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Abstrakt

Priace se zabyva dielektrickou relaxacni spektroskopii karboxymetylceluldzy
v Casové oblasti. V ramci experimentdlnich praci bylo navrzeno a postupné daile
vyvijeno meéfici pracovisté umoznujici zdznam Casového prabéhu vybijecich proudu
dielektrik, jeho zpracovani a analyzu.

Predmétem meéteni byla karboxymetylceluléza, coz je jednoduchy polysacharid
pouzivany v Sirokém spektru aplikaci, mezi jinym i v biomedicinském inZenyrstvi.
Studium  vlastnosti  karboxymetylcelulézy si  vyZddalo vytvofeni vlastniho
experimentalniho zafizeni, v némz byly oSetfeny stabilizace vzorku pfed méfenim, jeho
nabijeni 1 vybijeni v definovanych Casovych intervalech, pfepindni mezi jednotlivymi
rezimy, zdznam meéfeni, Gpravy a zpracovani nameéfenych signali az po Fourierovu
transformaci do frekvencni oblasti. Frekvencni pribéh komplexni permitivity ¢i jeho
imagindrni ¢ast, ziskany Fourierovou transformaci prubéhu vybijeciho proudu
dielektrika v Casové oblasti, se pak oznaCuje jako dielektrické spektrum. Vzhledem
k tomu, 7e mé&feni probihala na velice nizkych drovnich méfeného signalu (pod 107 A),
nejednalo se o pravé jednoduchou zdleZitost. V rdmci prace tak bylo nutné studovat
a fesit otazky zemnéni, Sumu a citlivosti k riznym vnéj$im vlivim.

v

Hlavnim téziStém priace je matematické zpracovani Sumu pfitomného
ve vybijecim proudu, tedy operace s puvodnimi ziskanymi signdly v Casové oblasti
smefujici v podstaté k Cislicové filtraci zaznamenanych dielektrickych dat. Na to
navazujicim cilem price je objasnit dielektrické parametry zkoumaného vzorku

-----

vybeér a aplikace metody prevodu upraveného signdlu do frekvencni oblasti.

Meéfteni vCetn€ experimentdlni Casti i zpracovani mérenych dat bylo provedeno na
Ustavu fyziky FEKT VUT Brno. Pro tiéely méfeni byl pouZivan elektrometr Keithley
617, mefici most HP 4284A a kryogenicky systém Janis CCS-400-204. Vysledky
meéfeni byly doplnény meéfenim provedenym na V. katedfe experimentdlni fyziky
Prirodovédecké fakulty University Augsburg.

Abstract

The dissertation deals with the time-domain dielectric relaxation spectroscopy
of carboxymethylcellulose. The main attention was paid to the experimental part
of research, mainly to the design and subsequent development of an experimental setup
for the measurement of discharge currents and for their processing and analysis.

The subject of the measurement is carboxymethylcellulose (CMC), which is
a simple polysaccharide used in wide range of applications, among else also
in biomedical engineering. The study of CMC properties has required the development
of a new experimental set-up of original design, which includes the equilibration (short-
circuiting) of a sample before the measurement, charging and discharging at defined
time intervals, switching between these two modes, recording of measurement,
adjustments and processing of measured signals up to Fourier transformation into the



frequency domain and, finally, calculation of complex permittivity of the sample.
The frequency dependence of complex permittivity or its imaginary part, obtained by
Fourier transformation of discharge current in time domain, is then referred to as the
dielectric spectrum. In view of the fact that current measurements were done at very low
levels of measured signal (below 1012 A) the whole measurement was no easy matter.
The framework of the work also necessitated studies and subsequent resolution
of problems associated with shielding, grounding, presence of noise and sensitivity to
various ambient influences.

The research work focused on a reliable and trustworthy measurement of very low
discharge currents and, subsequently, mathematical processing of noise present in them,
i.e., operations with the original, experimentally established signal in time domain,
leading in principle to a digital filtration of measured dielectric data. A further pursued
objective is the explanation of dielectric parameters of tested carboxymethylcellulose
sample in the widest possible frequency spectrum. The integral part of the research was
the selection and application of the method for the transformation of the adjusted signal
to the frequency domain.

The experimental works, including data processing, were carried out in the
Department of Physics, Brno FEEC BUT. Measurements were done with Keithley 617
Electrometer, HP4284A Frequency Analyzer and Janis CCS-400-204 cryogenic system.
The results were completed with results obtained at the V Department of Experimental
Physics, Centre for Electronic Correlations and Magnetism, University of Augsburg,
Germany.
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Seznam symbolu

a, A koeficient, konstanta zesileni

b konstanta

B magnetickd indukce

C kapacita

Co geometrickd kapacita dielektrického vzorku

Cp kapacita kondenzatoru paralelniho ndhradniho obvodu
d tloust'ka dielektrika

D elektrickd indukce, rozptyl

E intenzita elektrického pole

Eo intenzita elektrického pole pti nabijeni dielektrika

E intenzita lokdlniho elektrického pole

Ep elektrickd pevnost

f kmitocet

Af kmitoCtovy krok

F distribu¢ni funkce (rozloZeni pravdépodobnosti)

fvz vzorkovaci kmitocet

g(7) hustota rozloZeni relaxacnich dob

G vodivost, operator, frekven¢ni pfenosové funkce, spektralni hustota vykonu
h impulsni odezva systému

H intenzita magnetického pole

H(z) obrazovy pfenos systému

i koeficient, okamzitd hodnota proudu v Case

1poL nabfijeci proud dielektrika v Case

1DEPOL vybijeci proud dielektrika v Case

I proud

Iy pocate¢ni (maximalni) hodnota proudu

] imaginarni jednotka, koeficient, okamzitd hodnota proudové hustoty v Case
JPOL proudové hustota pfi nabijeni dielektrika

JDEPOL proudova hustota pfi vybijeni dielektrika

J proudova hustota

k koeficient, Boltzmannova konstanta

K koeficient, kovariacni funkce

1 koeficient

L koeficient, induk¢nost

m koeficient

M magnetizace

N konstanta, pocet vzorkd, pocet realizaci nahodného procesu
n koeficient, ¢islo diskrétniho vzorku, komplexni koeficient
p komplexni koeficient, pravdépodobnostni funkce

P polarizace

P, polarizace pti nabijeni dielektrika

P, polarizace nasyceni




Dielektrickd spektroskopie karboxymetylcelulézy v Casové oblasti

P, polarizace pti vybijeni dielektrika

Ps ustdlend hodnota polarizace

P.. pocatecni (pfechodnd) hodnota polarizace

q elektricky ndboj, koeficient

Q elektricky ndboj

r vzdalenost, koeficient

R odpor (rezistence), korelacni funkce

Rp odpor rezistoru paralelniho nadhradniho obvodu
S koeficient

s(t) spojity signdl v Case

S plocha elektrod

S(w) spektrdlni funkce

t cas

At vzorkovaci interval

T teplota, perioda (vzorkovaci interval)

Tm teplota relaxaéniho maxima

U napéti

Uy nabfijeci napéti vzorku

v objem

w(t) funkce ¢asu, Gaussova funkce

W, aktivacni energie

X, X vstupni velicina

X(f) amplitudové frekvencni spektrum signélu

y, Y vystupni veli¢ina

z komplexni proménna

Z impedance

1(t) funkce jednotkového skoku

tg & ztratovy Cinitel

o polarizovatelnost, koeficient funkce rozdéleni relaxacnich dob
B koeficient funkce rozdéleni relaxacnich dob

) ztratovy uhel

d(t) funkce jednotkového impulsu

Y merna elektricka vodivost (konduktivita)

Yo vlastni konduktivita dielektrika (v konstantnim elektrickém poli)
Ya absorp¢ni konduktivita

é komplexni permitivita

g redlnd slozka komplexni permitivity (relativni permitivita)
g imagindrni sloZka komplexni permitivity (ztradtové ¢islo)
& relativni permitivita (ekvivalentni znacenfi)

€ statickd permitivita

€ optickd permitivita

€ permitivita vakua, konstanta

o(1) funkce poklesu

D(1) funkce odezvy
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Wi
e
Wx
Ho

Pp
Pv

To
y(t

)

dielektrickd susceptibilita

indukovany dip6lovy moment

relativni permeabilita

stfedni hodnota

permeabilita vakua

objemova hustota ndboje

povrchova rezistivita

vnitini rezistivita

smérodatnd odchylka

¢asova konstanta, relaxacni doba

nejvice zastoupend relaxacni doba molekul
bdzova funkce vinkové transformace, vinkové funkce
thlovy kmitocet

thlovy kmitocet relaxacniho maxima
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1. Uvod

Yev s

Zijeme v dobg, ve které nas doslova na kazdém kroku obklopuji neustale sloZit&jsi
elektrotechnickd zafizeni, at’ jiZ silnoproudd nebo obsahujici polovodi¢ovou techniku.
V kazdém piipad€ je vyvoj téchto pfistroji a zafizeni do znacné miry zavisly
i na dostupnosti kvalitnich izola¢nich a dielektrickych materidltd. V dnes$ni dobé€ jsou
zpravidla pozadovdny tyto materidly s co nejvySsi teplotni odolnosti i Zivotnosti
pfi zachovani ostatnich potfebnych parametrd. Kvalitni izolaéni materidly umoziuji
konstruovat pfistroje mensich rozmérd a zdaroven Setii jiné nedostatkové a drahé
suroviny.

Z vysSe uvedenych davodu je ziejmé, Ze pro nasazeni modernich dielektrickych
a izolacnich materidld musime znat dokonale jejich vlastnosti. Jediné tak lze bezpecné
dosdhnout plnohodnotné vyuZiti téchto materiald bez negativniho vlivu na spolehlivost
provozu uvazovaného elektrotechnického zafizeni ¢&i technologického celku.
Pro komplexni posouzeni vlastnosti dielektrickych materidlt tedy potfebujeme vyuzit
novych teoretickych poznatkti i moZnosti experimentalnich méficich metod.

Dielektricka relaxacni spektroskopie (DRS) patfi mezi moderni nedestruktivni
metody; jednd se o metodu spadajici do oblasti na pomezi elektrotechniky, fyziky,
chemie a materidlového inZenyrstvi. DRS se v podstaté zabyvd zkoumdnim odrazu
mikrofyzikdlnich mechanismu testované latky na vnéjSek. Samotné méfeni je zalozeno
na nepiimém meéfeni polarizace jako odezvy vzniklé po zmeéné elektrického pole.
Zminéné polarizani jevy lze méfit za pusobeni stejnosmémého i stiidavého
elektrického pole.

Z globélniho pohledu je DRS Sirokopasmovou méfici metodou umoznujici méreni
vlastnosti materidli v rozsahu kmitoctd od zlomkt Hz az po kmitoCty spadajici
do oblasti optického zafeni. T€ziStém zdjmu dielektrické relaxacni spektroskopie je
ziskani zavislosti komplexni permitivity dané litky na frekvenci (tzv. dielektrické
spektrum) a na dalSich veli€inich, které méfené vlastnosti vyrazné ovliviiuji. Mezi tyto
veliCiny se fadi predevS§im teplota okoli s moZnou kombinaci teplotniho starnuti vzorku
a relativni vlhkost okolniho prostfedi. V jednodussich piipadech obvykle pozadujeme
pouze dostateCnou Casovou stabilitu parametri okoli na konstantni zndmé trovni
v prubéhu méfeni; pfi pozadavku ziskat nejkvalitn€jsi mozné informace o vlastnostech
méfeného materidlu jiz ovSem potfebujeme zndt zdvislost komplexni permitivity
na kombinaci vice vstupnich veliCin.

Dielektrickd relaxaéni spektroskopie ma velky vyznam pfi nasazeni
v nedestruktivni diagnostice materidli a soustav. Materidly mohou byt kontinudlné
testovany jiz béhem vyroby, aby se zaruCil poZadovany rozsah parametra.
Dalsi vyznamny okruh vyuziti ¢ini nedestruktivni diagnostika provozovanych systému,
kdy je potieba kontrolovat zejména stav izolaCnich systémi, s cilem vcas detekovat
potfebu vymeny izolaci a pfedejit ptipadné havérii. Dielektrickd relaxacni spektroskopie
patii obecné mezi metody podilejici se na zkoumani dal§ich neelektrickych parametrti
latek, souvisejici predev§im s chemickym slozenim materiald. Je ovSem nutné
poznamenat, Ze vysledky méteni DRS v obecném piipad€ nepodavaji veskeré detailni
informace o chemicko-fyzikalnich vlastnostech méfenych materiald. Pro podrobnéjsi
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predstavu o zkoumaném materidlu je nutné vyuzit dalSich teoretickych poznatkd,
piipadné i jinych méficich metod.
V pasmu radiotechnickych kmitoctd se pouzivaji dvé metody DRS:
e v Casové oblasti (TDRS).
e ve frekvencni oblasti (FDRS).

Pro méfeni DRS ve frekvencni oblasti se pouzivaji metody zaloZené na st¥idavych
meéfenich. Pro rozsahy kmitoctl zacinajicich velmi nizkymi hodnotami v fadu jednotek
uHz se pouzivd DRS v Casové oblasti. Vzorek dielektrika je vystaven skokové zméné
napéti a méfenou odezvou je Casovy prubéh proudu dielektrikem. Naméfend data
ve frekvenéni i Casové oblasti jsou vzdjemné prevoditelnd s pouZitim Fourierovy
transformace.

Oblast dielektrickych méteni v Casové oblasti (TDRS) je pfedmétem této préce.
V ramci dielektrické relaxacni spektroskopie v Casové oblasti (TDRS) je tfeba feSit
nékolik problému. Vzhledem k tomu, Ze dielektrické materidly maji soucasné zpravidla
izolacni charakter, jde v experimentdlni roviné o méfeni velmi malych proudu (fadové
10 az 10" A) a po pomé&mé dlouhou dobu (typicky hodiny; f = 1 uHz
~T = 10%s = 1 den). Takovéto hodnoty jsou jiz velice siln€ zatiZzeny Sumem, ktery
vyrazné deformuje pozadovany pribéh vybijeciho proudu v zavislosti na Case. Tento
Sum tedy musi byt z méfenych hodnot proudi eliminovan ¢i alespon podstatné omezen,
a to bud’ jeSté v ramci experimentu vhodnou konstrukci méfici aparatury (stinéni) nebo
v rdmci ndsledujiciho matematického zpracovani (Cislicova filtrace).

Mefeni v Casové oblasti v podobé ziskaného prubehu vybijectho proudu (pfimym
meéfenim) nemd piili§ velkou vypovidaci schopnost — jednd se o monoténné klesajici
prubéh bez vyraznych rysu. Vysledky je tfeba transformovat do frekven¢ni oblasti,
coz uz ovSem v DRS vyzaduje pouziti specidlnich variant Fourierovy transformace,
nebot’ se jednd o neperiodicky zaSumény signdl, zndmy navic pouze v omezeném
casovém okné.

Nésledujici druhd kapitola pojedndvd o stavu problematiky v oblasti
dielektrickych meéfeni. VCcetné rozboru zde jsou rovnéZ podany informace
o karboxymetylceluldze, jez je pfedmétem zkoumdni. Tato kapitola se zabyva teorii

cs M2

dielektrik, méfenim vybijecich proudu dielektrik a teorii ¢islicového zpracovani signdla.

Tteti kapitola prezentuje cile této price s pfihlédnutim ke stavu problematiky
uvedenému v kapitole 2. Ctvrta kapitola se pak jiZz zabyvd teoretickymi i praktickymi
aspekty mefici techniky dielektrické relaxacni spektroskopie v Casové oblasti. Kapitola
je logicky rozdélena do tii Casti odpovidajicim postupu dielektrickych méfeni v Casové
oblasti, a to na feSeni méfici aparatury, Upravy namétrenych dat v Casové oblasti a na Cast
pfevodu dielektrickych dat do oblasti frekvencni. Posledni dvé kapitoly obsahuji

informace s vysledky méfeni a shrnuti téchto dosazenych vysledka.
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2. Stav problematiky

2.1 Dielektrika

2.1.1 Polarizac¢ni mechanismy dielektrik

Z teorie je zndmo, Ze idedlni dielektrikum ¢i izolant tvoii l4tka, kterd obsahuje
pouze elektrické naboje védzané elektrostatickymi silami [1]. U redlnych dielektrik
se vSak kromé vazanych elektrickych nédboji setkdvime i s naboji volnymi,
zpusobujicimi jejich nezadouci elektrickou vodivost. Fyzika dielektrik se zabyva déji
probihajicimi v latkdch pusobenim elektrického pole, tedy pohybem zminénych
elektrickych nabojl. U idedlnich dielektrik tvoii zdkladni fyzikdlni proces dielektricka
polarizace. Dielektricka polarizace je jev, pfi némzZ se pusobenim vnéj$iho i vnitiniho
elektrického pole posouvaji elektricky vdzané naboje ze svych rovnovdznych poloh
do poloh novych na malé omezené vzdalenosti; timto jevem je zpusoben vznik
indukovaného elektrického dip6lu u nepolédrnich dielektrik. Obsahuje-li ldtka polarni
molekuly, orientuji se elektricky vdzané naboje do sméru elektrického pole.

2.1.1.1 Prehled Maxwellovych rovnic

Driive nez pristoupime k popisu zakladnich veli¢in a jevl spadajicich prevaziné
do oblasti dielektrik, uved'me diferencidlni tvar Maxwellovych rovnic:

—

— oB
tE = —— | 1
ro 5 (1)
rotH = J +8_D , 2)
ot
divD = O, (3)
divB=0 , 4)

kde D je elektrickd indukce, E intenzita elektrického pole, B magnetickd indukce,

H intenzita magnetického pole, p objemova hustota ndboje, J proudova hustota.
Maxwellovy rovnice jsou zdkladnimi rovnicemi makroskopické elektrodynamiky,
definuji elektromagnetické pole v kazdém bod€ prostoru. Vystupujici veliiny zde
chapeme v piipadé harmonickych prabeht jako komplexni vektory [1].

Maxwellovy rovnice se dopliiuji o nezbytné materidlové vztahy:

D

g.E+P ,B=u, H+M ,J=yE (5)

t
ooT}
1l
RS
%
T

resp. D= E,.E,. (6)

-10-
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kde P je polarizace, M magnetizace, ¥ mérnd elektrickd vodivost (konduktivita);
ostatni obsaZené veliCiny jsou uvedeny v seznamu veli€in na zacitku préace a budou dale
konkretizovény.

2.1.1.2 Zdkladni veli¢iny a vztahy pro popis polarizace

Dip6lovy moment dvou naboju stejné velikosti ¢, ale opa¢ného znaménka,
od sebe vzdélenych o vzddlenost r je ddn vztahem:

H;=qr (7

mi smér od zdporného ndboje ke kladnému. Velikost indukovaného dipdélového
momentu lze téZ vyjadrit, zndme-li intenzitu lokdlniho elektrického pole:

i =a.E, (8)
kde a znaci polarizovatelnost uvazovanych nabitych ¢éstic, Ej lokdlni elektrické pole.

Mezi zakladni makroskopické veliCiny pro zkoumdni elektrickych pochoda
v dielektrickych materidlech patii intenzita elektrického pole E, elektrickd indukce D

apolarizaceﬁ. Vektor polarizace je definovdn jako objemova hustota celkového
dip6élového momentu v uvaZované latce:

Y
P=t_, ©)
Vv
priCemz soucet mikroskopickych indukovanych dipdlovych moment se uskuteiiuje

pies cely objem dielektrika V. Veli€iny E,D,P jsou mezi sebou vazany vztahem:
D=¢g, E+P, (10)

kde & = 8,854.10"% F.m™ je absolutni permitivita vakua. Velikost elektrické indukce
vyjadiuje ploSnou hustotu ndboje na elektrodich redlného kondenzitoru. Vektor
polarizace spolecné s relativni permitivitou & uddva miru polarizace dielektrika:

P=¢g,kE=¢,(¢, -1).E , (11)

kde xznaci dielektrickou susceptibilitu. Vektor elektrické indukce 1ze tedy vyjadrit:

— —

D=¢g,€ E . (12)

Na obr. 2.1 je uveden Casovy prubéh velikosti polarizace po skokové zméné
vnéjsiho elektrického pole z nulové hodnoty na urcitou konstantni hodnotu [2]. Z grafu
zavislosti velikosti polarizace na Case je patrné, Ze polarizace po okamzZiku pfipojeni
elektrického pole roste pozvolna ze své minimélni hodnoty P_ (v Case t — 0), dané

velikosti optické permitivity £_, aZz po svou maximdlni hodnotu P, (v Case t — ),

oo ¥

danou velikosti statické permitivity €. Uvedené konstantyé&g,€_ vyjadiuji velikost

relativni permitivity daného dielektrika pfi dvou krajnich hodnotich frekvence, jez jsou
z praktickych divodi danych moznostmi méfici techniky definovany jako frekvence:

-11-
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f(&5) =0 Hz, f(e.)—10"Hz. Casovd zédvislost ndristu polarizace dielektrika

pfi nabijeni (resp. zdvislost pfi vybijeni) je ddna obecné funkci odezvy P(¢):

P(t)=&,(c. —1).E+&,(¢, —€.).ED(). (13)
A
E
E,- - —
0 t
P

P=(es-1)gE,
(SS' Soo) 8OEO

Po= (€~ 1)€oEy

0 t

Obr. 2.1 Polarizace dielektrika [2]

V dielektrickych liatkach se obvykle vyskytuje nékolik mechanismt polarizace,
slabsi byvaji prekryty siln€jSimi. Podle doby trvani rozliSujeme polarizace pruzné
arelaxacni. Pruzné polarizace probéhnou prakticky okamZité, bez ztrit energie;
tyto polarizace jsou frekvencné nezavislé v pasmu radiotechnickych kmitocta.
Doba ustdleni tohoto typu polarizace byva fddoveé krat$i nez 10" s. Naopak relaxaéni
polarizace je typickd tim, Ze po pfiloZeni elektrického pole pribyva polarizace pomalu,
po odpojeni pole ubyva polarizace rovnéZ pomalu. Doby potiebné pro ustdleni té€chto
jevu jsou relativné velké, v relacich pfiblizné 10® a7 10*® s. Pomalé polarizace jsou
zna&né z4vislé na teplotd, provizi je ztrity energie v dielektriku. Casové relace doby
ustédleni byly zminény s ohledem k moZnostem soucasné méfici techniky.

2.1.1.3 Klasifikace polarizacnich mechanismii

Polarizaéni mechanismy se zpravidla klasifikuji podle druhu Céstice, jez se
po pfivedeni vnégjSiho elektrického pole uvede do pohybu, a tim vyvold polarizaci
dielektrika. Polariza¢ni mechanismy lze tedy rozdé¢lit na elektronové, iontové, dip6lové
a ddle mezivrstvové a spontanni [3]. Obdobnym zpusobem by bylo mozné rozdélit
polarizacni mechanismy dielektrik podle doby trvéani (ustdleni) polarizace na polarizace
pruzné (elastické), relaxacni a polarizace zvlastni. Piehled polarizacnich mechanismt
je uveden nasledovné:

-12-
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Klasifikace polarizacnich mechanismii

® Pruzné (elastické) polarizace
- elektronova
- iontova (pruznd)
e Pomalé (relaxacni) polarizace
- dipdlova
- lontova (relaxacni)
e Zvlastni polarizace
- mezivrstvova (migracni)
- samovolnd (spontdnni)
- trvald (permanentni)

rezonancni

V dielektrickych materidlech se obvykle vyskytuje nékolik druhi polarizaci
soucasn€, pfitom plati, Ze slab§i mechanismy byvaji prekryty mechanismy silnéjSimi.
Pokud se tedy vuvazovaném dielektriku vyskytuje vétSi pocet polarizacnich
mechanismi, nékteré z nich nemusi byt z vnéjsku nijak pozorovatelné, za predpokladu
konkrétnich podminek experimentu.

Pruzné polarizace, mezi néz patii elektronova a iontova polarizace, prob&hnou
velmi rychle a beze ztrit energie. Tyto polarizace nejsou zdvislé na kmitoCtu,
resp. prispivaji svym vlivem urcitou slozkou k ostatnim polarizatnim mechanismum,
pficemz v ramci elektrotechnickych kmito¢ti muzeme tuto slozku z praktického
hlediska povaZovat za velmi malou a konstantni, tj. ztratové &islo £” — 0 a komplexni
permitivita € — €.

Relaxacni polarizace se charakterizuji tim, Ze po pfipojeni elektrického pole
narasta polarizace pomalu a stejn€ tak pozvolna klesd po odpojeni elektrického pole.
Ustdleny stav tj. odeznéni polarizacniho ¢i depolarizaéniho procesu u téchto jevu
nastava za relativné dlouhou dobu, coZz doklada obr. 2.2 se zavislosti akumulovaného
naboje deskového kondenzatoru v Case za pusobeni stejnosmérného stalého elektrického
pole. Konkrétni obrazek i dals{ ilustrace této podkapitoly jsou pfevzaty z literatury [4].
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t t
a) —>» t(s) b) —>» t(s)

Obr. 2.2 Casovy pribéh néboje na deskéch kondenzatoru a) nabijeni b) vybijeni [4]

Casovy prubéh téchto polarizadnich mechanismd, které z hlediska elektrotechniky maji
charakter pfechodného dé¢je s extrémné dlouhou dobou trvani, se pro praktické aplikace
pfiblizné popisuji pomoci exponencidlni funkce:

P = P{l—e[ﬂ P = Pn.e(_éj , (14)

kde P, a P, urcuji velikost polarizace pfi nabijeni (vybijeni) dielektrika, P, je polarizace
nasyceni. Obvyklym zplsobem definovand casovd konstanta 7 se v oblasti
dielektrickych aplikaci nazyvd relaxaéni dobou. Je tfeba si vSak uvédomit,
ze exponencidlni funkce (14) je pouze ptibliznou ndhradou funkce (13), kterd obecné
exponencidlni byt nemusi. Relaxacni polarizace vyrazné zdvisi na teplote, jsou vzdy
spojeny se ztrdtami energie v dielektriku ve formé ztraceného tepla.

Na tomto mist¢ je potieba pfipomenout, Ze vySe ukdzand zdvislost
akumulovaného ndboje deskového kapacitoru se zkoumanym dielektrikem na dobé
nabijeni mé v piipadé obecného dielektrika totozny pribéh jako Casova zavislost
polarizace; rozdil prabéhti 1ze z pohledu presného matematického vyjadreni definovat
pouzitim korek¢ni multiplikativni a aditivni konstanty, prub€hy jsou linearné zavislé.
Casovy pribéh polarizace dielektrika dle obr. 2.1 definuje rovnice (13). Jak bude
uvedeno déle, funkce odezvy se ziskd ¢asovym integridlem funkce poklesu, pfi¢emz tato
funkce poklesu je pfimo umérna proudu dielektrikem bez vodivostni slozky. Pokud se
tedy nahradi vyraz funkce odezvy v rovnici (13) Casovym integralem proudu dielektrika
(pfesnéji vybijectho proudu ndsobeného presnou korekéni konstantou), tak naznacenou
substituci vlastné obdrzime vyjadreni elektrického nédboje v Case dle definice jednotky
elektrického proudu jako: i(r) = dg/dt . Polarizace mazZe byt takto ekvivalentné vyjadiena
jako funkce elektrického ndboje akumulovaného v deskovém kondenzatoru
s uvazovanym dielektrikem. Obrazky 2.1 a 2.2 jsou pouze jinym zpusobem vyjadieni
funkce odezvy definujici polarizaéni pochody dielektrik s vyznamnymi praktickymi
disledky.

Prakticky dusledek pfedchoziho rozboru spociva v ndhrad€ veliCiny polarizace
snadno makroskopicky meéfitelnou veliCinou v podobé elektrického ndboje. Elektricky
ndboj pfeneseny za urcity Cas lze jiz snadno meéfit na zdkladé pifimého meéfeni
elektrického proudu a provedeni jeho integrace pro dany asovy interval.
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Elektronovd polarizace

Elektronové polarizace spocivd ve zméné rozloZeni hustoty elektronového obalu
atomud pod pusobenim vnéjsiho elektrického pole; z korpuskuldrniho hlediska se jedna
o zmeénu polohy elektronu v atomu. Jadro atomu je tazeno ve smeru vnégjSiho
elektrického pole, elektrony opacnym smeérem; v tomto disledku stfed elektronového
obalu nesplyvd se sttedem atomového jadra. Stfedni hodnota celkového dipélového
momentu za pusobeni vnéjsiho elektrického pole uz neni nulovd, atom se nyni chova
jako elektricky dip6l surCitym dipélovym momentem. Elektronovd polarizace
se ustaluje v casech 10 az 10" s po priloZeni elektrického pole, a proto
ve frekvenénim intervalu 107 — 10™'° Hz vytvéii pouze konstantni piispévek k redlné

sloZzce komplexni permitivity a nulovy pfispevek ke sloZce imaginarni.

Samotny proces elektronové polarizace nezdvisi na teploté, polarizovatelnost
uvazovanych ¢astic je konstantni. Z hlediska redlnych experimentt vSak plati, Ze objem
dielektrika se jiz s teplotou urcitym zptisobem méni. Uvazime-li tedy skute¢nou situaci,
kdy se méni teplota, tak pfi nezménéné polarizovatelnosti C¢4stic a nepatrn€ jiném
objemu zkoumaného dielektrika bude velikost polarizace dle vztaht (8), (9) pozménéna;
zména teploty v redlném piipadé vyvold zménu permitivity dielektrika v disledku
tepelné-mechanickych zmén vlastnosti materidlu.

DRAHY ELEKTRONU  _E o

_X
L
!

[
r

Obr. 2.3 Podstata elektronové polarizace [4]

Slozka relativni permitivity zptusobend elektronovou polarizaci je tedy v uvazovaném
frekvenénim pasmu (tj. pod 10° Hz) konstantni, ale zdvisld na teploté. Elektronové
polarizace nezpusobuje tepelné ztraty v dielektriku. Nasledujici obr. 2.4 ukazuje
zjiSténou teplotni zavislost relativni permitivity nepolarniho dielektrika, resp. dielektrika
s neutrdlnimi molekulami (bez vlastniho dipélového momentu), u kterého elektronovou
polarizaci mtizeme povazovat za dominantni polarizacni proces.
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Obr. 2.4 Teplotni zavislost permitivity nepoldrniho dielektrika pfi konstantni
frekvenci [4]

Z grafu teplotni charakteristiky redlného nepolarniho dielektrika vztaZzenému k jediné
zkoumané frekvenci lze usoudit, Ze permitivita a tudiZ kapacita kondenzitoru
z takového materidlu se nemeéni vyrazng, s rostouci teplotou vSak mirn¢ kles4.

Iontovd polarizace

Iontovou polarizaci pozorujeme u polarnich materidld, jejichz molekuly se
sklddaji ze dvou nebo vice iontd. Tyto materidly vykazuji urity nenulovy vlastni
dipdlovy moment i bez existence vné¢jSiho elektrického pole. V pevnych latkach jsou
molekuly s okolnimi molekulami spojeny tésnymi vazbami, molekuly nemohou meénit
svoji polohu libovolné. V urcitych mezich ale mohou meénit svoji vzdjemnou polohu
ionty v molekule. Kazd4 poldrni molekula disponuje i bez vlivu vnégjsiho elektrického
pole vlastnim dipélovy momentem, celkovy dip6lovy moment zna¢ného poctu molekul
v disledku jejich neusmérnénych poloh ov§em konverguje k nule. V piipadé ptasobeni
vnéjsiho elektrického pole se projevi usmérnénd deformace molekul; kladné ionty se
posunou ve sméru elektrického pole a zdporné opaCnym smérem. Timto principem se
v homogennim elektrickém poli k vektoru dipélového momentu kazdé molekuly pficita
dalsi vektor jednoho smeéru, vysledny vektor dipélového momentu vSech molekul
puvodné nulové velikosti ziskd nenulovou velikost a smér rovnob&zny se smeérem
elektrického pole [5].

Jak bylo vyse uvedeno, iontovou polarizaci zpusobuje pohyb pruzné vazanych
ionti pod puasobenim elektrického pole, vyskytuje se v iontovych krystalech. Jeji
charakteristickd doba odezvy &ini asi 107! az 10" s, a proto se opét ve frekvenénim
intervalu 10° — 10*'° Hz jeji frekvencni zdvislost obvykle neprojevuje. Piispévek této
polarizace k redlné sloZce komplexni permitivity je konstantni a k imagindrni sloZce
nulovy. Iontova polarizace v ramci uvazovanych elektrotechnickych kmito¢ti probiha
prakticky beze ztrét, zavisi na teploté (viz obr. 2.5).
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Ho=q.f

Obr. 2.5 Podstata iontové (pruzné) polarizace [4]

Teplotni zdvislost experimentdlné zjiSténé permitivity materidlu s dominantni iontovou

polarizaci vykazuje linearni pribéh se znatelnéjSim rastem (obr. 2.6).

e'(-)

! .

— T(K)

Obr. 2.6 Teplotni zavislost permitivity iontového krystalu pfi konstantni frekvenci [4]

Dipélovd polarizace

Dip6lova polarizace se vyskytuje u polarnich latek. Vznika v dasledku nataceni
dipdla pasobenim elektrického pole, at’ jiz permanentnich nebo dipdlt indukovanych
elektrickym polem. Pozoruje se zpravidla v asovém intervalu od 10® do 10** s. Horni
mez pfitom nevyplyvd z néjakého fyzikdlniho omezeni, ale je ddna pouze technikou
ke sledovani polarizace. V dielektriku se mohou vyskytovat i dipdly s relaxacni dobou
VE&tsi nez 10%° s. Dipélové polarizace je zdkladnim druhem polarizace, ktery se vyskytuje
v polymernich materidlech. Casovy pribéh ndboje uvniti takovych litek, pokud
neuvazujeme meéfitko Casové osy, v podstaté odpovidd prabéhu uvedenému na obr. 2.2,
kde muaze byt i dipdlovd polarizace majoritnim polarizaénim procesem. Dipdlova
polarizace patii mezi déje, které zplisobuji ztraty energie v dielektriku a zavisi na teploté
a kmitoctu.

Tontovd relaxacni polarizace

Iontovou relaxacni polarizaci 1ze pozorovat v iontovych latkdch s netésnym
ulozenim iontd, jako napf. anorganicka skla, keramika. Tyto pochody na molekularni
drovni jsou provazeny ztrdtami energie a zavisi na teploté i kmitoCtu. Doba ustéleni se
pohybuje v Casovych relacich 102 -10%s [2), [4].

=17 -



Dielektrickd spektroskopie karboxymetylcelulézy v Casové oblasti

Obr. 2.7 Podstata iontové relaxacni polarizace u anorganického skla [4]

Mezivrstvovd polarizace

Mezivrstvova (migracni) polarizace vznikd v nehomogennich materidlech, kde je
pohyb volnych i vdzanych Castic omezovéan rozhranimi, kterd jsou v nehomogennim
dielektriku pfitomna. Za takovéto materidly s makroskopickou nehomogenitou muzeme
principielné povaZovat i zneciSténé latky. U mezivrstvové polarizace se pfitom jednd
0 pohyb stejnych Castic jako u ostatnich polarizacnich mechanismi, tedy elektrond,
iontd ¢i dipdla; v dusledku vzdjemné interakce jednotlivych sloZzek nehomogenniho
materidlu o rdznych vlastnostech ale vznikaji nové jevy, spojené predev§im
s akumulaci ndboji na rozhranich (obr. 2.8). Vyslednd permitivita je obecné sloZitou
funkci vlastnosti jednotlivych slozek i jejich vzajemného prostorového rozloZeni. Jedna
se tedy o nejpomalej$i polarizacni mechanismus, podminény pohybem volnych
elektrickych ndboju; projevuje se jen v oblasti velmi nizkych kmitoctl, je spjat se
ztratami energie v dielektriku a zavisi na teplot¢.

NEHOMOGENITA L E
VOLNY NABOJ i
PROSTOROVY NAEBOJ
© b 9
@ & :
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Obr. 2.8 Podstata vzniku mezivrstvové (migracni) polarizace [4]

Spontdnni polarizace

Spontdnni polarizace (samovolnd, doménovd) vznikd tak, Ze jednotlivé iontové
pary, popi. dipdly indukované elektrickym polem spolu interaguji a vytvéreji silné
zesilujici pole, které je orientuje shodnym smérem 1 v nepfitomnosti vnéjSiho
elektrického pole. Jednotlivé dipdly nejsou tedy orientovdny pii absenci vné&js$iho
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elektrického pole ndhodné, ale uvniti oblasti — tzv. domén, kde jsou pravidelné
usporadany. Jednd se o jev analogicky feromagnetismu a latky, v nichZ se spontdnni
polarizace uplatiiuje, se nazyvaji feroelektrika. Tento typ polarizace se spojuje
s energetickymi ztradtami v materidlu, zavisi na kmitoctu, teploté i intenzité elektrického
pole.

Trvald polarizace

Trvalou polarizaci pozorujeme u slabé polarnich latek s malou elektrickou
vodivosti. Tato trvale (permanentné&) zpolarizovana té€lesa nazyvame elektrety.

Rezonancni polarizace

Rezonanéni polarizace je souhrnnym oznaCenim pro polarizace rezonancniho
charakteru, tj. iontovou a elektronovou. Tyto polarizace jsou procesy vyskytujici se
u vSech dielektrik. Rezonan¢ni polarizace vznikd ndsledkem rezonance vlastnich
(tepelnych) kmita ¢astic s elektrickym ndbojem a kmity elektrického pole. Projevuje se
ve frekvencnim pdsmu odpovidajicim optickému zéifeni. Na ndsledujicim obrizku
(obr. 2.9) je uveden piiklad prubéhu komplexni permitivity ur¢itého dielektrika,
na kterém jsou zvyraznény vyse diskutované typy polarizacnich mechanismu, tak jak se
projevuji navenek v zavislosti na kmitoctu.

T = konst.
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Obr. 2.9 Disperzni pribéh obou slozek komplexni permitivity dielektrika se tfemi
relaxaCnimi maximy za konstantni teploty [4]
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2.1.2 Dielektrikum ve stejnosmérném poli

V predchozich tdvahdch byly diskutovany makroskopické veli€iny popisujici
polarizaci  dielektrik. Byla uvazovdna expozice dielektrika v konstantnim
stejnosmérném elektrickém poli. Pro zkoumani polarizacnich jevi v dielektrikach jsou
z hlediska pifimo mefitelnych makroskopickych veli€in rozhodujici ¢asové relace napéti
a proudu. Tyto obvodové veliiny se méfi za pomoci vnéjsiho elektrodového systému,
jimz se dielektrikum opatii. Na obr. 2.10 je uveden cCasovy prubéh nabijeciho
a vybijectho proudu dielektrika. Tyto prabéhy dané v tomto piipadé piimo méfenymi
veli¢inami jsou opét odezvou dielektrika na pfipojené konstantni stejnosmerné napéti,
resp. intenzitu elektrického pole.

A
UcHd---==-=-=== -
Nabijeni . Vybijeni
|
. I
Ipol ]
1
>
le > _ Cas
t. ldepol

Obr. 2.10 Nabijeci a vybijeci proud dielektrika [6]

Nize uvedené pocetni vztahy vyjadiuji souvislost mezi Casovou zdvislosti
vybijecich a nabijecich proudi a ¢asovou zavislosti polarizace na obr. 2.10. Nabijeci
a vybijeci proudy dielektrik maji obecné monoténné rostouci Ci klesajici prubéh
v z4vislosti na Case. V pfipadé¢ vakuového kondenzdtoru popisuji tyto dé&je
exponencidlni funkce Casu. V obecném piipadé je Casovy priabéh téchto proudi
definovéan funkci poklesu @(¢):

Jperor = &y-(E5 —€.)-0(1).E , (15)
(6]

o) =220 (16)
dr

Proudov4 hustota nabijeciho (polariza¢niho) proudu je dédna souctem dvou slozek:
. dp
]POL(I):E+ y.E , (17)

kde y.E vyjadiuje slozku proudové hustoty zpusobenou vodivostnim proudem
dielektrika. Vybijeci (depolarizacni) proudovou hustotu udavd vztah:

. dpP
]DEPOL(I):E . (18)
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Pro lepsi predstavu o vlivu vodivostniho proudu dielektrik uvadi nésledujici obrizek
absorpCni charakteristiku suché i vlhké izolace (obr. 2.11). Absorp¢ni resp. nabijeci
charakteristiku zde graficky reprezentuje zdvislost izolaéniho odporu na Case, jeZ se
mefila s pouzitim stejnosmeérnych meficich metod. Z hlediska principu byl vzorek
izolace v elektrodovém systému zfejmé pfipojen na stejnosmérny zdroj napéti zndmé
velikosti a byl méfen nabijeci proud, pfiCemZ do grafu se vynesly okamZzité hodnoty
izolaniho odporu R; dané podilem zkuSebniho napéti a mefeného proudu. V piipadé
suché izolace zjiSténa zavislost vykazuje obvykly prubéh dany jak polarizaénimi
pochody tohoto dielektrika tak jeho vodivostnim proudem. V ptipadé vlhké izolace 1ze
pozorovat jiz jen dominantni vliv vodivostniho proudu dielektrika zpusobeného
zminénym navlhnutim dielektrika v celém jeho objemu.

Ri (Q)

T

SUCHA IZOLACE

VLHKA IZOLACE

1A

10
—>» t (min)

Obr. 2.11 Absorp¢ni charakteristika suché a vlhké izolace za konstantni teploty [4]

Vybijeci ptipadné nabijeci proudy redlnych dielektrik mohou obecn& nabyvat
z hlediska matematického popisu slozit€jSich Casovych prabéht. Na obr. 2.12 jsou
uvedeny nejb€Znéjsi prubéhy odpovidajici funkce odezvy, tj. nejedna se piimo
o normovany prubéh vybijeciho proudu, ale o jeho integral, ktery je ekvivalentni
s prubéhem polarizace. V teoretickém piipadé vakuového kondenzatoru nebo idedlniho
kondenzatoru ve smyslu idedlnitho obvodového prvku by mél vybijeci ¢i nabijeci proud
vykazovat prubéh dany exponencialni funkci:

t t

iPOL(t)zlo.(l—e_;) s Ipgpor (D) =1y © (19)

kde ipoL a ipepoL jsou nabijeci a vybijeci proudy, Iy maximdlni hodnota proudu
dielektrikem u obou diskutovanych procesu, 7 ¢asova konstanta. Exponencidlni pribéh
vybijeciho i nabijeciho proudu plati obecné pro dielektrikum s jedinou relaxa¢ni dobou
molekul a s matematickym popisem polarizace dle Debye [2]; jednd se obvykle
o kapalnd polédrni dielektrika. V grafu vyobrazeni funkce odezvy (obr. 2.12) vystupuje
takovy prubéh po integraci a provedeni substituce do logaritmickych soufadnic
v konecném dusledku opét jako exponencidlni funkce, vyndsobend zapornym
koeficientem a poté navySend o konstantu.
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Pokud pfipustime nasledujici pfibliZzeni k redlnému piipadu pribéhu vybijeciho
proudu dielektrik, bude vybijeci proud dielektrika popsdn mocninnou funkei:

Ipgpor (1) = 5—2 (20)
kde koeficient a nabyvd hodnot zintervalu (0;1). Uvedend mocninnd funkce jiz
s dostateCnou presnosti charakterizuje prubéh vybijeciho proudu nemalé Casti
skutecnych dielektrickych materidlt, ve formeé pevnych latek. I zde Ize snadno odvodit,
Ze po vydéleni rovnice (20) maximélni hodnotou proudu /j ziskdme funkci poklesu a jeji
integraci pozadovanou funkci odezvy, kterd zistdva opét ve tvaru mocninné funkce.
V tomto piipad€ danou funkci reprezentuje v logaritmickém grafickém zobrazeni jedind
piimka se zdpornou smernici.

A

Curie - von Schweidler

Obecna odezva

Smérnice -m Smérnice -n

log [D(1)]

Debye

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

Obr. 2.12 Rozdilné typy funkce odezvy u dielektrickych méfeni v Casové oblasti [7]

Posledni priblizeni k redlnym podminkam predstavuje asymptoticky pribéh tvoreny
dvéma piimkami, pfi¢emZ za de€lici moment na Casové ose, ktery urcuje jiny exponent
mocninné funkce (20), miZeme povazovat Casovou konstantu 7. Takovy prubé¢h jiz
pfesnéji vystihuje relaxacni procesy vétsi Casti redlnych pevnych dielektrik.

Mimo uvedend méfeni nabijecich a vybijecich proudu dielektrik, kterd tvoii napli
této préce, existuje dalsi stejnosme&rnd méfici metoda, jez se Casto pouZivd pro mefeni
v silnoproudé elektrotechnice. Na ndésledujicim obrdzku je ukdzdna méfici metoda
spadajici do oblasti stejnosmérnych meéficich metod vdzanych k ¢asové oblasti
(obr. 2.13), jednd se o méfeni tzv. zotaveného napéti dielektrika [7]. Pod pojmem
zotavené napéti se rozumi napéti na svorkdch dielektrika (opatfeném elektrodami), jaké
nasleduje bezprostfedné po aplikaci propojeni svorek dielektrika nakritko po urenou
dobu. Dielektrikum musi byt i v pfipadé tohoto typu méfeni nejprve definované vybito,
pak fadné€ nabito a ndslednd aplikace vybijeciho procesu (spojeni elektrod dielektrického
vzorku nakriatko) musi byt stejné tak provedena po vhodné definovanou dobu. Béhem
trvani tfeti (méfici) periody je snimdn Casovy prubéh napéti na svorkach dielektrika
piisluSnym pfistrojem, zpravidla elektrometrem, tj. voltmetrem s vysokym vstupnim
odporem.
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A
Nabijeni | Vybijeni Rozpojeny obvod
Uy '

Zotavené napéti Ug(t)

t t, t(s)

Vybijeci
proud iy(t)

Nabijeci
proud ip(t)

Obr. 2.13 Méteni v ¢asové oblasti véetné méfeni zotaveného napéti dielektrik [7]

Pfi meéfeni zotaveného napéti predstavuje zkoumany vzorek dielektrika
z obvodového hlediska prakticky nezatiZzeny zdroj napéti s vysokym vnitinim odporem.
Takovy zdroj si miZzeme zjednoduSené predstavit jako paralelni kombinaci vétsiho
poctu sériovych RC clankti [8], pficemZz na kazdém dilcim kapacitoru musi byt
definovdna hodnota napéti v okamziku pocCatku faze méfeni zotaveného napéti.

Zdrojem obnoveného napéti jsou relaxacni procesy zkoumaného dielektrika, které
zapricinuji narast indukovaného ndboje na elektrodach dielektrika. V prubéhu nabijeni
dielektrika se aktivuje fada jeho polarizacnich procest; pocet konkrétnich skute¢né
vybuzenych polariza¢nich procesti zdvisi na dobé nabijeni dielektrika ve vztahu
k ¢asovym konstantim jednotlivych uvazovanych procesu. V prabéhu nasledujiciho
vybijeciho procesu, kdy jsou elektrody dielektrika spojeny nakritko a uzemnény
po obecné jinou stanovenou dobu, zcela vymizi urCité jiz aktivované polarizacni
procesy. PocCet a druh téchto procest zavisi na dobé trvani vybijeci fize a Casovych
konstantach polariza¢nich procest. V prubéhu posledni faze, pfi méfeni (zotaveného)
napéti na elektroddch dielektrika naprdzdno se projevi praveé ty relaxacni procesy, které
nebyly zcela deaktivovdny ve vybijeci fazi, a to formou obnoveného napéti. Méfeni
zotaveného napéti dielektrik teoreticky umoziuje nalézt dielektrickou funkci odezvy
®(¢), hodnotu optické permitivity £€_ i1 vodivost G; praktické vyuZiti k ziskani vSech
uvedenych velicin je vSak obtizné [7].
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2.1.3 Dielektrikum ve stridavém poli

Z praktického hlediska budeme uvaZovat buzeni dielektrika stfidavym elektrickym
polem harmonického pritbéhu s intenzitou:

E(t) = E,,, .cos(ar) =RelE,, ¢ }=Relfe™}. (1)

Zkoumanou odezvou dielektrika na toto buzeni je Casovy prubéh elektrické indukce.
V dusledku polarizacnich procest dielektrika, kdy dochdzi k pozvolnému ristu
polarizace v piipadé piiloZeni stejnosmérného elektrického pole, je Casovy pribéh
elektrické indukce pfi stiidavém buzeni fazové zpozdén vici intenzité elektrického pole
o ztratovy tihel & Casovy pribéh elektrické indukce je op&t harmonickou funkei dhlové
frekvence:

D(t)=D,,,, .cos(@t — &) = Re{DMAX e 0 el }: Re{ﬁ.ej”} . (22)

Vlastnosti dielektrika pfi buzeni stfidavym (harmonickym) elektrickym polem udéava
komplexni permitivita (obr. 2.14), coZ je v tomto pfipadé konstanta imeérnosti mezi

fazory elektrické intenzity E aindukce D :

A

£,EE . (23)

o>
Il

Obr. 2.14 Komplexni permitivita [2]

Rozklad komplexni permitivity na jednotlivé sloZky vyjadiuji vztahy:
A 7 . ” ’ 8”
E=g—-je e =€ ,180=—, (24)
&

r

viechny zminéné veli¢iny &, &, £”, tg & jsou pfitom frekvenéné zavislé. Redlnd
slozka komplexni permitivity & (relativni permitivita) je mirou polarizace dielektrika,
imagindrni slozka &” je mirou ztrat v dielektriku vznikajicich jeho vloZzenim
do stfidavého elektrického pole; oznacuje se jako ztratové Cislo. Vice pouZivanou
veli¢inou je ztratovy Cinitel tg J. Komplexni permitivita je podobné jako jeji redlnd
slozka — relativni permitivita — funkci teploty a frekvence budiciho pole, piipadné
i dalSich veliCin, u nelinedrnich dielektrik zdvisi i na intenzité pfiloZeného elektrického
pole.
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Kapacitu deskového kondenzétoru, coZ je v podstaté dielektricky vzorek opatfeny
elektrodami, definuje vztah:

C= go.gr.i , (25)
kde C je sledovand kapacita kondenzdtoru €i vzorku, S plocha elektrod, d tloustka
dielektrika resp. vzdalenost elektrod. Pro fadu vypocta v oblasti dielektrickych méfeni
se uzivd termin geometrickd kapacita vzorku; tato veliCina vyjadfuje kapacitu
zkoumaného elektrodového systému s dielektrikem v situaci, kdy by samotné
dielektrikum bylo nahrazeno vakuem. Pro jednoduchy elektrodovy systém meéfeni
dielektrického vzorku v podobé deskového kondenzitoru se geometrickd kapacita
vzorku Cy urci jako kapacita vakuového kondenzatoru stejnych rozméra jako zkoumané

dielektrikum, s odpovidajici relativni permitivitou & =1 :
C,=¢€,— . (26)

Na obr. 2.15 je uvedeno jednoduché ndhradni schéma redlného dielektrika
¢i kondenzdtoru; jednd se o paralelni ndhradni obvod s idedlnim kapacitorem Cp
zahrnujicim poZadovanou kapacitu a rezistorem Rp vyjadiujicim svodovou vodivost.
Druhé ast obrdzku ilustruje odpovidajici fazorovy diagram pro ptipad napdjeni tohoto
dvojpdlu harmonickym napétim.

I N A
= .—|R"
o‘£+ +—o
|
= (.,
u R U

Obr. 2.15 Paralelni ndhradni obvod redlného kondenzatoru a fizorovy diagram

Uhel ¢ uddva fizovy posun napéti U a proudu I, coZ je v podstatd fazovy tdhel
komplexni impedance definujici jeji charakter, v tomto pfipadé kapacitni. Komplexni

impedance Z a ztratovy Cinitel tg 8 v zdvislosti na dhlovém kmito¢tu @ jsou dény
vztahy:

Z =1; : tg5=; . (27), (28)
~ tec, wOR,.C,

P
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2.1.4 Dielektricka relaxacni spektroskopie

2.1.4.1 Zdkladni veliciny a popisy v oblasti dielektrickych méreni

Mezi zékladni elektrické veliCiny, kterymi lze popsat vlastnosti dielektrika
v elektrickém poli pfi konkrétni relativni vlhkosti, teploté a frekvenci, patii: relativni
permitivita £ (-), vnitini mérny elektricky odpor (rezistivita) p, (Qm), povrchova
rezistivita pp (Q), ztratovy Cinitel tg o (-), elektrickd pevnost Ep (Vm'l). Z hlediska
zkoumani dielektrickych vlastnosti materidli nds ovSem zajimd na prvnim misté
frekvenéni zdvislost komplexni permitivity &(f), jejiz imaginarni slozka &”(f) se
oznacuje jako dielektrické spektrum.

Relaxacni mechanismy dielektrik, které 1ze zjistit na zdklade studia dielektrickych
spekter, jsou uzce spjaty s mechanismy polarizace a celkovou vnitini strukturou
dielektrika na molekuldrni drovni. V dielektrikdch se obvykle vyskytuje vice riznych
druht elektrickych dipdlt, piipadné iontu, Ci elektrony, jeZ mohou vykondvat rozdilné
pohyby za pusobeni elektrického pole; disledkem je existence vétsiho poctu relaxacnich
mechanismd. Tyto déje jsou v ziskaném dielektrickém spektru £(f) pozorovatelné jako
lokdlni maxima ztritového Cisla a ekvivalentné téZ jako lokdlni poklesy relativni
permitivity [2].

Pokud se neuvaZzuje moZnost ovéfit parametry vakuového piipadné vzduchového
kondenzatoru, nejsnadnéji popsatelny typ dielektrika v ziskaném dielektrickém spektru
je dielektrikum s jedinou relaxacni dobou molekul, které 1ze z obvodového hlediska
nahradit dfive uvedenym paralelnim ndhradnim obvodem (obr. 2.15). V takovém
dielektriku vyrazné pfevazuje jeden typ polarizatniho mechanismu, dielektrikum
obsahuje voln¢€ oticivé vzijemné nezdvislé dipdly; jednd se napf. o siln€ zfedény roztok
polarni latky v nepolarnim rozpoustédle. Frekvencéni zdvislost komplexni permitivity
zminéného dielektrika (obr. 2.16) je ddna Debyeovym vztahem:

8A=8w+(85—8w)~;’, (29)
1+ j.wz
kde 7 znaci jedinou relaxacni dobu dielektrika; jeji prevrdcend hodnota uddva dhlovy
kmitocet relaxacniho maxima.

Na nésledujicim obr. 2.17 je uvedeno zobrazeni obou sloZzek komplexni
permitivity v komplexni rovin€ jako funkce kmitoctu. Tento typ zobrazeni komplexni
veli¢iny bézny pro fadu elektrotechnickych oborti se v oblasti dielektrickych méfeni
oznacuje Coleho-Coleho diagram. Pfi tomto zpusobu grafického zobrazeni tvoii kazdy
bod grafu uspoiddanid dvojice sloZzek komplexni permitivity (&";€”), pfi¢emz
parametrem je thlovy kmitoCet @. Prvni ¢4st obrdazku vystihuje Coleho-Coleho diagram
dielektrika s jedinym relaxanim procesem vyhovujici Debyeov€ rovnici (29).
Sestrojend kfivka pro vSechny prakticky mozné kmitoCty je pulkruznice se stiedem
lezicim na horizontédlni ose. Za pfipominku stoji, Ze Debyeova rovnice byla odvozena
pro slabé& polarni kapalna dielektrika a pro redlné dielektrické systémy tvoii pouze prvni
krok pfibliZeni.
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L

Oy, = 1 log ™
Obr. 2.16 Dielektrikum s jednim relaxacnim procesem [2]

Druhé Cast obrazku se zabyva slozit&jsi situaci, kdy dielektrikum vykazuje spojité
spektrum relaxa¢nich dob. V obecném piipadé muze Coleho-Coleho diagram nabyvat
podoby kfivky rozdilné od ¢4sti kruZznice v zdvislosti na typu relaxa¢niho procesu nebo
jeho matematického popisu. Prava strana obr. 2.17 popisuje stéle jesté piipad dielektrika
s rozloZenim relaxacnich dob; kazda jednotlivd molekula se fidi Debyeovym zdkonem
(29), ale se svou vlastni relaxani dobou. V tomto piipad€ vykazuji molekuly spojité
rozloZeni relaxacnich dob. Pohyb kazdé dil¢i molekuly za predpokladu skokové zmény
vnéjsiho elektrického pole charakterizuje exponencidlni funkce Casu obdobné jako
v piipadé popisu pribéhu polarizace (14), ovSem s Casovou konstantou definovanou
v tomto piipadé pro kazdou molekulu zv1ast.

" -
€"(-) ® T=konst. & () T = konst.

f N\ Ts X

o & s € —€) ° Mm) 85_»5(-)
S

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

o>

Z hlediska praktického vyuZiti ma rovnice (29) spiSe teoreticky vyznam. Reédlné
Debyeovym vzorcem. Navic v dielektrikdch se obvykle vyskytuje vice relaxacnich
procesu. Vznikla tedy potieba tyto jednotlivé procesy od sebe jednozna¢nym zptusobem
odliSit. Roku 1954 navrhli Deutsch, Hoff, Reddish systém klasifikace relaxacnich
mechanisma pismeny o, 3, vi dal§imi [9]. Pfi sledovani frekvenéni zdvislosti ztratového
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Cisla za konstantni teploty €”(f) se za o—relaxaci ¢i primarni relaxaci povaZzuje
relaxaéni mechanismus nastdvajici pii nejnizsi frekvenci, f—relaxaci je oznacen dals{

Vv Vv

nejbliz§i mechanismus s vyssi frekvenci atd.

Budeme-li sledovat teplotni zavislost ztratového Cisla pfi konstantni frekvenci
£”(T), o-relaxace nastane pii teploté nejvySsi a ostatni dal$i postupné pii nejblizsich
nizSich teplotich. Oba zminéné typy zdvislosti ztrdtového Cisla za konstantni teploty
a za konstantni frekvence jsou naznaceny na obr. 2.18.

vodivost

normalni méd
segment. mod

Obr. 2.18 Klasifikace relaxa¢nich mechanismu [2]

Jinym typem zobrazeni predchozich charakteristik je zavislost polohy relaxacniho
maxima (tj. kmitoCtu) na pfevrdcené hodnoté termodynamické teploty (obr. 2.19).
Tento diagram se nazyvd relaxacni mapa nebo aktivani diagram a umoZiiuje opé&t
rozliSit vySe zminéné relaxacni mechanismy [4], [5]. Uvedend klasifikace relaxacnich
mechanismi vzhledem k moZnostem soucasné meéfici techniky neplati zcela obecné.
U nékterych specidlnich materidlti nebo pfi pouziti nové experimentdlni techniky se
vyskytuji dal$i relaxani mechanismy, jeZ nelze vySe popsanym systémem jednoznacné
oznacit, piipadné v disledku mensi rozliSovaci schopnosti méfeni nebyly takové
mechanismy dfive pozorovatelné.

In o — 9
segment.
mod 4
fo=1Hz
100 Hz p
' _ad
11 1
Ty To T

Obr. 2.19 Relaxacni mapa [2]

Pro pfiblizeni rozdilu parametrd redlnych dielektrik a Debyeova popisu piipadné
slozit&jsich matematickych modeld ukazuje obr. 2.20 Coleho-Coleho diagram sestrojeny
z naméfenych hodnot; jednalo se o vzorek karboxymetylcelulézy (KMC) méfeny pfi
pokojové teploté impedancnim analyzdtorem HP4284A.
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Obr. 2.20 Coleho-Coleho diagram z naméfenych hodnot na KMC

Jiz z vySe uvedeného obrazku lze usoudit, Ze konkrétni realny pribéh Coleho diagramu
se pouze piibliZuje prubéhu dle Debye.

Z divodu pfiblizné platnosti Debyeova popisu dielektrické relaxace byla
odvozena fada matematickych popist modelujicich s riznou piesnosti relaxacni procesy
redlnych dielektrik. Z divodu snazsiho makroskopického popisu parametrti konkrétnich
typu dielektrik byla zavedena funkce rozloZeni relaxacnich dob. Tuto funkci definujeme
v oblasti dielektrik jako funkci pravdépodobnosti vyskytu molekul s jistou relaxacni
dobou g(7), kterd udavd hustotu pravdépodobnosti relaxacnich dob vztazenou pro cely
objem uvaZovaného dielektrika. V pifipad€ aproximaci rozloZeni relaxacnich dob
obecnych dielektrik jiz tato rozloZeni, jakoZto funkce matematické statistiky, nemusi
vykazovat pouze spojity prubéh s jednim nebo nékolika malo maximy. NiZe uvedené
funkce ziskané na zdklad€ experimentu se v oblasti dielektrickych méfeni oznacuji jako
rozdéleni.

Coleovo-Coleovo rozdéleni

Coleovo-Coleovo rozdéleni predstavuje v podstaté jiz diive uvedené zdokonaleni
puvodniho Debyeova popisu dielektrik dle obr. 2.17b. Pro uvazované rozdéleni plati
nutnd podminka v podobé spojitého prabéhu funkce rozlozeni relaxacnich dob g(7).
Za tohoto predpokladu nabude vyjadieni komplexni permitivity tvaru:

~ E— &,

E=e +——F——, (30)
1+ (joz,)™

kde =% je relaxacni doba molekul zastoupend u daného dielektrika s nejvetsi
pravdépodobnosti, distribu¢ni parametr o€ (0;1) udava Sitku rozdéleni. Timto zpisobem
lze vice pribliZit chovani dielektrika pfi konkrétni teplote, pficemz pro uplny popis

postaCuji Ctyfi parametry: &;,€.,,7, [10].
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Coleovo-Davidsonovo rozdéleni

Grafem tohoto rozdéleni v komplexni roviné je polokruznice s deformaci svého tvaru
do podoby blizké piimce v oblasti nejvyssich kmitoctu (viz obr. 2.21).

Eol |

Cw &g r
Obr. 2.21 Coletv-Davidsonav diagram s jednim distribu¢nim parametrem [10]

Frekvencni prubéh komplexni permitivity je modelovan vztahem:

£y —E.,

E=¢_ t—,
I+ jor,)

(3D

kde Be (0;1) je distribuéni parametr daného rozdéleni.

Havriliakovo-Negamiho rozdéleni

Toto rozdé€leni bylo autory vytvoreno z duvodu dal$iho pfiblizeni matematického
modelu k chovani redlného dielektrika [11]. Aproximacni funkce vznikla kombinaci
dvou vySe uvedenych predchozich rozdé€lovacich funkci a vystihuje 1épe chovani
materiala slozité vnitini struktury, jako jsou polymery:

£y —E.,

E=¢€_+ .
1+ o))

(32)

oA

Prvni parametr o€ (0;1) uddva informaci o Sifce relaxa¢niho spektra, parametr B (0;1)
o asymetrii disperzni kiivky. Pribéh komplexni permitivity na kmitoctu v komplexni
roving za konstantni teploty ukazuje obr. 2.22.

" gy Es

Obr. 2.22 Havriliakovo-Negamiho rozdéleni [10]
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Narozdil od dfive uvedenych matematickych popist definuji Havriliakovo-Negamiho
rozdéleni Ctyfi nezdvislé parametry: @, f,(€, —€.,),7,. 1 pfes velmi dobré pribliZzeni
aproximace skutecného pribéhu komplexni permitivity nemaji tyto urcujici koeficienty
fyzikalni vyznam. S vyhodou vsSak lze vyuZit zobrazeni frekvencniho pribéhu
ztratového &isla v logaritmickych soufadnicich (log £” =log[f( @)]); pravé tehdy vykazuje
rozdéleni pribéh lomené piimky s délicim kmitoctem odpovidajicim hodnoté 1/,
se smérnicemi o hodnotdch xa a.f.

Frohlichovo rozdéleni

Uvedené rozdé€leni definuje zavislost relaxacni doby na teploté ndsledovng:

Wd

T=1,e" , T=—0, (33)
@

m

kde W, je aktivaéni energie, T teplota, k = 1,381.10% J.K™' Boltzmannova konstanta,
@y znaci uhlovy kmitocet relaxacniho maxima, jemuZ odpovidd lokdlni maximum
prubéhu ztratového cCisla. Provedeme-li zlogaritmovani vztahu (33) a odpovidajici
grafické zobrazeni zavislosti logw, = f(1/T) v semilogaritmickych souradnicich,

ziskdme diive definované zobrazeni nazyvané relaxacni mapou (viz obr. 2.19).
Pro uvazované rozdéleni je hledanou zavislosti pfimka se zdpornou smérnici; smérnice
je ptimo imeérnd hodnoté aktivacni energie.

Fuossovo-Kirkwoodovo rozdéleni

Prvni vyjadieni Fuossova-Kirkwoodova rozdéleni se zakladd na rozSifeni vyjadieni
ztratového Cisla dle Debyeova vztahu do podoby:

g =g’ .sec h[,b’. In ﬂ] , (34)
,

m

kde &/ oznaduje maximdlni hodnotu ztritového <&isla odpovidajici kmitoctu

relaxaéniho maxima a,, Pe(0;1) distribuéni parametr definovany obdobné jako
u pfedchozich rozlozeni. Déle bylo odvozeno druhé rozdéleni zahrnujici i teplotni
zavislost, vhodné zejména jako model relaxace rozsahlych molekul u polymernich
materidlu:

” ” _W 1 1
e =¢€__.sechl f.— | ——— ||, 35
max - S€C {,3 k [T Tmﬂ (35)

kde B &ini distribuéni parametr teplotni zdvislosti ztritového &isla a T, je odpovidajici
teplota relaxa¢niho maxima této zdvislosti.
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2.1.4.2 Méreni dielektrické relaxacni spektroskopie v ¢asové oblasti

K diagnostice dielektrickych materidlt existuje fada metod. Dielektricka relaxacni
spektroskopie (DRS) patii mezi nedestruktivni méfici metody [2]. Te€ZiSt€ém zdjmu
dielektrické relaxa¢ni spektroskopie je ziskani zdvislosti komplexni permitivity &(f)
na frekvenci a zaroven i dalSich parametrech. V pdsmu radiotechnickych kmitoCtu
se pouzivaji dvé metody DRS, v Casové a frekvencni oblasti. Ve frekvencni oblasti
se jednd o stiidavd meéfeni, kde se vhodnou metodou méfi komplexni impedance
zkoumaného vzorku dielektrika, jeZ se zapoCtenim mechanickych rozmért vzorku
piepocte na komplexni permitivitu.

Pro rozsahy kmito¢ta zacinajicich velmi nizkymi hodnotami v fadu jednotek uHz
se z praktickych divoda pouzivd DRS v Casové oblasti (TDRS). O rozsiteni smérem
k nizkym frekvencim je velky zdjem zejména v diagnostice dielektrickych materiald,
protoZze pravé pii nejnizSich frekvencich se projevuji zmeény a poruchy struktury
materidlu. Takovéto zmény mohou byt zptusobeny napi. mechanickym namahanim,
pfirozenym starnutim nebo stirnutim podpofenym dal$im typem naméhdani, jakému je
materidl vystaven za provozu. Uvedend poskozeni se projevuji jako oblasti s rozdilnou
strukturou materialu, pfiCemz zpisobenda nehomogenita materidlu ma za nasledek vznik
mezivrstvové polarizace. Tu lze jiZ pozorovat jako specifickou zménu dielektrického
spektra ve srovnani s pavodnim spektrem vzorku téhoz materidlu bez jakychkoliv vad.

Aplikace metody DRS v ¢asové oblasti je obsahem této prace. Tato métici metoda
zaznamenava Casovy prubéh proudu dielektrika i(f) jako reakci na skokovou zménu
napéti [8]. Charakter pfimo méfenych zavislosti v Casové oblasti neni ovSem vhodny
pro precizni ani orientacni vyhodnoceni vlastnosti zkoumanych dielektrik (viz obr.
2.13), proto je nutné pievést namétrena data do frekvencni oblasti vhodnym zptsobem
[2]. Na zakladé teoretickych poznatka Ize urcit, Ze komplexni permitivita ve frekvencni
oblasti a zmeéfend charakteristika v Casové oblasti jsou vzdjemné prevoditelné
s pouzitim Fourierovy transformace:

o

éw) =€ + (g —Sw)~j¢(t).e(_j”)dt . (36)

0

Méfeni DRS v casové oblasti vykazuje znacnd uskali, spocivajici jak
v parametrech méfici Casti, tak nasledné ve zpusobu zpracovani ziskanych dat. Zminéné
potize vyplyvaji z povahy méfenych prubéht. Jedna se o funkce monoténné klesajici Ci
rostouci v daném Casovém intervalu, ptfi¢emz hodnoty méfené veliiny jsou velmi malé
(napt. 10" A) a tudiZ nachylné k ovlivnéni okolnim rusenim. Odpovidajici Easy méfeni
jsou vSak zdroven velmi dlouhé (napf. jednotky hodin), i kdyZ nepocitdme Cas potiebny
pro piipravu vzorku. Ptipravou vzorku se rozumi mimo konstruk¢ni feSeni, jako je napf.
nakontaktovani, predev§im dokonalé vybiti vzorku dielektrika pfed méfenim, vhodnou
formou propojeni elektrod dielektrického systému nakrétko.

Na obr. 2.23 je naznaceno mozné feSeni zdkladniho mefictho obvodu DRS v
Casové oblasti. Nepostradatelnou soucésti tohoto systému je fidici pocita¢ a Cislicove
ovladatelny elektrometr zajistujici pfinejmensim fizeni méfeni a uchovani méfenych
diskrétnich dat pro dal$i zpracovéni.
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Obr. 2.23 Blokové schéma pracovisté TDRS [6]

Jak bylo v pfedchozich kapitoldich uvedeno, v Casové oblasti je mozZné provést
diagnostické méreni dielektrik také metodou meéfeni zotaveného napéti, tj. prabehu
napéti na svorkdch fddné nabitého vzorku dielektrika pradvé po odstranéni zkratu (viz
kap. 2.1.2). 1 takové méfeni teoreticky umoZziiuje provadét méfici aparatura dle
blokového schématu na obr. 2.23, bude-li na misté elektrometru pouZzit univerzalni
elektrometr méfici napéti i proudy velmi nizkych udrovni. Samotny jednoucelovy
pikoampérmetr bez externich pomocnych obvodid pro meéfeni i zotaveného napéti
v uvedeném blokovém schématu jednoduSe pouZit nelze.

2.1.4.3 Metody méreni dielektrik ve frekvencni oblasti

Meéfeni dielektrik ve frekvencni oblasti patii k nej€asteji uzivanym diagnostickym
metoddm nejen v oblasti dielektrické relaxa¢ni spektroskopie. Divodem je skutecCnost,
Ze v pasmu radiotechnickych kmitocta nizkych az stfednich velikosti (tj. asi desitky Hz
az jednotky MHz) postaci k jednodussi méné€ piesné analyze i béZn€ dostupné piistroje
pouzivané v mnoha elektrotechnickych odvétvich. Takovymi pfistroji jsou generatory
stiidavych harmonickych signald a napf. nizkofrekvencni stfidavé voltmetry, meéfice
faze signdll a osciloskopy. Pokud potfebujeme mit k dispozici precizni vysledky méfeni
dielektrickych parametr, nezbyva nez vyuZzit specializované méfici analyzatory dle
pozadovanych parametrti méfent.

Metoda méfeni dielektrické relaxaéni spektroskopie ve frekvencni oblasti (FDRS)
se pouziva obvykle v pasmu radiotechnickych kmitoCtd v rozsahu pfiblizné 20 Hz az
jednotky GHz. U kmitoctd vyrazné vyssich uz nastavaji znacné potize z divodu potieby
specidlnich obvodovych soucastek pro velmi vysoké kmitoCty i specidlnich koaxidlnich
vedeni, konektorti a elektrodovych systému pro fadné pripojeni zkoumaného vzorku
dielektrika. Naopak u kmitocti velmi nizkych narazime na problematiku dolniho konce
pasma propustnosti stfidavych zesilovacu signdlu a také se vyskytuji potiZze spojené
s realizaci kvalitniho generatoru sinusového prubéhu napéti velmi nizkych kmitocta;
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realizace takovych generdatorti i zesilovaci na bazi béZnych analogovych obvodi
pro kmitocCty pod 1 Hz pfi zachovéni potfebnych parametri (pfesnost, stabilita kmitoctu
a amplitudy, nizké zkresleni) je jiZ nedmémé obtiZznd. Pro zminéné piipady, kdy
potiebujeme méfit dielektrické parametry vzorkd pocinaje velmi nizkymi kmitoCty
(fddové od jednotek mHz), jsou nyni nejuniverzdlngj$imi piistroji alpha analyzatory
firmy Novocontrol [12]. Jednd se o plné Cislicové koncipované pfistroje, které generuji
zkuSebni stfidavy harmonicky signdl za pomoci Cislicové-analogového pievodniku.
Vysledné zkuSebni harmonické napéti je tedy reprodukovdno s urcitou casovou
i amplitudovou piesnosti dle moznosti D/A pfevodniku a miZe byt takto pofizeno
v Sirokém kmitoctovém rozsahu pfevysujicim moznosti koncepce béznych piistroju.

Principem méteni DRS ve frekvencni oblasti je v podstaté impedancni méfent,
pficemZ vysledky se snadno pfepoctou na hodnoty komplexni permitivity na zaklade
mechanickych rozmért dielektrika (plochy, tloustky). Zdklad tvofi preladitelny
generator zkuSebniho harmonického napéti a stiidavy voltmetr vCetné méfice fdzového
rozdilu napéfovych signald. Testovany vzorek se za pomoci ochrannych
a prizpusobovacich obvodu pripoji na nizkoimpedan¢ni vystup generdtoru zkusebniho
signidlu a vhodnou metodou se mefi napéti a proud vzorkem vcetné jejich fdzového
rozdilu. Impedance se urci jako vysledek nepfimého méfeni. Pokud neni potfeba méfit
komplexni impedanci v Sirokém kmitoc¢tovém rozsahu, tj. staci znat pouze jeji velikost
v malém rozsahu kmitoCti, je mozné pro takova specifickd meéfeni pouzit nékteré
specidlni metody. V zavislosti na parametrech konkrétniho provedeni méfici aparatury
vSak rozsah a pfesnost méfeni mizZe byt riznd a pritom mnohdy potfebujeme znat
impedan¢ni charakter zkoumaného prvku jesté pfed samotnym méfenim; tato skute¢nost
vSak v oblasti dielektrik necini potiZe. NiZe je popsdno n€kolik vybranych metod meéteni
spadajicich do oblasti DRS ve frekvencni oblasti.

Voltampérovd metoda méreni

Na prvnim misté uvedend metoda meéfeni impedance ¢i odporu patii mezi
nejzakladnéj$i metici metody (obr. 2.24). Oscildtor (OSC) dodava do obvodu zatiZeného
zkoumanou impedanci Z; napéti harmonického prubéhu, proud obvodem se méii
nepiimo jako dbytek napéti na rezistoru bo¢niku R. Voltmetr V, dle povahy zatéZze méii
napéti bud’ piimo na svorkdch generdtoru nebo v piipadé relativné nizkych méfenych
impedanci méfi napéti piimo na svorkach testované impedance.

Obr. 2.24 Voltampérovd metoda mefeni[13]
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Aby byla zachovdna moznost méfeni komplexni impedance, v€etn€ rozpoznéni velikosti
faze a jejtho smyslu (charakteru impedance), jsou naznacCené voltmetry ve schématu
pfedpokldddny se schopnosti meéfeni fdzového rozdilu obou méfenych napéti.
V nejjednodusSim piipade lze pouZit dvoukanalovy osciloskop, u néhoZ bude spole¢nd
svorka obou voltmetra tvofit signdlovou zem, pfiCemz jedno ze sledovanych napéti
musi byt vstupnimi obvody osciloskopu invertovdno. V piipadé pozadavku vySsi
presnosti uz je namisté pouzit pro méfeni faze signala napft. presny ¢ita¢ s funkei méfeni
faze nebo vektorovy analyzator signalu.

Mostovd metoda méreni

Na nésledujicim obr. 2.25 je uvedeno zakladni principidlni schéma meéfictho mustku.
V piipadé meéfeni redlnych impedanci, tj. (Cinného) odporu béZnych rezistorii se
zanedbatelnymi parazitnimi parametry se pouZije nejjednodussi feSeni obvyklého
rezistorového mustku napdjeného stejnosmérnym napdjecim zdrojem. Pokud ale
potfebujeme méfit obecné komplexni impedance, musime pouzit mustek napajeny
stiidavym harmonickym napétim obsahujici namisto pavodnich rezistorti pfinejmensim
alesponi jednu komplexni impedanci, zpravidla kominaci obvodovych prvkia RC nebo
samotnou redlnou civku (coz Cini z obvodového hlediska v podstaté sériovou kombinaci
idedlnich prvka RL). Mostovd metoda tedy sestdvd z generdtoru stfidavého signalu
(OSC), impedan¢niho mustku tvofeného testovanou impedaci (dielektrickym vzorkem)
a tfemi zndmymi impedancemi; nepostradatelnou soucasti je citlivy stiidavy voltmetr
(D). Voltmetr ¢i obecné citlivy indikdtor nizkych napéti nebo proudd méfi rozdilové
napéti na vystupnich bodech mustku, povazujeme-li za hlavni signdlovou zem napf.
spolecnou svorku generatoru a méfené impedance.

Obr. 2.25 Mostova metoda méfeni [13]

Mefici proces spociva zpravidla v preciznim vyvazeni mustku, aby indikované napéti
na vystupu mustku bylo nulové. V takovém piipadé plati nékolik zjednodusujicich
predpokladi. Protoze potiebujeme presné meéfit ,,nulové napéti“, mizZeme snadno
konstatovat, Ze nds nijak nezajima faze detekovaného napéti vuci signdlu generatoru;
staci pouZzit stiidavy voltmetr bez doplitkového méteni faze. Druhym zjednoduSenim je
vypocet zkoumané impedance dle schématu zapojeni v okamziku vyvaZzeného mustku.
KdyZ voltmetr (¢i obecné indikdtor napéti nebo proudu) ukazuje nulovou hodnotu,
protékd jim teoreticky nulovy proud. Pfi feSeni tohoto obvodu v piipad€ vyvédzeni
mustku mizeme tedy voltmetr (D) s jeho vnitinim odporem ze schématu zcela vypustit.
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V feSeném obvodu jiz zustanou pouze dva dil¢i nezatiZzené de€liCe napéti, které by se
teoreticky nemély nijak ovliviiovat; napéti na vystupu kazdého dil¢iho dé€lice vztazeno
vaci signalové zemi bude totozné. Takto jiz snadno odvodime vztah pro vypocet
hledané impedance zrovnosti podilu komplexnich impedanci obou ,stran®“ mostu
(de€lica napéti).

Vyhodou mostovych metod méfeni v obvodech napdjenych stiidavym proudem
pro meéreni komplexnich impedanci je vyS$i citlivost a pfesnost méfeni. V piipadé
realizace pevnych 1 laditelnych impedanci mostu z kvalitnich diskrétnich soucéstek 1ze
ocCekdvat, Ze parametry mostového piistroje budou cCasové stilejsSi a méné zdvislé
na starnuti elektronickych prvkd méfice ve srovndni s jinymi metodami méfeni. Mezi
nevyhody mostovych metod meéfeni patii slozit€jSi koncepce celého pfistroje
a nutnost pouZiti vhodné konfigurace impedaci nastavovanych mostem dle povahy
meéfené impedance. V piipadé dielektrické relaxacni spektroskopie potfebujeme navic
zndt parametry dielektrika v Sirokém rozsahu kmitoCtd, tudiz méfici most musi
obsahovat kromé tfady preladitelnych filtri téZ preladitelny oscildtor v Sirokém pasmu
kmitocCtu.

Rezonancni metoda méreni

Metoda meéteni vyuZivajici ke své Cinnosti vlastnosti sériového rezonan¢niho obvodu
uvedend principidlnim schématem na obr. 2.26 se v praxi pouZzivd k méteni jakosti civek
piipadné k méteni kapacity. Tyto pfistroje obsahuji opét generdtor harmonického napéti
s nizkou vystupni impedanci, stfidavy voltmetr a kvalitni pfeladitelny kondenzétor
snizkymi ztradtami, s pfipadnou kombinaci dalSich pfepinadem skokové volitelnych
kapacit.

OoscC
—)
Lx
40,
Rx

Y
et

Obr. 2.26 Rezonan¢ni metoda méfeni [13]

Meéfeni probihd vZdy pifi dosaZeni stavu sériové rezonance v méfeném obvodu
sestaveném Cdstecné ze zkoumaného prvku a internich komponent pfistroje. Pfi sériové
rezonanci (tj. na daném rezonanCnim kmitoCtu) protékd timto kmitavym obvodem
za konstantniho napéti generdtoru nejvyS$i mozny proud a vyslednd impedance
z hlediska napdjecich svorek generdtoru je nejniz8i a odpovidd hodnot€ i charakteru
¢inného odporu v daném kmitavém okruhu. Rezonanci obvodu docilime pfi daném
kmitoCtu generdtoru a pouZité redlné civce vhodnym nastavenim laditelného
kondenzatoru pro nejvyssi detekované napéti na jeho svorkach. Dle definice impredance
sériového rezonan¢niho obvodu muiZeme snadno usoudit, Ze stejné napéti jako
na svorkdch napdjeciho generdtoru bude i na sériovém rezistoru kmitavého obvodu,
ktery je zpravidla tvofen neZddoucim €innym odporem pripojené redlné civky; parazitni
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svodovy ¢inny odpor normdlového kondenzitoru v pfistroji zanedbdvdme,
tj. povazujeme za dostatecné vysoky. Podilem hodnot napéti méreného na kapacité
rezonan¢niho obvodu a napéti zdroje za stavu sériové rezonance se ur¢i snadno jakost Q
tohoto obvodu, ¢imz je v podstaté definovdna jakost zkoumané redlné civky za daného
kmitoctu. Pro ucely dielektrické relaxacni spektroskopie je vyuZitelnd moznost méfit
kapacitu. Protoze preladitelny kondenzdtor pfistroje obsahuje cejchovanou stupnici
v jednotkdch kapacity, lze kapacitu méfit metodou rozladéni rezonancniho obvodu
paralelné pfipojenym kondenzdtorem (dielektrikem s elektrodami). Po takovém
rozladéni a ndsledném donastaveni stavu rezonance ladicim kondenzatorem pfistroje je
zkoumand kapacita rovna zméné€ nastavovanych kapacit.

Automaticky vyvaZovany most pristroje HP4284A

Poslednim uvedenym feSenim maximdlné vhodnym pro meéfeni dielektrické
relaxaCni spektroskopie ve frekvencni oblasti je pouziti specidlniho automaticky
vyvazovaného mostu. Toto konkrétni feSeni vyuZivd ke své CcCinnosti precizni
impedanCni meéfi¢ (frekvencni analyzitor) HP 4284A dostupny na naSem dustavu,
vhodny pro rozlicnd méfeni impedancnich parametri jak v elektronice tak v oblasti
materidlovych véd. Pro oblast dielektrickych métfeni dodava vyrobce daného analyzatoru
fadu piislusenstvi v podobé elektrodovych systému ¢i materidlovych sond a dalSiho
vybaveni.

Jednd se o precizni LCR metr umoZiujici méfit impedanéni parametry
zkoumanych dvojpélovych prvkil v kmito¢tovém rozsahu 20 Hz az 1 MHz. Blokové
schéma feSeni tohoto pfistroje je uvedeno na obr. 2.27. Z hlediska zakladniho principu
funkce tohoto pfistroje muUZeme povazovat mefici metodu zjednodusené
za voltampérovou, tj. mefi se napéti na svorkach vzorku a proud vzorkem vcetné jejich
fazového posunu ke stanoveni komplexni impedance. Ve skuteCnosti je situace vyrazné
slozit&jsi, jednd se o automaticky vyvazovany most, pficemz méfeny vzorek (DUT) je
pfipojen Ctyfvodicové, aby se potlacil vliv impedance piivodnich vodict v proveden{
stinénych kabeld.

VIRTUALNI ZEM

VYSTUPNI He gov
REZISTOR — l
——{—— DUT e
1000 1 T [
M Vx -
OSCILATOR Hp Iy Lp

SIGNALOVA
ZEM VX

AUTOMATICKY VYVAZOVANY MOST

Obr. 2.27 Automaticky vyvazovany most HP4284A [14]

Ptistroj obsahuje precizni generdtor harmonického napéti s nizkou vystupni
impedanci, pfiCemZz skuteCnou vystupni impedanci a piipadnou ochrannou funkci
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realizuje ve schématu naznaceny vystupni rezistor s hodnotou 100 €; tento vystup
generatoru je ptiveden proudovou svorkou na méfeny vzorek — jednd se o prvni vyvod
s vysokou trovni signdlu ,,H“. SkuteCné napéti generdtoru ovlivnéné impedanci
pfivodniho proudového vodice je z tohoto uzlu ,,H* vedeno druhym — napéfovym
vodi¢em k elektronickému voltmetru (véetné méfice faze); vstupni impedance tohoto
meéfice napéti se uvazuje jako zanedbateln€ vysokd. Druhy vyvod méfeného vzorku tvoii
uzel znaceny ,,L* s nizkou drovni signdlu vici signalové zemi piistroje. Virtudlni nula,
tedy nulové napéti mezi uzlem ,.L“ a stinénim vzorku ¢i signdlové zemi zajiStuje
mostem automaticky vyvazovand Cast priistroje, jenZ je pfipojena opét oddélenym
napétovym a proudovym piivodem. Vyvazovany most nastavi takové napéti a jeho fazi
na pomocném generatoru, aby napéti uzlu ,,L.“ vii¢i signalové zemi bylo nulové. Protoze
do vstupu méfictho operacniho zesilovace neprotéka (téméf) Zadny proud, a napéti uzlu
,L“ je zdroven nulové, mizeme snadno tvrdit, Ze po vyvazeni tohoto mostu je proud
méfenym vzorkem presné roven zdporn€ vzatému proudu meéfenému naznacenym
ampérmetrem (vCetné souCasné mefené faze).

Samotny analyzdtor méfi impedancni parametry vzorku stfidavym napétim
s efektivni hodnotou nastavitelnou v nekolika krocich fadoveé od 100 mV az po 2 V
a standardné bez stejnosmérné slozky tohoto zkuSebniho napéti. Pfistroj umoZiuje
svymi internimi obvody v pfipadé potfeby pfipojit do mefictho obvodu stejnosmérné
piedpéti s napétim do 4 V. Mc¢éfeni frekvencnim analyzdtorem s relativn€ malym
sttidavym napétim a soucasnou stejnosmernou slozkou vysledného zkuSebniho napéti je
vyhodné pro urCité specidlni aplikace [15]. V oblasti dielektrické relaxacni
spektroskopie ndm pouZiti stejnosmérného predpéti umoZziuje lépe mefit parametry
dielektrik vetsi tloustky. Timto zpusobem ¢dsteCné eliminujeme potfebu generatoru
harmonického napéti vysokych hodnot s Sirokym rozsahem kmitoc¢td. Frekvenéni
meéfeni kapacity a ztratového Cinitele (za piitomnosti stejnosmeérné slozky napéti) je také
vhodné pro kontrolu béznych pasivnich i aktivnich obvodovych prvka urCenych piimo
k Cinnosti s poZzadovanym stejnosmérnym napétim na svych svorkidch pfi souCasném
pusobeni stfidavé slozky signdlu v podobé stiidavého napéti ¢i proudu. Pfi pouziti
stejnosmérného predpéti muZeme s vyhodou kontrolovat napf. parametry kondenzatora
pro specialni aplikace ¢i kapacitnich diod (varikapt).

Pfi pozadavku realizace kompletntho meéfeni impedancnich vlastnosti
zkoumaného vzorku s univerzdlngj$i volbou napéti stejnosmerné slozky zkuSebniho
signdlu, je mozno v idedlnim piipadé€ pouZzit specidlni vyrobcem doddvané piisluSenstvi
k frekvenénimu analyzatoru. Takovy dopln€k kromé precizni funkce z hlediska méefeni
zajisti mimo jiné bezpe€ny provoz samotného mefidla i v piipadé€ jakékoliv poruchy
zpusobené mimo tento piistroj. Na naSem dstavu je k tomuto udcelu k dispozici
origindlni zkuSebni piipravek Agilent 16065A umozZiujici pfipojit stejnosmernou slozku
signdlu az do velikosti 200 V. Blokové schéma aparatury zajistujici impedancni méfeni
ve frekvencni oblasti se soucasné zavedenou stejnosmérnou slozkou zkuSebniho signalu
je na ndsledujicim obr. 2.28; konkrétni aparatura byla realizovdna v radmci feSeni
grantového projektu FRVS 1162/2008/G1.
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Obr. 2.28 M¢ftici pracovisté FDRS s aplikaci stejnosmérné slozky testovaciho signdlu

2.1.5 Elektrické vlastnosti karboxymetylcelul6zy (KMC)

Karboxymetylcelul6za (KMC) je jednim z derivata celuldzy, ktery se vyuziva
v fadé odvétvi nejen technického charakteru. Materidly zaloZené na polysacharidech se
Casto pouZzivaji v mnoha aplikacich v 1ékafstvi a biologii, napt. jako ndhradni materiél
nebo jako ochranny povlak 1ékd. Fyzikdlné-chemické a fyziologické parametry
polysacharidi jsou definovany jejich primarni molekulovou strukturou (uspofadanim
hlavniho fetézce) a bo¢nimi skupinami, které jsou pfipojeny k hlavnimu fetézci. Tyto
skupiny jsou zpravidla polarniho charakteru, a proto lze jejich molekuldrni dynamiku
sledovat metodou dielektrické relaxacni spektroskopie [16], [17], [18].

Na nésledujicim obrazku 2.29 je uvedeno chemické schéma monomeru KMC.
Opakovanim tohoto monomeru vznikne fetézec KMC (resp. sodna sal) [19].
Molekulova hmotnost ndmi pouZivaného daného vzorku jako predmétu meéfeni Cinila
5,5.10°, co odpovida stupni polymerace cca 2300.
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Obr. 2.29 Chemické slozeni KMC v podobé¢ sodikové soli [20]

V souvislosti s rozSifujicim se pouzZivanim tohoto materidlu je Zadouci prostudovat jeho
elektrické vlastnosti, ponévadz fada uzitnych vlastnosti KMC vyplyva z jejich vlastnosti
elektrickych. Jednd se napf. o lepivost, kterd je ddna procesy pienosu ndboje
a elektrickymi vazbami na povrchu latky. Jedna z metod umoZiujici stanovit parametry
materiald je zaloZena na analyze jejich dielektrického spektra. Dielektrické spektrum
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poskytuje informaci o pohybu ¢éstic vykazujicich elektricky ndboj nebo elektricky
dipélovy moment, tj. o zmeéné€ orientace elektrickych dip6ld, rotacich hlavniho
molekulového fetézce a bocnich skupin a vodivostnich mechanizmech.

Konkrétni rozebirany typ polysacharidi — KMC se pouZiva napf. jako:
- latka pro biomedicinské aplikace
- zahustovadlo,
- pojivo, ochranny roztok
- prostfedek pro zadrZeni vody
- piisady do potravin, dopliikky vyZivy pro sportovce

- aplikace v prumyslu, Cistici produkty, natérové hmoty

KMC je komercné vyrabéna fadou vyrobctu. V sortimentu firmy Herkules (dnes
Aqualon [19]) se rafinovand (CiSt€énd) KMC proddva pod komerénim ndzvem jako
Blan6za doplnénd upfesiujicim tdajem, ze kterého dle firemniho znaceni vyplyvaji
pozadované chemické a fyzikdlni parametry dané litky. Uvedeny vyrobce zarucuje
minimdlni Cistotu 98 % rafinované KMC. Po strance fyzikdlni ma blan6za podobu
od svétlé pasty aZ po voln€ sypky bily prasek Ci granuldt, ktery je snadno rozpustny
ve vodeé, pficemz timto vznikne Cird viskézni kapalina.

Blané6za je éter celuldzy, ziskany reakci celul6zy s monochléroctanem sodnym.
Reakce se fidi podle pozadovaného zastoupeni karboxymetylovych skupin
v molekulovém fetézci. Stupeni substituce urcuje dalsi fyzikdlni i chemické parametry
sledovaného produktu, napf. viskozitu, rozpustnost, schopnost absorpce vody,
biologickou stabilitu aj.

Informace o fyzikaln€ chemickych a elektrickych vlastnostech blanézy lze nalézt
v fad€ publikaci, napt. [16], [19], [20]. Z hlediska metody dielektrické relaxacni
spektroskopie patii mezi podstatné vlastnosti predevsim zavislost komplexni permitivity
na frekvenci a teploté. Publikace [16], [17], [18] obsahuji informace o dielektrickém
spektru KMC méfeném metodou DRS v Casové oblasti v kmitoctovém rozsahu 4 pHz —
0,1 Hz. Jednalo se o vzorek KMC - Blanézy (vyrobce Herkules) s relativni
molekulovou hmotnosti 5,5.105. V dielektrickém spektru se v uvedeném kmitoctovém
pasmu nevyskytovalo zfetelné relaxacni maximum, ale s pouZzitim fitovacich algoritmt
byla identifikovdna dvé relaxacni maxima na frekvencich 40 uHz (odpovidajici ¢asovou
konstantou 3810 s) a 2 uHz (odpovidajici ¢asové konstanté 68100 s).

Zudaji v literatufe [21] je zndmo, Ze KMC je schopna tvofit s dalSimi
polymernimi latkami sloZzité komplexy, jejichZ struktura je zdvisld na koncentraci
jednotlivych slozek, teploté a pusobicim mechanickém napéti. Charakter téchto
kompozitnich struktur sahd od nehomogennich dvoufizovych smési (emulzi) ptes
homogenni (jednofdzové) smeési az po kvazislouCeniny s vazbami tvofenymi
vodikovymi mastky, viz obr. 2.30.

Byly publikovdny vysledky méfeni DRS ve frekvencni oblasti na smeésich
polyvinylalkoholu a derivath celulézy pro konstantni kmitocet 1 kHz a proménnou
velikost koncentrace obou slozZek. Pro teplotu 30 °C a koncentraci metylceluldzy blizkou
100 % vykazoval dany materidl ztratovy cCinitel blizky hodnoté 5 a konduktivitu
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o hodnoté blizké 5.107 Q'em™. Konkrétni ddaje o dielektrickych vlastnostech v §ir§im
intervalu frekvenci vS§ak nejsou znamy.
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Obr. 2.30 Molekulové schéma kompozitnich struktur KMC [21]

2.2 Méreni velmi malych proudti

2.2.1 Obecna problematika méreni nizkych drovni elektrickych velic¢in

V elektrotechnické praxi potfebujeme mefit fadu neelektrickych i elektrickych
veli€in. V pripad¢ fyzikdlnich veliCin neelektrické povahy se méfici systém pro danou
veli¢inu feSi nejCastéji vhodnym pievodnikem na snadno méfitelnou veliCinu
elektrickou. Mezi trividlni elektrické veliCiny, které pozadujeme méfit, patii elektrické
napéti, proud a odpor. Pro méfeni téchto veli¢in ndm slouzi b&Zné analogové i Cislicové
mefici piistroje. Za zdkladni univerzdlni méfici pfistroj z hlediska elektrickych méreni
lze povaZzovat voltmetr v provedeni digitdlniho pfiistroje, uvdZzime-li k tomu soucasny
trend, Ze je potieba Cislicovy meéfici systém idedln¢ vybaveny také datovym
komunikacnim rozhranim. Vzhledem k pozadavku neustdlého sniZovani vyrobnich
nakladt i v segmentu méfici techniky za soucasného zvySovani uZzitné hodnoty se
v soucasné dob¢ Casto vyrabi namisto jednotlivych métidel pro dil¢i elektrické veliCiny
pfistroje multifunkéni. Nyni se jednd o univerzdlni Cislicové pfistroje - digitdlni
multimetry; tato meéfidla obsahuji v podstaté kvalitni Cislicovy voltmetr a fadu
prevodnikii pro pfevod ostatnich elektrickych veli¢in na napéti (obr 2.33). Dalsi
moznosti je pfipojeni kalibrovanych senzort pro méfeni neelektrickych veli¢in, pfi¢emz
piistroj je zpravidla cejchovdan piimo v jednotkdch meéfené neelektrické veliCiny.
VSechny tyto univerzdlni c¢islicové multimetry ovSem umoZnuji mefit spiSe obvyklé
trovné zminénych elektrickych veli¢in. Rozdily u multimetrti obvyklého provedeni jsou
v kvalité provedeni a oblasti vyuZziti. VEtSi moznosti méfeni i jeho pfesnost poskytuji
zpravidla stolni multimetry pro laboratorni ucely, napf. [22], ale naopak pro mobilni
nasazeni jsou vyhodné multimetry pfenosné s vice omezenymi moZnostmi.

Z obecného pohledu na otdzku, co si lze pfedstavit pod pojmem nizkotroviiové
elektrické veliCiny, je dobré uvazovat stejnosmérné elektrickd napéti, pripadné proudy
velmi nizkych hodnot, jejichZz meéfeni jiZz neni snadné. Méfenim nizkych drovni
elektrickych veli¢in mame obvykle na mysli takovd méfeni, pro kterd uZ svou citlivosti
a presnosti nedostacuji béZzné méfici pristroje pro mefeni zdkladnich elektrickych
veli¢in. K meéfeni zminé€nych nizkotroviiovych veliin potfebujeme obecné specidlni
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piistroje, jejichz citlivost a rozliSovaci schopnost prevySuje tyto parametry u obvyklych
pfistroji minimdlné o nékolik fadd. Stanovit zcela presn€, od jaké hranice hodnot
elektrickych veliCin 1ze povaZovat jejich meéfeni za nizkouroviiovd, neni jednoznacnym
zpusobem realizovatelné.

Na béZnych pracovistich se obas vyskytne potfeba méfit hodnoty nizkych napéti
¢i proudd, a to pouze napf. pro veli¢iny mirné pod drovni citlivosti béznych multimetru.
Proto fada vyrobcl nabizi ve svém sortimentu také vylepSené verze univerzdlnich
piistroju, jeZ se mohou pochlubit tfeba o fad lepsi citlivosti nez vyrobky konkurencni.
Pro obdobné ucely se vyrabi i fada externich dopliikii k béZnym multimetrim v podobé
nastavitelnych zesilova¢l s analogovym vystupem, rozsifujicich rozsah standardnich
mefidel. Cena téchto univerzalnich feSeni je samoziejmé niZsi ve srovndni s pofizenim
specializovaného piistrojového feSeni, ale moZnosti jsou z hlediska specifickych
pozadavku nizkodroviiovych méfeni omezené. Jako velmi pfibliznou informaci lze
uvést, Ze i u nejlevnéjsich dnes nabizenych pfenosnych multimetra pro neprofesiondlni
ucely byva k dispozici nejcitlivéjsi rozsah méfeni stejnosmeérného napéti napt. 200 mV
pfi vnitinim odporu 1 MQ a rozsah stejnosmérného proudu 2 mA, vSe s povolenymi
odchylkami méfeni fddové kolem 0,5 % z rozsahu a 0,5 % z métené hodnoty. Technické
parametry i kvalita mechanického provedeni téchto pfistroji odpovidaji cené a ucelu
pouziti. Jako typicky piiklad levného multimetru diskutovanych parametrd uved’'me
multimetr typového oznaceni HC-DT860D, ktery nabizi ve svém sortimentu napf. firma
GM Electronic [23]; u vyrobka této kategorie se ani nepfedpoklada provedeni
pravidelné kalibrace, aby byly uddvané chyby meéfeni platné i po uplynuti standardni
dvouleté zaru¢ni doby.

Za nizkoudroviiovd meéfeni je moZno povazovat mefeni stejnosmérnych napéti
velmi meékkych zdroji s drovnémi vyrazné€ niz$imi nez fadové 200 mV a méfeni
stejnosmérnych proudd o mnoho fada pod trovni o velikosti asi 2 mA. Jak jiz
z ptedchoziho textu vyplyvd, pro nizkodrovilovd meéfeni elektrickych veli€in
potifebujeme obecné specidlni meéfici techniku k tomu ur¢enou. Takovymi specidlnimi
piistroji jsou pikoampérmetry a elektrometry, pfipadné velmi precizn€ provedené
externi programovatelné zesilovace nizkouroviovych veli€in [24].

Univerzdlnimi pfistroji nizkotroviiovych méfeni jsou elektrometry. PouZivaji se
zpravidla pro meéfeni velmi malych napéti Ci proudd. V minulosti, kdy nebyly
k dispozici aktivni zesilovaci prvky, mohl byt elektrometr realizovédn i jako samotny
magnetoelektricky méfici pfistroj specidlni konstrukce. Soucasné elektrometry
vyuZzivajici specialni aktivni polovodicové prvky ziskaly téZ podobu pfistroju s vice
funkcemi; umoZziiuji napt. méfeni odporu a naboje takovych trovni, které jinak nez
s pouzitim integrovaného pikoampérmetru méfit prakticky nelze. Jak u bé&Znych
meéficich piistroju, tak i u téch specidlnich pro méfeni nizkoudroviiovd muzeme
pozorovat podobny trend. Pivodni jednoucelové pfistroje (voltmetr, pikoampérmetr)
jsou ve vétsiné€ pifpadi vyrabény jako soucCdsti piistroju univerzalnich, i kdyzZ se jedna
z funkéniho hlediska o doplnéni ¢i dpravu hlavniho funkéniho bloku (tj. jednoucelového
piistroje) pomocnymi obvody.

Z hlediska vnitiniho provedeni maji soucasné elektrometry podobnou strukturu
jako digitalni multimetry; obsahuji precizni Cislicovy voltmetr, na jehoZ vstup je
pfipojen signdl z méfictho vstupniho zesilovace specidlni konstrukce. Tento zesilovac
byva obvykle konstruovédn s pouZzitim kvalitniho nizkoSumového operacniho zesilovace,
u né€hoz zpusob zapojeni vnéjSich zpétnovazebnich pasivnich obvodovych prvku
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zajistuje typ prevodu vstupni veliiny na napéti a urcuje velikost zesileni. Hlavni
parametry elektrometru jsou pifevdZzné dany kvalitou provedeni tohoto vstupniho
zesilovace.

Samotnd problematika nizkodroviiovych méteni z velké Casti spoCiva ve vybéru
vhodného méfictho pfistroje. Neméné dileZitou ¢asti vSak zastdva spravnd integrace
citlivého pfistroje (elektrometru) do celého meéficiho systému na daném pracovisti.
Nizkouroviiovd méteni elektrickych veliin jsou charakteristickd skutecnosti, Ze takova
meéfeni siln€ zatéZuje okolni ruseni ¢€i Sum, ktery mé u takovych méfeni bohuZzel drovné
relativné nemalé v porovnani s velikosti méfenych signalt. Rusivé signdly na meéficim
pracovisti chdpeme z teoretického hlediska jako neZzddouci elektromagnetickd pole,
zpusobend libovolnymi zdroji, kterd maji za nasledek naindukovany ruSivy signél
priCitajici se k méfenému signdlu. V pifipad€ provedeni stinéni pracovist€é béZnym
zpusobem muze naindukovany okolni Sum nabyvat i drovni mnohdy srovnatelnych
s trovnémi méfeného uziteCného signdlu, coz je nepriijatelné.

Nasledujici obrazek 2.31 ilustruje nejb€ZnéjSi vazebni cesty pruniku ruSivych
signalti do méfeného obvodu. Z hlediska nizkouroviiovych méfeni se jedna o specidlni
piipad feSeni elektromagnetické kompatibility [25]. Zdroj Zddaného signdlu v tomto
ptipadé reprezentuje nabity vzorek dielektrika Cx a pikoampérmetr tvoii radné uzavieni
obvodu. Pro jednoduchost povazujme vSechny naznacené obvodové prvky ve schématu
za idedlni. Parazitni vlastnosti samotnych propojovacich vodic¢t jsou dany parazitnim
¢innym odporem R a indukcnosti L, kterd zaroven plni dalSi funkci induktivni vazbou
s jinou civkou. Prvni stejnosmérny napdjeci zdroj Uy je posledni fddnou komponentou
meéficiho obvodu urceny pro nabijeni vzorku dielektrika.

Ue U ZDROJE
RUSIVYCH
NAPETI
C \

Cx

L
VZOREK N

VAZEBNI
D'ELEKTR"fRA IMPEDANCE

]
| I

SIGNALOVA
ZEM

Obr. 2.31 Znazornéni parazitnich vazeb rusivych signal do méfeného obvodu TDRS

Dusledky pasobeni celkem Ctyf moznych typu ruseni vyjadiuji svymi piispévky rusiva
napéti reprezentovana ve schématu tfemi napétovymi zdroji. Prunik nezadouciho
signalu galvanickou vazbou, tedy takovym zpusobem, kdy jsou fadny obvod se zdrojem
ruseni propojeny piimo vodi¢i, modeluje zdroj ruSivého napéti Uz. Muze byt tvofen
i zemni smycCkou pfi nevhodné konfiguraci pfistroji a napdjecich zdroji. Vzhledem
k ptipadnému vzniku termoelektrickych napéti obvodu v mistech galvanického
propojeni se predpoklada, Ze tento zdroj muze byt stfidavym zdrojem s obsaZenou
stejnosmeérnou slozkou napéti; pro citliva stejnosmérnd méfeni je oboji Casto piitomnym
nezddoucim efektem. Dal§i mechanizmus pruniku ruSivych signdld je vazba kapacitni
vazbou, ve schématu tvofena prvky Uc a C. Vliv teoreticky muze mit i skokova zména
stejnosmeérného napéti pronikajici kapacitni vazbou, ale predpokldddme pouze stiidavé
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napéti zdroje Uc a parazitni pfenosovou kapacitu C vyrazné menS$i neZ meéfenou
kapacitu Cx. Posledni naznacenou vazbou ve schématu je vazba magnetickym polem
prostfednictvim vzdjemné induk¢nosti mezi zdrojem Uy a vazebnim transformétorem se
sekundarni indukénosti L. Teoreticky Ctvrty vazebni mechanizmus rusivych signala je
vazba elektromagnetickym vyzafovanim a muZe byt z hlediska pfedstavy orienta¢né
naznacena ve schématu sou¢asnym pusobenim zdroju ruseni Uc a Up. Konkrétni presné
feSeni parazitnich vazeb vyzafovanim vSak jiZ zasahuje do teorie antén.

Vazba vyzarovanim elektromagnetickych vin (a jejich ndslednym piijmem) neni
v oblasti stejnosmérnych méfeni s pouzitim polovodiCovych zesilovaci zcela
nejkriti¢téjsi. U stejnosmérnych zesilovaci ale muze dojit k parazitnimu usmeérnéni
obsazeného rusivého stfidavého signdlu nelinearitou polovodi¢ového prvku vstupniho
zesilovace, coZz se v kone¢ném dusledku projevi vzniklou chybovou hodnotou
stejnosmérného napéti na vystupu, jiZ zpravidla nelze snadno identifikovat. Citlivost
vSak s rostoucim kmito¢tem klesd a u nizkych kmitoctd byva moznost nechténého
pfenosu vyzarovanim taktéZ mens$i. Vazba elektromagnetickym polem u stejnosmérnych
meéficich metod pfipadd v dvahu v blizkosti silnoproudych zafizeni zna¢ného vykonu,
uvazujeme-li nizkofrekvenc¢ni kmitoCty asi do desitek kHz a nebo teoreticky v blizkosti
vysilacu velkého vykonu.

Jak z vySe uvedeného vyplyva, jeden z nejvétSich problémua nizkouroviovych
méfeni tvoii problematika potlaceni indukovanych ruSivych signdli pritomnych
na pracovisti vhodné provedenym stinicim systémem [26]. U nizkouroviiovych méfeni
napéti se Casto pouzivd systém dvojiho stinéni, vyuZzivajici tzv. aktivni stinéni
(obr. 2.32). K pfipojeni mefeného obvodu k elektrometru se pouZivd odpovidajici
koaxidlni kabel s dvojim stinénim, vyrobeny z kvalitniho dielektrika.

£ N S —

E,= E
A 0= =8
ZL
Rg
Eg
—E
— > 617
PREDZES.
A"
o—

Obr. 2.32 Aktivni stinéni [26]

Pti pouziti aktivniho stinéni jsou dobfe potlaceny ztrity signalu ¢i jiné ovlivnéni
signalu mezi Zivym signalovym vodi¢em a jeho okolim, ptivodné tvofenym dielektrikem
a standardnim stinénim. U aktivniho stinéni je Zivy signdlovy vodi¢ chrdnén prvnim
stinénim; na toto stinéni je v podstaté pfivedena ,kopie“ mefeného signélu
prostifednictvim oddélovaciho zesilovace s jednotkovym napétovym ziskem. Zminény
oddé€lovaci zesilovaC zde pracuje jako impedanéni prevodnik s vysokou vstupni
impedanci a nizkou impedanci vystupni; uziteCny signdl pfipojeny na vnitini vodic
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koaxidlniho kabelu teoreticky nebude ovlivnén ruSivymi signdly zvnéjSku, ani vstupem
zesilovace. Vnéjsi stinéni koaxidlniho signdlu byva pfipojeno obvykle na signdlovou
zem. PouZivany stinici systém musi byt v soucinnosti s propojovanim Casti pracovisté
navrzZen tak, aby byly dodrZeny i zdsady potlaceni ruSivych signala vzniklych zemnimi
smyckami €i termoelektrickymi napétimi obvodu.

2.2.2 Problematika méreni velmi malych proudu

Problematika méfeni velmi malych proudd bude rozebrdna podrobnéji,
nebot’ tento typ méfeni v podobé zkoumani vybijecich proudi dielektrik je pfedmétem
této prace. Jak jiz vyplyvd zvySe uvedenych informaci v pfedchozi kapitole,
pro precizni méfeni elektrického proudu velmi nizkych hodnot potfebujeme
odpovidajici méfici techniku, idedlné pikoampérmetr ¢i elektrometr.

Nejprve bude pro uplnost rozebrdn popis obvodového feSeni standardniho
multimetru. Na jeho piikladé se ukdZe, pro€ jsou tyto pfistroje nevhodné pro meéfeni
nizkouroviiovd na rozdil od elektrometri nebo dalSich k tomu urenych specidlnich
meficich pfistroja. Na obr. 2.33 je formou blokového schématu zniazornéno typické
obvodové feSeni beéZného multimetru vreZimu meéfeni stejnosmérného proudu.
Univerzdlni multimetry méii elektricky proud pomoci rezistoru v sérii - bo¢niku; méefeni
proudu je tedy jednoduse prevedeno na meéfeni tbytku napéti na bo¢niku. Z divodu
unosné vykonové ztraty na rezistoru bocniku, ale i z hlediska zatiZzeni méfeného obvodu
byvd meéfici rozsah proudu nastavovdn prepindnim odporu bocniku mechanickym

kontaktem. Zbytek blokového schématu tvoii v podstaté bézny Cislicovy voltmetr.

Ampérmetr digitalniho multimetru

UzaTiZENi
=200 mV Reo&nik
(plny rozsah)

Obr. 2.33 Ampérmetr béZného digitdlntho multimetru [26]

Nevyhodou bé&Zného multimetru v reZimu meéfeni proudu pro citlivd méfeni je tedy
relativné velky tubytek napéti na svorkdch tohoto typu ampérmetru, odpovidajici
nejcitlivéjSimu meéficimu rozsahu napéti vestavéného voltmetru. Kromé této vyrazné
nevyhody z pozadi vystupuje jeSt€é druhd vyznamnd potiZz v podobé minimdlniho
mozného rozsahu meéfeni proudu, ktery je ovlivnén konecnou hodnotou vnitfniho
odporu voltmetru béZného provedeni pfipojeného paralelné k bo¢niku. Odpor bocniku
tedy nelze dle potieby navySovat libovolng.

Vsechny uvedené nevyhody v pfipadé méfeni velmi nizkych proudt odstrafiuje
obvodové feSeni elektrometrt (pikoampérmetrit), viz blokové schéma na obr. 2.34.
Vstupni méfici obvod je tvofen specidlnim nizkoSumovym operanim zesilovacem;
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tento pracuje jako analogovy pievodnik vstupniho proudu na napéti s teoreticky
nulovym udbytkem napéti na vstupnich svorkich. PonévadZz se jednd o citlivd
stejnosmérnd meéreni, musi byt u tohoto typu meéficiho obvodu dokonale vyteSeno
nastaveni nuly pfistroje, coz je realizovano potlaCenim napétové nesymetrie vstupu
meéficiho pfistrojového operacniho zesilovace. Vysledné feSeni tedy umozZiiuje velmi
presné meéfeni malych stejnosmérnych proudd; v takovych piipadech vSak musi byt
piistroj dle doporueni vyrobce pied provedenim meéfeni fadné€ zkalibrovdan. To se
v piipadé€ elektrometri provadi internimi obvody pfistroje; na vstup se pfipoji ,,obvod*
produkujici nulovy vstupni proud a zkoumd se stav na vystupu - ddaj reprodukovany
piistrojem. Pfipadnd Cast chyby vznikajici i po kalibraci vstupu méfictho zesilovace
pomocnym zdrojem napéti se odeCte jako konstantni chybova hodnota aZ po analogoveé-
Cislicovém prevodu, kdy je mozZné zbytek téchto potizi teSit ¢islicovym zpracovdnim
nameétené hodnoty.

PIKOAMPERMETR (ELEKTROMETR

A/D

Celkové

- UoFFseT napétoveé
zatizeni

il KALIBRACE_ Ugar < 0.2 mV

Obr. 2.34 Pikoampérmetr [26]

2.2.3 RusSivé vlivy pri méreni nizkych drovni elektrickych velic¢in

Jak bylo uvedeno diive, parametry celého meéficiho systému zpracovévajiciho
nizké drovné elektrickych prouddi jsou mimo vlastnosti méfici techniky déle nepiimo
urceny nékterymi rusivymi vlivy konkrétniho méfictho pracovisté. Uved'me nyni proto
seznam typickych ruSivych vlivl, jez nedilné doprovizeji nizkouroviiova meéfeni
elektrickych velicin.

Klasifikace ruSivych vliva pfi nizkodroviiovych méfenich:
- ruSivd elektromagnetickd pole
- vliv zemnich smycek
- vliv elektrorozvodné sité (230V, 5S0Hz)
- termoelektricka napéti
- triboelektricky jev

- chemické vlivy prostiedi

-46 -



Dielektrickd spektroskopie karboxymetylcelulézy v Casové oblasti

Vlastnosti systému ovlivnime spravnym provedenim stinéni a vhodnym zpusobem
pfipojenim elektrometru do obvodu. Z hlediska vlivu ruSivych magnetickych poli nesmi
propojovaci vodice tvofit proudovou smycku se zbyte€né velkou plochou; pfi uvédzeni
samotnych elektrickych poli musi byt systém patficn€ stinén. Pfi nizkoudroviiovych
stejnosmérnych méfenich elektrickych proudd zpusobuje nejveétsi  ruSeni ziejmé
energetickd elektrorozvodna sit nizkého napéti (230V, 50 Hz) a zpuasob jejiho
zatéZovani i v relativné vzdaleném okoli od meéficiho pracoviste. Idedlnim feSenim by
byla oddélend chranénd elektrickd sit, z niZ by se napdjely vesSkeré piistroje méfticiho
pracoviste.

Pfipojeni k méfenému obvodu se u téchto meéfeni realizuje dle doporuceni
kvalitnim stinénym kabelem. V piipad€ pouZziti univerzélniho elektrometru vybaveného
dvojité stinénym koaxidlnim kabelem se ve srovndni s napétovym meéfenim nepouziva
pfi méfeni proudu princip aktivniho stinéni; druhé stinéni specidlniho dvojité stinéné¢ho
kabelu neni obvykle pfi proudovych méfenich vyuzito [27].

Mezi posledni typy rusivych signalt ¢i nezadoucich efektd patii termoelektricka
napéti, triboelektricky jev a pfipadné znecisténi €i vlhkost v méfeném systému.

Termoelektrickd napéti jsou zpusobena teplotnimi rozdily mezi spoji vodicu
zruznych materidld. Pfi meéfeni nizkych proudli se termoelektrickd napéti mohou
projevit jako aditivni slozka k vlastnimu priabéhu méfeného proudu; hodnoty indikované
na piistroji uZ v sobé tuto slozku zahrnuji [26]. Pro minimalizaci termoelektrickych
napéti v obvodu se doporucuje, aby veskeré vodie obvodu byly ze stejného materidlu.
Obdobné plati, Ze ptipadné teplotni rozdily méfeného obvodu musi byt minimalizovéany.

Pricinou triboelektrického jevu je nabojova nerovnovaha zpusobend mechanickym
ttenim mezi vodi¢em a izolantem. Vysledkem jevu je generace elektrostatického naboje,
resp. elektrostatického pole mezi rozdilnymi materidly s dasledkem naindukovaného
rusivého elektrického napéti. Tento efekt pozorujeme u propojovacich stinénych vodict
z bézného dielektrika, pokud jsou vystaveny mechanickému naméhani a pokud takovym
kabelem pfipojujeme vstup pikoampérmetru. Na obr. 2.35 je naznaCen mechanismus
vzniku triboelektrického jevu, v€etn€ snahy o jeho maximalni potlaceni, jaké se pouziva
u nizkoSumovych kabell firmy Keithley [26].

Mechanické naméhani stinéného kabelu zpusobuje vynuceny pohyb vnitin{
izolace kabelu vac¢i vnéjSimu stinéni a zvySeni tlaku uvnitf kabelu. Vzdjemny
mechanicky pohyb dvou vrstev kabelu je doprovazen tfenim. Dodand mechanickd prace
iniciuje odtrZzeni elektrickych ndboji v rdmci jednoho ¢i druhého materialu a poté
1 jejich pfesuny na delSi vzdédlenosti mezi obéma materidly v rdmci daného rozhrani.
Kone¢nym dusledkem je vznik elektrostatického pole, které se v piipadé stinéného
kabelu projevuje jako rusiveé generované elektrické napéti na jeho konci.

U specidlnich nizkoSumovych kabelG je wvnitini polyetylenové dielektrikum
doplnéno vodivym grafitovym mazivem, uprostied néhoz vede ptvodni vnitini vodic
stinéného kabelu. Vodivé mazivo sniZuje tfeni a vyrovndva naboje. Generované niboje,
jez zpusobuji dalsi rusivé proudy, jsou tedy potlaceny.
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Treci pohyb na rozhrani
zpusobeny pohybem kabelu
/

Koaxialni
kabel

... Vodivé mazivo

Vnejsi Vnejsi pizkosumového

plast  vnitrni stinéni kabelu
vodi¢

Obr. 2.35 Triboelektricky jev [26]

Nezddoucim efektem, podobnym triboelektrickému jevu, jsou piezoelektrické
proudy, které vznikaji v duasledku mechanickych napéti v pevnych krystalickych
materidlech pouzitych pro izolovani vyvodi nebo napf. jako izolani prvek
u propojovacich konektort. Dal§imi zminénymi rusivymi vlivy jsou piipadna znecisténi
a vlhkost izola¢nich materidlt. Tyto jevy vyplyvaji z jevli elektrochemickych; mohou
mit za nésledek vznik slabého parazitniho elektrochemického cClanku, ktery dokdze
generovat poruchovy elektricky proud mezi odizolovanymi vodivymi vyvody [26].

2.3 Cislicova filtrace méreného signalu

V ptfedchédzejicich Castech této priace jsme se teoreticky zabyvali podobou
meéfictho pracovisté vcetné pozadavki k zajiSténi co nejlepsi mozné odolnosti vuci
indukovanému ruseni a Sumu. ProtoZe vysledkem redlného meéfeni bude vzdy ziskany
signdl s kone€nym pomeérem signalu k Sumu, je snahou nésledujicitho zpracovani signélu
potlaeni Sumu, a to jeSté pred jeho transformaci do frekvencni oblasti ke stanoveni
prubéhu komplexni permitivity. V této kapitole budou teoreticky rozebrany zdkladni
metody Cislicové filtrace diskrétnich signald.

Diive, nez pristoupime k popisu téchto zakladnich typu ¢islicovych filtrt, musime
zvazit, jakou povahu z hlediska Casového prub€hu maji obecné rusivé signdly, které
potfebujeme potlacit. Skutecny signdl ziskany méfenim si muzeme predstavit jako
soucet signdlu Zddaného a signdlu ndhodného zastupujici prdvé nezidouci slozku
vysledného signdlu. Pro metodiku zpracovéni takto vzniklého signdlu pfedpokladdme,
Ze signal nebyl zkreslen tGcinky nelinedrnich elektronickych obvodu.

Z hlediska teorie by byl nejpfijatelnéjSim ruSivym signdlem periodicky signdl,
jehoz spektrum by kmitoCtové piili§ neprekryvalo spektrum uZiteného meéfeného
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signdlu. V idedlnim ptipad¢ by tyto signdly vykazovaly zcela vzdjemné se vylucujici
frekvencni padsma vcetné poZadavku dnosnych drovni uZite€ného a ruSivého signdlu.
V takovém piipad€é by pro potlaceni Sumu signdlu postacovalo pouzit standardni
analogové filtry typu pasmova zadrZ nebo jejich Cislicové realizace.

Uz u tohoto jednoduchého pfipadu muizeme Kkonstatovat, Ze i v oblasti
dielektrickych méfeni v Casové oblasti mize mit velky vyznam nasazeni Cislicového
zpracovani signalu. Potfebnd kmitoCtova pasma pouzitych filtri v souladu s méfenymi
signaly jsou v této oblasti relativné velmi nizkd, coz by v piipadé analogovych filtra
na bazi LC obvodu vedlo k prakticky nerealizovatelné podobé vzhledem k dosazitelnym
hodnotdm vyrdbénych pasivnich obvodovych prvki. Pokud uvdzime naprosto
elementarni ptipad pasivni dolni propusti 1. fddu realizovanou jako integracni Clanek
RC s meznim kmito&tem 107 Hz, tak asovd konstanta R.C je urCena pievracenou
hodnotou thlového mezniho kmitoctu, tj. asi 16 s; jiz z této hodnoty vyplyvaji extrémné
nepfiznivé pozadované hodnoty (odporu, kapacity) pasivnich obvodovych prvku;
pfi nutnosti nepiili§ vysoké hodnoty odporu rezistoru R napft. v relacich kolem 100 kQ
vychdzi poZadovand kapacita kondenzatoru v bipolarnim provedeni vice nez 100 puF.
Potfeba kondenzatorti (nikoliv elektrolytickych) s vysokou hodnotou kapacity fadove
vetsi nez desitky UF je pro aplikaci v signdlovych obvodech v podstaté nefeSitelny
realizacni problém, kromeé pofizovacich ndkladi pfedev§im z diivodu mechanickych
rozméru a presnosti i stability parametrt takovych obvodovych prvka.

V redlnych piipadech maji bohuzel aditivni rusivé signdly kmitoCtovy priabéh
zpravidla plné€ prekryvajici signdl Zddany a zdrovei jsou tyto signdly z hlediska popisu
ndhodnym procesem, ktery obvykle nelze definovat jinak neZ statistickymi parametry.
Pro méfeni vybijecich proudu dielektrik v Casové oblasti je typické, Ze pocateCni
relativné vysoké hodnoty méfenych proudi odpovidaji po transformaci tém nejvy$$im
frekvencim. Tato skuteCnost v piipad¢€ libovolného meéfeni v Casové oblasti obecné
neplati, nebot’ kmitoCtové spektrum a energie jinych typt signali mohou byt v Case
rozloZeny odliSnym zptsobem neZ pravé u vybijecich proudt dielektrik. Zistaneme-li
u méteni dielektrik v ¢asové oblasti, shleddme, Ze z hlediska relativni miry Sumu byva
nejlepsi pomér signdlu k Sumu na poc¢atku méfeni. Po transformaci do oblasti frekvencni
obdrzime prubé¢h s nejvyssim pomérem signdlu k Sumu na hornim okraji kmitoctového
pasma, na rozdil od méfeni ve frekvenCni oblasti, které zpravidla méfi na hornim konci
kmitocCtového pasma s vetsi nejistotou mefeni. U stiidavych méfeni obecné je nejistota
vysledku ovlivnéna parametry obvodid pro meéfeni stiidavych signald s velkym
kmitoCtovym rozsahem, predevsim stfidavych zesilovaci a generatorti zkusebniho
harmonického signdlu.

2.3.1 Linearni ¢islicova filtrace

Tato kapitola pojedndavd o zakladni koncepci Cislicovych filtrd realizujicich
linedrni Cislicovou filtraci, které tvofi protéjsek k filtram analogovym. Jak jiZz bylo
uvedeno, filtraci obvykle povazujeme za zpracovani signdlu, jeZ ndim umozni selekci
urCitych sloZek ze smési vice signdlii a zaroven potlaCeni slozek jinych. Obecné lze
filtraci definovat jako upravu signdlu s moZnostmi ménit vlastnosti jednotlivych slozek,
jednak tedy podil jednotlivych sloZek na vystupu filtru a také vzdjemné Casové relace
téchto slozZek.
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Zakladnim zpasobem vySetfovani vlastnosti filtr byvd sledovani parametrd
ve frekvencni oblasti. Vstupujici signél zde povaZzujeme za soucet dil¢ich harmonickych
sloZzek; kazda z téchto slozek je vyjadrena velikosti v podob& amplitudy a vzdjemnym
Casovym posunem zadanym zpravidla jako pocatecni faze. Chovéni filtrujictho systému
vlastné popisujeme jako soubor frekvencnich charakteristik - amplitudovych a fazovych
parametra zavislych na kmito¢tu a urcujicich, jak budou jednotlivé harmonické slozky
vstupniho signélu upraveny [28], [29].

Jako vstupni Cislicovy signdl uvazujme standardnim zpusobem pievedeny
analogovy signdl. Tento signdl musi byt ziskdn s pomoci analogové digitdlniho
pfevodniku pfti splnéni vzorkovaciho teorému, aby timto procesem nedoslo k celkovému
nevratnému znehodnoceni puvodniho signdlu. Z praktického hlediska predpokladejme
naméfené hodnoty doddvané s konstantnim Casovym intervalem né&jakym cislicovym
meficim pfistrojem pres datovou sbérnici do fidictho pocitace; uvaZzovany pristroj jiz
obsahuje oSetfeni analogového vstupu antialiasingovy filtrem typu dolni propust
s dostateCnou strmosti pro zamezeni vySe uvedeného nevratného poSkozeni
digitalizovaného signdlu. Vstupni signdl tedy bude tvofen posloupnosti redlnych Cisel,
tj. vzork puvodniho analogového signélu s diskrétnim Casem:

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

kde n je cislo vzorku v ¢asové posloupnosti, 7 vzorkovaci perioda (interval).
Pro vzorkovaci kmitoCet fyz, resp. vzorkovaci periodu prevedeného signdlu musi byt
v praxi s dostateCnou rezervou splné€n obecné zndmy vzorkovaci teorém:

fvz = 1 2 2. fusx > (38)

T
kde fvax uddvd maximdlni moZny kmitoCet vstupniho analogového signdlu
pro analogoveé Cislicovy pievod. U tohoto standardniho zpusobu pievodu analogového
signdlu na signal cislicovy plati, Ze signal mtzZe obsahovat spojité kmitoctové spektrum
v intervalu frekvenci 0 — fyax, tj. jednd se obecné o signdl zndmého maximadlniho
kmitocCtu, s moZnou stejnosmeérnou slozkou.

Dal§im parametrem z praktického hlediska, kterym se zabyvat nebudeme, je pocet
kvantizaCnich drovni analogové Cislicového prevodniku, neboli bitové rozliSeni tohoto
pfevodniku urcujici kvantizani zkresleni konvertovaného signdlu v amplitudové
oblasti. V pripadé uvaZovaného nizkotroviiového meéfeni byvd signdl ziskdn meéfici
technikou s kvalitnim vstupnim zesilovaéem a A/D pfevodnikem s velmi dobrym
bitovym rozliSenim k danému pouziti. Pro pfedstavu uved'me, Ze stolni precizni
multimetr Agilent 34401A obsahuje 21-bitovy A/D prevodnik [22] a elektrometry
s kvalitou méficich prevodnikli umisténych za specidlnimi zesilovaci vstupnich veliCin
na tom nebudou vyrazné hafe. U elektrometrti jakoZto pfistroju pro nizkouroviova
méfeni muze byt vzorkovaci rychlost i bitové rozliseni A/D prevodniku nepatrn€ nizsi
ve srovnani s preciznimi multimetry, vzhledem ke specifickym potfebam kvalitné zesilit
velmi slabé signdly, nebot Sumové parametry i rychlost takovych zesilovaca jsou
technologicky omezeny. Kvantizacni urovné resp. ptipadny Sum vznikly A/D pfevodem
jsou v redlnych ptipadech v relativni mife zpravidla mnohondsobné pod drovni Sumu
obsazeného ve vstupnim analogovém signdlu.

Pozadavky na parametry Cislicovych filtri v podstaté vychdzeji ze znamych
vlastnosti Cislicového (diskrétniho) signdlu dle platnosti vzorkovaciho teorému. Vstupni
signdl Cislicového filtru, jenZ je tvofen navzorkovanym analogovym signdlem,
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md periodické spektrum s periodou rovnou poloviné vzorkovaciho kmitoctu.
Pozadavkim kmito¢tového rozsahu vstupniho signdlu a dasledkim periodizace spektra
signdlu musi vyhovovat i parametry signdlu vystupujictho =z Cislicového filtru.
Z uvedeného vyplyva, Ze pro zajiSténi bezpecného Cislicového zpracovani signalt
v redlnych podminkach musi byt vzorkovaci kmitocet systému s dostateCnou rezervou
vyS$§i nad hodnotu danou vzorkovacim teorémem a uvaZovany Cislicovy filtr by v okoli
poloviny vzorkovaci frekvence mél zajistovat jiz jen utlum vysokych hodnot. Posledni
poznamka se tykd predevsim cCislicovych realizaci filtra typu horni propust a pasmova
zadrz; tyto filtry by teoreticky mély s rostoucim kmitoctem zajistovat minimdlni Gtlum,
pricemz takovy pozadavek nelze v §irokych mezich u Cislicovych systému zajistit praveé
z divodu blizkosti horni meze zpracovavaného pasma Cislicovym systémem v podobé
poloviny vzorkovacitho kmito¢tu. Uvedené typy filtrh musi pracovat se vzorkovaci
frekvenci navySenou o dostateCnou rezervu a piipadnd oblast pfenosu pusobici polohou
na frekvencni ose v blizkosti nové situované poloviny vzorkovaciho kmito¢tu musi byt
umeéle potlacena, a to strmym poklesem prenosu filtru do oblasti Gtlumu s mezerou
od zminéného kmitocCtu.

Pokusme se nyni pfibliZit linedrni ¢islicovou filtraci. Linedrni Cislicovd filtrace
tvoii skupinu ndstroju pracujici v diskrétni oblasti, kterd umoziuje vykonavat zdkladni
operace se vstupnim diskrétnim signdlem. Tento typ filtri dokdze nahradit vétSinu
standardnich typd analogovych filtrii realizovanych pasivnimi obvodovymi prvky.
Obdobné jako u analogovych filtrd, tak i u filtrd Cislicovych pretrvavaji zndamé
pozadavky na jejich parametry. V amplitudové oblasti poZadujeme minimdalni zaru¢enou
strmost frekvenéni charakteristiky filtru mezi oblastmi pfenosu a dtlumu, obdobné
stimto pozadavkem ocekavame definované tdrovné pienosu v oblastech kmitoctu
pfenosu a dtlumu filtru, idedln€é jednotkovy nebo nulovy pfenos. DosaZené strmosti
frekven¢ni amplitudové charakteristiky u realizovanych filtra dle stupné slozitosti jejich
provedeni jsou jednim z méfitek kvality filtru. Jako dalSi ekvivalentni parametr
pozadujeme linedrni (frekvencni) fazovou charakteristiku filtru; timto se zajisti
konstantni Casové zpozdéni vystupniho signdlu viéi vstupnimu nezavisle na rozloZeni
jeho kmito¢tového spektra. Linedrnimi Cislicovymi filtry realizujeme ve vétSiné piipadu
nahradu linedrnich Casové invariantnich analogovych filtrt. Parametry téchto filtra 1ze
rovnocenné definovat v Casové oblasti nebo frekvencni oblasti resp. jejim vyjadienim
v komplexni roviné.

Linedrni cislicové filtry délime podle riznych kritérii. Podle zplsobu realizace
rozliSujeme filtry rekurzivni (zpétnovazebni) a nerekurzivni, dle prabéhu impulsni
charakteristiky na filtry s konecnou (FIR) a nekonec¢nou impulsni odezvou (IIR). Podle
setrvacnosti 1ze definovat filtry bez paméti a s paméti dle kritéria, zda obsahuji
zpozdovaci ¢leny. Linedrni Cislicové filtry patii mezi linedrni diskrétni systémy, spliuji
tedy princip superpozice:

G[Z a, .x, (n.T)] = a,.G(x,(n1)) , (39)

kde G znaci operdtor Ci funkci realizovanou systémem, a; vdhové koeficienty.
Naznaceny princip znamend, Ze reakce systému na soucet vstupnich signala je rovna
soucCtu reakci systému na dil¢i vstupni signdly, pasobici samostatn€. Veskeré veliCiny
linedrniho systému jsou navzdjem linedrn¢ zavislé.
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Obdobné jako u systému analogovych lze diskrétni systém (filtr) popsat
na zékladé chovani systému navenek z pohledu vstupnich a vystupnich svorek, pti¢emz
konkrétni zptisob realizace vnitiniho systému z hlediska tohoto popisu neni rozhodujici.
Analogovy systém by dle téchto dvah popisovala diferencidlni rovnice. Diskrétni
linearni (Casov€ invariantni) systém obecn€ popisuje diferenéni rovnice
m-tého radu:

r

Yo = ZLi‘xn—i - £ K.y, (40)

i=0

kde xn, yn, tvofi vstupni a vystupni veli¢inu systému — jejich diskrétni posloupnost,
Li, K; koeficienty diferencni rovnice, jimiZ jsou ureny parametry systému (filtru). Tento
typ popisu systému z pohledu vnéjSich svorek bude zfejme€ vhodnym pro tcely
trividlnich nasazeni zdkladnich typu linedrnich filtra. Univerzalnéjsim zptisobem popisu
linedrnich systémua by byl stavovy popis. Ten jednozna¢né definuje hodnoty signalu
v prubéhu zpracovani v urCenych vnitinich bodech systému a dokaze globalné pracovat
s vektorovymi vstupy a vystupy, coZ je mimo jiné vyhodné pro vicerozmérné signdly;
pro ucely zpracovani jednorozmeérného signdlu vybijeciho proudu dielektrik se budeme
drzet puvodniho vstupné-vystupniho popisu. Diferencni rovnice (40) plati v obecném
mefitku pro rekurzivni i nerekurzivni systémy, vliv zpétné vazby zde zahrnuje druhy
soucet vzorce s linearnimi kombinacemi rizné zpozdénych stava vystupu yp.i.

Casové zpozdény diskrétni signdl, ktery obdrzime z praktického hlediska
pruichodem zpozd'ovacim registrem, potfebujeme definovat vhodnym matematickym
popisem. Podobné jako u analogovych systému, kde se pouZzival matematicky popis
vyuzivajici Laplaceovu transformaci, u systému diskrétnich zajistuje ekvivalentni popis
aplikace Z-transformace. Z-transformace vstupniho diskrétniho signdlu daného
posloupnosti {x,} do oblasti ,,Z* je ddna vztahem:

Z{x, )= x() = x, 2" . 1)
n=0

kde z je komplexni proménnd. Pro nasi potfebu uved'me, Ze Casové zpozdéni diskrétniho

signdlu znamend v oblasti ,,Z* vyndsobeni transformovaného vstupniho signilu x(z)
2 k. v

operdtorem z - ndsledovné:

Zix, }= 7 2{x } = x(2) (42)

kde koeficient k nyni oznacuje pocet vzorkua resp. dobu v nasobcich vzorkovaci periody
diskrétniho signalu, o kterou ma byt posloupnost vzorki signdlu zpozdéna.
Zjednoduseny vztah (42) plati pro kauzdlni posloupnost vzorkdi na vstupu systému,
tj. takové posloupnosti, jejichZ Cleny pro zdporné €asy n.T jsou nulové.
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Uved'me nyni dva zédkladni typy linedrnich filtra¢nich systému a jejich vlastnosti
odliSené dle vnitini struktury systému.

Nerekurzivni filtry

Jak bylo uvedeno dfive, nerekurzivni systémy (filtry) neobsahuji v realizované
vnitini struktufe zpétnovazebni ¢leny, které by odebiraly signdl z vystupu a upraveny jej
vnésely aditivné zpét na vstup nebo kamkoli do vnitini struktury systému. Z hlediska
vnéjStho popisu systému tvoii zpétnovazebni prvky v ¢islicovém systému obdobnou
tlohu, jako u systémi analogovych. Zasadnim rozdilem vSak je, Ze u systému
analogovych s aktivnimi obvodovymi prvky byva obvykle zdpornd zpétnd vazba
jedinym moznym vychodiskem, jak dlouhodobé zajistit poZadované parametry systému,
na rozdil od systému Cislicovych, kde Casova stabilita nehraje Zadnou roli nebot
parametry jsou pevné dény v sestaveném algoritmu (programu). Nerekurzivni filtry
piipadné Cislicové systémy tohoto typu jsou tedy systémy bez zavedenych zpétnych
vazeb, které oproti analogovym systémum (piedevs$im tém s aktivnimi prvky) umoziuji
dosahnout Casoveé stalé parametry. Diferencni rovnice (41) md u takovych systému
koeficienty zpétnovazebnich ¢lenli nulové a pavodni rovnice prechéazi do tvaru:

vy, = Zr:Li.xn_i . 43)
i=0

Uvedenad diferencni rovnice popisujici nerekurzivni systém je definovdna jako
konvoluce (vstupniho signdlu a impulsni charakteristiky) s kone¢nym poctem prvki.
Piima4 realizace tohoto typu systému (filtru) vychézi z diferen¢ni rovnice, viz obr. 2.36.

x(nT)
o—e¢-{ z' (¢ z' e——- 2z z-1

® OO0 6

\>)

y(nT)

Obr. 2.36 Piima4 realizace nerekurzivniho systému [28]

Zpozdovaci registry zajiStujici zpozdéni o jeden vzorek posloupnosti, resp. o dobu
jedné vzorkovaci periody jsou ve schématu znaceny jako bloky s vlastnim pfenosem 7!
v oblasti ,,Z; ostatni prvky zajistuji ndsobeni razné zpozdénych stavi vstupniho
signdlu s koeficienty diferencidlni rovnice a vysledny soucet téchto dil¢ich soucint
pro kazdy vzorkovaci krok uvazovaného systému.

Prenos uvazovaného diskrétniho systému ve frekvencni oblasti 1ze obdobné jako
u analogovych systému vyjadfit pouzitim vhodné pocetni transformace aplikované
na Casové zavislosti vstupniho a vystupniho signdlu. U systému diskrétnich se jedna
o specidlni ptipad vySe zminéné Z-transformace.
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Obrazovy pifenos (pfenosovd funkce) pfi nulovych pocéateCnich podminkdch
a pti zanedbani prechodovych dé&ji systému se definuje:

HE@ =22z} (44)
x(z)

kde h, je impulsni charakteristika diskrétniho systému. Dfive uvedenym dusledkem

tohoto vztahu pro Casovou oblast je ekvivalentni tvrzeni, Ze vystupni signal ¢islicového

signdlu je dan konvoluci vstupniho signdlu s impulsni charakteristikou systému:

y, =Z{H(2)x(2)}= Zr:hi X, =h *x . (45)
i=0

Pfenos systému jako funkce kmitoCtu pro piipad harmonického vstupniho signalu
a dalich zjednoduSujicich podminek ziskdme substituci z = ¢’ a vyjadienim
obrazového prenosu:

G(w) = H(e™), (46)

kde ® je skuteCny udhlovy kmitoCet vstupniho harmonického signdlu, T je dfive
zavedend vzorkovaci perioda diskrétniho systému. Pfi vypocltech se zpravidla uZije

exponencidlni vyjddfeni harmonického signdlu cos(@nT)=21(e/ " +e7 /M)

coz usnadni matematické operace; zdporny kmitoCet vystupujici v substituci nemé
fyzikdlni vyznam. ZjednoduSené podani obecnych vztahti platnych nejen
pro nerekurzivni systémy se tykd skuteCnosti, Ze predpokldddme ustdleny stav systému,
tedy bud nulové pocitecni podminky na vstupu a nebo dostatecné dlouhou dobu
po odeznéni prechodového déje. Z hlediska obecného vyznamu vztaha (44, 45) musime
doplnit nutnou podminku platnosti, Ze se jednd o linedrni systém; stejn¢ tak vstupni
signdl musi nejlépe s dostateCnou rezervou spliiovat vzorkovaci teorém (38). Ustdlenou
odezvou na jediny harmonicky signdl je tedy opét harmonicky signdl jiné amplitudy
a faze dany pfenosovou funkci é(w). Pokud se jednd o soucet mnoha harmonickych

slozek na vstupu linedrniho systému, s vyhodou muizeme nalézt vystupni signdl jako
soucet dil¢ich uc¢inkd systému na jednotlivé harmonické slozky diky principu
superpozice (pouze u linearnich systému).

Na zdkladé predchozich tdvah lze shrnout hlavni vlastnosti nerekurzivnich
diskrétnich systému (filtrd): Tyto systémy maji vzdy konecCnou impulsni odezvu,
zatazujeme je tedy do skupiny systému ,,FIR“. Zaroveni miZeme poznamenat, Ze se
vzdy jednd o systémy stabilni. Frekvencni charakteristika nerekurzivniho systému je
uréena konec¢nou Fourierovou radou:

G@)=> h ™o | (47)
k=0

Rekurzivni filtry

Rekurzivni systémy (filtry) na rozdil od ptedchozich v principu pouZivaji
zavedené zpétné vazby, coZ muiZe zasadnim zplUsobem ovlivnit vlastnosti uvazovaného
systétmu. Tyto systémy definujeme obecnou diferencni rovnici (40) v plném tvaru,
kde jiz alespon jediny z koeficientli K; zpétnovazebniho subsystému musi byt nenulové
redlné Cislo. Blokové schéma piimé realizace tohoto typu diskrétnich systémi ukazuje
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obr. 2.37. Ve srovnini s nerekurzivnimi systémy ve schématu piimé realizace
shleddme, Ze v ramci vstupné-vystupniho diferencidlniho popisu systému zde pfibyly
zpozd'ovaci registry piipojené kaskddné na vystup systému a jejich jednotlivé zpozdéné
vystupy po priuchodu soucinovymi bloky vstupuji opacnym smérem zpét do souctového
Clenu, z n¢hoZ se odebird zmifiovany vystupni signdl.

x(nT)

y(nT)

O,

Obr. 2.37 Piim4 realizace rekurzivniho systému [28]

Srovnanim s analogovymi systémy pfipomeiime, Ze u diskutovanych &islicovych
systéma neexistuji dlouhodobé casové nestability v podobé postupného nevratného
zhorSovani zesileni nékterych blokti systému a obecné téz ve zménach dynamickych
parametri systému. Takové nestability jsou u analogovych systému feSeny zapornou
zpétnou vazbou, tj. kombinaci vysokého zesileni né€kterého Clenu (aktivniho prvku)
a soucasné silné zdporné zpétné vazby; dlouhodobé zmény dynamickych vlastnosti
analogovych systému (starnuti pasivnich obvodovych prvka RLC i aktivnich souc¢astek)
si v urCitych piipadech vynucuji ndpravu stavu formou servisniho zdsahu po stanovené
dob& provozu nebo definovaném zhoreni parametri. Zadné z vyjmenovanych potizi
nastésti u Cislicovych systémt nemusime feSit. I kdyZ Zivotnost a stdlost Cislicového
systému je téZ urcitym zpusobem limitovana, zpravidla byva dostate¢nd vici moralnimu
i technickému starnuti systému celého, zahrnujicim i méfici techniku véetné analogové
Casti a piipadného analogové-Cislicového pievodniku.

Prenos nyni posuzovaného rekurzivniho systému miZeme opét vyjadfit zpuisobem
uvedenym vyse s pouZitim vztahu pro pfenosovou funkci (44) a aplikaci Z-transformace
na vstupné-vystupni diferencni rovnici systému. DulezZitym poznatkem je nyni
skutecnost, Ze vyslednd prenosové funkce — obrazovy pfenos nabyva po dpravach tvaru
raciondlni lomené funkce komplexni proménné z:

r
" ~H(z—ni)
i=1

H(z)=A- = , (48)

[T r)
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kde jiz mdme obsaZeny nuly a poly této prenosové funkce n;, p;; konstanta A udava
zesileni. Rekurzivni syst¢émy maji dle navrzenych parametrti zpravidla nekonecnou
impulsni odezvu (IIR) s velikosti impulst vétSinou klesajici. V urcitych piipadech 1ze
vzdjemnou kompenzaci nulovych bodi a pdlu docilit i kone¢nou impulsni odezvu
rekurzivniho systému. U rekurzivnich systémua (filtrl) musime v principu peclivé
posuzovat jejich stabilitu. Pro zajisténi stability linedrniho diskrétniho systému musi
vSechny poly p; prenosové funkce H(z) lezet uvniti jednotkové kruZnice, provedeme-li
zobrazeni situace v komplexni roving.

2.3.2 Prizpusobena filtrace

Vtéto i daldi kapitole se budeme zabyvat dalSimi metodami Ccislicového
zpracovani signdlt, jejichz moznosti aplikace v praxi presahuji uzitné hodnoty
linedrnich Cislicovych systému (filtrt). NiZze popisované specialni metody zpracovani
signali naleznou obecné€ uplatnéni v oblasti potlaceni Sumu obsazeného v signilu
i dal$ich oblastech zpracovani signali. Hlavni snahou specidlnich metod zpracovani
signala v oblasti Cislicové filtrace je potlaceni Sumu ¢i obecné ruSivych signala
obsaZenych v signdlu, aniZ by byl tiZeny signél Zadany stejnou mérou potlaen, a to i
v piipadé, Ze se spektra téchto signalt vzajemné piekryvaji.

2.3.2.1 Nahodné signaly

Nejprve bude nutné zminit zdkladni definice a vymezeni pojmu $um. Sumem
rozumime zpravidla né€jaky ruSivy signdl, ktery probihad neptetrZit€ nebo jednordzove,
jehoz presny Casovy prubéh ovSem piredem nezname, byt by to bylo uZiteCné. Ve vétsing
piipadu se hovofii o Sumu v souvislosti s ¢innosti pasivnich obvodovych prvka (RLC)
v kombinaci s aktivnimi  elektronickymi  prvky (polovodi€ovymi  diskrétnimi
souCdstkami). V piipadé naSem mezi tyto neZddouci ,,zdroje* signdlu aktivni
polovodiCové prvky nepatii, ale pfibyvd hlavni moZnost nechténé ziskat takovy signdl
elektromagnetickou indukci — vazbou signala z okoli pracoviste.

Z hlediska matematického popisu byva obtizné Sum v podob& ndhodného signalu
nebo funkce konkrétn€ vyjadfit. VSechny uvazované ruSivé signdly, souhrnné Sum,
nazveme pojmem ndhodny proces. Kazdy konkrétni zpracovdvany signdl ndhodného
procesu, coZ pro nds znamend Sum obsazeny aditivn€ v jednom zaznamenaném signélu,
pojmenujeme jako jednu konkrétni realizaci ndhodného procesu. Kazdou realizaci
ndhodného procesu lze popsat statistickymi metodami s pouZitim vhodnych funkci
rozlozeni pravdépodobnosti. Mnozina Casovych prubéhd, kterd zahrnuje veskeré
definovatelné podoby realizaci uvaZzovaného nahodného procesu, se nazyvd baze
ndhodného procesu. Tato mnoZina obsahuje zpravidla vysoky pocet realizaci ndhodného
procesu a z hlediska pfibliZzeni k redlnému pribéhu se pocet obsaZenych realizaci maze
bliZit nekonecnu.

Z hlediska praktické vyuzitelnosti se pro ucely zpracovani signalti Sum nepopisuje
na zdkladé piimého statistického popisu vztahujicimu se ke konkrétni realizaci
ndhodného procesu. Duvodem je neumérnd slozitost matematického zdpisu az
nemoznost nasledného praktického feseni takto definovaného problému, nebot’ by se
jednalo zpravidla o vicerozmérné statistické funkce [28], [29]. Pti praktickém feSeni
zpravidla pracujeme s popisem ndhodnych procest na zdkladé momentl nahodnych
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procesu — tj. lokdlnich stfednich hodnot a rozptyli. V piipadé otazky vzdjemného vlivu
po sobé& ndsledujicich hodnot sledovaného ndhodného signdlu se feSeni zjednoduSuje
na vySetfovani dvou diskrétnich ¢asovych okamziki a odpovidajicich funk¢énich hodnot,
stanovenim korelace a kovariance.

Procesy se dé€li na deterministické a stochastické (ndhodné). Deterministickymi
procesy se rozumi takové procesy, jejichZ kazdy stav je urCen stavem ptredchézejicim.
V kazdém case lze urcit hodnotu zkoumané veli¢iny. Jak jiz bylo uvedeno, stochastické
procesy nemohou byt popsdny piesnymi matematickymi vztahy. U téchto procesu se
vyskytuji urcité hodnoty s ur€itou pravdépodobnosti. Nihodné procesy d€lime
na staciondrni a nestaciondrni. Mezi staciondrni procesy patii ndhodné procesy se stalym
chovanim; libovolné statistické charakteristiky jsou v tomto piipadé€ Casoveé nezavislé.
Staciondarni procesy mohou byt ergodické nebo neergodické. Staciondrni ergodicky
ndhodny proces se definuje jako proces, jehoZz vSechny realizace maji shodné statistické
parametry [30].

Predpokladdme-li ndhodny proces znaCeny {X(7)} s konkrétni realizaci xk(?),
sttedni hodnotu tohoto procesu v Case ¢ ur¢ime vztahem:

1 &
Hy = };g;;;x,{ @, (49)

kde se soucet provadi pro vSechny realizace ndhodného signdlu. Budeme-li pracovat
s hustotou rozlozeni pravdépodobnosti v ase pro hledanou hodnotu signilu p(x.r),
je sttedni hodnota ndhodného procesu ddna nésledovne:

+oo

My = Ix.p(x,t)dx . (50)
Distribu¢ni funkce (jednorozmérnd) ndhodného signalu F(x,r) definuje pro dany Casovy
okamzik ¢ pravdépodobnost jevu, kdy ndhodny signdl bude mit mensi hodnotu nez
hodnota proménné argumentu této distribu¢ni funkce. Inverznim zdpisem ziskdme
definici funkce rozloZeni pravdépodobnosti ndhodného signdlu jako:

oF (x,1)
ox

Disperze (rozptyl, centrdlni moment 2. fidu) je mefitkem rozptylenosti hodnot
ndhodného signélu kolem stfedni hodnoty v Casovém okamziku #:

p(x,t) = (51)

o =D = [[x—p F.px,ndx (52)

kde ox znac¢i smérodatnou odchylku. Dal§im z vyznamnych parametra charakterizujicim
ndhodny proces je korelacni funkce. Jednd se o méfitko podobnosti mezi hodnotami
ndhodného procesu v Case #; a hodnotami ndhodného procesu v Case #,. Pokud se pracuje
jen s jedinou realizaci ndhodného procesu — jedinym ndhodnym signédlem, pak vypocet
pfechdzi na vyjadfeni autokorelacni funkce [31]. Korelacni funkce je ddna:

+ootoo

R(t,,t,) = [ [x,,.p (e, %8, )dx, d, (53)

—oo—o0

-57-



Dielektrickd spektroskopie karboxymetylcelulézy v Casové oblasti

Podobnou dlohu plni kovarianéni funkce, na rozdil od pfedchozi vSak hodnoti
podobnost odchylek od stfednich hodnot:

+oo+too

Kyt = [ [l = @)llx, = a1 )L p (st 1)dxdx, - (54)

—oo—00

Poslednim zdkladnim parametrem ndhodného signédlu z hlediska vné&jSitho popisu je
spektrdlni hustota vykonu. Tento parametr spiSe popisuje rozloZzeni energie
v kmitoCtovém spektru ndhodnych signdlti a ma prakticky vyznam v podobé méfitelné
veli¢iny v analogovych i Cislicovych systémech. ZjednoduSené muZeme spektralni
hodnotu vykonu ur€itého signdlu definovat jako veli¢inu dmérnou druhé mocning
efektivni hodnoty napéti, projde-li uvazovany signal nejprve kvalitnim dzkopdsmovym
filtrem se zndmou §itkou pdsma a stfednim kmito¢tem:

- xal?

G(f)=lim =", (55)
kde G(f) je uvazovana spektrdlni hustota vykonu, X(f) je modul spektrdlni funkce
puvodniho signdlu (tj. amplitudové spektrum uvaZovaného signdlu ziskané pocetné
Fourierovou transformaci nebo experimentdlné meétrenim) a 7 znaci v tomto piipadé
délku Casového intervalu, v némz byl signdl analyzovén. Pro spektrdlni hustotu vykonu
se v praxi pouziv4 jednotka W/Hz.

Z hlediska praxe ma v oblasti ndhodnych signald velky vyznam pouziti bilého
Sumu jako signdlu s konstantni drovni vykonové spektrdlni hustoty na vSech
frekvencich, a to jako signalu pro diagnostiku elektrotechnickych systému i soustav.
Kromé diagnostiky provadéné formou redlného meéfeni €i experimentu lze pouZit bily
Sum i pro ucely vypoctovych analyz technickych systéml. Privedeme-li na vstup
nezndmého systému signdl s podobou bilého Sumu, na vystupu systému obdrZime
signdl, jehoZ spektrum bude odpovidat frekvenéni charakteristice zkoumaného systému.

2.3.2.2 Potlaceni Sumu adaptivni filtraci

V této podkapitole bude rozebrin princip adaptivni filtrace a jeji aplikace v praxi.
Predpoklddejme vySe uvedeny uZiteCny signdl Sirokopdsmové povahy doplnény
o aditivni Sum, pfiCemZ spektra tohoto uzitecného i ruSivého signdlu se vzdjemné
prolinaji. Dulezitou skuteCnosti je rovnéZ fakt, Ze nas uziteCny signal ma povahu
jednordzového déje, ktery neobsahuje obecné Zadné periodické dseky a nelze jej snadno
opakované€ zméfit za pfesné shodnych podminek. UZitecny 1 rusivy signdl jsou pfitom
nezdvisle na sobé€ obecné proménné v Case. Ziskani uvazZovaného signdlu méfenim
jednoho prubéhu vybijectho proudu dielektrika pfi maximdlnim vyuZiti dostupné
aparatury trvd asi 1 den a zdvisi na podminkich okoli, pfedevS§im teploté a relativni
vlhkosti. Z realizacnich davodi nemame tedy obvykle k dispozici vétsi pocet vysledku
opakovanych meéfeni za stejnych podminek, proto nelze automaticky pouzit Cislicové
metody potlacovani Sumu zaloZzené pouze na vypoctu praméru opakované ziskanych
dat. Z uvedeného vyplyvd, Ze k dispozici mdme vZdy jediny signdl, a to neperiodicky
prubéh vybijectho proudu dielektrika vcetné nezadouciho aditivniho Sumu. Pravé pro
takovy signdl se jevi adaptivni filtrace jako jedna z vyhodnych metod pro potlaceni
Sumu.
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Adaptivni filtr nebo Cislicovy systém obecné je takovy systém, ktery dokdze
prizptisobovat parametry své Cinnosti dle sledovanych vné&jsich podminek, aby zarucil
optimalni ¢innost pokud moZno nezavisle na vnéjSich podminkéch. Optimdlné vyvdzena
¢innost adaptivniho filtru by pro tcely potlaeni Sumu obsazeného v signdlu v idedlnim
teoretickém piipad€é znamenala maximdlni mozné potlaceni obsazeného ruSivého
signdlu ve vstupnim signdlu jiz od prvnich okamzikl trvani tohoto signdlu za soucasné
minimalnitho poSkozeni obnoveného signdlu Zzadaného. OkamZitou pln€ optimalni
funkci pfizptasobeného filtru uz od prvnich vzorkd upravovaného vstupniho signalu
vSak nelze prakticky zajistit; adaptacni filtr pracuje dle interniho algoritmu adaptace,
ktery se snazi az na zdklad¢ skutecného vstupniho signdlu postupné zlepSovat nastaveni
parametru filtru. DosaZeni optimalnich parametra Cinnosti adaptivniho filtru tudiz vzdy
zabere urCitou dobu a v krajn€ nepiiznivych piipadech miZe v praxi nastat piipad, kdy
k tomuto témét ustdlenému stavu nedojde a adaptivni filtr jako celek slouZici k obnové
poskozeného signalu v podstaté selze, tj. zpusobi jesté vetsi znehodnoceni vstupniho
zpracovavaného signdlu [32].

Blokové schéma adaptivniho filtru jakoZto uzavieného bloku s popisem
zakladnich funkénich signald uvadi obr. 2.38. Hlavni signalovy vstup oznaleny
proménnou y pfivadi do systému smes signdlu s Sumem urcenou k dpravé. Pomocny
vstup x slouzi pro pfivedeni trénovaného signalu; timto signdlem muze byt v idedlnim
piipadé sprdvnd podoba snimaného signdlu nezasaZzend vlivem Sumu (ruSeni) a nebo
naopak referenCni vzorek ruSivého signdlu, co se md odfiltrovat. ZajiSténi sprdvného
signdlu pfivedeného na trénovani vstup je z hlediska potlatovdni Sumu v jiZ nevratné
zasaZzeném signdlu obtizné feSitelnym technickym problémem, nebot’ v téchto piipadech
nezbude neZ trénovani signdl ziskat upravou poSkozeného pozorovaného signélu
zpravidla dfiv, neZ probéhne hlavni zpracovini adaptivnim filtrem. Otdzka, zda pouZzit
systém s trénovanim dle sprdvné podoby vstupniho signdlu nebo pravé podle dseku
signalu rusivého, mimo jiné urcuje funkéni smysl dvou vystupnich signala adaptivniho
filtru. T€mito signdly jsou odhadovany signdl x a chybovy signdl e. Pomocnym
signdlem oznaCenym A se mini soubor parametri dilctho integrovaného Cislicového
filtru v podobé& vektoru se vzorky impulsni charakteristiky, coZ v podstaté nepiimo
urCuje pfenosovou charakteristiku tohoto filtru.

pozorovany
signal y X
@ - A—— . }————=m- odhadovany signal
ADAPTIVNI € . chybovy signal
o FILTR L _ _ _ 5 identifikatni signal
trénovaci h

signal X T

Obr. 2.38 Signély zpracovdvané adaptivnim filtrem [28]

Z praktického hlediska Ize pro ucely dielektrické relaxacni spektroskopie
povaZzovat za vic problematické pouzit jako trénovaci signdl adaptivniho filtru idedlni
méfeny prubéh bez Sumu, nebot se jedna obecné o nezndmou pravé merenou velicinu,
ktera se svym pribéhem vice ¢i méné muZe pfiblizovat k nékterym zndmym
aproximacnim funkcim. V pfipad¢, Ze bychom zméfeny signél byli schopni dostatecné
pfesné popsat matematickou funkci na zaklad€ aproximace a povaZovali tento signal
za trénovaci signdl adaptivniho filtru, mtzeme tvrdit, Ze odhadovany signdl na vystupu

-59-



Dielektrickd spektroskopie karboxymetylcelulézy v Casové oblasti

filtru bude hledanym méfenym signdlem s potlaCenym Sumem. V takovéto situaci ma
naznaceny vystupni identifikacni signal 4 pouze informativni charakter a mize slouzit
jen jako pomocny signdl ke komplexnimu nastaveni ¢innosti filtru.

Na nésledujicim obrazku 2.39 je jiz vnitini principidlni blokové schéma
adaptivniho filtru. Akénim prvek tvoii standardni €islicovy filtr typu FIR (s konecnou
impulsni odezvou) a sumacni Clen realizujici rozdil diskrétniho jednorozmérného
signdlu. Nejkomplikovan€j$Sim blokem je fizeni adaptacniho algoritmu, jehoZ sefizeni
urcuje celkovou ¢innost adaptivniho filtru pti zpracovani konkrétniho druhu vstupniho
signdlu.

rr—-——-—-—-—-—=——=—=—=—=—=——=——=——+— |

| I
y | _ I -
O——+—¢— FIRFiltr ; X -

| T I h

| I et

| - I

Blok

| . |
X | adaptatnihof-= € > } € o
O — 8 algoritmu \5/ !

| + I

| I

| I

L e e e e e e e e e e e e e e e e e — |

Obr. 2.39 Blokové schéma adaptivniho filtru [28]

V adaptivni filtraci byva jako akéni Clen pouzit zpravidla Cislicovy filtr typu FIR.
Duvodem je predevsim fakt, Ze nerekurzivni filtr s kone¢nou impulsni odezvou tvoii
za kazdych okolnosti stabilni systém, jehoZ parametry muZeme snadno nastavit
koeficienty impulsni charakteristiky. Po pfeddni vektoru se vzorky diskrétni impulsni
charakteristiky neni tudiZ potfeba nijak kontrolovat stabilitu ovlddaného linedrniho
filtru, coz zjednodusuje celkové feSeni adaptivniho filtru. Nevyhodami muze byt delsi
doba ndbéhu adaptacniho procesu, mimo jiné dana téz del$i dobou zpracovani vstupniho
signdlu integrovanym FIR filtrem ve srovnéni s jinym feSenim Cislicové filtrace. I pres
nejcastéjsi vyuziti FIR filtri v adaptivni filtraci neni pouZiti IIR filtrd zcela nemozné,
ale obn4si to uvedené komplikace s feSenim ptipadné nestability systému.

Vratme se nyni jeS$t€¢ k problematice ziskdni trénovaciho signdlu, kdyZ mame
k dispozici jediny vychozi signdl s nevratnym poSkozenim aditivhim Sumem, ktery se
74d4 potlacit. U dielektrickych i1 dalSich specidlnich méfeni byva typické, Ze samotny
mefeny signdl ne vzdy zcela presné zndme. Proto v této oblasti mnohdy nelze
s pfiméfenou chybou stanovit odhad méfeného prubéhu a jednodussi cestou se stava
pouZziti odhadu ruSivého signdlu jako trénovaciho signdlu adaptivniho filtru. V ptipadé
bé&Znych méteni 1ze jako odhad Sumu vyuzit vzorek méfeného signdlu méfici aparaturou
bez pfipojeného vstupu piistroje nebo pouzit umele vygenerovany Sum na zdkladé
ocekdvaného typu Sumu a jeho matematického popisu. U dielektrickych méfeni
vybijecich proudu dielektrik si muzeme dovolit pouzit pro odhad Sumu posledni Cést
meéfeného prabéhu, kde jiz uZiteCny signdl nabyva mizivych hodnot a relativni mira
Sumu je vysokd. Samotny odhad Sumu ziskdme z posledniho Casového dseku méteni
napf. odeCtenim primérné hodnoty signdlu od okamzitych hodnot signdlu v tomto
useku. PouZijeme-li tedy jako trénovaci signdl vzorek Sumu, aplikace a tucinnost

-60 -



Dielektrickd spektroskopie karboxymetylcelulézy v Casové oblasti

samotného adaptivniho filtru se zfejmé zvysi, ale je potifeba zkontrolovat funkci
pracovnich signalt adaptivniho filtru. Uvedena konfigurace vstupnich signala z pohledu
ziskani trénovaciho signdlu zapfiCifiuje urcité zmeény. Pomineme-li nutnost pouZiti
zfejme rozdilného adaptacniho algoritmu ovladajictho akéni FIR filtr, tak zdsadni rozdil
spoc¢ivd v tom, Ze hlavni signdlovy vystup adaptivniho filtru nyni tvoii obnoveny rusivy
signdl namisto obnoveného méfeného signdlu prostého poruch. Pro ziskdni obnoveného
odhadu meéfeného signdlu se musi vtakovém piipadé obdrZzend data na vystupu
standardniho adaptivniho filtru ddle zpracovat. Jednu z moZnosti tvoii nasazeni dal§iho
samostatného ¢islicového filtru, jenZ musi realizovat filtraci s inverzni pfenosovou
charakteristikou, neZ byla pfenosova charakteristika FIR filtru v bloku adaptivni filtrace.
Timto feSenim se ziskd pozadovany opraveny signdl. Nejvétsi technicky problém pfti
tom zfejme Cini peclivé sefizeni adaptacniho algoritmu i nastaveni algoritmu pro ziskani
vzorku odhadu ruSivého signdlu ze signédlu vstupniho. Urcité komplikace vzniknou
navic s prepoCtem impulsni charakteristiky pro nastaveni druhého filtru do reZimu
s pfesn¢ inverzni pifenosovou funkci.

Na nésledujicim obrdazku 2.40 je ukdzdna varianta provedeni adaptivniho filtru
zajistujici vySe diskutované feSeni obnovy puvodniho signélu v redlnych podminkéch.
Do hlavniho signdlového vstupu y je pfiveden ziskany signdl poSkozeny aditivnim
Sumem, do pomocného vstupu x pfichdzi odhadnuty rusivy signdl. Hlavnim vystup
celého fetézce oznaleny e* zde Cini odhadovany Zadany signdl pfed tim, neZ byl
znehodnocen. Vystupni signél je dan rozdilem pavodniho poskozeného signélu a vzorku
rusiciho signédlu upraveného samostatnym FIR filtrem. Parametry tohoto filtru jsou
nastavovdny na zdkladé stavu pomocného identifikaéniho vystupu oddéleného
adaptivniho filtru. Adaptivni filtr v podstaté zpracovdva na svych vstupech odhad
spravného signélu a odhad ruSivého signdlu. Oddéleny adaptivni filtr bude mit na svém
nevyuzitém datovém vystupu prubéh rusivého signdlu ziskany druhym odhadem dle
svych vstupnich signldl. Ridicim signdlem obou filtri jsou tedy &leny posloupnosti
impulsni charakteristiky pfendSené z oddéleného adaptivniho filtru do subsystému
hlavniho FIR filtru.

Yo
+
X O =1 FIR Filtr —{+ - et
A
Adaptivni | _
filtr

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

V této Casti prace bude zmin€no pouZiti vinkové transformace i nasazeni bank
filtri v souvislosti s aplikaci k potlacovani Sumu obsazeného v signdlu.

2.3.3.1 PouZiti bank Cislicovych filtri

S rozvojem mikroprocesorové a Cislicové techniky se vyrazné rozsitily pavodni
moZznosti Cislicové filtrace o nové drive nerealizovatelné principy. Jednim z takovych
principt je vytvofeni Cislicového systému z banky filtrd. Vstupni signal je zpocatku
v podstaté paralelné rozdélen na fadu kmitoCtovych pdsem, coz zajisti fada pasmovych
propusti, pficemz se dil¢i kmito¢tova pasma nepiekryvaji. S pivodnim signdlem se tedy
jiZz pracuje jako s mnozinou pdsmovych vzdjemné nezavislych signdli, které vsak
probihaji sou€asné. Po zpracovéni takto konvertovaného signdlu se v zdvéru zpracovani
pristoupi k obnové v rekonstrukéni bance filtri [31]. Zuvedeného schématu
na obr. 2.41 vyplyvd, Ze takovy postup zpracovdni vcetné¢ ndsledné bezchybné
rekonstrukce signdlu nelze prakticky realizovat na bdzi analogovych obvodia
pfi uvazovani libovolného vstupniho signdlu. Systém tvoifi dany pocet rozkladovych
pasmovych filtri, mozny systém zpracovani transformovanych dat a systém
rekonstrukcnich filtr véetné sumacniho Clenu. Nasazeni bank filtr ma prakticky
vyznam a nesporné vyhody pravé jen v oblasti ¢islicového zpracovani signdli. Mimo
moznost ndhrady i béznych typu filtri pouZivanych v analogové technice se banky filtrt
pouzivaji predev§im pro ucinné zpracovani vybranych typt signald za Gcelem potlaceni
Sumu v signdlu nebo napf. omezeni velikosti objemu zaznamenanych dat formou
vyjmuti nadbyte¢nych ¢asti z pavodniho signalu [33].

Xg(nT) Xo(nT) Yo(nT)
— Ho(2) [— O—— Go(2)
x(nT) x4(nT) x4(nT) y4(nT) y(nT)
O+ Hi(2) — O—— G4(2) .
Xp.4(nT) Xy.4(nT)
—HyA2) — O——Gy_(2) Vroq(nT)

Obr. 2.41 Banka Cislicovych filtra a) rozklad signélu b) rekonstrukce signdlu [31]

Dulezitym faktorem z hlediska nasazeni banky filtra se stavd bod obnovy signalu
do pavodni jednorozmérné podoby rekonstrukéni bankou filtrti. Pokud se nezada timto
typem filtracniho systému realizovat vyhradné jen samotné potlaceni Sumu, jak byva
pozadovdno v piipadech zpracovavani signald v méfici technice, tak se samotna
rekonstrukce signdlu s vyhodou provadi aZz oddélené v misté potieby upraveného
signalu, tj. na konci fetézce. Divodem k ponechani signélu ve slozkové formé je velmi
vyhodnd moznost tento signdl takto ulozit do pamétového média omezené kapacity
nebo prendSet (Cislicovym) pfenosovym kandlem s omezenymi moZznostmi. Upraveny
signdl, at’ jiz s potlaCenym Sumem nebo i nadbytecnosti, mivd zpravidla mensi datovy
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objem, nez signdl origindlni v Casové oblasti. To plati predev§im v okamziku, kdy je
signal jesté v podobé mnoha dil¢ich pasmovych signald, které miZeme podle pouzitych
algoritmt reprezentovat Cislicovym signdlem s vyrazné niz§im bitovym rozliSenim.
I v ptipad€, kdy z davodu pozadavku na kvalitu zpracovavaného signdlu neni mozné
provést prakticky Zadnou redukci dat, muZe byt pofad vyhodné ponechat signal
v podobé pted findlni rekonstrukci. Slozkovd podoba totiz umoZiluje provést velmi
snadno zdkladni kmitoCtové upravy signdlu (ekvalizaci) v mist€¢ potfeby, aniZ by se
musela znovu pouzit plnohodnotna &islicov4 filtrace s moZnym nésledkem piidavnych
zaokrouhlovacich chyb. Po takovych tupraviach tedy muze byt k dispozici signal
v univerzalngjSim formatu, ktery lze s nizkymi ndroky na vypocetni vykon snadno
rekonstruovat, bud’ piimo nebo s tpravou frekvencniho priabéhu.

2.3.3.2 Vinkovd transformace

Dulezitym nastrojem v oblasti specidlnich metod Cislicového zpracovani signalt
je vinkova (waveletovd) transformace. Standardni metody zpracovani signdli pouzivaji
pro prevod signdlu do frekvencni oblasti Fourierovu transformaci. Vysledkem je
spektrum signdlu — komplexni spektrdlni funkce kmitoCtu vypoctena na zakladé celého
origindlniho signélu v asové oblasti. Fourierova transformace tedy poskytuje informaci
o kmitocCtovém spektru origindlniho signdlu, ale chybi upfesnéni casovych relaci, nebot
spektrdlni funkce se vdze k celému signdlu zndmému v ur€itém casovém intervalu.
Fourierova transformace tvoii zdkladni transformacni vztah vzdjemného pievodu
signala v Casové a frekvenéni oblasti, je definovana vztahem:

S(w) = Ts(t).e_j‘“”dt , (56)

kde S(w) je spektrélni funkce, s(f) uvaZzovany vstupni signal.

Fourierova transformace se pouzivd v mnoha oblastech analyzy a syntézy signald.
Z matematického hlediska se spektralni funkce ziska integrdlem soucinu obecné funkce
definujici zkoumany signdl a komplexné sdruzené bédzové funkce, kterou v pfipadé
Fourierovy transformace zastupuje komplexni exponencidla. Pfi uvdZeni jediného
konkrétniho kmito¢tu a rozdéleni komplexni funkce na redlnou a imagindrni C4st
ziskdme tuto spektralni funkci ve slozkovém tvaru jako integrdl soucinu zkoumaného
prubéhu a harmonické funkce zadaného kmito¢tu. Harmonickou funkci se mini funkce
sinus nebo kosinus a vysledny konkrétni vypocteny koeficient spektrdlni funkce
v podstaté vyjadiuje podobnost celého prubéhu zkoumaného signalu s harmonickou
funkci daného pevného kmitoCtu. Z matematického popisu je ziejmé, Ze rozhodujici
bazovou funkci Fourierovy transformace je harmonickd funkce.

Pro tadu specidlnich aplikaci z oblasti analyzy ndhodnych (neperiodickych)
signall jiz nelze vystacit s pouzitim bézné Fourierovy transformace. Jednd se o piipady,
kdy potiebujeme z hlediska praxe ziskat spektrum signalu v redlném Case, tj. jiZ 1 v Case
jeste probihajiciho vstupniho signdlu. V téchto pfipadech se poZaduje zpravidla znat
prubéh spektra v Case, coz jiz je z hlediska vypoctld a teorie naro¢néjsi. Pro ,,okamzity*
vypocet spektra prave probihajiciho signdlu nebo jiz zaznamenaného signdlu, ktery se
m4 vztahovat na ur€ity Casovy okamzik, potfebujeme principieln€ nenulovy Casovy dsek
signdlu — Casové okno, jeZ pfedchazi poZzadovanému Casu urceni spektra. Toto Casové
okno pfi praktické realizaci rozhodné€ nesmi byt tvoreno obdélnikovym oknem pro vybér
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pozadované Casti signdlu, kdy by zbyld Cast signdlu byla nahrazena nulovou hodnotou
bez dalSich korekci. Pti aplikaci béZné Fourierovy transformace na takovy signdl by se
nezddoucim zpusobem projevila nespojitost Casového okna a tomu odpovidajiciho
useku signdlu na hranicich zvoleného ¢asového intervalu.

Urcitym priblizenim k Casové-frekvencni analyze signdlu je kratkodobd
Fourierova transformace, resp. Gdborova transformace. Casové okno se voli nikoliv
pravothlé, ale na okrajich zakon&ené spojitym piechodem. Casové okno se tedy
realizuje ndsobenim skutecného signdlu ¢asové posunutou matematickou funkci, kterd
v potfebném intervalu nabyvéa jednotkové hodnoty a na okrajich tohoto intervalu formou
spojitého hladkého prechodu klesa k nule. V nyni rozebiraném konkrétnim piipadé ma
casové okno pribéh Gaussovy funkce s vyjadienim:

w(t)=Ae ™ |b>0, (57)

kde A, b jsou konstanty; Casovy posun vuci pocitku Casové osy neni uvaZovan.
Naznaceny piiklad je jeSté spojitou transformaci, kterou lze teoreticky aplikovat
na analogovy signdl. Zamyslime-li se detailnég, jak vlastné v tomto piipadé definovédna
vyslednd bazovad funkce aplikovand kritkodobou Fourierovou transformaci na cely
vstupni signdl, vysledkem bude funkce vznikld soucinem harmonické funkce cos
a Gaussovy funkce (57). Vyslednd funkce nese v grafické interpretaci tvar ,,vinky*,
jak ukazuje obr. 2.42 dle rovnice (57) pro parametry A = 1, B =0,025.

Kritkodobou Fourierovu transformaci lze vyuzit krome ¢asové-frekvencni analyzy
jako akéni filtr typu pasmova propust pro realizaci banky filtrd. UrCitym pro nékteré
aplikace nevyhodnym parametrem je konstantni Sifka propustného pdsma vysledné
realizovanych filtri vyuZzivajicich kratkodobou Fourierovu transformaci [32]. Vétsiho
vyznamu vSak ziskd pouzitim v systémech diskrétnich diskretizaci spojitého Casu
a nahrazenim integrald jejich numerickymi vypocty formou sumaci.

1,0

Obr. 2.42 Piiklad bazové funkce vypoctu kratkodobé Fourierovy transformace
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Vyse uvedené komplikace v fad€ aplikaci kompenzuje vyuZiti vinkové transformace.
Vinkové funkce (wavelety) jsou v podstaté impulsni charakteristiky filtri pouzivanych
v bankéch filtrG pro postupny rozklad signélu a jeho naslednou rekonstrukci. V bankach
filtrd muze byt poté vyuzito rozdéleni puvodniho signalu do fady kmitoCtovych pasem
tak, Ze kazdé nésledujici kmitoCtové vyS$i pdsmo md dvakrat veétsi Sitku pdsma,
nez predchozi. Uvedend konkrétni aplikace pfindsi fadu praktickych vyhod. Z hlediska
spektralnich vlastnosti obvyklych analogovych sdélovacich signald je znamo,
Ze mnozstvi uziteCné informace je v signdlu ve vét$i mife soustfedéno pravé v nizSich
kmitoCtovych pdsmech. Neznamend to vSak, Ze by vySsi kmitoCtové slozky nebyly
zastoupeny vubec. Pro zpracovani obvyklych sd€lovacich signdl, napt. zvukového
signdlu ziskaného elektroakustickym meéniCem, je tedy nerovnomerné deéleni
kmitoctovych pasem pfi zpracovani bankou filtrG vyhodné. Dalsi vyhodou mizZe byt toto
kmitoCtové rozlozeni i zdavodu semilogaritmického zobrazeni pienosovych
charakteristik systému — v logaritmickém méfitku zastanou kmitoCtovd padsma délend
konstantnim koeficientem stejny délkovy interval. Dulezitym faktorem pro pouziti
vinkové transformace kromé vyhodnych funkc¢nich vlastnosti je sniZeni vypocetni
ndroCnosti realizované banky filtri, nebot po kmitoCtové konverzi signdlu
na normované kmito¢tové pasmo (€i sniZzeni vzorkovaciho kmitoCtu na presné
potiebnou droven) lze pouZzit na zpracovani kazdého subpdsmového signdlu jeden typ
Cislicového filtru [33].

Vinkova transformace se muZze pouzit obdobné jako Fourierova transformace
pro vzdjemny pievod daného signdlu mezi Casovou a frekvencni oblasti. Vysledkem
vinkové transformace je dvojrozmérnad funkce Casu a kmitoCtu nebo Casu a meéfitka,
1 kdyZ pojem kmito€tu zde plati jen formdlné. Zdkladni bdzové funkce této transformace
totiZ netvoii harmonické signdly ndsobené Casovym oknem; jednd se o podobné funkce
— vlnky jako na obr. 2.42 s tim rozdilem, Ze maji promeénné Casové mefitko, kromé
moznosti posunu této bazové funkce po Casové ose. Zdkladni vinka (funkce), z niZ se
odvozuji potiebné vinky stejného tvaru s raznym cCasovym méfitkem a posunutim,
se nazyva matefskd vinka a znaci se symbolem uAf). Matefskd vinka musi spliovat
urité pozadavky. Prvnim poZadavkem je nulovd stfedni hodnota. Druhym nedilnym
pozadavkem je, Zze tato funkce muZe nabyvat nenulové hodnoty jen na kone¢ném
casovém intervalu. Pro vytvoreni nové vinky zménou méfitka ¢i posunutim pivodni
matefské vinky (resp. bdzové funkce) musi byt zajiSténo, Ze novd modifikovand
realizace vinkové funkce bude z hlediska teorie signélu reprezentovat shodnou velikost
obsazené energie. Modifikovanou realizaci vlnkové funkce 1ze pfi zachovéani uvedeného

pozadavku vyjadfit ndsledovne:
1 t—q
v, :—v(—] : (58)
P-q \/; p

kde p je Cinitel rozsiteni a g Cinitel posunuti v ¢ase. Baze vinkovych funkci ¥4 4(¢) jsou
v obecném pojeti komplexni funkce a musi spliiovat podminku ortogonality. Skaldrni
soucin dvou ruznych funkci realizovanych z dané funkce matefské vinky musi tedy
nabyt nulové hodnoty. Skaldrnim soucinem se zde rozumi integrdl soucinu dvou
vybranych bazovych funkci dle Casu, pfi¢emzZ jedna z bazovych funkci tohoto soucinu je
zastoupena jako komplexné sdruZena.
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Ekvivalentn€¢ jako u Fourierovy transformace rozliSujeme tii typy vlnkové
transformace: vlnkova transformace spojitd, diskrétni , a diskrétni vinkova transformace
s diskrétnim ¢asem. Spojitou vinkovou transformaci definuje vztah:

q
wr(pq)=—=" [s(t , 59
Vir (p.q fjsovf[p]d (59)

kde s(¢) je analyzovany vstupni signdl, y/*(t) je komplexné sdruzend bizova funkce
(matetskd vlnka). Specidlnim ptipadem spojité vlnkové transformace je diskrétni
vinkové transformace, kde parametry p a g jsou voleny diskrétn€. Pokud se tyto
parametry definuji jako ndsobky 2 dle nasledujiciho postupu:

p=2',4¢=i2'T, (60)

pak touto konverzi obdrZzime tzv. dyadickou diskrétni vinkovou transformaci. Perioda T
definuje délku skokt pfi posunuti vramci Casové osy a zdavisi na §ifce zabraného
frekvencniho pdsma matefskou vlnkou. Pro diskrétni vinkové transformace lze odvodit
dilezitou zakonitost pro volbu Casové expanze matefské vinky na 2' nasobnou délku
puvodni doby trvani; ve zminéném piipadé se puvodni stfedni kmitoCet spektra pfesune
nize na 1/2' ndsobek plvodniho stfedniho kmitoGtu. Dyadickd diskrétni vlnkové
transformace ma v disledku oktavové rozmisténi spekter soustavy vinek realizovanych
uvedenym principem z matefské vinky. Tato konkrétni podoba vinkové transformace
a vinkovd transformace obecné maji vyznamné aplika¢ni v oblasti Cislicového
zpracovani signald, predevsim specidlnich filtracnich technik pro zpracovéni, restauraci
signala a potlaceni miry Sumu v signalu [31], [34].

2.3.3.3 Aplikace vinkové transformace v oblasti potlacovdni Sumu

Jak bylo uvedeno vySe, jednu z vyznamnych tdloh vinkové transformace tvofi
praveé aplikace Cislicového potlaceni Sumu obsaZeného v signdlu. Tato moZnost vyuZiti
je poukdzdna v souvislosti s poZzadavkem priace se signdlem ziskanym meéfenim
vybijeciho proudu dielektrik.

Vinkova transformace za urCitych podminek volby matefské vinkové funkce
umoZziluje realizovat pasmovou propust, coZz ekvivalentn€ znamend, Ze Vv tomto
usporadani muzZe byt timto vyuzita mimo jiné pro vypocet spektra. Pro dcely zpracovani
signalt veetné specialniho pozadavku potlaceni Sumu bude vyhodné origindlni signal
nejprve rozdélit do fady pdasem pasmovymi propustmi, jejichZz Sitka pdsma se
s rostoucim stfednim kmitoCtem zvySuje. Tuto potfebu plné€ zastoupi banka filtra
zaloZenych na principu vinkové transformace dle obr. 2.43. ReSeni obsahuje z &asti
kaskadni fadu filtrti typu dolni a horni propust; vSechny filtry jsou realizovany shodnym
vypocetnim algoritmem vlnkové transformace se stejnou bdzovou funkci (matefskou
vinkou). V kazdém konkrétnim filtru musi byt pouZita modifikovand verze matetské
vinkové funkce s takovymi parametry, aby dé€lici kmito¢tova pasma realizovanych filtrt
byla v kazdém dal$im stupni banky filtr pravé polovic¢ni. Prvni dva filtry s ozna¢enim
HPO, DPO rozdé€li vstupni signdl na dvé stejné Siroka kmitoctova pasma. Délici kmitoCet
obou filtri je nyni roven poloviné $itky pasma vstupniho signdlu s predpokladem,
7Ze dolni mez tohoto pdsma je blizkd nule, tj. nejednd se nutn€ o specidlni typ
uzkopasmového signdlu. Z vystupu dil¢i propusti DPO je signdl veden na dalSi
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identickou dvojici filtri niZsi drovné; délici kmitoCet propusti tohoto stupné musi byt
roven poloving déliciho kmitoctu filtrGi stupné predchoziho.

x(nT)

HPO [— Xq(nT)

DPO HP1 [— Xx4(nT)

DP1 HP2 [— X5(nT)

DP2 — X3(nT)

Obr. 2.43 Schéma rozkladové banky filtrti s postupnym délenim $itky pasma [33]

Z blokového schématu je zifejmé, ze postupny pruachod signdlu vzdy kaskddou dolni
propusti a horni propusti (horni propusti s poloviénim délicim kmitoctem) tvoii
ekvivalentni ndhradu pasmové propusti. Vysledné signdly banky filtri tvoii tedy
puvodni signdl rozdéleny do fady lokdlnich kmitoCtovych pasem, pficemz delici
kmitocty jsou rovny Sitce pdsma vstupniho signdlu postupné dé€lené dvéma.

Z hlediska nésledujiciho zpracovani lze upfesnit, Ze od druhé trovné naznacené
filtrace maji dilci signdly pavodni vzorkovaci kmitocet, pficemz skutecny kmitoctovy
rozsah téchto signalu je polovicni a v dalSich drovnich déle déleny koeficientem 2. Toto
samo o sobé zpusobuje nadbyteCnost ziskanych dil¢ich signald, kterda by zbytecné
zvySovala vypocetni ndrocnost celého filtracniho systému. Pfi praktickém zpracovani se
tedy zpravidla systém doplfiuje o ,,podvzorkovani* (tj. sniZeni vzorkovaciho kmitoctu)
dil¢ich vystupnich signald, a to bezpeCnym zpusobem sniZenym vzorkovacim
kmitoCtem bez vzniku zkresleni aliasingem. Dil¢i dzkopdsmové signdly rozkladové
banky filtrii jsou vlastné transformovany do jediného shodného kmitoctového pasma,
aby mohly byt ndsledn€ zpracovany jednim typem tuprav aplikovanych napt. formou
paralelnich procesu.

Yev s

Nyni zbyva popsat nejdulezitéjsi operaci se ziskanymi pasmovymi signaly
realizujici potlaceni Sumu. Pro kazdy diléi pdsmovy signdl musi byt vhodnym
algoritmem zvolena prahova urovei tohoto signilu. Po piekroc¢eni dané prahové drovné
povazujeme signdl za uZitecny s nutnosti bezchybného pfenosu. Pokud ovSem hodnota
signdlu v urCité Casové intervaly prahové trovné nedosdhne, tj. bude niz$i, tak je dany
signdl povazovdn za Sum, jehoZ odstranéni se provede nahrazenim dil¢iho signélu
nulovou hodnotou. Uvedenym principem se v kazdém dil¢im kmitoCtovém pasmu
zajisti pfenos pozadovaného signalu a potlaceni signdlti neZadoucich v ramci kone¢né
citlivosti zvolené metody na oba typy signald. Obnova signalu do podoby do pavodni
Casové oblasti a zdroveinl odpovidajiciho plného kmitoctového spektra musi byt zajiSténa
aplikaci rekonstruk¢nich filtrd, jez inverznim zpasobem vrati signdl do puavodnich
kmitoc¢tovych pasem pfi jediném vzorkovacim kmitoCtu a opraveny signal s potlaCenym
Sumem se pak ziskd postupnym scitinim dilCich rekonstruovanych dzkopdsmovych
signala v Casové oblasti [33], [34].
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3. Cile disertacni prace

Priace se zabyva dielektrickou relaxacni spektroskopii karboxymetylceluldzy
v Casové  oblasti. Predmétem priace je studium  dielektrického  spektra
karboxymetylcelulézy v co nejsir§Sim mozném spektru kmitoctl, pocinaje nejnizsimi
moznymi frekvencemi (od hodnoty kolem 10 pHz). V prubéhu fesSeni se ukdzalo jako
nezbytné vyvinout vlastni meéfici pracovisté spliujici specifické poZzadavky pro tuto
oblast méfeni, kam spadd méfeni vybijecich proudu dielektrik, tzn. nizkouroviova
stejnosmérnd meéfeni velmi nizkych proudt. Nedilnou ¢ast prace tudiZ tvofii studium
problematiky  neperiodickych  signald  aplikovanych v dielektrické relaxacni
spektroskopii (DRS).

Karboxymetylcelul6za (KMC) je jednim z derivata celuldzy, ktery se vyuziva
v fadé technickych aplikaci. PouZziva se obecné jako zahuStovadlo, v biomedicinckych
aplikacich ¢i jako piisady do potravin. V souvislosti s roz§ifujicim se pouzivanim tohoto
materidlu je Zadouci prostudovat jeho elektrické vlastnosti, ponévadZ fada uZitnych
vlastnosti KMC vyplyvad z jejich vlastnosti elektrickych. Jednd se napf. o lepivost, kterd
je dana procesy pfenosu ndboje a elektrickymi vazbami na povrchu. Toto téma je vysoce
aktudlni a intenzivng se studuje mimo jiné i v CR, jak o tom sv&d¢i publikace [16], [17],
[18], [21].

Vrimci DRS je zexperimentdlniho hlediska cilem zjistit odezvu dielektrika
na pfiloZzeni vné&jsiho elektrického pole v co nejSirSsim spektru Cast, resp. frekvenci,
a teplot. O rozsifeni smérem k nizkym frekvencim je pfitom velky zdjem zejména
v diagnostice dielektrickych materiald, protoZze pravé pifi nejnizSich frekvencich se
projevuji zmeény a poruchy struktury materialu. Takovéto zmény mohou byt zplisobeny
napf. mechanickym namdhdnim, pfirozenym starnutim nebo stirnutim podpofenym
dal$im typem namdhdni, jakému je materidl vystaven za provozu. Uvedend poSkozeni se
projevuji jako oblasti s rozdilnou strukturou materialu, pfi¢emz zptusobend nehomoge-
nita materidlu mé za nasledek vznik mezivrstvové polarizace. Tu lze jiZ pozorovat jako
specifickou zménu dielektrického spektra ve srovnani s puvodnim spektrem vzorku
téhoz materidlu bez jakychkoliv vad. Prekdzkou pro rozsdhlé aplikace je Casova
naro¢nost méfeni a nizkd droven meéfenych signala.

Meéfteni ve frekvencni a Casové oblasti se zpravidla vzdjemné dopliiuji, eventudlné
navzdjem piekryvaji. Celkovd dosaZitelnd Sitka spektra ve svété dosahuje dnes cca 21
fada. Takovéto vybaveni je k dispozici napf. v Némecku na Univerzité v Augsburgu
[35], kde je tento rozsah ovSem realizovédn celou fadou aparatur pracujicich v Casové 1
frekvencni oblasti. Pokud se uvaZuji pouze méteni v ¢asové oblasti, jsou k dispozici
komeréni zafizeni firmy IMASS (10 — 10** Hz [36]) ¢&i zafizeni firmy Dipole — TDS
(10 - 10™'° Hz [37]) nebo zafizeni vyzkumného centra ABB Corporate Research
ve Visterasu, Svédsku (10° — 10** Hz [38]).

Z teoretického hlediska se samotné meéfeni neperiodickych signalti nejevi jako
prili§ komplikovand metoda. V oblasti DRS se ovSem jedna o méfeni Casovych prubéht
signalti velmi nizkych drovni, coZ uz neni z hlediska praxe zcela trivialni. Méfeni tohoto
typu jsou obvykle zatiZena mnoha rusivymi vlivy, projevujicimi se jako mensi i vetsi
poSkozeni puvodniho signalu Sumem. Béhem experimentdlnich praci v ramci
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doktorského studia se ukdzalo, Ze volba detailniho provedeni samotného meéficiho
obvodu DRS v Casové oblasti md vyznamny vliv na parazitni parametry této dil¢i ¢asti
meéficiho systému a ovliviiuje vlastnosti celého méticiho pracovi§t€é DRS ve vétsi mife,
nez se predpoklddalo. Do této oblasti se také postupné pfesunulo t€zist€ vyzkumu.

Téma predloZené prace se v prubéhu doktorského studia postupné specifikovalo
a soustfedilo na prozkoumdni dielektrického spektra vzorku KMC, coZz znamenalo
v experimentdlni Casti vybudovani pracovisté dielektrické spektroskopie v Casové
oblasti. Cilem se stalo sestaveni algoritmu pro meéfeni komplexni permitivity
dielektrickych vzorka v Casové oblasti. T€Zisté prace tvoii experimentdlni ovéreni vlivu
parazitnich jevii v méficim systému snimajicim vybijeci proud dielektrik a nasledné
potlaceni téchto jevi. Na drovni matematického zpracovani signilu se prace zabyva
vhodnou metodou potlaceni Sumu v zaznamenaném signdlu v ¢asové oblasti.

V dalsi ¢asti prace pojedndvad o metode prevodu dielektrickych dat do frekvencni
oblasti. Pro ucely méfeni a experimenti byly pouZzity vzorky zadaného dielektrika
(KMC). Tento materidl, jakoZto pfedmé&t meéfeni, se nejprve uplatnil jako ndstroj pro
ovéreni funkCnosti vyvijeného pracovist€é a nasledné jako fddné meéteny dielektricky
vzorek. Vystup priace tvoii zmétfené dielektrické spektrum karboxymetylcelulézy
(KMC) ve frekvenénim intervalu 10° — 107" Hz. Dalsimi vystupy jsou vyvinuté
pracovisté a zejména metodika méteni i zpracovani dat z méteni dielektrické relaxacni
spektroskopie v ¢asové oblasti. Pracovisté dopliiuje stdvajici vybaveni laboratofe DRS
na FEKT VUT v Brné€ o méfeni zaujimajici ve frekvencnim spektru nejnizsi kmitoctova
pésma v rozsahu kmito&td 10° - 10™" Hz.

Regenti price bylo rozdéleno do n&kolika bodd:

e Studium vlastnosti a pouziti derivati celuldzy z literatury.

e Realizace méficiho pracovis§t€ umoZziujiciho zdznam dat v Casové oblasti a jeho
fizeni prostfednictvim osobniho pocitace.

e Vyzkum sméfujici ke zdokonaleni méfici aparatury s pozadavkem co nejvétSiho
potlaceni Sumu v méfeném signélu.

e QOveéfteni funkCnosti zafizeni.

e Ziskani souboru dat na zdklad¢€ opakovanych méfeni zadaného dielektrického
vzorku karboxymetylcelulézy (KMC).

e Zpracovani ziskanych dat v Casové oblasti aplikovdnim matematickych metod
pro potlaceni Sumu; pouZiti metod matematické statistiky.

e Prevod upravenych dat do frekvencni oblasti pomoci Fourierovy transformace.

¢ Dopliikové méfeni zkuSebniho vzorku ve frekvenéni oblasti i v $ir§im teplotnim
rozsahu.
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4. Experimentalni prace

4.1 Mérici aparatura

4.1.1 Mérici obvod se ¢tyFvodicovym pripojenim

4.1.1.1 Zdkladni provedeni méviciho pracovisté

V této kapitole se pojedndva o provedeni méfici aparatury DRS v Casové oblasti.
Zminény budou obvyklé obvodové koncepce pouZivané na jinych pracovisStich
a detailnéji bude rozebrana zvolena obvodova koncepce véetné zpusobu fizeni méficiho
procesu. Jak bylo diive uvedeno v popisu metody DRS, pro realizaci méfeni DRS
v Casové oblasti potiebujeme z praktickych davodu Cislicové ovladatelny elektrometr,
ktery umozinuje cely mefici proces automatizovat prostfednictvim béZného osobniho
pocitace nebo specidlniho méficiho termindlu s potfebnym komunika¢nim rozhranim.

Na obr. 4.1 je uvedeno blokové schéma zapojeni pracovisté dielektrické relaxacni
spektroskopie v Casové oblasti (TDRS) standardni koncepce, jenZ umoZnuje mefit
vybijeci proud jediného zkoumaného dielektrika. Méfenym objektem muZe byt vzorek
dielektrika umistény ve zvoleném typu elektrodového systému, piipadn€é samotny
vzorek dielektrika opatfeny nanesenymi elektrodami a mechanickym upevnénim.
Provedeni elektrodového systému, vcetn€ dalSich ¢asti meéfictho obvodu musi
vyhovovat pozadavkim dobrého stinéni i odolnosti propojeni vici okolnim rusivym
signaltim.

VZOREK
DIELEKTRIKA ELEKTROMETR
|
|
KONTAP'(TNi
SYSTEM
ZDROJ OSOBN|
NAPETI POCITAC

Obr. 4.1 Pracoviste dielektrické relaxacni spektroskopie v Casové oblasti [39].

Pro nabijeni méfeného dielektrického vzorku je urCen stabilizovany napéjeci
zdroj. S vyhodou muzeme vyuZit vestavény pomocny napdjeci zdroj elektrometru,
mame-li k dispozici takto univerzdlni pfistroj. V piipad€, Ze nds zajimd méfeni pouze
vybijecich proudd pfi odpovidajicich malych nabijecich napétich, neklademe
na provedeni napdjeciho zdroje zvySené poZadavky. V téchto piipadech postaci b&Zny
stabilizovany laboratorni napdjeci zdroj. Pokud vsak potfebujeme méfit i Casovy prubéh
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nabijectho proudu dielektrik, musime vénovat zvySenou pozornost i napdjecimu zdroji,
pfedev§im z hlediska Sumu a zvIinéni napéti na jeho vystupnich svorkach.
Dal§im piipadem jsou dielektrickd méfeni v Casové oblasti, kdy potfebujeme volit
velikost nabijectho napéti vzorku v relacich fddové od 100 V smérem k vySS§im
hodnotdm; pro tyto ucely je jiZ nezbytné pouZit specidlni vysokonapétové zdroje
a komponenty.

Nedilnou soucasti méfici aparatury TDRS je kontaktni systém. Ten
zprosttedkovava prepojeni obvodu mezi rezimy nabijeni a vybijeni vzorku dielektrika.
Kontaktni systém byva obvykle konstruovan na bazi mechanickych kontakta, s vyuZitim
specidlnich typa relé; vyvody kontaktnich vystupt relé nesmi byt izolovdny nebo
prochdzet nevhodnym typem dielektrika s velkymi ztrdtami nebo permitivitou. U méfeni
TDRS navrZenych pro sejmuti prabéht vybijecich proudd s dobou trvani fadove
pod 1 sekundu se setkdvdme sndhradou mechanického kontaktniho systému
elektronickymi spinai vyuZivajicimi unipoldrni tranzistory. Vyhodou je rychlost
a preciznost spinaciho déje; jistou dan vSak tvoii parametry elektronického spinace
mimo okamZik pfepinaciho procesu. Jednd se predev§Sim o odpory elektronického
spinace v sepnutém i rozepnutém stavu, a také o parazitni kapacity vyvodu spinace
vzajemné mezi sebou a téZ vuci fidicim ovladacim vstupim. Z hlediska obvodového
feSeni existuje jeSt€ jedna zcela nejsnadnéjSi moznost, jak obejit nutnost pouZiti
jakéhokoliv spinaciho prvku. Meéfeny vzorek dielektrika zapojime svymi svorkami
piimo mezi uzemnény napéjeci zdroj a pikoampérmetr.

[m——————————— . Cx
| o —o——
I | VZOREK
I I DIELEKTRIKA
I o |
| UNIVERZALNi o ®
| ELEKTROMETR | 1
| S VESTAVENYM
| ZDROJEM NAPETi O
I
' |
| |
[

Obr. 4.2 Pracovisté TDRS jednoduché koncepce.

Prepindni obvodu by se tak délo volbou napéti zdroje mezi nulou a zvolenou
hodnotou nabijeciho napéti. PouZity napdjeci zdroj musi ovSem zvlddat Cinnost i
vrezimu spotiebiCe (zatéZe). NaznaCené zcela nejjednodussi feSeni ma vyraznou
nevyhodu v horSich parametrech méfici Casti obvodu, kterd je ovliviiovdna Sumem
napdjeciho zdroje 1 pfi vybijeni méfeného vzorku dielektrika.

Z hlediska automatizace je nedilnou soucésti pracovis§t¢ TDRS fidici pocitac.
Pocita¢ realizuje prenos a uklddani piimo meéfenych dat z elektrometru. V idedlnim
piipadé fidi i reléovy kontaktni systém. Diskutované mefici pracoviste¢ TDRS tedy
umoZzni zaznamenat do datového souboru piimo meéfenou zdvislost vybijeciho proudu
dielektrického vzorku (viz obr. 2.10), kterd musi byt pro ucely dielektrické
spektroskopie podrobena dal§imu zpracovéni.
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4.1.1.2 Typy provedeni mé¥iciho obvodu

Na nésledujicim obrdzku je ukdzdno dalSi z nejjednodusSich schémat zapojeni
meéfictho obvodu TDRS; jednd se o ekvivalentni obvodové feSeni k predchozimu
schématu na obr. 4.2. Kontaktni reléovy systém je zde reprezentovdn jedinym
pfepinacim kontaktem. Napdjeci zdroj s prepinaCem tvoii ndhradu idedlniho zdroje
napéti se dvéma moZnymi urovnémi, shodnotou nulovou nebo rovnou hodnoté
nabijeciho napéti Uy. Naznacené principielni feSeni umoZiiuje mefit nabijeci 1 vybijeci
proudy dielektrik.

Z hlediska indukce nezddoucich ruSivych signald do signdlu méfeného
povazujeme za vice problematické méteni nabijeciho proudu dielektrika. Nabijeci proud
je ovlivnén Sumem napdjeciho zdroje, mimo to také vétSi moznosti indukce ruSeni
do neuzemnéné citlivé Casti obvodu. Pfi méfeni pouze vybijecich proudd je jedna
z elektrod dielektrického vzorku uzemnéna, coz je z hlediska pfedpoklddané indukce
rusivych signdlt vyhodné. Schéma na obr. 4.3 ma z praktického hlediska nékteré dalsi
nevyhody. Z divodu ¢innosti s velmi malymi hodnotami proudu vznika potiz s realizaci
ve schématu obsazeného prepinaciho kontaktu.

V ptipad¢, Ze nas nezajima presné meéfeni nabijeciho proudu, miize se zdat situace
jednodussi. Prepinaci kontakt relé pfipojuje vzorek dielektrika jednim koncem
k signdlové zemi systému. Timto jsme docilili v podstaté pripojeni citlivého uzlu
obvodu na signdlovou zem spojenou se stinénim pracoviSté. Uvedené pfizemnéni
citlivych Casti obvodu pfi vybijecim procesu znamend, Ze kvalita provedeni prepinaciho
kontaktu relé teoreticky nema v této fazi méfeni rozhodujici vliv na indukované ruSeni
do méfeného obvodu. Zndzornéni moznych parazitnich vazeb ruSivych signala do
metfeného obvodu TDRS v €asové oblasti znazoriiuje obr. 2.29 v kapitole 2.2.1.

Z hlediska  provedenych  experimentd je situace bohuZel  ponékud
komplikovang&jsi; cast ruSeni dokdze do obvodu proniknout kombinaci vice typu
parazitnich vazeb a proto je idedlnim feSenim zajistit i ve vybijeci fdzi méreni odpojeni
obou p6la napdjeciho zdroje kvalitnimi spinaci. Pro zajiSténi téchto pozadavka vyhovuji
napf. jiz dfive zminé€nd jazyckovd relé, kterd vSak obvykle nebyvaji v provedeni
s prepinacim kontaktem. Kromé vhodnych typa specidlnich relé muzeme téZ v ramci
realizace nahradit relé s pfepinacim kontaktem dvéma dil¢imi relé s jednoduchym
spinacim kontaktem specidlni konstrukce a odpovidajicim fizenim jejich civek.
Pro zajiSténi pln€ definovaného vybiti vzorku pfed samotnym méfenim, idedlné€ pfimym
vyzkratovanim vzorku, je dobré doplnit obvod o dal§i kontakt, ktery v pottebné fazi
spoji nakratko svorky pikoampérmetru uvedeného ve schématu.

c
Us .

O
VZOREK
DIELEKTRIKA

Obr. 4.3 Zékladni mérici obvod TDRS [40].
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Kromé& standardniho provedeni aparatury TDRS piimo méfici vybijeci proud
existuje jeSté odliSné provedeni s pomocnym referencnim vzorkem dielektrika, kterd
nemeii vybijeci proud zkoumaného dielektrika, ale jeho rozdil s vybijecim proudem
referenCniho vzorku; toto provedeni aparatury bude popsédno ddle.

Zéakladni meéfici obvod TDRS (bez referencniho vzorku dielektrika) se bude
v dalS$im textu oznacovat jako standardni metoda mefeni TDRS. Tato metoda poskytuje
jako vystup pfimého meéteni Casovou zdvislost proudu dielektrikem. Z matematického
hlediska se jednd o neperiodické monoténné klesajici pribeéhy, znamé v omezeném
Casovém okné. Mezi obvyklé vlastnosti prabéht vybijecich proudt dielektrik ziskanych
timto typem aparatury patii velmi rychly pokles proudu ihned od zacitku meéfeni
a nasledné dal$i snizovani hodnot méfenych proudi v rozsahu nékolika dekad [39].
Vybijeci proud s velkou strmosti poklesu na zacatku vybijeni ma ¢asovy prabeh blizky
exponencidlni funkci e’ nebo mocninné funkci t'k, kde ¢ je Cas a kkladnd redlnd
konstanta.

Relativné Siroky rozsah trovni méfenych proudu pifi zaroveni velké strmosti
poklesu v Case na poCatku méfeni zpusobuje urCité potize pii méfeni spojené
s mechanismem automatické i manudlni volby meéfictho rozsahu pikoampérmetru.
Nékteré vzorky méfeného proudu byvaji zatizeny vétsi chybou. Jednim z divodu jsou
procesy spjaté s prepindnim rozsahu meéfidla pfi rychlém poklesu méfené veliCiny.
Dal§im faktem je nedostatecné vyuZiti meéficiho rozsahu analogové-digitdlniho
pfevodniku meéficiho pfistroje, s ndsledkem opét menS$i presnosti ziskanych hodnot
vybijeciho proudu.

Na obr. 4.4 je pro udplnost uveden druhy typ meéfictho obvodu TDRS,
ktery pouzivd mimo méteny vzorek jesté druhy referencni dielektricky vzorek [41].
Jako referen¢ni (normalovy) dielektricky vzorek musi byt pouZit vysoce kvalitni vzorek
s nizkymi dielektrickymi ztratami a zdroven znamych parametri. Parametry
referencniho vzorku by zaroven meély byt alespon fadové blizké parametrim vzorku
zkoumaného. Zapojeni pouzivd dva plovouci napdjeci zdroje zapojené Vv sérii
s uzemnénym stfedem; kazdy z téchto dvou nezavislych zdroji musi umoznit rychlou
zménu hodnoty napéti mezi nulou a zvolenou hodnotou napéti a zarovenl musi byt tyto
zdroje schopny pracovat vreZzimu spotiebiCe (zdtéZe). Pfi sniZeni napéti na téchto
zdrojich prochdzi obvodem proud opacné polarity z nabitého vzorku dielektrika.
Z uvedenych davodu a také pro zajiSténi pozadavku precizni funkce obvodu urceného
pro dielektrickd méfeni neni vhodné pouzit béZny symetricky napdjeci zdroj.
V pavodnim piispévku [41], kde se jedna o dielektricky spektrometr pokryvajici Siroky
rozsah kmitoCtl, byly napdjeci zdroje realizovdny na bézi specidlnich operacnich
zesilovacu s nizkym Sumem a vysokou rychlosti pfebéhu vystupniho napéti; skokové
pfepindni vystupniho napéti s dostatecnou rychlosti zajistily analogové elektronické
spinaCe ve zpétnovazebni Casti obvodu stejnosmérného zesilovace, ktery mél vstup
pfipojen na pfesnou hodnotu napéti z referencniho zdroje.

Operacni zesilova¢ hlavni ¢asti méfictho obvodu (obr. 4.4) spole€né se svym
zpétnovazebnim kondenzatorem tvoii C4st idedlniho integracniho zesilovace,
pracujictho ve vysledném obvodu jako ndbojovy detektor. Vystupni napéti je
(v absolutni hodnot&) imérné ndboji prenesenému elektrickym proudem do vstupu
tohoto integritoru; hodnota napéti je ve skuteCnosti navic invertovdna. Operacni
zesilova¢ v daném zapojeni provadi analogovou integraci vstupniho proudu. Uzel
zapojeni v misté invertujictho vstupu operacniho zesilovale se tedy jevi v danych
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podminkdch jako zkrat pfipojeny k signdlové zemi, ktery je z hlediska funkce vstupem
elektronického ampérmetru. Integrovdni vstupniho proudu a pfevod na napéti pak
dopliluje zpétnovazebni kapacitor ve zpétné vazbé& operacniho zesilovace. Integracni
zesilovac (resp. aktivni ndbojovy detektor) zpracovdvd hodnotu proudu, kterd je ddna
rozdilem nabijecich nebo vybijecich proudd meéfeného a referencniho vzorku
dielektrika.

Obr. 4.4 Mc¢tici obvod TDRS s referen¢nim kapacitorem [41].

2N s

Pokud u vySe popisovaného meéfictho obvodu uvdzime piimo méteny rozdil mezi
proudy z obou vzorkd, zjistime, Ze tento rozdilovy proud jiz nema z pocatku vybijeciho
procesu tak rychly pokles v ¢ase jako puvodné vybijeci proud samotného jediného
dielektrika. Celkovy rozsah hodnot rozdilového proudu v prubéhu celé méfici faze je
obdobné vyrazné niz§i ve srovndni s piimym meéfenim vybijeciho proudu. Tato dvé
zjisténi jsou hlavnimi vyhodami obvodového feSeni pracovist€¢ TDRS s referenénim
kondenzatorem. Rozsah hodnot méfenych proudii neni pfili§ velky, méfici piistroj
— elektrometr bude mnohem 1épe vyuZit z hlediska citlivosti a pfesnosti v rdmci mensiho
poctu méficich rozsahd. Neméné dulezitd je skuteCnost, Ze v pocatecni Casti méfeného
vybijeni neni potieba rychle ménit méfici rozsahy pfistroje, coz by obecné zpusobovalo
dal8i piidavné chyby méteni. Mezi tyto chyby patii delSi Casovd odezva elektrometru
na pozadavek sejmuti vzorku méfeného proudu, a mimo to také v nékterych kritickych
piipadech nepatrné ale presto pozorovatelné ovlivnéni meéfeného obvodu zptisobem
pfepindni rozsahu meéficiho piistroje. Mezi nevyhody feSeni patii jisté komplikace
v provedeni méficiho obvodu a téZ se zpracovanim nameétfenych dat [41], zanedbdame-li
potiebu vysoce kvalitniho referencniho vzorku znamych parametra.

4.1.1.3 Zvoleny obvodovy systém

Zakladni provedeni obvodové koncepce meéfeni TDRS se feSilo dle moZnosti
piistrojového vybaveni. Na nasem pracovisti je k dispozici programovatelny elektrometr
Keithley 617 vcetne potfebného hardwarového i softwarového zdzemi. Jednd se
o vysoce citlivy pfistroj obsahujici i pomocny zdroj napéti [27]. Elektrometr disponuje
meficimi rozsahy proudu 2 pA aZz 20 mA scitlivosti 100 aA na nejniz§im rozsahu.
Elektrometr ma 12 bitovy analogové Cislicovy ptfevodnik se vzorkovaci frekvenci
v nesynchronizovaném rezimu odpovidajici pfiblizné tfem vzorkiim za sekundu. Redlné
dosazitelna rychlost pfevodniku v reZimu ovlddani pfistroje pfes sbernici GPIB vcetné
pienosu kazdé naméfené hodnoty do pocitace se pohybuje v relacich od jednoho vzorku
za sekundu. V ptipadé, Ze elektrometr musi v reZimu automatické volby meéficiho
rozsahu rozsah zménit, celkova doba potfebna pro ziskani naméfené hodnoty se muze
vyrazn¢ prodlouzit. Pomocny stabilizovany zdroj umoZiuje nastavit a vyuZit
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stejnosmérné napeti v rozsahu -100 az +100 V skrokem 50 mV pii proudové
zatizitelnosti do 2 mA.

Obr. 4.5 Elektrometr Keithley 617.

Prvotni meéfici pracoviSteé principielné odpovidalo blokovému schématu
na obr. 4.1. Pro naSe potfeby elektrometr pracoval v reZimu meéfeni velmi malych
proudu pfi pfimém snimdni vybijeciho proudu zkoumaného vzorku dielektrika. Jak bylo
uvedeno vySe, teoreticky bychom mohli systém méfeni TDRS v tomto piipadé
realizovat pifimym propojenim vzorku mezi napdjecim zdrojem elektrometru
a vstupnimi svorkami pfistroje v rezimu pikoampérmetru. Elektrometr Keithley 617
pouzivdme v reZimu mefeni proudu, vestavény napdjeci zdroj elektrometru lze vyuZzit
jako zdroj energie pro nabijeni vzorku dielektrika. Pro dosaZeni vyhodnéjSich Sumovych
pomért v méfeném systému byl vSak pouzit pro piepinani obvodu reléovy kontaktni
systém zapojeny dle obr. 4.6. V rdmci prvotniho testovaciho provedeni byl zkuSebni
vzorek dielektrika vloZen do elektrodového systému HP 16451B, urCeného k méticimu
mostu HP 4284 A (viz obr. 4.7). Reléovy kontaktni systém je u tohoto pracovisté tvofen
ttemi jazyckovymi relé, pficemz jedno z nich musi obsahovat kompletni pér spinacich
kontaktl, ostatni posta¢i s jednim spinacim jazyckovym kontaktem. VSechna relé se
nachdzi ve stinéné tlustosténné kovové skiiice (s tloustkou stén cca 1,5 mm), upevnéna
na izola¢ni nosné desti¢ce z teflonu. Kovova skiifika se pfipojuje na signdlovou zem
elektrometru dle zdsad popsanych v kap. 2.2.2. Obvodové feSeni kontaktniho systému
obsahuje jesté nekolik ochrannych rezistord a blokovaci kondenzéator pro piivedené
nabijeci napéti vzorku.

KE VSTUPU
ELEKTROMETRU
(PIKOAMPERMETRU)

KE ZDROJI

NABIJECIHO

VZOREK == Cx
DIELEKTRIKA

[—] [=] [*]

K OBVODU RiZENi RELEOVEHO SYSTEMU
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Obr. 4.6 Merici obvod TDRS se Ctyfvodicovym piipojenim.
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Pomocné rezistory chrdni jazyCkové kontakty relé pfed trvalym znehodnocenim
nadmérnym proudovym pfetiZzenim, nebot tento typ kontaktd je na tyto jevy velmi
choulostivy; castecné se jednd i o ochranu vstupu elektrometru pred nechténym
pfivedenim tvrdého napdjectho napéti na jeho vstup. Popisované situace vznikaji
pfi jednoduchém ruc¢nim fizeni reléového systému mechanickym spinacem, kdy muze
dojit v disledku casovych prodlev spinani relé i nepfesnosti jejich ru¢niho ovladani
ke kratkodobému soucasnému sepnuti nékolika relé v jeden okamZik.

mikrometricky Sroub

e e s

L . nosha ¢ast
merici ochranna elektroda systému
elektroda / ¥

e

prostor pro umisténi vzorku

— —

Obr. 4.7 Kontaktni syst¢ém HP 16451B [12].

V prabéhu dalsiho zkoumdéni se zjistilo, Ze pfipojeni elektrodového systému
HP 16451B k aparatufe TDRS pres dal§i pomocné koaxidlni propojovaci kabely neni
zcela idedlnim feSenim. Pokud méfime vzorky s relativné vyssi permitivitou i ptipadné
s velkymi ztritami, nevznikaji vyrazné&jsi potiZe. V piipad€ nizkych kapacit mefenych
vzorkll se uz bohuzel dostavame do takovych relaci méfenych veliCin, které jsou silné
ovlivnény parametry veSkerych propojovacich koaxidlnich vedeni. Mimo potiZe
s rozsahem meéfenych veli€in po findlnim pfevodu do frekvencni oblasti zde ptribyvaji
dalsi komplikace. Presnost méfeni na nejcitlivéjSim rozsahu elektrometru byva nizsi,
mimo to indukované ruseni a Sum nabyvd nednosnych velikosti ve srovnédni s velmi
malymi méfenymi proudy vzorkl s nizkou permitivitou. Z téchto divodu se pro vétSinu
dalSich zkoumdni pouzily pro meéfeni mensich vzorkii s malou kapacitou elektrody
nanesené piimo na vzorek. Vzorek byl vZdy umistén do stinéné skiifiky, v niZ se
nachdzi reléovy prepinaci systém.

V prabéhu experimentti byl dale pouZivan také tifelektrodovy systém Tettex,
jehoZ vyhodou pro naSe ucely je vétsi plocha stfedni elektrody, tudiz pti pouZiti takto
vetsi plochy dielektrika byly vySs$i hodnoty vybijecitho proudu vice Sumove imunni.
Provedeni i principidlni obvodové zapojeni elektrodového systému Tettex viz obr. 4.8.

Pocatek experimentll probihal s ru¢nim fizenim prepindni kontaktniho systému
a synchronizovanym spusténim zaznamendvani méfeného proudu na pocitaci. Pivodni
ruéni spousténi samotného méficiho procesu zpusobovalo mnohdy nemalé potiZe; feSeni
vyzadovalo v prabéhu pfipravnych praci pfitomnost obsluhy, kterd musela zajistit
dokonalé vybiti vzorku ptfed méfenim a po stanovené dobé& prepnout systém do funkce
nabijeni vzorku. Po znamé dobé€ nabijeni bylo tfeba co nejrychleji spustit sestaveny
meéfici program na pocita¢i a ndsledn€¢ piepnout kontaktni systém relé do polohy
vybijeni pres elektrometr vrezimu pikoampérmetru. Odchylky méfenych Cast
v disledku manudlniho spousténi se pohybovaly v iadu jednotek sekund. Prave
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z diivodu spolehlivéjsi automatické funkce pracovisté s predem definovanymi parametry
vznikl poZadavek meéfici cyklus zautomatizovat, tedy reléovy kontaktni systém ovlidat
z osobniho pocitaCe pouzivanym programovym vybavenim.

méfici elektroda dm

"\l

napét'ova elektroda _/

ochranna elektroda

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

Jako fidici software bylo pouZito grafické programovaci prostiedi Agilent VEE
Pro. Prostfedi Agilent VEE Pro je graficky orientovany programovaci ndstroj urceny
pro fizeni méficich procesu, sbér a zpracovani méfenych dat, piipadné i dalsi aplikace.
Toto prostiedi spolupracuje se vSemi meéficimi pfistroji, které lze obsluhovat
po standardnich komunikacnich rozhranich pouZivanych v meéfici technice. Prostfedi
Agilent VEE Pro umoziluje predev§im snadné a rychlé sestaveni meficitho programu.
UZivatel se miZe vice zaméfit na detaily méfeni a nemusi feSit obvyklé otazky spojené
se zdpisem fidiciho programu meéfeni v textovém reZimu. Vyhodou je, Ze vyrobce
poskytuje zdarma elektronickou verzi publikace s ndvodem, jak se naucit rychle
a efektivné s timto programem pracovat [44]; zdarma je k dispozici rovnéZ Casoveé
omezené zkusSebni verze tohoto programového vybaveni.

Ridici program se skladd z jednotlivych funkénich blokd, které jsou vzajemnd
propojeny dvéma typy signdli. Funkéni bloky jsou v programovacim prostiedi
realizovany formou grafickych blokt (objektl) ve tvaru obdélnikt s potfebnym poctem
ptipojovacich bodui vstupnich a vystupnich signdli. Liniové signidly mezi bloky
ve vodorovném sméru obvykle zastupuji zkoumanou nebo jinak vyznamnou veliinu,
tj. meéfeny signdl nebo dals$i pomocny signdl v datové podobé&, s nimZ se prave pracuje.
Ve svislém sméru vzhledem ke grafickym funkénim blokiim programu tvoii signalové
cesty zpravidla logické signdly, které ovlddaji funkci kazdého bloku, tj. provedeni
ur¢ené operace v pozadovany okamzik dany zménou stavu logického signdlu (z log. 0
na log. 1). Zpravidla plati, ze signalové cesty na levych popf. hornich Castech bloku
slouzi jako signdlové vstupy, na protilehlych straniach bloka jako vystupy. Vyznam
jednotlivych signala funk¢nich 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 objektt prostiedi Agilent VEE Pro [44].
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Skutecny pocet obsaZenych resp. vyuzitych vstupnich a vystupnich signald muze
byt obecné variabilni, podle poZadované funkce uvazovaného bloku. Logicky sekven¢ni
vstup a vystup nemusi byt nutné vyuZzit, pokud je potfeba vykondvané funkce ddna
piitomnosti vstupniho signédlu a neni nutna souslednost poté navazujicich operaci.

I, |

—|  Keithley 617 - = = Build Recard =

A | Output Shape: —

Record [——.
ﬂ Scalar |Q

VWRITE TEXT "F1RO0COZ1 Q0BOGT DOTAT

READ TEXT | 5TR |
= Douhle-Click to Add Transaction =

I

Obr. 4.10 Programovaci prosttedi Agilent VEE Pro.

Pro vytvoteni uzivatelského rozhrani sestaveného programu lze vétSinu grafickych
blokt vytvofeného programu funkéné zahrnout do ,,pfedniho panelu®; jednda se
pfedevs§im o objekty, kde se o¢ekdvd zadani hodnot uZivatelem a po spusténi programu
nasledné vystup informaci v textové ¢i grafické podobé. VeSkera komunikace
obsluzného programu a uZzivatele takto muzZe probihat prostfednictvim vytvofeného
pfedniho panelu. Pfiklad pfedniho panelu konkrétniho uZivatelského programu viz nize
obr. 4.17.

4.1.1.4 Systém rizeni relé

Na zdklade potieby automatizovaného fizeni méfeni a ovladani relé se teoreticky
i prakticky oveéfily mozZznosti dané pouzitym osobnim pocitaCem a programovacim
prostiedim; uvazujeme pouZziti kontaktniho systému se tfemi relé (obr. 4.6). V idedlnim
piipad€ potiebujeme tfi oddélené ovladatelné vystupni logické signdly, jimiZ by byl
ovladin reléovy systém. Pro zdkladni potfebu prepindni mezi nabijenim a vybijenim
dielektrického vzorku by mohl postacit pouze jediny logicky signdl. Potfeba az tii
logickych signalt, které budou pies vykonovy prvek napdjet civky relé, se odviji podle
rozSifenych pozadavkil na méfici systém.

Meéfici proces i dal§i automatizovanou c¢innost méfictho systému lze rozdélit
postupné do tif fazi. V prvni fazi jsou elektrody vzorku dielektrika spojeny nakritko,
aby se dosdhlo definované vybiti pfed meéfenim. Ve druhé fazi se vzorek nabiji
pfipojenim na zdroj stejnosmérného napéti; v této fazi obvykle nemefime nabijeci proud
pro ucely presného méfeni DRS, ale pokud to aparatura umozni, 1ze méfit i nabijeci
proud a tato data pouZit jednak pro kontrolu aktudlniho méfeni v jeho prubéhu i poté
a pripadné také pro ziskdni dielektrickych dat jinou cestou (tj. po vypoctu funkce
poklesu pfi znalosti ¢i odhadu vodivostniho proudu dielektrika). AZ posledni tfeti faze
meéficiho procesu tvoii samotné pitimé méfeni vybijeciho proudu dielektrika.

V prvnich dvou féazich systému pfizplisobime zapojeni vybijeni i nabijeni
dielektrika do podoby bez sériové zafazeného pikoampérmetru. Toto plati
za predpokladu, Ze prozatim nepotiebujeme ani kontroln€é méfit proudy dielektrikem
béhem pocateCnich procedur dplného vybiti vzorku a nabijeni vzorku po dostatecné
dlouhou dobu pfed meéfenim. Déle je tfeba zajistit bezpecnostni Casové prodlevy
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a sprdvnou Casovou souslednost spindni relé, aby nemohlo dojit ke zkratu napdjeciho
zdroje ¢i kriatkodobému pfipojeni meéfeného dielektrika nakrdtko mimo obvod
pikoampérmetru tésné pied zacitkem méfeni vybijectho proudu. Dle provedené rozvahy
nad Casovymi stavy kontaktt reléového systému muzeme tvrdit, Ze potfebujeme bud’ tfi
logické signély nezdvisle na sob& ovladatelné z osobniho pocitace nebo alesponl jeden
logicky signdl, z néhoZ se pomocnym obvodem vytvoii tfi logické signdly potfebného
Casového prubéhu (obr. 4.12), nebot’ jejich souslednost je pro dany tcel pfedem zndma a
nemennd.

Z prvotniho pohledu na feSenou situaci by se jako nejjednodussi feSeni nabizelo
pouZziti sériového Ci paralelniho portu osobniho pocitace. Takto by Slo teoreticky ovladat
relé piimo stavy logickych vystupli komunika¢niho rozhrani. Z hlediska praktického
vSak jiZ nastdvaji obtiZe s fizenim téchto rozhrani. Programovaci prostredi Agilent VEE
Pro umoZziiuje obsluhovat sériovy port osobniho pocitace; kromé reZimu datového
spojeni s dal§im pfipojenym termindlem program obsahuje funkci obsluhy dvou
vystupnich signdlt sériového portu, coz by bylo pro nase tcely vyhovujici. Praktickym
testem se bohuZel zjistilo, Ze nelze nastavit trvalou logickou uroven signalu
na vystupu sériového portu osobniho pocitace dané konfigurace. Ukézalo se, Ze se jednd
o problém novych osobnich pocitact typu PC s operaénim systémem Windows XP,
kde jiz pro nés potiebné statické ovladani vystupt sériového portu nepracuje, na rozdil
od starSich pocitaCovych sestav s pfedchozimi verzemi operacniho systému [45].

Na zdkladé provedenych experimentd i moZznosti na nasem pracovisti bylo
rozhodnuto ovlddat reléovy systém jedinym logickym signdlem, z néhoZ se specidlnim
obvodem vytvoii tfi logické signdly potfebnych Casovych souvislosti pro piimé fizeni
relé. Z divodu snadného ziskdni jednoho logického signalu pro ovladani relé
prostifednictvim fidictho obvodu se vyuZzila upravend koncepce zdkladniho méficiho
systému s elektrometrem Keithley 617. Jednobitovy logicky signél byl nakonec ,,uméle*
vytvofen z vystupu napétového zdroje elektrometru, jenz lze fidit po sbérnici GPIB
totoznym zpuasobem (tj. pfisluSnymi programovacimi piikazy) jako méfici Cést
elektrometru. Napéti zdroje blizké hodnot& 10 V bude predstavovat signdl drovné
logické jedniC¢ky (log. 1), napéti blizké nule droven logické nuly (log. 0). Nabijeni
vzorku dielektrika musi zajistit dalsi stabilizovany napdjeci zdroj s vystupem galvanicky
oddélenym od ostatnich ¢asti méficiho obvodu.

Blokové schéma meéficiho systému TDRS s ovladdnim relé pomoci napétového
zdroje elektrometru ukazuje obr. 4.11. Ridici osobni poéitaé vhodné konfigurace zde
pfes komunikacni sbérnici GPIB plné€ ovlada elektrometr Keithley 617 nebo teoreticky
libovolny jiny citlivy pfistroj obdobného technického provedeni. Pocita¢ realizuje
i prenos a ukladani pfimo méfenych dat z elektrometru. Méfenym objektem muZe byt
vzorek dielektrika umistény ve zvoleném typu elektrodového systému. Pro nabijeni
meéfeného dielektrického vzorku je urCen stabilizovany napéjeci zdroj; jedna se o dalSi
samostatny napdjeci zdroj, nikoliv o univerzdlni zdroj integrovany v pouZitém
elektrometru. Provedeni elektrodového systému vcetné dalSich €asti méfictho obvodu
musi vyhovovat pozadavkim dobrého stinéni i odolnosti propojeni vici okolnim
rusivym signalim. Pro tento popis uvazujme pouZiti tifreléového kontaktniho systému
se CtyfvodiCovym pfipojenim vzorku. Tento obvod obecné& zprosttedkoviva prepojeni
systému mezi reZimy nabijeni a vybijeni vzorku dielektrika; vystup uréeny pro pfipojeni
pikoampérmetru se propojuje se vstupem elektrometru specidlnim nizkoSumovym
stinénym kabelem, doddvanym vyrobcem pfistroje.
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Dulezitou Casti aparatury TDRS je obvod fizeni reléového prepinaciho systému.
Pro tyto ucely byl vyvinut fidici obvod umoZziujici fidit tffreléovy i jiny obdobny
kontaktni systém, pfi¢emZ jedinym vstupnim fidicim logickym signdlem je upraveny
napétovy vystup z elektrometru a vystupem fidictho obvodu jsou nésledné tfi logické
signdly s drovnémi urenymi pro pfipojeni civek ovladacich relé. Ochranny oddélovaci
obvod naznaceny v blokovém schématu realizuje galvanické oddéleni a prevod hodnoty
napéti zdroje elektrometru na logicky signdl; obvod obsahuje na vstupu Graetziv
usmeérnovac, rezistorovy delic¢ napéti a ochrannou Zenerovu diodu. Uvedené prvky fidi
tranzistor typu MOSFET a chrani cely obvod i pro pfipad, Ze by doSlo k mylnému
nastaveni plného napéti zdroje elektrometru (tj. 100 V). Galvanické oddéleni zajistuje
relé; stav jeho spinaciho kontaktu udédva logickou droven fidictho signdlu, ktery se timto
pfivadi do bloku fizeni relé. Pfi napéti zdroje elektrometru 10 V je kontakt relé sepnut,
coz odpovidd drovni logické jednitky. Casové probéhy logickych trovni vstupnich
a vystupnich signala obvodu fizeni relé ukazuje obr. 4.12. Sepnuti kontaktniho vystupu
ochranného obvodu je znaceno signdlem ,,VST.“ s hodnotou log. 1, coZ je vstupni
signdl pro obvod fizeni relé. Obvod fizeni relé je zapotiebi pred méficim cyklem uvést
do definovaného stavu pouZzitim tlacitka, viz signdl ,,TL*. Ostatni signdly v Casovém
diagramu znaci jednotlivé tfi vystupy pro pfipojeni relé ptrepinaciho kontaktniho
systému méteni TDRS.

STABILIZOVANY
NAPAJECI
ZDROJ
VZOREK RELEOVY DIGITALNi OSOBNI
DIELEKTRIKA KONTAKTNI ELEKTROMETR POCGITAC
SYSTEM SE ZDROJEM
L OCHRANNY
gﬂﬂgb ODDELOVACI
OBVOD

Obr. 4.11 Blokové schéma zapojeni méfici aparatury s ovladdnim relé napétovym
zdrojem elektrometru.

Ridici obvod relé je realizovdn na bdzi b&nych integrovanych obvodd — &tyf
Casovacl 555 v bipolarnim provedeni a pomocnych obvodu z diskrétnich soucastek;
tfi Casovace plni zjednoduSenou funkci komparétoru s hysterezi, posledni ¢asovac slouzi
jako klopny obvod R-S kvuli ziskani prvku s paméti. Jak bylo uvedeno vyse, piipravek
umoziuje piipojeni tfireléového systému piipadné jednodussich kontaktnich systému,
a zamezuje bezpeCnostnimi Casovymi prodlevami nezadoucim piechodnym stavim
v okamZiku prepindni systému.

Predpokladdme-li pouziti tfireléového kontaktniho systému dle obr. 4.6, treti relé
pfipojené na posileny vystup klopného obvodu R-S zkratuje svorky méficiho
pikoampérmetru v pribéhu prvnich dvou fazi méficiho cyklu, aby tento pfiistroj
neovliviioval definované vybiti vzorku pfed meéfenim a ndsledné nabijeni vzorku.
Rezistor zapojeny v sérii s kontaktem relé 3 plni ochrannou funkci pro kontakt
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jazyckového relé. Relé 1 svym parem spinacich kontaktd pripojuje vzorek dielektrika
na zdroj nabijeciho napéti, pfes ochranné rezistory v sérii. Relé 2 v posledni fizi méfeni
svym kontaktem propojuje mefeny dielektricky vzorek se vstupnimi svorkami
elektrometru. Ze schématu uvazovaného kontaktniho systému a z Casovych prabéhu
ovladacich signdlt (obr. 4.6, 4.12) je zfejmé, Ze nesmi dojit k soucasnému sepnuti relé 1
a2 ataktéz relé 2 a 3, coz je fidicim obvodem zajiSténo.

7 Mz

Napdjeni fidictho obvodu relé a ochranného oddélovaciho obvodu obstaravaji dva
galvanicky odde€lené stabilizované napdjeci zdroje. Po zahdjeni méficiho cyklu
stisknutim tlacitka ,,TL* a spuSténim obsluZzného programu na pocitaCi se stav
kontaktniho systému ovladd zménou stavu napéti zdroje elektrometru mezi hodnotami
napéti 0 V nebo +10 V. Po ukondeni posledni fdze méficiho cyklu (méfeného vybijeni)
zustane systém prepojen trvale ve funkci aktualni méfici faze, pricemz méfici pfistroj jiz
nepiend$i Z4adnd dalSi nameéfend data fidici sbérnici do osobniho pocitace.
Pro nésledujici dal$i méfeni musi byt mefici systém manudlné nastaven do vychoziho
stavu. To znamend, Ze systém fizeni relé se nastavi do pociteCniho stavu stiskem
ovladdaciho tlaitka a v obsluZzném fidicim programu na pocitaCi nastavime potifebné
parametry, tj. Casy vSech tif fazi méfeni a ndzev souboru pro ukldddni naméfenych dat.
Vzhledem k tomu, Ze se jednd o doby méfeni i jeho piipravnych fazi v relacich fddové
jednotek hodin aZ dnd, neni potieba pritomnosti obsluhy pied spusténim procesu meéfeni
vaznou prekdzkou.

ue ¢ - - e e
vybijeni  nabijeni  méfené vybijeni
1 -
VST
0
1 -
TL. ]
0
.1
VYS.1 I
0
.1
VYS.2 I
0
N
VYS.3
D -
0 tp t4 to t(s)

Obr. 4.12 Casova sekvence ovladani relé ridicim obvodem

Uvedené feSeni by teoreticky bylo moZné rozsifit tak, aby ze strany obsluhy
nevyzadovalo rucni nastaveni fidiciho obvodu vibec a aby se tak pracovisté stalo plné
ovladatelné pfes pocitac, vCetné piipadného plné€ dilkového fizeni. Rozsifeni by mohl
zajistit dal§i pomocny systémovy blok, zapojeny mezi fidicim obvodem relé
a ochrannym oddé€lovacim obvodem (obr. 4.11). Pomocny blok by mél jeden logicky
vstup a dva logické vystupy. Prvni vystup by byl oSetfenou kopii vstupu; druhy vystup
by tvofil signdl tranzistorového vystupu s otevienym kolektorem, nahrazujici rucni
sepnuti tlacitka pro pocitecni nastaveni obvodu na zacatku prvni faze métfeni. Tento

signdl by se aktivoval pfed spusSténim celého meéficiho cyklu tim, Ze by v intervalech
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jedné sekundy fizeny zdroj elektrometru menil hodnotu napéti mezi O V a +10 V, a to
presné po dobu tif sekund. To na vystupu oddélovaciho obvodu znamend 3 pulperiody
obdélnikového signdlu obklopené z obou stran Casové osy nulovym signdlem. Tuto
sekvenci lze jiz detekovat porovnanim vstupniho signdlu se stavem monostabilniho
klopného obvodu spusténého sestupnou hranou tého? signdlu. Reeni s uvedenym
principem nebylo prakticky vyzkouSeno.

Prvni ¢4ast méfeni probihala na tfireléové meéfici aparatufe (se CtyfvodiCovym
pfipojenim vzorku) obvodoveé zapojené dle schématu na obr. 4.6. Nyni nésleduje
zhodnoceni takto koncipovaného systému. Priklad ziskaného prabéhu vybijeciho proudu
dielektrika (blandzy F [2]) je uveden na nasledujicim obr. 4.13; doba nabijeni i vybijeni
vzorku se stanovila o délce 5 hodin.

10
11 * v e,
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log t (s)

Obr. 4.13 Casovy prabéh vybijeciho proudu ziskany méficim systémem
se CtyfvodiCovym pfipojenim vzorku

Z vySe uvedeného grafu vyplyvd, Ze konkrétni méfeny prubéh lze s malou chybou
modelovat mocninnou funkci, nebot v logaritmickych soufadnicich reprezentuje
prakticky pfimku. Na dal§im obr. 4.14 je v linedrnich soufadnicich zobrazen detail
posledni ¢asti snimaného signdlu vybijeciho proudu predchoziho prubéhu, na némz lze
snadno pozorovat relativni miru Sumu piimo meéfeného signalu.

Kontaktni systém se nachdzi umistén v tlustosténné kovové stinici skiince,
aparatura je podloZena uzemnénou kovovou deskou. Pfi zamySleni nad zapojenim
citlivych ¢asti tifreléového systému muZeme pozorovat, Ze nejchoulostivéjsi body
systému, tj. uzly zapojeni maximdlné citlivé na indukované ruSeni, tvoii zakonleni
vstupniho kabelu elektrometru krokosvorkami. Pfipojeni vnitiniho (,,Zivého*) vodice
stinéného kabelu je obvodové provedeno vyhovujicim zptisobem, béhem tieti faze
meéfeni pfi méfeni vybijeciho proudu je vstupni vodi¢ pfipojen na vyvod vzorku
dielektrika a na upraveny vyvod kontaktu jazyCkového relé. Ziporny pdl vstupu
elektrometru piitomny jako stinéni je vSak v podstaté rozveden ke kontaktim tif relé,
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coz teoreticky v idedlnim piipadé neni problém, nebot se jednd o signdlovou zem.
Z divodu praktického provedeni kontaktniho systému ale muzeme predpokladat,
Ze urCitd Cast ruSeni se i pfesto elektromagnetickou indukci navdZze do ziddaného
meéfeného signdlu v dasledku zvySenych parazitnich kapacit a indukénosti vztaZenych
k zemnimu uzlu systému. Ani pouziti kvalitnich stinénych propojovacich vodica uvnitf
kontaktniho systému neni zcela idedlnim feSenim; takové feSeni miZe potlacit néktery
typ indukovaného ruSeni, ale na druhou stranu znamend nechténé ovlivnéni meéteni dalsi
pfidanou parazitni kapacitou a svodovym proudem, byt kvalitniho stinéného kabelu.

0,08

0,00
10000 12000 14000 16000 18000

t(s)
Obr. 4.14 Detail vlivu Sumu méfeni aparaturou se ¢tyivodiCovym piipojenim

Kromé zminénych problému se pii praktickych experimentech vyskytly i dalsi
nepfiznivé jevy. V pribéhu meéfeni dielektrickych vzorkl s velmi malym vybijecim
proudem dochédzelo casto k poklesu vybijectho proudu do zdpornych hodnot
s prokazatelnym trendem dal$iho rastu smérem k vy$§im zapornym hodnotam. Piiklad
konkrétnitho méfeni, u néhoz doslo ke zminénym potiZim, ukazuje obr. 4.15. Jednalo se
o vzorek karboxymetylcelulézy (blandzy E [2]), ktery vykazoval relativné nizkou
permitivitu a to vyrazné niZ$i neZ vzorek predchozi, coz z hlediska méteni v Casové
oblasti znamend rychlejsi pokles vybijeciho proudu k nizkym hodnotdm s disledkem

hor$i Sumové imunity.

Pokles vybijeciho proudu dielektrik do zdpornych hodnot, resp. zména polarity
a nasledny rust velikosti nemd z hlediska teorie fyzikdlni smysl. Jednou z moznych
pfi¢in by mohla byt nekvalitni izolace Zivych casti méficiho obvodu, kde se pracuje
svelmi nizkymi drovnémi elektrickych proudii. Experimenty s pouzitim dal$iho
vngjs$tho stinéni meéfici komory ani zkoumadni vlivu termoelektrickych napéti nebyly
uspeSné. Zmenou polarity ¢i poklesem vybijectho proudu dielektrik do zdpornych
hodnot se zabyva napf. publikace [46], kde byla v konkrétnim piipad€ ovefena spojitost
popisovaného jevu s procesem teplotniho starnuti dielektrika.
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Z hlediska moznosti v nasich podminkach jiZz neexistoval zpusob, jak vyrazné
zdokonalit tfireléovy systém. Snaha co nejvice potlacit indukované ruSeni, Sum i dalsi
ruSivé vlivy jiZz samotnou méfici aparaturou vedla k poohlédnuti po vhodné&jSim
obvodovém zapojeni kontaktniho ptepinaciho systému.
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Obr. 4.15 Nepftiznivé jevy pii meéfeni TDRS (zdporny vybijeci proud)

4.1.2 Mérici obvod s dvouvodi¢ovym pripojenim

Na zédkladé¢ diive provedenych tdvah byl vyvinut modifikovany kontaktni systém,
ktery vyuzivd vSechny moZnosti pouzitého elektrometru na maximum. Cilem se stalo
splnéni pozadavku, aby béhem meétfeni vybijectho proudu byly vstupni svorky
elektrometru (pracujictho pravé v reZimu pikoampérmetru) pfipojeny piimo na vyvody
meéfeného vzorku dielektrika, pficemz kazdy z té€chto uzli zapojeni musi byt zaroveri
pfipojen jen jiZ na jeden vyvod kontaktu jazyckového relé. Vyvody relé smerem
k méfenému vzorku dielektrika musi byt vhodné upraveny, aby béhem aktivniho méfeni
plnily funkci sklenéného izolatoru. Vzorek dielektrika bude u téchto méfeni realizovan
jako samostatny dvouelektrodovy systém s vyvody, které zastoupi 1 funkci
mechanického upevnéni vzorku. Kazdy meétfeny vzorek tvoii tedy kruhovy vytez
ze zkoumaného dielektrika v provedeni tenké félie; na tuto félii se nanese stfibrna nebo
grafitovd pasta a jejim prostfednictvim se vzorek nakontaktuje pfivodnimi vodici.
Vzhledem k jemné mechanické konstrukci pouZivame pro pfipojeni tenké smaltované
meédeéné vodice nebo vysokofrekvencni lanka. Konce vodi¢i byly pfed samotnym
kontaktovanim pomoci pouzité pasty pocinovany. Takto muzeme provést pripojeni
vzorku na vyvody relé a samotny vzorek lze pfitom ponechat umistény voln€ v prostoru
mechanicky neseny pouze ptivodnimi vodici.

Zminéné feSeni po strance elektrické maximalné eliminuje parazitni kapacity mezi
okolim a méfenym objektem. Vyslednd podoba modifikovaného kontaktniho systému se
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dvéma relé pro mefeni TDRS je uvedena na obr. 4.16. Relé ve schématu s oznacenim
, Y je experimentdlné upravené jazyCkové relé s parem spinacich kontaktd; vyvody
kontaktt relé pivodné vedouci do plastového krytu byly vyvedeny piimo z jazyckovych
kontaktt, tj. jsou zapusStény ve sklenéné bance. Métreny vzorek dielektrika s nanesenymi
elektrodami a opatfeny pfivody se nyni pfipojuje piimo na vyvody jazyckového relé a
paralelné do tohoto bodu zapojeni se pfipoji vstupni stinény kabel elektrometru
(dvouvodicovym zpusobem). Toto relé je do obvodu fizeni relé pfipojeno na tieti
vystup. Prvni relé ve schématu pfipojené na vystup 2 fidictho obvodu zajistuje
definované vybiti vzorku pfed méfenim.

KE ZDROJI T F/;(# ¢ -

|
1
NABIJECIHO ! KE VSTUPU
|
1

o — ELEKTROMETRU
NAPETI U, Cx =
|
o)
VZOREK
X Y DIELEKTRIKA
K OBVODU RIZENI
RELEO)/EHO

SYSTEMU

Obr. 4.16 Modifikovany méfici obvod TDRS s dvouvodi€ovym pfipojenim.

Zapojeni obsahuje navic ochranné rezistory pro piipad selhdni fidictho obvodu
nebo samotnych kontaktd relé. Toto feSeni nutné vyzaduje pouZit univerzalni
elektrometr, ktery musi byt v prvnich dvou fdzich méfeni prepnut do reZimu voltmetru
s vysokou vstupni impedanci, kdy prakticky neovliviiuje méteny obvod. VylepSené
zapojeni kontaktniho systému téZ neumozinuje méefit nabijeci proud dielektrika. Nekteré
puvodni funkce prvniho navrZzeného kontaktniho systému vlastné CasteCné zastoupily
interni obvody (univerzélniho) elektrometru, které nyni provadéji bezpeénym zptsobem
piepnuti elektrometru mezi reZimem pikoampérmetru a voltmetru. Opakovanym
meéfenim provedenym za stejnych podminek na jednom dielektrickém vzorku bylo
ovéfeno, ze aparatura se dvéma relé vykazuje nameéfeny prubéh proudu v Case s nepatrné
vy$§imi hodnotami. To by mohlo byt objasnéno mensimi svodovymi proudy tekoucimi
pfes parazitni kapacity mezi vnitinim vodiCem vstupniho kabelu elektrometru
a signalovou zemi, jez byla pavodné rozvedena do vice mist.

Diskutované vyhodn&j$i parametry meéfictho systému s dvouvodiCovym
pfipojenim  vzorku ilustruje  obr. 4.17.  ZkuSebni vzorek  dielektrika
karboxymetylcelulézy (blanézy E [2]) byl postupné promeéfen v pivodni a poté
vylepSené aparatute, a to vzdy devétkrit opakovan&. Meéfeni probehlo v laboratofi
dielektrické relaxacni spektroskopie na dstavu fyziky FEKT VUT Brno bez dodate¢ného
zajisténi stabilizace teploty a vlhkosti; doba vybijeni pfed ménim i doba nabijeni vzorku
se ¢inila 5 hodin. Z pavodni CtyfvodiCoveé pripojené (tiireléové) aparatury byly pouZity
nametend data z obdobi 10. — 23. 2. 2008. Z aparatury modifikované (dvoureléové) se
pouzila data z obdobi 18. 3. — 9. 4. 2008, pfiCemZ u této aparatury byla selektivné
vybrdna ta meéfeni, v jejichz zdveéru se relativni vlhkost v méfeném prostoru bliZila
shodné hodnoté asi 25 %. Za zminku stoji skutecnost, Ze ob& srovndvané charakteristiky
nejsou jiz ptimo meéfené prabéhy. Kazdy dil¢i méfeny prabéh vybijeciho proudu byl
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upraven dle postupu popsaného v ndsledujici kapitole 2.2 pro potlaeni poruch a Sumu
v ziskaném signalu. VSech devét vyhlazenych prabéht pro kazdy typ méfictho systému
bylo poté zprameérniovano s pouZitim statistické funkce median. Timto postupem se
potlaily mozné vlivy nestejnych podminek meéteni, jako napf. teploty a relativni
vlhkosti.

-10 |
11 ! DRI dvouvodicoveé
- pripojeni
< 12
D 43 - cEyrv?dl?ove_
= pripojeni
-14
-15

log t (s)
Obr. 4.17 Srovnani méfeni TDRS obéma aparaturami

Na poslednim obrazku (obr. 4.18) této podkapitoly je uvedeno okno obsluzného
programu na osobnim pocitaCi v prosttedi Agilent VEE Pro, ktery po vloZeni
potfebnych hodnot uZivatelem fidi meéfici proces. M¢efici pracovi§t€é bylo v tomto
konkrétnim pfipad€ doplnéno o mozZnost softwarové volby velikosti nabijeciho napéti.
Zdokonaleni méficiho pracovisté oproti pivodnimu popisu probéhlo v ramci feSen{
grantového projektu FRVS 1162/2008/G1, z jehoZ prostiedki byl zakoupen potiebny
programovatelny napdjeci zdroj Agilent E3649A.
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Obr. 4.18 Piedni panel programu fizeni méteni TDRS v prostfedi Agilent VEE Pro

4.2 Uprava méreného signalu

Cilem této Casti prace jsou operace s jiZ pofizenymi signdly v Casové oblasti.

Nyni se predpoklddd, Ze z provedenych meéfeni mame k dispozici v idedlnim
piipadé soubor naméfenych signdll, ziskanych opakovanym méfenim vybijecich proudt
dielektrik za shodnych podminek pro uvazovany dielektricky materidl. TiebaZe
potfebujeme mit k dispozici signdly skutecnych vybijecich proudu s rozptylem hodnot
danym pouze chovdnim meéfeného materidlu a uddvanou presnosti méficiho pfistroje
(elektrometru), v praxi obdrZzime naméfené signdly ponékud odliSnych parametru.
Duvodem je dfive diskutovana skuteCnost, Ze naSe méfeni spadd do oblasti méfeni
elektrickych veli€in (napéti, proudd) velmi nizkych trovni. Méfené relace vybijecich
proudd dielektrik nabyvaji hodnot, které se s rostoucim Casem stdle vice blizi
k hodnotdm indukovaného ruSeni a Sumu. Experimentem Ize velmi snadno ovéfit,
Ze od urcité hranice zacind byt ovlivnéni méfeného signdlu t€mito nezZiddoucimi jevy
neunosné. Hlavni pfiCinu tvofi ruSivé signdly naindukované parazitnimi vazbami
pficitané k Zddanému meéfenému signalu. Indukované ruseni jiz v téchto ¢asech méfeni
v relativni mite prekraCuje citlivost, presnost i stabilitu pouZitého meéficiho pfistroje.
Zminénou hranici, od kdy muazeme rusivé vlivy chdpat jako neunosné, stanovime
na zdkladé¢ provedeného experimentu jako hrani¢ni velikost méfeného vybijeciho
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proudu nebo tomu odpovidajictho Casu. Stanoveni této miry pouZitelnosti piimo
meéfenych vysledki zdvisi na kvalit€ provedeni konkrétni méfici aparatury
za predpokladu meéfeni dielektrického vzorku s urCitou pfedpoklddanou minimalni
kapacitou.

Jako vyhodnéjsi se jevi urcit hrani¢ni velikost méfeného proudu, ale ani toto
meéfitko neni zcela jednoznacné. Napf. pii pouZiti elektrodového systému a vzorku
s vetsi plochou (a dostateCnou permitivitou) bude vybijeci proud dosahovat vysSich
hodnot, ale diky vetSim plochdm elektrod a tudiz vétSim parazitnim kapacitdim mezi
meéfenym obvodem a okolim muze byt zaroven vétsi i indukované ruseni k méfenému
signdlu, hrani¢ni velikost proudu by vtomto smySleném piipadé byla vySsi
a odpovidajici Cas by se pfitom nemusel zmeénit nijak vyrazné. Experimenty
provedenymi v podminkdch naseho pracovisté byly ovéreny ptiblizné hodnoty proudu
i Casu o velikostech 0,1 pA a 10° s, po jejichz ptekroceni smérem k delSimu meéfeni
a tudiZ mens$imu vybijecimu proudu piestdvaji byt vysledky piimého méteni bez dalSich
uprav pouZzitelné pro okamzité vyhodnoceni.

Nésledujici obrdzek ukazuje metodiku postupu uprav, kterd byla v rdmci této
prace navrzena pro ucely zpracovani signdli vybijecich prouda dielektrik. AZ na
operace Cislicové filtrace byly vSechny naznafené skupiny dprav signdlu prakticky
vyzkouSeny a budou podrobné€ rozebrdny v ndsledujicich podkapitoldch. Zpracovani
signdlu ziskaného v Casové oblasti pfimym meéfenim ¢i jeho dpravy lze rozdélit do tif
zakladnich oblasti. Mezi tyto operace patii kontrola meéfenych signall, statistické
metody pro upravu méfenych signald a Cislicova filtrace.

Data v ¢éasove oblasti
{ vybijeci charakteristika )

VIZUALNi KONTROLA

)

STATISTICKE ZPRACOVANI

¥

CiSLICOVA FILTRACE

¥

FOURIEROVA TRANSFORMACE

Data ve frekvenéni oblasti
( komplexni permitivita )

Obr. 4.19 Schéma postupu tprav dielektrickych dat ziskanych v ¢asové oblasti

Diive, nez se pfistoupi k pfevodu dielektrickych dat z oblasti Casové do oblasti
frekvencni, se ziskany signdl méfici aparaturou musi podrobit vhodnému zpracovini,
aby v dielektrickém spektru nebyly nezaménovdny parametry Sumu s parametry
meéfeného dielektrika. Tyto dpravy lze souhrnné pojmenovat napt. jako matematické
zpracovani signélu; v kazdém piipade€ se jednd obdobné jako s pouZzitim jakéhokoliv
filtru o komplikovany ukol, nebot vzdy s potiebnym potlacenim nechténé slozky
signdlu ziskdme zdroven nechténé poskozeni signdlu Zadaného. Jinak feceno,
ani v oblasti dielektrik si v praxi nemuzeme byt zcela jisti, zda n€které potlacené Casti
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sejmutého signdlu nebyly praveé dany odliSnym chovdnim zkoumaného vzorku, na rozdil
od ocekdvani.

4.2.1 Kontrola pfimo méreného signalu

Predpokladejme, Ze mame k dispozici konkrétni piimo méfeny prubéh vybijeciho
proudu v Case zkoumaného dielektrika; vytvofeny program v prostiedi Agilent VEE Pro
ulozi tyto data pro dalSi zpracovini ve formétu textového souboru, kde kazdy tfadek
obsahuje uspotddanou dvojici Casu a odpovidajici hodnoty proudu. Prvnim krokem pfed
jakymkoliv dalSim zpracovdnim tohoto signdlu, ktery musime vzdy provést, je jeho
vizudlni optickd kontrola. Tato C4st operaci se ziskanym signdlem slouZi ke zjiSténi,
zda prubéh odpovidd pribéhu ofekdvanému pro dany typ méfeného dielektrika a zda
neni zatiZzen hrubymi chybami. Samoziejmosti pro usnadnéni této Casti zpracovini
vysledka je pouziti vypocetni techniky. I kdyZ bychom radi zautomatizovali i tuto prvni
¢ast uprav ziskaného signdlu, aby mefeni i zpracovdni probéhlo plné automaticky,
musime se prece jenom spokojit se zdsahem lidského faktoru resp. obsluhy. Jedin€ tak
se zajisti vyhovujici spolehlivost veskerého nakldddni s vysledky pfimého meéfent;
vopacném piipadé by hrozilo ndasledujici zbyte€né zpracovani jiz zpocitku
znehodnocenych vysledku.

NiZe popisované metody kontroly signdli budou pro ndzornost ukazany
na konkrétnim zméfeném prubéhu vybijeciho proudu dielektrika. Jednd se opét
o konkrétni méfeni vzorku karboxymetylcelulézy (blan6ézy E [2]) provedené na naSem
ustavu  UFYZ FEKT VUT Brno, dne 7.4.2008 modifikovanou aparaturou
s dvouvodiCovym pfipojenim vzorku. Mefeni pochdzi ze série opakovanych
experimentl provadénych na testovaném vzorku bez zajisténi pfesné drovné teploty a
vlhkosti v prubéhu takto Casové narocnych meéfeni. Teplota a vlhkost byla v Case po
skonfeni kazdého dil¢tho meéfeni (resp. pred startem dalStho méficiho cyklu)
kontrolovdna  pfistrojem Almemo 2096 s kombinovanym Cidlem teploty
a relativni vlhkosti. Doba definovaného vybiti i doba nabijeni se zvolila o délce 5 hodin,
pficemZ konkrétni meétend data byla vybrdna z téch meéfeni, kdy se relativni vlhkost
v laboratofi blizila hodnoté 25 %. V ramci experimentt byl signdl vybijeciho proudu
snimdn po vyrazné delSi dobu, nez kterd odpovidd pouZitelnosti dat v oblasti
dielektrickych meéfeni. Pro pfiblizZnd méteni TDRS by odpovidala doba meéfeného
vybijeni ¢asu max. 1,6 hodiny (6000 s); vybijeci proud vzorku z divodu studia signala
byl méfen oproti pfedpokladu minimaln€ po dobu 5 hodin.

Vrdmci kontroly nejprve signdl zobrazime graficky v linedrnim meéfitku
a pouZijeme pritom vhodnd méfitka os tak, aby odpovidala poZadovanému rozsahu
meéfeni. KaZdou naméfenou hodnotu nechdme nyni zobrazit jako samostatny bod grafu.
Z tohoto grafu muZeme usoudit, jestli se vynesend zavislost alespon fadové blizi
ocekavanému prabéhu vybijeciho proudu dielektrik, tj. jedna-li se o monoténné klesajici
funkci blizkou exponencidlnimu ¢i mocninnému prubéhu. Toto zdkladni zobrazeni
ukazuje obr. 4.20; i z prvotniho zobrazeni je patrné, Ze k drobné poruse v ziskanych
datech doslo v ¢ase kolem 12000 s a k poruchdm vétsim v Casech nad 31000 s.

Na obr. 4.21 je uveden upraveny graf s linedrnim meéfitkem os, ve kterém bylo
doplnéno proloZeni naméfenych hodnot tim nejjednodussim zpasobem. Sousedni
vynesené hodnoty grafu se linedrné€ propojily bez pouZiti specidlnich metod prokladani
grafli napf. vypoctem aproximacni funkce. Z tohoto linedrniho zobrazeni lze obvykle
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vyCist, zda zéavislost neobsahuje pfiliSné hrubé chyby meéfeni, zapfi¢inéné silnymi
impulsnimi poruchami nebo selhdnim meéfici aparatury. Tyto chyby s vyhodou
rozpozname snadnéji diky propojeni hodnot grafu bez pouZiti interpola¢ni funkce; hruba
impulsni porucha bude s ostatnimi body grafu propojena v podstaté témetr svislou
useckou.

0,3 g QA
] ’2‘ :
0,2 -
f':g 0,1 -
0,0
-0,1
0 10 20 30 40 50

-3
10°.t (s)
Obr. 4.20 Pifimo méfeny signdl v linedrnich soutadnicich bez prokladéni hodnot

Pokud se jiz v tomto stadiu podafilo odhalit mensi pocet chybné zaznamenanych vzorku
méfeni, miZeme provést jejich korekci ndhradou primérem okolnich hodnot nebo
peclivé zkontrolovat vysledek budouci korekce dat pro tyto ¢asové useky signdlu. Zatim
mda smysl pozorovat jen extrémné vysoké impulsni poruchy v pocite¢ni Casti méfeni.
Z grafu vyplyva, Ze prvni pozorované ruSeni se tykd vétSiho poctu meérenych hodnot
v Case a velikosti v hodnotich métfeného proudu neni zanedbatelné malé. RuSeni
v Casech nad 31000 s ma zfejmé vysokym rozsahem hodnot proudi mimo ocekdvané
hodnoty signdlu charakter prevdzné jiZ témef neodstranitelnych vad signalu. V ptipadé,
Ze jiz jsou méfené hodnoty velmi nizké a v disledku okolniho Sumu lehce osciluji
i do zapornych hodnot, je mozné tyto vzorky dle potifeby né&jakym zpusobem téz
eliminovat. Mens$i pocet zapornych vzorka lze nahradit vhodnou nizkou nezdpornou
hodnotou vybijectho proudu nebo prubéh ponechat v dané podobé€ s tim, Ze provedeme
obdobnou kontrolu signdlu znovu po jeho budoucich dpravéch.

V ramci dal$ich krokl kontroly signdlu se hodnoty signdlu vynesou obdobnym
zpusobem do logaritmickych soufadnic, tj. pouziji se vhodna meéfitka os a graf
bez prokladani hodnot kiivkou. Pfi tomto zobrazeni s pouZitim logaritmického meéfitka
na ose proudu i ¢asu muzeme lépe posoudit, jakd byla relativni mira Sumu v prabéhu
celého meéreni. Muzeme také snadnéji usoudit, zda-li méfend zavislost odpovida
mocninné funkci, coZ by znamenalo v logaritmickém grafu rovnici piimky. Urcitou
potiz zpusobuji prokazatelné¢ chybné zméfené hodnoty vybijecitho proudu vykazujici
zéporné hodnoty, jez musi byt pfed vynesenim do grafu s logaritmickou osou vynechdny
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nebo nahrazeny nizkou nenulovou hodnotou. Zobrazeni signalu uvedenym zpusobem
vystihuje obr. 4.22.
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Obr. 4.21 Piimo méfeny signdl v linedrnich soutadnicich s proloZenim hodnot

Diky logaritmickému meéfitku grafu jiZz miZeme snadné&ji pozorovat i mensi
relativni odchylky signdlu od ofekdvaného vybijeciho prabéhu. Piipadné vyrazné veétsi
kratkodobé odchylky impulsniho charakteru lze opé€t nahradit primérem okolnich
hodnot.
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Obr. 4.22 Méteny signal v logaritmickych soufadnicich bez prokladdni hodnot
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V tomto zobrazeni muZeme v nékterych piipadech pozorovat poruchu v prabéhu
zpusobenou piepindnim rozsahu méficiho pristroje.

V poslednim kroku kontroly signdlu se predchozi graf doplni opét
automatizovanym proloZenim vynesenych hodnot, tj. vCetné t€&ch mimo viditelnou
oblast grafu v rdmci zvoleného méfitka os (viz obr. 4.23). Takovy zplsob zobrazeni
ndm umozni velmi snadno identifikovat prokazateln€ chybné hodnoty pfimého meérent,
které se kvuli vysokym absolutnim hodnotdim dané veliCiny ,,nevesly”“ do grafu
s vhodnymi méfitky os vztazenymi na oCekdvanou Cast prabéhu a tudiz nebyly nikde
viditeln€ zobrazeny. Diky logaritmickému méfitku grafu umozZnuje toto zobrazeni ziskat

vyssi citlivost na velké relativni zmény v signdlu oproti predpokladanému prubéhu,
resp. okolnim hodnotdm prubéehu.

Nevykazuje-li ziskany signdl vyraznych vad, za néZ se nepovaZzuje obvyklé
narastani relativni miry Sumu odpovidajici velkym Casim meéfeni a zaroven nizkym
proudim, ponechame signdl pro ucely dal§iho zpracovani v puvodni podobé.
U diskutovaného konkrétniho signédlu vybijecitho proudu dielektrika budou potfebné
Upravy provedeny s pouZitim statistického zpracovani dat v ndsledujici kapitole.
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Obr. 4.23 M¢éteny signdl v logaritmickych soufadnicich s proloZenim hodnot

4.2.2 Statistické metody pro tupravu méreného signalu

Predmétem této podkapitoly budou zdkladni dpravy ziskaného signidlu TDRS,
k nimZ pfistoupime po jeho prvotni ,,hrubé* kontrole popsané v pfedchozi kapitole.
Z globdlniho pohledu na cely pribéh v logaritmickych soufadnicich zfejmé usoudime,
Ze mezi takové tupravy bude namisté aplikovat vhodny typ statistického prameéru
na ziskany datovy soubor. Nasazeni statistickych funkci priméra na sledovany signal se
ve vysledku bliZi u¢inkim linedrnich filtra typu dolni propust; pro spravnou ucinnost
téchto udprav by tedy origindlni signdl teoreticky nemeél byt poskozen ucinky
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ekvivalentnimi s G¢inky nelinedrnich elektrickych obvodl, coZ vSak obecné neplati.
Opét narazime na typicky problém z oblasti filtrace signald i statistiky, nebot’ sice vime,
jak by mél ptuvodni signdl fadové vypadat, ale zaroven uZz neni jisté, zda neCekané
odchylky zpusobily nezddouci jevy pfi méfeni nebo pravé mimofadnad vlastnost
meéfeného objektu.

Prvni operace s danym signdlem v Casové oblasti bude pracovat sbéZnym
aritmetickym pramérem urcitych vybranych vzorka signdlu, jeZ jsou z hlediska pozice
na Casové ose vzdjemné blizké. Uvazime-li, Ze bychom pouZili b€Zzny aritmeticky
pramér, tj. stfedni hodnotu urcitého poctu vzorki jdoucich Casové po sob€, narazime
na urcité obtiZe. Nahrazeni konkrétniho pfimo meéfeného vzorku proudu aritmetickym
prumérem né&jakého poctu okolnich vzorki v podstaté nedefinovatelnym zptisobem
zkresli a zpozdi pocatek zaznamenaného prubéhu vybijectho proudu v Case. Prvni
okamziky této Casti prubéhu jsou typické rychlym pfechodnym déjem s relativné
velkymi hodnotami proudu pfi relativné velké strmosti poklesu proudu v Case.
Vzhledem k vy$§im méfenym tdrovnim proudu byva obvykle indukované rusSeni a Sum
v relativnim vyjadieni nizké, nejvétsi pozorovatelné odchylky v pocatecni Casti prabehu
produkuje pfiCina pfechodného déje dand zpisobem piepinani méfictho obvodu
do funkce meéfeného vybijeni a také delSi Casovd odezva méficiho pfistroje
(elektrometru) v rezimu automatické volby rozsahu. V dusledku opozdéné reakce
elektrometru mohou byt pocite¢ni vzorky méreného proudu a déle vzorky v okoli dalsi
zmeény rozsahu pfistroje zmeéfeny srelativné znacnou chybou. Tato chyba
v zaznamenaném datovém souboru neni ve skutecnosti vetSinou ddna nameétrenou drovni
proudu, ale odpovidajicim Casovym okamZzikem pofizeni konkrétniho vzorku proudu.
Diavodem je potfeba konstantniho vzorkovaciho intervalu pro nase ucely, pfiCemz
skuteCny Cas pofizeni vzorkl je ve zminénych kritickych okamzicich rozdilny, zpravidla
s uritym zpozdénim po zddaném cCase. Chybu u téchto jeva téZz nepiimo ovliviuji
parametry zkoumaného dielektrika; jsou-li métené proudy vzhledem k povaze meéfeni
relativné vySSich drovni (napf. v relacich desetin az jednotek pA) a zdroven strmost
poklesu proudu neni pfiili§ velkd (napf. mén€ nez 1 pA/min), tak pfepnuti rozsahu
meéficiho pfistroje probéhne bez zminénych rusivych jevi a v naméfenych datech neni
prakticky pozorovatelné.

Predpokladejme tedy, Ze pocatecni Cast prabéhu, prvnich nékolik desitek vzorku
jsme meéfici aparaturou zachytili se zanedbatelnou relativni chybou kromé vzorku
lezicich v okoli diskutovanych kritickych Casovych okamzikii pfi pfepinani rozsahu
piistroje. Pfevazna cast pocatecnich méfenych vzorkd jsou ziejmé spravné zaznamenané
meéfené hodnoty a nesmi byt déle upravovany. Soustfedme se ddle na zpusob,
jak identifikovat prave ty vzorky naméfené charakteristiky zatizené vyraznou chybou.

Po experimentdlnim ovéfeni dcinnosti metod statistického zpracovani dat byly
vyzkouSeny dva po sobé nasledujici zplisoby uprav téchto dat ziskanych piimym
meéfenim. Kvili nutnosti, aby nebyla poSkozena pocate¢ni Cast signalu, coz odpovida
Casim fadoveé do nékolika stovek sekund, pouZil jsem automatizované vyrazeni
,,mimotolerantnich“ vzorkid. Z tohoto pozadavku vyplyvaji dvé dlohy k feSeni; jednak
urCit, na zdkladé jakych kritérii povazovat vzorek naméfeného proudu
za mimotolerantni, a také jakou hodnotou nahradit prdveé vyrazeny mimotolerantni
vzorek. Pro dcely dal§iho zpracovani neni totiZ mozné v obecném piipad€é ponechat
datovy soubor bez nékterych méfenych hodnot, byt na dané ¢asové pozici bylo méteni
prokazateln€ zatiZeno vysokou chybou. Kritérium pro nalezeni nameéteného vzorku
mimo uvazované toleran¢ni pasmo bylo zvoleno s ohledem na ocekdvany prabeéh.

-93 -



Dielektrickd spektroskopie karboxymetylcelulézy v Casové oblasti

V pocitecni Céasti charakteristiky chybné vzorky pozorujeme spiSe jako ojedin€lé
hodnoty s charakterem kratkého impulsu relativné vys§i hodnoty. Pfi posuzovini,
zda leZi libovolny vzorek v urCeném intervalu, se stanovil ndsledujici postup. Vybere se
konkrétni vzorek méfeni a vypocte se aritmeticky prumér urcitého poctu okolnich
vzorku, tj. do priméru nezahrneme posuzovany vzorek. Hledanym kritériem bude
relativni vyjadieni odchylky velikosti posuzovaného vzorku a primeéru okolnich hodnot.
Procentuelné tedy vyjadiime tuto odchylku ndsledovné: uréi se absolutni hodnota
rozdilu konkrétnitho vzorku proudu a aritmetického pruméru urcitého poctu okolnich
hodnot, tato hodnota se pod€li jiZz vypoltenym aritmetickym pramérem. Relativni
odchylku pak pro prehlednost vyjadiime v procentech. Na nésledujicim obr. 4.24 je
ukdzdna zminénd relativni odchylka aplikovana pro pocatecni Cast konkrétniho signélu
kontrolovaného v pfedchozi kapitole; pramér okolnich hodnot byl pro téchto prvnich
1000 vzorkt stanoven vzdy ze Ctyf okolnich vzorku.

Bude-li vyjadfend relativni odchylka od prameéru okolnich hodnot v nékterych
Casech vys§i, nez stanovend mez, fekneme, Ze dany vzorek je mimo poZadovanou
toleranci. Takovy vzorek dle diskutovanych poZadavki nahradime jiz ziskanym
aritmetickym pramérem okolnich hodnot. Tento postup provedeme pro vSechny métené
hodnoty zaznamenaného datového souboru; vysledny efekt muZeme s vyhodou
pozorovat v logaritmickych soutfadnicich. UZ z povahy meétfeného signédlu a z relativni
miry Sumu je patrné, Ze parametry algoritmu pro ndhradu vzorkii mimo uréenou
toleranci musime operativné volit na zdkladé konkrétnich dat, jeZ mdme k dispozici.
PredevSim musi byt vhodné zvolena procentuelni hranice, od niZ vzorky vyradit
a nahradit, a variabiln€é musi byt zvolen pocet okolnich vzorki, s jejichz primérem
pocitame. Niz§i pocet okolnich vzorki uvedeného testu volime pro pocatecni Cast
signdlu, a vyssi pocCet pro dalsi ¢4sti signdlu. Pro konkrétni signdl a dal$i signély ziskané
opakovanym meéfenim téhoZz vzorku za téméf shodnych podminek jsem zvolil
povolenou mez o velikosti 1 %. VSechny vzorky, u nichz odchylka od priméru
prevysuje uvedenou mez budou nahrazeny aritmetickym pramérem okolnich hodnot.

5

Obr. 4.24 Relativni odchylka méfenych hodnot od priméru okolnich hodnot
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Upraveny prubéh plavodniho piimo méfeného signdlu ukazuje obr. 4.25.
Pro vzorky signalt do ¢asu 1000 s (méfenych po 1 s) byly do vypoétu primeéru okolnich
vzorkli zahrnuty celkem Ctyfi okolni vzorky, pro zbytek signdlu 28 okolnich vzorkd.
Vypocty byly provedeny v tabulkovém procesoru MS Excel.
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Obr. 4.25 Upraveny prubéh po vyfazeni vzorkit mimo povolenou toleranci

Z upraveného prubéhu vyse popsanym algoritmem muZeme pozorovat, ze relativni mira
Sumu byla do jisté miry potlacena. V ptfipadé konecné ¢4sti signdlu s vysokou relativni
urovni Sumu je jiz potlaceni Sumu nedostate¢né; pro tuto C¢ist signdlu bude vhodnéjsi
zpracovat data znovu jinym typem statistické funkce. Na posledni ¢4st upraveného
signdlu bylo shleddno pouzit statistickou funkci median. Tento typ priméru je vyhodny
pro piipad prameéru dat, které obsahuji urCity pocet prokazatelné vadnych vstupnich
hodnot, jejichz velikost je vyrazné rozdilnd oproti aritmetickému priméru vsech
ostatnich hodnot. Pouziti standardniho aritmetického primeéru neni v takovém piipadé
dostatec¢né ucinné. Funkce medidn umozZni zvolit takovou hodnotu ze vstupniho souboru
dat, kterd se nejvice blizi aritmetickému primeéru, pficemz prokazatelné chybné
naméfené hodnoty jsou bezpecné eliminovdny. Vysledek pouZiti statistické funkce
medidn je ukdzéan na obr. 4.26 niZe.

Statisticka funkce medidn je v podstaté specidlni variantou vyjadieni pruméru;
medidn je hodnota stfedniho prvku vybérového souboru dat sefazeného podle velikosti
hodnot. V oblasti TDRS bude vybeérovym souborem pro aplikaci funkce medidn
mnoZzina po sobé jdoucich vzorkli vybijecitho proudu, jez byly naméfeny
1 zkontrolovany. Median daného souboru ziskame setfidénim mnoZiny vSech hodnot
souboru (redlnych Cisel) od nejmensi po nejvetsi a ndasledné vybérem té hodnoty, kterad
se nachdzi pifimo uprostied takto setfidéného seznamu. Snadno jiZ shleddme, Ze pokud
zkoumany vyberovy soubor dat obsahuje nekolik ojedin€lych hodnot zatiZzenych hrubou
chybou, s hodnotami vyrazné¢ mensimi nebo vétsimi oproti zbytku hodnot, tak tyto
ojedin€élé hodnoty nebudou mit Zaddny vliv na vysledek pouZité statistické funkce
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medidn; v sefazeném seznamu hodnot vybérového souboru leZi totiz hodnoty s hrubou
chybou mimo stfedni ¢éast takto uspofddaného seznamu, odkud se vybird ptesné
prostiedni prvek. Eliminace mensiho poc¢tu hodnot s hrubou chybou funkei medidn jsou
vlastnosti, které s vyhodou vyuZijeme v oblasti TDRS pfi zpracovani hodnot vybijeciho
proudu dielektrik.
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Obr. 4.26 Upraveny prubéh po aplikaci statistického praméru medidn

Vzhledem k detailnim vlastnostem funkce medidn, jako jsou moZnost eliminace
vice hodnot s hrubou chybou a ziskani priméru, bude vyhodné pouzit tuto funkci spise
pro Cast signdlu s malou strmosti poklesu v Case. Idedln€ by se mélo jednat o shodna
opakovand méteni dané veliCiny, v pfipadé méteni TRDS aplikujeme funkci medidn na
tu Cast signélu, jenZ odpovidd pomalejSimu poklesu proudu v Case; v této druhé Casti
sejmutého signélu s ¢asem fiddové nad 10° s jiz vyrazné€ narusta vliv Sumu v signalu a
zéroven se hodnota uZitecného signdlu v Casovém okné o velikosti ne€kolika desitek
sekund prakticky piili§ neméni. I kdyby doslo v kone¢né casti pivodniho méfeného
signdlu vybijectho proudu kjeho rychlym zmeéndm, zfejmé& by vlivem Spatnych
Sumovych poméri ve skuteCné ziskaném signdlu tyto rychlé zmény nebyly
pozorovatelné.

Vstupnim signdlem byl diive upraveny signdl s nahrazenymi vzorky leZicimi
mimo zvolené toleran¢ni pdsmo. Funkce medidn byla aplikovdna pro vzorky s €asy nad
1000 s, pricemZ kazdy dil¢i vzorek s informaci vybijeciho proudu v Case byl nahrazen
medidnem 30 okolnich hodnot vstupniho datového souboru; do vypoctu medidnu je nyni
zahrnut 1 zkoumany prostfedni vzorek signdlu (vybijectho proudu dielektrika
v konkrétni Casovy okamzik).

Pro kompletni shrnuti vysledkt a G¢innosti statistickych tprav zvoleného jediného
signdlu je na obr. 4.27 kopie predchoziho grafu korigovaného signdlu doplnéna
o prolozeni vynesenych hodnot jednoduchou funkci. Z tohoto grafu vyplyva,
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Ze provedenymi statistickymi upravami zadaného signdlu se nepodatilo dostatecné
opravit nejhiife zasazenou ¢ast signdlu poruchami, coz se do jisté miry dalo o¢ekavat.

-10
A1 T
< 12
8 13
14
15
0 1 2 3 4 5

log t (s)
Obr. 4.27 Korigovany signél jednoho méteni s proloZenim hodnot

Origindlni data tedy mohou byt bez pfipadnych problému zpusobenych hrubymi
poruchami, které pronikly na vystup i statistického zpracovani, pouZitelnd v rozmezi
casu do 31000 s. Vzhledem k fyzikélni platnosti métenych dat do doby 6000 s ziskany
vysledek pln€ vyhovi pro dalsi zpracovéni. V piipadé€ specidlnich potieb by bylo mozné
pro opravu poskozené Casti signdlu nasadit vhodnou interpolacni funkci, nebot’ se zd4,
7e smérnice dané zdvislosti v logaritmickych soufadnicich vykazuje pro posledni Céast
mefeného Casu témef nemeénnou hodnotu. Pii tomto feSeni vSak jiZz hrozi moZné riziko,
Ze by byla ztracena vyznamnd Cast uZiteCného signdlu a nahrazena jednoduS$im
interpolacnim prub&hem.

Na dalSim obr. 4.28 je uvedeno celkové zhodnoceni provedenych uprav
pii aplikaci na jediny vstupni signdl vybijeciho proudu dielektrika. V logaritmickych
soufadnicich jsou vyneseny prubéhy méfeného a opraveného signdlu s uméle zkracenym
Casem, aby byl opraveny signdl technicky pouZitelny. V semilogaritmickém zobrazeni
je slinedrni osou spolecn€ zobrazen chybovy signdl dany rozdilem méteného
a opraveného signalu vybijeciho proudu.

Vyse popsanym zpusobem jsou zfejme¢ vyCerpany standardni moznosti
statistického zpracovani signala aplikované na jediny konkrétni signal dielektrickych dat
v Casové oblasti. Posledni moZnosti, jak lze jeSt€ zvySit dcinnost statistického
zpracovani piimo meétenych dielektrickych dat TDRS z hlediska potlaceni ruSivych
signala, je opakované provadéni experimenti a nasledné vyuziti praméru dil¢ich
vysledka [47]. Metodu vyuziti opakovanych meéfeni v Casové oblasti byla v ramci
moznosti naseho pracovisté vyuZzita.
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Obr. 4.28 Zobrazeni pivodniho, opraveného a chybového signélu

Hlavnimi problémy opakovanych méfeni dielektrickych dat v Casové oblasti jsou
asovd ndro&nost a zdroveti obtiznost zajistit shodné okolni podminky méfeni. Casové
naroCnost realizovaného dil¢tho méfeni se pohybuje v relacich jednoho dne. VEtsi potize
zpusobuje nutnost zajistit shodné okolni podminky v podobé predevsim shodné teploty
a relativni vlhkosti prostoru, kde se nachdzi méteny vzorek. V idedlnim ptipadé by se
pro dany ucel pouzil vhodny systém — teplotni komora, kryostaticky systém ¢i exsikator.
Zajisténi pozadované teploty i vlhkosti je technicky znacné ndrocné a i v piipadé
uspesné realizace mize byt mnohdy ne zcela slucitelné se systémem méfeni vybijecich
proudu dielektrik. PotiZe nastavaji se zptisobem pfipojeni a stinéni zkoumaného vzorku
dielektrika uvnitf méfici komory. PouZiti potfebného propojovaciho pfislusenstvi véetné
specidlnich nizkoSumovych koaxidlnich kabeld s rozsitenym teplotnim rozsahem muze
v kaZzdém pripad€ zhorSit parametry pracovi§t¢ TDRS; principielné dojde k ovlivnéni
parametri méfené¢ho dielektrika parametry propojovacich koaxidlnich kabel a také
nastane zhorSeni Sumovych pomért aparatury vétsi trovni indukovaného ruseni.

Pokud by se uvazovalo pouZiti kryostatického systému, je nutné si uvédomit,
Ze pii Cinnosti vykonnych kompresorovych jednotek (nutnych pro chlazeni vzorku)
napajenych z elektrorozvodné sit€¢ vznikd silné ruSeni elektromagnetickym polem
a kromé toho jsou souCasné produkovany silné mechanické vibrace. Oboji muze mit
obecné za nasledek dalsi zhorSeni Sumovych parametrti pii méfeni vybijeciho proudu
dielektrik.

Na naSem pracovisti se provadéla opakovand méfeni vybijecich prouda zvoleného
dielektrika bez pouZiti specidlnich zafizeni pro stabilizaci teploty a relativni vlhkosti
(viz obr. 4.29). Teplota a vlhkost dosaZzend v danych laboratornich prostorech vSak byla
kontrolovédna po skonCeni experimentu. Kazdy experiment a predev§im samotnd fize
meéfeni vybijeciho proudu téchto opakovanych meéteni zacinala vZdy ve stejnou dobu
v prubéhu dne. Méfeni vybijeciho proudu, tedy tfeti faze daného méficiho cyklu
nasledujici po nabiti vzorku, zapocalo vzdy o pulnoci. To je dulezité nejen z hlediska
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dosazeni vice podobnych hodnot teplot a vlhkosti v priibéhu opakovanych experimentd,
ale téz z divodu ovlivnéni méreni mensim energetickym rusenim z okoli.
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Obr. 4.29 Zobrazeni korigovanych vysledkt deviti opakovanych méfeni TDRS

Obrazek vysSe (obr. 4.29) uvadi vysledek deviti opakovanych méfeni TDRS
vybranych z vice méfeni za stanovené podminky, aby relativni vlhkost okoli v Case
ukonceni experimentu byla blizkd jediné shodné hodnot€, nebot' se u daného vzorku
karboxymetylcelulézy predpokladd vyraznd zavislost dielektrickych parametri
na vlhkosti. Byly vybrany vysledky pfimych meéfeni, které prob&hly
pfi relativni vlhkosti okoli asi 25 % v zavéru méfeni. VSech devét zméfenych signalt
vybijecich proudi bylo podrobeno statistickému zpracovani dle vyse uvedeného postupu
a na konkrétnim obr. 4.29 jsou zobrazeny prave tyto korigované prubéhy.

Vysledny koneCny signdl se ziskal aplikaci statistické funkce medidn na danych
devét opakovane métrenych prabéha pro kazdy méfeny Casovy okamzik, viz obr. 4.30.
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Obr. 4.30 Zobrazeni statistického priméru median deviti opakovanych méreni

V této Casti prace jsme se zabyvali zdkladnimi dpravami dat ziskanych pfimym
meéfenim Casového prubéhu vybijectho proudu dielektrik. Po provedeni uvedenych
Uprav jiz ve vétSin€ pripadi muzeme takto oSetfeny signdl povazovat za findlni vysledek
méfeni vyjadieny v pavodni Casové oblasti, ktery se podrobi vhodné metode pievodu
dat do oblasti frekvencni.

V tento moment zbyvd jeSteé posoudit, zda zdkladni metody zpracovani signilu
aplikované v Casové oblasti byly pravé nejvyhodnéjSim moznym feSenim. Data byla
doposud zpracovavana statisticky vcetné prubéZné optické kontroly korigovaného
signdlu. Stanoveni hranice, kdy jsou vySe popsané metody postacujicim feSenim nebo
zda musime pouZit jiné specidlni dpravy, byvad praktickym problémem. Vhodnost
zakladnich tdprav se odviji od povahy skute¢né ziskaného signdlu méfici aparaturou,
tj. rozsahu meéfenych hodnot, strmosti poklesu signdlu v ¢ase a odpovidajici miry
i povahy obsazeného Sumu v signélu.

Kontrolu a zdkladni dpravy pfimo méfenych dat popsané v kapitoldach 4.2.1 a 4.2.2
tedy aplikujeme vzdy, a aZ na zdklad¢ vysledného signdlu posoudime, zda-li by bylo
vhodné nasadit dalSi zpracovani dat v podobé Cislicové filtrace signdlu. Pro piipadné
nasazeni Cislicové filtrace bychom jako vstupni signdl pouzili pfimo meéfend data
po provedené optické kontrole dle kap. 4.2.1. Zakladni typy Cislicovych filtrd a metody
Cislicového potlaceni Sumu obsaZeného v signdlu byly rozebrany vyse v kapitole 2.3, ale
vzhledem k povaze namé&fenych dat a vlivu meéfici aparatury nebyly dédle experimentdlné
ovéfeny.
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4.3 Prevod dielektrickych dat do frekvenéni oblasti

Cilem této kapitoly je teoreticky rozbor procesu pifevodu dielektrickych dat
ziskanych v ¢asové oblasti do oblasti frekven¢ni. PrestoZe vyjadieni dielektrickych dat
vobou zminé€nych oblastech se povaZzuje informacnim obsahem ekvivalentni,
tak z hlediska praktické vyuzitelnosti pro vétSinu aplikaci nejen v dielektrické relaxacni
spektroskopii byvd obvyklé vyuzit dielektrickd data vyjaddiend jako funkci kmitoctu.
V zavéru této kapitoly bude uveden pouZzity algoritmus pfevodu dielektrickych dat
ziskanych aparaturou TDRS do frekvenéni oblasti ke stanoveni prubéhu komplexni
permitivity.

4.3.1 Princip prevodu dielektrickych dat z ¢asové oblasti do frekvencni

Zakladni myslenka ekvivalence prevodu dielektrickych dat spocivd v aplikaci
vybranych obecné platnych vztaht zteorie dielektrik pro odvozeni potiebného
transformac¢niho vypoctu mezi ¢asovou a frekvencni oblasti. Zikladni transformacni
popis lze tedy odvodit pouzitim vztahu definujicim vektor elektrické indukce (10)
a vztahu odvozenym porovndnim vyjadieni (15) a (18) a integraci:

P=g,(e;—¢.) [o().Edt , (61)
0

suvazovanim predpokladu, Ze ke skokové zmeéné€ intenzity elektrického pole
(skokovému poklesu) doSlo v nulovém Case v ramci Casové osy. RozSitenim aplikace
vztaha (10) a (61) pro stiidavy harmonicky signdl a matematickymi dpravami se ziska
vyjadfeni komplexni elektrické indukce pro tento ¢asovy prubéh budiciho pole:

Dit)=¢€,6 Et)+P(t)= e, £E=¢g,E, e’ | e +(g5—€.) j (p(t).e(_j‘“”)dt} , (62)
0

odkud se jiZz provede potiebné vyjadieni hlavniho transformacniho vztahu pro vypocet
komplexni permitivity [2]. Nasledujici rovnice tedy vyjadiuji zdkladni transformacéni
vztah mezi Casovou a frekvencni oblasti pro vzdjemny ptevod dielektrickych dat
v oblasti dielektrické relaxacni spektroskopie, v€etné doplnéni o vypocCty jednotlivych
sloZzek komplexni permitivity:

o

Ew)=¢€(w)- je"(w) =€ +(e,—¢.) Igo(t).e(_j‘“”)dt , (63)
0
() =¢e,_ +(& —Sw)igo(t).cos(a)t)dt , (64)
0
() =(e;,-¢€.) Tgo(t).sin(a)t)dt . (65)

0
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Z praktickych divodi musi byt pfesné definovdn vztah mezi funkci poklesu ¢(7)
a funkci danou vybijecim proudem dielektrika.

V piipadé vybijeciho proudu dielektrik je funkce poklesu piimo Umeérnd zdvislosti
vybijeciho proudu dielektrika:

):M ) (66)

E.—E_)o\t
( s oo)§0( .U,

Pfi uvazovani nabijecich proudi dielektrika by bylo nutné pfed provedenim vyse
uvedeného vypoctu eliminovat vodivostni proud dielektrika, jenZ vykazuje v dané
zavislosti téméf konstantni hodnotu. Konkrétnim vyjadienim funkce poklesu z prabehu
vybijeciho proudu se jiz obdrzi vysledné praktické vztahy pro vypocet obou slozek
komplexni permitivity:

E(f)=€e,+ TiDEPOL (t).cosmfryde , (67)
0*~0 0
L=
'(f)= Nipgpor (t)sinRz.f.)dr (63)
C,U, ! 0

Prakticky problém aplikace transformacnich vztahi vSak spociva v potfebé znalosti
optické permitivity £_, piipadné i statické permitivity £ pro pfesny vypocet relativni
permitivity £”. Potfebné hodnoty permitivity zkoumaného vzorku pro mezni hranice
frekvenci jsou v béZnych podminkédch obtizné méfitelné ¢i odhadnutelné bez neimerné
vysoké odchylky ve srovndni se skute€nymi parametry.

4.3.2 Prehled matematickych metod prevodu dielektrickych dat

V této kapitole bude doplnén popis prevodu dielektrickych dat o konkrétni
zpusoby aplikace v praxi. Mimo piimé nasazeni Fourierovy transformace v diskrétni
podobé ve forme numerického vypoctu patii mezi nejcastéji pouzivané metody pievodu
dielektrickych dat Hamonova aproximace. Pred uvedenim konkrétnich aplikacnich
postupt prevodu dielektrickych dat bude rozebrana dalsi varianta odvozeni zdakladniho
transformac¢niho vztahu pro pfevod dielektrickych dat z Casové oblasti vyuZivajici
absorp¢ni konduktivitu [48].

Jak vyplyvda zpopisu experimentdlnich meéficich metod, meéfeni velikosti
polarizace v Case se provadi nepfimym méfenim zaloZenym na meéfeni prabéhu proudu
dielektrikem po skokové zmeéné intenzity elektrického pole mezi nulovou hodnotou
a zndmou nenulovou hodnotou Ejp. Proudova hustota proudu dielektrikem je dédna
vztahem:

(0

jn="2

S =9,.Ey+&,.E).0()+&,.E,.h() , (69)

kde 7 je mérnd elektrickd vodivost dielektrika (uvazovanad pfi expozici dielektrika
v konstantnim stejnosmérném elektrickém poli), &¢) jednotkovy (Diractv) impuls,
h(t) impulsni charakteristika definujici jednoznacné dany dielektricky systém. Impulsni
charakteristika A(f) je nyni funkci s ekvivalentnim vyznamem, jako funkce poklesu Ci
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odezvy. Na zdklad€ definice funkce impulsni charakteristiky 1ze odvodit vztah této
funkce a pfimo meéfenych dielektrickych dat v Casové oblasti scilem ziskat opét
matematicky zapis souvislosti mezi touto funkci impulsni charakteristiky a frekvenénim
prubéhem komplexni permitivity.

Pro ziskani dikazu, zda vySe uvedena funkce impulsni charakteristiky (69) tvoii
v podstaté¢ dpravu standardné vyuzivané funkce poklesu (16), se pouZije obecné
vyjadieni hustoty proudu (2) z Maxwellovych rovnic:

. - dD
jO)=y.E+— . (70)
ot
Po dosazeni vyjadieni elektrické indukce D= EO.E +P (10) a uvaZovani odvozeni
praveé pro nabijeci polarizacni proces, pii kterém ma velikost intenzity elektrického pole
prubéh dany funkci jednotkového skoku 1(z), plati:

P
j(t)= y.E(t)+€,.E,.5(1) + ddy ) (71)

Dale se vyjadii derivace velikosti polarizace (13) dle Casu jako:

ar_
dr

a néasledné se dosadi zpét do rovnice (71):

(., -1).€).E).0(t)+&,.(6g —E.).Ey.00(1) , (72)

J(O) = V.E@) + €,.E,.0(1) + (£, —1).6,.E,.0(t) + (€ —€.) £, Eg.0t) . (73)

Nyni se porovnanim rovnic (73) a (69) ziskd presny matematicky zdpis impulsni
charakteristiky sledovaného dielektrického systému:

h(t)= (e, —D.0@)+ (g5 —€..).0(1) . (74)

Z provedeného odvozeni vyplyvd, Ze potfebnd casovd funkce impulsni odezvy
dielektrického systému, kterd bude vyuzita nize, ma prubéh pftiblizné odpovidajici
funkci poklesu. Dals§i pokracovdni této varianty odvozeni transformacniho vztahu
prevodu dielektrickych dat do frekven¢ni oblasti spociva vydélenim pavodniho vztahu
(69) intenzitou elektrického pole pro obecné vyjadieni zdvislosti mémé vodivosti
dielektrika v Case, a to po aplikaci jednotkového skoku intenzity elektrického pole
ve funkci nabijeni dielektrika:

_ 0 _ i

7o Et) E,S

=Y, +&00)+7, (1), (75)

pficemZ ya je absorpcni konduktivita pfi nabijeni dielektrika s potlaCenim vlivu
vodivostniho proudu dielektrik. Absorp¢ni konduktivita v dusledku potlac¢eni vodivostni
slozky konduktivity vtomto vyjaddfeni v podstaté¢ Ciselné odpovidd resorpeni
konduktivité, kterou jiZz lze snadné€ji zmeéfit pfi vybijeni dielektrika, s ndsledujicim
zapisem:

7/ (t) ~ iDEPOL (t) — iDEPOL (t).go
A =

, (76)
E,.S C,U,
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kde Cy je geometrickd kapacita vzorku a Ej intenzita budiciho elektrického pole
dle dfive zavedenych konvenci:
S U
C,=¢,—, E,=—2, 77
0 0 d 0 d ( )
kde d zna¢i tloustku dielektrika. Absorpéni konduktivita je déna impulsni
charakteristikou dielektrického systému, vztazenou k polarizaci:

V4 (1) = &,.h(1) . (78)

Transformacni vztah pro konverzi veliin z Casové oblasti do frekvencni 1ze odvodit
i na zakladé teorie systému [48]. Dielektrikum se takto povazuje za technicky systém,
jehoz vstupni veli¢inou v ¢asové oblasti je indukce ekvivalentntho vakuového
kondenzitoru &.E a veli¢inou vystupni je odpovidajici polarizace P reédlného
zkoumaného dielektrika; impulsni charakteristika tohoto systému nese oznaceni A(r).
Hledany transformacni vztah je moZno nyni vyjadfit jako frekvencni pienos

uvazovaného systému dany Fourierovou transformaci jeho impulsni charakteristiky:
P(w

O Eriun} . (79)

&, E(w)

Zaroven plati, Ze leva strana vySe definované rovnice tvoii dle (11) standardni definici
dielektrické susceptibility:

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

Po vyjadieni komplexni permitivity jako funkce kmitoctu, dosazeni vztaha (76), (78)
se obdrzi vypocet:

é(w)=ze(w)+1:1+FT{7A—(’)}=1+i- iperor D) -jorg, _ gy L

i (t).e”dt
£, g 1 E,S C,U, !DE”"L

0

Vysledny zde znovu uvedeny transformacni vztah ekvivalentni rovnicim (67), (68) se
ziska s uvazenim ptisp€vku rychlych polarizaci k celkové permitivité:
Py 1 K . —j.o.t
E@) =€ +———[ippe, (e “"dt . (81)
0~0 o

4.3.2.1 Primd aplikace Fourierovy transformace

Pro ptevod dielektrickych dat definovanych vybijecim proudem jako funkci Casu
do frekvenéni oblasti 1ze obecné pouZzit zdkladni transformacni vztah (63). Vzhledem
k nékterym praktickym skutecnostem danym povahou ziskanych vstupnich dat vSak
vznikaji omezeni, kterd se musi vhodnym zpusobem respektovat, aby se zajistila
spravna interpretace ziskanych dat v budoucim meéfitku kmitoCtid. Je nutné mit
na pameti, Ze piimo meéfend data vybijeciho proudu dielektrik mame zpravidla
k dispozici v podobé diskrétnich vzorkd snimanych konstantnim vzorkovacim
kmitoCtem s omezenym Casem meéfeni, pfiCemzZ tato data jsou uloZena ve vhodném typu
datového souboru pro zpracovdni osobnim pocitaCem. Z povahy piimo meétrenych dat
jednoznacné vyplyva, Ze vypocet integrdlu (63) prechdzi na numericky vypocet sumace
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sou€inu méfené hodnoty a komplexni exponencidly pro kazdy vzorkovaci okamZzik.
Ideové se tedy jednd o zpracovini diskrétniho signdlu diskrétni Fourierovou
transformaci:

cmap=e. +2. 3y, (k.At).cos(Z.mmTk) : (82)
0 k=0
& maf) =23 y.(kAn.sin27- ’%k) : (83)
0 k=0

kde dostupny kmitoctovy krok signdlu po transformaci Af = 1/(N. At); At je vzorkovaci
perioda, N pocet naméfenych vzorku (tj. délka signdlu v poctu vzorkl dat) a maximalni
moZzny vyuZzitelny kmitocet dle vzorkovaciho teorému fax = 1/(2.A7).

Pfi provddéni numerického vypoctu Fourierovy transformace pro tcely pfevodu
dielektrickych dat je nutné respektovat omezeny Casovy interval, v némzZ jsou naméfend
dielektrickd data k dispozici. Prvnim problém ¢ini skute¢nost, Ze s dostupnou technikou
je prakticky nemozné zméfit dostatecné presné€ vybijeci proud dielektrika pro nulovy
Casovy okamzik odpovidajici pfepnuti systému do funkce vybijeni dielektrika. V tento
kriticky Casovy okamZzik vznikaji v podstaté neodstranitelné chyby jak v ¢asové oblasti,
tak v ,,amplitudové” (frekvencni), zpisobené prechodnym déjem pfi prepinani funkce
aparatury a nasledné téZz zpusobem Cinnosti elektronického meéficiho pfistroje
(programovatelného elektrometru). ProtoZe z hlediska principu vypoctu Fourierovy
transformace musi byt zndma vstupni velicina (vybijeci proud) v po€ate¢nim ,,nulovém*
Case, pouZzijeme takto prvni meéfenou hodnotu vybijeciho proudu jako hodnotu
odpovidajici v nulovém case bez ohledu na preciznost jejiho ziskani. Pfed touto aplikaci
se vSak provede po predeslé korekci dat optickd kontrola, zda pravé tato hodnota neni
zatizena vysokou chybou od oc¢ekdavanych hodnot. Z divodu vyssi relativni chyby
pocateCnich mefenych hodnot vybijectho proudu dielektrik je vhodné povazovat
vysledky Fourierovy transformace u nejvysSich moznych kmitocti odpovidajicich
vzorkovacimu teorému za vysledky spiSe orientaCni zatizené vyssi relativni chybou.
V ptipadech pozorovatelného poSkozeni ziskaného signdlu pfed transformaci je vhodné
za dostateCné presné povazovat vysledky méfeni do nejvyssiho kmitoCtu definovaného
dle Hamonovy aproximace o hodnoté¢ 0,1/At, tedy do kmitoctu pétkrat nizsiho, nezZ po
transformaci poskytne vypocet béZnou Fourierovou transformaci.

vvvvv

omezend doba trvani celého mefeni. Pro aplikaci transformacniho vypoctu by bylo
idedlni mit k dispozici méfeni trvajici velmi dlouhou dobu s méfenymi hodnotami, které
v posledni Casti méfeni spojit€¢ klesaji k témé&f nulovym hodnotdm. PouZiti pouze
naméfeného souboru dielektrickych dat md po provedeni Fourierovy transformace,
jak bylo experimentdlné ovéfeno, za nasledek ,,zvInéni* prubéhu spektralni funkce
ruSivym signdlem, jehoZ perioda opakovani na kmitoCtové ose Cini v jednotkdch Hz
pfevracenou hodnotu doby trvani vstupniho zpracovdvaného signdlu.

Z hlediska praktického teSeni byl ovéfen piistup k potlaeni vlivu nedostateCné
doby méfeni v podobé prodlouzeni puvodniho signalu vybijeciho proudu dielektrika
exponencidlné klesajici funkci dle literatury [49]. Pifiklad ndhrady casti signélu
navazujici exponencidlni kfivkou je uveden na obr. 4.31; ndhrada signdlu probéhla
od okamziku 6000 sna casové ose. Jako matematicky model se uvazuje funkce
vyjadfujici exponencidlni pokles sledované veliCiny dle rovnice (14b), u niZ se Casova
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konstanta ziskd na zdkladé vypoctené smernice semilogaritmického grafu
a multiplikativni konstanta rovnice se dopocte pro posledni uvazovany ¢asovy okamzik
puvodniho signdlu tak, aby na sebe kfivky (puvodni a doplnény signdl) v tomto bodé
navazovaly.

PrestoZze mame z experimentdlnich divodu k dispozici dostatecné dlouhy signal
vybijeciho proudu s riznou kvalitou dle aktudlnich podminek experimentu, v obecném
piipadé maji data fyzikdlni platnost pouze po dobu rovnou 1/3 doby nabijeni méfeného
dielektrika [11]. Dle naznacené metodiky tedy prodlouZeni signdlu spoCivd v doplnéni
vlastniho signalu od mista jeho konce vhodnym pozvolné klesajicim prabéhem. Misto
konce se standardn€é voli jako zminénd maximdlni doba fyzikdlni platnosti
dielektrickych dat v Casové oblasti, ostatni nadbytecné ziskand méfend data se nahradi
doplnénym prubéhem. Zvolend matematickd funkce, jiZz se signal ,,prodlouzi“, vSak
nesmi obsahovat Zaddné lokdlni extrémy a musi monoténné& klesat téméf k nulové
hodnoté. Kazda timto zptsobem prodlouzena funkce dana namétrenymi dielektrickymi
daty se podrobi Fourierové transformaci. Krome vySe uvedeného maximdlniho kmitoc¢tu
pouZzitelného po transformaci se musi respektovat dolni pouZitelny kmitocet, ktery se
vzhledem k charakteru vstupnich dat musi vdzat na hodnotu 1/3 doby nabijeni
dielektrického vzorku pfed méfenim (pro pfibliznd meéfeni). Odpovidajici dolni mez
kmitocCtového pdsma se tedy uri v piipadé standardni Fourierovy transformace jako
pfevracend hodnota doby pouZitelnych dielektrickych dat.

Z hlediska prakticky provedenych méfeni se v odiivodnénych piipadech vyskytne
otdzka, zda-li by nebylo mozné néjak vyuZzit nadbytecn€ dlouho méfend data vybijeciho
proudu. V rdmci této ivahy se jednd o data vybijeciho proudu métend déle nez 1/3 doby
nabijeni dielektrika, kterd zaroven nevykazuji pfili§ velky Sum ¢i jiné poruchy ani
znamky prokazateln€ nedostateCné doby nabijeni. Vybijeci proud dielektrika zatiZeny
hrubou chybou zpiisobenou predev§sim nedostate¢nou dobou nabijeni — tj. nemajici
z tohoto divodu zcela jisté fyzikdlni vyznam, lze rozpoznat v logaritmickém grafu
zavislosti proudu v Case jako velmi rychly strmy pokles proudu k velmi nizkym
hodnotdm; takovy strmy pdd funkce vybijectho proudu byvd pokraCovdnim jinak
obvyklého prabéhu (v logaritmickych soufadnicich napf. blizkym lomenym piimkam).
V odivodnénych piipadech je mozno v ramci experimentu jako pouzitelna data pouZit i
fyzikéln€ neplatnou delsi Cast ziskanych ¢asovych dat, pfiCemz pfti interpretaci vysledku
experimentu se musi zohlednit povaha dat, tj. vysledné dielektrické spektrum signélu
po transformaci odpovidajici nejniz§im frekvencim je jen hrubym odhadem mozZné
skuteCnosti za predpokladu, Ze vybijeci proud dielektrika by definovala mocninna
funkce. Pro standardni méfeni s dobrou jistotou vysledku je tedy nutné dodrZet fyzikalné
dané podminky experimentu a nejistd data v piipadé€ potieby doplnit fddné provedenym
meéfenim s dostate¢nou dobou nabijeni dielektrika.

4.3.2.2 Aproximace funkce poklesu mocninnou zdvislosti

Pifimy vypocet dielektrického spektra aplikaci Fourierovy transformace je
z praktického hlediska nejpfesn€jSim moznym feSenim, zaroven vSak vykazuje nejvetsi
vypocetni ndroCnost vcetn€ vysSe popisovanych realizacnich potiZi v podob& uprav
vstupnich dielektrickych dat pfed samotnym zpracovianim. Pro usnadnéni pfepoctu
dielektrickych dat do frekvencni oblasti byla proto v minulosti vytvofena fada pocetnich
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postupu transformace s riznym stupném slozitosti i presnosti, s cilem provést vypocet
jednoduse a rychle, mnohdy i1 bez nutnosti nasazeni vypocetni techniky.

Prvni zde wuvedeny zjednoduSeny algoritmus pfevodu dat bude zaloZen
na aproximaci funkce poklesu mocninnou zdvislosti. Pro fadu dielektrik lze totiz
nahradit pribéh vybijeciho proudu mocninnou funkci s nepatrnou chybou, tudiz proud,
funkce poklesu i absorpcni konduktivita nabyvaji podoby:

K
=K1, ¢(t)=c U e —¢ )fs , Va@O =y, =D, (84)
0~ 0°\*™S oo

kde K, s jsou konstanty. Absorp¢ni konduktivitu ya v tomto vyjddieni definuje parametr
s a hodnota této konduktivity v prvnim uvazovaném ¢asovém okamziku pfi konstantnim
vzorkovani s periodou 1 s. Transformacni integrdl Fourierovy transformace (63) lze
vyjadrit s pouZzitim Eulerovy funkce I" (gama) jako:

n(-)
'0

;/A(t_ D

=0

&(w) = -T'(1—-s). s1n7 pro O0<s<1, (85)

& (@) = T(- s).cos% pro 0<s<1. (86)

4.3.2.3 Hamonova aproximace

Hamonova aproximace vychdzi =z ptfedchoziho pfedpokladu, Ze funkce
dielektrickych dat v Casové oblasti je ddna s vysokym stupném podobnosti mocninnou
funkci. Z divodu dal§itho usnadnéni vypoctu je vSak doplnéna podminka pro exponent
této mocninné funkce, aby lezel v pozadovaném intervalu:

i(t)y=Kt”, se(0312) . 87)

Stanovenim povoleného intervalu exponentu s se zajisti poZzadovand ndhrada Casti
rovnice (86) tak, aby platilo:

(a).t)s.l“(l—s).cos%zl pro t = 0,61 0,02 . (88)

Za piedpokladu uvedené podminky jiz plati uZitecné zjednoduSeni pro prevod mezi
méfenym Casovym okamzikem a odpovidajicim bodem na kmitoCtové ose po prepoctu
mefené hodnoty Hamonovou aproximaci do frekvenéni oblasti [2], s pfedpokladem
ekvivalence velikosti vybijeciho proudu a absorpéni konduktivity dle vztahu (76):

061 0l
9005 89
1= (89)
1
£f)=¢ +yA£ :2”] T(1-s).sin -2 (90)
- 2718, S-S
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1
7/A£t = ]
ﬂ ) 91)

e = e

Obdobné jako pii pouziti standardni Fourierovy transformace i zde vznikaji potize

optické permitivity.

Vzhledem ktomu, Ze Hamonova aproximace patii v oblasti TDRS
k nejpouzivan€jSim metoddm rychlého pfiblizného vypoctu dielektrického spektra,
nasledujici obrazky ilustruji vysledek provedeného numerického vypoctu Fourierovy
transformace pro ob¢€ slozky komplexni permitivity a Hamonovy aproximace (pouze pro
stanoveni ztratového ¢isla) u vysledkt méteni dle kap. 4.2.2.

-10,0
<
— 12,5 -
(o)
9

-15,0

0 2500 5000 7500 10000
t(s)

Obr. 4.31 Ukdazka nahrady ¢asti vstupniho signdlu exponencidlni funkci
pied provedenim Fourierovy transformace
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Obr. 4.32 Vysledky vypoctu frekvencniho prubéhu relativni permitivity
Fourierovou transformaci
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Obr. 4.33 Vysledky vypoctu frekvencniho prubéhu ztratového cisla Fourierovou
transformaci a zjednodusenou variantou (Hamonovou aproximaci)

Na nésledujicich obrazcich je uveden piiklad méné vhodné aplikace prevodu
dielektrickych dat do frekvenni oblasti na neupraveny ptimo meéfeny signdl v Casové
oblasti. Vstupni signal byl i pfesto dle pozadavku dielektrickych meéfeni TDRS
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prodlouZen exponencidlni funkci. Vysledny signdl ve frekvencni oblasti ziskany
standardni Fourierovou transformaci jiz vykazuje Sum netinosné relativni velikosti.

0,10
Fourierova
transforma
&
5 0,05
W
0,00
-4 -3 -2 -1 0
log f (Hz)
Obr. 4.34 Ukazka vysledku prevodu dielektrickych dat aplikovaného
na neupraveny piimo meéteny signdl vybijeciho proudu dielektrika
(frekvencni pribéh relativni permitivity)
0,075
M Hamonova
aproxim
0,050
"t
0,025
0,000

Obr. 4.35 Ukazka vysledku prevodu dielektrickych dat aplikovaného
na neupraveny piimo meéteny signdl vybijeciho proudu dielektrika
(frekvencni prabéh ztratového Cisla)
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4.3.2.4 Aproximace absorpcni konduktivity souctem exponencidl

Aproximace prubéhu vybijeciho proudu dielektrik ¢i ekvivalentné vzato absorpcni
konduktivity souctem exponencidl patii mezi tradicni metody pro analyzu dielektrickych
spekter [11], [48]. Pfedpokldda se zavislost absorpcni konduktivity v ndsledujicim tvaru
s pouzitim pomocné veliCiny Ag;:

=)

Va :Z%"e , Ag; = — . (92)
i=1
Komplexni permitivita pro tento ptipad aproximace dielektrickych dat nabyv4 tvaru:

L Ag, .~ Ag .o,

dwy=¢€,+) i

. 93
T+’ T T+’ 1] )

4.3.2.5 Transformace pro pripad casovych dat s proménnou vzorkovaci
periodou

V nékterych piipadech meéfeni dielektrické relaxacni spektroskopie v Casové
oblasti se pouzivd systém méfeni vybijectho proudu dielektrik s proménnym
vzorkovacim intervalem téchto piimo méfenych Casovych dat. Z hlediska vyuziti
zékladniho vztahu pro pfevod dat do frekvencni oblasti (63) je patrno,
Ze uvazovana transformace plati pouze pro konstantni Casovy interval pofizeni vzorku
pfi numerickém vypoctu integralu a v pfipadé pouZziti promé€nného €asového intervalu
musi byt vypocty modifikovany. Nasazeni upravenych vypoctovych metod mé obecné
za nasledek zhorSeni presnosti vysledku transformace.

Pouziti promé&nného Casového intervalu pfi sniméni dielektrickych dat v Casové
oblasti Cislicové vybavenym pracovis$tém zdanlivé zptisobi na prvnim misté komplikace
s vhodnou metodou pfevodu dat do frekvencni oblasti a spolehlivosti vysledku.
Z hlediska praktickych aspekti méfici metody vSak mohou tuto nevyhodu plné nahradit
nasledujici skuteCnosti. Plnohodnotnd (diskrétni) Fourierova transformace standardné
meéfeného signdlu TDRS s konstantni ¢asovou periodou je po strance vypocletni jiZ
naroCné&jsi operaci. Naroc¢nost je mySlena v souvislosti s obzvlasté vysokym poctem
vstupnich hodnot ¢asovych dat, coZ byva obvyklé pravé u mefeni TDRS. Vypocetni
ndroCnost Fourierovy transformace Cinila vyrazngj$i potiZze zejména v dobdach, kdy
nebyla k dispozici dostate¢n€ vykonnd vypocetni technika. I pfesto vSak jiz samotné
portizeni datového souboru vysokého poctu pifimo méfenych hodnot mnohdy zptsobuje
potiZe v souvislosti s rychlosti zdpisu dat a doby pfistupu na pouzivané datové médium,
kterym byva zpravidla pevny disk osobniho pocitace. Uvedeny princip zmeény
vzorkovaciho kmitoCtu v prubéhu ziskdvani dielektrickych dat v Casové oblasti,
zpravidla prodluzovianim vzorkovaciho intervalu s rostoucim ¢asem, je tedy vyhodny
s ohledem na rozumnou redukci mnoZstvi pfimo méfenych dat v ¢asové oblasti.

Del$i métené Casy vybijeciho proudu, kde je pravdépodobnost rychlych zmén
uzitecného signdlu nizkd, odpovidaji nizZ§im frekvencim, proto neni nutné v téchto
nejdelSich Casech méfit s puvodni vzorkovaci periodou jako pfi pocCatku meéfeni.
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Omezend kapacita datového média i moznosti vypocetni techniky byly ziejmée hlavnimi
divody pouziti vzorkovani sproménnou vzorkovaci periodou v dielektrickém
spektrometru popsaném v ¢lanku F. Mopsika [41]. I kdyZ by bylo nejvyhodné&;jsi pouZzit
logaritmické rozlozeni vzorkovacich period, tj. aby byl podil dvou po sobé nasledujicich
vzorkovacich okamziki roven konstanté, v konkrétnim piipadé dielektrického
spektrometru se pouzila metoda zjednodusend. Méfeny prabéh vybijectho proudu se
rozdélil na nékolik Casovych intervali podobného rozsahu v ramci logaritmické osy
Casu, a na kazdém zvoleném intervalu probihalo meéfeni s konstantni vzorkovaci
periodou, pfi€emZ na poc¢itku méfeni s nejmensi moznou délkou. Vysledkem z hlediska
vyhod byla vyznamnd redukce mnozZstvi piimo méfenych dat pfi nezménéném rozsahu
méfeni.

Vyraznou vyhodou se pouziti systému zpracovani dat srozdilnou vzorkovaci
frekvenci stdvd v pripadé opakovaného meéfeni jednoho vzorku vice aparaturami
v Casové oblasti za ucelem ziskdni maximélniho moZného kmitoc¢tového rozsahu.
Za uvéazeni pouziti standardni Fourierovy transformace pro diskrétni soubor vstupnich
dat potfebujeme mit k dispozici hodnoty vybijeciho proudu méfeny relativné velkym
vzorkovacim kmitoCtem, napt. alesponi o hodnoté 1 kHz, a to po dobu co nejdelsi, napf.
alespoti 1 hodinu. Pokud soucasné€ uvazime potfebny rozsah méfenych proudu priblizné
v jednotkdch pA pii konstantnim vzorkovacim kmitoCtu, zjistime, Ze mefici piistroj
suvedenymi parametry, tedy velmi citlivy a extrémné rychly elektrometr, je mimo
moznosti soucasné vyrabéné meéfici techniky. Jediny mozny zpusob je opakované
meéfeni téhoZz vzorku dielektrika riznymi aparaturami v Casové oblasti. Pro nejmensi
hodnoty vybijecich proudd by se pouzil standardné provedeny Cislicovy elektrometr.
Naopak pro nejkratsi ¢asy fadoveé pod 1 s pro rozsiteni detaili méfenych hodnot proudu
dielektrikem se musi pouzit patficné rychlé méfici zafizeni; z hlediska dostupného
vyrabéného sortimentu se vSak musime spokojit s citlivosti o mnoho fada horsi pfi
soucasné mnohem horsi presnosti, nebot’ nezbude jinak nez pouZit specidlni rychlé
meéfici prevodniky vybavené zpravidla napéfovym vstupem s parametry nevhodnymi
pro nizkouroviiovd meéfeni. Vhodnou rychlou méfici kartu s moZnosti sbéru dat
vredlném Case nabizi ve svém sortimentu napf. firma National Instruments [50].
Pro tucely dielektrické relaxacni spektroskopie v Casové oblasti je uvedené fteSeni
pouzitelné, nebot’ v nejkratSich Casech meéfeni pravé na jeho pocatku jsou hodnoty
vybijectho proudu dielektrik nejvyssi a v absolutni hodnoté vyssi o nékolik fadu,
neZ na konci méfeni.

Pokud uvaZime, Ze mame k dispozici soubor nameéfenych hodnot vybijeciho
proudu dielektrik s rozdilnymi pevnymi hodnotami vzorkovaci periody pro zvolené
intervaly méfenych Casu, tak zfejmé jednou z jednodussich moznosti bude pro pfevod
do frekvenc¢ni oblasti pouZzit standardni Fourierovu transformaci aplikovanou separdtné
na vstupni data nasledujicim zptsobem. Uvazujeme, Ze méfeny signal byl se vzorkovaci
periodou 1 ms méfen nejprve rychlou vzorkovaci kartou po dobu 10 s, a poté
standardnim elektrometrem se vzorkovdnim 1 s po Cas jedné hodiny. Uvedenym dobam
mefeni vybijectho proudu musi samoziejmé odpovidat patiicné zvolené dostatecné
dlouhé doby nabijeni vzorkud pfed méfenim, tfikrat az desetkrat delsi neZ doba méfeného
vybijeni. Transformacni vypocet diskrétni Fourierovou transformaci se tedy provede jak
pro signdl se vzorkovaci periodou 1 s a celkové délky jedné hodiny, tak pro signdl se
vzorkovaci periodou 1 kHz sdélkou 10 s. Praktickym problémem zlstava potiz
s chybou méfeni na okrajich méfeného pdsma kmitoCti Ci Casi pouzitymi dvéma
aparaturami a zpusob korekce téchto nehomogenit ve vysledcich méfeni. Z hlediska
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Vv

provedenych experimenti lze usoudit, Zze vySS$i ,,vdhu“ Ci platnost muazZeme dat
vysledkiim méfeni elektrometrem pro Casy delsi nez asi 5 sekund. Pokud bychom tedy
méli k dispozici kromé& elektrometru i vhodnou rychlou meéfici kartu, korekci
v ptipadnych rozdilech opakované meéfenych dat bychom provedli za predpokladu,
7e data ziskana elektrometrem pro Casy od asi 5 sekund méfeni déle se budou povazovat
za spravnd a k témto hodnotdm se napevno upravi data zrychlé méfici karty, a to
pouzitim multiplikativni korek¢éni konstanty.
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5. Vysledky

Tato kapitola obsahuje souhrn vysledki daného dielektrického materidlu méfeny
metodou dielektrické relaxacni spektroskopie v Casové oblasti pfi pokojové teploté
a doplikove ve frekvencni oblasti s vyuZitim kryostatického systému pro zajiSténi
Sir§tho a zdroveni definovaného teplotniho rozsahu méfeni.

Predmétem vSech opakovanych meéfeni sestdvd vzorek karboxymetylceluldzy
(KMC) Blanézy E (Herkules — Aqualon) v podobé félie tloustky 16 mm. Pro tdcely
dielektrickych meéfeni v Casové oblasti a stejné tak meéteni ve frekvencni oblasti
do kmitoctu 1 MHz byl pouzit vzorek s nanesenymi grafitovymi elektrodami o prameéru
19 mm, ptfi¢em?z tyto elektrody byly opatieny vyvody. Pro méfeni na vysokofrekvenénim
analyzatoru s pouZitim experimentdlni aparatury dostupné na Univerzit€¢ Augsburg [35]
se vytvoril kruhovy vzorek s nanesenymi elektrodami (bez piipojenych vodici)
ze stiibrné pasty o pruméru 5 mm.

5.1 Porovnani vlivu mérici aparatury a zpracovani dat na kvalitu
vysledkii

Tato kapitola obsahuje vysledky opakovanych méfeni provedenych na obou
typech vyvijenych aparatur méfeni vybijecich proudt dielektrik. Jednd se o aparaturu se
ctyfvodiCovym pripojenim vzorku (tfireléovou) a o aparaturu s dvouvodiCovym
pfipojenim vzorku (dvoureléovou), jejichz konkrétni obvodovd feSeni byla podrobné
rozebrédna v kapitole 4.1.

Pro kazdy typ aparatury bylo vybrdno v ramci srovnani pét opakovanych prubéhu
nameétenych pfi co nejvice se shodujicich okolnich podminkich. Nejprve je vybrin
jediny prubéh ze vSech péti méfeni, na némz se aplikuje dfive ovéfeny postup
zpracovani. TentyZz postup se aplikuje na statisticky pramér (medidn) vSech péti
opakovanych meéfen.

5.1.1 Vysledky méreni aparatury se ¢tyrvodi¢ovym pripojenim vzorku

Tato méfeni vyuZivala méfici obvod realizovany dle schématu na obr. 4.6. Méfeny
vzorek KMC byl upevnén v drzdku a v tomto uspotfdddni umistén ve stinéné skiifice.
Pivodni aparaturou se CtyfvodiCovym pfipojenim vzorku bylo provedeno celkem 16
opakovanych meéfeni v obdobi 8. 2. — 4. 3. 2008. Pro toto zpracovéni se vybralo pét
prubéhi, které vykazovaly co nejmensi vzajemné odchylky, nebot teplota a relativni
vlhkost u té€chto méfeni nebyla jeste sledovéna.
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log | (A)

log | (A)

5.1.1.1 Vysledek jednoho méieni TDRS ze dne 23. 2. 2008
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Obr. 5.1 Piimo méfeny prabéh vybijeciho proudu KMC (23. 2. 2008)
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Obr. 5.2 Upraveny priubéh vybijeciho proudu (23. 2. 2008)
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Obr. 5.3 Frekvencni prabéh relativni permitivity (23. 2. 2008)
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Obr. 5.4 Frekvencni prabéh ztratového Cisla (23. 2. 2008)

Z provedeného meéfeni a zpracovani dat na zaklade zjiSténého dielektrického spektra 1ze
konstatovat, Ze métreny vzorek vykazuje prokazatelné relaxacni maximum na kmitoctu
cca 2,5 mHz, dle uvazované varianty provedené Fourierovy transformace.
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5.1.1.2 Vysledek opakovanych méreni z obdobi 12. — 23. 2. 2008

V této Casti prace je zpracovano celkem pét prub€hti vybijectho proudu méfeného
vzorku KMC. M¢éfeni probehla ve dnech 12., 13., 20., 22., 23. 2. 2008.

Na naésledujicim obrazku je jiz ukdzan vysledek statistického priméru median
upravenych méfenych prabéhd, tj. kazdy dil¢i pfimo méfeny signal byl nejprve upraven
matematickym postupem pro sniZeni miry Sumu, dle kap. 4.2. Vysledny statisticky
pramér byl jiZz podroben pfevodu do frekvencni oblasti Fourierovou transformaci.
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Obr. 5.5 Statisticky prameér (medidn) péti vybranych mérenych prabeha
z obdobi 12. —23. 2. 2008
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Obr. 5.6 Frekvencni prabeh relativni permitivity (12. — 23. 2. 2008)
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Obr. 5.7 Frekvencni prabéh ztratového ¢isla (12. — 23. 2. 2008)

Vysledné prabéhy slozek komplexni permitivity odpovidajici pruméru péti opakovanych
mefeni (za piiblizné shodnych podminek) vykazuji opét prokazatelné relaxacni
maximum obdobné jako spektrum vypoctené na zdklade jediného dil¢tho méfend.
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5.1.2 Vysledky méreni aparatury s dvouvodicovym pripojenim vzorku

Nésledujici méteni byla provedena na vyvinuté aparatufe s dvouvodiovym pfipojenim
vzorku dle obr. 4.16. Méteny vzorek KMC jiz nebyl upevnén v drzdku, ale svymi
vyvody byl (pfiletovanim) pfipojen na upravené vyvody kontaktd jazyckového relé.
Vzorek byl takto ponechdn voln€ v prostoru stinéné skiiniky tak, anizZ by se jakkoliv
dotykal vnitinich komponentt aparatury ¢i stinéni.

5.1.2.1 Vysledky jednoho méieni ze dne 7. 4. 2008
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Obr. 5.8 Piimo méfeny prabéh (7. 4. 2008)

Na ndsledujicim obrazku je pro zajimavost zobrazen detail ¢asového pribéhu, v némz
lze pozorovat hrubé chyby v nameétfenych hodnotich, na néz uZ nedostaCovalo
matematické zpracovdni méfeného signdlu. Poruchy v upraveném signdlu se vSak
nachdzeji Casem mimo oblast fyzikdlni platnosti dat (nad 6000 s).
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Obr. 5.9 Detail signdlu po uprave v semilogaritmickém zobrazeni (7. 4. 2008)
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Obr. 5.10 Frekven¢ni prabéh relativni permitivity (7. 4. 2008)
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Obr. 5.11 Frekven¢ni prubéh ztratového cCisla (7. 4. 2008)

Na zakladé provedeného dil¢iho méfeni téhoZz vzorku KMC ze dne 7.4.2008 1ze shledat,
Ze transformovany signdl v podobé dielektrického spektra opét vykazuje v méfeném
rozsahu frekvenci prokazatelné relaxani maximum. V pfipad€ nyni pouzité aparatury
s vyhodné&jSim dvouvodicovym piipojenim vzorku v prubéhu méfici periody vsak tento
kmitocet relaxaéniho maxima rozpozndvdme nepatrné niZe na kmitoCtové ose neZ
v ptipadé pfedchoziho typu méfici aparatury, a to o hodnote 1,3 mHz.

5.1.2.2 Vysledek opakovanych méreni z obdobi 21. 3. - 7. 4. 2008

Pro ucely srovnani vysledkti méfeni obéma typy aparatur byla vybrana opakovana
mefeni provedend opét za priblizné shodnych podminek. Diky jiz provddéné kontrole
relativni vlhkosti a teploty na pracovisti bylo vybrano pét prub€hti zapocatych
pii relativni vlhkosti blizké hodnot€ 25 % a zaroven pfitom co nejvice podobnych tak,
aby se tyto prubéhy co nejvice pfiblizovaly hodnotami vybijectho proudu v ramci
meéfenych Cast. Jednd se o méfeni provedena ve dnech 21., 27., 28. 3. 2008, 2., 7. 4.
2008.
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Obr. 5.13 Frekven¢ni prabéh relativni permitivity (21. 3. — 7. 4. 2008)
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Obr. 5.14 Frekven¢ni prubéh ztratového Cisla (21. 3. — 7. 4. 2008)

Provedenymi vypocty bylo opét zjiSténo relaxacni maximum, odpovidajici kmitotu cca
1 mHz.

5.2 Vysledky opakovanych méreni v ¢asové oblasti

Vyvinutou zdokonalenou méfici aparaturou s dvouvodiCovym piipojenim vzorku
bylo provedeno celkem 38 opakovanych méfeni v obdobi 7. 2. — 13. 5. 2008. V rdmci
experimentt byla na pocatku kazdého experimentu (tj. pocatku faze definovaného vybiti
vzorku) kontrolovdna teplota a relativni vlhkost na méficim pracovisti. Prevdzna ¢ast
nameétfenych hodnot teplot a relativni vlhkosti bohuzel po vyhodnoceni nevykazovala
zadny dostateCne¢ prokazatelny vztah s hodnotami vybijectho proudu dielektrika
v nékterych stanovenych Casech méfeni. Z divodu vétsitho poctu naméfenych prubéhd,
které jiz vykazovaly vyraznéjSi vzdjemné odchylky, bylo ndsledn€ stanoveno
pro vhodnou selekci prabéht k zdvéreCnému zpracovani nasledujici kritérium.
Pro kazdy naméfeny priubéh se vypocetla hodnota vybijeciho proudu odpovidajici Casu
5000 s jako aritmeticky priumér hodnot celkem 1000 okolnich vzorkd proudu; okolni
hodnoty do prameéru byly vzaty z divodu eliminace malého vysledného Sumu, ktery se
vyskytuje v signdlu i po provedenych matematickych dpravéch.

Na nésledujicim obrdazku je zobrazena zdvislost zminéného vybijecitho proudu
pro Cas 5000 s v zdvislosti na ¢isle méfeni, pfi¢emz Casovy rozdil po sob&€ uvazovanych
meéfeni Cinici 1 aZ 3 dny nebyl uvazovan. Kazdé po sobé& v ¢ase nésledujici mé&feni méa
pfifazeno index meéfeni o jednotku vyssi.
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5.2.1 Vybér namérenych hodnot opakovanych méreni aparaturou
s dvouvodi¢ovym pripojenim vzorku

Pro vybér méteni provedenych za co nejvice shodnych podminek byla stanovena
podminka, Ze vybijeci proud v Case 5000 s musi spliiovat podminku, Ze se bude
pohybovat v urCitém intervalu. Interval byl zvolen sohledem na prumér vsech
sledovanych proudd v c¢ase 5000 sa jejich rozptyl. Prabéh proudu vzorkem
v diskutovany Cas po sobé jdoucich méfeni vykazuje prokazateln€ rostouci zdvislost
(obr. 5.15). Tato zavislost mize mit vice pfiCin, od proménnych podminek meéfeni
(teploty, relativni vlhkosti) aZ po procesy spojené s namdhdnim a tudiz starnutim
vzorku. Z divodu obav pfed moznymi nevratnymi zménami parametrd meéfeného
vzorku byly vybrany ziskané prabéhy, u nichz zminény vybijeci proud splnil podminku:
Isp00 = I(t = 5000 s) € (0,02;0,06) pA.

0,10
*

0,08 ..
— . '
<& 0,06 o T ee 4

.
% 0’04 * ‘e - 90 * g" *s
— . * * e
. %
0,02 +
0,00
0 10 20 30 40
n

Obr. 5.15 Prabéh velikosti proudu Ispoo po sobé nasledujicich méfen{

5.2.2 Vysledek vybéru opakovanych méreni dle stanovené metodiky

Na zédkladé stanovené podminky pro vybér naméfenych prubéhti vybijeciho
proudu bylo z celkového poctu 38 opakovanych méfeni vybrdno 28 meéfeni, u nichZ byl
mefeny proud ve sledovanych Casech meéfeni v uZSim intervalu hodnot a zdroven
nepatfil mezi nejvys$si hodnoty proudd vyskytujici se u poslednich provedenych méfeni.
Z téchto celkem 28 meéfeni byl stanoven statisticky prumér (medidn) znéhoZ se
vypocetly vysledné zdvislosti komplexni permitivity.
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Obr. 5.16 Statisticky primér (median) celkem 28 vybranych ¢asovych pribéht
vybijeciho proudu dielektrikem (7. 2. — 13. 5. 2008)
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Obr. 5.17 Frekven¢ni prabéh relativni permitivity (7. 2. — 13. 5. 2008)
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Obr. 5.18 Frekvenéni prubéh ztratového Cisla (7. 2. — 13. 5. 2008)

5.3 Doplnéni vysledki méreni o méreni ve frekvencéni oblasti

5.3.1 Méreni frekven¢nim analyzatorem HP 4284A

Zkoumany vzorek dielektrika (KMC) byl pro doplnéni vysledk podroben méfeni
ve frekvenéni oblasti aparaturou dostupnou na Ustavu fyziky VUT Brno. Vzorek byl
umistén v kryostatickém systému Janis CCS-400-204 a jako akéni prvek samotného
meteni byl pouZit frekvencni analyzdtor HP 4284 A. Vysledky méfeni teplotni zdvislosti
komplexni permitivity testovaného vzorku KMC vykazovaly velmi nizkou zavislost
parametri na teploté, proto je na nasledujicich obrazcich ukazan nejprve samostatné
prubéh slozek komplexni permitivity pro pokojovou teplotu (300 K) a dale pak pro dvé
teploty leZici prakticky na okraji promé&fovaného teplotnitho pasma, tj. teploty
50 a 300 K. Celé méfeni probéhlo dne 6. 8. 2008, vzorek byl nejprve méten v pritbéhu
ochlazovani z pokojové teploty po teplotnich krocich 50 K, a po dosaZeni teploty 10
K méfeni se v prubéhu oteplovani méfeni provedla znovu.
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Obr. 5.19 Frekven¢ni prabéh permitivity a ztratového cisla pfi teploté 300 K
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Obr. 5.20 Frekvencni prabéh permitivity pfi teplotach 50 a 300 K

-127 -




Dielektrickd spektroskopie karboxymetylcelulézy v Casové oblasti

1,25

+ 300 K
1,00 + 50 K //gg\\
0,75 //
0,50 Afy
0525 .“/? .
0’00 S ¥ 5SS S e

2 3 4 5 6
log f(Hz)

)

Obr. 5.21 Frekven¢ni prabéh ztratového Cisla pfi teplotach 50 a 300 K

5.3.2 Méreni vysokofrekven¢nim analyzatorem HP 4291A

Tato méfeni byla provedena na vyzkumném zafizeni Univerzity Augsburg.
Zkoumany vzorek byl v Sirokém rozsahu teplot promeéfen na vysokofrekvenénim
analyzatoru HP4291A a pfitom byl teplotné stabilizovdn kryostatickym systémem.
Vzhledem ke specifickym praktickym dusledkim nékterych nepfiznivych jevu
pfi méfeni v rdmci kmitoCtového rozsahu pfistroje vcetné piisluSenstvi s rozsahem
1-1500 MHz je niZe prezentovdna pouze Cast naméfenych dat, kterd nevykazuje
prokazatelné znamky zvySenych chyb meéfeni.
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Obr. 5.22 Frekvencni pribéh permitivity a jeji teplotni zavislost (1 — 245 MHz)
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Obr. 5.23 Frekven¢ni prubéh a teplotni zavislost ztratového Cisla (1 — 245 MHz)
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6. Zaver

V predloZzené doktorské disertani prici jsou uvedeny vysledky méfeni
dielektrickych vlastnosti KMC, coZ je derivit celulézy s mnoha oblastmi pouZiti. Rada
jeho aplikaci, napf. jako pojiva v 1éCivech ¢i lepidla, je zaloZena na elektrostatickych
interakcich elektrickych ndboju v povrchovych vrstvach €i rozhranich. To je také duvod
pro jeho studium elektrickymi metodami.

Teziste DDP spocivd v experimentdlni ¢4sti. Pfedmétem této experimentdlni Casti
bylo kompletni pofizeni Casovych zdvislosti vybijecich proudii kondenzatoru, jehoz
dielektrikem byl zkoumany vzorek, véetné zvlddnuti velkého rozsahu mérenych hodnot
(10" - 10" A), Sirokého Easového intervalu méfeni (1 — 10° s ~ 1 den), s tim
souvisejictho velkého poctu vzorkd, oSetfeni vlivi vnéjstho ruseni, redukce Sumu,
zpracovani vysledkd az po findlni Fourierovu transformaci a konstrukci dielektrického
spektra ve frekvenéni oblasti. Uspokojeni vSech téchto pozadavki si v podstaté
vyZadalo zcela novou realizaci experimentalniho zarizeni.

Za ptinosy DDP lIze povaZovat predevSim nasledujici:

® porizeni dielektrického spektra KMC ve frekvencnim intervalu
20 uHz - 0,5 Hz,

® identifikace relaxacéniho maxima pii teploté okoli na frekvenci 1 mHz
a stanoveni jeho parametrq,

® vyypracovdini metodiky potlacovdni Sumu, zaloZzené na kombinaci
konstruk¢nich, obvodovych i softwarovych prvki,

® realizaci experimentdlniho zafizeni véetné manudlu pro jeho uziti, které tak
muZe poslouzit pro jiz rutinni méfeni dielektrickych vzorkd i dal$im
uzivatelim.

Vramci priace byla ziskdna dielektrickd spektra KMC metodou dielektrické
relaxacni spektroskopie v Casové oblasti v kmitoctovém rozsahu 20 uHz — 0,5 Hz, kde
bylo identifikovdno relaxa¢ni maximum o frekvenci fnax = 1 mHz. Odpovidajici Casova
konstanta tohoto relaxacniho maxima pfi teploté okoli €inila T = 159 s a ztratové Cislo
e”” = 0,027. Pro doplnéni vysledka byla také pofizena dielektricka spektra ve frekvencni
oblasti dvéma aparaturami v celkovém rozsahu frekvenci 100 Hz — 250 MHz, v nichZ
vzorek vykazoval prokazatelné relaxacni maximum pii kmitoCtu fn = 104 kHz
s odpovidajici hodnotou ztratového Cisla €’ = 1,014.

Pro realizaci méteni dielektrické relaxacni spektroskopie v Casové oblasti byla
vyvinuta aparatura, kterd obsahuje specidlni obvodové feSeni a stinéni méficiho obvodu
tak, aby se zajistilo maximalni mozné potlaceni ruSivych signald obsazenych v signélu
uziteCném jiz v pribéhu meéfeni. Déle byla vypracovana metodika potlacovani Sumu
zaloZend na matematickém zpracovéani pofizeného souboru dat vybijectho proudu
dielektrik ziskaného pifimym meéfenim. Jednd se o vyuZiti metod matematické statistiky
aplikovanych pro specifickou oblast dielektrickych méteni, a to jak na dil¢i jednotlivé
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zméfené prubéhy vybijecich proudd dielektrik, tak na soubory dat ziskanych
opakovanym meéfenim téhoz vzorku.

Kromé& vyvinuté experimentdlni méfici aparatury pro casovou oblast
dielektrickych méfeni byl jako soudst feSeni grantového projektu FRVS 1162/2008/G1
vypracovan manudl, jenz umozni dal§im uZivatelim vyuzit dané experimentdlni
pracovisté pro snadné ovéfené meéfeni dielektrickych parametri raznych vzorki
materidlu.
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specializace pristrojovd elektronika. Diplomova price byla vypracovdna
na téma ,,Defibrilator.

2005 —2009 Doktorské studium na Ustavu Fyziky FEKT VUT v Brné, obor

teleinformatika.
Jazyky
English
Grantové projekty

FRVS 1162/2008/G1 Modernizace vybaveni laboratofe spektroskopickych méficich
metod.
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