VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRN E

FAKULTA ELEKTROTECHNIKY
A KOMUNIKA CNIiCH TECHNOLOGII

DISERTACNI PRACE
k ziskani akademickeho titulu Doktor (Ph.D.)

ve studijnim oboru

Teleinformatika

Ing. Tomas Palai-Dany

DIELEKTRICKA SPEKTROSKOPIE KARBOXYMETYLCELULOZY
V CASOVE OBLASTI

Skolitel: Doc. Ing. Karel Liedermann, CSc.
Datum statni doktorské zkousky: drvna 2007
Datum odevzdani préace: 3ervna 2009

Prace je k dispozici naddeckém oddéeni ctkanatu FEKT VUT v Bra,
Udolni 53, Brno, 602 00



Abstrakt

Prace se zabyva dielektrickou relénia spektroskopii karboxymetylceluldzy
v casové oblasti. V ramci experimentalnich praci bglvrzeno a postupndale
vyvijeno nefici pracovisé umoziujici zaznaméasoveho pibéhu vybijecich proud
dielektrik, jeho zpracovani a analyzu.

Predmétem mefeni byla karboxymetylceluléza, coz je jednoduchyygecharid
pouzivany v Sirokém spektru aplikaci, mezi jinymv biomedicinském inZenyrstvi.
Studium  vlastnosti  karboxymetylcelulézy si vyzadaleytvoreni vlastniho
experimentalniho Z&eni, v gmz byly oSeteny stabilizace vzorkuipd neienim, jeho
nabijeni i vybijeni v definovanyctasovych intervalech,fppinani mezi jednotlivymi
rezimy, zaznam #gteni, Upravy a zpracovani nafanych signal az po Fourierovu
transformaci do frekvemi oblasti. Frekvetni pribéh komplexni permitivity¢i jeho
imaginarni c¢ast, ziskany Fourierovou transformaciuk@hu vybijeciho proudu
dielektrika vcasové oblasti, se pak ozwige jako dielektrické spektrum. Vzhledem
k tomu, Ze nireni probihala na velice nizkych Grovnickreného signalu (pod 6 A),
nejednalo se o prévjednoduchou zalezitost. V ramci prace tak bylonaustudovat
afeSit otazky zemini, Sumu a citlivosti kiznym vrgjSim vlivam.

Hlavnim €ziS&tm prace je matematické zpracovani Sumdgitopiného
ve vybijecim proudu, tedy operace &vpdnimi ziskanymi signaly ¥asové oblasti
smetujici v podstat k ¢islicové filtraci zaznamenanych dielektrickych data to
navazujicim cilem prace je objasnit dielektrickérap@etry zkoumaného vzorku

IR s

vybér a aplikace metodyipvodu upraveneho signalu do frekenoblasti.

M¢éreni Wetné experimentalnéasti i zpracovani gfenych dat bylo provedeno na
Ustavu fyziky FEKT VUT Brno. Pro dely msteni byl pouzivan elektrometr Keithley
617, nefici most HP 4284A a kryogenicky systém Janis CC&2®™. Vysledky
meieni byly doplgny meétenim provedenym na V. kafied experimentalni fyziky
Prirodowdecké fakulty University Augsburg.

Abstract

The dissertation deals with the time-domain dielecatelaxation spectroscopy
of carboxymethylcellulose. The main attention wasdpto the experimental part
of research, mainly to the design and subsequeri@@ment of an experimental setup
for the measurement of discharge currents anchér processing and analysis.

The subject of the measurement is carboxymethulosie (CMC), which is
a simple polysaccharide used in wide range of epgtins, among else also
in biomedical engineering. The study of CMC projesrihas required the development
of a new experimental set-up of original designiclvhncludes the equilibration (short-
circuiting) of a sample before the measurementrgih@ and discharging at defined
time intervals, switching between these two modesording of measurement,
adjustments and processing of measured signals Eourier transformation into the



frequency domain and, finally, calculation of complpermittivity of the sample.
The frequency dependence of complex permittivityt®rimaginary part, obtained by
Fourier transformation of discharge current in tidmmain, is then referred to as the
dielectric spectrum. In view of the fact that cmtreneasurements were done at very low
levels of measured signal (belowf0A) the whole measurement was no easy matter.
The framework of the work also necessitated studied subsequent resolution
of problems associated with shielding, groundingspnce of noise and sensitivity to
various ambient influences.

The research work focused on a reliable and trustywaneasurement of very low
discharge currents and, subsequently, mathematicakssing of noise present in them,
i.e., operations with the original, experimentadigtablished signal in time domain,
leading in principle to a digital filtration of meared dielectric data. A further pursued
objective is the explanation of dielectric parametef tested carboxymethylcellulose
sample in the widest possible frequency spectrume. iitegral part of the research was
the selection and application of the method fortthasformation of the adjusted signal
to the frequency domain.

The experimental works, including data processiwgre carried out in the
Department of Physics, Brno FEEC BUT. Measuremeset® done with Keithley 617
Electrometer, HP4284A Frequency Analyzer and Jafl$-400-204 cryogenic system.
The results were completed with results obtaineithety Department of Experimental
Physics, Centre for Electronic Correlations and Magm, University of Augsburg,
Germany.
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Seznam symbai

a, A koeficient, konstanta zesileni

b konstanta

B magneticka indukce

C kapacita

Co geometricka kapacita dielektrického vzorku

Cp kapacita kondenzatoru paralelniho nahradnilvodip
d tlou$ka dielektrika

D elektricka indukce, rozptyl

E intenzita elektrického pole

Eo intenzita elektrického polgimabijeni dielektrika

E intenzita lokalniho elektrického pole

Ep elektricka pevnost

f kmitocet

Af kmitoctovy krok

F distrib@ni funkce (rozlozeni pra¥godobnosti)

fvz vzorkovaci kmitget

a(1) hustota rozlozZeni relasaich dob

G vodivost, operator, frekvemi prenosova funkce, spektralni hustota vykonu
h impulsni odezva systému

H intenzita magnetického pole

H(2) obrazovy penos systému

[ koeficient, okamzita hodnota prouddase

ipoL nabijeci proud dielektrikadase

iDEPOL vybijeci proud dielektrika ¥ase

I proud

lo paateni (maximalni) hodnota proudu

j imaginarni jednotka, koeficient, okamzita hotinproudové hustoty dase
jpoL proudova hustotafpnabijeni dielektrika

joEPOL proudova hustotarpvybijeni dielektrika

J proudova hustota

k koeficient, Boltzmannova konstanta

K koeficient, kovariani funkce

I koeficient

L koeficient, induknost

m koeficient

M magnetizace

N konstanta, piet vzorki, patet realizaci nahodného procesu
n koeficientgislo diskrétniho vzorku, komplexni koeficient
p komplexni koeficient, pragdodobnostni funkce

P polarizace

Pa polarizace $ nabijeni dielektrika

Pn polarizace nasyceni
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X, X
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Yy, Y

1(t)
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o
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polarizace $ vybijeni dielektrika

ustalena hodnota polarizace

paateini (prechodna) hodnota polarizace
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elektricky naboj

vzdalenost, koeficient

odpor (rezistence), koréfd funkce

odpor rezistoru paralelniho ndhradniho obvodu
koeficient

spojity signal ¥ase

plocha elektrod

spektralni funkce

cas

vzorkovaci interval

teplota, perioda (vzorkovaci interval)

teplota relaxeniho maxima

naeti

nabijeci nafi vzorku

objem

funkcecasu, Gaussova funkce

aktivani energie

vstupni veltina

amplitudoveé frekveeni spektrum signalu
vystupni vellina

komplexni prognna

impedance

funkce jednotkoveho skoku

ztratovycinitel

polarizovatelnost, koeficient funkce reéihi relaxgnich dob
koeficient funkce rozgleni relax&nich dob
ztratovy uhel

funkce jednotkového impulsu

merna elektricka vodivost (konduktivita)

vlastni konduktivita dielektrika (v konstantnatektrickém poli)
absorpni konduktivita

komplexni permitivita

realna sloZzka komplexni permitivity (relativni petirita)
imaginarni slozka komplexni permitivity (ztrato#i&lo)
relativni permitivita (ekvivalentni zgani)
staticka permitivita

optick& permitivita

permitivita vakua, konstanta

funkce poklesu

funkce odezvy
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bazova funkce vinkové transformace, vinkowékice
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1. Uvod

Zijeme v dol, ve které nas doslova na kazdém kroku obklopujstéde sloZitjsi
elektrotechnicka zé&eni, & jiz silnoprouda nebo obsahujici polovémiiou techniku.
V kazdém pipad je vyvoj tchto istroji a z&izeni do zn&né miry zavisly
i na dostupnosti kvalitnich izalaich a dielektrickych materi@l V dneSni dob jsou
zpravidla poZadovany tyto materidly s co nejvy&pldtni odolnosti i Zivotnosti
pii zachovani ostatnich gebnych parameir Kvalitni izolatni materialy umoiuji
konstruovat fistroje menSich rozéni a zarové Seti jiné nedostatkové a drahé
suroviny.

Z vySe uvedenychidvodia je Zejmé, Ze pro nasazeni modernich dielektrickych
a izolanich material musime znat dokonale jejich vlastnosti. Jédak I1ze bezpe
dosahnout plnohodnotné vyuZigchto materidl bez negativniho vlivu na spolehlivost
provozu uvazovaného elektrotechnického tizemi ¢i  technologického celku.
Pro komplexni posouzeni vlastnosti dielektrickycatenalti tedy potebujeme vyuzit
novych teoretickych poznatk moznosti experimentalnichaticich metod.

Dielektrick& relaxani spektroskopie (DRS) gatmezi moderni nedestruktivni
metody; jedna se o metodu spadajici do oblasti araegi elektrotechniky, fyziky,
chemie a materialového inZenyrstvi. DRS se v ptdstabyva zkoumanim odrazu
mikrofyzikalnich mechanisintestované latky na ¥ek. Samotné #iieni je zalozeno
na nepimém ngieni polarizace jako odezvy vzniklé po & elektrického pole.
Zmiréné polarizéni jevy lze ndfit za pisobeni stejnosénného i stidavého
elektrického pole.

Z globalniho pohledu je DRS Sirokopasmovogfioi metodou umadujici meieni
vlastnosti materiél v rozsahu kmit&td od zlomkKi Hz aZz po kmitéty spadajici
do oblasti optického zéni. TéZiSttm zajmu dielektrické relaxai spektroskopie je
ziskani zavislosti komplexni permitivity dané latkya frekvenci (tzv. dielektrické
spektrum) a na dalSich v@hach, které nené vlastnosti vyraznovliviiuji. Mezi tyto
veli¢iny seradi gredevsim teplota okoli s moznou kombinaci teplotrsitéonuti vzorku
a relativni vlhkost okolniho prasdi. V jednodusSichifpadech obvykle poZadujeme
pouze dostatmou ¢asovou stabilitu paramétrokoli na konstantni znamé darovni
v pribéhu mefeni; @i pozadavku ziskat nejkval&$i mozné informace o vlastnostech
méreného materialu jiz ovSem pebujeme znat zavislost komplexni permitivity
na kombinaci vice vstupnich véh.

Dielektrickd relaxani spektroskopie mé& velky vyznam #i p nasazeni
v nedestruktivni diagnostice matetidéh soustav. Materialy mohou byt kontinuéln
testovany jiz Bhem vyroby, aby se zafli pozadovany rozsah parametr
DalSi vyznamny okruh vyuZitiini nedestruktivni diagnostika provozovanych systém
kdy je poteba kontrolovat zejména stav izééch systémi, s cilem ¥as detekovat
potrebu vynény izolaci a pedejit gipadné havarii. Dielektricka relaxai spektroskopie
pati obeck mezi metody podilejici se na zkoumani dalSichak#étkych parametr
latek, souvisejici if@devSim s chemickym sloZzenim matéridlle ovSem nutné
poznamenat, Ze vysledkyéheni DRS v obecnémiipact nepodavaji veSkeré detailni
informace o chemicko-fyzikalnich vlastnostecltiemych materidl. Pro podrob§si
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piedstavu o zkoumaném materialu je nutné vyuzit clalieoretickych poznatk
piipadre i jinych meticich metod.
V pasmu radiotechnickych kmittii se pouzivaji dvmetody DRS:
» v casoveé oblasti (TDRS).
» ve frekvewni oblasti (FDRS).

Pro ntieni DRS ve frekveini oblasti se pouzivaji metody zaloZené t@lavych
meéienich. Pro rozsahy kmitth zatinajicich velmi nizkymi hodnotami #adu jednotek
HUHz se pouZiva DRS vasové oblasti. Vzorek dielektrika je vystaven skakanené
napiti a meérenou odezvou jeasovy piibéh proudu dielektrikem. Na#hena data
ve frekverni i casové oblasti jsou vzajemrprevoditelna s pouzitim Fourierovy
transformace.

Oblast dielektrickych mteni véasové oblasti (TDRS) jef@dnEtem této prace.
V ramci dielektrické relaxmi spektroskopie ¢asové oblasti (TDRS) jerdbaieSit
n¢kolik problémi. Vzhledem k tomu, Ze dielektrické materialy majixasre zpravidla
izolacni charakter, jde v experimentalni ro¥ia meieni velmi malych proud (fadow
10% az 10 A) a po pondrné dlouhou dobu (typicky hodiny; f = IuHz
OT = 1Fs 01 den). Takovéto hodnoty jsou jiz velice 8ilmatizeny Sumem, ktery
vyrazré deformuje pozadovany {dich vybijeciho proudu v zavislosti nase. Tento
Sum tedy musi byt z gkenych hodnot proudeliminovanci alespa podstatd omezen,
a to bul’ jeS€ v ramci experimentu vhodnou konstrukciioi aparatury (stiéni) nebo
v ramci nasledujiciho matematického zpracovéisii¢ova filtrace).

M¢éteni vEasove oblasti v podélziskaného mibéehu vybijeciho proudu gmym
meienim) nema {iliS velkou vypovidaci schopnost — jedna se o mamait klesajici
pribéh bez vyraznych rys Vysledky je teba transformovat do frekv&m oblasti,
coz uz ovSem v DRS vyZaduje pouziti specialnichamarFourierovy transformace,
neba se jedna o neperiodicky zasémy signal, znamy navic pouze v omezeném
c¢asovém oka

Nasledujici druha kapitola pojednavda o stavu problky v oblasti
dielektrickych n&feni. \cetrné rozboru zde jsou rowd podany informace
o0 karboxymetylcelul6ze, jez jeigdnetem zkoumani. Tato kapitola se zabyva teorii
dielektrik, méfenim vybijecich prouddielektrik a teorikislicového zpracovani sigrial

Treti kapitola prezentuje cile této pracefiblpdnutim ke stavu problematiky
uvedenému v kapitole Z'tvrta kapitola se pak jiz zabyva teoretickymi i kifekymi
aspekty ndtici techniky dielektrické relaxai spektroskopie ¥asoveé oblasti. Kapitola
je logicky rozdlena do ti ¢asti odpovidajicim postupu dielektrickyclEieni vcasové
oblasti, a to n&eSeni ndtici aparatury, Upravy naffenych dat ¥asové oblasti a n&st
pievodu dielektrickych dat do oblasti frekweim Posledni d¥ kapitoly obsahuji
informace s vysledky #iteni a shrnutiéchto dosazenych vysletlk
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2. Stav problematiky

2.1 Dielektrika

2.1.1 Polariza&ni mechanismy dielektrik

Z teorie je znamo, Ze idedlni dielektrikuinizolant tvai latka, ktera obsahuje
pouze elektrické naboje vazané elektrostatickyrtansi [1]. U realnych dielektrik
se vSak krom vazanych elektrickych nahpj setkavame i s naboji volnymi,
zpasobujicimi jejich nezadouci elektrickou vodivosyzika dielektrik se zabyvaéd
probihajicimi v latkach {sobenim elektrického pole, tedy pohybem zZmyjch
elektrickych nabaj. U idealnich dielektrik tvid zakladni fyzikalni proces dielektricka
polarizace. Dielektricka polarizace je jewj pémz se fsobenim v§jSiho i vnitniho
elektrického pole posouvaji elektricky vazané nébbg svych rovnovaznych poloh
do poloh novych na malé omezené vzdalenosti; tipptem je zgsoben vznik
indukovaného elektrického dipélu u nepolarnich ek#ik. Obsahuje-li latka polarni
molekuly, orientuji se elektricky vazané nabojesdgru elektrického pole.

2.1.1.1 Fehled Maxwellovych rovnic

Diive nez pistoupime k popisu zakladnich v@h a jevi spadajicich fevazre
do oblasti dielektrik, uu#me diferencialni tvar Maxwellovych rovnic:

—

-~ 0B
rote = — | 1
i (1)
ot =+ 22 , 2)
ot
divD=p , (3)
divB=0 , 4)

kde D je elektricka indukceE intenzita elektrického poleB magneticka indukce,

H intenzita magnetického polegs objemova hustota naboje] proudova hustota.
Maxwellovy rovnice jsou zakladnimi rovnicemi makkopické elektrodynamiky,
definuji elektromagnetické pole v kazdém &oprostoru. Vystupujici veliny zde
chapeme v fipact harmonickych pibéhi jako komplexni vektory [1].

Maxwellovy rovnice se doplji o nezbytné materialove vztahy:

— —

B=g, E+P,B=y Hi+N ,J=yE, (5)

—

€06, E , B=pop, H (6)

(W)
Il

resp.

-10 -
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kde P je polarizace,M magnetizacey mérna elektricka vodivost (konduktivita);
ostatni obsazené vaihy jsou uvedeny v seznamu Ve@hi na z&atku prace a budou dale
konkretizovany.

2.1.1.2 Zakladni vetiiny a vztahy pro popis polarizace

Dip6lovy moment dvou nabibj stejné velikostig, ale opaného znaménka,
od sebe vzdalenych o vzdalenog dan vztahem:

H=qr @)
ma smér od zaporného naboje ke kladnému. Velikost indaké@ho dipdlového
momentu Ize téz vyj&d, zname-li intenzitu lokalniho elektrického pole:

g =akE (8)

kde a zn&i polarizovatelnost uvazovanych nabitydstic,E, lokalni elektrické pole.

Mezi zakladni makroskopické veilny pro zkoumani elektrickych pochéd
v dielektrickych materidlech patintenzita elektrického pol& , elektricka indukceD

a polarizac® . Vektor polarizace je definovan jako objemova btsstcelkového
dipélového momentu v uvazované latce:
n
~ Z,Ui
p=2 9
v 9)

piicemz sodet mikroskopickych indukovanych dipdlovych momerste uskut&iuje
pies cely objem dielektrike. Veliciny E, D, P jsou mezi sebou vazany vztahem:

D=¢,E+P, (10)

kde & = 8,854.10° F.m* je absolutni permitivita vakua. Velikost elektricindukce
vyjadiuje plosnou hustotu néaboje na elektrodach realnkbiodenzatoru. Vektor
polarizace spola¢ s relativni permitivitous udava miru polarizace dielektrika:

P=¢g,kE=¢,(c -1)E, (11)
kde k zn&i dielektrickou susceptibilitu. Vektor elektrickédukce Ize tedy vyjad:
D=¢,¢ E . (12)

Na obr. 2.1 je uvededasovy ptibéh velikosti polarizace po skokovée #ng
vngjSiho elektrického pole z nulové hodnoty naitmu konstantni hodnotu [2]. Z grafu
zavislosti velikosti polarizace néase je patrné, Ze polarizace po okamzikipagpeni
elektrického pole roste pozvolna ze své minimalmdroty P, (vcaset - 0), dané

velikosti optické permitivityg,, az po svou maximalni hodnote, (vcéaset — o),
danou velikosti statické permitivieg. Uvedené konstangg,es,, vyjadiuji velikost

relativni permitivity daného dielektrikatipdvou krajnich hodnotach frekvence, jez jsou
z praktickych dvoda danych moZnostmi #&fici techniky definovany jako frekvence:

-11 -
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f(&s) —» 0 Hz, f(g,) — 10 Hz. Casova zavislost néstu polarizace dielektrika
pii nabijeni (resp. zavislostiprybijeni) je dana obeérfunkci odezvyd(t):

Pt) =&,.(, ~D.E+&,.(65 —€,).ED() . (13)
A
E
E,- - -
0 t
P

P=(es-1)gEo
(es- €€ Ey

Poc: (800_ 1) 8O EO

0 t

Obr. 2.1 Polarizace dielektrika [2]

V dielektrickych latkach se obvykle vyskytuje&kolik mechanisnm polarizace,
arelaxani. Pruzné polarizace prétnou prakticky okamz{ bez ztrat energie;
tyto polarizace jsou frekvéné nezavislé v pasmu radiotechnickych knito
Doba ustéleni tohoto typu polarizace byéadow kratsi nez 10! s. Naopak relaxai
polarizace je typick& tim, Ze pdilpZeni elektrického poleifpyva polarizace pomalu,
po odpojeni pole ubyva polarizace régrpomalu. Doby pdebné pro ustalenéthto
jevii jsou relativig velké, v relacich jiblizng 10° aZz 10° s. Pomalé polarizace jsou
znané zavislé na teplét provazi je ztraty energie v dielektrikGasové relace doby
ustaleni byly zmigny s ohledem k moznostem sasgné nifici techniky.

2.1.1.3 Klasifikace polarizénich mechanisn

Polariz&ni mechanismy se zpravidla klasifikuji podle drubdstice, jez se
po pivedeni vijSiho elektrického pole uvede do pohybu, a tim \&vpolarizaci
dielektrika. Polarizéni mechanismy lze tedy rodd na elektronové, iontové, dipdlové
a dale mezivrstvové a spontanni [3]. Obdobnynisepem by bylo mozné ro#lit
polariza&ni mechanismy dielektrik podle doby trvani (ustdlgrolarizace na polarizace
pruzné (elastické), relakai a polarizace zvlastni.i¢hled polarizénich mechanisiin
je uveden nasledo¥n

-12 -
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Klasifikace polarizanich mechanis

* Pruzné (elastické) polarizace
- elektronova
- iontova (pruzna)

* Pomalé (relaxéni) polarizace
- dipolova
- iontova (relaxani)

» Zvlastni polarizace
- mezivrstvova (migréni)
- samovolna (spontanni)
- trvala (permanentni)
- rezonadni

V dielektrickych materidlech se obvykle vyskytuje&kalik druhi polarizaci
sowasre, pritom plati, Ze slabsi mechanismy byvajekryty mechanismy sijSimi.
Pokud se tedy vuvazovaném dielektriku vyskytujétSiv paet polarizénich
mechanism, nékteré z nich nemusi byt z &8ku nijak pozorovatelné, zagrpokladu
konkrétnich podminek experimentu.

Pruzné polarizace, mezih pati elektronova a iontova polarizace, p¢bhou
velmi rychle a beze ztrat energie. Tyto polarizavgisou zavislé na kmitu,
resp. pispivaji svym vlivem ufitou sloZkou k ostatnim polarizaim mechanisiim,
piicemz v ramci elektrotechnickych kmité muZzeme tuto sloZku z praktického
hlediska povazovat za velmi malou a konstantngttatovécislo £" — 0 a komplexni
permitivita € - €,,.

Relax&ni polarizace se charakterizuji tim, Ze pipgeni elektrického pole
narista polarizace pomalu a stéjtak pozvolna klesa po odpojeni elektrického pole.
Ustéleny stav tj. odezni polariz&niho ¢i depolariz&niho procesu uéthto jevi
nastava za relati¥ndlouhou dobu, coZz doklada obr. 2.2 se zavisldatimalovaného
naboje deskového kondenzatortase za fisobeni stejnosénného stalého elektrického
pole. Konkrétni obrazek i dalSi ilustrace této pyultoly jsou pevzaty z literatury [4].

-13 -
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Q (C)

t t
a) —>» t(s) b) —>» t(s)

Obr. 2.2 Casovy pfibéh néboje na deskach kondenzéatoru a) nabijeni Bjenii4]

Casovy piibéh t&chto polarizanich mechanisi které z hlediska elektrotechniky maji
charakter pechodného ge s extréma dlouhou dobou trvani, se pro praktické aplikace
priblizné popisuji pomoci exponencialni funkce:

P=P.

1_6[,]] P = Pn.e[—;j , (14)

kde P, aP; uriuji velikost polarizaceifp nabijeni (vybijeni) dielektrikeR, je polarizace
nasyceni. Obvyklym Zisobem definovanac¢asova konstantar se v oblasti
dielektrickych aplikaci nazyva relasas dobou. Je ifeba si vSak uwdomit,
Ze exponenciélni funkce (14) je pouzébfiznou nadhradou funkce (13), kterd obé&cn
exponencialni byt nemusi. Rel&ré polarizace vyraznzavisi na tepl@t jsou vzdy
spojeny se ztratami energie v dielektriku ve fdatraceného tepla.

Na tomto mist je poteba pipomenout, Ze vySe ukazana zavislost
akumulovaného naboje deskového kapacitoru se zkogmalielektrikem na dab
nabijeni ma& vfipadt obecného dielektrika totoZzny itéh jako ¢asovd zavislost
polarizace; rozdil mibéhi Ize z pohledu fesného matematického vyjédi definovat
pouzitim korekni multiplikativni a aditivni konstanty, fib¢hy jsou lineéra zavislé.
Casovy ptibéh polarizace dielektrika dle obr. 2.1 definuje rimen (13). Jak bude
uvedeno dale, funkce odezvy se zigkaovym integradlem funkce poklesuigemz tato
funkce poklesu je ifimo un€rna proudu dielektrikem bez vodivostni slozky. Poblae
tedy nahradi vyraz funkce odezvy v rovnici (£8sovym integrdlem proudu dielektrika
(presrEji vybijeciho proudu nasobenéhtepnou koreéni konstantou), tak nazéenou
substituci vlasté obdrzime vyjateni elektrického naboje dase dle definice jednotky
elektrického proudu jaka(t) = dg/dt . Polarizace riize byt takto ekvivalentnvyjadrena
jako funkce elektrického naboje akumulovaného kdeém kondenzatoru
s uvazovanym dielektrikem. Obrazky 2.1 a 2.2 jsouze jinym zjisobem vyjateni
funkce odezvy definujici polarizai pochody dielektrik s vyznamnymi praktickymi
dusledky.

Prakticky disledek pedchoziho rozboru spiva v nahrad veli¢iny polarizace
snadno makroskopicky é&fitelnou veltinou v podok elektrického néaboje. Elektricky
naboj [feneseny za tity cas lze jiz snadno @&t na zaklad piimého n&eni
elektrického proudu a provedeni jeho integracedaroycasovy interval.
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Elektronova polarizace

Elektronova polarizace spiwa ve zn¢né rozloZeni hustoty elektronového obalu
atomi pod pisobenim vijSiho elektrického pole; z korpuskularniho hlediskajedna
o zmenu polohy elektronu v atomu. Jadro atomu je taZzewosntru vrgjSiho
elektrického pole, elektrony ofiaym snérem; v tomto dsledku sted elektronového
obalu nesplyva se istdem atomového jadra.&tini hodnota celkového dipélového
momentu za fsobeni viijSiho elektrického pole uz neni nulova, atom sei yova
jako elektricky dipdl s uitym dipolovym momentem. Elektronova polarizace
se ustaluje véasech 10% a7 10" s po piloZeni elektrického pole, a proto
ve frekvernim intervalu 10 — 107*° Hz vytv&i pouze konstantniifspivek k realné
sloZce komplexni permitivity a nulovyigpivek ke sloZzce imaginarni.

Samotny proces elektronové polarizace nezavisi epdott, polarizovatelnost
uvaZzovanycltastic je konstantni. Z hlediska reélnych experimmesak plati, Ze objem
dielektrika se jiZz s teplotou ¢itym zpisobem nini. Uvazime-li tedy skut@ou situaci,
kdy se néni teplota, tak P neznmenéné polarizovatelnosttastic a nepaté jiném
objemu zkoumaného dielektrika bude velikost potrézdle vztailn (8), (9) poznenéna;
zmeéna teploty v realném ifpadt vyvola zneénu permitivity dielektrika v dsledku
tepelre-mechanickych zgn viastnosti materialu.

DRAHY ELEKTRONU  —E o

Obr. 2.3 Podstata elektronové polarizace [4]

SloZka relativni permitivity zjisobend elektronovou polarizaci je tedy v uvazovaném
frekvertnim pasmu (tj. pod fOHz) konstantni, ale zavisla na teploElektronova
polarizace nezZisobuje tepelné ztraty v dielektriku. N&sledujicir.oB.4 ukazuje
zjiStenou teplotni zavislost relativni permitivity nepaiého dielektrika, resp. dielektrika

s neutralnimi molekulami (bez vlastniho dipélovéhomentu), u kterého elektronovou
polarizaci nizeme povazovat za dominantni polagizigoroces.
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—>» T(K)

Obr. 2.4 Teplotni z&vislost permitivity nepolarniho dieleké pii konstantni
frekvenci [4]

Z grafu teplotni charakteristiky redlného nepoldondielektrika vztazenému k jediné
zkoumané frekvenci lze usoudit, Ze permitivita aiZu kapacita kondenzéatoru
z takového materialu se ném vyrazr, s rostouci teplotou vSak mérhklesa.

lontova polarizace

lontovou polarizaci pozorujeme u polarnich matérigejichz molekuly se
skladaji ze dvou nebo vice idntTyto materidly vykazuji @ity nenulovy vlastni
dipélovy moment i bez existence &siho elektrického pole. V pevnych latkach jsou
molekuly s okolnimi molekulami spojenysnymi vazbami, molekuly nemohou¢nit
svoji polohu libovolg. V uritych mezich ale mohou &nit svoji vzajemnou polohu
ionty v molekule. Kazda polarni molekula disponujeez vlivu vrgjSiho elektrického
pole vlastnim dipélovy momentem, celkovy dipdlovgment zn&aného pdétu molekul
v disledku jejich neussmeénych poloh ovSem konverguje k nule. ¥gad piasobeni
vngjSiho elektrického pole se projevi usimind deformace molekul; kladné ionty se
posunou ve situ elektrického pole a zaporné ¢pgm snérem. Timto principem se
v homogennim elektrickém poli k vektoru dipolovéhomentu kaZzdé molekulyigita
dalSi vektor jednoho s¥ru, vysledny vektor dipdlového momentu vSech madleku
pavodré nulové velikosti ziska nenulovou velikost a &nrovnolEZzny se srérem
elektrického pole [5].

Jak bylo vySe uvedeno, iontovou polarizaciisgbuje pohyb pruznvazanych
ionta pod msobenim elektrického pole, vyskytuje se v iontovykilystalech. Jeji
charakteristicka doba odezwjni asi 10™ az 10" s, a proto se @p ve frekvernim
intervalu 10° — 10'° Hz jeji frekverni zavislost obvykle neprojevujeiiBpsvek této
polarizace k reélné sloZzce komplexni permitivitykgnstantni a k imaginarni slozce
nulovy. lontova polarizace v rdmci uvazovanych ttetlechnickych kmitéta probiha
prakticky beze ztrat, zavisi na te@gviz obr. 2.5).
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Obr. 2.5 Podstata iontové (pruzné) polarizace [4]

Teplotni zavislost experimenté&lizjiSttné permitivity materialu s dominantni iontovou
polarizaci vykazuje linearni po¢h se znatekjSim ristem (obr. 2.6).

e'(-)

! .

— T(K)

Obr. 2.6 Teplotni zavislost permitivity iontového krystaliéi gonstantni frekvenci [4]

Dipolova polarizace

Dipolova polarizace se vyskytuje u polarnich latéknika v disledku natéeni
dipéli pasobenim elektrického polef iz permanentnich nebo digdindukovanych
elektrickym polem. Pozoruje se zpravidl@asovém intervalu od T0do 10° s. Horni
mez g@itom nevyplyva z tjakého fyzikalniho omezeni, ale je dana pouze fti&ohn
ke sledovani polarizace. V dielektriku se mohoukyt@vat i dipdly s relaxéni dobou
v&tsi neZ 10 s. Dipdlova polarizace je zakladnim druhem pokarég ktery se vyskytuje
v polymernich materidlechCasovy ptbéh naboje uvnit takovych latek, pokud
neuvazujeme gfitko casové osy, v podstabdpovida pibéhu uvedenému na obr. 2.2,
kde mize byt i dipélova polarizace majoritnim poladiném procesem. Dipdlova
polarizace pdt mezi dje, které z@gsobuiji ztraty energie v dielektriku a zavisi nddep
a kmitastu.

lontova relaxani polarizace

lontovou relax&ni polarizaci lze pozorovat v iontovych latkach eianym
uloZenim iond, jako nap. anorganicka skla, keramika. Tyto pochody na mdkeki
arovni jsou provazeny ztratami energie a zavistepdot i kmitoctu. Doba ustaleni se
pohybuje wasovych relacich 1 — 10° s [2], [4].
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Obr. 2.7 Podstata iontové reladai polarizace u anorganického skla [4]

Mezivrstvova polarizace

Mezivrstvova (migrani) polarizace vznika v nehomogennich material&de, je
pohyb volnych i vazanyclkiastic omezovan rozhranimi, kterd jsou v nehomogenni
dielektriku gitomna. Za takovéto materialy s makroskopickou nabgenitou nizeme
principielné povazovat i zn@stené latky. U mezivrstvové polarizace sétgm jedna
o pohyb stejnychtéstic jako u ostatnich polarig@ich mechanisiy tedy elektron,
iontd ¢i dipola; v dasledku vzajemné interakce jednotlivych sloZzek nebgemniho
materialu o Wznych vlastnostech ale vznikaji nové jevy, spojepi@devsim
s akumulaci nabajna rozhranich (obr. 2.8). Vysledna permitivitaojgecrt slozitou
funkci vlastnosti jednotlivych sloZek i jejich ve&ného prostorového rozlozeni. Jedna
se tedy o nejpomalejSi polar&ra mechanismus, podngimy pohybem volnych
elektrickych nabdj; projevuje se jen v oblasti velmi nizkych knditd je spjat se
ztratami energie v dielektriku a zavisi na teplot

NEHOMOGENITA E
VOLNY NABOJ —_—
PROSTOROVY NABOJ
© P o e
- ) B :
@ & ] -
e @ © P © E ) e )
@
© o ® o
9 a -
@ A o ®
@ o
Q0 @ ©
® L

Obr. 2.8 Podstata vzniku mezivrstvové (migrd) polarizace [4]

Spontanni polarizace

Spontanni polarizace (samovolna, doménovda) vzraka Ze jednotlivé iontové
pary, pop. dipdly indukované elektrickym polem spolu intasgga vytvaeji silné
zesilujici pole, které je orientuje shodnym ésem i v nepitomnosti vijSiho
elektrického pole. Jednotlivé dipoly nejsou tedyewtovany pi absenci vgjSiho
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elektrického pole nahodn ale uvnit oblasti — tzv. domén, kde jsou pravideln
uspdadany. Jedna se o jev analogicky feromagnetismatks, v nichZ se spontanni
polarizace uplaiuje, se nazyvaji feroelektrika. Tento typ polarezase spojuje
S energetickymi ztratami v materialu, zavisi natiu, teplot i intenzig€ elektrického

pole.

Trvala polarizace

Trvalou polarizaci pozorujeme u stalpolarnich latek s malou elektrickou
vodivosti. Tato trvale (permaneijrepolarizovanadesa nazyvame elektrety.

Rezonawni polarizace

Rezonafni polarizace je souhrnnym ozmim pro polarizace rezonariho
charakteru, tj. iontovou a elektronovou. Tyto p@ace jsou procesy vyskytujici se
u vSech dielektrik. Rezonami polarizace vznika nasledkem rezonance vlastnich
(tepelnych) kmil ¢astic s elektrickym nabojem a kmity elektrickéhdepd’rojevuje se
ve frekvegnim pasmu odpovidajicim optickémutesdi. Na néasledujicim obrazku
(obr. 2.9) je uveden ifklad pribéhu komplexni permitivity ufitého dielektrika,
na kterém jsou zvyraZny vySe diskutované typy polarig@ch mechanisin tak jak se
projevuji navenek v zavislosti na kmita.

T = konst.

MEZI-

€'() | vrsTvovA

|
_______ : REZONANCNI DISPERZE
f—%
|
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€'t |
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| —» logf

] INFRACERVENE
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[ | =
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| [ENERGETIKA | P4 lA%w_ovrs
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Obr. 2.9 Disperzni pitbéh obou sloZzek komplexni permitivity dielektrika tsemi
relaxanimi maximy za konstantni teploty [4]
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2.1.2 Dielektrikum ve stejnosnérném poli

V piedchozich Uvahach byly diskutovany makroskopickdicvg popisujici
polarizaci  dielektrik. Byla uvaZzovana expozice digfika v konstantnim
stejnosmirném elektrickém poli. Pro zkoumani polatiich jevi v dielektrikach jsou
z hlediska pimo mefitelnych makroskopickych velin rozhodujicicasové relace nép
a proudi. Tyto obvodové vetiny se n&ti za pomoci vijSiho elektrodového systému,
jimz se dielektrikum op#&t Na obr. 2.10 je uvederasovy piibéh nabijeciho
a vybijeciho proudu dielektrika. Tyto gi¢hy dané v tomto ipact ptimo merenymi
velicinami jsou opt odezvou dielektrika naffpojené konstantni stejnosmé napti,
resp. intenzitu elektrického pole.

A
UcH4-----=--=--- -
Nabijeni . Vybijeni
|
. ]
Ipol |
1
>
be— > : Cas
tc ldepol

Obr. 2.10Nabijeci a vybijeci proud dielektrika [6]

NiZze uvedené petni vztahy vyjatlji souvislost mezi¢asovou zavislosti
vybijecich a nabijecich protica casovou zavislosti polarizace na obr. 2.10. Nabijeci
a vybijeci proudy dielektrik maji obetnmonoton® rostouci ¢i klesajici piibéh
v zavislosti na case. V pipact vakuového kondenzatoru popisuji tyto¢jed
exponencialni funkcetasu. V obecném ifpadt je ¢asovy ptibéh téchto proud
definovan funkci poklesai(t):

JoeroL = Eo-(Es — &) 9(t).E (15)
_ do(t)
o(t) “Ta (16)

Proudova hustota nabijeciho (polaéizifno) proudu je dana sétem dvou sloZek:
. dP
JpoL () :E"'V-E ) (17)

kde y.E vyjadiuje slozku proudové hustoty dgobenou vodivostnim proudem
dielektrika. Vybijeci (depolarizai) proudovou hustotu udava vztah:

) dP
t)=— . 18
Joepor (1) at (18)
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Pro lepSi pedstavu o vlivu vodivostniho proudu dielektrik uvadsledujici obrazek
absorgni charakteristiku suché i vihké izolace (obr. 2.1Absorgni resp. nabijeci
charakteristiku zde graficky reprezentuje zavislasiainino odporu naase, jez se
mefila s pouzitim stejnosénnych neficich metod. Z hlediska principu byl vzorek
izolace v elektrodovém systémiiepré piipojen na stejnossénny zdroj nagti znamé
velikosti a byl néfen nabijeci proud,f@emz do grafu se vynesly okamzité hodnoty
izolacniho odporuR, dané podilem zkuSebniho wg#pa neieného proudu. Vifpad
suché izolace zji8ha zavislost vykazuje obvykly {goch dany jak polarizenimi
pochody tohoto dielektrika tak jeho vodivostnimymem. V gipack vihké izolace lze
pozorovat jiz jen dominantni vliv vodivostniho pdaw dielektrika zfisobeného
zmirgnym navlhnutim dielektrika v celém jeho objemu.

Ri (Q)

T

SUCHA IZOLACE

VLHKA IZOLACE

1A

10
—» t (min)

Obr. 2.11Absor@ni charakteristika suché a vihké izolace za kornstaaploty [4]

Vybijeci pripadré nabijeci proudy reélnych dielektrik mohou obearabyvat
z hlediska matematického popisu sl®giich casovych plibéhti. Na obr. 2.12 jsou
uvedeny nej&Zr¢jSi pribéhy odpovidajici funkce odezvy, tj. nejedna sEmMo
o0 normovany pibéh vybijeciho proudu, ale o jeho integral, ktery gkvivalentni
s ptibchem polarizace. V teoretickéntipad vakuového kondenzatoru nebo ideélniho
kondenzatoru ve smyslu ideélniho obvodovéeho prukmé vybijeci ¢i nabijeci proud
vykazovat pitbéh dany exponencialni funkci:

t t

oo (1) = 1o.0=€7) , ipepo (D) = 1€ 7, (19)

kde ipoL @ ipepoL jSOU nabijeci a vybijeci proudyy maximalni hodnota proudu
dielektrikem u obou diskutovanych proteg ¢asova konstanta. Exponencialnfifmsh
vybijeciho i nabijeciho proudu plati obégro dielektrikum s jedinou relagai dobou
molekul a s matematickym popisem polarizace dle yPe[?]; jedna se obvykle

o kapalna polarni dielektrika. V grafu vyobrazemnkce odezvy (obr. 2.12) vystupuje
takovy phbéh po integraci a provedeni substituce do logaritytb sodadnic

v kongném disledku opt jako exponencialni funkce, vynasobena zapornym
koeficientem a poté navysena o konstantu.
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Pokud pipustime nasledujiciffplizeni k realnému ifpadu ptibéehu vybijeciho
proudu dielektrik, bude vybijeci proud dielektrig@psan mocninnou funkci:

Ipepo (1) = ::_2 (20)

kde koeficienta nabyva hodnot zintervalu (0;1). Uvedena mocnirinékce jiz

s dostaténou resnosti charakterizuje giéh vybijeciho proudu nemal&asti
skute&nych dielektrickych materié) ve forme pevnych latek. | zde Ize snadno odvodit,
Ze po vydleni rovnice (20) maximalni hodnotou prouduiskame funkci poklesu a jeji
integraci pozadovanou funkci odezvy, ktefstava opt ve tvaru mocninné funkce.
V tomto @ipadt danou funkci reprezentuje v logaritmickém grafitk&obrazeni jedina
piimka se zapornou sfmici.

A

Curie - von Schweidler

Obecna odezva

Smérnice -m Smérnice -n

log [D(1)]

Debye

1 >
t=T1 log [t(s)]

Obr. 2.12Rozdilné typy funkce odezvy u dielektrickyckii®ni véasové oblasti [7]

Posledni fiblizeni k redlnym podminkamigdstavuje asymptoticky {doch tvoreny
dvéma gimkami, gicemz za dlici moment naasové ose, ktery &mje jiny exponent
mocninné funkce (20), f@eme povazovatasovou konstantu. Takovy piibéh jiz

~ sz

piesrEji vystihuje relaxani procesy ¥tSi¢asti realnych pevnych dielektrik.

Mimo uvedena r&¥eni nabijecich a vybijecich praudielektrik, ktera tvéi naph
této prace, existuje dalSi stejnasma nefici metoda, jeZz séasto pouziva pro éeni
v silnoproudé elektrotechnice. Na nasledujicim pkwaje ukdzana #fici metoda
spadajici do oblasti stejnodmych n®ficich metod vazanych dasové oblasti
(obr. 2.13), jedna se o dieni tzv. zotaveného n&p dielektrika [7]. Pod pojmem
zotaveneé nafti se rozumi nafti na svorkach dielektrika (oganém elektrodami), jaké
nasleduje bezpragtdreé po aplikaci propojeni svorek dielektrika nakragxo uenou
dobu. Dielektrikum musi byt i vifpadt tohoto typu ndfeni nejprve definovanvybito,
pakiadre nabito a nasledna aplikace vybijeciho procesudspelektrod dielektrického
vzorku nakratko) musi byt stegjriak provedena po vhodrdefinovanou dobu. &em
trvani teti (mefici) periody je snimartasovy ptibéh nagti na svorkach dielektrika
piislusSnym pistrojem, zpravidla elektrometrem, tj. voltmetremrysokym vstupnim
odporem.
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Obr. 2.13Mé&feni véasove oblastigetne meéreni zotaveného naph dielektrik [7]

Pii méteni zotaveného n&p predstavuje zkoumany vzorek dielektrika
z obvodového hlediska prakticky nezatizeny zdrggtiss vysokym vnitnim odporem.
Takovy zdroj si nizeme zjednoduSénpredstavit jako paralelni kombinacitéiho
poctu sériovych RC¢élanka [8], pricemz na kazdém dim kapacitoru musi byt
definovana hodnota né v okamziku poatku faze nreni zotaveného nap.

Zdrojem obnoveného na&f jsou relaxani procesy zkoumaného dielektrika, které
zagicinuji nafist indukovaného naboje na elektrodach dielekthkarabehu nabijeni
dielektrika se aktivujetada jeho polarizamich proces; pocet konkrétnich skuteé
vybuzenych polarizmich proce$ zavisi na dob nabijeni dielektrika ve vztahu
k casovym konstantdm jednotlivych uvazovanych proceés pribéhu néasledujiciho
vybijeciho procesu, kdy jsou elektrody dielektrispojeny nakratko a uzermy
po obeck jinou stanovenou dobu, zcela vymiziCité jiz aktivované polarizai
procesy. Pé&et a druh &chto proces zavisi na dob trvani vybijeci faze &asovych
konstantach polarizaich proces. V pribéhu posledni faze,ipméreni (zotaveného)
napsti na elektrodach dielektrika naprazdno se propesic ty relax&ni procesy, které
nebyly zcela deaktivovany ve vybijeci fazi, a tonfiou obnoveného nap. Méreni
zotaveného napi dielektrik teoreticky umaiuje nalézt dielektrickou funkci odezvy
@(t), hodnotu optické permitivitye, i vodivost G; praktické vyuziti k ziskani vSech
uvedenych vetiin je vSak obtizné [7].
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2.1.3 Dielektrikum ve s¥idavém poli

Z praktického hlediska budeme uvazovat buzeni kligka stidavym elektrickym
polem harmonického pbéhu s intenzitou:

E(t) = Eyay-COSEt) = REE, 0 €“} = RAEL“} . (21)

Zkoumanou odezvou dielektrika na toto buzeniégsovy ptibéh elektrické indukce.
V dusledku polarizénich proces dielektrika, kdy dochazi k pozvolnémuistu
polarizace v fipadt priloZzeni stejnosirného elektrického pole, jéasovy piibéh
elektrické indukce ip sttidavém buzeni fazévzpozdn vici intenzit elektrického pole

o ztratovy Ghel). Casovy piibéh elektrické indukce je @p harmonickou funkci Ghlové
frekvence:

D(t) = Dypy -COSEt — 8) = RED, i €7} = RDE“} . (22)

Vlastnosti dielektrika P buzeni stidavym (harmonickym) elektrickym polem udava
komplexni permitivita (obr. 2.14), coz je v tomtéigact konstanta Ugrnosti mezi

fazory elektrické intenzitﬁ a indukceD :

D=¢,iE . (23)

e o

Obr. 2.14Komplexni permitivita [2]

Rozklad komplexni permitivity na jednotlivé sloZzkyjadruji vztahy:

E=¢g'—|&" ,5,25’,tg§=%, (24)

vSechny zmigné veltiny &, &', &", tg 0 jsou fitom frekverdné zavislé. Redlna
sloZzka komplexni permitivitye’ (relativni permitivita) je mirou polarizace dieteka,
imaginarni sloZzka &" je mirou ztrdt v dielektriku vznikajicich jeho ¥kenim
do stidaveho elektrického pole; ozhge se jako ztratov&islo. Vice pouzivanou
velicinou je ztratovycinitel tg & Komplexni permitivita je podoknjako jeji realna
slozka — relativni permitivita — funkci teploty aekvence budiciho pole fipadré

i dalSich vekin, u nelinearnich dielektrik zavisi i na intedzilozeného elektrického
pole.
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Kapacitu deskového kondenzatoru, coz je v pogstiaiektricky vzorek opaeny
elektrodami, definuje vztah:

C=¢,¢ 3 , (25)

kde C je sledovana kapacita kondenzat@uvzorku, Splocha elektrodd tloug’ka
dielektrika resp. vzdalenost elektrod. Remlu vypdta v oblasti dielektrickych wgieni
se uziva termin geometricka kapacita vzorku; tawicma vyjaduje kapacitu
zkoumaného elektrodového systému s dielektrikemituad, kdy by samotné
dielektrikum bylo nahrazeno vakuem. Pro jednoduehgktrodovy systém gieni
dielektrického vzorku v pod@b deskového kondenzatoru se geometricka kapacita
vzorku Cy urci jako kapacita vakuového kondenzatoru stejnycmeéo jako zkoumané
dielektrikum, s odpovidajici relativni permitivitay =1 :
C, = £O.§ : (26)
d

Na obr. 2.15 je uvedeno jednoduché nahradni scheézdbného dielektrika
¢i kondenzatoru; jedna se o paralelni nahradni obsodedalnim kapacitorem pC
zahrnujicim poZadovanou kapacitu a rezistoregnvigadtujicim svodovou vodivost.
Druhacast obrazku ilustruje odpovidajici fazorovy diagrara gipad napajeni tohoto
dvojpolu harmonickym nagpim.

IR RP

| 1
o‘£+ |

—+° &

il

U

Obr. 2.15Paralelni nahradni obvod realného kondenzatoraaday diagram

Uhel ¢ udava fazovy posun nép U a proudu |, coZ je v podstatazovy Ghel
komplexni impedance definujici jeji charakter, mto pripact kapacitni. Komplexni
impedanceZ a ztratovycinitel tg & v zavislosti na uhlovém kmittu w jsou dany
vztahy:

A 1 1
Z=—— tgo=——— . 27), (28
9= o (27), (28)
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2.1.4 Dielektricka relaxani spektroskopie

2.1.4.1 Zakladni vetiny a popisy v oblasti dielektrickych &feni

Mezi zéakladni elektricke veliny, kterymi lze popsat vlastnosti dielektrika
v elektrickém poli pi konkrétni relativni vihkosti, tepléta frekvenci, pat: relativni
permitivita £ (-), vnittni meérny elektricky odpor (rezistivita)a, (Qm), povrchova
rezistivita op (Q), ztratovy &initel tg J (), elektrickd pevnosEs (Vm™). Z hlediska
zkoumani dielektrickych vlastnosti matetiahds ovSem zajima na prvnim mniist
frekvereni zavislost komplexni permitivite(f), jejiz imaginarni slozkas"(f )se
oznauje jako dielektrické spektrum.

Relax&ni mechanismy dielektrik, které Ize zjistit na zakl| studia dielektrickych
spekter, jsou Uzce spjaty s mechanismy polarizaceelkovou vnitni strukturou
dielektrika na molekularni arovni. V dielektrikade obvykle vyskytuje vicetiznych
druhi elektrickych dipal, pripadrg iontd, ¢i elektrony, jez mohou vykonavat rozdilné
pohyby za fisobeni elektrického polefisledkem je existencetsiho p@tu relax&nich
mechanism. Tyto dje jsou v ziskaném dielektrickém speki#r(if ) pozorovatelné jako

lokalni maxima ztratovéhaisla a ekvivalenth téZz jako lokalni poklesy relativni
permitivity [2].

Pokud se neuvazuje moznosgb parametry vakuoveéhoripadré vzduchového
kondenzatoru, nejsnagn popsatelny typ dielektrika v ziskaném dielektgm spektru
je dielektrikum s jedinou relagni dobou molekul, které Ize z obvodového hlediska
nahradit dive uvedenym paralelnim nahradnim obvodem (obr5)2.Y takovém
dielektriku vyrazg prevaZzuje jeden typ polarizaiho mechanismu, dielektrikum
obsahuje volé ot&ivé vzajeme nezavislé dipoly; jedna se rfap silré ziedény roztok
polarni latky v nepolarnim rozposgte. Frekvetni zavislost komplexni permitivity
zmirgného dielektrika (obr. 2.16) je dana Debyeovym heta:

Fze +(e.-e)0 29)
1+ j.wr
kde 1 zn&i jedinou relaxani dobu dielektrika; jeji f@vracena hodnota udava uhlovy
kmitocet relax&niho maxima.

Na nasledujicim obr. 2.17 je uvedeno zobrazeni oblmZek komplexni
permitivity v komplexni rovig jako funkce kmitétu. Tento typ zobrazeni komplexni
veliciny bézny profadu elektrotechnickych ohibrse v oblasti dielektrickych #&eni
oznauje Coleho-Coleho diagramiiRomto zmsobu grafického zobrazeni #dkazdy
bod grafu usptadand dvojice sloZzek komplexni permitivitys'(&"), pricemz
parametrem je Uhlovy kmitet cu Prvnicast obrazku vystihuje Coleho-Coleho diagram
dielektrika s jedinym relaxaim procesem vyhovujici Debyeovrovnici (29).
Sestrojena thvka pro vSechny prakticky mozné kmitg je pilkruznice se sedem
leZzicim na horizontalni ose. Zdigominku stoji, Ze Debyeova rovnice byla odvozena
pro slak polarni kapalna dielektrika a pro realné dielekii systémy tvid pouze prvni
krok priblizeni.
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L

ml"['l:% log @
Obr. 2.16Dielektrikum s jednim relaxaim procesem [2]

Druhacast obrazku se zabyva sl@fi situaci, kdy dielektrikum vykazuje spoijité
spektrum relaxénich dob. V obecnémiipad muze Coleho-Coleho diagram nabyvat
podoby Kivky rozdilné od¢asti kruznice v zavislosti na typu rel@rého procesu nebo
jeho matematického popisu. Prava strana obr. 2opispje stéle jesStpiipad dielektrika
s rozloZzenim relaxaich dob; kazda jednotlivda molekula 8di Debyeovym zakonem
(29), ale se svou vlastni relaxa dobou. V tomto Ppact vykazuji molekuly spoijité
rozlozeni relaxénich dob. Pohyb kazdé &iilmolekuly za pedpokladu skokové z&ny
vnéjSiho elektrického pole charakterizuje exponenéidlmkce ¢asu obdob# jako
v ptipad® popisu pébéhu polarizace (14), ovSemc¢asovou konstantou definovanou
v tomto gipadt pro kazdou molekulu zvI&s

€' T = konst.

r N e o

} 4 0 &
0 €. S €s . 8'(-) 8\&1:7”2) S 8'(-)
S

Obr. 2.17Coleho-Coleho diagram (T=konst.) a) Debye b) rozmthaxanich dob [4]

o

Z hlediska praktického vyuZziti ma rovnice (29) spigoreticky vyznam. Realné
relaxani procesy jsou obvykle sloZj§i a jejich frekvetini zavislost se uz neda popsat
Debyeovym vzorcem. Navic v dielektrikach se obvykigskytuje vice relaxanich
proces. Vznikla tedy pateba tyto jednotlivé procesy od sebe jedndmgien zpisobem
odliSit. Roku 1954 navrhli Deutsch, Hoff, Reddisisstém klasifikace relaXaich
mechanism pismenya, (3, y i dalsimi[9]. F¥i sledovani frekvetni zavislosti ztratového
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¢isla za konstantni teploty”(f ¥e zaa-relaxaci ¢i primarni relaxaci povazuje

e

N 1

nejblizSi mechanismus s vyssi frekvenci atd.

Budeme-li sledovat teplotni zavislost ztratovéhisla @i konstantni frekvenci

£"(T), a-relaxace nastaneripteplo® nejvyssi a ostatni dalSi postéppri nejblizSich

nizsich teplotach. Oba zngmeé typy zavislosti ztratovéhgisla za konstantni teploty
a za konstantni frekvence jsou na®argy na obr. 2.18.

vodivost

normalni mod
segment. mod

Obr. 2.18Klasifikace relaxanich mechanisin[2]

Jinym typem zobrazeni@dchozich charakteristik je zavislost polohy retaiao
maxima (tj. kmit@tu) na gevracené hodnéttermodynamické teploty (obr. 2.19).
Tento diagram se nazyva reléréd mapa nebo aktivai diagram a umaiije opEt
rozlisit vySe zmiwuné relaxani mechanismy [4], [5]. Uvedena klasifikace rekniah
mechanism vzhledem k moZnostem stasné ndfici techniky neplati zcela obegn
U nékterych speciélnich materialnebo @i pouZiti nové experimentalni techniky se
vyskytuji dalSi relaxéni mechanismy, jez nelze vySe popsanym systémenojedneé
ozn&it, pripadré v disledku mensSi rozliSovaci schopnostiéieni nebyly takové
mechanismy tlve pozorovatelné.

Infy — 9
segment.
mod 4
fo=1Hz
100Hz[-——7—\ — p
“ o
I
I o
11 1
Ty To T

Obr. 2.19Relax&ni mapa [2]

Pro giblizeni rozdilu paramair realnych dielektrik a Debyeova popisudigadré
slozijSich matematickych modelkazuje obr. 2.20 Coleho-Coleho diagram sestrojeny
z nangienych hodnot; jednalo se o vzorek karboxymetyléelul(KMC) neteny g

pokojové teplat impedaknim analyzatorem HP4284A.
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Obr. 2.20Coleho-Coleho diagram z n&enych hodnot na KMC

Jiz z vySe uvedeného obrazku lze usoudit, Ze kémkréalny péibéh Coleho diagramu
se pouze fiblizuje pribéhu dle Debye.

Z divodu giblizné platnosti Debyeova popisu dielektrické rxelee byla
odvozenaada matematickych pogisnodelujicich strznou esnosti relaxai procesy
realnych dielektrik. Z évodu snazSiho makroskopického popisu paraireinkrétnich
typa dielektrik byla zavedena funkce rozloZeni retanieh dob. Tuto funkci definujeme
v oblasti dielektrik jako funkci prawghodobnosti vyskytu molekul s jistou rela&xa
doboug(t), kterd udava hustotu praymbdobnosti relaxaich dob vztazenou pro cely
objem uvaZovaného dielektrika. Viipact aproximaci rozloZeni relakaich dob
obecnych dielektrik jiz tato rozloZeni, jakoZto kae matematické statistiky, nemusi
vykazovat pouze spojity pbch s jednim nebo &kolika malo maximy. NiZe uvedené
funkce ziskané na zaklaéxperimentu se v oblasti dielektrickyclEif®ni oznauji jako
rozckleni.

Coleovo-Coleovo rozteni

Coleovo-Coleovo roztleni pedstavuje v podstatjiz diive uvedené zdokonaleni
puvodniho Debyeova popisu dielektrik dle obr. 2.1Pbo uvazované rozteni plati
nutna podminka v podébspojitého pitbéhu funkce rozloZeni relagaich dobg(t).
Za tohoto pedpokladu nabude vyjéhi komplexni permitivity tvaru:

. £~ €&,

E=E,t—— 30
1+ (jory)™ (30)

kde 1 je relax&ni doba molekul zastoupena u daného dielektrikeej\&tsi

pravdpodobnosti, distribini parametaJ(0;1) udava $ku rozdleni. Timto zfisobem
lze vice piblizit chovani dielektrika i konkrétni teplat, pricemZ pro Uplny popis
post&uji ¢tyti parametry:eg, €.,,a,7, [10].
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Coleovo-Davidsonovo rozteni

Grafem tohoto rozfleni v komplexni rovia je polokruznice s deformaci svého tvaru
do podoby blizké jimce v oblasti nejvySSich kmitt (viz obr. 2.21).

bl |

Obr. 2.21Coleiv-Davidsoriiv diagram s jednim distridnim parametrem [10]

Frekvergni pribéh komplexni permitivity je modelovan vztahem:

. £~ €&,

E=g_ +——=2— | 31
A+ jwry)” 5D

kde(0;1) je distribéni parametr daného roddni.

Havriliakovo-Negamiho rozdleni

Toto rozdleni bylo autory vytveeno z divodu dalSiho fiblizeni matematického
modelu k chovani reélného dielektrika [11]. Aproaimi funkce vznikla kombinaci
dvou vySe uvedenychigdchozich roz#glovacich funkci a vystihuje lépe chovani
materiat sloZité vnitni struktury, jako jsou polymery:

£~ &,

T e Gan) T

(32)

Prvni parametoJ(0;1) udava informaci o &ie relaxaniho spektra, paramefil(0;1)
o asymetrii disperznitkky. Pribéh komplexni permitivity na kmittiu v komplexni
roviné za konstantni teploty ukazuje obr. 2.22.

Obr. 2.22Havriliakovo-Negamiho rozdeni [10]
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Narozdil od dive uvedenych matematickych papidefinuji Havriliakovo-Negamiho
rozckleni ctyti nezavislé parametryr, 5,(€5 —€.,),7,. | pres velmi dobré fiblizeni

aproximace skutmeho ptibéhu komplexni permitivity nemaiji tyto &ujici koeficienty
fyzikalni vyznam. S vyhodou vSak lze vyuzZit zobrazdrekvergniho piibehu

ztratovéhatisla v logaritmickych saadnicich (log” =log[f()]); praw tehdy vykazuje
rozckleni piibéh lomené pimky s dlicim kmitoctem odpovidajicim hodnétl/to,

se smérnicemi o0 hodnotackr a a.f.

Frohlichovo rozdfleni
Uvedené rozéleni definuje zavislost relagai doby na tepl@nasledova:

T=r,e , r1=—, (33)

kde W, je aktivani energieT teplota, k = 1,381.18 J.K* Boltzmannova konstanta,
an zn&i Uhlovy kmitatet relax&niho maxima, jemuz odpovida lokalni maximum
praibéhu ztratovéhocisla. Provedeme-li zlogaritmovani vztahu (33) a adgajici
grafické zobrazeni zavislostlogw, = f /T ) semilogaritmickych sdadnicich,
ziskdme tive definované zobrazeni nazyvané retmkamapou (viz obr. 2.19).
Pro uvaZzované rozteni je hledanou zavislostiimka se zapornou simici; sneérnice

je primo ungrna hodnat aktivatni energie.

Fuossovo-Kirkwoodovo rozteni

Prvni vyjadeni Fuossova-Kirkwoodova roddni se zaklada na ro¥shi vyjadeni
ztratovéhatisla dle Debyeova vztahu do podoby:

max

g'=¢g .sem(ﬁ.lnﬂj , (34)
)

m

kde ¢, ozn&uje maximalni hodnotu ztratovéhdisla odpovidajici kmit&tu

relaxa&niho maxima ay,, PU(0;1) distribeni parametr definovany obdobnjako
u predchozich rozlozeni. Dale bylo odvozeno druhé dernd zahrnujici i teplotni
zavislost, vhodné zejména jako model relaxace hdgstd molekul u polymernich

materiat:
-W{{1l 1
E"=er.sed B—=—-—|], 35
max {ﬂ " EET Tmﬂ (35)

kde S ¢ini distribiini parametr teplotni zavislosti ztratovétisla aT, je odpovidajici
teplota relaxéniho maxima této zavislosti.
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2.1.4.2 MeiFeni dielektricke relaxéni spektroskopie ¥asové oblasti

K diagnostice dielektrickych mateniaéxistujefada metod. Dielektricka relasa
spektroskopie (DRS) patmezi nedestruktivni giiici metody [2]. BziS€m zajmu
dielektrické relaxani spektroskopie je ziskani zavislosti komplexninpgvity £(f)
na frekvenci a zarowei dalSich parametrech. V pasmu radiotechnickychtddtii
se pouzivaji d& metody DRS, wasové a frekvami oblasti. Ve frekvetni oblasti
se jedna o sidava méteni, kde se vhodnou metodouéiin komplexni impedance
zkoumaného vzorku dielektrika, jez se z&paim mechanickych rozini vzorku
piepaite na komplexni permitivitu.

Pro rozsahy kmit&ta zatinajicich velmi nizkymi hodnotami #adu jednoteluHz
se z praktickych ivodia pouzivA DRS Wasové oblasti (TDRS). O roz8hi snérem
k nizkym frekvencim je velky zajem zejména v diagiiee dielektrickych materié)
materialu. Takovéto zémy mohou byt zfisobeny nap mechanickym namahanim,
piirozenym starnutim nebo starnutim pofiggym dalSim typem namahani, jakému je
material vystaven za provozu. Uvedena poskozeprgevuji jako oblasti s rozdilnou
strukturou materialu,iplemz zmisobena nehomogenita materialu ma za nasledek vznik
mezivrstvové polarizace. Tu lze iz pozorovat jakeafickou znénu dielektrického
spektra ve srovnani sipodnim spektrem vzorku téhoz materialu bez jakytikad.

Aplikace metody DRS ¥asoveé oblasti je obsahem této prace. Tathainmetoda
zaznamenav&asovy ptibéh proudu dielektrika(t) jako reakci na skokovou zmu
napsti [8]. Charakter fimo mefenych zavislosti ¢asové oblasti neni ovSem vhodny
pro precizni ani orientai vyhodnoceni vlastnosti zkoumanych dielektrikz (abr.
2.13), proto je nutnéipvest narirena data do frekveéni oblasti vhodnym zjsobem
[2]. Na zaklad teoretickych poznatklze ukit, Ze komplexni permitivita ve frekveni
oblasti a zmfena charakteristika &asové oblasti jsou vzajemnpievoditelné
s pouzitim Fourierovy transformace:

00

o) =¢, +(es-¢€.) q (t).e14dt . (36)

0

Méfeni DRS v casové oblasti vykazuje z¥r@a Uskali, sp@ivajici jak
v parametrech #fici ¢asti, tak naslednve zpisobu zpracovani ziskanych dat. Zemié
rostouci v danémiasovém intervalu, iemz hodnoty réfrené velkiny jsou velmi malé
(napr. 10 A) a tudiz nachylné k ovlivimi okolnim rugenim. Odpovidajicasy néienf
jsou vSak zarovevelmi dlouhé (nap jednotky hodin), i kdyZ negitamecas potebny
pro pripravu vzorku. Epravou vzorku se rozumi mimo konsténkieSeni, jako je n&p
nakontaktovani, igdevSim dokonalé vybiti vzorku dielektrikéed nmeéfenim, vhodnou
formou propojeni elektrod dielektrického systémburatko.

Na obr. 2.23 je nazgano moznéreSeni zakladniho &ficiho obvodu DRS v
casové oblasti. Nepostradatelnou &sti tohoto systému jédici paitac acislicow
ovladatelny elektrometr zaji§jici prinejmenSimiizeni néteni a uchovani diienych
diskrétnich dat pro dalSi zpracovani.
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L~ Elektrodovy systém
g L— Vzorek dielektrika
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Obr. 2.23Blokové schéma pracoviSTDRS [6]

Jak bylo v pedchozich kapitolach uvedeno,casové oblasti je mozné proveést
diagnostické réreni dielektrik také metodou dfeni zotaveného nap, tj. pribéhu
napsiti na svorkachradre nabitého vzorku dielektrika prayo odstragni zkratu (viz
kap. 2.1.2). | takové #teni teoreticky umaiuje provadt mgtici aparatura dle
blokového schématu na obr. 2.23, bude-li na énégt¢ktrometru pouZzit univerzalni
elektrometr mifici nagti i proudy velmi nizkych Udrovni. Samotny jedielovy
pikoampérmetr bez externich pomocnych olivg@o mefeni i zotaveného n&p

v uvedeném blokovém schématu jednoduSe pouZzit.nelze

2.1.4.3 Metody @¥eni dielektrik ve frekvethi oblasti

M¢éteni dielektrik ve frekvetni oblasti pafi k negasgji uzivanym diagnostickym
metodam nejen v oblasti dielektrické rel&xiaspektroskopie. @vodem je skut&nost,
Ze v pasmu radiotechnickych kmitd nizkych az sednich velikosti (tj. asi desitky Hz
az jednotky MHz) posta k jednodussi mé&npiresné analyze idin¢ dostupné fistroje
pouzivané v mnoha elektrotechnickych é&stich. Takovymi pistroji jsou generatory
sttidavych harmonickych signala nap. nizkofrekvedni stidavé voltmetry, riice
faze signal a osciloskopy. Pokud petujeme mit k dispozici precizni vysledkyieni
dielektrickych paramelr nezbyva nez vyuzit specializovan&iimi analyzatory dle
pozadovanych paramétmeieni.

Metoda ngieni dielektrické relaxai spektroskopie ve frekvéni oblasti (FDRS)
se pouziva obvykle v pasmu radiotechnickych katitor rozsahu fiblizné 20 Hz az
jednotky GHz. U kmitéta vyrazreé vysSich uz nastavaji zéra potize z évodu poteby
specialnich obvodovych séastek pro velmi vysoké kmitty i specialnich koaxialnich
vedeni, konektdr a elektrodovych systéimpro ftadné pipojeni zkoumaného vzorku
dielektrika. Naopak u kmitdi velmi nizkych nardzime na problematiku dolnihodeon
pasma propustnostiiedavych zesilov&i signalu a také se vyskytuji potize spojené
s realizaci kvalitniho generatoru sinusovéhabghnu nagti velmi nizkych kmit@ta;
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realizace takovych generalorn zesilov&t na bazi Bznych analogovych obvdd
pro kmitaty pod 1 Hz pi zachovani pdebnych parameir(piesnost, stabilita kmitdu

a amplitudy, nizké zkresleni) je jiz ne&irm& obtizna. Pro zmimé gipady, kdy
pottebujeme niit dielektrické parametry vzotk patinaje velmi nizkymi kmitsty

(fadov od jednotek mHz), jsou nyni nejuniverzgfimi pistroji alpha analyzatory
firmy Novocontrol [12]. Jedna se o gldislicow koncipované fistroje, které generuji
zkuSebni gtdavy harmonicky signal za pomodislicove-analogového igvodniku.
Vysledné zkuSebni harmonické ®&Hpje tedy reprodukovano sditou casovou
i amplitudovou pesnosti dle moznosti D/Aigvodniku a mze byt takto ptizeno

v Sirokém kmit@dtovém rozsahuievysSujicim moznosti koncepceéAmych istroji.

Principem ndieni DRS ve frekvami oblasti je v podstatimpedarini meteni,
piicemz vysledky se snadndgpaitou na hodnoty komplexni permitivity na zakiad
mechanickych rozeri dielektrika (plochy, tlouXky). Zaklad tvdgi preladitelny
generator zkuSebniho harmonickéhodtiap stidavy voltmetr ¥etne métice fazového
rozdilu naptovych signal. Testovany vzorek se za pomoci ochrannych
a pizpusobovacich obvad pripoji na nizkoimpedami vystup generatoru zkusebniho
signalu a vhodnou metodou seiiimnaggti a proud vzorkem detrg jejich fazového
rozdilu. Impedance se dirjako vysledek ndgfmého néteni. Pokud neni pi#ba ngtit
komplexni impedanci v Sirokém kméimvém rozsahu, tj. staznat pouze jeji velikost
v malém rozsahu kmitti, je mozné pro takova specificka¢tani pouzit skteré
specialni metody. V zavislosti na parametrech kéimiho provedeni &iici aparatury
vSak rozsah aipsnost mreni muize byt fizna a pitom mnohdy pdebujeme znat
impedarini charakter zkoumaného prvku fepted samotnym gfenim; tato skutanost
vSak v oblasti dielektrik rigni potize. NiZze je popsaneékolik vybranych metod gieni
spadajicich do oblasti DRS ve frek¢anoblasti.

Voltampérova metoda #ifeni

Na prvnim mist uvedend metoda d&feni impedanceti odporu pati mezi
nejzakladwjsi merici metody (obr. 2.24). Oscilator (OSC) dodava tdeanlu zatizeného
zkoumanou impedanci xZnaggti harmonického gibéhu, proud obvodem se i
ne@imo jako Ubytek nafi na rezistoru biniku R. Voltmetr \{ dle povahy z&’e neti
napsti bud’ piimo na svorkach generatoru neboippd relativre nizkych nétenych
impedanci mi nagti primo na svorkach testované impedance.

OSC’\DC\}ID

Obr. 2.24Voltampérova metoda &eni[13]

ZX
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Aby byla zachovana moznosgteni komplexni impedance¢etre rozpoznani velikosti
faze a jejiho smyslu (charakteru impedance), jsazng&ené voltmetry ve schématu
piedpokladany se schopnostiéieni fazoveho rozdilu obou d&enych napti.

V nejjednodussimifipact Ize pouzit dvoukanalovy osciloskop, &z bude spolma
svorka obou voltmetr tvorit signalovou zem, iemz jedno ze sledovanych ®tp
musi byt vstupnimi obvody osciloskopu invertovanbptipact pozadavku vysSi
piesnosti uz je namispouzit pro niteni faze signél nag. presnycita¢ s funkci ngreni
faze nebo vektorovy analyzator signal

Mostova metoda @ieni

Na nasledujicim obr. 2.25 je uvedeno zakladni fpialni schéma riiciho mistku.

V piipact mefeni realnych impedanci, tj.ciGného) odporu &nych rezistar se
rezistoroveého risstku napajeného stejno8mym napéjecim zdrojem. Pokud ale
pottebujeme it obecr komplexni impedance, musime pouZzitistek napajeny
sttidavym harmonickym na&pim obsahujici namistoipodnich rezistar prinejmensim
alespa jednu komplexni impedanci, zpravidla kominaci otb@eych prvki RC nebo
samotnou realnou civku (c¢ihi z obvodoveho hlediska v podstaeriovou kombinaci
idealnich prvk RL). Mostova metoda tedy sestava z generatdiidasteho signalu
(OSC), impedatniho mistku tvaeného testovanou impedaci (dielektrickym vzorkem)
a tfemi znamymi impedancemi; nepostradatelnoudsii je citlivy stidavy voltmetr
(D). Voltmetr ¢i obecrg citlivy indikator nizkych nagti nebo proud meti rozdilové
napiti na vystupnich bodech istku, povaZzujeme-li za hlavni signalovou zeminap
spole&nou svorku generatoru aéhené impedance.

Obr. 2.25Mostova metoda giteni [13]

Méfici proces spgiva zpravidla v preciznim vyvazeniustku, aby indikované n&p

na vystupu mistku bylo nulové. V takovemfiipadt plati rekolik zjednoduSujicich
piedpoklad. ProtoZe pdtbujeme pesreé mgfit ,,nulové napti“, mizeme snadno
konstatovat, Ze nas nijak nezajima faze detekowam@igti vici signalu generatoru;
stai pouzit stidavy voltmetr bez dopkového ngieni faze. Druhym zjednoduSenim je
vypocet zkoumané impedance dle schématu zapojeni v okamyvazeného ristku.
Kdyz voltmetr ¢i obecrg indikator nagti nebo proudu) ukazuje nulovou hodnotu,
protéka jim teoreticky nulovy proud.fiPfeSeni tohoto obvodu Wipads vyvazeni
mustku mizeme tedy voltmetr (D) s jeho vinim odporem ze schématu zcela vypustit.
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V feSeném obvodu jiztistanou pouze dva dil nezatizené dice napgti, které by se
teoreticky nenily nijak ovliviiovat; nagti na vystupu kazdéeho diho clice vztazeno
vaci signalové zemi bude totozné. Takto jiz snadno diiwe vztah pro vypeet
hledané impedance z rovnosti podilu komplexnich edamci obou ,,stran“ mostu
(delich napti).

Vyhodou mostovych metod dreni v obvodech napajenychtidavym proudem
pro meieni komplexnich impedanci je vysSi citlivost gegmost m¥eni. V gipad
realizace pevnych i laditelnych impedanci mostwaitnich diskrétnich saistek Ize
otekavat, Zze parametry mostovehdispoje budoucaso¢ stalejSi a mén zavislé
na starnuti elektronickych prtkmgtice ve srovnani s jingmi metodamicteni. Mezi
nevyhody mostovych metod d&eni pati slozi€jSi koncepce celého figtroje
a nutnost pouziti vhodné konfigurace impedaci was@nych mostem dle povahy
meiené impedance. \ijpack dielektrické relaxéni spektroskopie ptgbujeme navic
znat parametry dielektrika v Sirokém rozsahu kutitp tudiz n@tici most musi
obsahovat kromiady geladitelnych filté téz eladitelny oscilator v Sirokém pasmu
kmitoctu.

Rezona@ni metoda n&feni

Metoda mgteni vyuzivajici ke svéinnosti vlastnosti sériového rezorarho obvodu
uvedena principialnim schématem na obr. 2.26 saxi pouziva k msieni jakosti civek
piipadré k méteni kapacity. Tyto fistroje obsahuji agh generator harmonického rigip

s nizkou vystupni impedanci,tisiavy voltmetr a kvalitni feladitelny kondenzator
S nizkymi ztratami, sifpadnou kombinaci dalSichigpingem skoko¥ volitelnych

kapacit.

0oSsC
—)
Lx
oF @
Rx

o
L=

Obr. 2.26Rezonanni metoda réeni [13]

Méreni probiha vzdy ib dosaZzeni stavu sériové rezonance &emém obvodu
sestavenémiast&né ze zkoumaného prvku a internich komponetgtmje. Ri sériové
rezonanci (tj. na daném rezogafm kmitaitu) protéka timto kmitavym obvodem
za konstantniho na&p generatoru nejvysSi mozny proud a vysledna iraped
¢inného odporu v daném kmitavém okruhu. Rezonangodb docilime fi daném
kmitoctu generatoru a pouzité realné civce vhodnym nestav laditelného
kondenzatoru pro nejvyssi detekovanédtiapa jeho svorkach. Dle definice impredance
sérioveho rezon&niho obvodu mZeme snadno usoudit, Ze stejné diiagako
na svorkach napajeciho generatoru bude i na sémiaezistoru kmitavého obvodu,

ktery je zpravidla tvilen nezadoucimtinnym odporem fipojené realné civky; parazitni
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svodovy ¢inny odpor normalového kondenzatoru #sfroji zanedbavame,

tj. povaZzujeme za dost&®@ vysoky. Podilem hodnot né&d méreného na kapaeit
rezonadniho obvodu a napi zdroje za stavu sériové rezonance $ésmadno jakost Q
tohoto obvodug¢imz je v podstat definovana jakost zkoumané reélné civky za daného
kmitoctu. Pro @ely dielektrické relaxéni spektroskopie je vyuZzitelnd moznostin
kapacitu. ProtoZe ipladitelny kondenzator fistroje obsahuje cejchovanou stupnici
v jednotkach kapacity, Ize kapacitu¢iih metodou rozlaghi rezonatiniho obvodu
paralel& piipojenym kondenzatorem (dielektrikem s elektrodambo takovém
rozlactni a nasledném donastaveni stavu rezonance ladlaridenzatoremifstroje je
zkoumana kapacita rovna Zn¢ nastavovanych kapacit.

Automaticky vyvazovany mostigtroje HP4284A

Poslednim uvedenynfeSenim maximath vhodnym pro nsfeni dielektrické
relaxani spektroskopie ve frekveéni oblasti je pouziti specialniho automaticky
vyvazovaného mostu. Toto konkrétrfteSeni vyuziva ke sve&innosti precizni
impedani meéfi¢ (frekvertni analyzator) HP 4284A dostupny na nasSem Ustavu,
vhodny pro rozkina nefeni impedatnich parametr jak v elektronice tak v oblasti
materialovych ¥d. Pro oblast dielektrickych &eni dodava vyrobce daného analyzatoru
fadu gisluSenstvi v podab elektrodovych systéinci materialovych sond a dalSiho
vybaveni.

Jedna se o precizni LCR metr umofci meéfit impedagni parametry
zkoumanych dvojpolovych prikv kmitoctovém rozsahu 20 Hz az 1 MHz. Blokové
schéma‘eSeni tohoto ffistroje je uvedeno na obr. 2.27. Z hlediska zaklaaliprincipu
funkce tohoto fistroje miZzeme povazovat &ici metodu zjednoduseén
za voltampérovou, tj. titi se napti na svorkach vzorku a proud vzorkexetirg jejich
fazového posunu ke stanoveni komplexni impedaneeskidtenosti je situace vyrazn
slozitjSi, jedna se o automaticky vyvazovany mosicgmz ntieny vzorek (DUT) je
piipojen ¢tytvodicove, aby se potkél vliv impedance pivodnich vodia v provedeni
stintnych kabei.

VIRTUALNI ZEM

VYSTUPNI He 2oV
REZISTOR — |
—_— l\
L1 R DUT i
100Q 1 T [
Vy, =—-—-

OSCILATOR

SIGNALOVA
ZEM VX

AUTOMATICKY VYVAZOVANY MOST

Obr. 2.27Automaticky vyvaZzovany most HP4284A [14]

Pristroj obsahuje precizni generator harmonickéhoéthap nizkou vystupni
impedanci, ficemZ skuténou vystupni impedanci aftipadnou ochrannou funkci
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realizuje ve schématu nazeay vystupni rezistor s hodnotou 100 tento vystup
generatoru je fiveden proudovou svorkou nagteny vzorek — jedna se o prvni vyvod
s vysokou urovni signalu ,,H". Skdte napti generatoru ovlivéné impedanci
piivodniho proudového votk je z tohoto uzlu ,,H* vedeno druhym — #&gpvym
vodicem k elektronickému voltmetru {gtné mefice faze); vstupni impedance tohoto
mefice nagti se uvazuje jako zanedbat&lysoka. Druhy vyvod gfeného vzorku tvio
uzel zngeny ,,L“ s nizkou Urovni signaluii signalové zemi fistroje. Virtualni nula,
tedy nulové nafti mezi uzlem ,,L“ a st#nim vzorku ¢i signalové zemi zajifije
mostem automaticky vyvazovan@st fFistroje, jenz je ppojena opt oddtlenym
napitovym a proudovym jivodem. Vyvazovany most nastavi takové diap jeho fazi
na pomocném generatoru, aby &apzlu ,,L* vici signalové zemi bylo nulové. Protoze
do vstupu niticiho operaniho zesilovae neprotéka (téa) Zadny proud, a n&pg uzlu
,,L“ je zarove nulové, nizeme snadno tvrdit, Ze po vyvazeni tohoto mostorgeid
meéifenym vzorkem fesré roven zaporé vzatému proudu #stenému nazr@nym

ampérmetrem @etrg sowtasreé meiené faze).

Samotny analyzator & impedagni parametry vzorku ®tavym naptim
s efektivni hodnotou nastavitelnou ¥kolika krocichtadow od 100 mV az po 2 V
a standardh bez stejnosgrné slozky tohoto zkuSebniho r#ip Fristroj umozuje
svymi internimi obvody v fipact poteby @ipojit do meficiho obvodu stejnosénné
predpiti s nagtim do 4 V. Meeni frekveknim analyzatorem s relativnmalym
sttidavym naptim a sodasnou stejnosémnou sloZzkou vysledného zkuSebniho dtae
vyhodné pro ufité specialni aplikace [15]. V oblasti dielektrickéelax&ni
spektroskopie nam pouziti stejnosmeho gedpiti umoziuje 1épe ndtit parametry
dielektrik wtSi tlou¥ky. Timto zmisobemcdcasténé eliminujeme pdebu generatoru
harmonického naii vysokych hodnot s Sirokym rozsahem kniito Frekverni
meieni kapacity a ztratovéhiinitele (za pitomnosti stejnosirné slozky nagti) je také
vhodné pro kontrolu dZnych pasivnich i aktivnich obvodovych piévlkréenych gimo
k cinnosti s poZzadovanym stejno&mym nagtim na svych svorkachiipsouwasném
pusobeni didavé slozky signalu v podsbstiidavého nagti ¢i proudu. Ri pouZiti
stejnosmirného pedpEti mizeme s vyhodou kontrolovat naparametry kondenzator
pro specialni aplikacéi kapacitnich diod (varikay).

Pfi pozadavku realizace kompletniho ¢&ieni  impedaénich  vlastnosti
zkoumaného vzorku s univerzgj§i volbou napti stejnosmirné slozky zkusebniho
signalu, je mozno v idealnintipad pouzit specialni vyrobcem dodavarésjusenstvi
k frekvertnimu analyzatoru. Takovy dogk krome precizni funkce z hlediskadieni
zajisti mimo jiné bezpmy provoz samotného &hdla i v piipac jakékoliv poruchy
zpisobené mimo tento f{stroj. Na naSem Ustavu je k tomut@elu k dispozici
originalni zkuSebniifpravek Agilent 16065A umadizijici pripojit stejnosnérnou slozku
signalu az do velikosti 200 V. Blokové schéma agayazajig’'ujici impedagini mereni
ve frekverni oblasti se saasré zavedenou stejnosmmou sloZzkou zkuSebniho signalu
je na nasledujicim obr. 2.28; konkrétni aparatuyka brealizovana v ramcieSeni
grantového projektu FRVS 1162/2008/G1.
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Obr. 2.28M¢fici pracovisé FDRS s aplikaci stejnosmmé slozky testovaciho signalu

2.1.5 Elektrické vlastnosti karboxymetylcelulozy (KMC)

Karboxymetylceluléza (KMC) je jednim z deriviatelulozy, ktery se vyuziva
v fa® odwtvi nejen technického charakteru. Materialy zal&ea polysacharidech se
¢asto pouzivaji v mnoha aplikacich v l&i&i a biologii, napp jako nahradni material
nebo jako ochranny povlak &k Fyzikalre-chemické a fyziologické parametry
polysacharid jsou definovany jejich primarni molekulovou strudu (usp#adanim
hlavnihotetzce) a bonimi skupinami, které jsouiipojeny k hlavnimuretzci. Tyto
skupiny jsou zpravidla polarniho charakteru, a @rae jejich molekularni dynamiku
sledovat metodou dielektrické rel&xd spektroskopie [16], [17], [18].

Na néasledujicim obrazku 2.29 je uvedeno chemick&ma monomeru KMC.
Opakovanim tohoto monomeru vzniknetzec KMC (resp. sodnaal [19].
Molekulovd hmotnost nami pouzivaného daného vzgako prednétu meéreni Cinila
5,5.1C , coZ odpovida stupni polymerace cca 2300.

H,00H, GO0

T
alm
o

(9 h

OH oH

Obr. 2.29Chemické sloZeni KMC v podétsodikové soli [20]

V souvislosti s roz$ujicim se pouzivanim tohoto materialu je Zadoucstudovat jeho
elektrické vlastnosti, pa@vadziada uzitnych vlastnosti KMC vyplyva z jejich viassti

elektrickych. Jedna se mapo lepivost, kterd je dana procesyemosu naboje
a elektrickymi vazbami na povrchu latky. Jedna zateimoujici stanovit parametry
materiah je zaloZena na analyze jejich dielektrického spekiDielektrické spektrum
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poskytuje informaci o pohybudastic vykazujicich elektricky naboj nebo elektricky
dipélovy moment, tj. o z¥n¢ orientace elektrickych dipd| rotacich hlavniho
molekulovéhaetézce a bonich skupin a vodivostnich mechanizmech.

Konkrétni rozebirany typ polysachakid KMC se pouziva napjako:
- latka pro biomedicinské aplikace
- zahu$ovadlo,
- pojivo, ochranny roztok
- prostedek pro zadrzeni vody
- prisady do potravin, dopky vyZivy pro sportovce

- aplikace v pitmyslu,cistici produkty, né&rové hmoty

KMC je komeegné vyrakena fadou vyrobé. V sortimentu firmy Herkules (dnes
Aqualon [19]) se rafinovan&iftena) KMC prodava pod kom@&rim nazvem jako
Blan6za doplana ugesiujicim udajem, ze kterého dle firemniho & vyplyvaji
pozadované chemické a fyzikalni parametry danéyldtkvedeny vyrobce zaduje
minimalni cistotu 98 % rafinované KMC. Po strance fyzikalni il@néza podobu
od swtlé pasty az po volsypky bily prasekii granulat, ktery je snadno rozpustny
ve VO, piicemz timto vznikneira viskozni kapalina.

BlanGza je éter celuldzy, ziskany reakci celuldzgamochléroctanem sodnym.
Reakce se tidi podle poZzadovaného zastoupeni karboxymetylovyskupin
v molekulovémretézci. Stup@ substituce wuje dalSi fyzikalni i chemické parametry
sledovaného produktu, nap viskozitu, rozpustnost, schopnost absorpce vody,
biologickou stabilitu aj.

Informace o fyzikals chemickych a elektrickych vlastnostech blanézyrnaézt
viak publikaci, nap [16], [19], [20]. Z hlediska metody dielektrickeelaxani
spektroskopie p&tmezi podstatné vlastnostigaevsim zavislost komplexni permitivity
na frekvenci a teplét Publikace [16], [17], [18] obsahuji informacedlektrickém
spektru KMC n¢gfeném metodou DRSdasoveé oblasti v kmitdovém rozsahu fiHz —
0,1 Hz. Jednalo se o vzorek KMC - Blanozy (vyrobderkules) s relativni
molekulovou hmotnosti 5,5.10V dielektrickém spektru se v uvedeném krtiowém
pasmu nevyskytovaloretelné relaxéni maximum, ale s pouzitim fitovacich algoritm
byla identifikovana d¥ relaxa&ni maxima na frekvencich 4Hz (odpovidajictasovou
konstantou 3810 s) aifHz (odpovidajictasové konstadt68100 s).

Z adaji v literatde [21] je znamo, Ze KMC je schopna itvos dalSimi
polymernimi latkami slozité komplexy, jejichZz sttuka je zavisla na koncentraci
jednotlivych slozek, teplét a pisobicim mechanickém n&p Charakter dhto
kompozitnich struktur saha od nehomogennich dvowfach snési (emulzi) pes
homogenni (jednofazove) $s1 aZz po kvazisloteniny svazbami tye@nymi
vodikovymi nustky, viz obr. 2.30.

Byly publikovany vysledky réfeni DRS ve frekvami oblasti na swsich
polyvinylalkoholu a derivédt celulézy pro konstantni kmiéet 1 kHz a pronnou
velikost koncentrace obou slozek. Pro teplotd@@ koncentraci metylcelulozy blizkou
100 % vykazoval dany material ztratowynitel blizky hodnot 5 a konduktivitu
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o hodnot blizké 5.10° Q'cm™. Konkrétni Gidaje o dielektrickych vlastnostechingign
intervalu frekvenci vSak nejsou znamy.
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Obr. 2.30Molekulové schéma kompozitnich struktur KMC [21]

2.2 Méreni velmi malych proud a

2.2.1 Obecna problematika néireni nizkych arovni elektrickych veliin

V elektrotechnické praxi pi#bujeme niit fadu neelektrickych i elektrickych
veli¢in. V pripac fyzikalnich veltin neelektrické povahy sediici systém pro danou
velicinu teSi nefasgji vhodnym gevodnikem na snadno éhitelnou velEinu
elektrickou. Mezi trivialni elektrické veliny, které pozadujeme &fit, pati elektrické
napsti, proud a odpor. Pro ¢reni €chto veltin nam slouzi &né analogovédislicové
mefici pristroje. Za zakladni univerzalniéici pristroj z hlediska elektrickych &feni
Ize povazovat voltmetr v provedeni digitalnihdigroje, uvazime-li k tomu soéasny
trend, Ze je pdeba cislicovy nefici systém idedkh vybaveny také datovym
komunika&nim rozhranim. Vzhledem k poZadavku neustaléhoosaidi vyrobnich
nakladi i v segmentu ®fici techniky za satasného zvySovani uzitné hodnoty se
v sowtasné dob casto vyrabi namisto jednotlivychétidel pro diti elektrické vekiny
piistroje  multifunkni. Nyni se jedna o univerzalniislicové gistroje - digitalni
multimetry; tato ndfidla obsahuji v podstat kvalitni ¢islicovy voltmetr a fadu
pievodniki pro prevod ostatnich elektrickych ve&in na napti (obr 2.33). DalSi
moznosti je fipojeni kalibrovanych senzibipro neieni neelektrickych velin, pticemz
piistroj je zpravidla cejchovaniimo v jednotkach wgtené neelektrické veiliny.
VSechny tyto univerzalnéislicové multimetry ovSem umaagji meiit spiSe obvyklé
arovre zmirgnych elektrickych vetiin. Rozdily u multimetk obvyklého provedeni jsou
v kvalit¢ provedeni a oblasti vyuziti. &i moznosti réfeni i jeho pesnost poskytuji
zpravidla stolni multimetry pro laboratornédly, nag. [22], ale naopak pro mobilni
nasazeni jsou vyhodné multimetigposné s vice omezenymi moznostmi.

Z obecného pohledu na otazku, co si l#edgtavit pod pojmem nizkoUrmavé
elektrické veltiny, je dobré uvazovat stejnosma elektricka naii, piipadré proudy
velmi nizkych hodnot, jejichz #&eni jiz neni snadné. &fenim nizkych arovni
elektrickych veléin mame obvykle na mysli takovacheni, pro ktera uz svou citlivosti
a presnosti nedostaji bézné nefici pristroje pro mdieni zakladnich elektrickych
velicin. K méteni zmignych nizkouroxiovych veltin potebujeme obeenspecialni
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piistroje, jejichZ citlivost a rozliSovaci schopnpsevysSuje tyto parametry u obvyklych
piistroji minimalre o rekolik fadi. Stanovit zcela ifesré, od jaké hranice hodnot
elektrickych veltin 1ze povazovat jejich #ieni za nizkourawova, neni jednozgaym
zpisobem realizovatelné.

Na k&Znych pracovistich se ohs vyskytne paeba néfit hodnoty nizkych nafti
¢i proudi, a to pouze nappro veltiny mirné pod Urovni citlivosti Bznych multimeti.
Proto fada vyrobé@ nabizi ve svém sortimentu také vylepSené verzeeuralnich
pristroji, jez se mohou pochlubiteba otfad lepSi citlivosti nez vyrobky konkur@ani.
Pro obdobné dely se vyrabi rada externich dopka k béZnym multimetdm v podols
nastavitelnych zesilo¢d s analogovym vystupem, roagicich rozsah standardnich
metidel. Cenadchto univerzalniclteSeni je samadejme nizsi ve srovnani s paenim
specializovaného ffstrojového feSeni, ale moznosti jsou z hlediska specifickych
poZzadavk nizkourowiovych neieni omezené. Jako velmiilpliznou informaci Ize
uvest, Ze i u nejlewSich dnes nabizenycltgmosnych multimeir pro neprofesionalni
Ucely byva k dispozici nejcitligjSi rozsah réfeni stejnosrného napti nag. 200 mvV
pii vnitfnim odporu 1 MR a rozsah stejnosimého proudu 2 mA, vSe s povolenymi
odchylkami ng¢tenitadow kolem 0,5 % z rozsahu a 0,5 % #fené hodnoty. Technické
parametry i kvalita mechanického provedefthto @istroji odpovidaji ceé a (telu
pouziti. Jako typicky fiklad levného multimetru diskutovanych parametived’me
multimetr typového ozri@ni HC-DT860D, ktery nabizi ve svém sortimentuinéipma
GM Electronic [23]; u vyrobk této kategorie se ani nigapoklada provedeni
pravidelné kalibrace, aby byly udavané chybgteni platné i po uplynuti standardni
dvouleté zaréni doby.

Za nizkouroviova n&feni je mozZno povaZzovat deni stejnoskrnych napti
velmi mekkych zdrofi s aroveémi vyrazré nizSimi nezradow 200 mV a ngfeni
stejnosmirnych proud o mnohoiadi pod drovni o velikosti asi 2 mA. Jak jiz
z predchoziho textu vyplyva, pro nizkourmwa nefeni elektrickych vedin
potrebujeme obecnspecialni mifici techniku k tomu uwenou. Takovymi specialnimi
piistroji jsou pikoampérmetry a elektrometryiigadré velmi precizé provedené
externi programovatelné zesil@eanizkouroviovych veltin [24].

Univerzalnimi pistroji nizkotrowovych neteni jsou elektrometry. PouZzivaji se
zpravidla pro msfeni velmi malych nafii ¢i proudi. V minulosti, kdy nebyly
k dispozici aktivni zesilovaci prvky, mohl byt etekmetr realizovan i jako samotny
magnetoelektricky ®&fici pristroj specialni konstrukce. St&asné elektrometry
vyuZivajici specialni aktivni polovagivé prvky ziskaly téZz podobuiiptroji s vice
funkcemi; umo#uji nag. méeni odporu a naboje takovych udrovni, které jinak ne
s pouzitim integrovaného pikoampérmetrueiitm prakticky nelze. Jak u &inych
meficich pristroju, tak i u €ch specialnich pro #&teni nizkourosiova miZzeme
pozorovat podobny trend.afPodni jednodelové fFistroje (voltmetr, pikoampérmetr)
jsou ve ¥tSing pripadi vyrabiny jako sodasti gFistroju univerzalnich, i kdyz se jedna
z funkéniho hlediska o doptmi ¢i apravu hlavniho funéniho bloku (tj. jednogelového
piistroje) pomocnymi obvody.

Z hlediska vnitniho provedeni maji soéasné elektrometry podobnou strukturu
jako digitalni multimetry; obsahuji precizriislicovy voltmetr, na jehoz vstup je
piipojen signal z r&iciho vstupniho zesilove specialni konstrukce. Tento zesildva
byva obvykle konstruovan s pouzitim kvalitniho rd&lumového opetaiho zesilovae,

u rehoz zmisob zapojeni WjSich zgtnovazebnich pasivnich obvodovych pivk
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zaji¥uje typ gevodu vstupni veliny na nagti a ukuje velikost zesileni. Hlavni
parametry elektrometru jsourgvazi dany kvalitou provedeni tohoto vstupniho
zesilovae.

Samotna problematika nizkourewych neteni z velkécasti spdiva ve vylkgru
vhodného naficiho pistroje. Nemé# dilezitou c¢asti vSak #éstava spravna integrace
citivéeho pistroje (elektrometru) do celéhoéficiho systému na daném pracovisti.
Nizkourowiova neieni elektrickych vetiin jsou charakteristicka skuieosti, Ze takova
meieni silre zagZuje okolni rusenéi Sum, ktery ma u takovych &reni bohuzel Growh
relativne nemalé v porovnani s velikosti¢renych signal. RusSivé signaly na #éticim
pracovisti chapeme z teoretického hlediska jakoadeuci elektromagneticka pole,
zpiusobena libovolnymi zdroji, ktera maji za naslededindukovany ruSivy signal
pricitajici se k mifenému signalu. Vifpad provedeni stigni pracovist béZnym
zpisobem niZze naindukovany okolni Sum nabyvat i Grovni mnolsdgvnatelnych
s urovrémi m¢feného uziteného signalu, coz je ngptelné.

viN s

signah do nefeného obvodu. Z hlediska nizkousovych neieni se jedna o specialni
piipad reSeni elektromagnetické kompatibility [25]. Zdr@daného signalu v tomto
piipadt reprezentuje nabity vzorek dielektrikg @ pikoampérmetr twdradné uzakeni
obvodu. Pro jednoduchost povazujme vSechny ri@ngaobvodové prvky ve schématu
za idealni. Parazitni vlastnosti samotnych propagoch vodii jsou dany parazitnim
¢innym odporem R a indukosti L, ktera zaroveplni dalsi funkci induktivni vazbou
s jinou civkou. Prvni stejnosimy napajeci zdroj Yje posledniiadnou komponentou
meticiho obvodu uteny pro nabijeni vzorku dielektrika.

Uc U ZDROJE
RUSIVYCH
NAPETi
C \

VZOREK

VAZEBNI
DlELEKTRlKRA IMPEDANCE

1
| S

SIGNALOVA
ZEM

Obr. 2.31Znézorrni parazitnich vazeb rusSivych sigh@o meteného obvodu TDRS

Dusledky misobeni celkenttyi moznych tyf ruSeni vyjatlji svymi giispivky rusiva
nagti reprezentovana ve schémattenti nagtovymi zdroji. Pfinik nezadouciho
signalu galvanickou vazbou, tedy takovymigpbem, kdy jsoiadny obvod se zdrojem
ruSeni propojeny fiimo vodti, modeluje zdroj rusSivého n&p Uz. MuZe byt tvden

i zemni smykou pi nevhodné konfiguraci ifstroji a napdjecich zdrdj Vzhledem
k ptipadnému vzniku termoelektrickych r&ip obvodu v mistech galvanického
propojeni se fedpoklada, Ze tento zdrojude byt stidavym zdrojem s obsaZenou
stejnosnirnou slozkou nafii; pro citlivd stejnosgrna nereni je obojicasto pitomnym
nezadoucim efektem. DalSi mechanizmu#iiu ruSivych signd je vazba kapacitni
vazbou, ve schématu ttema prvky 4 a C. Vliv teoreticky mZe mit i skokova zgéma
stejnosmirného napti pronikajici kapacitni vazbou, aléegpoklddame pouzeigtavé
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napiti zdroje W a parazitni fenosovou kapacitu C vyrazrmenSi neZ ®gienou
kapacitu . Posledni nazrenou vazbou ve schématu je vazba magnetickym polem
prostednictvim vzajemné indakosti mezi zdrojem Ua vazebnim transforméatorem se
sekundarni indulnosti L. Teoretickytvrty vazebni mechanizmus ruSivych signg
vazba elektromagnetickym vyiavanim a nmize byt z hlediska fiedstavy orientené
nazng&ena ve schématu stasnym fisobenim zdraj ruSeni Y a U.. Konkrétni gesné
feSeni parazitnich vazeb vyaaanim vsak jiz zasahuje do teorie antén.

Vazba vyz#éovanim elektromagnetickych vin (a jejich nasledngiipmem) neni
v oblasti stejnosgrnych nefeni s pouzitim polovodovych zesilovan zcela
nejkritictéjSi. U stejnosrrnych zesilovai ale mize dojit k parazitnimu usimeni
obsazeneého rusivéhoristavého signalu nelinearitou polovédvého prvku vstupniho
zesilov@&e, coz se v kormmém disledku projevi vzniklou chybovou hodnotou
stejnosmirného napti na vystupu, jiz zpravidla nelze snadno idendwit. Citlivost
vSak s rostoucim kmitbem klesa a u nizkych kmitth byva moZznost necéného
pienosu vyzgovanim taktéz mensi. Vazba elektromagnetickym palestejnosrérnych
meticich metod pipada v Uvahu v blizkosti silnoproudychiiz&ni znaného vykonu,
uvazujeme-li nizkofrekvami kmitoity asi do desitek kHz a nebo teoreticky v blizkosti
vysilata velkého vykonu.

Jak z vySe uvedeného vyplyva, jeden z &8jeh problémi nizkourowiovych
meieni tvai problematika poti&eni indukovanych ruSivych sigriél pritomnych
na pracovisti vhodhprovedenym stinicim systémem [26]. U nizkodmxych nereni
napiti se casto pouziva systém dvojiho siin vyuZivajici tzv. aktivni stimi
(obr. 2.32). K pipojeni neieného obvodu k elektrometru se pouziva odpovidajici
koaxialni kabel s dvojim sttnim, vyrobeny z kvalitniho dielektrika.

L N \ -
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Obr. 2.32Aktivni stireni [26]

P pouziti aktivniho stiéni jsou dobe potla&eny ztraty signaldi jiné ovlivnéni
signalu mezi Zzivym signalovym vagim a jeho okolim, jvodre tvofrenym dielektrikem
a standardnim stnim. U aktivniho stiéni je Zivy signalovy vodi chrargn prvnim
stirtnim; na toto stigni je v podstat privedena ,kopie" m&eného signalu
prostednictvim oddlovaciho zesilovée s jednotkovym najgovym ziskem. Zmiény
odcklovaci zesilova zde pracuje jako impedam prevodnik s vysokou vstupni
impedanci a nizkou impedanci vystupni; uife signal pipojeny na vnitni vodi
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koaxialniho kabelu teoreticky nebude ovbiunruSivymi signaly zv&sku, ani vstupem
zesilova@e. VrgjSi stireni koaxialniho signalu byvaiipojeno obvykle na signalovou
zem. Pouzivany stinici systém musi byt wWgmosti s propojovanindasti pracovist
navrzen tak, aby byly dodrzeny i zasady p@td rusivych signél vzniklych zemnimi
smyckami ¢i termoelektrickymi nagtimi obvodu.

2.2.2 Problematika néfeni velmi malych proudi

Problematika r&eni velmi malych proud bude rozebrana podrodn
neba’ tento typ ndeni v podob zkoumani vybijecich prouddielektrik je gedmétem
této prace. Jak jiz vyplyvda zvySe uvedenych infacin v gedchozi kapitole,
pro precizni nsfeni elektrického proudu velmi nizkych hodnot ipbujeme
odpovidajici mafici techniku, idealé pikoampérmetti elektrometr.

Nejprve bude pro Uplnost rozebran popis obvodovéd®eni standardniho
multimetru. Na jeho fikladé se ukaze, pkojsou tyto gistroje nevhodné pro &eni
nizkourowova na rozdil od elektromé&tmebo dalSich k tomu &enych specialnich
meficich pistroja. Na obr. 2.33 je formou blokového schématu zn&rarmntypické
obvodové reSeni BZného multimetru v reZzimu é&reni stejnoskrného proudu.
Univerzalni multimetry & elektricky proud pomoci rezistoru v sérii -cpdku; mereni
proudu je tedy jednodusSerqvedeno na giteni Ubytku nagti na b@niku. Z divodu
anosné vykonové ztraty na rezistorwbiku, ale i z hlediska zatizenicteného obvodu
byva mefici rozsah proudu nastavovariepinanim odporu Boiku mechanickym
kontaktem. Zbytek blokového schématuifwopodstat béZny cislicovy voltmetr.

Ampérmetr digitalniho multimetru

UzaTizENi
(plny rozsah)

Obr. 2.33Ampérmetr BZného digitalniho multimetru [26]

Nevyhodou BzZného multimetru v rezimu &eni proudu pro citlivA &feni je tedy
relativre velky Ubytek nagti na svorkach tohoto typu ampérmetru, odpovidajici
nejcitlivéjSimu meficimu rozsahu napi vesta¥ného voltmetru. Krom této vyrazné
nevyhody z pozadi vystupuje j&Struhd vyznamnd potiz v podbbminimalniho
mozného rozsahu &eni proudu, ktery je ovlivin kone&nou hodnotou vnihiho
odporu voltmetru &ného provedenitipojeného paralethk bainiku. Odpor boéniku
tedy nelze dle p&eby navysovat libovokh

VSechny uvedené nevyhody fipact méreni velmi nizkych proud odstrauje
obvodovéieSeni elektromair (pikoampérmetfr), viz blokové schéma na obr. 2.34.
Vstupni ngtici obvod je tvéen specidlnim nizkoSumovym opé&man zesilovéem;
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tento pracuje jako analogovyrgvodnik vstupniho proudu na r#p s teoreticky
nulovym ubytkem nafii na vstupnich svorkach. RaadZz se jedna o citliva
stejnosmirna nefeni, musi byt u tohoto typu dhciho obvodu dokonale vgSeno
nastaveni nuly ifistroje, cozZ je realizovano patknim naptové nesymetrie vstup
meficiho pristrojového opekmiho zesilovae. VyslednéreSeni tedy umaditije velmi
piesné mifeni malych stejnosénnych proud; v takovych pipadech vSak musi byt
piistroj dle dopordeni vyrobce ped provedenim #teni radre zkalibrovan. To se
v pripact elektrometh provadi internimi obvodyifstroje; na vstup sefipoji ,,obvod*
produkujici nulovy vstupni proud a zkouma se stawfstupu - Udaj reprodukovany
piistrojem. Ripadnacast chyby vznikajici i po kalibraci vstupuétitino zesilovae
pomocnym zdrojem n&f se odéte jako konstantni chybova hodnota az po anaksgov
cislicovém pevodu, kdy je mozné zbytekchto potizitesit ¢islicovym zpracovanim
nantiené hodnoty.

PIKOAMPERMETR (ELEKTROMETR)

A/D

|
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: _ Celkove
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Obr. 2.34Pikoampérmetr [26]

2.2.3 RusSivé vlivy i méreni nizkych arovni elektrickych veliin

Jak bylo uvedeno idre, parametry celého dficiho systému zpracovavajiciho
nizké urove elektrickych proud jsou mimo vlastnosti #tici techniky dale negpmo
uréeny rekterymi ruSivymi vlivy konkrétniho @fticiho pracovidt. Uved’me nyni proto
seznam typickych ruSivych viiy jez nedil@ doprovazeji nizkouraiova neteni
elektrickych velgin.

Klasifikace ruSivych vliv pii nizkodrowiovych ngrenich:
- ruSiva elektromagneticka pole
- vliv zemnich smygek
- vliv elektrorozvodné sét(230V, 50Hz)
- termoelektricka nafi
- triboelektricky jev

- chemické vlivy prosedi
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Vlastnosti systému ovlivnime spravnym provedeniriméaf a vhodnym zfisobem
piipojenim elektrometru do obvodu. Z hlediska viiu$ivych magnetickych poli nesmi
propojovaci vodie tvdit proudovou sm§ku se zbytené velkou plochou; p uvazeni
samotnych elektrickych poli musi byt systéemiigat stintn. Fi nizkourowiovych
stejnosmirnych nefenich elektrickych proud zpisobuje nejetSi  ruSeni &jme
energeticka elektrorozvodnat shizkého nati (230V, 50 Hz) a z@sob jejiho
zagzovani i v relativl vzdaleném okoli od #ficiho pracovi&t. IdealnimreSenim by
byla oddlena chrasna elektricka $i z niz by se napéjely veskeré&groje ng&ticiho
pracovist.

Pripojeni k méfenému obvodu se wdahto netfeni realizuje dle dopoéeni
kvalitnim stiknym kabelem. V fipadt pouZiti univerzalniho elektrometru vybaveného
dvojité stirtnym koaxialnim kabelem se ve srovnani séfiapym nefenim nepouziva
pii méfeni proudu princip aktivniho stini; druhé stigni specialniho dvoj stircného
kabelu neni obvykleipproudovych ngtenich vyuzito [27].

Mezi posledni typy ruSivych sigriaki nezadoucich efektpaki termoelektricka
napsti, triboelektricky jev a fipadné zn&steéni ¢i vihkost v néfeném systému.

Termoelektricka nafti jsou zmisobena teplotnimi rozdily mezi spoji vodi
z raiznych materidal. F¥i méteni nizkych proudl se termoelektrickd n&p mohou
projevit jako aditivni sloZka k vlastnimugtxéhu méteného proudu; hodnoty indikované
na Fistroji uz v sob tuto slozku zahrnuji [26]. Pro minimalizaci terndrickych
napsti v obvodu se dopotuje, aby veSkeré vogk obvodu byly ze stejného materialu.
Obdobre plati, Ze pipadné teplotni rozdily &eného obvodu musi byt minimalizovany.

Pricinou triboelektrického jevu je nabojova nerovnovapésobena mechanickym
tkfenim mezi vodiem a izolantem. Vysledkem jevu je generace elefdtického naboje,
resp. elektrostatického pole mezi rozdilnymi malgris disledkem naindukovaného
ruSivého elektrického nap. Tento efekt pozorujeme u propojovacich &tiich vodea
z k¥Zného dielektrika, pokud jsou vystaveny mechaniak@amahani a pokud takovym
kabelem pipojujeme vstup pikoampérmetru. Na obr. 2.35 jena&n mechanismus
vzniku triboelektrického jevu,detré snahy o jeho maximalni potkeni, jaké se pouziva
u nizkoSumovych kabélfirmy Keithley [26].

Mechanické naméahani stimeho kabelu zjsobuje vynuceny pohyb vt
izolace kabelu & vngSimu stigni a zvySeni tlaku uvriit kabelu. Vzajemny
mechanicky pohyb dvou vrstev kabelu je doprovaremiin. Dodana mechanicka prace
iniciuje odtrzeni elektrickych nébiojv ramci jednohoc¢i druhého materidlu a poté
i jejich presuny na delSi vzdalenosti mezi¢ota materialy v ramci daného rozhrani.
Konetnym disledkem je vznik elektrostatického pole, které sgipact stireného
kabelu projevuje jako rustwgenerované elektrické n&pna jeho konci.

U specialnich nizkoSumovych kabeje vnittni polyetylenové dielektrikum
doplréno vodivym grafitovym mazivem, uprdetl rthoz vede fivodni vnitni vodi
stintného kabelu. Vodivé mazivo snizujeni a vyrovnava naboje. Generované naboje,
jez zpisobuji dalSi ruSivé proudy, jsou tedy poday.
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Treci pohyb na rozhrani
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Obr. 2.35Triboelektricky jev [26]

Nezadoucim efektem, podobnym triboelektrickému jejou piezoelektrické
proudy, které vznikaji v isledku mechanickych né& v pevnych krystalickych
materialech pouzitych pro izolovani vywodnebo nap jako izol&ni prvek
u propojovacich konektdr DalSimi zmignymi ruSivymi vlivy jsou pipadna zn&steni
a vihkost izolanich material. Tyto jevy vyplyvaji z jeu elektrochemickych; mohou
mit za nasledek vznik slabého parazitniho elekentgbkeho ¢lanku, ktery dokaze
generovat poruchovy elektricky proud mezi odizoloyrai vodivymi vyvody [26].

2.3 Cislicova filtrace m éfeného signalu

V piedchazejicich¢astech této prace jsme se teoreticky zabyvali pwmdob
meficiho pracovidt véetre pozadavil k zajiSEni co nejlepsi mozné odolnostiidy
indukovanému ruseni a Sumu. Protoze vysledkem ékélméieni bude vzdy ziskany
signdél s konénym pongrem signalu k Sumu, je snahou nésledujiciho zpiadosignélu
potlaieni Sumu, a to jeStpred jeho transformaci do frekwari oblasti ke stanoveni
pribéhu komplexni permitivity. V této kapitole budou teticky rozebrany zakladni
metodycislicové filtrace diskrétnich signal

Diive, nez pistoupime k popiswthto zakladnich tyfpéislicovych filtra, musime
zvazit, jakou povahu z hlediskasového pibéhu maji obec# rusivé signaly, které
potrebujeme potkit. Skute&ny signal ziskany sfenim si niizeme pedstavit jako
souwet signalu zadaného a signalu nahodného zastupwjisé nezadouci slozku
vysledného signalu. Pro metodiku zpracovani taktoikéeého signalu fedpokladame,
Ze signal nebyl zkreslertiaky nelinearnich elektronickych obviod

e

Z hlediska teorie by byl nejatelnéjSim rusivym signalem periodicky signal,
jehoz spektrum by kmitdové piiliS negekryvalo spektrum uzitmého nétreného
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signalu. V idealnim iipact by tyto signaly vykazovaly zcela vzajetnse vylk&ujici
frekvertni pasma &etné pozadavku unosnych Urovni uzib€ého a ruSivého signalu.
V takovém pipact by pro potlgeni Sumu signalu posiavalo pouzit standardni
analogove filtry typu pasmova zadrz nebo jejicdlicove realizace.

Uz u tohoto jednoduchéhofipadu mizeme konstatovat, Ze i v oblasti
dielektrickych n&ieni vcasoveé oblasti ize mit velky vyznam nasazedislicového
zpracovani signalu. Retbna kmitétova pasma pouzitych filirv souladu s grenymi
signaly jsou v této oblasti relatigrnvelmi nizka, coz by vifpad analogovych filtd
na bazi LC obvoil vedlo k prakticky nerealizovatelné podolzhledem k dosazitelnym
hodnotam vyraknych pasivnich obvodovych prick Pokud uvazime naprosto
elementéarni fipad pasivni dolni propusti ¥adu realizovanou jako integia ¢lanek
RC s meznim kmitiiem 10° Hz, tak asova konstanta R.C jecdena pevracenou
hodnotou uhlového mezniho kmita, tj. asi 16 s; jiZz z této hodnoty vyplyvaji extnre
negiznivé pozadované hodnoty (odporu, kapacity) pasivnobvodovych prvi
pii nutnosti nefpilis vysoké hodnoty odporu rezistoru R haprelacich kolem 100k
vychazi pozadovana kapacita kondenzatoru v bipimhaprovedeni vice nez 1Q0F.
Poteba kondenzatér (nikoliv elektrolytickych) s vysokou hodnotou kajityy fadow
vétSi nez desitkyuF je pro aplikaci v signalovych obvodech v podstageSitelny
realiza&ni problém, kromy paiizovacich nakladl predevsSim z dvodu mechanickych
rozmera a gesnosti i stability paraméitakovych obvodovych prik

V realnych pipadech maji bohuzel aditivni rusivé signaly krtibey pribéh
zpravidla plg piekryvajici signal zadany a zardvgsou tyto signaly z hlediska popisu
nahodnym procesem, ktery obvykle nelze definovakjinez statistickymi parametry.
Pro mefeni vybijecich proutl dielektrik véasové oblasti je typické, Ze ¢@eni
relativré vysoké hodnoty gfenych proud odpovidaji po transformactrh nejvyssim
frekvencim. Tato skutmost v gipad libovolného ndteni véasové oblasti obeén
neplati, nebt kmitoctové spektrum a energie jinych fysignali mohou byt ase
rozloZzeny odliSnym zisobem neZ pré&vu vybijecich proudl dielektrik. Zistaneme-li
u mefeni dielektrik véasoveé oblasti, shledame, Ze z hlediska relativmy Bumu byva
nejlepsi pondr signalu k Sumu na gatku netreni. Po transformaci do oblasti frek¢an
obdrzime piibéh s nejvysSim posmem signalu k Sumu na hornim okraji knttavého
pasma, na rozdil od &reni ve frekvetini oblasti, které zpravidla &i na hornim konci
kmitoctového pasma st8i nejistotou réeni. U stidavych néieni obeca je nejistota
vysledku ovliviena parametry obvdd pro nefeni stidavych signal s velkym
kmitoctovym rozsahem, fedevSim gsidavych zesilov&l a generatdr zkuSebniho
harmonického signalu.

2.3.1 Linearniéislicova filtrace

Tato kapitola pojednava o zakladni koncegdslicovych filtrd realizujicich
linearni ¢islicovou filtraci, které tvei pro€jSek k filtram analogovym. Jak jiz bylo
uvedeno, filtraci obvykle povaZzujeme za zpracowgghalu, jez nam umozni selekci
urcitych slozek ze s#si vice signal a zarove potlaeni slozek jinych. Obe¢nlze
filtraci definovat jako Upravu signalu s moznostminit vlastnosti jednotlivych slozek,
jednak tedy podil jednotlivych slozek na vystupltrdi a také vzajemnéasové relace
téchto slozek.
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Zakladnim zfsobem vysSdébvani vlastnosti filikt byva sledovani paramétr
ve frekverni oblasti. Vstupujici signal zde povazujeme zaisbdikich harmonickych
slozek; kazda zthto slozek je vyjaina velikosti v podabamplitudy a vzajemnym
¢asovym posunem zadanym zpravidla jakegpeni faze. Chovani filtrujiciho systému
vlastre popisujeme jako soubor frekvarich charakteristik - amplitudovych a fazovych
parametit zavislych na kmité&tu a utujicich, jak budou jednotlivé harmonické slozky
vstupniho signalu upraveny [28], [29].

Jako vstupni¢islicovy signal uvazujme standardnim ugpbem pevedeny
analogovy signal. Tento signal musi byt ziskan sqmmanalogo¥ digitalniho
pievodniku pi splnéni vzorkovaciho teorému, aby timto procesem nedosklkovému
nevratnému znehodnoceniivedniho signalu. Z praktického hledisk&eg@pokladejme
nantiené hodnoty dodavané s konstantriasovym intervalem dakym ¢islicovym
meficim pristrojem pes datovou siinici do fidiciho p@itace; uvazovany fistroj jiz
obsahuje oS&tni analogového vstupu antialiasingovy filtrem typolni propust
s dostaténou strmosti pro zamezeni vySe uvedeného nevratnpbskozeni
digitalizovaného signalu. Vstupni signél tedy budaen posloupnosti realnydlisel,
tj. vzorki pavodniho analogového signalu s diskrétasem:

X(n)=x, =x(nT) , (37)

kde n je cislo vzorku wasové posloupnostiT vzorkovaci perioda (interval).
Pro vzorkovaci kmiteet fyz, resp. vzorkovaci perioduirgvedeného signalu musi byt
v praxi s dostataou rezervou splim obeci® znamy vzorkovaci teorém:

f, :%2 28 ., (38)

kde fuax udava maximalni mozny kmitet vstupniho analogového signalu
pro analogow cislicovy prevod. U tohoto standardnihotgmbu gevodu analogového
signalu na signdlislicovy plati, Ze signal tiZe obsahovat spojité kmittmvé spektrum
vintervalu frekvenci 0 -fvax, tj. jedna se obeé&no signal znamého maximalniho
kmitoc¢tu, s mozZnou stejnosimou slozkou.

DalSim parametrem z praktického hlediska, kterymadgyvat nebudeme, je et
kvantiza&nich drovni analogavcislicoveho pevodniku, neboli bitové rozliSeni tohoto
pievodniku uEujici kvantiz&ni zkresleni konvertovaného signalu v amplitudove
oblasti. V gfipact uvaZzovaného nizkouréaevého méreni byva signal ziskan dci
technikou s kvalitnim vstupnim zesilaédsn a A/D gevodnikem s velmi dobrym
bitovym rozliSenim k danému pouziti. Praegstavu uvéme, Ze stolni precizni
multimetr Agilent 34401A obsahuje 21-bitovy A/Digwodnik [22] a elektrometry
s kvalitou ngficich prevodniki umisténych za specialnimi zesilodiavstupnich vekin
na tom nebudou vyraznhiaie. U elektromefr jakozto istroja pro nizkouroviova
meieni mize byt vzorkovaci rychlost i bitové rozliSeni A/Bepodniku nepaténizsi
ve srovnani s preciznimi multimetry, vzhledem kecsfickym potebam kvalitg zesilit
velmi slabé signaly, neldoSumové parametry i rychlost takovych zesitavgsou
technologicky omezeny. Kvantigai Urovre resp. pipadny Sum vznikly A/D fevodem
jsou v realnych fipadech v relativni mé zpravidla mnohonasobérpod Urovni Sumu
obsazeného ve vstupnim analogovém signalu.

PoZzadavky na parametr§islicovych filtri v podstat vychazeji ze znamych
vlastnosticislicového (diskrétniho) signalu dle platnosti \karaciho teorému. Vstupni
signal c¢islicového filtru, jenz je tvien navzorkovanym analogovym signalem,
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ma periodické spektrum s periodou rovnou poldvinzorkovaciho kmitstu.
PoZadavlim kmitoctového rozsahu vstupniho signalutslédikim periodizace spektra
signalu musi vyhovovat i parametry signalu vystighp zcislicoveho filtru.

Z uvedeného vyplyva, Ze pro zafist bezpéného cislicového zpracovani sigrial
v realnych podminkach musi byt vzorkovaci krégtiosystému s dostdteou rezervou
vySSi nad hodnotu danou vzorkovacim teorémem aoweay cislicovy filtr by v okoli
poloviny vzorkovaci frekvence ¢hzajif’ovat jiz jen atlum vysokych hodnot. Posledni
poznamka se tykaipdevsimcislicovych realizaci filtit typu horni propust a pasmova
zadrz; tyto filtry by teoreticky ®ly s rostoucim kmitétem zaji§ovat minimalni Gtlum,
piicemz takovy pozadavek nelze v Sirokych mezigislicovych systér zajistit prae

z divodu blizkosti horni meze zpracovavaného pasisiicovym systémem v podéb
poloviny vzorkovaciho kmit&tu. Uvedené typy filik musi pracovat se vzorkovaci
frekvenci navySenou o dost&teu rezervu aifpadna oblastignosu fisobici polohou
na frekve®ni ose v blizkosti naysituované poloviny vzorkovaciho kmito musi byt
uméle potlaena, a to strmym poklesenteposu filtru do oblasti Gatlumu s mezerou
od zmirného kmit@tu.

Pokusme se nynifiplizit linearni cislicovou filtraci. Linearnicislicova filtrace
tvori skupinu nastrdj pracujici v diskrétni oblasti, kterd unioife vykonavat zakladni
operace se vstupnim diskrétnim signalem. Tento ity fdokaze nahradit &Sinu
standardnich tylp analogovych filth realizovanych pasivnimi obvodovymi prvky.
Obdobre jako u analogovych filtr, tak i u filtra cislicovych getrvavaji znameé
poZzadavky na jejich parametry. V amplitudové oblpsfadujeme minimalni zatenou
strmost frekveéni charakteristiky filtru mezi oblastmifgnosu a Utlumu, obdobn
s timto pozadavkem ¢ekavame definované uro¥nprenosu v oblastech kmitti
pienosu a utlumu filtru, ideatnjednotkovy nebo nulovyipnos. Dosazené strmosti
frekvertni amplitudové charakteristiky u realizovanychriiltile stupg slozitosti jejich
provedeni jsou jednim zdfitek kvality filtru. Jako dalSi ekvivalentni paraime
poZzadujeme linearni (frekvemi) fazovou charakteristiku filtru; timto se zaijist
konstantnicasoveé zpozthi vystupniho signaluii vstupnimu nezavisle na rozloZeni
jeho kmita@tového spektra. Linearnindislicovymi filtry realizujeme ve &sin¢ pripadi
nahradu linearnickiaso invariantnich analogovych fitir Parametryé&chto filtra Ize
rovnoceng definovat wasoveé oblasti nebo frekvém oblasti resp. jejim vyjadnim
v komplexni rovig.

Linearni cislicové filtry cklime podle @znych kritérii. Podle zjsobu realizace
rozliSujeme filtry rekurzivni (zgtnovazebni) a nerekurzivni, dletpghu impulsni
charakteristiky na filtry s ko@ou (FIR) a nekorou impulsni odezvou (lIR). Podle
setrv@&nosti Ize definovat filtry bez patti a s paniti dle kritéria, zda obsahuji
zpozlrovacicleny. Linearnicislicové filtry pati mezi linearni diskrétni systémy, spji
tedy princip superpozice:

G[Zq X, (n.T)j = Za1. G(x (nT)) , (39)

kde G zn&i operator ¢i funkci realizovanou systémemng vahové koeficienty.
Nazn&eny princip znamena, Ze reakce systému ngesorstupnich signélje rovna
soutu reakci systéemu na dilvstupni signaly, fisobici samosta#n VeSkeré vetiiny

linearniho systému jsou navzajem lingézavislé.

-51-



Dielektricka spektroskopie karboxymetylcelulézyasové oblasti

Obdobre jako u systérn analogovych lze diskrétni systém (filtr) popsat
na zaklad chovani systému navenek z pohledu vstupnich aipyath svorek, ixcemz
konkrétni zjisob realizace vnihiho systému z hlediska tohoto popisu neni rozhoidu;
Analogovy systém by dleéthto Gvah popisovala diferencialni rovnice. Diskrét
linearni  €aso¢ invariantni) systém obeén popisuje difereéni  rovnice
m-téhoradu:

r

yn = z I-i 'Xn—i - z Ki 'yn—i ’ (40)
i=1

i=0

kde xn, Yn tvori vstupni a vystupni veiinu systému — jejich diskrétni posloupnost,
Li, K; koeficienty difereini rovnice, jimiz jsou ufeny parametry systému (filtru). Tento
typ popisu systému z pohledu &gich svorek bude iejm¢ vhodnym pro Gely
trivialnich nasazeni zakladnich fypnearnich filtfi. UniverzalgjSim zpisobem popisu
linearnich systéin by byl stavovy popis. Ten jednozmg definuje hodnoty signalu
v prabéhu zpracovéani v genych vnitnich bodech systému a dokaze globdracovat

s vektorovymi vstupy a vystupy, coZ je mimo jinéheginé pro viceroz#émné signaly;
pro ely zpracovani jednoroztmého signalu vybijeciho proudu dielektrik se budem
drZzet mivodniho vstup&vystupniho popisu. Diferéni rovnice (40) plati v obecném
metitku pro rekurzivni i nerekurzivni systémy, vlivépé vazby zde zahrnuje druhy
soutet vzorce s linearnimi kombinacenizré zpoZzdnych staw vystupuyp..

Casow zpozany diskrétni signal, ktery obdrzime z praktickéhdediska
praichodem zpoZovacim registrem, ptgbujeme definovat vhodnym matematickym
popisem. Podolinjako u analogovych systémkde se pouzival matematicky popis
vyuzivajici Laplaceovu transformaci, u systédiskrétnich zajifuje ekvivalentni popis
aplikace Z-transformace. Z-transformace vstupnihigkrétniho signalu daného
posloupnosti X} do oblasti ,,Z" je dana vztahem:

Z{xn} =X(2) = i X,.z" (41)

kdezje komplexni prornna. Pro nasi ptitbu uve’me, Zetasové zpozthi diskrétniho
signalu znamena v oblasti ,,Z“ vynasobeni transémaného vstupniho signal(z)
operatorenz nasledova:

zZ{x t=z*2z{x }=z2"x(2) , (42)

kde koeficienk nyni oznéuje paet vzorki resp. dobu v nasobcich vzorkovaci periody
diskrétniho signalu, o kterou ma byt posloupnostorkiz signalu zpozéha.
ZjednodusSeny vztah (42) plati pro kauzalni poslagprvzorki na vstupu systému,
tj. takové posloupnosti, jejichiteny pro zapornéasyn.T jsou nulové.
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Uvedme nyni dva zakladni typy linearnich fikkrdch systém a jejich vlastnosti
odliSené dle vnini struktury systému.

Nerekurzivni filtry

Jak bylo uvedenotie, nerekurzivni systemy (filtry) neobsahuji viisavané
vnitini struktde z@Etnovazebntleny, které by odebiraly signal z vystupu a upraven
vnasely aditive zpst na vstup nebo kamkoli do vhii struktury systému. Z hlediska
vngjSiho popisu systému t¥iozpitnovazebni prvky ¥islicovém systéemu obdobnou
Glohu, jako u systétn analogovych. Zasadnim rozdilem vSak je, Ze u systé
analogovych s aktivnimi obvodovymi prvky byva obleykzaporna zfind vazba
jedinym moznym vychodiskem, jak dlouho@atajistit poZadované parametry systému,
na rozdil od systétn ¢islicovych, kdecasova stabilita nehraje Zadnou roli nébo
parametry jsou pe¥ndany v sestaveném algoritmu (programu). Nerekoizfitry
piipadreé cislicové systémy tohoto typu jsou tedy systémy bavedenych zfinych
vazeb, které oproti analogovym systém(predevSimdm s aktivnimi prvky) umaoduji
dosahnouttaso¢ stalé parametry. Diferéni rovnice (41) ma u takovych systém
koeficienty zgtnovazebnickleni nulové a gvodni rovnice pechéazi do tvaru:

yn = z I-i 'Xn—i ) (43)

Uvedena diferefni rovnice popisujici nerekurzivni systém je defi@oa jako
konvoluce (vstupniho signalu a impulsni charaktiggiy s kon€nym patem prvki.
Prima realizace tohoto typu systému (filtru) vychégifereréni rovnice, viz obr. 2.36.

x(nT)
o—eo- z1 [-o z' o———- z

®©

z-1

-

)
&/
2
&/

Obr. 2.36Pfima realizace nerekurzivniho systému [28]

Zpozdovaci registry zajidijici zpoz@ni o jeden vzorek posloupnosti, resp. o dobu
jedné vzorkovaci periody jsou ve schématuéeng jako bloky s vlastnimipnosenz*

v oblasti ,,Z"; ostatni prvky zaff§iji nasobeni tzné¢ zpozdnych staw vstupniho
signélu s koeficienty diferenciélni rovnice a vyblg sowdet €chto dikich sowinu
pro kazdy vzorkovaci krok uvazovaného systému.

Prenos uvazovaného diskrétniho systému ve fralnieoblasti 1ze obdohkinjako
u analogovych systéimvyjadit pouzitim vhodné pe&etni transformace aplikované
na ¢asové zavislosti vstupniho a vystupniho signalusysténii diskrétnich se jedna
o specialni fipad vySe zmigné Z-transformace.
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Obrazovy penos (penosova funkce) ip nulovych p@éatenich podminkach
a @i zanedbani f@chodovych &u systéemu se definuje:

¥(2)
H(z)==——==2Zh,t , 44
&= {h.} (44)
kde h, je impulsni charakteristika diskrétniho systémutiv® uvedenym ikledkem
tohoto vztahu pr@asovou oblast je ekvivalentni tvrzeni, Ze vystugginalcislicového
signalu je dan konvoluci vstupniho signalu s imputharakteristikou systému:

Y, =Z{H(@x(2)} = Z h X =hy * X, - (45)

Prenos systému jako funkce kmita pro gipad harmonického vstupniho signalu
a dalsich zjednodudujicich podminek ziskdme substit = &' a vyjadenim
obrazového fenosu:

G(w) = H(e"T), (46)

kde w je skutény uhlovy kmit@&et vstupniho harmonického signalu, T jéivd
zavedena vzorkovaci perioda diskrétniho systéntu.vypoétech se zpravidla uzije
exponencialni vyjagni harmonického signalucos@nT) =1(e"“"T +e 1*NT)
coz usnadni matematické operace; zaporny kKmiitowystupujici v substituci nema
fyzikalni vyznam. ZjednoduSené podani obecnych hiztaplatnych nejen
pro nerekurzivni systémy se tyka skunesti, Ze pedpokladame ustaleny stav systému,
tedy bu’' nulové pegateni podminky na vstupu a nebo dostate dlouhou dobu
po odezini prechodového ge. Z hlediska obecného vyznamu vaigh4, 45) musime
doplnit nutnou podminku platnosti, Ze se jednanedrni systém; stejntak vstupni
signal musi nejlépe s dost&eu rezervou spbvat vzorkovaci teorém (38). Ustalenou
odezvou na jediny harmonicky signal je tedytoparmonicky signal jiné amplitudy
a faze dany ignosovou funkcié(a) ) Pokud se jedna o stet mnoha harmonickych

slozek na vstupu linearniho systému, s vyhoddizeme nalézt vystupni signal jako
sowet dikich ®inkd systéemu na jednotlivé harmonické slozky diky ppoc
superpozice (pouze u linearnich sysigm

Na zaklad predchozich uvah lze shrnout hlavni vlastnosti nemknich
diskrétnich systéi (filtrt): Tyto systémy maji vzdy kotieou impulsni odezvu,
zarazujeme je tedy do skupiny systemFIR". Zarové miZeme poznamenat, Ze se
vzdy jedna o systémy stabilni. Frekg¢eh charakteristika nerekurzivniho systému je
uréena konénou Fourierovodadou:

8(a) =Y h e oT (47)

k=0

Rekurzivni filtry

Rekurzivni systémy (filtry) na rozdil odiguichozich v principu pouZivaji
zavedené ziné vazhy, coz fize zasadnim Zigobem ovlivnit vlastnosti uvazovaného
systému. Tyto systémy definujeme obecnou dif@rerrovnici (40) v plném tvaru,
kde jiz alespn jediny z koeficieni K; zpétnovazebniho subsystému musi byt nenulové
realnécislo. Blokové schémarimé realizace tohoto typu diskrétnich sysiémkazuje
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obr. 2.37. Ve srovnani s nerekurzivnimi systémy s@&hématu imé realizace
shledame, Ze v ramci vstupuaystupniho diferencialniho popisu systému zdidyby
zpozlovaci registry fipojené kaskadhna vystup systému a jejich jednotlivé zpé&iél
vystupy po piichodu sotinovymi bloky vstupuji opégnym snérem zg@Et do sodtového
¢lenu, z ®hoZ se odebira ztmvany vystupni signal.

x(nT)

Z-1 =

y(nT)

®

Obr. 2.37Ptfimé realizace rekurzivniho systému [28]

Srovnanim s analogovymi systémiippmaime, Ze u diskutovanyctislicovych
systénii neexistuji dlouhodob&asové nestability v podébpostupného nevratného
zhorSovani zesileniékterych bloki systému a obe¢ntéZz ve zminach dynamickych
parametit systému. Takové nestability jsou u analogovychésgistieSeny zapornou
zpétnou vazbou, tj. kombinaci vysokého zesilegkterého ¢lenu (aktivniho prvku)
a souasrt silné zaporné zfpné vazby; dlouhodobé zmy dynamickych vlastnosti
analogovych systéin(starnuti pasivnich obvodovych pivRLC i aktivnich sotiastek)
si v uritych pfipadech vynucuji ndpravu stavu formou servisnitgalzd po stanovené
dobs provozu nebo definovaném zhorSeni paraimefédné z vyjmenovanych potizi
nasesti u cislicovych systérin nemusimeresSit. | kdyZ Zivotnost a stalosgtslicového
systému je téz ditym zpisobem limitovana, zpravidla byva dostai@ viici moralnimu
i technickému starnuti systému celého, zahrnujicimtici techniku ¢etrg analogové
¢asti a pipadného analogeéwislicového pevodniku.

Prenos nyni posuzovaného rekurzivniho systémaeme opt vyjadit zpasobem
uvedenym vySe s pouZzitim vztahu ptemosovou funkci (44) a aplikaci Z-transformace
na vstupg-vystupni diferetini rovnici systému. Dlezitym poznatkem je nyni
skut&nost, Ze vyslednarpnosova funkce — obrazovygmos nabyva po Upravach tvaru
racionélni lomené funkce komplexni préméz:

zm r(z—ni)
H(z) = AG EI':‘I (48)

m ’

EI(Z_ pj)
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kde jiz mame obsazeny nuly a poly téti@msové funkcey, p;; konstanta A udava
zesileni. Rekurzivni systéemy maji dle navrZzenychapetfi zpravidla nekonaou
impulsni odezvu (lIR) s velikosti impuils/étSinou klesajici. V witych pripadech lze
vzajemnou kompenzaci nulovych lo@ pofi docilit i kon€nou impulsni odezvu
rekurzivniho systému. U rekurzivnich systenffiltra) musime v principu pdivé
posuzovat jejich stabilitu. Pro zajgi stability linearniho diskrétniho systému musi
vSechny polyp; prenosové funkcéd(2) lezet uvnit jednotkove kruznice, provedeme-li
zobrazeni situace v komplexni ro&in

2.3.2 Fizpusobena filtrace

Vtéto i dalSi kapitole se budeme zabyvat dalSinetadami ¢islicového
zpracovani signal jejichz moznosti aplikace v praxifgsahuji uzitné hodnoty
linearnichc¢islicovych systém (filtr). NiZze popisované specialni metody zpracovani
signali naleznou obecen uplatreni v oblasti potlaeni Sumu obsazeného v signalu
i dalSich oblastech zpracovani signdHlavni snahou specialnich metod zpracovani
signali v oblasti ¢islicove filtrace je potkéeni Sumuci obecrg ruSivych signal
obsazenych v signalu, aniz by byl tizeny signalabgdstejnou rérou potla@en, a to i
Vv pripac, Ze se spektr&¢hto signal vzajemrt piekryvaji.

2.3.2.1 Nahodné signaly

Nejprve bude nutné zminit zakladni definice a vyemézpojmu Sum. Sumem
rozumime zpravidla gaky rusivy signal, ktery probiha nigtrzi€ nebo jednorazay
jehoz gesnycasovy ptibch ovSem pedem nezname, Byy to bylo uziténé. Ve tsing
piipadi se hovdi 0 Sumu v souvislosti &nnosti pasivnich obvodovych privKRLC)

v kombinaci s aktivnimi  elektronickymi  prvky (polodgicovymi  diskrétnimi
sowastkami). V pipact naSem mezi tyto nezadouci ,,zdroje" signalu aktivn
polovodicové prvky nepdt, ale gibyva hlavni moznost nechi¢ ziskat takovy signal
elektromagnetickou indukci — vazbou signzlokoli pracovit.

Z hlediska matematického popisu byva obtizné Syodolk nahodného signalu
nebo funkce konkrétnvyjadit. VSechny uvazované ruSivé signaly, soukirrsum,
nazveme pojmem nahodny proces. Kazdy konkrétnicepéawvany signal nahodného
procesu, cozZ pro has znamena Sum obsazeny aditignom zaznamenaném signalu,
pojmenujeme jako jednu konkrétni realizaci ndhodn@nocesu. Kazdou realizaci
nahodného procesu lze popsat statistickymi metodapouzitim vhodnych funkci
rozloZeni pravépodobnosti. MnoZinacasovych piibéht, kterd zahrnuje vesSkeré
definovatelné podoby realizaci uvazovaného nahawngtocesu, se nazyva baze
nahodného procesu. Tato mnozina obsahuje zprawdtzky p@et realizaci nahodného
procesu a z hledisk&iplizeni k realnému [ibéhu se podet obsazenych realizacite
blizit nekonénu.

Z hlediska praktické vyuzitelnosti se préely zpracovani signélSum nepopisuje
na zaklad primého statistického popisu vztahujicimu se ke kétmkr realizaci
nahodného procesu. todem je neurrna slozitost matematického zapisu az
nemoznost nasledného praktickéleSeni takto definovaného problému, neby se
jednalo zpravidla o vicerozZimé statistické funkce [28], [29].fPpraktickémieSeni
zpravidla pracujeme s popisem nahodnych proces zaklad momeni nahodnych
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proces — tj. lokalnich stednich hodnot a rozptyl V piipac otazky vzajemného vlivu
po sok nasledujicich hodnot sledovaného ndhodnéeho sigggtaseni zjednodusuje
na vysetovani dvou diskrétnictiasovych okamzik a odpovidajicich furdnich hodnot,
stanovenim korelace a kovariance.

Procesy se &i na deterministické a stochastické (nahodné)eenistickymi
procesy se rozumi takoveé procesy, jejichz kazdy gaucen stavem f@dchazejicim.
V kazdémcase lze ufit hodnotu zkoumané velny. Jak jiz bylo uvedeno, stochastické
procesy nemohou byt popsaniepnymi matematickymi vztahy. @Gdhto proces se
vyskytuji ukité hodnoty s ufitou prav@podobnosti. Nahodné procesylithe
na stacionarni a nestacionarni. Mezi stacionaodgay pai nahodné procesy se stalym
chovanim; libovolné statistické charakteristikyyseotomto gipad ¢aso¥ nezavislé.
Stacionarni procesy mohou byt ergodické nebo neéekge. Stacionarni ergodicky
nahodny proces se definuje jako proces, jehoZz v§edalizace maji shodné statistické
parametry [30].

Predpokladame-li nahodny proces ey {X(t)} s konkrétni realizacig(t),
stredni hodnotu tohoto procesiaset urcime vztahem:

1N
= Im 5% (49)

kde se sotet provadi pro vSechny realizace nahodného sigi&ldeme-li pracovat
s hustotou rozloZeni pragoodobnosti wWase pro hledanou hodnotu signdi(xt),
je stedni hodnota nahodného procesu dana naslédovn

My = Tx. p(x,t)dx . (50)

Distribu¢ni funkce (jednorozgrna) nahodného signak(x,t) definuje pro dangasovy
okamzik t pravdpodobnost jevu, kdy ndhodny signal bude mit meginbtu nez
hodnota prornné argumentu této distritni funkce. Inverznim zapisem ziskame
definici funkce rozloZeni pra¥godobnosti nahodného signalu jako:

OF (x.)
ox

Disperze (rozptyl, centralni moment 2adu) je ndfitkem rozptylenosti hodnot
nadhodného signalu kolentatini hodnoty wasovém okamzikt:

p(x,t) = (51)

02 =D = [[x- 41, J*-p(x X (52)

kde gx znai smerodatnou odchylku. DalSim z vyznamnych paratelrarakterizujicim
nahodny proces je koréla funkce. Jedna se oéiftko podobnosti mezi hodnotami
nahodného procesucaset; a hodnotami ndhodného procestaset,. Pokud se pracuje
jen s jedinou realizaci ndhodného procesu — jedinghodnym signalem, pak vygei
prechazi na vyjad@ni autokoreléni funkce [31]. Koreléni funkce je dana:

+00+00

Rty t) = [ [ %% P(x, % 1, 1) dx, - (53)

—00—00
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Podobnou dlohu pini kovariani funkce, na rozdil od tpdchozi vSak hodnoti
podobnost odchylek odistinich hodnot:

K(tt) = [ [ = @M%, = a1 @)1 P0G, %o, 8, )dxdx, . (54)
Poslednim zakladnim parametrem nahodného signélediska vijSiho popisu je
spektralni hustota vykonu. Tento parametr spiSe sp@pi rozloZzeni energie
v kmitoctovém spektru ndhodnych sighd@ ma prakticky vyznam v podéhbneritelné
veliciny v analogovych icislicovych systémech. Zjednodugemizeme spektralni
hodnotu vykonu uitého signalu definovat jako veéihu Umgrnou druhé mocninh
efektivni hodnoty natii, projde-li uvazovany signal nejprve kvalitnimképasmovym
filtrem se znamou #{ou pasma a g&dnim kmitétem:

G(f)—llm| ( )|

(55)
kde G(f) je uvaZzovana spektralni hustota vykor)((f) je modul spektralni funkce
puvodniho signalu (tj. amplitudové spektrum uvaZzovenéignalu ziskané petns
Fourierovou transformaci nebo experimentainétenim) aT zn&i v tomto gipac
délku ¢asového intervalu, vémz byl signal analyzovan. Pro spektralni hustotkowm
se v praxi pouziva jednotka W/Hz.

Z hlediska praxe ma v oblasti nahodnych signélky vyznam pouZiti bilého
Sumu jako signalu s konstantni arovni vykonové 8pek hustoty na vSech
frekvencich, a to jako signalu pro diagnostiku tlatlechnickych systéini soustav.
Kromé¢ diagnostiky provaghé formou realného &eni ¢i experimentu Ize pouzit bily
Sum i pro dely vypaitovych analyz technickych systémPrivedeme-li na vstup
neznamého systému signal s podobou bilého Sumwysiapu systému obdrzime
signal, jehoz spektrum bude odpovidat frekvertharakteristice zkoumaného systému.

2.3.2.2 Potl&eni Sumu adaptivni filtraci

V této podkapitole bude rozebran princip adaptfitreice a jeji aplikace v praxi.
Predpokladejme vySe uvedeny uZitg signal Sirokopasmové povahy dopig
o aditivni Sum, ficemz spektra tohoto uziéeého i ruSivého signalu se vzajein
prolinaji. Dalezitou skuténosti je rovez fakt, Ze nasS uzitmy signal ma povahu
jednorazoveho &e, ktery neobsahuje obeciaadné periodické Useky a nelze jej snadno
opakovag zneiit za pesrt shodnych podminek. Uzitey i rusSivy signal jsou iitom
nezavisle na s@bobecr promenné vcase. Ziskani uvazovaného signaldiemim
jednoho piibéhu vybijeciho proudu dielektrikafip maximalnim vyuziti dostupné
aparatury trva asi 1 den a zavisi na podminkacHi,opiedevsim teplet a relativni
vihkosti. Z realizénich divodi nemame tedy obvykle k dispozicitsi paet vysledk
opakovanych rreni za stejnych podminek, proto nelze automatiakyZfi ¢islicové
metody potlaovani Sumu zaloZené pouze na \§tpopriméru opakovan ziskanych
dat. Z uvedeného vyplyva, Ze k dispozici mame vigdiny signal, a to neperiodicky
pribéh vybijeciho proudu dielektrikacetné nezadouciho aditivniho Sumu. PEgwro
takovy signal se jevi adaptivni filtrace jako jednayhodnych metod pro poteni
Sumu.
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Adaptivni filtr nebo ¢islicovy systém obeeénje takovy systém, ktery dokaze
piizptisobovat parametry sw@nnosti dle sledovanych ¥j$ich podminek, aby zafil
optimalni¢innost pokud mozno nezavisle najsich podminkach. Optimairvyvazena
¢innost adaptivniho filtru by procely potla&eni Sumu obsazeného v signalu v idealnim
teoretickém fipact znamenala maximalni mozné poédai obsazeného ruSivého
signalu ve vstupnim signalu jiz od prvnich okaniZilkvani tohoto signalu za stasré
minimalniho poSkozeni obnoveného signalu Zadan&ikamzitou pl& optimalni
funkci prizpasobeného filtru uz od prvnich vzdrkupravovaného vstupniho signalu
vSak nelze prakticky zajistit; adapia filtr pracuje dle interniho algoritmu adaptace,
ktery se snazi az na zaktaskut&ného vstupniho signalu postupriepSovat nastaveni
parameti filtru. Dosazeni optimalnich paramittfinnosti adaptivniho filtru tudiz vzdy
zabere utitou dobu a v krajéi negiznivych gipadech mize v praxi nastatifpad, kdy
k tomuto téndit ustalenému stavu nedojde a adaptivni filtr jakelcslouzici k obnoy
poSkozeného signalu v podstatelze, tj. zpsobi je& vétSi znehodnoceni vstupniho
zpracovavaného signalu [32].

Blokové schéma adaptivniho filtru jakozto uEveého bloku s popisem
zakladnich funé&nich signah uvadi obr. 2.38. Hlavni signalovy vstup oZeay
proménnouy privadi do systému sés signalu s Sumem denou k Upra¥. Pomocny
vstupx slouzi pro pivedeni trénovaného signalu; timto signalerizenbyt v idealnim
piipadt spravna podoba snimaného signalu nezasazena véuem (ruseni) a nebo
naopak referami vzorek ruSivého signalu, co se ma odfiltrovadji&ni spravného
signalu givedeného na trénovani vstup je z hlediska potlani Sumu v jiz nevratn
zasazeném signalu obt&fesitelnym technickym problémem, nébotéchto gipadech
nezbude nez trénovani signal ziskat Upravou pogiébze pozorovaného signalu
zpravidla div, nez probhne hlavni zpracovani adaptivnim filtrem. Otazkda pouzit
systém s trénovanim dle spravné podoby vstupnitoaki nebo préyv podle Useku
signalu rusivého, mimo jiné &uje funkéni smysl dvou vystupnich sigii@gadaptivniho
filtru. Témito signaly jsou odhadovany sign& a chybovy signale. Pomocnym
signdlem ozng&nym h se mini soubor paramétdilciho integrovanéhaislicového
filtru v podoke vektoru se vzorky impulsni charakteristiky, copodstat negimo
urcuje prenosovou charakteristiku tohoto filtru.

pozorovany
signal y 3
O— I——— = odhadovany signal
ADAPTIVNI . chybovy signal
F”_TR | . . . .
trénovaci - == identifikacni signal

signal X ﬁ

Obr. 2.38Signaly zpracovavané adaptivnim filtrem [28]

Z praktického hlediska lze procély dielektrické relaxéni spektroskopie
povazovat za vic problematické pouzit jako trénowagnal adaptivniho filtru idealni
meieny pfibéh bez Sumu, nelvose jedna obeéno nezndmou prévmeienou velkinu,
ktera se svym @béhem vice ¢i mére muze giblizovat k rekterym znamym
aproxim&nim funkcim. V pipac, Ze bychom zrteny signal byli schopni dostéte
piesré popsat matematickou funkci na zakiaapbroximace a povazovali tento signal
za trénovaci signal adaptivniho filtruapeme tvrdit, Ze odhadovany signél na vystupu
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filtru bude hledanym gifenym signalem s pottanym Sumem. V takoveéto situaci ma
nazng&eny vystupni identifikéni signalh pouze informativni charakter ate slouZzit
jen jako pomocny signal ke komplexnimu nastavemiosti filtru.

Na nasledujicim obrazku 2.39 je jiz \nit principialni blokové schéma
adaptivniho filtru. Aknim prvek tvéi standardntislicovy filtr typu FIR (s konénou
impulsni odezvou) a sur@ai ¢len realizujici rozdil diskrétniho jednorozmého
signalu. NejkomplikovagjSim blokem jefizeni adaptniho algoritmu, jehoz gizeni
uréuje celkovoucinnost adaptivniho filtru ip zpracovani konkrétniho druhu vstupniho
signalu.

rr———-—-—-—=—=-—-—=—=—"=—=—"—=——=——=—=—+— |
| |
| | —
oS A S | FIR Filtr -
| A | h
: [
| - |
Blok
| L g |
X | adaptaénihof-<— 3 o
O —®—> algoritmu \KJ !
| + |
| |
| |
L - - - - _|

Obr. 2.39Blokové schéma adaptivniho filtru [28]

V adaptivni filtraci byva jako aii ¢len pouzit zpravidlagislicovy filtr typu FIR.
Duvodem je pedevSim fakt, Ze nerekurzivni filtr s k@meu impulsni odezvou t¥b
za kazdych okolnosti stabilni systém, jehoZz pargmetizeme snadno nastavit
koeficienty impulsni charakteristiky. Pagalani vektoru se vzorky diskrétni impulsni
charakteristiky neni tudiz peta nijak kontrolovat stabilitu ovladaného linemi
filtru, coZz zjednoduSuje celkovi@Seni adaptivniho filtru. Nevyhodamiiae byt delSi
doba nabhu adapténiho procesu, mimo jiné dana téz delSi dobou zpeatdosstupniho
signalu integrovanym FIR filtrem ve srovnani s jmyeSenimcislicové filtrace. | pes
negasegjsi vyuziti FIR filtrd v adaptivni filtraci neni pouziti IR filr zcela nemozné,
ale obnasi to uvedené komplikaceSenim fipadné nestability systému.

Vratme se nyni je8tk problematice ziskani trénovaciho signalu, kdy@nmma
k dispozici jediny vychozi signal s nevratnym pagkoim aditivnim Sumem, ktery se
Zzada potlait. U dielektrickych i dalSich specialnichéreni byva typické, Ze samotny
meieny signal ne vzdy zcelaigsre zname. Proto vtéto oblasti mnohdy nelze
s pimérenou chybou stanovit odhadéraného pibéhu a jednodussSi cestou se stava
pouziti odhadu ruSivého signalu jako trénovacilygmd&lu adaptivniho filtru. Vipads
béZnych nefeni Ize jako odhad Sumu vyuZzit vzorekieného signalu stici aparaturou
bez gipojeného vstupu ifstroje nebo pouzit uéte vygenerovany Sum na zakéad
otekadvaného typu Sumu a jeho matematického popisudidlektrickych ngreni
vybijecich proud dielektrik si nizeme dovolit pouzit pro odhad Sumu poslethst
meifeného pitbéhu, kde jiz uzitény signal nabyva mizivych hodnot a relativni mira
Sumu je vysoka. Samotny odhad Sumu ziskame z pukledasového Useku &reni
nag. ode&tenim pfimérné hodnoty signalu od okamzitych hodnot signaltomto
Useku. Pouzijeme-li tedy jako trénovaci signal ekosSumu, aplikace aciinnost
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samotného adaptivniho filtru seaepré zvysi, ale je pdeba zkontrolovat funkci
pracovnich signéladaptivniho filtru. Uvedena konfigurace vstupnéainah z pohledu
ziskani trénovaciho signalu zZapnuje ukité zmeny. Pomineme-li nutnost pouziti
ziejme rozdilného adaptaiho algoritmu ovladajiciho aki FIR filtr, tak zasadni rozdil
spaiva v tom, Ze hlavni signalovy vystup adaptivnititouf nyni tvai obnoveny rusivy
signal namisto obnovenéhataného signalu prostého poruch. Pro ziskani obntneené
odhadu mifeného signalu se musi v takovémippd obdrzena data na vystupu
standardniho adaptivniho filtru dale zpracovatndezl moznosti tvid nasazeni dalSiho
samostatnéhaislicového filtru, jenZz musi realizovat filtraciirsverzni Ffenosovou
charakteristikou, nez bylalgnosova charakteristika FIR filtru v bloku adapitifilirace.
Timto feSenim se ziskd poZadovany opraveny signal.éiéjtechnicky problém ip
tom Zejm ¢ini petlivé seizeni adapiniho algoritmu i nastaveni algoritmu pro ziskani
vzorku odhadu ruSivého signélu ze signalu vstupnibgité komplikace vzniknou
navic s pepaitem impulsni charakteristiky pro nastaveni druhdétiou do rezimu

S presre inverzni genosovou funkci.

Na nasledujicim obrazku 2.40 je ukazana variantaqateni adaptivniho filtru
zaji¥ujici vySe diskutovanéeSeni obnovy jvodniho signalu v realnych podminkach.
Do hlavniho signalového vstupy je piveden ziskany signal poskozeny aditivnim
Sumem, do pomocného vstupupiichazi odhadnuty ruSivy signal. Hlavnim vystup
celého fettzce ozndéeny e* zde ¢ini odhadovany zadany signated tim, nez byl
znehodnocen. Vystupni signal je dan rozdilémogniho poSkozeného signalu a vzorku
ruSiciho signalu upraveného samostatnym FIR filir&arametry tohoto filtru jsou
nastavovany na zakladstavu pomocného identifikaiho vystupu odéleného
adaptivniho filtru. Adaptivni filtr v podstatzpracovava na svych vstupech odhad
spravného signalu a odhad rusivého signalu.é@dgt adaptivni filtr bude mit na svém
nevyuzitém datovém vystupu tfeh rusSivého signalu ziskany druhym odhadem dle
svych vstupnich signél Ridicim signalem obou filir jsou tedy¢leny posloupnosti
impulsni charakteristiky fignasené z odteného adaptivniho filtru do subsystému
hlavniho FIR filtru.

YO
+
X O > FIR Filtr -+ - e
A
Adaptivni <
filtr

Obr. 2.40varianta adaptivni filtrace pro potieni Sumu [32]
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2.3.3 Filtrace Sumu s pouzitim vinkové transformace

V této casti prace bude zmino pouziti vinkové transformace i nasazeni bank
filtr @ v souvislosti s aplikaci k potlavani Sumu obsazeného v signalu.

2.3.3.1 Pouziti bankislicovych filtri

S rozvojem mikroprocesorovécsslicove techniky se vyraznrozstily pavodni
moznosticislicové filtrace o nové idve nerealizovatelné principy. Jednim z takovych
principi je vytvareni ¢islicového systému z banky filtr Vstupni signél je zp@tku
v podstat paralel@ rozclen naradu kmit@tovych pasem, coz zajisthda pasmovych
propusti, picemz se ddi kmito¢tova pasma népkryvaji. S ivodnim signalem se tedy
jiz pracuje jako s mnozinou pasmovych vzajénmezavislych signél které vsak
probihaji sotasré. Po zpracovani takto konvertovaného signalu s&ra zpracovani
pristoupi k obnov v rekonstrukni bance filth [31]. Z uvedeného schématu
na obr. 2.41 vyplyv4, Ze takovy postup zpracovavétré nasledné bezchybné
rekonstrukce signalu nelze prakticky realizovat bazi analogovych obvad
pii uvazovani libovolného vstupniho signalu. Systé&moiitdany péet rozkladovych
pasmovych filth, mozZny systém zpracovani transformovanych dat atésy
rekonstruknich filtra véetn® suma&niho ¢lenu. Nasazeni bank fittr ma prakticky
vyznam a nesporné vyhody p&jen v oblasti¢islicového zpracovani sigrialMimo
moznost nahrady iddnych typ filtr i pouzivanych v analogové technice se bankyifiltr
pouzivaji gedevsim pro &inné zpracovani vybranych tysignah za &elem potlaeni
Sumu v signalu nebo napomezeni velikosti objemu zaznamenanych dat formou
vyjmuti nadbyténych¢asti z fivodniho signalu [33].

Xg(nT) Xo(nT) Yo(nT)
x(nT) x4(nT) x4(nT) y4(nT) y(nT)
O——@-{ Hi(2) —= O—~— G4(2) —{ +
— Xp4(nT) Xpn4(NT) —
—HyA2)— O——{GnA 37 (nT)

Obr. 2.41Bankacislicovych filtra a) rozklad signalu b) rekonstrukce signalu [31]

Dulezitym faktorem z hlediska nasazeni bankytfike stava bod obnovy signalu
do pivodni jednorozrérné podoby rekonstrégki bankou filtfi. Pokud se nezada timto
typem filtra&niho systému realizovat vyhratjfen samotné potteni Sumu, jak byvéa
poZzadovano vifpadech zpracovavani sighalv meéfici technice, tak se samotna
rekonstrukce signalu s vyhodou provadi az &l v mist poteby upraveného
signdlu, tj. na kondetézce. Divodem k ponechani signalu ve sloZzkové foijmvelmi
vyhodnd moznost tento signal takto uloZit do péowého média omezené kapacity
nebo penaset {islicovym) genosovym kanalem s omezenymi moznostmi. Upraveny
signal, & jiz s potl&enym Sumem nebo i nadbytmsti, miva zpravidla mensi datovy
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objem, nez signal originalni dasové oblasti. To platitpdevSim v okamziku, kdy je
signal jest v podolg mnoha ditich pasmovych signa| které nizeme podle pouzitych
algoritmi reprezentovatiislicovym signalem s vyraznnizSim bitovym rozliSenim.
| v pifipact, kdy z divodu pozadavku na kvalitu zpracovavaného signahi nezné
provést prakticky Zadnou redukci dat,aze byt psad vyhodné ponechat signal
v podolg pred finalni rekonstrukci. Slozkova podoba totiz umgé provést velmi
snadno zakladni kmittové Upravy signalu (ekvalizaci) v mispoteby, aniz by se
musela znovu pouzit plnohodnotdi&licova filtrace s moznym nasledkerfigavnych
zaokrouhlovacich chyb. Po takovych uUpravach tedyzembyt k dispozici signal
v univerzalgjSim formatu, ktery lze s nizkymi naroky na vygptni vykon snadno
rekonstruovat, bdl pfimo nebo s Upravou frekvemiho piabehu.

2.3.3.2 VInkova transformace

Dulezitym nastrojem v oblasti specialnich metdglicového zpracovani sigrial
je vinkova (waveletova) transformace. Standardntioohezpracovani sign@lpouZzivaji
pro prevod signalu do frekveni oblasti Fourierovu transformaci. Vysledkem je
spektrum signalu — komplexni spektralni funkce kit vypaitena na zakladcelého
originalniho signalu ¥asové oblasti. Fourierova transformace tedy pogkytfiormaci
o kmitoctovém spektru originalniho signalu, ale chybfagmni casovych relaci, nelfo
spektralni funkce se vaze k celému signalu znamgnaitém ¢asovém intervalu.
Fourierova transformace tkio zakladni transformmi vztah vzajemného fevodu
signah v ¢asoveé a frekveimi oblasti, je definovana vztahem:

S(w) = Ts(t Ye et dt (56)

kde () je spektralni funkces(t) uvazovany vstupni signal.

Fourierova transformace se pouziva v mnoha oblastewlyzy a syntézy sigridl
Z matematického hlediska se spektralni funkce zisiegggralem sotinu obecné funkce
definujici zkoumany signal a komplexrsdruzené bazove funkce, kterou ifippd
Fourierovy transformace zastupuje komplexni expoidg Ri uvazeni jediného
konkrétniho kmitétu a rozdleni komplexni funkce na realnou a imaginatast
ziskame tuto spektralni funkci ve slozkovém tvaakojintegral sotinu zkoumaného
pribéhu a harmonické funkce zadaného ko Harmonickou funkci se mini funkce
sinus nebo kosinus a vysledny konkrétni Wpoy koeficient spektralni funkce
v podstat vyjadiuje podobnost celého §iéhu zkoumaného signalu s harmonickou
funkci daného pevného kmiétol. Z matematického popisu jgegmé, Ze rozhodujici
bazovou funkci Fourierovy transformace je harmaditkkce.

Pro fadu specialnich aplikaci z oblasti analyzy nahoknyoeperiodickych)
signahl jiz nelze vystait s pouzitim Bzné Fourierovy transformace. Jedna séipaaly,
kdy potebujeme z hlediska praxe ziskat spektrum signaéamémcase, tj. jiz i véase
jese probihajiciho vstupniho signalu. ¥hto gipadech se pozaduje zpravidla znat
pribéh spektra Wase, coz jiz je z hlediska vy§té a teorie narén¢jsi. Pro ,,okamzity*
vypocet spektra pray probihajiciho signalu nebo jiz zaznamenaného Rigkéery se
ma vztahovat na dity ¢asovy okamzik, péebujeme principielnenulovycasovy Usek
signalu —casové okno, jezipdchazi pozadovanéndasu uéeni spektra. Totéasove
okno @i praktické realizaci rozho@mesmi byt tvéeno obdélnikovym oknem pro wib
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poZzadovangasti signalu, kdy by zbyldast signalu byla nahrazena nulovou hodnotou
bez dalSich korekci.iPaplikaci &Zné Fourierovy transformace na takovy signal by se
nezadoucim zjsobem projevila nespojitostasového okna a tomu odpovidajiciho

Useku signalu na hranicich zvolenélagového intervalu.

Urcitym priblizenim kcasow-frekvertni analyze signalu je kratkodoba
Fourierova transformace, resp. Géaborova transfeem@asové okno se voli nikoliv
pravouhlé, ale na okrajich zakemé spojitym fechodem.Casové okno se tedy
realizuje nasobenim skudteého signaluitaso¥ posunutou matematickou funkci, ktera
v potrebném intervalu nabyva jednotkové hodnoty a najigkréohoto intervalu formou
spojitého hladkéhoipchodu klesa k nule. V nyni rozebiraném konkrétpifipact méa
casoveé okno mibeh Gaussovy funkce s vyjéehim:

w(t) = Ae™ | b>0, (57)

kde A, b jsou konstantyfasovy posun &i pocatku ¢asové o0sy neni uvazovan.
Nazna@&eny piklad je jeS spojitou transformaci, kterou lze teoreticky aplilt
na analogovy signal. Zamyslime-li se detgiljak vlast v tomto gipadt definovana
vysledna bazova funkce aplikovana kratkodobou [Eoovou transformaci na cely
vstupni signal, vysledkem bude funkce vznikla ¢goem harmonické funkce cos
a Gaussovy funkce (57). Vysledna funkce nese ficgga interpretaci tvar ,,vinky*,
jak ukazuje obr. 2.42 dle rovnice (57) pro paragnét= 1, B = 0,025.

Kratkodobou Fourierovu transformaci Ize vyuZzit keotasow-frekvereni analyzy
jako akeni filtr typu pasmova propust pro realizaci bankyrd. Urcitym pro rekteré
aplikace nevyhodnym parametrem je konstantikaSpropustného pasma vyslédn
realizovanych filth vyuZivajicich kratkodobou Fourierovu transformfg2]. VétsSiho
vyznamu vSak ziskad pouzitim v systémech diskrétrdkretizaci spojitéhatasu
a nahrazenim integrajejich numerickymi vypoéty formou sumaci.

1,0
0,5
< 00-
0,5
1,0
-20 10 0 10 20
t

Obr. 2.42Priklad bazové funkce vygitu kratkodobé Fourierovy transformace
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VySe uvedené komplikacetadt aplikaci kompenzuje vyuZziti vinkové transformace.
Vinkové funkce (wavelety) jsou v podstatnpulsni charakteristiky filtr pouzivanych
v bankach filtfi pro postupny rozklad signalu a jeho naslednourrstkakci. V bankach
filtrd maze byt poté vyuzito rozteni pivodniho signalu ddady kmit@tovych pasem
tak, Zze kazdé nasledujici kmitoveé vysSi pasmo ma dvakrattsi Stku pasma,
nez edchozi. Uvedena konkrétni aplikadgenpSitadu praktickych vyhod. Z hlediska
spektralnich vlastnosti obvyklych analogovychéledacich signa je znamo,
Ze mnoZstvi uzieé informace je v signalu veitéi mire sousiedno pra¥ v nizsich
kmitoctovych pasmech. Neznamena to vSak, Ze by vysSiokiove slozky nebyly
zastoupeny &bec. Pro zpracovani obvyklych &aovacich signal, nag. zvukového
signalu ziskaného elektroakustickym ¢mtem, je tedy nerovnoénné dleni
kmitoctovych pasemip zpracovani bankou filirvyhodné. DalSi vyhodou e byt toto
kmitoctové rozloZeni i zdlvodu semilogaritmického zobrazeniieposovych
charakteristik systému — v logaritmickéntiiitku zastanou kmitdiova pasma &dena
konstantnim koeficientem stejny délkovy intervalal€Zitym faktorem pro pouZiti
vinkové transformace kro¥nvyhodnych funknich vlastnosti je sniZzeni vygetni
naranosti realizované banky filir neb@ po kmitattové konverzi signéalu
na normované kmit@ové pasmo § snizeni vzorkovaciho kmittu na esrg
pottebnou Urova) Ize pouzit na zpracovani kazdého subpasmovéemalsigeden typ
¢islicoveho filtru [33].

Vinkova transformace se tthe pouzit obdohkh jako Fourierova transformace
pro vzajemny fevod daného signalu mezasovou a frekveimi oblasti. Vysledkem
vinkové transformace je dvojrozma funkcecasu a kmitétu nebocasu a nifitka,

I kdyZ pojem kmitdtu zde plati jen formath Zakladni bazové funkce této transformace
totiz netvdi harmonickeé signaly nasobet&sovym oknem; jedna se o podobné funkce
— vinky jako na obr. 2.42 stim rozdilem, Ze magpmenné ¢asoveé nifitko, krome
moznosti posunu této bazové funkce gasove ose. Zakladni vinka (funkce), z niz se
odvozuji potebné vinky stejného tvaru sanym casovym ndtitkem a posunutim,
se nazyva mateka vinka a zna se symbolemy(t). Mata'ska vinka musi spbvat
urcité pozadavky. Prvnim poZzadavkem je nulovi@dni hodnota. Druhym nedilnym
pozadavkem je, Ze tato funkceibe nabyvat nenulové hodnoty jen na koréen
c¢asovém intervalu. Pro vytveni nové vinky zrénou ngftitka ¢i posunutim pvodni
matdské vinky (resp. bazové funkce) musi byt za&fst Ze nova modifikovana
realizace vinkové funkce bude z hlediska teori@dlig reprezentovat shodnou velikost
obsazené energie. Modifikovanou realizaci vinkawdkte Ize fi zachovani uvedeného
poZadavku vyjétit nasledovs:

_ 1 [t-q
wp,q (t) - _4/( J ’ (58)
Jp U p

kde p je ¢initel rozSfeni aq cinitel posunuti Wase. Baze vinkovych funkef, ((t) jsou

v obecném pojeti komplexni funkce a musiiepht podminku ortogonality. Skalarni
sowin dvou fiznych funkci realizovanych z dané funkce relté vinky musi tedy
nabyt nulové hodnoty. Skalarnim smem se zde rozumi integrél siu dvou
vybranych bazovych funkci di@asu, picemz jedna z bazovych funkci tohoto &ou je
zastoupena jako komplexsdruzena.
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Ekvivalentre jako u Fourierovy transformace rozliSujemg typy vinkové
transformace: vinkova transformace spojita, diskirea diskrétni vinkova transformace
s diskrétnintasem. Spojitou vinkovou transformaci definuje vztah

_ 1 e * t - q
RN

kde s(t) je analyzovany vstupni signa/ (t) je komplex® sdruZzen& bazova funkce
(matéska vinka). Specialnim fjpadem spojité vinkové transformace je diskrétni
vinkova transformace, kde paramefpya q jsou voleny diskréth Pokud se tyto
parametry definuji jako nasobky 2 dle nasledujigbstupu:

p=2",q9=i2'T, (60)

pak touto konverzi obdrzime tzv. dyadickou diskirétnkovou transformaci. Perioda
definuje délku skok pii posunuti v ramci¢asové osy a zavisi narég zabraného
frekvertniho pasma maiskou vinkou. Pro diskrétni vinkoveé transformace dzodit
dileZitou zakonitost pro volbdasové expanze maské vinky na 2nasobnou délku
pavodni doby trvani; ve zméném gipadt se givodni stedni kmit@et spektra fesune
nize na 1/2 nasobek fwodniho stedniho kmitétu. Dyadicka diskrétni vinkova
transformace ma vidledku oktavové rozmisti spekter soustavy vinek realizovanych
uvedenym principem z maské vinky. Tato konkrétni podoba vinkové transforenac
a vinkova transformace obecnmaji vyznamné aplikai v oblasti ¢islicového
zpracovani signé| predevsim specialnich fil#aich technik pro zpracovani, restauraci
signét a potl&eni miry Sumu v signélu [31], [34].

2.3.3.3 Aplikace vinkové transformace v oblastilpdovani Sumu

Jak bylo uvedeno vyse, jednu z vyznamnych uloh aéktransformace twd
praw aplikacecislicového potlaeni Sumu obsazeného v signalu. Tato moZznost vyuziti
je poukazana v souvislosti s poZzadavkem prace gméalem ziskanym #iienim
vybijeciho proudu dielektrik.

Vinkovéa transformace za titych podminek volby mateké vinkové funkce
umoZiuje realizovat pasmovou propust, coz ekvivaléntmamena, Ze v tomto
uspdadani niize byt timto vyuzita mimo jiné pro vypet spektra. Prodgly zpracovani
signah véetns specialniho pozadavku paténi Sumu bude vyhodné origindlni signal
nejprve rozdlit do fady pasem pasmovymi propustmi, jejichZk&i pasma se
s rostoucim gednim kmitétem zvySuje. Tuto pétbu plé zastoupi banka filir
zaloZenych na principu vinkové transformace dle. @b#3. ReSeni obsahuje ¢Asti
kaské&dniradu filtra typu dolni a horni propust; vSechny filtry jsoalieovany shodnym
vypocetnim algoritmem vinkové transformace se stejnomobdu funkci (matieskou
vinkou). V kazdém konkrétnim filtru musi byt powitmodifikovana verze matkeé
vinkové funkce s takovymi parametry, abslidi kmitoctova pasma realizovanych fiitr
byla v kazdém dalSim stupni banky filtpraw polovi¢ni. Prvni dva filtry s ozngenim
HPO, DPO rozd8i vstupni signal na dvstejré Sirok& kmit@tova pasma. Blici kmitocet
obou filtrd je nyni roven polovi& Sikky pasma vstupniho signalu $edpokladem,
Ze dolni mez tohoto pasma je blizka nule, tj. nejede nuté o specialni typ
Uzkopasmového signalu. Z vystupu ¢dilpropusti DPO je signal veden na dalsi
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e

roven polovig déliciho kmitactu filtra stupré predchoziho.

x(nT)
HPO [— Xq(nT)

DPO HP1 |—= x4(nT)

DP1 HP2 |— X3(nT)

DP2 [—= x3(nT)

Obr. 2.43Schéma rozkladové banky fiits postupnym élenim Stky pasma [33]

Z blokového schématu jefgmé, Ze postupny fichod signalu vzdy kaskadou dolni
propusti a horni propusti (horni propusti s potaun dlicim kmitoctem) tvai
ekvivalentni nadhradu pasmové propusti. Vyslednéhdyg banky filti tvorii tedy
puvodni signal rozéleny do rady lokalnich kmitétovych pasem, ifcemz dlici
kmitocty jsou rovny Sice pasma vstupniho signalu postugélené d¥ma.

Z hlediska nasledujiciho zpracovani Izeagmit, Ze od druhé Uro¥mazngené
filtrace maji diti signaly mivodni vzorkovaci kmitet, gicemz skutény kmitoctovy
rozsah &chto signail je polovieni a v dalSich drovnich dal€ldny koeficientem 2. Toto
samo o0 sob zpisobuje nadbytamost ziskanych dilch signal, ktera by zbyténé
zvySovala vypoetni narénost celého filtraniho systému. # praktickém zpracovani se
tedy zpravidla systém daplje o ,,podvzorkovani“ (tj. snizeni vzorkovacihoitattu)
diléich vystupnich signd)] a to bezpgnym zpisobem sniZzenym vzorkovacim
kmitoctem bez vzniku zkresleni aliasingem. dilizkopasmové signaly rozkladove
banky filtrd jsou vlastd transformovany do jediného shodného ketdeeho pasma,
aby mohly byt naslednzpracovany jednim typem Uprav aplikovanych indprmou
paralelnich proces

e

Nyni zbyva popsat nejtkzitéjSi operaci se ziskanymi pasmovymi signaly
realizujici potlgeni Sumu. Pro kazdy dil pasmovy signadl musi byt vhodnym
algoritmem zvolena prahova Urdveohoto signalu. Poipkrateni dané prahové aro¥n
povazZzujeme signal za uZitey s nutnosti bezchybnéhdéeposu. Pokud ovSsem hodnota
signalu v utité casoveé intervaly prahové uroymedosahne, tj. bude nizsi, tak je dany
signal povazovan za Sum, jehoZz odstranse provede nahrazenim &ihilo signalu
nulovou hodnotou. Uvedenym principem se v kazdéhiindi kmitottovém pasmu
zajisti g'enos pozadovaného signélu a pmld signal nezadoucich v ramci kodreé
citlivosti zvolené metody na oba typy sigihaDbnova signalu do podoby ddvyodni
casove oblasti a zaror@dpovidajiciho plného kmittového spektra musi byt zajiga
aplikaci rekonstrusnich filtrd, jez inverznim zfisobem vrati signal dodpodnich
kmitoctovych pasemip jediném vzorkovacim kmittu a opraveny signal s potkenym
Sumem se pak ziska postupnysitanim ditich rekonstruovanych Gzkopasmovych
signah v ¢asoveé oblasti [33], [34].
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3. Cile diserta €éni prace

Prace se zabyva dielektrickou relémi spektroskopii karboxymetylcelulozy
v dasové oblasti. ifedmitem prace je studium dielektrického spektra
moznymi frekvencemi (od hodnoty kolem l6iz). V pribéhu reSeni se ukazalo jako
nezbytné vyvinout vlastni &ici pracovis¢ sphujici specifické pozadavky pro tuto
oblast n&ieni, kam spada &weni vybijecich proutl dielektrik, tzn. nizkolUrokwova
stejnosnirna nmefeni velmi nizkych proud Nedilnoucast prace tudiz two studium
problematiky neperiodickych  sigrial aplikovanych v dielektrické relaai
spektroskopii (DRS).

Karboxymetylcelul6za (KMC) je jednim z deriwatelulézy, ktery se vyuZiva
v fad€ technickych aplikaci. PouZiva se ob&gako zahusovadlo, v biomedicinckych
aplikacich¢i jako piisady do potravin. V souvislosti s rozgicim se pouzivanim tohoto
materialu je Zadouci prostudovat jeho elektrickastriosti, po#&vadz fada uzitnych
vlastnosti KMC vyplyva z jejich vlastnosti elekkjech. Jedné se nap lepivost, ktera
je dana procesyrpnosu naboje a elektrickymi vazbami na povrchu. Téroa je vysoce
aktualni a intenzivéise studuje mimo jiné i €R, jak o tom s¥déi publikace [16], [17],
[18], [21].

Vramci DRS je z experimentalniho hlediska cilenstitj odezvu dielektrika
a teplot. O roz$éeni smérem k nizkym frekvencim jefppom velky zdjem zejména
v diagnostice dielektrickych material protoze pré¥ pii nejnizSich frekvencich se
projevuji znény a poruchy struktury materialu. Takovétoény mohou byt zfisobeny
nag. mechanickym namahanimfinpzenym starnutim nebo starnutim poiym
dalSim typem namahani, jakému je material vystaeeprovozu. Uvedena poskozeni se
projevuji jako oblasti s rozdilnou strukturou mathkr, pricemz zgisobena nehomoge-
nita materialu ma za nasledek vznik mezivrstvovi@nmace. Tu lze jiz pozorovat jako
specifickou zmnu dielektrického spektra ve srovnani svgdnim spektrem vzorku
téhoz materialu bez jakychkoliv vadiegRazkou pro rozsahlé aplikace fasova
narainost néfeni a nizka uroveméienych signai.

Méteni ve frekvedni acasové oblasti se zpravidla vzajefrdophiuji, eventuala
navzajem pekryvaji. Celkova dosazitelnarkd spektra ve ¥ dosahuje dnes cca 21
fadi. Takovéto vybaveni je k dispozici rfiapy Némecku na Univerz#t v Augsburgu
[35], kde je tento rozsah ovSem realizovan cébmou aparatur pracujicich¢asoveé i
frekvertni oblasti. Pokud se uvazuji pouzeiemi véasové oblasti, jsou k dispozici
komegni zaizeni firmy IMASS (10° — 10" Hz [36]) ¢i zatizeni firmy Dipole — TDS
(10* — 10™° Hz [37]) nebo z#zeni vyzkumného centra ABB Corporate Research
ve Vasterasu, Svédsku (16 10 Hz [38]).

Z teoretického hlediska se samotnér@mi neperiodickych signélnejevi jako
piiliS komplikovand metoda. V oblasti DRS se ovSedngeo ngienicasovych pitbeht
signahl velmi nizkych Urovni, coz uz neni z hlediska pragela trivialni. Mieni tohoto
typu jsou obvykle zatizena mnoha ruSivymi vlivypjewvujicimi se jako men&i vétsi
poSkozeni fivodniho signalu Sumem. éBem experimentalnich praci v ramci
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doktorského studia se ukazalo, Ze volba detailmpphmvedeni samotného éficiho
obvodu DRS wasové oblasti ma vyznamny vliv na parazitni paraymeto diti casti
meticiho systému a ovliwje vlastnosti celého &iciho pracovidt DRS ve ¥tSi mie,
nez se pedpokladalo. Do této oblasti se také postupiresunulo &2iS& vyzkumu.

Téma pedlozené prace se viiehu doktorského studia postupepecifikovalo
a sougdiedilo na prozkoumani dielektrického spektra vzokMC, coZz znamenalo
v experimentalni¢asti vybudovani pracovist dielektrické spektroskopie dasove
oblasti. Cilem se stalo sestaveni algoritmu preérem komplexni permitivity
dielektrickych vzork v ¢asové oblasti. dZiSt prace tvoi experimentalni atfeni vlivu
parazitnich jew v meéficim systému snimajicim vybijeci proud dielektriknasledné
potlateni €chto jeva. Na Urovni matematického zpracovani signalu seezabyva
vhodnou metodou pottani Sumu v zaznamenaném signatiasoveé oblasti.

V dalSicasti prace pojednava o metopievodu dielektrickych dat do frekvem
oblasti. Pro Gely meéteni a experiment byly pouzity vzorky zadaného dielektrika
(KMC). Tento material, jakoZtoipdnet meéteni, se nejprve uplatnil jako nastroj pro
ovéreni funkénosti vyvijeného pracovidta nasledé jako radré mereny dielektricky
vzorek. Vystup prace twdo zmeérené dielektrické spektrum karboxymetylceluldzy
(KMC) ve frekvernim intervalu 16 — 10 Hz. Dal$imi vystupy jsou vyvinuté
pracovisé a zejména metodika dreni i zpracovani dat zdfeni dielektrické relaxani
spektroskopie ¥asové oblasti. PracoviStophuje stavajici vybaveni labor&oDRS

na FEKT VUT v Brrg o meteni zaujimajici ve frekveénim spektru nejnizsi kmittova
pasma v rozsahu kmitsi 10° — 10" Hz.

Reseni prace bylo rozkkno do rkolika bodi:

e Studium vlastnosti a pouziti derivéateluldzy z literatury.

» Realizace réiciho pracovidt umoziujiciho zaznam dat &asoveé oblasti a jeho
fizeni progstednictvim osobniho @gitace.

* Vyzkum sneiujici ke zdokonaleni #fici aparatury s poZzadavkem co rig$iho
potlateni Sumu v rfkfeném signalu.

» Oweteni funkinosti zdizeni.

» Ziskani souboru dat na zakéaopakovanych rteni zadaného dielektrického
vzorku karboxymetylcelulézy (KMC).

e Zpracovani ziskanych datasové oblasti aplikovanim matematickych metod
pro potl&eni Sumu; pouziti metod matematické statistiky.

» Prevod upravenych dat do frekven oblasti pomoci Fourierovy transformace.

» Doplnkové nefeni zkuSebniho vzorku ve frekvam oblasti i v SirSim teplotnim
rozsahu.
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4. Experimentalni prace

4.1 Mérici aparatura
4.1.1 MeFici obvod seftyFvodi¢éovym pripojenim

4.1.1.1 Zakladni provedeni éficiho pracovisé

V této kapitole se pojednava o provedenrtiiotl aparatury DRS vasové oblasti.
Zminény budou obvyklé obvodové koncepce pouzivané ngchinpracovistich
a detailgji bude rozebrana zvolena obvodova konceptn zpisobutizeni ngficiho
procesu. Jak byloftve uvedeno v popisu metody DRS, pro realiza¢temi DRS
v ¢asove oblasti pétbujeme z praktickychtoda cislicow ovladatelny elektrometr,
ktery umo#uje cely ng&fici proces automatizovat préstinictvim EZného osobniho
pacitace nebo specialnihodiiciho terminalu s pdebnym komunikénim rozhranim.

Na obr. 4.1 je uvedeno blokové schéma zapojenopisi dielektrické relaxéni
spektroskopie ¥asové oblasti (TDRS) standardni koncepce, jenZz aojezmnefit
vybijeci proud jediného zkoumaného dielektrikasidhym objektem riwe byt vzorek
dielektrika umisiny ve zvoleném typu elektrodového systémiipgdré samotny
vzorek dielektrika op&eny nanesenymi elektrodami a mechanickym ugevn.
Provedeni elektrodového systémugete dalSich c¢asti ngficiho obvodu musi
vyhovovat pozadavwkn dobrého stigni i odolnosti propojeni &&i okolnim ruSivym
signabim.

VZOREK
DIELEKTRIKA ELEKTROMETR
|
|
KONTAISTNi »
SYSTEM
ZDROJ osgswi_
NAPETI POCITAC

Obr. 4.1 Pracovist dielektrické relaxéni spektroskopie wasoveé oblasti [39].

Pro nabijeni &eného dielektrického vzorku je aan stabilizovany napajeci
zdroj. S vyhodou riweme vyuzZit vestamy pomocny napajeci zdroj elektrometru,
mame-li k dispozici takto univerzalnkiptroj. V gipadt, Ze nas zajima &eni pouze
vybijecich proud pifi odpovidajicich malych nabijecich r#igh, neklademe
na provedeni napajeciho zdroje zvySené pozadavi§chio gipadech posta bézny
stabilizovany laboratorni napdjeci zdroj. Pokudkvdairebujeme nitit i ¢asovy piibéh
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nabijeciho proudu dielektrik, musiménovat zvySenou pozornost i napajecimu zdroji,
piedevSim z hlediska Sumu a z&mh nagti na jeho vystupnich svorkach.
DalSim gipadem jsou dielektricka &feni vcasové oblasti, kdy pigbujeme volit
velikost nabijeciho napi vzorku v relacichtadow od 100 V smrem Kk vySSim
hodnotam; pro tyto dely je jiz nezbytné pouZzit specialni vysoko&agyé zdroje

a komponenty.

Nedilnou souasti nefici aparatury TDRS je kontaktni systém. Ten
zprostedkovava fepojeni obvodu mezi rezimy nabijeni a vybijeni kmodielektrika.
Kontaktni systém byva obvykle konstruovan na baachmanickych kontakf s vyuZzitim
specialnich typ relé; vyvody kontaktnich vystiprelé nesmi byt izolovany nebo
prochazet nevhodnym typem dielektrika s velkyméatami nebo permitivitou. U &teni
TDRS navrZzenych pro sejmuti gieht vybijecich proud s dobou trvanifradow
pod 1 sekundu se setkAvame s nahradou mechanickéhtaktniho systému
elektronickymi spin& vyuZivajicimi unipolarni tranzistory. Vyhodou jeychlost
a preciznost spinacihagjd; jistou da vSak tvdi parametry elektronického spiiea
mimo okamzik pepinaciho procesu. Jedna sedevsim o odpory elektronického
spin&e v sepnutém i rozepnutém stavu, a také o parak#pacity vyvod spin&e
vzajemré mezi sebou a tézwi fidicim ovladacim vstupn. Z hlediska obvodového
feSeni existuje jeStjedna zcela nejsna&gi8i moznost, jak obejit nutnost pouziti
jakéhokoliv spinaciho prvku. 8feny vzorek dielektrika zapojime svymi svorkami
piimo mezi uzemgny napajeci zdroj a pikoampérmetr.

fm——————————— . Cx

I O I—( —
I | VZOREK

| I DIELEKTRIKA
| o |

| UNIVERZALNI o ®

| ELEKTROMETR | J_

| .S VESTAVENYM

I ZDROJEM NAPETi o)

| |

| |

| |

I

Obr. 4.2 Pracovi& TDRS jednoduché koncepce.

Prepinani obvodu by se takld volbou napti zdroje mezi nulou a zvolenou
hodnotou nabijeciho né&fd. Pouzity napdjeci zdroj musi ovSem zvladatnost i
vrezimu spdebie (zatze). Nazn&ené zcela nejjednodus$esSeni ma vyraznou
nevyhodu v horSich parametrechefini ¢4sti obvodu, ktera je oviiovdna Sumem
napdajeciho zdroje ifpvybijeni meteného vzorku dielektrika.

Z hlediska automatizace je nedilnou &mti pracovi& TDRS fidici paitac.
Patita¢ realizuje penos a ukladaniimo mefenych dat z elektrometru. V idealnim
piipact fidi i reléovy kontaktni systém. Diskutovan&iii pracovis¢ TDRS tedy
umozni zaznamenat do datového soubdfm@ meienou zavislost vybijeciho proudu
dielektrického vzorku (viz obr. 2.10), ktera musiyt bpro (&ely dielektrické
spektroskopie podrobena dalSimu zpracovani.
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4.1.1.2 Typy provedeniédriciho obvodu

Na nasledujicim obrazku je ukdzano dalsi z nejjddésich schémat zapojeni
meticiho obvodu TDRS; jedna se o ekvivalentni obvodagegeni k pedchozimu
schématu na obr. 4.2. Kontaktni reléovy systém ge zeprezentovan jedinym
piepinacim kontaktem. Napajeci zdrojisgin&em tvdi nahradu ideélniho zdroje
napiti se de¢ma moznymi Urovémi, s hodnotou nulovou nebo rovnou hodnot
nabijeciho nafii Up. Nazna&ené principielnifeSeni umoiuje mefit nabijeci i vybijeci
proudy dielektrik.

Z hlediska indukce nezadoucich rusSivych signallo signalu mfeného
povazujeme za vice problematickéisani nabijeciho proudu dielektrika. Nabijeci proud
je ovlivnén Sumem napajeciho zdroje, mimo to takéSiv moznosti indukce ruseni
do neuzem&né citlivé ¢asti obvodu. B méfeni pouze vybijecich protdje jedna
z elektrod dielektrického vzorku uzesma, coz je z hlediskai@dpokladané indukce
rusivych signal vyhodné. Schéma na obr. 4.3 ma z praktického $kadikteré dalSi
nevyhody. Z dvoducinnosti s velmi malymi hodnotami protudznika potiz s realizaci
ve schématu obsazenéheinaciho kontaktu.

V piipac, Ze nas nezajim&gsné niieni nabijeciho proudu, ke se zdat situace
jednodussi. fepinaci kontakt relé fjpojuje vzorek dielektrika jednim koncem
k signalové zemi systému. Timto jsme docilili v patfs piipojeni citlivéeho uzlu
obvodu na signalovou zem spojenou seériin pracovidt. Uvedené pzemreni
citlivych ¢asti obvodu p vybijecim procesu znamena, Ze kvalita provedégpipaciho
kontaktu relé teoreticky nema v této fazéeni rozhodujici vliv na indukované ruseni
do mefeného obvodu. Znazaimi moznych parazitnich vazeb ruSivych signéo
meieného obvodu TDRS dasové oblasti znaziauje obr. 2.29 v kapitole 2.2.1.

Z hlediska  provedenych experimént je situace bohuzel pékud
komplikovargjsi; ¢ast ruSeni dokadze do obvodu proniknout kombinacke wiypi
parazitnich vazeb a proto je idealnfe$enim zajistit i ve vybijeci fazidgreni odpojeni
obou p6i napajeciho zdroje kvalitnimi spifiaPro zajiséni téchto pozadavk vyhovuji
nag. jiz drive zmirna jazgkova relé, ktera vSak obvykle nebyvaji v provedeni
s prepinacim kontaktem. Kronvhodnych tyjd specialnich relé fizeme téz v ramci
realizace nahradit relé $gpinacim kontaktem dwma dikimi relé s jednoduchym
spinacim kontaktem specialni konstrukce a odpoiidajfizenim jejich civek.
Pro zajis¢ni plné definovaného vybiti vzorkuipd samotnym &fenim, ideala pifimym
vyzkratovanim vzorku, je dobré doplnit obvod o d&éntakt, ktery v pdebné fazi
spoji nakratko svorky pikoampérmetru uvedenéhachématu.

C
Us !

VZOREK
DIELEKTRIKA

Obr. 4.3 Zakladni ngtici obvod TDRS [40].
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Krom¢ standardniho provedeni aparatury TDRSmp nefici vybijeci proud
existuje jest odliSné provedeni s pomocnym refem@im vzorkem dielektrika, ktera
nentii vybijeci proud zkoumaného dielektrika, ale jeloadil s vybijecim proudem
referergniho vzorku; toto provedeni aparatury bude popsihe.

Zakladni ngfici obvod TDRS (bez referéniho vzorku dielektrika) se bude
v dalSim textu ozrmvat jako standardni metoda&imni TDRS. Tato metoda poskytuje
jako vystup pimého méteni casovou zavislost proudu dielektrikem. Z matematické
hlediska se jedna o neperiodické monotokiesajici pibehy, znamé v omezeném
casovém ok& Mezi obvyklé viastnosti ibé¢ha vybijecich proud dielektrik ziskanych
timto typem aparatury patvelmi rychly pokles proudu ihned od ¢&ku neieni
a nasledné dalSi snizovani hodnottemych proud v rozsahu &kolika dekad [39].
Vybijeci proud s velkou strmosti poklesu n&éatku vybijeni m&asovy ptibéh blizky
exponencialni funkci ®nebo mocninné funkct®, kdet je ¢as akkladna realna
konstanta.

Relativre Siroky rozsah urovni #ienych proud pii zarover velké strmosti
poklesu Wase na p&atku mnefeni zpisobuje ukité potize P méfeni spojené
s mechanismem automatické i manualni volbyiictho rozsahu pikoampérmetru.
Nekteré vzorky ndifeného proudu byvaji zatizenytsi chybou. Jednim zidodi jsou
procesy spjaté sgpinanim rozsahu éfidla péi rychlém poklesu riené veltiny.
DalSim faktem je nedost&® vyuziti m@ficiho rozsahu analog&wdigitalnino
pievodniku ndticiho pistroje, s nasledkem &p mensSi pesnosti ziskanych hodnot
vybijeciho proudu.

Na obr. 4.4 je pro uplnost uveden druhy typficiho obvodu TDRS,
ktery pouzivA mimo ®gieny vzorek je$t druhy referetini dielektricky vzorek [41].
Jako referetni (normalovy) dielektricky vzorek musi byt poukitsoce kvalitni vzorek
s nizkymi dielektrickymi ztratami a zaraveznamych parameir Parametry
referegniho vzorku by zarowe mg¢ly byt alespa fadow blizké parametim vzorku
zkoumaného. Zapojeni pouziva dva plovouci napajadioje zapojené v sérii
s uzemgnym stedem; kazdy zthto dvou nezavislych zdfojmusi umoznit rychlou
zmeénu hodnoty nagti mezi nulou a zvolenou hodnotou &dpa zarové musi byt tyto
zdroje schopny pracovat vrezimu debice (zatze). Ri snizeni nagti na €chto
zdrojich prochazi obvodem proud ¢pea polarity z nabitého vzorku dielektrika.
Z uvedenych tivodi a také pro zajighi poZzadavku precizni funkce obvodwemého
pro dielektrickd msfeni neni vhodné pouzit¢dny symetricky napdajeci zdroj.
V puvodnim gispsvku [41], kde se jedna o dielektricky spektrometknyvajici Siroky
rozsah kmitéta, byly napajeci zdroje realizovany na bazi spe@élnoperanich
zesilov&a s nizkym Sumem a vysokou rychlostelEhu vystupniho nafti; skokové
piepinani vystupniho nafy s dostaténou rychlosti zajistily analogové elektronické
spinge ve zgtnovazebnic¢asti obvod stejnosmirného zesilovée, ktery n&l vstup
piipojen na pesnou hodnotu n&p z referedniho zdroje.

Operd&ni zesilové hlavni ¢asti neficiho obvodu (obr. 4.4) spdle¢ se svym
zpétnovazebnim kondenzatorem o ¢ast idealniho integtaiho zesilovae,
pracujiciho ve vysledném obvodu jako nabojovy detrek Vystupni nagti je
(v absolutni hodn&) umeérné naboji penesenému elektrickym proudem do vstupu
tohoto integratoru; hodnota n#p je ve skuténosti navic invertovana. Opeérd
zesilov& v daném zapojeni provadi analogovou integraci préhwo proudu. Uzel
zapojeni v mist invertujiciho vstupu opetaiho zesilovée se tedy jevi v danych

-73-



Dielektricka spektroskopie karboxymetylcelulézyasové oblasti

podminkéach jako zkratipojeny k signalové zemi, ktery je z hlediska fuakcstupem
elektronického ampérmetru. Integrovani vstupnihougu a pevod na nafti pak
dophuje zptnovazebni kapacitor ve &mé vazls oper&niho zesilovée. Integrani
zesilova (resp. aktivni nabojovy detektor) zpracovava hadnmoudu, ktera je dana
rozdilem nabijecich nebo vybijecich préudnéfeného a referéniho vzorku
dielektrika.

Obr. 4.4 M¢tici obvod TDRS s referénim kapacitorem [41].

Pokud u vySe popisovanéhciiciho obvodu uvazimerfmo mereny rozdil mezi
proudy z obou vzork zjistime, Ze tento rozdilovy proud jiZ nema z24t&u vybijeciho
procesu tak rychly pokles dase jako pvodre vybijeci proud samotného jediného
dielektrika. Celkovy rozsah hodnot rozdilového mhow pitibéhu celé ngrici faze je
obdobr vyrazré nizSi ve srovnani siipnym meienim vybijeciho proudu. Tato &v
zjisténi jsou hlavnimi vyhodami obvodovéheSeni pracovist TDRS s referetnim
kondenzatorem. Rozsah hodnogiemych proud neni @ilis velky, nmefici pristroj
— elektrometr bude mnohem Iépe vyuZit z hlediskavosti a gresnosti v ramci mensiho
poctu neficich rozsah. Nemér dilezita je skuténost, Ze v pé&ateni ¢asti néreného
vybijeni neni pdtba rychle manit métici rozsahy fistroje, coz by obeénzpisobovalo
dalSi gidavné chyby réreni. Mezi tyto chyby péit delSic¢asova odezva elektrometru
na pozadavek sejmuti vzorkustaného proudu, a mimo to také &krerych kritickych
piipadech nepatrné alergsto pozorovatelné ovli¥ni méteného obvodu Zsobem
prepinani rozsahu &iciho pristroje. Mezi nevyhodyeSeni paf jisté komplikace
v provedeni réficiho obvodu a téZ se zpracovanim g#nych dat [41], zanedbame-li
potiebu vysoce kvalitniho referémiho vzorku znamych parameetr

4.1.1.3 Zvoleny obvodovy systém

Zakladni provedeni obvodové koncepcereni TDRS sefeSilo dle moznosti
pristrojového vybaveni. Na naSem pracovisti je kalisg programovatelny elektrometr
Keithley 617 etrg potrebného hardwarového i softwarového zazemi. Jednd se
0 vysoce citlivy pistroj obsahujici i pomocny zdroj n#p[27]. Elektrometr disponuje
meticimi rozsahy proudu 2 pA az 20 mA s citlivosti 188 na nejnizSim rozsahu.
Elektrometr m& 12 bitovy analogbwislicovy prevodnik se vzorkovaci frekvenci
v nesynchronizovaném rezimu odpovidajiibfizn¢ trem vzorkim za sekundu. Rean
dosazitelna rychlostipvodniku v reZzimu ovladanitigtroje fges skrnici GPIB wetns
pienosu kazdé natiené hodnoty do pftace se pohybuje v relacich od jednoho vzorku
za sekundu. Vifpac, Ze elektrometr musi v reZzimu automatické volbytiaiho
rozsahu rozsah zmit, celkova doba péébna pro ziskani natiené hodnoty se e
vyrazre prodlouzit. Pomocny stabilizovany zdroj umioje nastavit a vyuZit
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stejnosmirné napti v rozsahu -100 az +100 V s krokem 50 mV¥i proudové
zatizitelnosti do 2 mA.

Obr. 4.5 Elektrometr Keithley 617.

Prvotni ngfici pracovis¢ principielre odpovidalo blokovému schématu
na obr. 4.1. Pro naSe pelby elektrometr pracoval v rezimuérani velmi malych
proudi pfi piimém snimani vybijeciho proudu zkoumaného vzorklelirika. Jak bylo
uvedeno vySe, teoreticky bychom mohli systéméteni TDRS vtomto fpads
realizovat pimym propojenim vzorku mezi napdjecim zdrojem etgketru
a vstupnimi svorkami ifstroje v reZzimu pikoampérmetru. Elektrometr Keiyhigl7
pouzivame v reZimu #ieni proudu, vestany napdjeci zdroj elektrometru lze vyuZzit
jako zdroj energie pro nabijeni vzorku dielektriRao dosazeni vyhodj$ich Sumovych
pomeéra v méieném systému byl vSak pouzit préepinani obvodu reléovy kontaktni
systém zapojeny dle obr. 4.6. V ramci prvotnihdotesciho provedeni byl zkuSebni
vzorek dielektrika vloZzen do elektrodového systénii 16451B, ufeného k nificimu
mostu HP 4284 A (viz obr. 4.7). Reléovy kontakiydtém je u tohoto pracovétvoren
ttemi jazytkovymi relé, gicemz jedno z nich musi obsahovat kompletni par sfiitha
kontakfi, ostatni postd s jednim spinacim jagzgovym kontaktem. VSechna relé se
nachazi ve stimé tlustostinné kovové skice (s tlouskou s&n cca 1,5 mm), upe¥na
na izol&ni nosné destce z teflonu. Kovova skika se pipojuje na signalovou zem
elektrometru dle zdsad popsanych v kap. 2.2.2. GdwdieSeni kontaktniho systému
obsahuje jest nékolik ochrannych rezistdr a blokovaci kondenzator praiyedené
nabijeci nagti vzorku.

KE VSTUPU
ELEKTROMETRU
(PIKOAMPERMETRU)

KE ZDROJI
NABIJECIHO

VZOREK
DIELEKTRIKA

[ [ [=T]

K OBVODU RIZENI RELEOVEHO SYSTEMU

[E_{
e

Obr. 4.6 M¢tici obvod TDRS sétyivodicovym gipojenim.
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Pomocné rezistory chrani jakpvé kontakty relé j@d trvalym znehodnocenim
nadnérnym proudovym petizenim, neho tento typ kontaki je na tyto jevy velmi
choulostivy; ¢asténé se jednd i o ochranu vstupu elektrometitedp nechinym
piivedenim tvrdého napajeciho r#pna jeho vstup. Popisované situace vznikaji
pii jednoduchém rnim tizeni reléového systému mechanickym sf@na kdy niize
dojit v disledku ¢asovych prodlev spinani reté nepesnosti jejich roniho ovladani
ke kratkodobému s@éasnému sepnutickolika relé v jeden okamzik.

mikrometricky Sroub

R T el

N . nosha ¢ast
mefici ochranna elektroda systému
elektroda / y
/]

prostor pro umisténi vzorku

— p—

Obr. 4.7 Kontaktni systém HP 16451B [12].

V prabéhu dalSiho zkoumani se zjistilo, Zéipmjeni elektrodového systému
HP 16451B k aparatea TDRS pes dalSi pomocné koaxialni propojovaci kabely neni
zcela idealnintfeSenim. Pokud &time vzorky s relativé vySSi permitivitou i pipadré
s velkymi ztratami, nevznikaji vyraZj$i potize. V pipact nizkych kapacit @renych
vzorka se uz bohuzel dostavame do takovych relasienych velgin, které jsou sila
ovlivnény parametry veSkerych propojovacich koaxialnichdewé. Mimo potize
s rozsahem gtenych veléin po finalnim gevodu do frekvetni oblasti zde fbyvaji
dalSi komplikace. fsnost mareni na nejcitli¢jSim rozsahu elektrometru byva nizsi,
mimo to indukované ruSeni a Sum nabyva neunosngtikogti ve srovnani s velmi
malymi méitenymi proudy vzork s nizkou permitivitou. Z&chto divoda se pro ¥tSinu
dalSich zkoumani pouzily pro &feni menSich vzotk s malou kapacitou elektrody
nanesené fimo na vzorek. Vzorek byl vzdy umdst do stigné skinky, v niz se
nachazi reléovyiepinaci systém.

V prabéhu experimerit byl dale pouzivan takétielektrodovy systém Tettex,
jehoz vyhodou pro nasedly je WtSi plocha sedni elektrody, tudiZzippouziti takto

vétSi plochy dielektrika byly vysSi hodnoty vybijeoilproudu vice Suma@vimunni.
Provedeni i principialni obvodové zapojeni elektnagho systému Tettex viz obr. 4.8.

Patatek experimetit probihal s ranim fizenim gepinani kontaktniho systému
a synchronizovanym spé&im zaznamenavanid&eného proudu na piaci. Pavodni
ru¢ni spoustni samotného #ticiho procesu zisobovalo mnohdy nemalé potiZeSeni
vyzadovalo v pkbéhu pripravnych praci fitomnost obsluhy, kterA musela zajistit
dokonalé vybiti vzorku i@d nmeétenim a po stanovené doprepnout systém do funkce
nabijeni vzorku. Po znamé dolbabijeni bylo fieba co nejrychleji spustit sestaveny
mefici program na p&itaci a nasleda prepnout kontaktni systém relé do polohy
vybijeni es elektrometr vrezimu pikoampérmetru. Odchylkytenych casi
v disledku manuélniho spoddf se pohybovaly vadu jednotek sekund. Prav
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vznikl poZzadavek ®fici cyklus zautomatizovat, tedy reléovy kontaktystém ovladat
Z osobniho p#@tace pouzivanym programovym vybavenim.

méf¥ici elektroda dm

ochranna elektroda _\T

napétova elektroda _/

Obr. 4.8 Trielektrodovy systém Tettex [12], [42], [43] .

Jakoftidici software bylo pouZito grafické programovaocbgiedi Agilent VEE
Pro. Prosedi Agilent VEE Pro je graficky orientovany prograraoi nastroj uteny
pro fizeni néficich proces, sk&r a zpracovani gtenych dat, fipadreé i dalSi aplikace.
Toto prostedi spolupracuje se vSemi éfitimi pristroji, které lze obsluhovat
po standardnich komunikaich rozhranich pouzivanych vétiti technice. Progedi
Agilent VEE Pro umo#tuje predevsim snadné a rychlé sestavesficiho programu.
Uzivatel se mze vice zarit na detaily n¢ieni a nemusieSit obvyklé otazky spojené
se zapisenyidiciho programu gfeni v textovém reZzimu. Vyhodou je, Ze vyrobce
poskytuje zdarma elektronickou verzi publikace soaem, jak se ndit rychle
a efektivie s timto programem pracovat [44]; zdarma je k digporovrnéZz ¢asow
omezena zkusebni verze tohoto programového vybaveni

Ridici program se sklada z jednotlivych fankch bloki, které jsou vzéjemn
propojeny d¥¢ma typy signdl. Funkni bloky jsou v programovacim prosti
realizovany formou grafickych bldk(objekti) ve tvaru obdélnik s potebnym pétem
pripojovacich bod vstupnich a vystupnich sigial Liniové signdly mezi bloky
ve vodorovném simu obvykle zastupuji zkoumanou nebo jinak vyznamwelitinu,
tj. méfeny signal nebo dalSi pomocny signél v datové pademimz se pravpracuje.
Ve svislém snru vzhledem ke grafickym fugkim blokim programu tvii signalové
cesty zpravidla logické signdly, které ovladaji Konkazdého bloku, tj. provedeni
uréené operace v pozadovany okamzik dangron stavu logického signalu (z log. O
na log. 1). Zpravidla plati, Ze signélové cestyleaych pop. hornichcéstech blok
slouzi jako signélové vstupy, na protilehlych séem bloki jako vystupy. Vyznam
jednotlivych signél funkénich bloki sestavovaného programu popisuje obr. 4.9.

Logicky vstup sekvence
|
|

v

Vstupni data - — — - Vystupni data

4
I

Logicky vyst‘up sekvence

Obr. 4.9 Vstupni a vystupni signaly objeékprostedi Agilent VEE Pro [44].
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Skut&ny paiet obsazenych resp. vyuzitych vstupnich a vystipsignah mize
byt obecw variabilni, podle pozadované funkce uvazovanéb&blLogicky sekvetni
vstup a vystup nemusi byt nétwyuzit, pokud je pdteba vykonavané funkce dana
piitomnosti vstupniho signalu a neni nutna sousldgmié navazujicich operaci.

1, |

—|  Keithley 617 - = = Build Record =

A | Output Shape: —

Record [——
ﬂ Scalar |Q

WRITE TEXT "FARO0OCOZ1 O0BOGT DOTA!

READ TEXT | 8TR |
= Douhle-Click to Add Transaction =

Obr. 4.10Programovaci pro&di Agilent VEE Pro.

Pro vytvdeni uZivatelského rozhrani sestaveného programetZmu grafickych
bloki vytvoreného programu fugké zahrnout do ,jedniho panelu”; jednd se
predevsim o objekty, kde se€aekava zadani hodnot uZivatelem a po smigtrogramu
nasledd vystup informaci v textovéci grafické podob. VeSkera komunikace
obsluzného programu a uZivatele takt@iZen probihat progdnictvim vytvéeného
piedniho panelu. fiklad p‘edniho panelu konkrétniho uzivatelského programuwnize
obr. 4.17.

4.1.1.4 Systéntizeni relé

Na zaklad potreby automatizovanéhidzeni ngéreni a ovladani relé se teoreticky
i prakticky owfily moznosti dané pouZitym osobnim gi@acem a programovacim
prostedim; uvazujeme pouziti kontaktniho systémuremitrelé (obr. 4.6). V idealnim
piipact potebujeme i oddklené ovladatelné vystupni logické signaly, jimiz by byl
ovladan reléovy systém. Pro zakladnitpbti gepinani mezi nabijenim a vybijenim
dielektrického vzorku by mohl posia pouze jediny logicky signal. Petba aZz ii
logickych signal, které budou i&s vykonovy prvek napajet civky relé, se odvijilpod
rozStenych pozadavkna nefici systém.

M¢tici proces i dalSi automatizovandinnost ngficiho systému lze roztit
postupr do & fazi. V prvni fazi jsou elektrody vzorku dieleks spojeny nakréatko,
aby se dosahlo definované vybitfed nefenim. Ve druhé fazi se vzorek nabiji
pfipojenim na zdroj stejnosimého napti; v této fazi obvykle nestime nabijeci proud
pro &ely presného réeni DRS, ale pokud to aparatura umozni, Izgitm nabijeci
proud a tato data pouzit jednak pro kontrolu akiildl nereni v jeho pibéhu i poté
a pipadré také pro ziskéni dielektrickych dat jinou cestdu o vypaitu funkce
poklesu pi znalosti¢i odhadu vodivostniho proudu dielektrika). AZ pasieteti faze
meticiho procesu tvid samotné fimé neieni vybijeciho proudu dielektrika.

V prvnich dvou fazich systémufippiasobime zapojeni vybijeni i nabijeni
dielektrika do podoby bez séribv zaazeného pikoampérmetru. Toto plati
za predpokladu, Ze prozatim nepetbujeme ani kontrobhmetit proudy dielektrikem
béhem p@atesnich procedur Uplného vybiti vzorku a nabijeni kmopo dostaténg
dlouhou dobu fed n¥fenim. Dale je feba zajistit bezpmostni ¢asové prodlevy
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a spravnowasovou souslednost spinani relé, aby nemohlo ki®jitkratu napajeciho
zdroje ¢i kratkodobému fipojeni mnefeného dielektrika nakratko mimo obvod
pikoampérmetruésre pied z&atkem ngteni vybijeciho proudu. Dle provedené rozvahy
nadc¢asovymi stavy kontaktreléového systémuidneme tvrdit, Ze pdebujeme bd tii
logické signaly nezavisle na sobvladatelné z osobniho §itace nebo alesppjeden
logicky signal, z shoZz se pomocnym obvodem vytvdii logické signaly pdaebného
casoveho pibehu (obr. 4.12), nehigejich souslednost je pro danyel predem znama a
nemenna.

Z prvotniho pohledu n&sSenou situaci by se jako nejjednodugSieni nabizelo
pouziti sériovehai paralelniho portu osobniho gtace. Takto by Slo teoreticky ovladat
relé @imo stavy logickych vystup komunika&niho rozhrani. Z hlediska praktického
vSak jiz nastavaji obtizerizenim &chto rozhrani. Programovaci prasti Agilent VEE
Pro umo#uje obsluhovat sériovy port osobnihoc¢paie; kron® rezimu datového
spojeni s dalSim fpojenym terminalem program obsahuje funkci obsluthyou
vystupnich signal sériového portu, coz by bylo pro nadelg vyhovujici. Praktickym
testem se bohuzel zjistilo, Ze nelze nastavit dnwvallogickou Urove signéalu
na vystupu sériového portu osobnih@ipme dané konfigurace. Ukazalo se, Ze se jedna
o0 problém novych osobnich gtact typu PC s opetamim systémem Windows XP,
kde jiz pro nas péebné statické ovladani vystugériového portu nepracuje, na rozdil
od starSich potacovych sestav sipdchozimi verzemi opefaiho systému [45].

Na zaklad provedenych experimeanti moznosti na naSem pracovisti bylo
rozhodnuto ovladat reléovy systém jedinym logicksignalem, z &hoz se specialnim
obvodem wvytvdi tii logické signaly paebnychcasovych souvislosti profimé fizeni
relé. Z divodu snadného ziskani jednoho logického signalu pwadani relé
prostednictvim fidiciho obvodu se vyuzila upravena koncepce zaktadmeticiho
systému s elektrometrem Keithley 617. Jednobitogycky signal byl nakonec ,,ufte”
vytvoren z vystupu nagpového zdroje elektrometru, jenz I¥&it po skrnici GPIB
totoznym zgisobem (tj. pislusnymi programovacimi ifkazy) jako mgfici cast
elektrometru. Nagti zdroje blizké hodnét 10 V bude pedstavovat signal Uro¥n
logické jednéky (log. 1), napti blizké nule Urovi logické nuly (log. 0). Nabijeni
vzorku dielektrika musi zajistit dalSi stabilizoyamapajeci zdroj s vystupem galvanicky
odklenym od ostatnichasti ngticiho obvodu.

Blokové schéma #ticiho systému TDRS s ovladanim relé pomoci¢tiapeho
zdroje elektrometru ukazuje obr. 4.1Ridici osobni p&ita vhodné konfigurace zde
pies komunikani skernici GPIB plre ovlada elektrometr Keithley 617 nebo teoreticky
libovolny jiny citlivy ptistroj obdobného technického provedeniciRo realizuje
I pfenos a ukladaniipmo meifenych dat z elektrometru. dfenym objektem rize byt
vzorek dielektrika umighy ve zvoleném typu elektrodového systému. Pro jexaibi
meieného dielektrického vzorku jeden stabilizovany napajeci zdroj; jedna se o dalSi
samostatny napdjeci zdroj, nikoliv o univerzalniragdintegrovany v pouZzitém
elektrometru. Provedeni elektrodového systérdetnt dalSichéasti netriciho obvodu
musi vyhovovat poZadaukn dobrého stigni i odolnosti propojeni &&i okolnim
ruSivym signalm. Pro tento popis uvazujme pouzitiréléového kontaktniho systému
se ¢tyfvodicovym pripojenim vzorku. Tento obvod obecmprostedkovava pepojeni
systému mezi rezimy nabijeni a vybijeni vzorkuek@ika; vystup ufeny pro pipojeni
pikoampérmetru se propojuje se vstupem elektromsfacialnim nizkoSumovym
stintnym kabelem, dodavanym vyrobcetitigproje.

-79 -



Dielektricka spektroskopie karboxymetylcelulézyasové oblasti

Dulezitou ¢asti aparatury TDRS je obvdtzeni reléoveého igpinaciho systému.
Pro tyto @&ely byl vyvinut tfidici obvod umoiujici ridit trireléovy i jiny obdobny
kontaktni systém, ipfemZ jedinym vstupnintidicim logickym signalem je upraveny
napstovy vystup z elektrometru a vystupeiliciho obvodu jsou naslegnii logické
signaly s urovami urcenymi pro gipojeni civek ovladacich relé. Ochranny &lddaci
obvod naznéeny v blokovém schématu realizuje galvanickéseld a fevod hodnoty
napiti zdroje elektrometru na logicky signal; obvod agie na vstupu Graéiz
usmernovas, rezistorovy dli¢ nagti a ochrannou Zenerovu diodu. Uvedené priikly
tranzistor typu MOSFET a chrani cely obvod i pidppad, Ze by doslo k mylnému
nastaveni plného n&d zdroje elektrometru (tj. 100 V). Galvanické ¢bmhi zajifuje
relé; stav jeho spinaciho kontaktu udava logickayeh fidiciho signalu, ktery se timto
piivadi do blokutizeni relé. B napeti zdroje elektrometru 10 V je kontakt relé sepnut,
coz odpovida Grovni logické jedtkly. Casové pitbéhy logickych drovni vstupnich
a vystupnich signalobvodutizeni relé ukazuje obr. 4.12. Sepnuti kontaktniysiupu
ochranného obvodu je zteno signalem ,,VST." s hodnotou log. 1, coz je vsiup
signal pro obvodizeni relé. Obvodizeni relé je zap&ebi ged nEficim cyklem uveést
do definovaného stavu pouzitim ditka, viz signal ,, TL". Ostatni signaly &asovém
diagramu zn& jednotlivé ti vystupy pro pipojeni relé pepinaciho kontaktniho
systému nareni TDRS.

STABILIZOVANY
NAPAJECI
ZDROJ
RELEOVY DIGITALNI ;
. OSOBNi
D"‘E’fg:ﬁflm KONTAKTNI ELEKTROMETR POCITAE
SYSTEM SE ZDROJEM
R OCHRANNY
C?ét\)llg:) ODDELOVACI
OBVOD

Obr. 4.11 Blokové schéma zapojeniéiici aparatury s ovladanim relé gdpvym
zdrojem elektrometru.

Ridici obvod relé je realizovan na bazizbych integrovanych obvéd— étyf
casova&u 555 v bipolarnim provedeni a pomocnych ohvaddiskrétnich satéstek;
tii casovae plni zjednoduSenou funkci komparatoru s hystepilednicasova slouZzi
jako klopny obvod R-S ki ziskani prvku s pasti. Jak bylo uvedeno vySetipravek
umoziuje [ipojeni fireléového systémuripadré jednodusSich kontaktnich systiém
a zamezuje bezprostnimi ¢asovymi prodlevami nezadoucinfephodnym staim
v okamziku pepinani systému.

Predpokladame-li pouzitifireléového kontaktniho systému dle obr. 4iétitrelé
piipojené na posileny vystup klopného obvodu R-S tmjea svorky ngticiho
pikoampérmetru v @béhu prvnich dvou fazi #ficiho cyklu, aby tento ifstroj
neovliviioval definované vybiti vzorku fpd n&fenim a nasledné nabijeni vzorku.
Rezistor zapojeny v sérii s kontaktem relé 3 plehrannou funkci pro kontakt
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jazyckového relé. Relé 1 svym parem spinacich koftakipojuje vzorek dielektrika
na zdroj nabijeciho nap, pres ochranné rezistory v sérii. Relé 2 v posledziirf&ieni
svym kontaktem propojuje &eny dielektricky vzorek se vstupnimi svorkami
elektrometru. Ze schématu uvazovaného kontaktnjistémiu a zéasovych pibéha
ovladacich signal(obr. 4.6, 4.12) jeiejmé, Ze nesmi dojit k stasnému sepnuti relé 1
a 2 a taktéz relé 2 a 3, coZjdicim obvodem zaji8ho.

Napajeniridiciho obvodu relé a ochranného &ddaciho obvodu obstaravaji dva
galvanicky oddlené stabilizované napdajeci zdroje. Po zahjerticimo cyklu
stisknutim tl&itka ,, TL" a spu&nim obsluzného programu na gi@aci se stav
kontaktniho systému ovlada znou stavu nafii zdroje elektrometru mezi hodnotami
napsiti 0 V nebo +10 V. Po uka@eni posledni faze &iciho cyklu (méfeného vybijeni)
zustane systémippojen trvale ve funkci aktualnigtici faze, gicemz nefici pristroj jiz
negenasi zadna dalSi namna data fidici skrnici do osobniho potace.
Pro nasledujici dalSi &feni musi byt r&ici systém manuainastaven do vychoziho
stavu. To znamend, Ze systé&meni relé se nastavi do g@eniho stavu stiskem
ovladaciho tlaitka a v obsluznéntidicim programu na g@taci nastavime pdaebné
parametry, tj¢asy vSechit fazi neifeni a nazev souboru pro ukladani sgnych dat.
Vzhledem k tomu, Ze se jedna o dob¥temi i jeho pipravnych fazi v relacicradow
jednotek hodin az dn neni pateba gitomnosti obsluhy f&d spu&nim procesu gieni
vaznou pekazkou.

ue ¢ L - e
vybijeni  nabijeni  mérené vybijeni
1 -
VST.*
0
1 -
TL. .I
0
.1
VYS.A
0
. 1 ———
VYS.2
0
.
VYS.3
0 i
0 tg ty ts t(s)

Obr. 4.12 Casova sekvence ovladani réléicim obvodem

UvedenéieSeni by teoreticky bylo mozné ra#Sitak, aby ze strany obsluhy
nevyzadovalo réni nastavenfidiciho obvodu #bec a aby se tak pracowtalo plré
ovladatelné fes paitac, vcetre pripadného plé dalkovéhorizeni. Roz&eni by mohl
zajistit dalSi pomocny systéemovy blok, zapojeny meéicim obvodem relé
a ochrannym oddovacim obvodem (obr. 4.11). Pomocny blok byl peden logicky
vstup a dva logické vystupy. Prvni vystup by by¢tEnou kopii vstupu; druhy vystup
by tvail signal tranzistorového vystupu s otemym kolektorem, nahrazujici dni
sepnuti tlditka pro p@ateni nastaveni obvodu nad&ku prvni faze réeni. Tento
signal by se aktivovalipd spu&nim celého réiciho cyklu tim, Ze by v intervalech
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jedné sekundyizeny zdroj elektrometru &nil hodnotu nagti mezi 0 V a +10 V, a to
piesré po dobu iti sekund. To na vystupu ogldvaciho obvodu znamena 3lperiody
obdélnikového signalu obklopené z obou stéasové osy nulovym signalem. Tuto
sekvenci Ize jiz detekovat porovnanim vstupnihandlig se stavem monostabilniho
klopného obvodu spuStého sestupnou hranou téhoz signdteSeni s uvedenym
principem nebylo prakticky vyzkouSeno.

Prvni ¢ast néteni probihala naiireléové ndtici aparatie (se ctyivodicovym
piipojenim vzorku) obvoday zapojené dle schématu na obr. 4.6. Nyni nasleduje
zhodnoceni takto koncipovaného systéniikl&d ziskaného gbéhu vybijeciho proudu
dielektrika (blandzy F [2]) je uveden na nasledujiobr. 4.13; doba nabijeni i vybijeni
vzorku se stanovila o délce 5 hodin.

10
11 * e vee,
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14 ¥
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Obr. 4.13 Casovy ptibéh vybijeciho proudu ziskanyaticim systémem
sectyivodicovym gripojenim vzorku

Z vySe uvedeného grafu vyplyva, Ze konkrétndireny pfibeh Ize s malou chybou
modelovat mocninnou funkci, nebov logaritmickych sokadnicich reprezentuje
prakticky gimku. Na dalSim obr. 4.14 je v linearnich sinicich zobrazen detail
posledni¢asti snimaného signalu vybijeciho proudadehoziho prbéhu, na #¥mz Ize
snadno pozorovat relativni miru Sumiinpo méfeného signalu.

Kontaktni systém se nachézi urafstv tlustosénné kovoveé stinici s$kice,
aparatura je podloZzena uzeinou kovovou deskou. iPzamysleni nad zapojenim
citivych ¢asti tireléového systému iwieme pozorovat, Ze nejchoulogjii body
systému, tj. uzly zapojeni maximalritlivé na indukované ruSeni, tfozakorgeni
vstupniho kabelu elektrometru krokosvorkamiipBjeni vnitniho (,,zivého") vodie
stintného kabelu je obvodévprovedeno vyhovujicim #igobem, Bhem fteti faze
meéteni @i meétreni vybijeciho proudu je vstupni vedpripojen na vyvod vzorku
dielektrika a na upraveny vyvod kontaktu j&zgvého relé. Zaporny pol vstupu
elektrometru fitomny jako stigni je vSak v podstatrozveden ke kontakin tii relé,
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coz teoreticky v idedlnimifpact neni problém, nelvose jedna o signalovou zem.

Z davodu praktického provedeni kontaktniho systému m@mié&Zeme pedpokladat,

Ze ukita cast ruSeni se iftpsto elektromagnetickou indukci navaze do zZadaného
meieného signalu vigledku zvySenych parazitnich kapacit a inthdsti vztazenych

k zemnimu uzlu systému. Ani pouziti kvalitnich stijch propojovacich vodii uvnite
kontaktniho systému neni zcela idealri@senim; takovéeSeni nmize potl&it neéktery

typ indukovaného ruseni, ale na druhou stranu znamechtné ovlivreni méreni dalSi
piidanou parazitni kapacitou a svodovym proudeni Kvalitniho stikného kabelu.

0,08

0,00
10000 12000 14000 16000 18000

t(s)
Obr. 4.14 Detail vlivu Sumu ndfeni aparaturou sgyivodicovym gipojenim

Kromé zmirénych problénmi se g praktickych experimentech vyskytly i dalSi
negiznivé jevy. V pfibéhu mefeni dielektrickych vzonk s velmi malym vybijecim
proudem dochazelo¢asto k poklesu vybijeciho proudu do zapornych hbdno
s prokazatelnym trendem dalSinstu snérem k vy$Sim zapornym hodnotantiktad
konkrétniho nifeni, u #hoz doslo ke zmimym potizim, ukazuje obr. 4.15. Jednalo se
o vzorek karboxymetylcelulozy (blandézy E [2]), ktewykazoval relative nizkou
permitivitu a to vyrazé niz8i nez vzorek fedchozi, coZ z hlediska dieni véasové
oblasti znamena rychlejsi pokles vybijeciho prolchizkym hodnotam sigledkem
horSi Sumové imunity.

Pokles vybijeciho proudu dielektrik do z&pornyctdmat, resp. zfna polarity
a nasledny st velikosti nem& z hlediska teorie fyzikélni smy3dnou z moZnych
pricin by mohla byt nekvalitni izolace Zivyatésti netriciho obvodu, kde se pracuje
svelmi nizkymi Grovami elektrickych proud. Experimenty s pouzitim dalSiho
vngjSiho stigni meéfici komory ani zkoumani vlivu termoelektrickych rtipnebyly
aspgsSné. Zmnou polarity ¢i poklesem vybijeciho proudu dielektrik do zapoimyc
hodnot se zabyva napublikace [46], kde byla v konkrétnintipad ovéiena spojitost
popisovaného jevu s procesem teplotniho starneléktiika.
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Z hlediska moznosti v naSich podminkach jiz neexst zpsob, jak vyrazé
zdokonalit tireleovy systéem. Snaha co nejvice patlendukované ruseni, Sum i dalSi
ruSivé vlivy jiz samotnou #fici aparaturou vedla k poohlédnuti po vh&dm
obvodovém zapojeni kontaktnihgepinaciho systému.

100
0 + * “OM
= 100 i
-200
-300
0 1 2 3 4 5
log t (s)

Obr. 4.15 Nepriznivé jevy i méieni TDRS (zaporny vybijeci proud)

4.1.2 MéFici obvod s dvouvodéovym pripojenim

Na zéklad diive provedenych Uvah byl vyvinut modifikovany kdkttd systém,
ktery vyuziva vS8echny moznosti pouzitého elektrometa maximum. Cilem se stalo
splreni  poZzadavku, aby &hem n&feni vybijeciho proudu byly vstupni svorky
elektrometru (pracujiciho prédw rezimu pikoampérmetru)ipojeny Fimo na vyvody
meifeného vzorku dielektrika,figemz kazdy zé&chto uzti zapojeni musi byt zaroke
piipojen jen jiz na jeden vyvod kontaktu j&k@vého relé. Vyvody relé strem
k métenému vzorku dielektrika musi byt vhadmpraveny, aby dhem aktivniho réreni
plnily funkci skleréného izolatoru. Vzorek dielektrika bude dchto nereni realizovan
jako samostatny dvouelektrodovy systém s vyvodyerékt zastoupi i funkci
mechanického upe¥ni vzorku. Kazdy réfeny vzorek tvéi tedy kruhovy vyez
ze zkoumaneého dielektrika v provedeni tenké faleetuto folii se nanesergirna nebo
grafitovd pasta a jejim prdstnictvim se vzorek nakontaktujgiymdnimi vodéi.
Vzhledem k jemné mechanické konstrukci pouzivante gipojeni tenké smaltované
médéné vodEe nebo vysokofrekveni lanka. Konce vodi byly pred samotnym
kontaktovdnim pomoci pouZzité pasty pocinovany. Takt@eme proveést ipojeni
vzorku na vyvody relé a samotny vzorek |zg#qm ponechat umi&hy volrg v prostoru
mechanicky neseny pouzé&yodnimi vodEi.

ZmirénéteSeni po strance elektrické maxintgétiminuje parazitni kapacity mezi
okolim a ngtenym objektem. Vysledna podoba modifikovaného Kdnfao systému se
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dvéma relé pro réeni TDRS je uvedena na obr. 4.16. Relé ve schémammasenim
YY" je experimentalé upravené jazikove relé s parem spinacich kontakeyvody
kontakt relé pivodre vedouci do plastového krytu byly vyvederiynpo z jazg¢kovych
kontakt, tj. jsou zapughy ve sklegné baice. Meieny vzorek dielektrika s nanesenymi
elektrodami a opé&tny @ivody se nyni ppojuje @fimo na vyvody jaz§kového relé a
paraleld do tohoto bodu zapojeni seigmji vstupni stigny kabel elektrometru
(dvouvodiovym zpisobem). Toto relé je do obvodirzeni relé fipojeno na iteti
vystup. Prvni relé ve schématudigmjené na vystup Zidiciho obvodu zajifije
definované vybiti vzorkuied neienim.

O_:I_\—t»—l—tl—/;@m‘

|

NABLIEGHO : KE VSTUPU
: ELEKTROMETRU
I

NAPETi U, Cx 5
1
o T_:|—/

VZOREK

X Y DIELEKTRIKA
K OBVODU RIZENi
RELEOVEHO

SYSTEMU

Obr. 4.16 Modifikovany nmefici obvod TDRS s dvouvodibvym @ipojenim.

Zapojeni obsahuje navic ochranné rezistory gipapl selhaniidiciho obvodu
nebo samotnych kontaktrelé. Toto feSeni nutéd vyZzaduje pouZit univerzalni
elektrometr, ktery musi byt v prvnich dvou fazickremi gepnut do rezimu voltmetru
s vysokou vstupni impedanci, kdy prakticky neawlje msieny obvod. VylepSené
zapojeni kontaktniho systému téz neumge netit nabijeci proud dielektrika. ¢které
pavodni funkce prvniho navrzeného kontaktniho systétastré cast&né zastoupily
interni obvody (univerzalniho) elektrometru, ktegdi provadji bezp€nym zpisobem
piepnuti elektrometru mezi rezimem pikoampérmetru atmetru. Opakovanym
meienim provedenym za stejnych podminek na jednoneldietkém vzorku bylo
ovéreno, Ze aparatura sedva relé vykazuje naseny pfibéh proudu wWase s nepatén
vySSimi hodnotami. To by mohlo byt objgan menSimi svodovymi proudy tekoucimi
pies parazitni kapacity mezi vinim vodiem vstupniho kabelu elektrometru
a signalovou zemi, jez bylaiyodre rozvedena do vice mist.

Diskutované vyhod¥Si parametry m&iciho systému s dvouvagivym
piipojenim  vzorku  ilustruje  obr. 4.17. ZkuSebni vZore dielektrika
karboxymetylcelulézy (blanézy E [2]) byl postuprpronmgien v pivodni a poté
vylepSené aparate, a to vzdy destkrat opakova& Meéreni prokhlo v laboratdi
dielektrické relaxéni spektroskopie na Ustavu fyziky FEKT VUT Brno bedat&ného
zajiseni stabilizace teploty a vihkosti; doba vybijenég nenim i doba nabijeni vzorku
secinila 5 hodin. Z fivodni ¢étyfvodicové pripojené (tireléové) aparatury byly pouZzity
nantiena data z obdobi 10. — 23. 2. 2008. Z aparatudifikované (dvoureléové) se
pouzila data z obdobi 18. 3. — 9. 4. 2008¢gmZ u této aparatury byla selekiivn
vybrana ta n&‘eni, v jejichz zasru se relativni vihkost v steném prostoru bliZila
shodné hodnétasi 25 %. Za zminku stoji skdteost, Ze ob srovndvané charakteristiky
nejsou jiz pimo merené ptibehy. Kazdy di¢i mereny piibeh vybijeciho proudu byl
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upraven dle postupu popsaného v nasledujici kapd pro potléeni poruch a Sumu
v ziskaném signalu. VSech d¢wyhlazenych pibéha pro kazdy typ réiciho systému
bylo poté zpiimérnovano s pouzitim statistické funkce median. Timtstpoem se
potlily mozné vlivy nestejnych podminek ébeni, jako nap teploty a relativni
vlhkosti.

-10 |
[ 2o, dvouvodicove
'11 s o.::;v: - . ,
pripojeni
< 12
2 43 ctyrv?dlf:ove_
= pripojeni
-14
-15
0 1 2 3 4 S

log t (s)
Obr. 4.17 Srovnani nsreni TDRS obma aparaturami

Na poslednim obrazku (obr. 4.18) této podkapitelyuyedeno okno obsluzného
programu na osobnim pieeci v prostedi Agilent VEE Pro, ktery po vloZeni
potrebnych hodnot uZivatelemidi mgfici proces. Mfici pracovis¢ bylo v tomto
konkrétnim pipact doplrétno o moZznost softwarové volby velikosti nabijeciagti.
Zdokonaleni niticiho pracovid&t oproti pivodnimu popisu prathlo v ramci feSeni
grantového projektu FRVS 1162/2008/G1, z jeho? tpeds byl zakoupen paebny
programovatelny napdjeci zdroj Agilent E3649A.
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Obr. 4.18Ptedni panel programitizeni néeni TDRS v prosedi Agilent VEE Pro

4.2 Uprava m éfeného signalu

Cilem tétocasti prace jsou operace s jiZ‘f@@nymi signaly asové oblasti.

Nyni se pedpoklada, Ze z provedenychéieni mame k dispozici v idealnim
piipadt soubor naréenych signdl, ziskanych opakovanymadienim vybijecich proud
dielektrik za shodnych podminek pro uvazovany @&ieleky materidl. Tebaze
pottebujeme mit k dispozici signaly skatgch vybijecich proutl s rozptylem hodnot
danym pouze chovanim éfeného materialu a udavanoeegnosti miticiho pristroje
(elektrometru), v praxi obdrzime n&fené signaly pa¥kud odliSnych parametr
Duvodem je dive diskutovana skuteost, Ze naSe &eni spada do oblasti &feni
elektrickych veléin (naggti, proudi) velmi nizkych drovni. Nitené relace vybijecich
proudi dielektrik nabyvaji hodnot, které se s rostoucéasem stale vice blizi
k hodnotdm indukovaného ruSeni a Sumu. Experimergmvelmi snadno ait,

Ze od utité hranice z&na byt ovlivieni méteného signaluétito nezadoucimi jevy
neuanosné. Hlavni fEinu tvai rusivé signaly naindukované parazitnimi vazbami
pricitané k zadanému ¢gfenému signalu. Indukované ruseni jiZehto ¢asech rareni
v relativni mfe prekrauje citlivost, esnost i stabilitu pouzitého dgiciho pistroje.
Zminénou hranici, od kdy rizeme rusivé vlivy chapat jako neunosné, stanovime
na zaklad provedeného experimentu jako heami velikost ngéfeného vybijeciho
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proudu nebo tomu odpovidajicingasu. Stanoveni této miry pouZzitelnostiinmo

meienych vysledk zavisi na kvalit provedeni konkrétni &tici aparatury
za pedpokladu msreni dielektrického vzorku séitou predpokladanou minimalni
kapacitou.

Jako vyhodyjSi se jevi wit hranini velikost néfeného proudu, ale ani toto
meiitko neni zcela jednoztiaé. Nap. pri pouZiti elektrodového systému a vzorku
s WtSi plochou (a dostateou permitivitou) bude vybijeci proud dosahovat Sigh
hodnot, ale diky &Sim plocham elektrod a tudiZt8im parazitnim kapacitam mezi
meienym obvodem a okolim iie byt zarovie vétSi i indukované ruseni kdrenému
signalu, hranini velikost proudu by vtomto smySlenémiipad byla vySSi
a odpovidajicicas by se fitom nemusel zmnit nijak vyraz®. Experimenty
provedenymi v podminkach naSeho pracevistly owteny @iblizné hodnoty proudu
i asu o velikostech 0,1 pA a8, po jejich? fekraseni snérem k delS$imu m¥eni
a tudiz mensimu vybijecimu proudtegtavaji byt vysledkyifmého néteni bez dalSich
aprav pouzitelné pro okamzité vyhodnoceni.

Nasledujici obrazek ukazuje metodiku postupu Upkdera byla v ramci této
prace navrzena proceély zpracovani signal vybijecich proud dielektrik. AZ na
operacecislicové filtrace byly vSechny nazfené skupiny Uprav signalu prakticky
vyzkouSeny a budou podrobmozebrany v nasledujicich podkapitolach. Zpracovan
signalu ziskaného &asoveé oblasti imym metenim¢i jeho Gpravy lze roz#it do tri
zakladnich oblasti. Mezi tyto operace ipatontrola n&renych signal, statistické
metody pro Upravu gilenych signal acislicova filtrace.

Data v ¢asoveé oblasti
( vybijeci charakteristika )

VIZUALNi KONTROLA

¥

STATISTICKE ZPRACOVANI

¥

CiSLICOVA FILTRACE

¥

FOURIEROVA TRANSFORMACE

Data ve frekvencni oblasti
( komplexni permitivita )

Obr. 4.19Schéma postupu uprav dielektrickych dat ziskany&sové oblasti

Diive, neZz se ffistoupi k gfevodu dielektrickych dat z oblastiasové do oblasti
frekvertni, se ziskany signal #fici aparaturou musi podrobit vhodnému zpracovani,
aby v dielektrickém spektru nebyly nez&tmvany parametry Sumu s parametry
meéteného dielektrika. Tyto Upravy lze souh&npojmenovat nap jako matematické
zpracovani signalu; v kazdéntipad se jedna obdolknjako s pouzitim jakéhokoliv
filtru o komplikovany uUkol, neb® vzdy s patebnym potldenim nechiné slozky
signédlu ziskame zé&roire nechtné poskozeni signalu Zz&daného. Jin&Keno,

7 v Z

ani v oblasti dielektrik si v praxi neideme byt zcela jisti, zdaékteré potlgenécasti
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sejmutého signalu nebyly pradany odliSnym chovanim zkoumaneho vzorku, na tozdi
od aekavani.

4.2.1 Kontrola pifimo méireného signalu

Predpokladejme, Ze mame k dispozici konkrétiimp nméteny piiibéh vybijeciho
proudu v¢ase zkoumaného dielektrika; vytemy program v progedi Agilent VEE Pro
ulozi tyto data pro dalSi zpracovani ve formatudegho souboru, kde kazdwadek
obsahuje usgé@danou dvojictasu a odpovidajici hodnoty proudu. Prvnim krokéedp
jakymkoliv dalSim zpracovanim tohoto signalu, ktemusime vzdy proveést, je jeho
vizualni opticka kontrola. Tatéast operaci se ziskanym signalem slouzi keénjist
zda piibéh odpovida prbéhu aiekdvanému pro dany typéteného dielektrika a zda
neni zatizen hrubymi chybami. Sarfgjmosti pro usnadni této ¢asti zpracovani
vysledki je pouziti vyp@etni techniky. | kdyZz bychom radi zautomatizovatiio prvni
cast uprav ziskaného signalu, abytemi i zpracovani prahlo plné automaticky,
musime se figce jenom spokojit se zasahem lidského faktoru. @sguhy. Jedihtak
se zajisti vyhovujici spolehlivost veSkerého na#itéds vysledky fimého ngieni;
v opanem gipacd by hrozilo nasledujici zbyeé zpracovani jiz zgatku
znehodnocenych vysledk

NiZze popisované metody kontroly sighabudou pro nazornost ukazany
na konkrétnim zmgieném pibéhu vybijeciho proudu dielektrika. Jedna seétop
o konkrétni nfeni vzorku karboxymetylcelul6zy (blanézy E [2]) pealené na naSem
ustavu UFYZ FEKT VUT Brno, dne 7.4.2008 modifikovanoaparaturou
s dvouvodiovym p@ipojenim vzorku. Mieni pochazi ze série opakovanych
experimeni provagnych na testovaném vzorku bez zgj$tpiresné Grova teploty a
vihkosti v pifibéhu takto casow nara@nych neteni. Teplota a vihkost byla dase po
skorteni kazdého dilho meteni (resp. ped startem dalSiho &ficiho cyklu)
kontrolovana fistroem Almemo 2096 s kombinovanymcidlem teploty
a relativni vihkosti. Doba definovaného vybiti ikdonabijeni se zvolila o délce 5 hodin,
piicemz konkrétni rrena data byla vybrana &h nmefeni, kdy se relativni vihkost
v laboratdi blizila hodnot 25 %. V ramci experimeatbyl signal vybijeciho proudu
sniman po vyrazh delSi dobu, nez ktera odpovida pouZzitelnosti daiblasti
dielektrickych mgfeni. Pro pblizna méfeni TDRS by odpovidala dobacteného
vybijeni ¢asu max. 1,6 hodiny (6000 s); vybijeci proud vzarkdivodu studia signél
byl méten oproti pedpokladu minimakpo dobu 5 hodin.

Vramci kontroly nejprve signal zobrazime grafickylinearnim ngdtitku
a pouzijeme ptom vhodna nititka os tak, aby odpovidala poZadovanému rozsahu
meieni. Kazdou nagfenou hodnotu nechame nyni zobrazit jako samostaidygrafu.
Z tohoto grafu mZeme usoudit, jestli se vynesena zavislost alesf@aow blizi
oc¢ekadvanému pibéhu vybijeciho proudu dielektrik, tj. jedna-li sermnotonr klesajici
funkci blizkou exponencialnimgi mocninnému pibéhu. Toto zakladni zobrazeni
ukazuje obr. 4.20; i z prvotniho zobrazeni je patre k drobné poruSe v ziskanych
datech doslo ¥ase kolem 12000 s a k porucha#sim vcasech nad 31000 s.

Na obr. 4.21 je uveden upraveny graf s linearnigiitkem os, ve kterém bylo
doplréno prolozeni nagfenych hodnot tim nejjednodussSim ugpbem. Sousedni
vynesené hodnoty grafu se line&propojily bez pouziti specialnich metod prokladani
grafi nag. vypaitem aproximani funkce. Z tohoto linearniho zobrazeni Ize obgykl
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vycist, zda zavislost neobsahujgilisné hrubé chyby gteni, zapi¢inéné silnymi
impulsnimi  poruchami nebo selhaniméini aparatury. Tyto chyby s vyhodou
rozpozname snadjn diky propojeni hodnot grafu bez pouziti inter@wli funkce; hruba
impulsni porucha bude s ostatnimi body grafu preme) v podstét témei svislou
usekou.
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Obr. 4.20Pfimo neteny signal v linearnich seadnicich bez prokladani hodnot

Pokud se jiz v tomto stadiu paia odhalit mensi p&et chybr zaznamenanych vzark
méteni, mizeme provést jejich korekci nahradouiampgrem okolnich hodnot nebo
pe&slivé zkontrolovat vysledek budouci korekce dat pro tgsové Useky signélu. Zatim
ma& smysl pozorovat jen extrémmysoké impulsni poruchy v pateni casti neteni.

Z grafu vyplyva, Ze prvni pozorované ruseni se tyEiho p&tu métenych hodnot
v ¢ase a velikosti v hodnotachémného proudu neni zanedbatelmalé. RuSeni
v ¢asech nad 31000 s mé&epre vysokym rozsahem hodnot praudhimo aiekavané
hodnoty signalu charaktergvazr jiz ténet neodstranitelnych vad signélu. Yipack,
Ze jiz jsou mtené hodnoty velmi nizké a wisledku okolniho Sumu lehce osciluji
i do zapornych hodnot, je moZzné tyto vzorky dlei@oy réjakym zpisobem téz
eliminovat. MenSi p&et zpornych vzork Ize nahradit vhodnou nizkou nezapornou
hodnotou vybijeciho proudu nebaipéh ponechat v dané podob tim, Ze provedeme
obdobnou kontrolu signalu znovu po jeho budoucimtavéch.

V ramci dalSich krok kontroly signalu se hodnoty signalu vynesou obgabn
zpisobem do logaritmickych s#adnic, tj. pouZziji se vhodna dfitka os a graf
bez prokladani hodnotiikkou. Fi tomto zobrazeni s pouzitim logaritmickéhatitka
na ose proudu ¢asu niizeme Iépe posoudit, jaka byla relativni mira Sunpritbéhu
celého mdteni. Mizeme také snadji usoudit, zda-li m§fend zavislost odpovida
mocninné funkci, coz by znamenalo v logaritmickémafig rovnici gimky. Uritou
potiz zpisobuji prokazateth chybré zmérené hodnoty vybijeciho proudu vykazujici
zaporné hodnoty, jez musi byed vynesenim do grafu s logaritmickou osou vyneghan
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nebo nahrazeny nizkou nenulovou hodnotou. Zobragignéalu uvedenym Zgobem
vystihuje obr. 4.22.
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Obr. 4.21Ptfimo nmeteny signal v linearnich seadnicich s prolozenim hodnot

Diky logaritmickému mnititku grafu jiz nizeme snadfji pozorovat i menSi
relativni odchylky signalu odcekavaného vybijeciho fisehu. Ripadné vyraz# vétsi
kratkodobé odchylky impulsniho charakteru Ize¢topahradit piimérem okolnich
hodnot.

log | (A)

0 1 2 3 4 5
log t (s)

Obr. 4.22M¢éteny signal v logaritmickych séadnicich bez prokladani hodnot
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Vtomto zobrazeni dZeme v gkterych gFipadech pozorovat poruchu \ipEhu
zpiasobenou fepinanim rozsahudficiho gistroje.

V poslednim kroku kontroly signalu se fepchozi graf doplni ap
automatizovanym proloZzenim vynesenych hodnot, dgtr¢ téch mimo viditelnou
oblast grafu v ramci zvolenéhoétitka os (viz obr. 4.23). Takovy #pob zobrazeni
nam umozni velmi snadno identifikovat prokazatethybné hodnotyiimého ngteni,
které se kuli vysokym absolutnim hodnotam dané vely ,,neveSly* do grafu
s vhodnymi ndtitky os vztaZzenymi nacdekavanoucast pfibehu a tudiz nebyly nikde
viditeIné zobrazeny. Diky logaritmickémudtitku grafu umo#uje toto zobrazeni ziskat
vySSi citlivost na velké relativni zmy v signalu oproti fedpokladanému fibéhu,
resp. okolnim hodnotam {dséhu.

Nevykazuje-li ziskany signal vyraznych vad, z& rse nepovazuje obvyklé
nariistani relativni miry Sumu odpovidajici velkytasim meteni a zarovie nizkym
proudim, ponechame signal procely dalSiho zpracovani \ipodni podob.
U diskutovaného konkrétniho signalu vybijeciho piowlielektrika budou peébné
Gpravy provedeny s pouzitim statistického zpracodanv nasledujici kapitole.
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Obr. 4.23M¢éfeny signal v logaritmickych séadnicich s proloZzenim hodnot

4.2.2 Statistické metody pro Upravu nifreného signélu

Prednttem této podkapitoly budou zakladni Upravy ziskanélgnalu TDRS,
k nimz pristoupime po jeho prvotni ,,hrubé" kontrole popsangedchozi kapitole.
Z globéalniho pohledu na celyiteh v logaritmickych sotadnicich #ejmé usoudime,
Ze mezi takové Upravy bude namisiplikovat vhodny typ statistického gmnéru
na ziskany datovy soubor. Nasazeni statistickynkdupitiméri na sledovany signal se
ve vysledku blizi &inkam linearnich filté typu dolni propust; pro spravnouidnost
téchto dprav by tedy originalni signél teoreticky rénmbyt poSkozen &inky
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ekvivalentnimi s @inky nelinearnich elektrickych obvéd coz vSak obeenneplati.
Opet narazime na typicky problém z oblasti filtracgnsili i statistiky, nebo sice vime,
jak by n®l pavodni signalifddow vypadat, ale zarovieuZz neni jisté, zda dekané
odchylky zmisobily nezadouci jevy tpméieni nebo pray mimoradna vlastnost
meieného objektu.

Prvni operace s danym signalemcasové oblasti bude pracovat &ibym
aritmetickym ptimérem ugitych vybranych vzork signalu, jeZ jsou z hlediska pozice
na casové ose vzajeminblizké. Uvazime-li, Zze bychom pouzili¢zny aritmeticky
pramér, tj. stedni hodnotu witého p@tu vzorki jdoucich¢aso¥ po sok, narazime
na uckité obtize. Nahrazeni konkrétnihdirppo mefeného vzorku proudu aritmetickym
praimérem réjakého pétu okolnich vzork v podstat nedefinovatelnym zZjsobem
zkresli a zpozdi p@tek zaznamenanéhoupi&hu vybijeciho proudu wvase. Prvni
okamziky této ¢asti pfibehu jsou typické rychlym igchodnym d&iem s relative
velkymi hodnotami proudu ip relativre velké strmosti poklesu proudu case.
Vzhledem k vySSim gfenym Grovnim proudu byva obvykle indukované rusesum
v relativnim vyjadeni nizké, nejgtsSi pozorovatelné odchylky v pateni ¢asti paibehu
produkuje pi¢cina prechodného &e dand zpisobem pepinani maficiho obvodu
do funkce mdfeného vybijeni a také delSfasova odezva &iiciho istroje
(elektrometru) v rezimu automatické volby rozsahudasledku opozéné reakce
elektrometru mohou byt gateeni vzorky neéreného proudu a dale vzorky v okoli dalSi
zmeény rozsahu fistroje zméteny srelativd znanou chybou. Tato chyba
v zaznamenaném datovém souboru neni ve &kosé WtSinou dana nastienou urovni
proudu, ale odpovidajicimiasovym okamzikem gtzeni konkrétniho vzorku proudu.
Duvodem je pdtba konstantniho vzorkovaciho intervalu pro nadely( picemz
skute&ny ¢as pdizeni vzorki je ve zmignych kritickych okamzicich rozdilny, zpravidla
S ukitym zpozdnim po Zadanéntase. Chybu uéthto jevi téZ nepimo ovliviiuji
parametry zkoumaného dielektrika; jsou-léiené proudy vzhledem k povazesieni
relativné vysSich Urovni (ndp v relacich desetin az jednotek pA) a zatogermost
poklesu proudu neniiis velka (nap. mért nez 1 pA/min), tak fepnuti rozsahu
meficiho pistroje prohne bez zmignych rusivych jeu a v nandfenych datech neni
prakticky pozorovatelné.

Predpokladejme tedy, Ze fiteini ¢ast phibéhu, prvnich gkolik desitek vzork
jsme ngfici aparaturou zachytili se zanedbatelnou relatighybou krond vzorki
lezicich v okoli diskutovanych kritickychasovych okamzik pii piepinani rozsahu
piistroje. Revazn&ast p@ateinich nefenych vzork jsou Zejme spravie zaznamenaneé
meéiené hodnoty a nesmi byt dale upravovany. Sediste se dale na #apob,
jak identifikovat pra¥ ty vzorky nangiené charakteristiky zatizené vyraznou chybou.

Po experimentalnim @veni &innosti metod statistického zpracovani dat byly
vyzkouSeny dva po seébnasledujici zfisoby Uprav d&chto dat ziskanych imym
meienim. Kwali nutnosti, aby nebyla posSkozenacptgini ¢ast signalu, coz odpovida
casim fadow do rekolika stovek sekund, pouZil jsem automatizovanéazgni
,,mimotolerantnich” vzonk Z tohoto pozadavku vyplyvaji dvilohy kireSeni; jednak
urit, na zaklad jakych kritérii povazovat vzorek n&meného proudu
za mimotolerantni, a také jakou hodnotou nahradiivip vyfazeny mimotolerantni
vzorek. Pro tely dalSiho zpracovani neni totiz mozné v obecnéipa ponechat
datovy soubor bezékterych neéfenych hodnot, kiyna dan&asové pozici bylo gieni
prokazateld zatizeno vysokou chybou. Kritérium pro nalezenin¢gi@ného vzorku
mimo uvazované toleréni pasmo bylo zvoleno s ohledem né&ekéavany pitb¢h.
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V pocateeni ¢asti charakteristiky chybné vzorky pozorujeme spjdko ojedirélé
hodnoty s charakterem kratkého impulsu relatiwyssi hodnoty. # posuzovani,
zda lezi libovolny vzorek v deném intervalu, se stanovil nasledujici postup.evglse
konkrétni vzorek r&eni a vypdte se aritmeticky mgimeér uréitého pa@tu okolnich
vzorka, tj. do paméru nezahrneme posuzovany vzorek. Hledanym kritérimmde
relativni vyjadeni odchylky velikosti posuzovaného vzorku ampéru okolnich hodnot.
Procentueld tedy vyjadime tuto odchylku nasledo¥n urci se absolutni hodnota
rozdilu konkrétniho vzorku proudu a aritmetickehrénpéru urtitého patu okolnich
hodnot, tato hodnota se pitidjiz vypoétenym aritmetickym pmmérem. Relativni
odchylku pak pro fehlednost vyjaiime v procentech. Na nasledujicim obr. 4.24 je
ukazana zmima relativni odchylka aplikovana prodasesni ¢ast konkrétniho signalu
kontrolovaného vi{edchozi kapitole; gmér okolnich hodnot byl proéthto prvnich
1000 vzorki stanoven vzdy zé&tyi okolnich vzork.

Bude-li vyjadena relativni odchylka od jpméru okolnich hodnot vé&kterych
casech vysSi, nez stanovenad msagkneme, Ze dany vzorek je mimo poZzadovanou
toleranci. Takovy vzorek dle diskutovanych pozadavkahradime jiz ziskanym
aritmetickym ptimérem okolnich hodnot. Tento postup provedeme prohrgentiené
hodnoty zaznamenaného datového souboru; vysledekt einizeme s vyhodou
pozorovat v logaritmickych saadnicich. UZ z povahy &eného signalu a z relativni
miry Sumu je patrné, Ze parametry algoritmu proradh vzorkk mimo ugenou
toleranci musime operatiwrvolit na zaklad konkrétnich dat, jez mame k dispozici.
PredevSim musi byt vhodnzvolena procentuelni hranice, od niZz vzorkyraejt
a nahradit, a variabitnmusi byt zvolen peet okolnich vzorl, s jejichz piimérem
pocitdme. NizSi poet okolnich vzork uvedeného testu volime pro gdeini ¢ast
signalu, a vysSi pget pro dalStasti signalu. Pro konkrétni signal a dalsi sigzétkané
opakovanym r&enim téhoz vzorku za te&tn shodnych podminek jsem zvolil
povolenou mez o velikosti 1 %. VSechny vzorky, «hidi odchylka od pgiméru
pievySuje uvedenou mez budou nahrazeny aritmetickymgoem okolnich hodnot.

Obr. 4.24Relativni odchylka rrenych hodnot od gméru okolnich hodnot
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Upraveny piibéh pavodniho gimo nmefteného signalu ukazuje obr. 4.25.
Pro vzorky signal do¢asu 1000 s (#fenych po 1 s) byly do vygtu priméru okolnich
vzorka zahrnuty celkenttyti okolni vzorky, pro zbytek signalu 28 okolnich vib.
Vypocty byly provedeny v tabulkovém procesoru MS Excel.
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Obr. 4.25Upraveny piibéh po vyazeni vzorik mimo povolenou toleranci

Z upraveného fibéhu vySe popsanym algoritmemi#eme pozorovat, Ze relativni mira
Sumu byla do jisté miry pottana. V pipad konené ¢asti signalu s vysokou relativni
arovni Sumu je jiz potkeni Sumu nedostateé; pro tutocast signalu bude vhodsi
zpracovat data znovu jinym typem statistické funki@ poslednicdst upraveného
signélu bylo shledano pouZit statistickou funkcidida. Tento typ piméru je vyhodny
pro pipad pfiiméru dat, které obsahuji &ity pocet prokazateky vadnych vstupnich
hodnot, jejichZz velikost je vyragnrozdilna oproti aritmetickému fméru vSech
ostatnich hodnot. Pouziti standardniho aritmetiokgfiméru neni v takovém ifppads
dostateéne icinné. Funkce median umozni zvolit takovou hodn@wstupniho souboru
dat, kterd se nejvice blizi aritmetickémuarpéru, pricemz prokazateth chybné
namérené hodnoty jsou bezg@ eliminovany. Vysledek pouziti statistické funkce
median je ukazan na obr. 4.26 nize.

Statistickd funkce median je v podstapecialni variantou vyjd&dni pameéru;
median je hodnotaigtdniho prvku vybrového souboru dat &zeného podle velikosti
hodnot. V oblasti TDRS bude wtovym souborem pro aplikaci funkce median
mnoZina po saob jdoucich vzork vybijeciho proudu, jez byly naffeny
i zkontrolovany. Median daného souboru ziskdmeéidseim mnoziny vSech hodnot
souboru (realnyckiisel) od nejmensi po negjpgi a nasledhvybérem té hodnoty, ktera
se nachaziijmo uprosted takto sétdéného seznamu. Snadno jiz shleddme, Ze pokud
zkoumany vybrovy soubor dat obsahuj&kolik ojedinglych hodnot zatizenych hrubou
chybou, s hodnotami vyragnmenSimi nebo &Simi oproti zbytku hodnot, tak tyto
ojedirglé hodnoty nebudou mit Zzadny vliv na vysledek pwuZAtatistické funkce
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median; v siazeném seznamu hodnot ¥§@vého souboru lezi totiz hodnoty s hrubou
chybou mimo gedni cast takto usp@daného seznamu, odkud se vybit@sg
prostedni prvek. Eliminace mensihodo hodnot s hrubou chybou funkci median jsou
vlastnosti, které s vyhodou vyuzijeme v oblasti TDRISzpracovani hodnot vybijeciho
proudu dielektrik.
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Obr. 4.26 Upraveny piibéh po aplikaci statistického fiméru median

Vzhledem k detailnim vlastnostem funkce mediang jdou mozZnost eliminace
vice hodnot s hrubou chybou a ziskaninmru, bude vyhodné pouZit tuto funkci spiSe
pro ¢ast signalu s malou strmosti poklesdage. Idealé by se nglo jednat o shodna
opakovana rreni dané vetiny, v piipac meieni TRDS aplikujeme funkci median na
tu ¢ast signalu, jenZz odpovida pomalejSimu poklesu crocase; v této druhéasti
sejmutého signalu &semradow nad 16 s jiZz vyrazi narista vliv Sumu v signalu a
zaroveh se hodnota uziteého signélu ¥asovém ok# o velikosti rékolika desitek
sekund prakticky $liS neneni. | kdyby doSlo v kon@é ¢asti pivodniho néieného
signélu vybijeciho proudu kjeho rychlym &mam, Zejm¢ by vlivem Spatnych
Sumovych por&ri ve skuténé ziskaném signalu tyto rychlé 2zny nebyly
pozorovatelné.

Vstupnim signédlem byl itve upraveny signal s nahrazenymi vzorky lezicimi
mimo zvolené tolerami pasmo. Funkce median byla aplikovana pro vzergsy nad
1000 s, p¢emz kazdy ddi vzorek s informaci vybijeciho prouduwase byl nahrazen
medianem 30 okolnich hodnot vstupniho datového@mlo vypdtu medianu je nyni
zahrnut i zkoumany prastdni vzorek signalu (vybijeciho proudu dielektrika
v konkrétnicasovy okamzik).

Pro kompletni shrnuti vysledla (Einnosti statistickych Uprav zvoleného jediného
signédlu je na obr. 4.27 kopieifquchoziho grafu korigovaného signalu deépkn
o proloZzeni vynesenych hodnot jednoduchou funkcitohoto grafu vyplyva,
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Ze provedenymi statistickymi Upravami zadaného &igrse nepoddo dostaténé
opravit nejlire zasazenotast signalu poruchami, coz se do jisté miry dakkavat.
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Obr. 4.27 Korigovany signal jednoho &teni s proloZzenim hodnot

Originalni data tedy mohou byt bezZigadnych probléin zpisobenych hrubymi
poruchami, které pronikly na vystup i statistickéharacovani, pouzitelna v rozmezi
¢asu do 31000 s. Vzhledem k fyzikalni platnostiemych dat do doby 6000 s ziskany
vysledek pl& vyhovi pro dalSi zpracovani. \tipadt speciélnich paeb by bylo mozné
pro opravu poSkozen#sti signalu nasadit vhodnou interpgwlafunkci, nebd se zda,

Ze snérnice dané zavislosti v logaritmickych gadnicich vykazuje pro posledést
mérenéhocasu ténsi nenénnou hodnotu. # tomto feSeni vSak jiz hrozi mozné riziko,
Ze by byla ztracena vyznamn#st uziténého signalu a nahrazena jednoduSSim
interpol&nim pribechem.

Na dalSim obr. 4.28 je uvedeno celkové zhodnocewiveglenych Uprav
pii aplikaci na jediny vstupni signal vybijeciho pdoudielektrika. V logaritmickych
soudadnicich jsou vynesenyiiehy meteného a opraveného signalu sélerekracenym
¢asem, aby byl opraveny signal technicky pouziteMgemilogaritmickém zobrazeni
je slinearni osou spdle¢ zobrazen chybovy signal dany rozdileméremého
a opraveného signalu vybijeciho proudu.

VySe popsanym Zpobem jsou iejmé vycerpany standardni moznosti
statistického zpracovéani sigiaplikované na jediny konkrétni signal dielektrickydat
v ¢asové oblasti. Posledni moZzZnosti, jak lIze ¢jegvySit Einnost statistického
zpracovani fimo mefenych dielektrickych dat TDRS z hlediska pd#iai ruSivych
signali, je opakované provédi experiment a nasledné vyuziti pméru diléich
vysledika [47]. Metodu vyuZiti opakovanych d&feni véasové oblasti byla v ramci
moznosti naSeho pracowstyuzita.
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Obr. 4.28 Zobrazeni fivodniho, opraveného a chybového signalu

Hlavnimi problémy opakovanychdieni dielektrickych dat ¢asové oblasti jsou
dasova narénost a zaroue obtiznost zajistit shodné okolni podminkyieni. Casova
narainost realizovaného diho nmeieni se pohybuje v relacich jednoho dné&tsVpotize
zpasobuje nutnost zajistit shodné okolni podminky tgi® predevsim shodné teploty
a relativni vihkosti prostoru, kde se nachazieny vzorek. V idedlnimifpadc by se
pro dany del pouZzil vhodny systém — teplotni komora, kryaskdt systémci exsikator.
Zajiseni pozadované teploty i vihkosti je technicky &ma nar@né a i v pipac
UspeSné realizace fite byt mnohdy ne zcela gltelné se systémemdifeni vybijecich
proudi dielektrik. PotiZze nastavaji seigobem pipojeni a stitini zkoumaného vzorku
dielektrika uvnit metici komory. Pouziti padebného propojovacihdigluSenstvi vetns
specialnich nizkoSumovych koaxialnich ka@bglrozStenym teplotnim rozsahemdiire
v kazdém pipac zhorSit parametry pracowSITDRS; principiel# dojde k ovlivigéni
parameti méteného dielektrika parametry propojovacich koaxankabel a také
nastane zhorseni Sumovych pgwénaparatury ¥tSi Urovni indukovaného ruseni.

Pokud by se uvazovalo pouziti kryostatického systé@ nutné si usdomit,
Ze i c¢innosti vykonnych kompresorovych jednotek (nutnymio chlazeni vzorku)
napéjenych z elektrorozvodné &sivznika silné ruseni elektromagnetickym polem
a kron® toho jsou sotasré produkovany silné mechanické vibrace. Obofizen mit
obecré za nésledek dalSi zhorSeni Sumovych pardm@trméieni vybijeciho proudu
dielektrik.

Na naSem pracovisti se provalopakovana gteni vybijecich prouidzvoleného
dielektrika bez pouZiti specialnichizzeni pro stabilizaci teploty a relativni vihkosti
(viz obr. 4.29). Teplota a vlhkost dosaZzena v dangbbratornich prostorech vsak byla
kontrolovana po skam®ni experimentu. Kazdy experiment gegevsim samotnd faze
meéteni vybijeciho prouduéthto opakovanych #teni z&inala vzdy ve stejnou dobu
v pribéhu dne. Mieni vybijeciho proudu, tedyreti faze daného &iciho cyklu
nésledujici po nabiti vzorku, zafao vzdy o filnoci. To je dileZité nejen z hlediska
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dosazeni vice podobnych hodnot teplot a vihkogtiabéhu opakovanych experiment
ale téz z dvodu ovlivréni meieni mensim energetickym rusenim z okoli.

-10
.

log | (A)

0 1 2 3 4 5
log t (s)
Obr. 4.29 Zobrazeni korigovanych vysletlkleviti opakovanych giieni TDRS

Obrazek vySe (obr. 4.29) uvadi vysledek deviti opakych ngieni TDRS
vybranych z vice gfeni za stanovené podminky, aby relativni vihkostliok ¢ase
ukonieni experimentu byla blizka jediné shodné ho#inoeba se u daného vzorku
karboxymetylcelulézy fedpoklada vyrazna zavislost dielektrickych parafnetr
na vlhkosti. Byly vybrany vysledky f#fmych n®teni, které proghly
pii relativni vihkosti okoli asi 25 % v z&w n¥feni. VSech dest znmetenych signai
vybijecich proud bylo podrobeno statistickému zpracovéani dle vy&saného postupu
a na konkrétnim obr. 4.29 jsou zobrazeny ptsto korigované prbéhy.

Vysledny konény signal se ziskal aplikaci statistické funkce r@eca danych
dewt opakovas méienych pibéhi pro kazdy nifenycéasovy okamzik, viz obr. 4.30.
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Obr. 4.30Zobrazeni statistickéhoijpnéru median deviti opakovanychéreni

V této casti prace jsme se zabyvali zdkladnimi Upravamiziskanych gmym
meienim ¢asového pibéhu vybijeciho proudu dielektrik. Po provedeni uvea
Gprav jiZz ve ¥tSing pripadi miZzeme takto oS&ny signal povaZovat za finalni vysledek
meéteni vyjadeny v pivodni ¢asové oblasti, ktery se podrobi vhodné métpictvodu
dat do oblasti frekvemi.

V tento moment zbyva jeStposoudit, zda zékladni metody zpracovani signélu
aplikované wasové oblasti byly pré&vnejvyhodijSim moZznymieSenim. Data byla
doposud zpracovavana statistickgetrg prabézné optické kontroly korigovaného
signalu. Stanoveni hranice, kdy jsou vySe popsaetday postéujicim reSenim nebo
zda musime pouZzit jiné specialni Upravy, byva pckin problémem. Vhodnost
z&kladnich uprav se odviji od povahy skateziskaného signalu &fici aparaturou,
tj. rozsahu mdrenych hodnot, strmosti poklesu signaléase a odpovidajici miry
i povahy obsazeného Sumu v signélu.

Kontrolu a zakladni Gpravyimo nmetenych dat popsané v kapitolach 4.2.1 a 4.2.2
tedy aplikujeme vzdy, a az na zakdadysledného signalu posoudime, zda-li by bylo
vhodné nasadit dalSi zpracovani dat v p&déblicové filtrace signalu. Proiipadné
nasazenicislicové filtrace bychom jako vstupni signal pouzkimo meiena data
po provedené optické kontrole dle kap. 4.2.1. Z#klaypycislicovych filtri a metody
¢islicového potl&eni Sumu obsaZzeného v signélu byly rozebrany vy&mitole 2.3, ale
vzhledem k povaze naitenych dat a vlivu &fici aparatury nebyly dale experimentaln
ovéreny.
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4.3 Prevod dielektrickych dat do frekven  ¢éni oblasti

Cilem této kapitoly je teoreticky rozbor procesievwdu dielektrickych dat
ziskanych wasové oblasti do oblasti frekvan. Frestoze vyjateni dielektrickych dat
vobou zmignych oblastech se povaZzuje infoftnamn obsahem ekvivalentni,
tak z hlediska praktické vyuZitelnosti prét$inu aplikaci nejen v dielektrické relaxéa
spektroskopii byva obvyklé vyuzit dielektricka datgadiena jako funkci kmitétu.
V zawru této kapitoly bude uveden pouzity algoritmugvyedu dielektrickych dat
ziskanych aparaturou TDRS do frek¥en oblasti ke stanoveni s¢hu komplexni
permitivity.

4.3.1 Princip pfevodu dielektrickych dat zéasové oblasti do frekvetini

Zakladni mysSlenka ekvivalencergvodu dielektrickych dat spiva v aplikaci
vybranych obeach platnych vztah zteorie dielektrik pro odvozeni pgebného
transform&niho vyp@&tu mezi ¢asovou a frekvami oblasti. Z&kladni transforriai
popis Ize tedy odvodit pouZitim vztahu definujicirektor elektrické indukce (10)
a vztahu odvozenym porovnanim vyj@di (15) a (18) a integraci:

P=g,(6s—¢.) [].;(p(t).EOdt : (61)

s uvazovanim ijedpokladu, Ze ke skokové Zn¢ intenzity elektrického pole
(skokovému poklesu) doslo v nulovéfase v ramcikasove osy. Roz&nim aplikace
vztahi (10) a (61) pro stdavy harmonicky signal a matematickymi Upravamiiska
vyjadieni komplexni elektrické indukce pro tegtssovy piibéh budiciho pole:

D(t) = &,.6.,.E(t) + P(t) O&,.E.E = £,.E,.e" [ng +(es— &) [j (p(t).e“i-w-t)dt} . (62)
0

odkud se jiz provede patbné vyjadeni hlavniho transforndaiho vztahu pro vyptet
komplexni permitivity [2]. Nasledujici rovnice tedsyjadiuji zakladni transforniai
vztah mezicasovou a frekvemi oblasti pro vzajemnyigvod dielektrickych dat
v oblasti dielektrické relaxai spektroskopie, detné doplréni o vypdty jednotlivych
sloZzek komplexni permitivity:

00

Ao =€(w-je"w)=¢, +(es-¢€.) Ej o(t)e" it (63)
'(w)=¢, + (53 - gw)quﬁ(t).costJ)dt : (64)
£"(w) = (&4 - 500)[]0 #(t).sin(at )t . (65)

0

-101 -



Dielektricka spektroskopie karboxymetylcelulézyasové oblasti

Z praktickych divodi musi byt pesrg definovan vztah mezi funkci pokles@(t)
a funkci danou vybijecim proudem dielektrika.

V piipact vybijeciho proudu dielektrik je funkce poklesdinpo UnErna zavislosti
vybijeciho proudu dielektrika:

_ iDEPOL(t)
(s =)o) ="20 (66)
Pfi uvazovani nabijecich protiddielektrika by bylo nutné ipd provedenim vySe
uvedeného vypfiu eliminovat vodivostni proud dielektrika, jenz kagzuje v dané
zavislosti téndi konstantni hodnotu. Konkrétnim vyjédim funkce poklesu z {do¢chu
vybijeciho proudu se jiz obdrzi vysledné prakticka#ahy pro vypoéet obou slozek
komplexni permitivity:

, 12

g(f)=¢, +m[£ i ooy (t)COS(2TE ) (67)

£(f) = — Jivepo t)sinzzf)dt . (68)
C,U, 3

Prakticky problém aplikace transfortmich vztali vSak spoiva v potebd znalosti
optické permitivitye, , pripadré i statické permitivitys pro gesny vypdet relativni
permitivitye'. Potebné hodnoty permitivity zkoumaného vzorku pro nigzranice
frekvenci jsou v &nych podminkach obtiZmmgetitelné ¢i odhadnutelné bez newnmé
vysoké odchylky ve srovnani se skirtgmi parametry.

4.3.2 Rrehled matematickych metod pevodu dielektrickych dat

V této kapitole bude dop#n popis pevodu dielektrickych dat o konkrétni
zpisoby aplikace v praxi. Mimoipmé nasazeni Fourierovy transformace v diskrétni
podok ve forme numerického vyp&tu pati mezi nefasgji pouzivané metodyipvodu
dielektrickych dat Hamonova aproximaceie® uvedenim konkrétnich aplikdch
postui pirevodu dielektrickych dat bude rozebrana dalSi néaiamdvozeni zakladniho
transforméniho vztahu pro ffevod dielektrickych dat gasové oblasti vyuzivajici
absorgni konduktivitu [48].

Jak vyplyva z popisu experimentalnich éiinich metod, mareni velikosti
polarizace \ase se provadi nEmym meienim zaloZenym na &feni pfibchu proudu
dielektrikem po skokové z&n¢ intenzity elektrického pole mezi nulovou hodnotou
a znamou nenulovou hodnotdty. Proudova hustota proudu dielektrikem je dana
vztahem:

i(t) = % = y,.E, + £,.E,.0(t) + £,.E, h(t) , (69)

kde y je merné elektricka vodivost dielektrika (uvaZzovan# pxpozici dielektrika
v konstantnim stejnostmém elektrickém poli),dt) jednotkovy (Dira@v) impuls,
h(t) impulsni charakteristika definujici jednoZn& dany dielektricky systém. Impulsni
charakteristikah(t) je nyni funkci s ekvivalentnim vyznamem, jako Koa pokles\ii
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odezvy. Na zaklafl definice funkce impulsni charakteristiky Ize oditodztah této
funkce a pimo mefenych dielektrickych dat ¥asové oblasti s cilem ziskat &p
matematicky zapis souvislosti mezi touto funkci ingpi charakteristiky a frekvénim

pribéhem komplexni permitivity.

Pro ziskani tkazu, zda vySe uvedena funkce impulsni charakiterigd9) tvari
v podstat Upravu standareén vyuzivané funkce poklesu (16), se pouZije obecné
vyjadieni hustoty proudu (2) z Maxwellovych rovnic:

- _ D
t) = yE+— . 70
=y o (70)

Po dosazeni vyj&dni elektrické indukceD =¢&,.E+P (10) a uvaZovani odvozeni
praw pro nabijeci polarizai proces, p kterém ma velikost intenzity elektrického pole
priabéh dany funkci jednotkového skoku)l (plati:

() = y.E@) + &, E,.8(t) + d';f) . (71)

Dale se vyjatl derivace velikosti polarizace (13) diasu jako:

% = (&, —1).6,.E,.0(t) + £,.(65 — £.,).E,0(t) (72)

a nasleda se dosadi zp do rovnice (71):
() = VE®) + £0-E.0(t) + (£, —1.£,.E.0(1) + (65— £.).£,Eg (1) . (73)

Nyni se porovnanim rovnic (73) a (69) ziskéegmy matematicky zapis impulsni
charakteristiky sledovaného dielektrického systému:

h(t) = (&, —D.0(t) + (&5 —£..) #(t) - (74)

Z provedeného odvozeni vyplyva, Ze ipbha casova funkce impulsni odezvy
dielektrického systému, kterd bude vyuZita nize, pngb¢h priblizné odpovidajici
funkci poklesu. DalSi pok&avani této varianty odvozeni transfokméno vztahu
pievodu dielektrickych dat do frekvemi oblasti spsiva vyctlenim pivodniho vztahu
(69) intenzitou elektrického pole pro obecné vigdd zavislosti rné vodivosti
dielektrika véase, a to po aplikaci jednotkového skoku inteneitgktrického pole
ve funkci nabijeni dielektrika:

yy=1W 21O o s+ ya) | (75)

piicemz ya je absorpni konduktivita pi nabijeni dielektrika s pottanim vlivu

vodivostniho proudu dielektrik. Absafpi konduktivita v dsledku potlaeni vodivostni
slozky konduktivity vtomto vyjégbni v podstat ciselrt odpovida resokmi

konduktivite, kterou jiz Ize snadii zméfit pti vybijeni dielektrika, s nasledujicim
zapisem:

y (t) D iDEPOL(t) - iDEPOL(t)"gO (76)
" E,.S C,U, '
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kde Cy je geometricka kapacita vzorku B intenzita budiciho elektrického pole
dle diive zavedenych konvenci:

U
C,=¢ B§ , Eg =—2, 77
0 0 d 0 d ( )
kde d zna&i tlou¥’ku dielektrika. Absorgni konduktivita je dana impulsni
charakteristikou dielektrického systému, vztazekqolarizaci:

Va(t) = &.h(t) . (78)

Transformani vztah pro konverzi valin z¢asové oblasti do frekveéni Ize odvodit
i na zaklad teorie systérn [48]. Dielektrikum se takto povazuje za technidystém,
jehoz vstupni vetinou vcasové oblasti je indukce ekvivalentniho vakuového
kondenzatoru &.E a vel€inou vystupni je odpovidajici polarizace realného
zkoumaného dielektrika; impulsni charakteristikhdim systému nese ozfmi h(t).
Hledany transformai vztah je moZzno nyni vyjéid jako frekverni prenos

uvazovaného systému dany Fourierovou transforme@oi impulsni charakteristiky:
_Plo) _ FT{h(t)} . (79)
&,-E(w)

Zéaroveh plati, Ze leva strana vySe definované rovnicéitdte (11) standardni definici
dielektrické susceptibility:

R(w) = &) -1=FT{h(t)} . (80)

Po vyjadeni komplexni permitivity jako funkce kmittu, dosazeni vztdh(76), (78)
se obdrzi vypeet:

%) 1 2 .
E(w) = k() +1= 1+FT{yA()} EjDEPOL() =1+ [ ingpor (1)€< cl

0 S 0™~0 o

Vysledny zde znovu uvedeny transfotmiavztah ekvivalentni rovnicim (67), (68) se
ziska s uvazenimifspsvku rychlych polarizaci k celkové permitiit

" 1 5. Ciw
Bw) =¢. TR E.([|DEPOL(t).e letgt (81)

0™~0

4.3.2.1 Fima aplikace Fourierovy transformace

Pro gevod dielektrickych dat definovanych vybijecim ptem jako funkcitasu
do frekverni oblasti Ize obecnpouzit zakladni transformiai vztah (63). Vzhledem
k nekterym praktickym skutgostem danym povahou ziskanych vstupnich dat vSak
vznikaji omezeni, ktera se musi vhodnymisgbem respektovat, aby se zajistila
spravna interpretace ziskanych dat v budoucirtitku kmitoita. Je nutné mit
na pamdti, Ze @imo mefrena data vybijeciho proudu dielektrik mame zpravidl
k dispozici v podob diskrétnich vzork snimanych konstantnim vzorkovacim
kmitoétem s omezenyrsasem ndfeni, [Ficemz tato data jsou uloZzena ve vhodném typu
datového souboru pro zpracovani osobninitptem. Z povahy fimo nmeienych dat
jednoznané vyplyva, ze vypoet integralu (63) fechazi na numericky vypet sumace
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sowinu meétené hodnoty a komplexni exponencialy pro kazdy kaeaci okamzik.
Ideow se tedy jedna o zpracovani diskrétniho signalukrélisi Fourierovou
transformaci:

£(mAf) =€, +§ DNzl yA(k.At).cos(z.nd“N;k) , (82)
\ At N . K
£'(maf) =" > yA(k.At).sm(ZJTE-TnW) , (83)

kde dostupny kmit&tovy krok signalu po transformagf = 1/(N. At); At je vzorkovaci
perioda, N podet nangienych vzork (tj. délka signalu v p&u vzorki dat) a maximalni
mozny vyuzitelny kmitoet dle vzorkovaciho teoréniya = 1/(2At).

Pt provadni numerického vyptu Fourierovy transformace praely prevodu
dielektrickych dat je nutné respektovat omezé&asovy interval, v &mzZ jsou nardrena
dielektricka data k dispozici. Prvnim problémi skute&nost, Ze s dostupnou technikou
je prakticky nemozné z#ht dostaténe presré vybijeci proud dielektrika pro nulovy
casovy okamzik odpovidajiciigpnuti systému do funkce vybijeni dielektrika. itte
kriticky ¢asovy okamzik vznikaji v podstaheodstranitelné chyby jakdasove oblasti,
tak v ,,amplitudové” (frekvami), zpisobené pechodnym &em pi pirepinani funkce
aparatury a nasledntéz zmsobem c¢innosti elektronického giciho pristroje
(programovatelného elektrometru). ProtoZe z hledigkincipu vypotu Fourierovy
transformace musi byt znama vstupni&eh (vybijeci proud) v p@ateenim ,,nulovém*
case, pouzijeme takto prvni éeenou hodnotu vybijeciho proudu jako hodnotu
odpovidajici v nulovéniase bez ohledu na preciznost jejiho ziskéieid Fouto aplikaci
se vSak provede paqueslé korekci dat opticka kontrola, zda gréato hodnota neni
zatizena vysokou chybou odiekavanych hodnot. Zigodu vysSi relativni chyby
pocatenich mefenych hodnot vybijeciho proudu dielektrik je vhodpévazovat
vysledky Fourierovy transformace u nejvysSich mebnkmitaiti odpovidajicich
vzorkovacimu teorému za vysledky spiSe oriamitaatizené vySsi relativni chybou.
V piipadech pozorovatelného posSkozeni ziskaného sighédutransformaci je vhodné
za dostaténé presné povazovat vysledkyébeni do nejvysSiho kmitou definovaného
dle Hamonovy aproximace o hodad,1/At, tedy do kmitétu ptkrat nizSiho, nez po
transformaci poskytne vypet kéZnou Fourierovou transformaci.

DalSi jiz zasad¥§jSi potizi z hledisk&asovych dat ziskanychipmyym meéfenim je
omezena doba trvani celéhoiieni. Pro aplikaci transformiaino vypd@tu by bylo
idealni mit k dispozici rreni trvajici velmi dlouhou dobu sétienymi hodnotami, které
v posledni ¢asti neteni spojit klesaji k témdi nulovym hodnotam. Pouziti pouze
nantieného souboru dielektrickych dat ma po provedeniriEmvy transformace,
jak bylo experimentakh owieno, za nasledek ,,zémi* prabéhu spektralni funkce
ruSivym signalem, jehoz perioda opakovani na k&towe osecini v jednotkach Hz
pievracenou hodnotu doby trvani vstupniho zpracow@wasignalu.

Z hlediska praktickéhdeSeni byl o¥ien @istup k potlgeni vlivu nedostatmé
doby nefeni v podob prodlouzeni fivodniho signalu vybijeciho proudu dielektrika
exponenciald klesajici funkci dle literatury [49]. ifklad nahrady¢asti signalu
navazujici exponencialnifikkou je uveden na obr. 4.31; nahrada signalu ¢rab
od okamziku 6000 s ng&asové ose. Jako matematicky model se uvazuje funkce
vyjadiujici exponencialni pokles sledované #iely dle rovnice (14b), u niz s&asova
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konstanta ziska na zakkd vypoctené smirnice  semilogaritmického grafu
a multiplikativni konstanta rovnice se d@p® pro posledni uvaZzovarggasovy okamzik
puvodniho signalu tak, aby na sebiévky (pavodni a doplany signal) v tomto bosl
navazovaly.

Prestoze mame z experimentalnicivada k dispozici dostata¢ dlouhy signal
vybijeciho proudu siznou kvalitou dle aktualnich podminek experimertopecném
piipadt maji data fyzikalni platnost pouze po dobu roviaéidoby nabijeni gfeného
dielektrika [11]. Dle nazngené metodiky tedy prodlouzeni signalu dpa v doplni
vlastniho signalu od mista jeho konce vhodnym plwvklesajicim pitbéhem. Misto
konce se standardnvoli jako zmigna maximalni doba fyzikalni platnosti
dielektrickych dat wasové oblasti, ostatni nadbymeé ziskana rétena data se nahradi
doplretnym piabéhem. Zvolena matematicka funkce, jiz se signabdlouzi“, vSak
nesmi obsahovat zadné lokalni extrémy a musi mandtélesat tém¢ k nulove
hodnot. Kazda timto zfisobem prodlouzena funkce dana sgmymi dielektrickymi
daty se podrobi Fourierdtransformaci. Kroré vySe uvedeného maximalniho kngitio
pouzitelného po transformaci se musi respektovhti gmuzitelny kmitget, ktery se
vzhledem k charakteru vstupnich dat musi vazat adndétu 1/3 doby nabijeni
dielektrického vzorku fed neienim (pro piblizna meteni). Odpovidajici dolni mez
kmitoctového pasma se tedycurv piipact standardni Fourierovy transformace jako
pievracena hodnota doby pouzitelnych dielektrickyat d

Z hlediska prakticky provedenychébeni se v ofivodrénych gipadech vyskytne
otazka, zda-li by nebylo moznéjak vyuzit nadbytéené dlouho nérena data vybijeciho
proudu. V ramci této Gvahy se jedna o data vyliggiroudu nsiena déle nez 1/3 doby
nabijeni dielektrika, ktera zaravenevykazuji pilis velky Sum¢i jiné poruchy ani
znamky prokazatetnnedostaténé doby nabijeni. Vybijeci proud dielektrika zatize
hrubou chybou zjsobenou pedevsSim nedostatieou dobou nabijeni — tj. nemajici
z tohoto divodu zcela jist fyzikalni vyznam, lze rozpoznat v logaritmickémafyr
zavislosti proudu ¥ase jako velmi rychly strmy pokles proudu k velnizkym
hodnotam; takovy strmy pad funkce vybijeciho proumva pokr&ovanim jinak
obvyklého ptibehu (v logaritmickych satadnicich nap blizkym lomenym fimkam).
V odavodrenych gipadech je mozno v ramci experimentu jako pouZitelata pouZzit i
fyzikalné neplatnou delsfast ziskanyclkiasovych dat, fficemz i interpretaci vysledku
experimentu se musi zohlednit povaha dat, tj. dysdedielektrické spektrum signalu
skute&nosti za pedpokladu, Ze vybijeci proud dielektrika by defialav mocninna
funkce. Pro standardnidieni s dobrou jistotou vysledku je tedy nutné dodiyakalne
dané podminky experimentu a nejista datdipgut poteby doplnittadre provedenym
meéienim s dostatmou dobou nabijeni dielektrika.

4.3.2.2 Aproximace funkce poklesu mocninnou zavgtio

Ptimy vypaet dielektrického spektra aplikaci Fourierovy tfanmace je
z praktického hlediska negpsrEjSim moznymieSenim, zarovevsak vykazuje nepisi
vypocetni narénost \Eetné vySe popisovanych realigaich potizi v podob Uprav
vstupnich dielektrickych dati@d samotnym zpracovanim. Pro usrsdnpiepaitu
dielektrickych dat do frekvemi oblasti byla proto v minulosti vyt¥enaiada péetnich
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postum transformace siznym stupsm slozitosti i gesnosti, s cilem provést vyl
jednoduse a rychle, mnohdy i bez nutnosti nasaggrcetni techniky.

Prvni zde uvedeny zjednoduSeny algoritmugevpdu dat bude zaloZzen
na aproximaci funkce poklesu mocninnou zavisloBtio fadu dielektrik Ize totiz
nahradit piibé¢h vybijeciho proudu mocninnou funkci s nepatrnoybol, tudiz proud,
funkce poklesu i absoépi konduktivita nabyvaji podoby:

O=KE g0 =g 7 O =r0=D1" @9

kdeK, sjsou konstanty. Absoipi konduktivituys v tomto vyjadeni definuje parametr
s a hodnota této konduktivity v prvnim uvazovan&msovém okamzikuipkonstantnim
vzorkovani s periodou 1 s. Transforma integral Fourierovy transformace (63) Ize
vyjadrit s pouzitim Eulerovy funkcE (gama) jako:

&'(w) :@Eﬂ'(l—s).sinﬂ pro O<s<1, (85)
W&, 2

&"(w) :@D}'(l—s).cosﬂ pro O<s<1. (86)
w g, 2

4.3.2.3 Hamonova aproximace

Hamonova aproximace vychazi iegdchoziho fedpokladu, Ze funkce
dielektrickych dat wasové oblasti je dana s vysokym stéqpnpodobnosti mocninnou
funkci. Z divodu dalSiho usnadni vypaita je vSak doplana podminka pro exponent
této mocninné funkce, aby leZel v poZzadovanémvatar

i(t)=Kt™, sO (0312) . (87)

Stanovenim povoleného intervalu exponestse zajisti poZzadovana néhradasti
rovnice (86) tak, aby platilo:

(a).t)s.r(l—s).cos% =1 pro t =0,61+0,02. (88)

Za predpokladu uvedené podminky jiz plati u&ité zjednoduSeni prorgvod mezi
meifenym casovym okamzikem a odpovidajicim bodem na k¥tiowe ose po igpaitu
meiené hodnoty Hamonovou aproximaci do frekirénoblasti [2], s pedpokladem
ekvivalence velikosti vybijeciho proudu a absmigkonduktivity dle vztahu (76):

(- 061_01 (89)
w f
y(— !
AT 2t
g(H)=e. +— V-9 sin3" (90)
27t ., 2
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e"(f) :—2'”'f ) 91

27t .&,

Obdobré jako @i pouziti standardni Fourierovy transformace i admikaji potize
pii uréeni relativni permitivity aplikaci slogiho vyp@tu a potebou znat hodnotu
optické permitivity.

Vzhledem ktomu, Ze Hamonova aproximace fipat oblasti TDRS
k nejpouzivagSim metodam rychlého fiblizného vypdtu dielektrického spektra,
nasledujici obrazky ilustruji vysledek provedenéhomerického vyp&tu Fourierovy
transformace pro @slozky komplexni permitivity a Hamonovy aproximdpeuze pro
stanoveni ztratovehasla) u vysledik me¢reni dle kap. 4.2.2.

10,0
<
— 125 -
(@)
o
15,0
0 2500 5000 7500 10000

t(s)

Obr. 4.31Ukazka ndhradyasti vstupniho signélu exponenciélni funkci
pied provedenim Fourierovy transformace
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Obr. 4.32Vysledky vypd@tu frekvergniho pfibéhu relativni permitivity
Fourierovou transformaci
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Obr. 4.33Vvysledky vyp@tu frekvergniho pfibéhu ztratovéha@isla Fourierovou
transformaci a zjednoduSenou variantou (Hamonopoaxanaci)

Na nasledujicich obrazcich je uvedefiklpd mér vhodné aplikace fpvodu
dielektrickych dat do frekvemi oblasti na neupravenyimo nmeéfeny signal wasové
oblasti. Vstupni signal byl ifpsto dle pozadavwk dielektrickych ndteni TDRS
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prodlouZzen exponencialni funkci. Vysledny signal frekvertni oblasti ziskany
standardni Fourierovou transformaci jiz vykazuje$reunosné relativni velikosti.

0,10
Fourierova
transforma

&
0,05
W

0,00

4 -3 -2 -1 0
log f (Hz)
Obr. 4.34Ukazka vysledku fevodu dielektrickych dat aplikovaného
na neupravenyifmo mefeny signal vybijeciho proudu dielektrika
(frekvereni prabeh relativni permitivity)
0,075
M Hamonaova
aproxim

0,050
"

0,025

0,000

-5 4 -3 -2 -1 0

Obr. 4.35Ukazka vysledku fevodu dielektrickych dat aplikovaného
na neupravenyipmo mefeny signal vybijeciho proudu dielektrika
(frekvertni pribeh ztratovehaisla)
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4.3.2.4 Aproximace absotpi konduktivity sodtem exponencial

Aproximace piib¢hu vybijeciho proudu dielektrik ekvivalentrg vzato absorni
konduktivity sodtem exponencial péatmezi tradéni metody pro analyzu dielektrickych
spekter [11], [48]. Redpoklada se zavislost absémpkonduktivity v nasledujicim tvaru
S pouzitim pomocné velny Ag;:

yA:iyi.[_rij,Agi:M. (92)

Komplexni permitivita pro tentoifpad aproximace dielektrickych dat nabyva tvaru:

B =c. +Z”: Ae, , [E”: Ag, .wr,

1+ P12 PR 93
i=1 1+CU2.Ti2 J - 1+w2.z-i2 ( )

4.3.2.5 Transformace pro ipad ¢asovych dat s pro#mnou vzorkovaci
periodou

V nekterych gipadech mreni dielektrické relaxmi spektroskopie wasoveé
oblasti se pouzivAd systém ¢tani vybijeciho proudu dielektrik s prénmym
vzorkovacim intervaleméchto @gimo mefenych casovych dat. Z hlediska vyuziti
zakladniho vztahu pro fpvod dat do frekvaemi oblasti (63) je patrno,
Ze uvazovana transformace plati pouze pro konstaasovy interval pizeni vzork
pii numerickém vyp&tu integralu a v fipact pouziti pronénnéhocasového intervalu
musi byt vypoty modifikovany. Nasazeni upravenych vypavych metod ma obeén
za nasledek zhorsenigsnosti vysledku transformace.

Pouziti prodnnéhocasoveého intervalu ip snimani dielektrickych dat sasoveé
oblasticislicow vybavenym pracovi8in zdanliv zpisobi na prvnim migtkomplikace
s vhodnou metodou fevodu dat do frekvemi oblasti a spolehlivosti vysledku.
Z hlediska praktickych aspekinérici metody vSak mohou tuto nevyhodu imahradit
nasledujici skutsosti. PlInohodnotna (diskrétni) Fourierova transiace standardén
meieného signalu TDRS s konstantfdsovou periodou je po strance vyptni jiz
vstupnich hodnotasovych dat, coz byva obvyklé p&au meieni TDRS. Vypoetni
naranost Fourierovy transformacé&nila vyrazrejSi potize zejména v dobach, kdy
nebyla k dispozici dostaie¢ vykonna vypdetni technika. | festo vSak jiz samotné
potizeni datového souboru vysokehafpopiimo mefenych hodnot mnohdy apobuje
potiZe v souvislosti s rychlosti zapisu dat a dpidgtupu na pouzivané datové médium,
kterym byva zpravidla pevny disk osobniho ¢ipate. Uvedeny princip zemy
vzorkovaciho kmitétu v pribéhu ziskavani dielektrickych dat ¢asové oblasti,
zpravidla prodluZzovanim vzorkovaciho intervalu stooicimcasem, je tedy vyhodny
s ohledem na rozumnou redukci mnozZstine neérenych dat Wasové oblasti.

DelSi nefené casy vybijeciho proudu, kde je praypddobnost rychlych ziém
uzitetného signalu nizka, odpovidaji nizSim frekvencimtg neni nutné wthto
nejdelSich casech it s pivodni vzorkovaci periodou jakofippocatku neteni.
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Omezena kapacita datového média i moznosti &sod techniky byly #ejmé hlavnimi
davody pouziti vzorkovani s prainnou vzorkovaci periodou v dielektrickém
spektrometru popsanémchanku F. Mopsika [41]. | kdyZ by bylo nejvyhoggi pouzit
logaritmické rozlozeni vzorkovacich period, tj. dyy podil dvou po sabnasledujicich
vzorkovacich okamzik roven konstart v konkrétnim pipad dielektrického
spektrometru se pouzila metoda zjednoduSendemy pihibéh vybijeciho proudu se
roz&lil na nekolik ¢asovych intervadl podobného rozsahu v ramci logaritmické osy
¢asu, a na kazdém zvoleném intervalu probihakiem s konstantni vzorkovaci
periodou, picemz na p&atku n&reni s nejmensi moznou délkou. Vysledkem z hlediska
vyhod byla vyznamna redukce mnoZzstyingo nmefenych dat fi nezménéném rozsahu
meteni.

Vyraznou vyhodou se pouziti systému zpracovani daizdilnou vzorkovaci
frekvenci stava vifpadt opakovaneého #teni jednoho vzorku vice aparaturami
v ¢asové oblasti za ¢élem ziskani maximalniho mozného kniitvého rozsahu.
Za uvazeni pouziti standardni Fourierovy transfaenaro diskrétni soubor vstupnich
dat potebujeme mit k dispozici hodnoty vybijeciho proudsreny relativie velkym
vzorkovacim kmitétem, nap. alespé o hodno& 1 kHz, a to po dobu co nejdelSi, hap
alespa 1 hodinu. Pokud s@asré uvazime pdebny rozsah gtenych proud priblizné
v jednotkach pA p konstantnim vzorkovacim kmiktu, zjistime, Ze R¥ici pristroj
s uvedenymi parametry, tedy velmi citlivy a extrémmychly elektrometr, je mimo
moznosti sodasré vyrakené nefici techniky. Jediny mozny #gob je opakované
meieni téhoz vzorku dielektrikaiznymi aparaturami vasové oblasti. Pro nejmensi
hodnoty vybijecich prouddby se pouzil standardrnprovedenycislicovy elektrometr.
Naopak pro nejkratfiasyradow pod 1 s pro roz&ni detaih mérenych hodnot proudu
dielektrikem se musi pouzit pan¢ rychlé ngfici zatizeni; z hlediska dostupného
vyrabiného sortimentu se vSak musime spokojit s citlivositnnohotadi horSi i
sowasre mnohem horsi figsnosti, nelw nezbude jinak nez pouzit specialni rychlé
mefici prevodniky vybavené zpravidla najpvym vstupem s parametry nevhodnymi
pro nizkouroviova neteni. Vhodnou rychlou #fici kartu s moznosti sbu dat
v realném case nabizi ve svém sortimentu hafirma National Instruments [50].
Pro tely dielektrické relaxani spektroskopie wasové oblasti je uveden@&sSeni
pouzitelné, nehd v nejkratSich¢asech mareni pra¢ na jeho poatku jsou hodnoty
vybijeciho proudu dielektrik nejvyssi a v absolutradnot vysSi o wkolik tadi,
nez na konci rreni.

Pokud uvazime, Ze mame k dispozici soubor dgtanych hodnot vybijeciho
proudu dielektrik s rozdilnymi pevnymi hodnotamiovizovaci periody pro zvolené
intervaly méfenychcadi, tak Zejm¢ jednou z jednodusSich moznosti bude preved
do frekverni oblasti pouzit standardni Fourierovu transfoiinagtikovanou separatn
na vstupni data nasledujicimizpbem. UvaZzujeme, Zecheny signal byl se vzorkovaci
periodou 1 ms &fen nejprve rychlou vzorkovaci kartou po dobu 10aspoté
standardnim elektrometrem se vzorkovanim 1 &gsgedné hodiny. Uvedenym dobam
meieni vybijeciho proudu musi saniegné¢ odpovidat pdténé zvolené dostatmé
dlouhé doby nabijeni vzailkpied neienim, tikrat az desetkrat delSi nez dob&remého
vybijeni. Transforméni vypatet diskrétni Fourierovou transformaci se tedy pdeviek
pro signal se vzorkovaci periodou 1 s a celkov&ydgdné hodiny, tak pro signal se
vzorkovaci periodou 1 kHz s délkou 10 s. Praktickymoblémem #stava potiz
s chybou mifeni na okrajich gfeného pasma kmitti ¢i ¢adi pouzitymi d¥ma
aparaturami a Zsob korekce é&chto nehomogenit ve vysledcichéani. Z hlediska

-112 -



Dielektricka spektroskopie karboxymetylcelulézyasové oblasti

provedenych experimeitize usoudit, Ze vySSi ,vahwi platnost niizeme dat
vysledkim n¢teni elektrometrem prdasy delSi nez asi 5 sekund. Pokud bychom tedy
meli  k dispozici krong elektrometru i vhodnou rychlou dfici kartu, korekci

v pripadnych rozdilech opakovamméienych dat bychom provedli zargupokladu,

Ze data ziskana elektrometrem pasy od asi 5 sekunddieni déle se budou povazovat
za spravna a Kmto hodnotdm se napevno upravi data z rychééicinkarty, a to
pouzitim multiplikativni korekni konstanty.
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5. Vysledky

Tato kapitola obsahuje souhrn vysléditaného dielektrického materialuetany
metodou dielektrické relagai spektroskopie wasové oblasti ip pokojové teplok
a dophkove ve frekverni oblasti s vyuZitim kryostatického systému prqisSeani
SirSiho a zarovedefinovaného teplotniho rozsahgieni.

Prednttem vSech opakovanych épeni sestavd vzorek karboxymetylcelul6zy
(KMC) Blanozy E (Herkules — Aqualon) v podoiidlie tlouf’ky 16 mm. Pro &ely
dielektrickych mgteni vcasové oblasti a stgjntak mereni ve frekvedni oblasti
do kmitaitu 1 MHz byl pouzit vzorek s nanesenymi grafitovyetektrodami o piméru
19 mm, picemz tyto elektrody byly opggny vyvody. Pro rfeni na vysokofrekvemim
analyzatoru s pouzitim experimentalni aparaturyugms na Univerz#t Augsburg [35]
se wytvdil kruhovy vzorek s nanesenymi elektrodami (betipgenych vodii)
ze stibrné pasty o fimeéru 5 mm.

5.1 Porovnani vlivu m érci aparatury a zpracovani dat na kvalitu
vysledk g

Tato kapitola obsahuje vysledky opakovanyckiani provedenych na obou
typech vyvijenych aparaturdieni vybijecich prouid dielektrik. Jedné se o aparaturu se
¢tyivodicovym pipojenim vzorku (tireléovou) a o aparaturu s dvouwvamliym
piipojenim vzorku (dvoureléovou), jejichz konkrétrivodovaieSeni byla podrokin
rozebrana v kapitole 4.1.

Pro kazdy typ aparatury bylo vybrano v ramci srawngt opakovanych pibéhi
namétrenych i co nejvice se shodujicich okolnich podminkachjpiNe je vybran
jediny piibéh ze vSech @i méieni, na #mzZ se aplikuje tive owieny postup
zpracovani. TentyZz postup se aplikuje na statigtipkimér (median) vSech &bi
opakovanych reni.

5.1.1 Vysledky néfeni aparatury seétyfvodi¢éovym pripojenim vzorku

Tato n¥feni vyuzivala niici obvod realizovany dle schématu na obr. 4.@&rdvly
vzorek KMC byl upevin v drzdku a v tomto usp@dani umisin ve stigné skince.
Piavodni aparaturou sétyivodicovym gipojenim vzorku bylo provedeno celkem 16
opakovanych réeni v obdobi 8. 2. — 4. 3. 2008. Pro toto zpracbe@nvybralo pt
pribehu, které vykazovaly co nejmenSi vzajemné odchyllghai teplota a relativni
vihkost u €chto nefeni nebyla jegtsledovana.
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log | (A)

log | (A)

5.1.1.1 Vysledek jednohodieni TDRS ze dne 23. 2. 2008
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Obr. 5.1 Pfimo meteny piibéh vybijeciho proudu KMC (23. 2. 2008)
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Obr. 5.2 Upraveny pitbéh vybijeciho proudu (23. 2. 2008)
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Obr. 5.3 Frekvergni pribéh relativni permitivity (23. 2. 2008)
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Obr. 5.4 Frekvergni pribéh ztratovéhaisla (23. 2. 2008)

Z provedeného #teni a zpracovani dat na zaklagisttného dielektrického spektra lze
konstatovat, Ze #ileny vzorek vykazuje prokazatelné rel&xiamaximum na kmitétu
cca 2,5 mHz, dle uvazované varianty provedené Emuy transformace.
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5.1.1.2 Vysledek opakovanychéieni z obdobi 12. — 23. 2. 2008

V této ¢asti prace je zpracovano celkegt prabéha vybijeciho proudu gieného
vzorku KMC. Meieni prokhla ve dnech 12., 13., 20., 22., 23. 2. 2008.

Na nasledujicim obrazku je jiz ukadzan vysledekidtekého piméru median
upravenych rérenych péib¢ha, tj. kazdy diti piimo mereny signal byl nejprve upraven
matematickym postupem pro sniZzeni miry Sumu, die Ka2. Vysledny statisticky
pramér byl jiz podroben fevodu do frekvetni oblasti Fourierovou transformaci.

10,0
<
— 12,5
(@)
o
15,0
0 1 2 3 4 5

log t (s)

Obr. 5.5 Statisticky ptimér (median) gti vybranych ngrenych pabéhi
z obdobi 12. — 23. 2. 2008
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Obr. 5.6 Frekvergni prabeh relativni permitivity (12. — 23. 2. 2008)
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Obr. 5.7 Frekvergni pribéh ztratovéhaisla (12. — 23. 2. 2008)

Vysledné piibéhy sloZzek komplexni permitivity odpovidajicitpnéru psti opakovanych
meieni (za piblizné shodnych podminek) vykazuji &p prokazatelné relaxXai
maximum obdob&jako spektrum vyptiené na zaklagdjediného ditiho méteni.
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5.1.2 Vysledky néfeni aparatury s dvouvodtovym piipojenim vzorku

Nasledujici mifeni byla provedena na vyvinuté apafats dvouvodiovym pipojenim

vzorku dle obr. 4.16. Meny vzorek KMC jiz nebyl upewm v drzaku, ale svymi
vyvody byl (giletovanim) gipojen na upravené vyvody kontékjazyckového relé.
Vzorek byl takto ponechan vainv prostoru stiené skinky tak, aniz by se jakkoliv
dotykal vnitnich komponerit aparaturyi stiréni.

5.1.2.1 Vysledky jednoho &%eni ze dne 7. 4. 2008

-10,0
* ’.“’N .
$
i -12,5
E: ;
= -15,0
17,5
0 1 2 3 4 5
log t (s)

Obr. 5.8 Pfimo mefeny pibéh (7. 4. 2008)

Na nasledujicim obrazku je pro zajimavost zobradetail casového prbéhu, v emz

lze pozorovat hrubé chyby v n&enych hodnotdch, naé¢h uz nedostzovalo
matematické zpracovani &meného signalu. Poruchy v upraveném signalu se vsak
nachazejtasem mimo oblast fyzikalni platnosti dat (nad 66D0
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Obr. 5.9 Detail signalu po Upraw semilogaritmickém zobrazeni (7. 4. 2008)
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Obr. 5.10Frekvergni pribéh relativni permitivity (7. 4. 2008)
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Obr. 5.11FrekverEni pribeh ztratovéhaisla (7. 4. 2008)

Na z&klad provedeného dilho meieni téhoz vzorku KMC ze dne 7.4.2008 Ize shledat,
Ze transformovany signal v podoldielektrického spektra @ép vykazuje v ngieném
rozsahu frekvenci prokazatelné rekiamaximum. V pipac nyni pouZzité aparatury

s vyhodrjSim dvouvodiovym pipojenim vzorku v pibéhu mefici periody v3ak tento
kmitocet relax&niho maxima rozpoznavame nepatmiZze na kmitétové ose nez

v piipadt predchoziho typu gfici aparatury, a to o hodriol,3 mHz.

5.1.2.2 Vysledek opakovanychéieni z obdobi 21. 3. — 7. 4. 2008

Pro (ely srovnani vysledkméieni olgma typy aparatur byla vybrana opakovana
meéteni provedena @p za giblizné shodnych podminek. Diky jiz prov&te kontrole
relativni vihkosti a teploty na pracovisti bylo w@mo @t pribéhi zap@atych
pii relativni vihkosti blizké hodnét25 % a zaroue piitom co nejvice podobnych tak,
aby se tyto pibehy co nejvice fblizovaly hodnotami vybijeciho proudu v ramci
meienych¢adi. Jedna se o &eni provedena ve dnech 21., 27., 28. 3. 2008,.24, 7
2008.
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Obr. 5.13Frekvergni pribeh relativni permitivity (21. 3. — 7. 4. 2008)
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Obr. 5.14Frekvertni pribéh ztratovehaisla (21. 3. — 7. 4. 2008)

Provedenymi vypéty bylo opst zjisttno relax&ni maximum, odpovidajici kmittu cca
1 mHz.

5.2 Vysledky opakovanych m éreni v ¢asové oblasti

Vyvinutou zdokonalenou #iici aparaturou s dvouvastivym pipojenim vzorku
bylo provedeno celkem 38 opakovanychkiemi v obdobi 7. 2. — 13. 5. 2008. V ramci
experimeni byla na poatku kazdého experimentu (tj. §@aku faze definovaného vybiti
vzorku) kontrolovana teplota a relativni vihkost m&ticim pracovisti. Fevaznéacast
nantienych hodnot teplot a relativni vihkosti bohuzel ypdodnoceni nevykazovala
zadny dostata¢ prokazatelny vztah s hodnotami vybijeciho proudeleditrika
v n¢kterych stanovenychbasech msieni. Z divodu WtSiho pd@tu nangienych pabehi,
které jiz vykazovaly vyrazf)Si vzajemné odchylky, bylo nasletinstanoveno
pro vhodnou selekci pbeht k zawrecnému zpracovani nasledujici  kritérium.
Pro kazdy namieny piibéh se vypdetla hodnota vybijeciho proudu odpovidajiasu
5000 s jako aritmeticky pmér hodnot celkem 1000 okolnich vzdrkproudu; okolni
hodnoty do piméru byly vzaty z dvodu eliminace malého vysledného Sumu, ktery se
vyskytuje v signalu i po provedenych matematickyphavach.

Na nasledujicim obrazku je zobrazena zavislost &méimo vybijeciho proudu
pro ¢as 5000 s v zavislosti rigsle nereni, gicemzcasovy rozdil po sabuvazovanych
meteni ¢inici 1 az 3 dny nebyl uvazovan. Kazdé poéswebase nasledujici &eni ma
piitazeno index kreni o jednotku vyssi.
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5.2.1 Vykér naméirenych hodnot opakovanych réfeni aparaturou
s dvouvodiovym pripojenim vzorku

Pro vykEr me¢reni provedenych za co nejvice shodnych podminek st@nhovena
podminka, Ze vybijeci proud ¢dase 5000 s musi splvat podminku, Ze se bude
pohybovat v ufitém intervalu. Interval byl zvolen s ohledem naimér vSech
sledovanych proud vcase 5000 sa jejich rozptyl. d®h proudu vzorkem
v diskutovanycéas po sob jdoucich méieni vykazuje prokazateinrostouci zavislost
(obr. 5.15). Tato zavislost ime mit vice ficin, od proménnych podminek ®gteni
(teploty, relativni vihkosti) aZz po procesy spojes@amahanim a tudiz starnutim
vzorku. Z divodu obav ped moznymi nevratnymi zé&nami parametr méreného
vzorku byly vybrany ziskané foe¢hy, u nichz zmi#ény vybijeci proud spinil podminku:
Iso00 = I(t = 5000 s)1 (0,02;0,06) pA.

0,10
*

0,08 —
&‘ * ‘e ¢
& 0506 . 0» ’0 .o 0’
3 . e ot * e *e
g 0,04 REPLI Laow

* %
0,02 —
0,00
0 10 20 30 40
n

Obr. 5.15Pnibeh velikosti proudusdygo po sold nasledujicich rieni

5.2.2 Vysledek vylru opakovanych néreni dle stanovené metodiky

Na zaklad stanovené podminky pro Wb nangienych ptibéha vybijeciho
proudu bylo z celkového ptu 38 opakovanych #ieni vybrano 28 gieni, u nichz byl
meieny proud ve sledovanycasech mareni v uzSim intervalu hodnot a zarave
nepatil mezi nejvySsi hodnoty proudvyskytujici se u poslednich provedenyckiremi.
Z téchto celkem 28 wgieni byl stanoven statisticky tomér (median) z shoz se
vypocetly vysledné zavislosti komplexni permitivity.
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Obr. 5.16Statisticky pimér (median) celkem 28 vybrany¢hsovych pitbéha
vybijeciho proudu dielektrikem (7. 2. — 13. 5. 208
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Obr. 5.17Frekvergni pribeh relativni permitivity (7. 2. — 13. 5. 2008)
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Obr. 5.18Frekvertni pribéh ztratovehaisla (7. 2. — 13. 5. 2008)

5.3 Dopln éni vysledk g méreni o m éfeni ve frekven éni oblasti

5.3.1 Méieni frekventnim analyzatorem HP 4284A

Zkoumany vzorek dielektrika (KMC) byl pro dogim vysledki podroben réfeni
ve frekverni oblasti aparaturou dostupnou na Ustavu fyzikyTVBIno. Vzorek byl
umisgn v kryostatickém systému Janis CCS-400-204 a mimi prvek samotného
meéieni byl pouzit frekvetni analyzator HP 4284A. Vysledkyéieni teplotni zavislosti
komplexni permitivity testovaného vzorku KMC vykaaty velmi nizkou zavislost
parametii na teplog, proto je na nasledujicich obrazcich ukdzan nejgamostath
pribéh sloZzek komplexni permitivity pro pokojovou tepldB00 K) a dale pak pro dv
teploty lezici prakticky na okraji praffovaného teplotniho pasma, tj. teploty
50 a 300 K. Celé steni prokhlo dne 6. 8. 2008, vzorek byl nejprvetien v pibéhu
ochlazovani z pokojové teploty po teplotnich krack® K, a po dosaZeni teploty 10
K méieni se v pibéhu oteplovani eni provedla znovu.
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Obr. 5.19FrekverEni pribéh permitivity a ztratovéhoisla @i teplot 300 K
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Obr. 5.20Frekvergni pribéh permitivity @i teplotach 50 a 300 K
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Obr. 5.21Frekvergni pribeh ztratovéhaisla @i teplotach 50 a 300 K

5.3.2 Méfeni vysokofrekverénim analyzatorem HP 4291A

Tato neteni byla provedena na vyzkumnémiizani Univerzity Augsburg.
Zkoumany vzorek byl v Sirokém rozsahu teplot p&ten na vysokofrekvemim
analyzatoru HP4291A afippm byl teplot stabilizovan kryostatickym systémem.
Vzhledem ke specifickym praktickym asledkim nékterych nepiznivych jevi
pii méfeni v ramci kmitétového rozsahu ifstroje etrg prisluSenstvi s rozsahem
1-1500 MHz je niZze prezentovana pouzést nandtenych dat, kterd nevykazuje
prokazatelné znamky zvySenych chybremi.
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Obr. 5.22FrekverEni pribéh permitivity a jeji teplotni zavislost (1 — 245 MH
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Obr. 5.23Frekvergni pribéh a teplotni zavislost ztratovélisla (1 — 245 MHz)
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6. Zaver

V predlozené doktorské disettd praci jsou uvedeny vysledky ébeni
dielektrickych vlastnosti KMC, coZ je derivat cémy s mnoha oblastmi pouZitada
jeho aplikaci, naip jako pojiva v Iéivech ¢i lepidla, je zaloZzena na elektrostatickych
interakcich elektrickych ndbioy povrchovych vrstvachi rozhranich. To je takéistod
pro jeho studium elektrickymi metodami.

v

Tézist DDP sp@iva v experimentalnfésti. Rednetem této experimentalasti
bylo kompletni péizeni ¢asovych zavislosti vybijecich praudkondenzatoru, jehoz
dielektrikem byl zkoumany vzorekgstre zvladnuti velkého rozsahugienych hodnot
(10 — 10 A), Sirokého asového intervalu #ieni (1 — 18 s ~ 1 den), s tim
souvisejiciho velkého gtu vzorki, oSeteni vlivi vnéjSiho ruseni, redukce Sumu,
zpracovani vysledkaz po finalni Fourierovu transformaci a konstruttigilektrického
spektra ve frekvami oblasti. Uspokojeni vSechichto pozadavk si v podstat
vyzadalo zcela novou realizaci experimentalnihdzeai.

Za prinosy DDP Ize povazovatgdevsim nasledujici:

* pofizeni dielektrického spektra KMC ve frekvegnim intervalu
20uHz - 0,5 Hz,

» identifikace relaxaniho maxima pii teplo€ okoli na frekvenci 1 mHz
a stanoveni jeho paramitr

e vypracovani metodiky pottmvani Sumuy zaloZzené na kombinaci
konstruknich, obvodovych i softwarovych prigk

* realizaci experimentalniho zézenivéetre manualu pro jeho uziti, které tak
muze poslouzit pro jiz rutinni gieni dielektrickych vzonk i dalSim
uzivatetim.

Vramci prace byla ziskdna dielektrickd spektra KNietodou dielektrické
relaxani spektroskopie wasové oblasti v kmitdovém rozsahu 2QHz — 0,5 Hz, kde
bylo identifikovano relaxéni maximum o frekvencif,x = 1 mHz. Odpovidajiciasova
konstanta tohoto relagaiho maxima fi teplo€ okoli ¢inila t = 159 s a ztratovéislo
¢” = 0,027. Pro doplani vysledki byla také ptizena dielektricka spektra ve frekvei
oblasti déma aparaturami v celkovém rozsahu frekvenci 106-F50 MHz, v nichz
vzorek vykazoval prokazatelné relgrd maximum pi kmitoctu fnax = 104 kHz
s odpovidajici hodnotou ztratovétislas” = 1,014.

Pro realizaci na‘eni dielektrické relaxai spektroskopie wasové oblasti byla
vyvinuta aparatura, kter4 obsahuje specialni obv@#eseni a stitni meéticiho obvodu
tak, aby se zajistilo maximalni mozné podai rusivych signél obsazenych v signalu
uzitecném jiz v paibchu mefeni. Dale byla vypracovana metodika pé&thgani Sumu
zalozend na matematickém zpracovanfizgmého souboru dat vybijeciho proudu
dielektrik ziskanéhoffimym méfenim. Jedn& se o vyuZiti metod matematické statisti
aplikovanych pro specifickou oblast dielektrickyefieni, a to jak na dil jednotlivé
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zmeiené ptibéhy vybijecich proud dielektrik, tak na soubory dat ziskanych
opakovanym rérenim téhoz vzorku.

Kromé vyvinuté experimentélni @&ici aparatury pro ¢asovou oblast
dielektrickych néeni byl jako sotastieSeni grantového projektu FRVS 1162/2008/G1
vypracovan manual, jenz umozni dalSim uzivatel vyuzit dané experimentalni
pracovis¢ pro snadné asfené mireni dielektrickych paraméir riznych vzork
materialu.
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