viz rovnice 2.]. Imaginarni ¢ast permitivity pak reprezentuje ztraty
dielektrika zapfi¢inénymi fazovym zpozdénym v disledku polarizace dielektrika. Tyto
ztraty jsou zpusobeny ménicim se elektrickym polem v dielektriku a naslednou reakci
dipolu latky dielektrika na tuto zménu. Pfi polarizaci se molekuly v dielektriku nataci ve
sméru elektrického pole, tim dochéazi k poruSovani mezimolekularnich vazeb, tfeni

molekul a naslednému uvolfiovani energie v podobé tepla. Hlavni parametr, ktery urcuje

tyto ztraty je komplexni permitivita €*, konkrétné jeji imaginarni ¢ast j€ .

e =¢ —jeu )

V niz & je realné &ast permitivity a & je imaginarni ast permitivity. Zavislost komplexni
permitivity dielektrik na frekvenci lze popsat pomoci riznych modelti jako napiiklad
Debyeho nebo Coleo-Coleova a dalSich. Obrazek 4. reprezentuje obecnou zavislost
dielektrik na frekvenci od statickych poli az po pole v oblasti optickych frekvenci.

U nepolarnich dielektrik je imaginarni slozka nulova. (Kunc, 2011)

g=g'+ig" Q
A 1
€ dipolar 1‘ @

electronic

atomic

|
10° 10° 10° 10t2  10®°
[microwave | infrared WIS fuv |

Frequency in Hz

Obrdzek 4 Graf redlné a komplexni permitivity a chovani molekul na riiznych frekvencich (Khouaja et al., 2021)

Souvislost komplexni impedance a permitivity lze popsat pomoci vztahu [rovnice 3]:

£(w) = Ttz (@) g —je (3)



V niz € je redlné Cast permitivity, € je imaginarni ¢ast permitivity, Co je pocatecni

kapacita, Z impedance, w uhlova rychlost.(Vidrich, 2020)

2.4  Spektroskopie pomoci stridavého napéti

Elektrochemicka impedanc¢ni spektroskopie (EIS) je v elektroanalytické chemii velmi
komplexni téma. Vzhledem k tomu, ze budeme méfit zeyména kapaliny, 1ze nase méfeni
impedance povazovat za EIS. Pro pochopeni elektrochemické impedan¢ni spektroskopit,
je dulezité zavedeni pojmu elektricky odpor pomoci Ohmova zakona [rovnice 4], kde
U je napéti mezi body (a) a (b), Ije proud, ktery protéka mezi body (a) a (b), aR je
elektricky odpor, symbolicky znazornény rezistorem na obrazku 5. Koncepéné R
predstavuje odpor proti proudu protékajicimu elektrickym obvodem. Cim v&tsi je R, tim

mensi proud protéka rezistorem pii daném napéti. (Peroff, 2022)

[©2] 4)

Obrazek 5 Elektricky obvod znazornujici Ohmiiv zdkon (Pohorelsky, 2022)

Tento popis odporu pomoci Ohmova zékona plati konkrétné pro stejnosmérny proud
(DC), kdy je na rezistor pfivedeno statické napéti nebo proud. Naproti tomu impedance
je méfitkem odporu, ktery obvod vykazuje v souvislosti s pruchodem stiidavého

elektrického proudu (AC). Ve stfidavém systému jiz neni privadény signal staticky, ale
kmitd zpravidla jako harmonicky signal o dané frekvenci. Rovnice pro impedanci je
analogickd Ohmovu zékonu, av§ak misto R pro odpor pouzivame Z pro impedanci [viz

rovnice 5].

z=-2q] )

I(w)

Impedance Z je umérna frekvencné zavislému napéti a frekvencné zavislému proudu, kde

w je uhlova frekvence oscilujici sinusovky. (Macdonald et al., 2018)
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Po pochopeni impedance se mizeme na elektrochemickou impedancni spektroskopii
divat jako na elektroanalytickou techniku. Pfi experimentu EIS se pomoci potenciostatu
pfivadi do elektrochemického systému vstupni sinusovy harmonicky
napétovy (nebo proudovy) signal a vystupni proudovy (nebo napétovy) signal se

zaznamenava a analyzuje z pohledu jeho amplitudy, frekvence a faze.

Pokud je prilozeny signal napétovy a méfeny signal proudem, oznacuje se jako
"potenciostaticka EIS". Pokud je pfivadény signal proudovy ameéfeny signal je
potencialovy, oznacuje se jako "galvanostaticka EIS". V ptipadé potenciostatické EIS se

aplikuje potencial ve tvaru uvedeném v rovnici 6,

U(t) = U, cos(wt) [V] (6)

kde Upje amplituda sinusového prubéhu napéti, w je thlova frekvence, t je Cas a Clen wt
predstavuje fazi prab&hu. Uhlova frekvence w je mirou toho, kolik cykld za jednotku asu
signal vykona. Uzivatel fidi frekvenci a amplitudu vstupniho potencialniho signalu
pomoci potenciostatu nebo analyzatoru frekvencni odezvy (FRA). Méfeny vystupni
proudovy signal, I(t) (rovnice 7), méa stejnou frekvenci jako vstupni signal, ale jeho faze
muize byt posunuta o konecnou hodnotu, znamou jako fazovy posun nebo fazovy thel
@ [viz obr. 6]. Naméfena amplituda vystupniho proudu lo se pii dané frekvenci méni

v zavislosti na impedanci elektrochemického systému. (Peroff, 2022)

1(t) = 1o cos (wt — @) [A] (7

Input signal Output signal

(current or potential)

Electrochemical \/:\I\,/\/\

(potential or current)

Time ——) (I) Phase Angle

Obrazek 6 Zjednoduseny diagram elektrochemické impedancni spektroskopie s fazovym ithlem (Peroff, 2022)
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2.4.1 Tvorba grafia z vysledku EIS

Meéieni EIS se sklada ze sekvence sinusovych napétovych signali v pozadovaném
rozmezi frekvenci. Amplituda vstupniho sinusového signalu zastava konstantni, ale
frekvence signalu se méni. Obvykle jsou frekvence vstupniho signalu rozlozeny na
sestupné logaritmické stupnici od ~10 kHz - 1 MHz az po spodni hranici ~10 mHz - 1 Hz.

Pro kazdé vstupni napéti se pti dané frekvenci méti odpovidajici vystupni proud.

Vysledek vyneseni vstupniho a vystupniho signalu do jednoho grafu zavislosti proudu na
potencialu se nazyva Lissajoustv graf [viz obr. 7]. Tvar Lissajousova grafu zavislosti
proudu na napéti je pfimka, pokud jsou vstupni a vystupni signaly ve fazi nebo pokud je

@ = 0. V ptfipad€ Ze jsou vstupni a vystupni signaly mimo fazi, tvar Lissajousova grafu
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se zobrazi jako naklon&ny oval [obr. 7]. Sitka ovalu udava fazovy thel vystupniho signalu.
Pokud naptiklad Lissajoustv graf vypada jako dokonaly kruh, znamena to, Zze vystupni

signal je zcela mimo fazi (tj. £90°) vzhledem ke vstupnimu signalu. (Brett a Brett, 1993)

ey Vertcal
Lissajous Detlection Voltage
Figures e, =E_sin(8+9¢)

8 =90° OR 270°

N
NS

7
N\

0 = 180°

Horizontal
Deflection Voltage
e,=E_siné

o | #] (@] [@] [$] [k

Obrazek 7 Priklady Lissajousovych grafii s riiznym fazovym posunutim (Dubey, 2021)

Absolutni hodnota impedance Z je rovna amplitudé napéti Uo délené amplitudou proudu

lo, pro danou frekvenci, jak ukazuje rovnice 8.

1Z| = ’,’—:[Q] ®)
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Vyneseme-li absolutni hodnotu impedance |Z| nebo fazovy posun jako funkci frekvence

na dvouosy graf, dostaneme tzv. Bodeho graf [obr. §].

1000 I-.‘ :J 20
]

‘Zl(Ohms)
X

1 l I 1
0.01 1 100 10000

Frequency (Hertz)

Obrazek 8 Priklad Bodeho grafu (Peroff, 2022)

Frekvence a absolutni hodnota impedance se obvykle vykresluji v logaritmickém
mefitku, zatimco fazovy uhel se zobrazuje linearné. Hodnoty impedance a faze v zavislosti
na frekvenci pak ukazuji na kapacitni nebo indukéni chovani obvodu v daném rozmezi

frekvenci.

Pokud na osu x vyneseme realnou ¢ast impedance Z; a na osu y zapornou imaginarni cast

impedance -Zi, ziskame Nyquistav graf [obr. 9].

600 |

v
E
400 ju=
g sy %= g e Py
| 200 -/'\/' 3
/] l | l \.

200 400 600 800
Z,.(Ohms)

Obrazek 9 Priklad Nyquistova grafu (Peroff 2022)

Hodnoty imaginarni impedance na Nyquistové grafu se bézné prevraceji, jak ukazuje obr.
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9. Alternativné se osa Zj zobrazuje v obraceném Ciselném potadi vzhledem k tomu, ze
téméf vSechny hodnoty Zi jsou obvykle menSi neZ nula ana kartézském grafu je
pohodInéjsi zobrazovat tvary a obrazce predev§im v prvnim kvadrantu (viz obrazek 9).

Dalsi konvenci uplatiiovanou u Nyquistovych graft je ortogonalita neboli pravouhlost.

Nyquistovy grafy jsou nejbéznéjsi formou zobrazeni impedancnich dat, nasledované
Bodeho grafy. Bodeho grafy umoziiuji snadné urceni hodnot frekvence ve srovnani
Nyquistovymi grafy, kde se hodnoty frekvence nezobrazuji. Obecné plati, ze body vlevo
dole na Nyquistové grafu odpovidaji nejvyssim frekvencim asmérem doprava se
postupuje od vysokych knizkym frekvencim. Vysledkem méfeni elektrochemické
impedancni spektroskopie je zpravidla pét soubort dat: frekvence f, realna cast
impedanceZs, imaginarni ¢ast impedance Zi, absolutni hodnota impedance |Z| a fazovy

posun @. (Peroff, 2022)
2.4.2 Obvodové modely

Elektrochemickou impedanc¢ni spektroskopii 1ze pouzit k ziskani uzitenych informaci
o slozitych elektrochemickych systémech. Rizné casti elektrochemického systému lze
modelovat pomoci znamych obvodovych prvkd, jejichz impedance je dobie
charakterizovana. Nize je uvedena tabulka [tabulka 1] zakladnich obvodovych prvka

a rovnic, které popisuji jejich prislusné impedance,

[ ————— Z, = i = ;/
‘ JwC Wl
| Z; = jwL

Tabulka 1 Obvodové prvky a vypocet jejich impedance (Peroff, 2022)

kde rezistor R predstavuje prenos elektroni rozhranim, kondenzator C predstavuje
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nefaradické nabijeni na rozhrani, civku L, kterd predstavuje magnetickou indukcnost. (Huang,
2018). Existuji i dalsi slozitéjsi obvodové prvky, které se uplatiuji pro popis diftize
a dalsich elektrochemickych jevl. Pro lepsi nazornost jsme zvolili pouze pouziti

kombinace téchto tii zakladnich prvki.

Pro pochopeni, jak funguje modelovani elektrochemického systému, uvazujme
konfiguraci se tfemi elektrodami, kde je vodiva pracovni elektroda ponofena do vodného
elektrolytu s redoxné aktivni molekulou (ztraci nebo ziskava elektrony) jako analytem
[obr. 10]. Ackoli to neni na obrazku 10 znazornéno, v systému je zahrnuta proti-elektroda
(pomocna elektroda), ktera udrzuje rovnovahu naboje a referen¢ni elektroda, ktera slouzi
jako stabilni referenéni bod. Pracovni, proti-elektroda areferencni elektroda jsou

pripojeny k potenciostatu. (Magar, Hassan a Mulchandani, 2021)

@ solvent
O analyte

Electrode
+ + + + + + +

Obrazek 10 Model povrchu elektrody ve vodnim systému se tremi elektrodami (Peroff 2022)

Na Sedé pracovni elektrodé je kladné napéti, které pfitahuje zaporné€ nabité anionty

k povrchu a vytvaii elektrochemickou dvojvrstvu. (Brett a Brett, 1993)

V elektrochemickém systému potenciostat piivadi kladné predpéti na pracovni elektrodu
vzhledem k referen¢ni elektrodé. Kladny naboj pracovni elektrody pfitahuje zaporné
nabité anionty k povrchu pracovni elektrody. Anionty jsou solvatovany (obaleni Castic
rozpusténé latky molekulami rozpoustédla) molekulami rozpoustédla, a kdyz aniont
dosédhne povrchu elektrody, molekuly rozpoustédla obklopujici aniont se dostanou do
kontaktu s povrchem elektrody. Tim se na povrchu elektrody vytvoti druh kondenzatoru.

Kondenzator se sklada ze dvou opacné nabitych desek oddélenych dielektrikem. V nasem
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elektrochemickém systému tvofi jednu desku kladny naboj z povrchu elektrody,
molekuly rozpoustédla tvoii dielektrikum a druhou desku tvofi zaporn€ nabité anionty.
Tento jev je znam jako elektrochemicka dvojvrstva. Elektrochemicky systém se také
sklada z molekul analytu, které difunduji kolem povrchuelektrody. Pokud na pracovni
elektrodu privedeme dostate¢né velké napéti, miizeme vyvolat prenos elektronti (oxidaci)
z analytu na povrch elektrody. Podobné jako Ohmuvzakon 1ze proces prenosu elektront
mezi analytem a elektrodou modelovat jako odpor. Za povrchem elektrody se nachazi
objemovy roztok, kde jsou umistény proti-elektrodya referencni elektrody, které maji
konstantni napéti a slouzi pro méfeni napéti na zbylych elektrodach. Roztok elektrolytu
neni dokonalym vodiem néaboje, proto existuje vlastni odpor roztoku mezi

elektrodami, ktery 1ze modelovat jako dal§i samostatny rezistor. (Peroff, 2022)

Diky tomuto muZeme sestrojit jednoduchy obvod pro popis jednoho ze zakladnich
elektrochemickych systému, jako je napiiklad vodni systém. Tento obvod se bézné
pouziva pii modelovani zakladnich elektrochemickych procesi a oznacCuje se jako

Randlesav obvod [obr. 11],

Cdl

Rct

Obrazek 11 Randlesitv obvod (Haris, 2015)

kde R je odpor roztoku, Re je odpor pfi prenosu naboje a Ca kapacita dvojvrstvy.
Protilehlé konce tohoto obvodu si muZeme piedstavit jako pracovni a protilehlou
elektrodu, kde proud teCe z protilehlé elektrody (leva strana) na pracovni elektrodu (prava
strana) nebo naopak. Vizualné je vidét, ze proud musi nejprve projit pres odpor roztoku
Rs. Po prichodu pres R vSak existuji dvé mozné cesty, kterymi proud teCe. Bud’ muze
prochazet kondenzatorem spojenym s elektrochemickou dvojvrstvou Cg nebo muze
prochazet odporem spojenym s pienosem naboje Re. Proud si vzdy zvoli cestu
nejmensiho odporu neboli nejnizsi impedance. V tomto pripadeé se impedance Ca a Rt

meéni jako funkce frekvence. (Peroff, 2022)
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Mohli bychom zvolit i slozit€j§i nahradni obvod s pouzitim dalSich prvka, ale pro

zakladni pochopeni problematiky jsme zavedli pouze tento nejjednodussi model [obr. 11].

Nyquistiv graf Randlesova obvodu je uveden nize [obr. 12]. Kdyz jsou rezistor

Rcta kondenzator Cai v paralelnim zapojeni, tvoii na Nyquistové grafu palkruh.

600

—Z;(Ohms)
i N
S

200 ;
I |

200 400 600 800
Z.,.(Ohms)

Obrazek 12 Nyquistitv graf Randlesova obvodu (Peroff 2022)

Pokud vime, jak se impedance chova pfi vysokych a nizkych frekvencich, mizeme pfi

pohledu na Nyquistiv graf [obr. 13] pfifadit hodnoty pro Re a Rs.

600

—Z;(Ohms)
S

200 | R 1 R \
% 4R 4
200 400 600 800

Z..(Ohms)

Obrazek 13 Nyquistitv graf Randlesova obvodu shodnotami Rs a Rct (Peroff 2022)

Obecné plati, ze kdyz je w velka, impedance se rovna Rs. Leva strana Nyquistova grafu
predstavuje vysokofrekvenéni impedanci a vzdalenost od pocatku k vysokofrekvencnim

datovym bodiim je rovna Rs. Naopak na opacné strané pilkruhu jsou data nizkofrekvenéni
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impedance. KdyZ je hodnota w velmi nizka nebo blizka nule, impedance se rovna hodnoté
Rs + R Na zakladé vysokofrekvenénich tdajii vime, Ze Rsje vzdalenost od pocatku
k levé strané pulkruhu. To znamena, Ze $ifka pulkruhu je rovnaRe. Pii pohledu na
Nyquistiv graf mizeme urcit hodnotu Rs a Re.. Kdyz zname Rg a Re, mizeme pouzit

rovnici 9 k vypoctu Cqi. (Benavente, 2005)

Z, = Rg+—2¢ )

1+RcCai(Jw)

2.5 Polymery

Polymery v praci pouzivame, protoze se v biomediciné uzivaji k elektrickému
zvlaknovani, atedy vyrobé nanovlaken, které se uplatiiuji naptiklad pifi zhotovovani
umélych Slach achrupavek. S konkrétnimi polymery pracujeme, protoze v nékolika
ptipadech byla uz schopnost zvlaknovani provérena v diivéjSich studiich. Tyto latky byly
zvlakniovany stejnosmérnym proudem. V této praci se budeme zabyvat zvlakniovanim
sttidavym proudem ajako zakladni charakterizace téchto latek by mohla slouzit

impedancni spektroskopie. (Rudnik, 2013)

2.5.1 Zakladni definice

Termin polymer se béZné pouziva v prumyslu plasti a kompozita ¢asto jako synonymum
pro plast nebo pryskyfici. Ve skuteCnosti polymery zahrnuji celou fadu materialt
s riznymi vlastnostmi. Jsou to organické latky, které se lisi od ostatnich latek tim, ze maji
velké molekuly, kterym se fikd makromolekuly. V nich se v fetézci opakuji zakladni
jednotky, tzv. mery (z feckého mer = dil). Ve spojeni s feckou pfedponou poly (poly =

mnoho nebo vice), proto polymer znamena latku slozenou z vice mert [viz obr. 14].

monomery (n =1) X oligomery (n<10)  x polymery (n > 10)

Obrazek 14 Porovndni mikromolekulovych vetézcii (ELUC, 2014)
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Jednotka molarni hmostnost urcuje délku makromolekul. Za makromolekularni latku se
povazuje slouenina s vy$§i molarni hmotnosti nez 10° g/mol, v piipad& polymerd
pfesahuje hmotnost hodnotu 10* g/mol, zatimco molarni hmotnost nizkomolekularnich
latek mUze byt méné nez 100 g/mol (napf. voda ma molarni hmotnost ~ 18 g/mol). Diky
své struktuie maji polymery jedinecné vlastnosti, které lze pfizpusobit pro rizna pouZiti.
Polymery se nachéazeji ve volné ptirodé. Napiiklad kaucuk je ptfirodni polymerni material,
ktery se pouziva jiz tisice let. Ma vynikajici elastické vlastnosti, které jsou vysledkem
molekularniho polymerniho fetézce vytvoreného pfirodou. Dal§im piirodnim polymerem
je Selak, pryskyfice produkovana broukem lakem v Indii a Thajsku, ktera se pouziva jako
zakladni natér, tmel a lak.

Nejrozsitenéj§im piirodnim polymerem na Zemi je celuloza, organicka sloucenina, ktera
se nachazi v bunéénych sténach rostlin. Pouziva se k vyrobé papirovych vyrobkd, textilii
a dalSich materiald, jako je napfiklad celofan.

Polymery miizeme vytvofit i umeéle. Mezi umélé nebo syntetické polymery patii
materialy, jako je polyethylen, ktery je nejrozsifenéjsi plast na svété, nachazi se v riznych
vyrobcich od nakupnich tasek po skladovaci nadoby a jednorazové kelimky.

(B&halek, 2014)

2.5.2 Polymerizace

Polymerizace je proces vytvareni syntetickych polymert spojovanim malych molekul
monomeru do fetézct drzenych pohromadé kovalentnimi vazbami. Dvéma hlavnimi
formami polymerace jsou polymerace s postupnym rdstem a polymerace s rustem
fetézce. Hlavni rozdil mezi nimi spoCiva v tom, ze pii polymeraci s ristem fetézce se
molekuly monomeru ptidavaji do fetézce po jedné molekule. Pii postupné polymerizaci
se vice molekul monomeru vaze ptimo mezi sebou.

Kdybyste se mohli podivat na polymerni fetézec zblizka, vidéli byste, ze vizualnistruktura
a fyzikalni vlastnosti molekuly fetézce kopiruji fyzikalni vlastnosti polymeru. Pokud
napfiiklad polymerni fetézec tvoii pevné stocené vazby mezi monomery, které se obtizné
prerusuji, bude polymer pravdépodobné pevny a houzevnaty. Na druhou stranu, pokud
polymerni fetézec obsahuje molekuly s roztazitelnymi vlastnostmi, bude mitpolymer

pravdépodobné pruzné vlastnosti.
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2.6 Zvlaknovani v mediciné

K vyrobé nanovlaken se nejvice pouziva elektrostatické zvlakinovani. Principem této
metody je pusobeni elektrického pole na latku. V tomto piipadé pusobi Castice na

polymerni roztok nebo taveninu, ¢imz se vytvaii jemna vlakna o priméru v rozsahu

nanometrt. Nanovlakna maji tisickrat vétsi plochu povrchu nez mikrovlakna. To ma za
nasledek vynikajici schopnost, diky které se v ném pii deformaci netvori trhliny. Dale

disponuje dobrou tuhosti a porovitosti.

Nanovlakna disponuji velkym potencidlem vyuziti do budoucna. Mohla by se pouzivat
prakticky ve vSech odvétvich pramyslu. Planuje se jejich vysoké vyuziti k vyrobé
ochrannych odévt nebo jako pohon vesmirnych lodi. V soucasné dobé se pouzivaji pro
vyrobu vysoce ucinnych filtri vzduchu, které se pouzivaji napt. na operacnich salech

v nemocnicich atd.

Momentaln€é probiha rozsahly vyzkum pro uplatnéni nanovlaken v biomedicing.
Predpovida se jejich vyuziti pfi vyrobé kuze, cév, hojicich prostiedkii nebo umélych
organll. Dal§im moznym feSenim v budoucnu by mohla byt vyroba nanovlaken
z biokompatibilnich materialt, které je schopno t€lo po néjaké dobe vstiebat
a napodobuje svymi vlastnostmi skutecné tkané€. Nanovlakna, ktera by byla vyrobena
z takto biokompatibilnich materiald, by mohla byt vyuzita také na kryci material na rany
obohacené o antibakterialni nebo jiné latky podporujici rychlejsi hojeni ran. Nanovlakna
by mobhla slouzit jako matrice pro rast kmenovych bunék. Toto fesSeni se jiz testuje. Dalsi
metodou je zvlaknovani stfidavym proudem, ktery neni zcela dobfe popsano, a proto je
jedna z moznosti vyzkumu pravé impedancni spektroskopie. Tou se zabyvame v této

praci. (Lécba rany.cz, 2012; nanoSPACE, 2023; Sedlak, 2023)
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3 Vyzkumna cast

V této kapitole budeme probirat popis méteni, pouzité pristroje a vysledky jednotlivych

experimentu spolu s analyzou vysledki.

3.1 Princip méreni

Nase méfeni imituje elektricky obvod, kde nas pristroj je vlastné zdroj stfidavého napéti
a méfend latka je dielektrikum mezi dvéma elektrodami drzaku této latky neboli vytvari
kondenzator. V pokusu tedy prikladame napéti na elektrody a sledujeme chovani latky,
konkrétné jeji odpor, respektive impedanci. Po pfilozeni napéti na elektrody se v latce
zacnou natacet elektrické dipoly, kladny k zaporné nabité elektrodé a zaporné ke kladné
nabité elektrodé. V polymernich roztocich se tyto dipdly nataceji pomaleji, nez v pevném
prostiedi to znamena, ze ptfi nékterych frekvencich se dipoly nestaci uplné otocit k opacné
nabité elektrodé a tim se zveda impedance “obvodu®. My v méfeni zji§tujeme prave tuto
zavislost impedance na frekvence, diky které mizeme usuzovat jeji vliv na chovani
polymernich roztoku pfi stfidavém zvlaknovani. Prace si klade za cil testovani nové

pofizené impedancni spektroskopie pro méfeni kapalin.

3.2 Zakladni popis méreni

K méfeni pouzivame fazove citlivy zesilova¢ MFLI a jeho rozsiteni IA jako impedancni
analyzator. V pokusech pouzivame Ctyf-terminalové zapojeni, které ma rozdélené vstupy
na proudové a napétové low Lo a high Hi pro kazdou elektrodu. Toto zapojenima oproti
dvou-terminalovému zapojeni presnéj§i konecny vysledek, protoze svym zapojenim
kompenzuje odpor pfivodnich vodicti (minimalizuje jejich vliv) a kazdy terminal je
zaméfeny pouze na jednu velicinu o jednom napéti na rozdil od dvou-terminalového, které
ma dva vodice rozdélené na low Lo a high Hi pro napéti i proud, takze dochazi pfi
impedanci niz$i nez1kQ k nepfesnostem méfeni diky vlivu kabelt. V méfeni potiebujeme
z téchto hodnot impedance poté vypocitavat dalsi veliCiny, proto pouzivame piesnéjsi
Ctyf-terminalové zapojeni.

28



Aparatura se sklada z drzaku na vzorky, ktery je spojeny pomoci BNC kabelu do

zesilovaCe MFLI a déle je drzdk uzemnén pro maximalni presnost [obr. 15]. Pfistroj je

pfipojeny do napéjeni z elektrické sité a dale k pocitaci, ve kterém probiha jeho ovladani.

Schéma zapojeni je na obr. 16.
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Obrazek 16 Schéma zapojeni (viastni fotografie)
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Po vlozeni vzorku pomoci pipety do uzemnéného stojanu s dvéma elektrodami [obr. 17]
uzpusobeného pro kapalné vzorky pfiblizime vrchni elektrodu pomoci mikrometru tak,
aby se dotykala hladiny latky a aby nepfetékala pres elektrodu. Mikrometr presné

definuje vzdalenost elektrod, proto je nutné ho pred zacatkem méfeni vynulovat.

Poté zapneme v internetovém rozhrani LabOne v ovladacim prostiedi nastroj impedancni

Obrdek 17 DrzZak na vzorky pri méreni (viastni fotografie)
analyzator, kde nastavime vybrané frekvencni pasmo, pro které chceme méteni provadeét.
Dale pak nastavime pocet métreni v daném rozmezi a také, pro které veli¢iny chceme svym
meétenim vykreslit grafy.V naSem ptfipadé je to faze (¢), realna (Real) a imaginarni (Imag)
¢ast impedance a jeji absolutni hodnota. Méfeni probiha tak, ze pfistroj postupné prochéazi
celé pasmo frekvenci a zaznamena zméfené hodnoty ke kazdé frekvenci. Zalezi na tom,
kolik méfenipied zahajenim zvolime. Cim vice méFeni zvolime, tim del3i ¢as bude méfeni
trvat. Stejnétak to funguje iu zvoleného frekvenéniho pasma. Cim mensi frekvenci
zvolime jako pocatecni (az do 5 mHz) a k tomu jako konecnou napfiklad v jednotkéach
kHz, tak mize méfeni trvat i nékolik hodin, dokonce pfi opakovaném méfeni i nékolik
dni. Poté uz jen vypneme impedanc¢ni analyzator a pak cely pfistroj.
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3.3 Pouzité pristroje

K realizaci experimentu pouzivame zesilova¢ MFLI, pocita¢ a drzak na vzorky.

3.3.1 Zesilova¢ MFLI

Jedna se o fazové citlivy zesilovac, ktery obsahuje rozsifeni pro impedancni analyzator,
jedna se tedy o velmi presny méfi¢ RLC v pozadovaném rozsahu frekvenci (zafizeni,
které slouzi k méfeni induk¢nosti (L), kapacity (C) aodporu (R)) od firmy Zurich
Instruments. Méfeni impedance lze provést ve frekvenénim pasmu od 5 mHz do SMHz.
V rozsahu frekvenci od 1 Hz do 1 MHz zarucuje pfesnost impedancniho méfeni
s odchylkou 0,05 %. Jeho velkou vyhodou je vysoka opakovatelnost méteni, maly rozdil

vstupnich hodnot proudu a napéti v zavislosti na teploté [obr. 18].
—
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Obrazek 18 MFLI popis vstupii (vlastni fotografie)

Pfi méfeni pouzivame cCtyi-terminalové zapojeni, které se sklada z dvou napétovych

a dvou proudovych vstupti. Na obr. 18 je ukazano jejich presné usporadani.
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Na obr. 19 je vidét zapojeni napajeni zdroje pristroje a dale propojeni pfistroje s PC.

Clock 10MHz
In

Obrazek 19 MFLI propojeni s PC a napdjeni (vlastni fotografie)

Po zapojeni vSech kabell je pfistroj ptipraven k méfeni.

3.3.2 Dvouelektrodovy drzak vzorku Ametek 12962 A

Jedna se o drzak na vzorky od firmy Ametek [obr. 20], ktery umoziuje pfesné impedancni
testy pevnych nebo kapalnych latek pfi pokojové teploté. Sklada se z dvou paralelnich
elektrod. Prvni pevné umisténa dole a druhou 1ze pohybovat pomoci mikrometru az do

kontaktu se vzorkem.
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Obrazek 20 Drzak (vlastni fotografie)

Drzak vzorku vyuziva techniku ochranné elektrody (Guard ring) aby se snizil vliv
bludnych siloCar na okraji vzorku, které by jinak vedly k chybam meéfeni. Ochranna
elektroda zajist'uje, ze silocary elektrického pole jsou rovnobézné v celé Casti vzorku,
ktera se podili na méfeni impedance a elektrické pole je tak maximalné¢ homogenni

v prostoru kondenzatoru. [obr. 21] (AMETEK, 2023)
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“Lo" Electrode
Obrazek 21 Popis funkce ochranného prstynku (AMETEK 2023)

Na obrazku 22 muazeme vidét rozebranou elektrodu na kapalné vzorky. Sklada se
z teflonového okraje, ktery slouzi jako ochrana pied vyteCenim kapaliny. Dale z dvou
elektrod, vétsi elektroda je horni a pohybliva a mensi je pevné spojena s ochrannym

prstenem, ¢imz zabrafiuje nerovnob&znym silo¢aram dopadnout na elektrodu.

Obrazek 22 Jednotlivé casti elektrod (viastni fotografie)

Mensi spodni elektroda se zasroubuje do dilu s ochrannou elektrodou a toto celé poté do
teflonového okraje, nasledné se celek spodni elektrody zasroubuje do spodni casti drzaku
a zbyvajici vétsi elektroda do vrchni Casti drzaku. Latku do spodni elektrody uzptisobené

pro kapalné vzorky vkladame pomoci pipety. Po skoneni méfeni Ize obé elektrody opét
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vysroubovata vodou, popfipad€ jinou latkou vycistit. Protoze jsme v prubéhu méfeni
zjistili, ze CiSténielektrod ma zasadni vliv na celkové meéfeni, zvlast pii méfeni
polymernich vzorki je dilezité maximalni vycisténi elektrod, aby usazeniny predchozich

vzorkt nemély vliv na dal§i méfeni.

34 Ovladani softwaru méreni

Pokud mame pfipraveny vzorek, mizeme piejit k méfeni. V této Casti popiSeme nastaveni

systému a samotné méfeni v prostfedi LabOne.

Po pripojeni pfistroje do sité a k pocitaci mizeme zapnout internetové rozhrani pfristroje
MFLI LabOne. Poté musime zapnout pristroj vypinacem na jeho zadni stran€. Prosttedi
po chvili naCte vSechny pfipojené pfistroje a dovoli nam se k nému pfipojit nebo

napfiklad probliknout LED pro rozpoznani nabizeného pfistroje [obr. 23].

WL abOne®User Interface \.# Zurich
: For e N\ Instruments
[ eacc— s
___[UogradeF
IS;wce FW upgrade availat
| Heip | Documentaion | i Logs | auto start S S

Obrazek 23 LabOne pripojeni (viastni fotografie)

Po kliknuti na Open, kterym se pfipojime k vybranému pfistroji, se otevie uvodni okno,
kde muzeme vidét, pfipadné prenastavit piistrojové napétové a proudové vstupy,

frekvenci oscilatoru nebo parametry vystupniho signalu [obr. 24].
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Obrazek 24 LabOne uvodni okno (viastni fotografie)

Pro nase méfeni budeme potiebovat nastroj IA (impedancni analyzator), ktery nalezneme
v levé bocni 1ist€ ve spodni poloving [viz obr. 24]. Poté si tento nastroj pretahneme mezi
ostatni pouzivané nastroje. V této kart¢ mizeme meénit vnitini ekvivalentni obvod (pro
nase méfeni je vhodné paralelni zapojeni kondenzatoru a rezistoru). Mtzeme zde sledovat
zméfené a dopoctené hodnoty piimo v pribéhu méteni. Dale také sledovat vstupni napéti
a proud nebo napiiklad ménit vstupni velikost testovaciho signalu [obr. 25], ktery je pro
naSe métfeni 25mV. Lze nastavit az do 300 mV. Toto nastaveni ale nevyuzivame, protoze

by mohlo dojit elektrickému ovlivnéni méteného vzorku.

Config x Device x Aux X Lockin x Impedance Analyzer x
1 | Measurement Control [5] Input Monitor [E] Equivalent Circuit Device DuT |[5] Measurement Results =]
cal | Enable [E]] [Test Signal V) so0.0n K| Mode Hen G — RealZ)

Mode [ w—l Osc Frequency .. 00000000K Voltage  Current e = Imag(Z)

Application LCR impedance Meast v 100~ 100 Representation Rp || Cp v "’D Lo Abs(Z)

Precision High — medium setting v Range Control S0 S0 Parameter 1 Rp Parallel Resistance (0) L ] Phase(2)

One-Period Avg [ Input Control  Auto 0- 0- Parameter2  Cp Parallel Capacitance (F) Lo (—F—1 Frequency

Conf.Indicators [0 CurrentRange 20.0m s0- 504 Len(—19 Parallel Resistance

Voltage Range 1.0 i L B — Parallel Capacitance

Obrazek 25 LabOne impedancni analyzator (viastni fotografie)

Na obrazku 26 jsme zbocni liSty zapnuli funkci Sweeper, nastroj pro generovani
frekvenci méfeni a ve kterém se také zobrazuje vysledné grafy. Po pfetazeni Sweeperu
mezi aktivni karty se otevie hlavni okno se soufadnym systémem pro zobrazeni kiivek

a na pravé strané nastaveni meéteni. V zalozce Control nastavime pocatecni a koncovou
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frekvenci pokusu, délku méfeni (neboli kolik métfeni se uskutecni v zadaném rozmezi
frekvenci, ztoho vyplyva, Ze srostoucim poftem bodd (“Length®) poroste i doba
meéfeni). Dalsi dulezitou informaci, kterou musime zadat, jsou veliCiny, jez v pokusu
chceme sledovat. V naSem pfipadé je to redlna aimaginarni Cast a absolutni hodnota

impedance a faze [viz obr. 26].

Scope x Numeric x Sweeper x AddRow  x
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E EH E Frequency (Hz i 2 E
Obrazek 26 LabOne Sweeper control (vlastni fotografie
Dale v zalozce Settings vybereme v aplikaci Parametr Sweep, ktery dava vétsi diraz na
presnost vybranych meéfenych parametrt [obr. 27].
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Obrazek 27 LabOne Sweeper nastaveni (vlastni fotografie)

BE B8 &

Ted uz je vSe pripraveno k zahjeni méteni, kterym bude pro tuto ilustraci a predstaveni
rozhrani vzduch s rozestupem elektrod 2-3 milimetri. Pfed samotnym zahajenim méfeni
musime jesté v karté impedancniho analyzatoru kliknout na Enable pro zacatek méfeni
[viz obr. 28]. Poté uz jen klikneme ve Sweeperu na Single pro zapnuti jednoho meéfenti.
Poté se nam viadku Remaining objevi pfiblizny zbyvajici ¢as do konce méfeni

a zacnou se vykreslovat kiivky sledovanych veli¢in v grafu.
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Config x Device x Aux x Lockin x Impedance Analyzer x

1

Measurement Control (-] Input Monitor [=] Equivalent Circuit Device
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Mode el Osc rrequency  T.00000000 Voltage ~ Current Ml =1 -294.63948 MOhm
Application LCR Impedance Meast ¥ 100 180~ Representation Rp || Cp v +294.65817 MOhm
Precision High — medium setting v Range Control o4 S0 Parameter 1 Rp Parallel Resistance (2) | ( -90.64537 deg
One-Period Avg [§] Input Control  Auto v o3 03 Parameter 2 Cp Parallel Capacitance (F) Lo 4 +1.00000 kHZ
Conf. Indicators [ Current Range  100.0n ol =04 e : Baralel Resistance SUPPression
Voltage Range  100.0m e .. p Parallel Capaci strong tion

Obrazek 28 LabOne zapnuti IA a start méreni (viasti fotografie)

Po skonéeni méfeni ve Sweeperu uvidime grafy naméfenych hodnot zvolenych parametrti
(faze, realna Gast impedance atd.). Uvodni testovaci méfeni vzduchu dopadlo podle
ocekavani a podle ptedeslych zkuSenosti s méfenim vzduchu prakticky totozné. Po
dokresleni vSech kiivek je vhodné vypnout impedanc¢ni analyzator, abychom se tfeba
nedotknuli elektrodami a nezpusobili tak zkrat. Poté miZeme analyzovat vzniklé grafy
napiiklad pomoci programu Matlab. Ve spodni li§t€¢ hned pod grafem je mozné zménit
mefitko, format os, stahnout si data v riznych formatech jako obrazek nebo vygenerovat

data z méfeni ve formé poznamkového bloku ale i dalSich formatt [obr. 29].

[Ovop sigmal hare for new groop]

Obrazek 29 LabOne vysledek méreni (viastni fotografie)

Pro vypnuti pfistroje ho nejdiive musime odpojit od pocitace. To udélame Cervenym

tlacitkem v levém dolnim rohu [viz obr. 30].

38



Confg * Device x Awx x Lockin x Impadance Analyzer AddRow

1

Measurement Control (=] input Monitor (5] Equivalent Circuit [ Device ] ouT 1] Messurement Results a
Cal Enable = Test Signal (V) Mode 2] ReakZ) Current Underflow
Mode Osc Frequency Voltage Current Imag(Z) Current underflow
Application W bt | Representation Ro || Co v Abs(Z) current underflow
Precision *+  Range Control il = Parameter | Rp Paraliel Resistance (0} Phase(Z) current underflow
One-Period Avg [B] Input Contiol  Aute ¥ ol - Paramster2  CpParaiiel Capactance (F) Frequency current underflow
Cont Indicators [0 CurentRange 10.00 » M Paralel Resistance  Current underflow
Voltage Range 10008 Sy ey Paratiel Capacitance  Current underflow
Scope x Numerc x Sweeper Add Row
10+ 10+ 10t 10 Control Setlings History Math
8. %o impadance | Sample imag(Z) Horizontal
3 = prberd] r:w.aann ‘Sample ReakZ) Stop (Hz)

pr pott [ P2 [@ xv @
Curfert Uader Ampiitude (A)
f W Demod 1 Sample R
= Impedance (Ohm)

BN B &

0% o ey

T (Shutdow: Shuks doun the InstumenlLoaq('secint. */devs341/5np3/0/ensole’, 0); IR Rec - Mos| Wl cF ovil | ovo| Co

Obrazek 30 LabOne vypnuti IA (vlastni fotografie)

Nasledné nam vyskoci tabulka, ktera fika, ze mame chvili vyckat, nez na pfistroji za€nou
svititCervené LED diody. Poté je vhodné kliknout v této tabulce na OK a vypnout pfistroj

vypinaem na zadni strané piistroje [obr. 31].

Device Shutdown X

Your device dev4941 will shut down. Do you want to proceed?

Obrazek 31 LabOne odpojeni pristroje (vlastni fotografie)

3.5 Testovaci vzorky

Na testovacich vzorcich jsme vyzkouseli spravnost méfeni nasi sestavy. Pro tyto ucely
jsme vyuzili zakladni latky, které byly uz znamé z odborné literatury a jiz zméteny. Mohli

jsme si tedy ovéfit funkEnost a spravnost nasich vysledka.

3.5.1 Meéreni vzduchu — vrstva 2,33mm

Meéieni vzduchu jsme pouzili z davodid jednoduchého ovéfeni spravnosti méfeni

porovnanim naSich vysledkd ztémi zteorie a také jeho jednoduchosti bez potieby
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Z grafu impedance vyplyva, zZe s rostouci frekvenci se snizuje impedance.
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Graf 2 Absolutni hodnota impedance na frekvenci — vzduch (vlastni graf)
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Graf 4 Bodeho graf — vzduch (vlastni graf)
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Obrazek 32 Bodeho grafvzduchu pro riizné teploty (Sauerwald et al., 2019)

Pti pohledu na na§ zméfeny graf a ukazku grafu z ¢lanku Impedance model for a high-
temperature ceramic humidity sensor (obr. 32) lze konstatovat, ze vysledky jsou
srovnatelné. Hodnota faze v nasem grafu je na zacatku kolisava, ale s rostouci frekvenci
se ustaluje kolem hodnoty 90°. To odpovida plné kapacitni reaktanci. Pfi¢emz u grafu
zavislosti absolutni hodnoty impedance na frekvenci vypadaji grafy velmi podobné
s jedinym rozdilem, Ze nami naméfeny graf je posunuty fadoveé o 1kQ mén€, coz mohlo

byt zptsobeno riznou relativni vihkosti vzduchu.
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3.5.2 Meéreni kohoutkové vody — vrstva 2,25mm

Kohoutkovou vodu jsme zvolili jako nejjednodussi kapalny vzorek a také z davodu

porovnani jejich hodnot s destilovanou vodou.
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Graf 5 Impedance v zavislosti na frekvenci — kohoutkova voda (viastni graf)
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Graf 6 Absolutni hodnota impedance zavisla na frekvenci s hodnotami — kohoutkova voda (vlastni graf)

Z toho vyplyva, ze se podobné jako u vzduchu s rostouci frekvenci snizuje impedance,

tudiz lépe prochazi proud.
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Obrazek 33 Impedance slané, kohoutkové a minerdlni vody v zdavislosti na frekvenci (Behzadi a Fekri, 2013)

Z naSeho grafu absolutnich hodnot impedance v zavislosti na frekvenci [graf 6]
v porovnani s grafem z ¢lanku Electrical parameter and permittivity measurement of
water samples using the capacitive sensor [obr. 33] mizeme vidét, Ze hodnoty v ¢lanku
(v obréazku svétle modré) jsou o néco mensi nez nase. Oba grafy maji klesajici tendenci.
Z toho si miizeme usuzovat, ze problém bude v nemoznosti naméfeni totoznych vzorkt
kohoutkové vody. Kohoutkova voda ma v riznych mistech rizné slozeni, proto nase
hodnoty nejsou stejné. OvSem vzhledem k tomu, Ze rozdil hodnot neni v fadech ale pouze

v desitkach ¢i stovkach, tak to znamena, ze jsou nase vysledné kiivky srovnatelné.
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Graf'7 Zavislost vodivosti na frekvenci — kohoutkova voda (viastni graf)

V tomto grafu [graf 7] miZeme vidét realnou Cast vodivosti.
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Graf 9 Bodeho graf — kohoutkovd voda (vlastni graf)

Obrdzek 34 Bodeho graf kohoutkové vody (Meng, 2020)

Z naSeho zméfeného Bodeho grafu v porovnani s obrazkem 34 od vyrobce naSeho
meéficiho pristroje MFLI je vidét, ze kohoutkova voda neni idealni jako referencni vzorek.
Je totiz chemicky riznoroda pro rtizné oblasti a kazdé méfeni se muze lehce ménit.
Z téchto dvou grafi je tato vlastnost viditelna, ackoliv se grafy sobé priblizuji. Rozdilné
je jesté frekvencni pasmo, ve kterém je vyrobcem zhotovené méfeni provedeno. My jsme
pro zkraceni ¢asu méfeni zvolili pasmo od 1 Hz do 10kHz na rozdil od obrazku 34, ktery

je vrozmezi od 10 mHz do 5 MHz. V piiloze se nachazi graf v lepsi velikosti pro nahled.

3.5.3 Meéreni destilované vody — vrstva 1,85mm

Destilovanou vodu jsme zvolili jako latku, kterou chceme spolu s méfenim vzduchu

pouzivat jako referen¢ni latku pro ovéfeni spravné funkcnosti pfistroje.
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Graf 10 Impedance v zavislosti na firekvenci — destilovanad voda (vlastni graf)

Destilovana voda ma podobny prubéh impedanci jako kohoutkova voda jen s rozdilem
fadové vysSich hodnot impedance. Stejné jako u prabéhu vodivosti v zavislosti na

frekvenci.
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Graf 11 Zavislost vodivosti na firekvenci — destilovand voda (viastni graf)
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Obrazek 35 Priklad grafii a) absolutni hodnoty impedance b) faze v zavislosti na firekvenci (Abe et al., 2016)

Vybrany obrazek [obr. 35] je z ¢lanku Electrochemical Anomalies of Protic lonic Liquid

— Water Systems: A Case Study Using Ethylammonium Nitrate — Water Systém. Kiivka,
ktera nas zajima, je Cervena tykajici se destilované vody. Obrazek 35 grafu a) mizeme
porovnat s nasSimi hodnotami z grafu 10, kde je vidét, ze kromé mensiho frekvenéniho
pasma je v naSem méfeni jen lehky rozdil hodnot. Ten je zpisobeny tim, ze v ¢lanku je
absolutni hodnota impedance na ose y pfepocitana na impedanci na plochu podle rovnice

10,

|2*] = 2 [2/mm] (10)

kde S je primér elektrody a h je vzdalenost elektrod.
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Na obrazku b) [obr. 35] je Bodeho graf riznych kombinaci vody. Nas opét zajima pouze
cervena kiivka destilované vody. V porovnani s nasimi daty je velmi podobny. Pouze
frekvencni spektrum je vétsi nez naSe, tudiz obrazek 35 b) obsahuje nami naméfenou

kiivku v rozmezi frekvenci od 1 Hz do 10kHz.

Mgfeni testovacich vzorkli dopadla dobfe, proto jsme zkusili naméfit polymery,
u kterych nezname presnéji jejich chovani v nami vybraném spektru frekvenci sttidavého

proudu.

3.6 Méreni polymernich roztoki

Pro méfeni polymernich roztokli jsme pouzili Zzelatinu, Polyvinylalkohol a polyvinyl
butyral. Tyto latky testujeme, protoze uz jsou nékolikrat provéreny z hlediska jejich
zvlaknovatelnosti na pomoci stiidavého pole a my chceme zjistit, jakou maji impedancni
odezvu na frekvencich, kde se zvlakiuji. Z naméfenych spekter l1ze dale usuzovat na
relaxacni Casy a dals§i elektrochemické vlastnosti mérenych systému. Tato studie slouzi pro
ovéreni mefeni a neklade si za cil data dale analyzovat, naptiklad pomoci komplexnich

nahradnich obvodu.

3.6.1 Zelatina

Zelatina je biopolymer, ktery se piipravuje tepelnou denaturaci kolagenu, jeZ je dostupny
v kizi akostech zvifat za pfitomnosti ziedénych kyselin. V zavislosti na zpusobu
zpracovani Zzelatiny z pfirodniho kolagenu, ato bud pomoci kyselé, nebo zasadité
predupravy, mohou vzniknout dva typy Zzelatiny: typ A atyp B. Na rozdil od kolagenu
zelatina nevyvolava po implantaci zadnou vyraznou reakci imunitniho systému. Zelatiny
A a B jsou komer¢né dostupné za relativné nizkou cenu. Z té€chto divodu, kromé jejich
podobnych fyzikalné-chemickych a biologickych vlastnosti jako u kolagenu, se zelatiny
A a B pouzivaji jako biomaterialy pro hojeni ran v riznych formach vcetné€ nanovlaken.
Zelatina byla diky své jedine¢né chemické a fyzikalni povaze vyuZivana jako nosié 1éGiv.

(Narayanaswamy et al., 2016; Deshmukh et al., 2017; Nasrollahzadeh et al., 2021)
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Meéreni s vrstvou 3,1 mm roztoku
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Graf 17 Bodeho graf — Zelatina (vlastni graf)

3.6.2 PVA

Polyvinylalkohol (PVA) je ve vodé rozpustny polymer na bazi ropnych surovin se
zajimavymi vlastnostmi, jako je dobra prihlednost, lesk, antielektrostatické vlastnosti,

chemicka odolnost a houzevnatost. Ma také dobré bariérové vlastnosti vici plynim
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a dobrou potiskovatelnost. Konecné vlastnosti PVA zavisi na vlastnostech jeho
matetfského polymeru, tj. polyvinylacetatu a podminkach jeho polymerace a stupni
hydrolyzy. Diky své biokompatibilité, nizké tendenci ulpivat na bilkovinach a nizké
toxicité ma PVA S§iroké uplatnéni pii vyrobé kontaktnich ¢ocek, oc¢nich kapek nebo

nahradach chrupavek. (Rudnik, 2013; Singh et al., 2021)

Meéreni s vrstvou 5,84 mm roztoku
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Graf 18 Impedance v zavislosti na frekvenci — PVA (vlastni graf)
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4 Metodika

Jednim z cila této bakalarské prace bylo vytvoreni metodiky méfeni impedancni spektroskopie
kapalin pro studium nanomaterialti v biomediciné. Metodiku, ktera vychazi z praktické Casti této
prace, naleznete v plném znéni v piiloze, jako Ptilohu D. Méfeni probihalo v laboratofi na fakulté
fyziky KFY Technické univerzity v Liberci. Jako vzorky byly pouzity roztoky namichané panem
doc. Ing. MikeSem, ktery je pouzival také pro prace jinych student pii AC zvlakfiovani. Latky,
které jsme pouzili, byly vzduch, voda, destilovana voda, zelatina a PVA. Méfeni probihalo
v pokojovych teplotach kolem 22 stupna ve frekvencnim rozmezi od 1 Hz do 10 kHz, protoze pfi
studiu nanovldkenného zvlakfiovani toto spektrum frekvenci nebylo doposud prozkoumano.
Zprovoznéni mefeni a ziskané poznatky v této bakalarské praci slouzi jako vychozi testy pro dalsi

vyzkum v této oblasti na KFY a pro piipravu predlozené metodiky.
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5 Diskuze

Po zapojeni kompletni sestavy bylo nutné ovéfit spravnost a funkcénost celého sytému. Pro tyto
ucely jsme zvolili méfeni stejnych materiald, které uvadi vyrobce na svych strankach. Zahajili
jsme méfeni vzduchu. To nam ukazalo, ze ve vzduchu se nachazi mnoho riznych casti, jez
v dasledku vedlo k velkym vykyvim impedanci. Poté jsme pokrocili k méfeni kohoutkové
vody. Zde jsme si mohli ovéfit, ze voda meéla mnohem mensi impedanci nez vzduch. Voda tedy
vede elektricky proud Iépe nez vzduch. Nas pokus jsme porovnali s pokusem od vyrobce. Zavér
je, ze naSe sestava pracuje spravng, protoze hodnoty byly velmi podobné hodnotdm z pokusu
vyrobce. Poté jsme se rozhodli zméfit a prozkoumat nizké frekvencni pasmo polymernich
latek, které jsou jiz prozkoumany v zavislosti na jejich vlastnosti zvlakfiovat. Pro tucely
experimentu jsme si vybrali latky jako Zelatina, PVA jen pro demonstraci funk¢nosti pfistroja
a metody, jez je predmétem této bakalarské prace. Vyhodnoceni naméfenych dat a modelovani
nahradnich obvodi pomoci Randlessova modelu je tématem diplomové prace Alese Vidricha
z fakulty nanomaterialti. Proto pfi feSeni méfeni té€chto latek jsme postup i vysledky spolecné
konzultovali. A s pfispénim pana doc. MikeSe jsme doslik nazoru, ze pii méteni zelatiny,
PVA pfistroje fungovaly spravné avysledek, tedy grafy dopadly podle ocekéavani. Cela
sestava tedy pracuje spravné. U téchto méfeni jsme doSlik dalSimu zjisténi, ze je velmi
dilezité z hlediska méfeni po skonCeni pokust s polymernimi latkami fadné vymyt spodni
elektrodu. Nemély by zastat Zzadné usazeniny predeslych polymert. Znamenaly by nutnost
opakovani méfeni zdavodu nepfesvédCivych vysledkl, atedy jasnych vlivi pfimési
polymeru do aktualné mérené latky. DalSim dualezitym faktorem je také, z jakého materialu
jsou elektrody vyrobeny. Tim je mosaz. Diky tomu jsme schopni méfit prakticky vSe. Pouze
musime dévat pozor, aby se nejednalo o kyselinu. Mohla by poskodit povrch elektrody, ¢imz
by doslo ke §patnému méfeni pfistroje, a tedy nespravnym vysledktim a grafim. Nasledujicim
velmi podstatnym vlivem na méfeni je vrstva méfené latky.Z nami namétenych hodnot vyplyva,
ze s rostouci vrstvou latky neboli s vét§im rozdilem vzdalenosti elektrod roste i pocatecni
impedance a roste amplituda faze. Dale jsme se presvédcili, ze vliv hraje i velikost vstupniho
“testovaciho™ napéti. Vyrobcem prednastavené napéti je 300 mV. Po nékolika pokusech jsme
zjistili, ze pro naSe konkrétni tcely je lepsi snizitnapéti na 25 mV pro kvalitngjsi vysledky
z pohledu pfesnosti. Jako zpétnou vazbu naSich namérenych hodnot a vyslednych grafti jsme
vyuzili experimenty a latky, které jiz byly nékolikrat zpracovany v minulosti védci, ktefi se
touto problematikou zabyvali. Dospéli jsme k nazoru, ze sestava funguje dobfe, protoze nami
naméfené hodnoty vychdzely ve valné vétsiné shodné s porovnavanym externim
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experimentem. V malém mnozstvi se nase vysledky pfili§ neslucovaly, jako naptiklad u méteni
kohoutkové vody. Zde to ale mohlo byt zpsobeno riznym sloZenim nasi a jejich kohoutkové

vody.
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Predmétem bakalatrské prace bylo zprovoznéni, testovani a vytvoreni metodiky pro méfeni
raznych roztoka a provedeni zakladnich pokust pro ovéfeni spravnosti a presnosti metody EIS.
Tento cil se nam povedlo splnit. Nejprve bylo nutné zjistit podrobnosti k samotné teorii
a zamyslet se nad rozvrhnutim méfeni. Po prostudovani dokumentt a navodu k pouziti v§ech
pfistroji  pouzitych k pokusim a pozd€jSim =zapojeni aparatury jsme se seznamili
s internetovym rozhranim, ve kterém experimenty probihaly. Poté jsme zacali jednoduchymi
pokusy se vzduchem nebo kohoutkovou vodou, abychom vyzkouSeli spravnou funkcénost
pristroje. Zamérem nasi prace bylo sestavit a spravné zapojit aparaturu, prozkoumat pfistroj
a jeho funkce a zptisoby, jakymi méfi. Pro ukazku jsme zkouseli i polymerni roztoky, které
jsou prozkoumény z hlediska jejich zvladkniovatelnosti. Tato prace nezkouma fyzikalné
chemické vlastnosti pouzitych latek a jejichchovani, zobrazuje pouze zplisob meéteni a jeho
vysledky. Chovanim téchto latek a jejich fyzikalnim popisem se zabyva kolega ve své
diplomové préaci, se kterym jsme v experimentechspolupracovali, Bc. Ale§ Vidrich. Metoda

byla uspésné vyzkousena a jeji vysledky budou slouzit jako navod a zaklad pro dalsi méfeni.
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Piiloha A Metodika pro méreni roztoku pro nanomaterialy

Metodika studia roztoku pro nanomaterialy v biomediciné:

Obsah:

I VOO et sttt
2 Technické pozadavky pro spravné mereni: .........ccocevveviivieniineirineiieieieneie s
1. Frekventni rozSah ........ccoeiieiiiiiienieiicieniiesiieicctcc e
2. TEPIOLA it e
3. Kapalny VZOTeK ......ccccceeiviviiiiiiiiiiiiic it

A, NANTAANT ODVOA.eeeeeenee oo ee e e ettt vt eeeeeseeeressasaaeeeesesessssnnaaaaaaes

3 PraCcOVIL POSTUP: .eeeeeeiieeiieniietit ettt sttt sttt e rb e b ss e s esbe st s e
4 Vyhodnoceni VySIedKul .......c.coooueiniiiiiiiiiiiiiiiiicinec st

S ZLAVET et et e

w9

.. 10



1 Uvod:

Tato metodika ma slouzit jako prakticky pracovni postup pii méfeni kapalnych vzorkt
metodou impedancni spektroskopie. K méteni slouzi fazové citlivy zesilova¢c MFLI od
firmy Zurich Instrument s roz§ifenim pro pouziti jako impedanc¢ni analyzator a drzak na
méfeni kapalnych vzorkli od firmy Ametek. Méfeni probiha v internetovém rozhrani
LabOne dodané vyrobcem zafizeni. Testovaci méfeni probéhlo v laboratofi na katedie

fyziky TUL a jeho vysledky jsou uvedeny v predlozené bakalarské praci.



2 Technické pozadavky pro spravné méreni:

V této kapitole si projdeme, jaké pozadavky musi byt splnény ajaka jsou zakladni

nastaveni pro spravny priabéh méfeni.

1. Frekven¢ni rozsah

Vyrobce uvadi moznost métfeni komplexni impedance v rozsahu od 5 mHz do
5 MHz se zékladni relativni odchylkou 0,05 %. Frekvencni pasmo lze
libovolné nastavit podle pozadavkl experimentu v plném rozsahu udavanym
vyrobcem. Je ale potifeba vénovat pozornost Casové narocnosti zejména pri
snizovani pocatecni frekvence pod hodnotu 1 Hz, kdy se vyrazné zvysSuje

délka méfeni, ktera se mize vysplhat az do desitek hodin. [viz tabulka nize].

Rozsah Cas
1Hz-1MHz 3,4 min
1Hz-1kHz 8,9 min
1Hz-10kHz | 5,2 min

1kHz - 1 MHz 2,45
1mHz-1Hz 6,7h
5 mHz - 5 MHz 3,7h
SmHz-1Hz 36,2h

Tab. 1 ukéazka Casové narocnosti pro jednotlivé frekvencni rozsahy pro 1

opakovani méfeni, bez primérovani s nastavenim stiedni citlivosti méfeni.

2. Teplota

Vyrobce uvadi jako skladovaci teplotu od +5 °C do +65 °C, pficemz idealni
teplota, pfi které pracuje spravné je od +18 °C do +28°C. Testovaci méfeni

probéhlo za teploty okolo 22°C.

3. Kapalny vzorek
Mefit Ize jakékoliv kapaliny, které chemicky neinteraguji s mosaznym
povrchem elektrod alze je po skonCeni méfeni z povrchu odstranit bez
poskozeni meéficiho zafizeni. V tomto sméru vyrobce neudava zadna
doporuceni ani nedefinuje slozeni elektrod. Slozeni elektrod z mosazi bylo

urceno technologii LIBS na katedie KCH.
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4. Nahradni obvod

Na vybér mame nekolik nahradnich obvodu. K nasemu meéfeni jsme pouzili
paralelni spojeni kondenzatoru s rezistorem. Vice k vybéru nahradniho

obvodu najdete v kapitole 2.4.2 Obvodové modely na stran¢ 21.

5. Napéti
Vstupni napéti, aplikované na zkoumané latky mizeme nastavit podle potieby
az do hodnoty 300 mV, napéti mizeme nechat nastavit automaticky pro
dosazeni lepsi citlivosti méfeni. V naS§em meéteni jsme ovSem vyuzili pouze 25
mV, protoze je to pro nase ucely dostatecné a chtéli jsme predejit moznym

zkreslenim vysledkd experimentu a ovlivnéni vzorku.

Hodnota 25 mV je obecné doporucovand hodnota napéti pro teploty okolo

20°C.

6. Kalibrace
Prvotni kalibraci pfistroje zajistuje vyrobce pti zakoupeni a dale se provadi
jednou za 2 roky podle navodu (User Manual MFLI,sekce Al) ptilozeného
vyrobcem na strané€ 169. Pro konkrétni testovaci systémy. Kalibrace pfistroju

neni soucasti této metodiky.
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3 Pracovni postup:
1. Pfipojime pfistroje podle schématu pro méfeni v 4 vodicovém zapojeni

e 4vodiové (terminalové) zapojeni jsme zvolili z divodu minimalizace

parazitnich vliva kabell a testovaciho systému 12962 na meéfeni

M F LI FrontPanel Py

Aux InputAux Output

Signal Input Signal Output 7\ 1 Vo |
VDiff  + +v -V Diff et ) .

© QuO*C

‘PIOHwWeS 79671

ik

L0 [

1a. Propojime PC pomoci USB kabelu s MFLI (USB 2.0-Cerveny box)

MFLI = (E I
" ' ke

00 ©

0.0 0.0 .00 O, B =[W@ 0 © © 0

1b. Pomoci BNC kabelt (1 =1m, 50Q) propojime konektory A, B, C, D s méficim
drzakem pro kapaliny (12962 SampHold.). A, B vstupy do konektoru Low, C, D,
do konektoru High. BNC kabely v Hi a Lo propojime Pomoci ptilozeného T spoje

N\~ Zurich
Z '\ Instruments

ABCD

Signal Input Signal Output
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1c. Drzak pro méteni kapalin uzemnime pomoci zemniciho dratu a krokosvorky
na zemnici kabel rozvodné sité (jedna se o doCasné feSeni, nez bude vytvoren

zemnici bod laboratore)

2. Pomoci mikrometrického Sroubu na drzaku vzorku zkontaktujeme elektrody

na doraz (short) a mikrometr nastavime na nulovou hodnotu
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3. Elektrody drzaku maximalné oddalime analijeme na spodni elektrodu

zkoumanou kapalinu

Pozn. Jako zkoumané latky jsme vyuzili vzduch, vodu, destilovanou vodu, Zelatinu a PVA. Pro vSechny tyto latky bylo

pozdgjsi nastaveni sestavy a parametrii v rozhrani totozné.

4. Piiblizime vrchni elektrodu na dotyk s hladinou kapalného vzorku ana

mikrometru si odecteme vzdalenost elektrod

N

5. Zapneme napajeni impedancniho analyzatoru na zadni strané piistroje

_ T
" ", 009

- pe—— o o M)
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6. Na pocitaci v internetovém rozhrani LabOne se pfipojime k pfistroji

[MLabOne®User Interface \ # Zurich
N\ Instruments

Device FW upgrade availat)

|t [ Documentaton | i Loos | Auto start [S] =N

7. Vuvodnim okné rozhrani vybereme nastroje, které jsou potieba pro
impedan¢ni meéfeni kapalin, tedy IA (impedancni analyzator) a Sweeper

(néstroj pro fizeni frekvence) — nastaveni

7a. Vybér pozadovanych nastroju

1 Sampie * Demod 1 Sample x
+717.32791nV "™ -128.43918 deg

| UL ) e —— |
W "

[ NS ¢ | = P TR B Aiionl?
1 # vhesst H mas 9 e ® ok
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7b. Ukazka nastroje IA (nahote) a Sweeper (dole)

% Lotkdn x| vhpadance Anazer Asakiow

[ inputanor (2] EquivsientCi
Test Sqnal V) 300,08 yoda
OacFrequency 3 omowoce  Volage Current

s R il Cs
- ey Par o Parats Resitanc (0]
' o " Parameter2 G Purate Casceance
Current Range 40,0 =4 5 [ sarce
Vollage fange 30 o Paralsi Capactance

phe »  Demod 1 Sumple x
+446.,29373nV "™ +172.29706 deg
FRSERRPRL [+ -v11-vvvori) L FOSSmS——

Solected Pl
,,,,, .
Mspping
Saaling
[ oevies oveser IR APiLop csomiset’, irpecance, “filevsne’, “last conpensation'); IR Rec - wDs| W orlowilovol con [ B
i B it ~ w5 T E 4

El # vesst

ke s cox»00@
At o
] tnputMonkor  [C] Equivalent Circuit B
woda
Voags  Gurrsnt
o o
0- | =]
oo e
NaaRew -
e P e e e e i i 0 TR e
EDETE
Horzoncer TS
Stat (42)

Step ()

=En ) ” ‘

[ Ocvics cevesst D APILog caomaitset, smveper start’, 1), IR Rec - wDs| W orlowilovol con [ W

El # vesst Pricgana A & 5 T (5 4 w 1

8. V karté impedancniho analyzitoru nastavime nahradni obvod meéfeni na
paralelni zapojeni kondenzatoru a rezistoru, ktery nejvice odpovida zapojeni

kapalnych vzorku

e Udaje znahradniho obvodu jsou pouze informativni aslouzi pro
rychlou kontrolu méfeni. Optimalni nahradni obvod je potfeba vzdy

volit na zaklade¢ vyslednych dat.

’ Config » Device » Awx x Lockin % Impedance Analyzer x
1 Measurement Control [ inputMonitor  [5] Equivalent Circuit Device | [our |5 Measurement Resutts =]
Cal Enoble o TestSignal() 249 [ Wode o Reak2) -3.31850H0hm
Mode Osc Frequency 1.00000000k Voltage  Current s 7 Imag(Z) -204.63948 MOhm
I Application  LCR Imgedance Meas. v 00— 100~ [Representaton roico Abs(2) +294.65817 Mohn
Precision High — medum setting v Range Control o ok Parameter 1 Ro Parallel Resistanca (0) Phase(Z) -90.64537 deg
I One-Period Avg [B] input Control ~ Avto . ol Parameter 2 Cp Paraiel Capactance (F) Frequency +1.00000 kHZ
Cont Indecators [ Coment Range 500168 0o - | Paratel Resisance Suppression
| Voltage Range  100.0m 0o 00 ' Parallel Capacitance  Strong Compensation

Pozn. vhodnou volbou pro reprezentaci nahradniho obvodu by byl Randlesiv obvod, ten ale v nabidce neni, proto

vyuzijeme paralelni spojeni kondenzatoru s rezistorem
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9. Presuneme se do nastroje Sweeper, kde se v levé Casti vykresluje vysledny

graf méfeni a v pravé probiha nastavovani parametrd méfeni

10. Nastavovani parametri najdeme v pravé Casti Sweeperu v zalozce Control

Control Settings History Math

[ RunStop [ _ Single |

Horizontal

Start (Hz) 1.00000000

Stop (Hz) 10.00000000k

Length (pts) 100 | 0%
Sweep Param Osc 1 Frequency -]
Sweep Mode  Sequential v

XDistibuton

Remaining NaN

Pot1 B Plot2 & xv &
IAADS(Z) v

= Amplitude (A)
[l Demod 1 Sample R
= Impedance (Ohm)
| [impedance 1 Sample Abs(2)
B Impedance 1 Sample Imag(Z
B Impedance 1 Sample Real(Z
- Impedance (deg)
B !mpedance 1 Sample Phase|
[Drop signal here for new group]

11. Nastavime pocatecni a koncovou frekvenci pokusu

e Nastaveni frekvenci v rozsahu od 5 mHz do 5 MHz podle potieby experimentu
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Control ~Settings History Math

[ RunStop [ Single |

Horizonta Copy From Plot Range

Start (Hz) 1.00000000

Stop (Hz) 10.00000000k

Length (pts) 100 ]
Sweep Param Osc 1 Frequency ]
Sweep Mode  Sequential v

X Disbuton
Remaining NaN
Plot 1 Pot2 8 xv [

IAADS(Z) v 1 Add Signal

S Amplltude (A)
B Demod 1 Sample R
= Impedance (Ohm)

|| Impedance 1 Sample Abs(Z)
B Impedance 1 Sample Imag(Z
I impedance 1 Sample Real(Z
- Impedance (deg)
B Impedance 1 Sample Phase(
[Drop signal here for new group]

12. Délku méfeni (pocet bodi v zadaném rozmezi frekvenci, ve kterych bude
provadéno méfeni)
e Volba poc¢tu bodu souvisi s rozliSenim frekvenci, pokud neocekavame ostré

rezonancni piky jako v pripadé kapalin, 1ze doporucit 100 bodi pro rozsah 10
kHz

e S rostoucim pocétem bodi vyrazné roste piesnost ale i délka méfeni
e Idealnim kompromisem podle nasich zkusenosti je tedy 100 bodu

Control ~Settings History Math

[ RunStop [ _ Single |
Horizontal
Start (Hz) 1.00000000
Stop (Hz) 10.00000000k

J Length (pts) 100 | |
Sweep Param Osc 1 Frequency ]
Sweep Mode  Sequential v

XDistibuton

Remaining NaN

Plot 1 Pot2 8 xv [

IAADS(Z) v 1 Add Signal
S Amplltude (A)

B Demod 1 Sample R
= Impedance (Ohm)

- Impedance 1 Sample Abs(Z)

B Impedance 1 Sample Imag(Z
[¥] B Impedance 1 Sample Real(Z
- Impedance (deg)
B Impedance 1 Sample Phase(
[Drop signal here for new group]

13. Vybereme logaritmického rozlozeni frekvenci pro lepsi zndzornéni v grafu

e Linearni rozlozeni je vhodné pro méreni malého rozptylu frekvenci (napf.
od 1 Hz do 50 Hz)

e Protadové vétsi rozsah frekvenci je vhodnéjsi logaritmické znazornéni

18



Control Settings History Math

Horizontal Copy From Piot Range

Start (Hz) 1.00000000
Stop (Hz) 10.00000000k

Length (pts) 100 [ ox}
Sweep Param Osc 1 Frequency T

Sweep Mode _ Seguential v

Remaining NaN

Plot1 ] Plot2 §] Xxv
sz v i

= Amplitude (A)
"/ Demod 1 Sample R
= Impedance (Ohm)
21 impedance 1 Sample Abs(2)
B Impedance 1 Sample Imag(Z
B Impedance 1 Sample Real(Z
= Impedance (deg)
] [ !mpedance 1 Sample Phase|
[Drop signal here for new group]

14. Poslednim parametrem, ktery nastavime, budou nami sledované veli¢iny

Control ~Settings History Math

Horizontl

Start (Hz) 1.00000000

Stop (Hz) 10.00000000k

Length (pts) 100 m
Sweep Param Osc 1 Frequency T
Sweep Mode  Sequential v

Remaining NaN

Piot1 [ Plot2 8] xv
ose) v

=~ Amplitude (A)
[l Demod 1 Sample R
= Impedance (Ohm)
| [impedance 1 Sample Abs(2)
B Impedance 1 Sample Imag(Z
I Impedance 1 Sample Real(Z
= Impedance (deg)
B Impedance 1 Sample Phase(
[Drop signal here for new group]
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15. V naSem piipadé vybereme realnou,

impedance a faze

Control ~Settings History Math

Horizontal Copy From Plot Range

Start (Hz) 1.00000000

Stop (Hz) 10.00000000k

Length (pts) 100 {
Sweep Param Osc 1 Frequency ]
Sweep Mode  Sequential v

XDisibuion

Remaining NaN
Plot 1 Pot2 [ xv [&

- Amplitude (A)

B Demod 1 Sample R

- Impedance (Ohm)

i
B Impedance 1 Sample Imag(Z
I Impedance 1 Sample Real(Z

= Impedance (deg)
B Impedance 1 Sample Phase(

T Lac ) e 7

imaginarni

a absolutni

hodnotu

16. V karté TA nastavime Enable pro zapnuti méfeni impedanc¢niho analyzatoru

e Pied zapnutim je jeste nutné vybrat velikost amplitudy signalu a citlivost
e Automaticky je nastaveno na 300 mV

e Pro vétSinu méfeni ale neni nutné pouzit tuto maximalni velikost

o Citlivost je mozné vybrat ze tii variant: malé, velké, nejveétsi
e Cim citlivéjsi méfeni, tim del§i mereni bude

e Optimalni variantou je velka citlivost z hlediska pfesnosti i ¢asu méteni
e Nakonec zbyva rozmyslet moznost prumérovani vysledkt
Na kazdé mérené frekvenci probiha nékolik méfeni a my si mizeme

o

Config x Device x Awx x Lockin x

1 Measurement Control

|
|
|
|
|

17. V karté¢ Sweeper zahajime méfeni tlaCitkem Run/Single

= Ty
2

Votage Range  100.0n Lot T

zvolit funkci zprimérovat vSechny tyto méfeni

Cim vice méfeni na kazdé frekvenci tim delsi ¢as méfeni a zarovern

vetsi presnost vysledku

Impedance Analyzer

5] input Monitor [E Equivalent Circuit Device out [5] Measurement Results
Mode 4 temnal 2 Termnal a2 ReakZ)
Voltage  Current fiad C o— Imag(Z)
ST ation o | Cp . Wl Lo | Abs@)
» sl 1 RoPaaliel Resistanca () | Phase(Z)
7 2 cpParatiel Capactance ) " Froquency
Current Range 109,00 & & L f—i Parallel Resistance

ool <. £ 1]

107 108 10 i mE]-
BE EE
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-3.31890 Mohm
-294.63948 MOhm
+294.65817 MOhn
-90.64537 deg
+1.00000 kHZ
suppression

Parallel Capacitance ~ STrong Compensation




18. Po zapnuti se ndm ukaze v policku Remaining piiblizny pfedpokladany Cas

méreni

T [, Ao %
B Conol [ enb iy Wt
T T
e T Samme o p—
e ]
s e e
el
s o
: Swemliots
‘ X Distribution
e e
eoct [ P2 @ xv @
waoe
—_ - Torent Undertiourent Undectiow C . - Current Lngertion
s | Sumpt R
(deg)
! o i i Lo
) = Fraquency (Hz) i ewn for me ool

19. V pribéhu méfeni se v levé ¢asti Sweeperu bude vykreslovat vysledny graf

meéteni vSech vybranych veli¢in

x | Devios x A x Lookin x| mpsdance Anszer x Adshow
T Messuramant Coatrol [] inputhonor  [] Equivalent Cicuit ] Messuramant Rasuits.
Col Enstie o Test Sl (V) 24 wods Resi) current wnderflow

Voda G Froquency Votags Gurent current underlow
Application [t e | =T Revtesentsbon . Current underflow
Precuion Iz + Runge Control . o | Paramatar | R Paraie Resistancs (0] Curcent underflow
One-Perisd vy [B] opaCorel e v@ WM T puamem2  GoPwais Casmcmnce ) current undertlon
Cont Indistors [ Cunen Rarge .64 =1 = current ndertlow
Voitage Range 100 o% b i current underflow

% Sweeper AddRew

= i s 1 Cormel betnge dctry st

az-n.c

Sweep bode Securs S
X Dareuton

Remanng 0,62

ot [ ez @ xv @

- EEER

ol Unde Dot Uncedice

edarce 1 Sarmgie InsqiZ
pedance 1 Samgia HealZ
= Impedance (deg)
impadancs 1 Samgl Phasel
[Drop signs here for new groag]

8 Osvics cevaset

1 » wneast

wj or 1 owil ovo cow

20. Po skonCeni méteni vypneme v karté IA méfeni impedancniho analyzatoru,

pro predejiti nezadoucim zkratim nebo jinym moznym chybam na pfistroji

B2 % cOn02
x| impecanca anaizer Adakow

[] inputtionhor  [T] Equivalent Ciecuit
vods current ondert low
current underflow

curront ungerflon

TestSgnal V] 24 93
Gac Frequency 10 09

Votags  Current
ol = Representaton Rol| s .
Paramater | R Paata Rasitanca (0

*  Runge Control 2 =1 current Underflow
Onapiotivg [ s e W T a2 bl curronc mgertiou
Cont.Ingistors [ CunemRarge .64 = current Ungerflow
Voltage Range 100 o bl s current underflow
X Wamere x| Saceper AddRow
=% = £ T Conmmt Samegs ety that

w100 e 1 Sem o)

Fapecance (G0

Remairing 9,02

por [ ez @ v @

Barrt Undar Dokt Uncecon

o)
[l mpedance 1 Sample Phazel

Pr—— A T et

B St Souggzerne, a: SIS Rec - wos] A corf ovi | ovo con! I
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21. V levé Casti pod grafem si mizeme vyexportovat naméfené hodnoty, které

pozdéji pouzijeme pro rekonstrukci vysledku jako grafy v MATLABu

B2 % cONMO0L

Confy x Devies x Am x Lo x| rupedance nshzer sdakon
1 Measuramant Contral [ tnputthonhor  [T] Equivalent Circuit |1 Measuramant Rasults =
Gl Enatic [°] TeuSguy) 2 @ vods ResiZ) current undertlow
yoda . o omouor Volage Cument imaay current underflow
Application by Lo | Representabon Aol Co 3 Current underflow
Precsion - 3 | Paramatar 1 Rp Parata Resistanca (0] current underflow
Ona-Parsd vy 8] toput Contel Ase v ofl o Parameter 2 G Pl Capsctance (1 currens underflow
Cont Intstors [ Comem Rarge 40.04 =1 & current nderflow
Voitage Range 100 o b s current underflow
Scope X Mmerc | Smseper AddRew
B = 7 1 Corsel etnge lactry st
t f o
o — o I
g wof sarce | Sampie imag(z) Harizonto
Sta ()

Impadance 1 Sample PhassZ)
Impedance 1 Sample RealZ)

bl
ot [ ez @ v @
w100 Y
= Amplitude (A)
i B ook 1 Sampe
Curert Underton = Impedance (Ohm)

]

0% et Urda WnCuny il o ATt ncesie; 4=

pedarcs | Senge InagiZ
1 Impsdance | Semols HaatZ
= Impedance (deg)
T impedance | Sample Phazel

. ) rovasey s, | 0rop sgnst ors for o groce]

SIS Rec - o) 4 crl ow | ovo cow! T

1 » wneas

21a. Data muzZeme vyexportovat v podobé grafu PNG, JPG nebo SVG
souboru

s
0 Isna 1 Sample Phase(2)
impedance 1 Sample Phase
e 100
- 2o ¢ M impedance 1 Sample Reakz)
100)
50
of— ¥2:00nn
4=+00M
-50
-100)
150

: Generates PNG JPGor |
VG area of areas for dual
o o e ocaldovroad ider

21b. Nebo ve formé textového souboru s naméfenymi hodnotami

Numeric x Sweeper x
o
ssof impedance 1 Sample ImagiZ)
S— impedance 1 Sample Phase(Z)
2257 M impedance 1 Sampie Reak2)
100 -
50|
of_ ¥2:00mm
4=+00n=
-50)
-100)
150)

e SRR |

the complete wave The save data.
ly saves one shot at a time (the,

oevesss [ APiLog zi0aa(‘unsubscrive
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21c. Nebo jako odkaz pro exportovani namefenych hodnot v externich
aplikacich jako jsou prohlizecové verze Excelu, Matlabu atd.

— -
Impedance 1 Sample Imag(Z)

. Impedance 1 Sample Phase(Z)
200 adance 1 Sampe Reak?)

- :
192} bS] o oA
:

[Excel. MAT

22.Vlevém dolnim rohu internetového rozhrani je Cervené tlacitko, kterym
virtualné odpojime pfistroj od pocitace

e Po kliknuti na tlacitko Shutdown v levém dolni rohu je nutné pockat, nez
z¢ervena LED na pfistroji

Conf x Devies x Aux Lockin | Impec

AdaRow

(] inpetbonior [ EquivetontGiest evee ]
ocs

Repe
Para

:

! :

ko o secare ‘0 EGIEER Rec - wos| AT cF ovil | ovol cow
[®] Device Shutdown x

Your device dev4941 will shut down. Do you want to proceed?

(o |

23. Vypinacem na zadni strané vypneme piistroj a sestavu muzeme ponechat pro

dalsi méfeni

24. Vysledky, které jsou ulozené v textovém souboru, mizeme vyuzit pro analyzu

nebo rekonstrukci graft

e V naSem pfipadé jsme pouzili zpracovani vysledku v Matlabu za pomoci
programu, ktery je v ptilohach bakalarské prace — Piiloha A
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4 Vyhodnoceni vysledkii

Data vyexportovana z LabOne (softwaru vyrobce pfistroje MFLI) v textovém
dokumentu jsme pomoci programu Matlab a naprogramované funkce zobrazili
jako grafy impedanc¢ni a vodivostni zavislosti na frekvenci, Bodeho a Nyquistiv
graf. Vice se Ctenar dozvi v bakalaiské praci, kde jsou méfeny testovaci vzorky
jako je vzduch, voda a destilovana voda (zacinajici na strané 41), kde 1ze porovnat
naSe vysledky s literaturou. Nasleduji polymerni vzorky na strané 52, ke kterym
nemame zadné porovnani, protoze toto spektrum jest€é nebylo prozkoumano

a publikovano v literature.
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S Zavér
Tato metodika je vhodna pro frekvencni popis impedance zkoumanych latek,
které mohou byt jak pevné, plynné tak i kapalné. Metodika je uzptisobena pro
variantu s kapalnymi vzorky. Je mozno pouzit jakékoliv kapalné vzorky, které
neinteraguji s mosaznymi povrchy elektrod. Frekvencni spektrum je cCisté na
zadavateli v maximalnim rozmezi od 5 mHz do 5 MHz. Po kazdém méfeni je
nezbytné nutné peclivé vycistit elektrody, aby nedoslo k usazeni molekul latky,

¢imz by mohlo byt ovlivnéno dalsi méreni.

Priloha B Kéd pro zpracovani dat do grafu

function dataplot(filename,L)
[f,AbsZ,ImZ,Phase,ReZ]=imp(filena

me);

figure('Name', 'Impedance’)
semilogx(f,ReZ, " -

r', 'DisplayName', 'ReZ"')hold on

semilogx(f,ImzZ, " -
g', 'DisplayName’, 'ImZ')hold off

xlabel('Frequency[H
z]")
ylabel('Impedance[O
hm]"')legend

figure('Name', 'Impedance ABS')
loglog(f,Absz, '-
r', 'DisplayName’', "ABS")

xlabel('Frequency[H
z]")
ylabel('Impedance[O
hm]"')legend
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r=1;

A=pi*r~2;
ReSig=L./(A.*ReZ);
ImSig=L./(A.*abs(Im
2));

figure('Name', 'Conductance")
semilogx(f,ReSig, '-
r', 'DisplayName’, 'ReSig")

xlabel('Frequency[H
z]")
ylabel('Conductance
[S/cm]")1legend

figure('Name', 'Complex

plane plot')plot(Rez,-ImzZ)

xlabel('Real
Impedance[Ohm]")
ylabel('Imaginary
Impedance[Ohm]")
sig=[f,ImSig];

figure
semilogx(f,Phas
e)
xlabel('Frequen
cy[Hz]")
ylabel('Phase")

end

Priloha C Kéd pro nahrani dat z textového souboru

function [f,AbsZ,ImZ,Phase,ReZ]=imp(filename)

txt=importdata(filename);

26



data=t
xt.dat
a;

f=data
(:,1);

AbsZ=data(:,2);
ImZ=data(:,3);
Phase=data(:,4);
ReZ=data(:,5);

End

Priloha D Bodeho graf k porovnani s naSimi vysledky

NG, Li. 2020. Bode plot ZI kohoutkovd voda [online]. [Cit. 2023-04-29].
Dostupné z
https://www.zhinst.com/sites/default/files/styles/free_aspect_ratio_large_webp/

public/b logs/migrate/Dual_Bode.png.webp?itok=8Mr6ja8
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