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Wstep

Elektrochemiczna spektroskopia impedancyjna to potezne narzedzie
analityczne wykorzystywane w wielu obszarach badawczych. Pierwotnie stuzyta
gtéwnie do pomiaréw warstwy podwadjnej na elektrodzie, jednak wraz z rozwojem
elektroniki i komputeryzacji zyskata znaczgco na popularnosci. Wspotczesnie
metoda ta stosowana jest miedzy innymi w badaniach parametrow powiok
korozyjnych, baterii, materiatdw wykorzystywanych w elektronice i optoelektronice,

a takze w dziedzinach takich jak biologia i biomedycyna.

Przedmiotem niniejszej pracy jest opracowanie oraz wykonanie stanowiska
laboratoryjnego umozliwiajgcego pomiary metodg spektroskopii impedancyjnej.
Prostota metody w potgczeniu z jej popularnoscig oraz dostarczanym przez wyniki
bogactwem informacji pozwala na wysokg ocene walorow dydaktycznych
tworzonego stanowiska. Cel pracy oraz stawiane wymagania zostaty opisane

w rozdziale 1.

W rozdziatach 2 oraz 3 zawarto wstep teoretyczny pozwalajgcy na
wprowadzenie czytelnika w problematyke omawianego zagadnienia. W rozdziale
2 skupiono sie na krotkim opisie metody i stosowanych w niej sygnatach
wymuszajgcych. Omdéwiono roéwniez takie zagadnieniach jak transmitancja
widmowa czy impedancja. Rozdziat 3 to matematyczne wyprowadzenia

odpowiedzi uktadow elektrycznych na state oraz zmienne napiecie wyjsciowe.

Rozdziat 4 to oméwienie zagadnienia impedancji obwodow elektrycznych wraz
z matematycznymi wyprowadzeniami impedanc;ji dla elementéw RLC. W dalszej
czesci rozdziatu zostaty omowione przyktady obwoddw charakterystycznych dla
spektroskopii impedancyjnej. W opisach zostaty zawarte charakterystyki Nyquista
oraz Bodego wraz komentarzem. Wykresy te stanowig sposéb prezentacji
wynikow w opisywanej metodzie. Rozdziat konczy sie opisem impedanciji

Warburga i elementu stato-fazowego.

W rozdziale 5 zostaly przedstawione metody pomiarowe stosowane
w spektroskopii impedancyjnej. Omawiane metody to m. in.: FRA, FTT, czy tez

metoda mostkoéw AC. Rozdziat ten konczy opis zagadnien teoretycznych w pracy.



W rozdziale 6 skupiono sie na omowieniu wykonanej aplikacji pomiarowe;j
wchodzgcej w sktad stanowiska pomiarowego. W rozdziale zostat zawarty krotki
opis srodowiska programistycznego, karty pomiarowej oraz panelu uzytkownika

i diagramu blokowego aplikaciji.

Rozdziat 7 to opis projektu ptytki testowej. W opisie zostaty omdwione sciezki
stanowigce element badany w projekcie oraz przedstawiono zestawienie

elementéw wykorzystanych do stworzenia ptytki.

W rozdziale 8 zostat przedstawiony przedmiot badan oraz wyniki wraz
z wnioskami. Badania podzielono na 4 obszary: pomiar impedancji, wptyw
zastosowania goldpinéw na wynik pomiaru, wptyw kierunku zmiany czestotliwosci
wymuszenia na wynik pomiaru oraz wptyw ilosci okreséw sygnatu pobudzajgcego
na wynik pomiaru. Dla dwdch $ciezek wyznaczono schematy ukfadéw

zastepczych.

W rozdziale 9 zawarto podsumowanie wykonanych prac oraz wnioskow
uzyskanych w procesie analizy badan. Praca dyplomowa zakoczona jest opisem

mozliwych kierunkéw rozwoju projektu.



1. Cel i zakres pracy

Celem pracy magisterskiej jest zaprojektowanie i zbudowanie stanowiska
laboratoryjnego do badan uktadéw RLC metodg spektroskopii impedancyjne;.
W skitad stanowiska powinna wchodzi¢ ptytka testowa z obwodami RLC oraz
aplikacja pomiarowa. Aplikacja powinna charakteryzowaé sie nastepujgcymi

cechami:
® generowanie sygnatu wymuszajgcego,
® akwizycja danych,
® automatyczny pomiar dla catego zakresu czestotliwosci,

® prezentacja danych pomiarowych na wykresie oraz w postaci

tabelarycznej,

® zapis danych pomiarowych do pliku.
Zakres pracy obejmuje:

® przedstawienie zagadnien teoretycznych zwigzanych z spektroskopig

impedancyjna,

® omowienie metod pomiarowych stosowanych w spektroskopii

impedancyjnej,
® zaprojektowanie ptytki testowej z uktadami RLC,
® stworzenie aplikacji pomiarowej,
® przeprowadzenie badan,
® prezentacja i omowienie wynikow,

® przygotowanie instrukcji laboratoryjnej.



2. Spektroskopia impedancyjna

Spektroskopia impedancyjna (EIS —  Electrochemical Impedance
Spectroscopy) to metoda powszechnie stosowana w  badaniach
elektrochemicznych oraz korozyjnych [1]. Polega na pomiarze liniowej,
elektrycznej odpowiedzi badanego materialu pobudzonego matym sygnatem
elektromagnetycznym w szerokim zakresie czestotliwosci. Wyniki pomiaréw sg
przedstawiane najczesciej za pomocg admitancji lub impedancji obiektu i mogg
zaleze¢ od zewnetrznych czynnikow wymuszajgcych. Do czynnikdéw zewnetrznych

— parametrow — sg zaliczane [2]:

e temperatura,
e wilgotnosé,

o fala swietlna,
* Qaz,

e cisnienie, itp.
2.1. Sygnaly wymuszajace

Odpowiedzi elektryczne sg uzyskiwane poprzez zastosowanie réznych

sygnatéw wymuszajgcych w postaci funkciji:

e harmonicznej,
e skokowej,

e liniowej,

e 0 - Diraca,

e losowej lub pseudolosowe].

Zastosowanie roznych rodzajow sygnatdw wymuszajgcych pozwala na zebranie
wiekszej ilosci informacji o cechach badanego materialu. Przyktadowo
zastosowanie wymuszenia w postaci skoku jednostkowego napiecia jest przydatne
do badania wtasciwosci izolacyjnych materiatu [2]. W niniejszej pracy stosowanym

sygnatem wymuszajgcym jest napiecie sinusoidalne.



2.2. Transmitancja widmowa, impedancja

W wyniku pomiaréw przeprowadzonych metodg spektroskopii impedancyjnej,
otrzymuje sie zbior wartoSci zespolonej wielkosci elektrycznej w funkcji
czestotliwosci w przedziale kilku dekad. Na jego podstawie mozliwe jest

przeprowadzenie petnej analizy wiasciwosci dynamicznych badanego obiektu.

Wiasciwosci dynamiczne ukfadow liniowych w dziedzinie czestotliwosci sg
zazwyczaj opisane przez transmitancje widmowg H(w). Wielkos¢ ta przedstawia
zalezno$¢ pomiedzy wejsciowym sygnatem sinusoidalnym x(t) = Xsin(wt),
a sinusoidalnym sygnatem wyjsciowym (odpowiedzig) przesunietym w fazie y(t) =

Ysin(wt + ¢) dla takiej samej czestotliwosci (pulsacji) w [2]:
H(w) = |H(w)|e/?) (2.1)

gdzie: modut |H(w)| = Ejest znany jako amplitudowa, a argument ¢ = argH(w) =

¢(w), jako fazowa charakterystyka transmitancji widmowej H(w). W spektroskopii
impedancyjnej transmitancja widmowa H (w) przyjmuje posta¢ admitancji Y (w) lub

impedancji Z(w). Impedancje definiujg réwnania:

Z(w) = % = |Z(w)|e/?@), (2.2)
Z(w) = ReZ + jImZ, (2.3)

gdzie: ReZ oraz ImZ sg odpowiednio czescig rzeczywistg i urojong impedanciji.

Zaleznosci pomiedzy przedstawionymi wielkosciami sg nastepujgce:

1Z] = J (Re2)? + (ImZ)?, (2.4)
ImZ

p(w) = arctg RTZZEZB' (2.5)

ReZ(w) = |Z|cos, (2.6)

ImZ(w) = |Z|sing. (2.7)

Z definicji impedancji Z(w) (2.2) wynika, iz pomiar sprowadza sie do okreslenia
wartosci amplitudy pragdu ptyngcego przez badany obiekt oraz przesuniecia

fazowego pomiedzy przytozonym napieciem a tym prgdem [2].



3. Odpowiedz uktadoéw elektrycznych

3.1. Stale napiecie wejsciowe

Przytozenie wymuszenia (napiecia, prgdu) do uktadow elektrycznych skutkuje

wystgpieniem odpowiedzi. Przylozenie statego napiecia u(t) do rezystancji R
powoduije przeptyw pradu definiowanego jako i(t) = % Jesli takie samo napiecie
przytozone zostanie do szeregowego potgczenia rezystancji R i pojemnosci C,
catkowity spadek napiecia jest réwny sumie spadkéw napie¢ na kazdym
z elementéw. Zaktadajgc, ze u(t) = % gdzie q jest fadunkiem zmagazynowanym
w kondensatorze, dane jest nastepujgce réwnanie:

t

u(t) = i(OR + ? — i(OR + 1/cj i(t)dt (3.1)
0

Powyzsze réwnanie moze by¢ rozwigzane przy uzyciu transformaty Laplace’a lub
rézniczkowania. Rézniczkujgc réwnanie (3.1) otrzymujemy:

di(t) N i(t) B ldu(t)

= (3.2)
dt ~ RC R dt

ktére dla znanego u(t) moze by¢ rozwigzane przy uzyciu standardowych metod

dla rownan rézniczkowych.

Transformatg Laplace’a funkcji f(t) nazywamy funkcje:

LF@) = £6) = F(s) = [ et (3.3)

Transformata Laplace’a jest czesto uzywana do rozwigzywania rownan
rézniczkowych i catkowych. Parametr s jest parametrem zespolonym s = v + jw,
gdzie j =+—1, jednak w tym rozdziale bedzie rozwazana tylko jego cze$¢

rzeczywista s = v. Poddajgc réwnanie (3.1) transformacie Laplace’a, biorgc pod

uwage, ze L( fot i(t)dt) = 1) otrzymujemy:

’
S

U(s) = I(s)R + Is) (3.4)
sC

co prowadzi do:

10



1(s) = U(S)1 (3.5)

R+E

0}
1(s)

rezystancji Q i nazywany impedancjg Z(s). Przeksztatcajgc réwnanie (3.5)

Stosunek transformat Laplace’a napiecia i pradu jest wyrazany w jednostce

otrzymujemy:

U(s) 1
Z(S)=m=R+E (3.6)

Odwrotnoscig impedancji jest admitancja, Y(s)=$. Obie wielkosci sg

transmitancjami i przeksztatcajg jeden sygnat (np. przytozone napiecie) w inny (np.

prad) i nazywane sg immitancjg.

Dla szeregowego potgczenia rezystancji R i indukcyjnosci L, catkowity spadek

napiecia jest rowny sumie spadkéw napie¢ na obu elementach:

di(t)

7 (3.7)

ut) =i()R+1L

di(t)

Zakfadajgc, ze L[?]zsl(s)—i(oﬂ oraz i=0 dla t=0, otrzymujemy

odpowiedz prgdowg w przestrzeni Laplace’a:

U(s)

(3.8)
R + sL

I(s) =

Uogadlniajgc impedancja elementu rezystancyjnego wynosi R, pojemnosci i

a indukcyjnosci sL. Sumowanie impedancji jest analogiczne do sumowania

rezystancji [3].

3.2. Zmienne napiecie wejsciowe

W niniejszej pracy sygnatem pobudzajgcym jest sygnat sinusoidalny postaci
u = U, sin(wt), gdzie U, jest amplitudg sygnatu, w = 2nf jest pulsacjg sygnatu,

a f czestotliwoscig sygnatu.

Odpowiedz szeregowego potgczenia rezystancji R i pojemnosci C na

podstawie roéwnania (3.5), przy zatozeniu, ze transformata Laplace’a z funkcji

w

sinusoidalnej jest réwna £ = [sin(wt)] = raD) Wynosi:

11



Upw 1 Upw 1 1

52+w2R+i= R s? +w? 1 (3.9)
sC

I(s) =

Rozktadajgc na utamki proste:

Uy , W W s ) 1

“ S tw? RCs?+w? RC., 1| (310
S+W

I(s) =

R[w2+(m ]

Stosujgc odwrotng transformate Laplace’a, przy zatozeniu, ze L~ [S ™= ] =

cos(wt) otrzymujemy:

i(t) = Yo 5 [w sin(wt) + —cos(wt) — ie %]

. [wz (L ] RC RC (3.11)

t
Element —Rﬂce"k_c okresla odpowiedz obwodu tuz po przytozeniu napiecia

zmiennego i szybko zmierza do zera. Dla stanu ustalonego rownanie (3.11) mozna

uproscic:
o U, 1
i(t) = - [1 N ] [sm(wt) +— “RC ——cos(wt) (3.12)
(a)RC)2
Woprowadzajac tg(p) = ﬁ:
N Uy . U
i(t) = sin(wt + @) = 7] — sin(wt + @) (3.13)

1
/RZ + TaC

gdzie ¢ jest katem przesuniecia fazowego pomiedzy prgdem a napieciem
Q= arctg(ﬁ). Prad ma takg samg czestotliwos¢ jak przytozone napiecie, jednak
jest przesuniety w fazie o kat ¢. Na rysunku 1 przedstawiono przyktad sygnatow

przesunietych wzgledem siebie o kat ¢.

12



przesunigcie
fazowe

Rys. 1. Sygnaly przesuniete w fazie o kat ¢ [4]

Wartos¢ |Z| jest dtugoscig wektora uzyskanego z sumowania dwéch wektorow R

oraz ﬁ Jednostkg |Z| jest jednostka rezystancji Q [3].

13



4. Impedancja obwodéw elektrycznych

W spektroskopii impedancyjnej wiekszos¢ proceséw elektrochemicznych oraz
fizycznych mozna interpretowaé przy wykorzystaniu elementéw obwodow
elektrycznych. Za przyktad moze postuzyé warstwa podwodjna na elektrodzie,
sktadajgca sie z powierzchni elektrody o jednym tadunku oraz powierzchni
utworzonej przez pokrywajace jg jony o tadunku przeciwnym. Warstwe te mozna
przyblizy¢ wykorzystujgc kondensator. Z tego tez powodu w spektroskopii
impedancyjnej narodzit sie pomyst przedstawiania widm impedancyjnych przy
wykorzystaniu elektrycznych obwodow zastepczych, a konkretnie dwojnikéw
wieloelementowych [1, 9].

Dla uproszczenia obliczen impedanciji, odpowiedz obwodu elektrycznego RC
na periodyczne wymuszenie moze byé przedstawiona przy uzyciu notacji

zespolonej:

Z(Gw)=Z=7"+jZ" =R+ 1 =R = 4.1
Jw) =2 = JjZ" = ot J e (4.1)

gdzie:
Z' = R — czes¢ rzeczywista impedanciji,

no_ 1 ‘2 . . ..
Z" = —— — czg$¢ urojona impedancii.

Impedancje Z(jw) w postaci zespolonej przedstawiong rownaniem (4.1) mozna
uzyskac¢ z postaci Z(s) z rownania (3.6) stosujgc podstawienie: s = jw. Modut

Z(jw) przedstawiony w réwnaniu (3.13) jest réwny:

1Z| =/(Z)2 + (2")? = /RZ + (&) (4.2)

Kat fazowy pomiedzy czescig urojong i rzeczywistg impedancji wynosi ¢ =

arg(Z) = arctg (—ﬁ). Nalezy zauwazyé¢, iz w tej zaleznosci znak ¢ pomiedzy

napieciem a prgdem dla impedancji jest inny niz ten pomiedzy prgdem a napieciem

z réwnania (3.13). Mozna to zapisa¢ w notacji zespolonej:

Z(jw) = |Z|e? = |Z|[cos(e) + jsin(p)] (4.3)

14



Z analizy rownania (3.13) wynika, iz prad jest reprezentowany przez wektor

Up

o dtugosci i, = 2

ktory obraca sie z czestotliwoscig w. Prad i napiecie to

obracajgce sie w dziedzinie czasu wektory, przedstawione na rysunku 2a. Stosujgc
zapis zespolony mozna je opisac jako:

u = Uye/®t oraz i = [,e/(@t+®) (4.4)
Wektory te obracajg sie ze statg czestotliwoscig w, a kat przesuniecia fazowego
@ pomiedzy nimi jest staly. Zamiast przedstawia¢ obracajgce sie wektory
W przestrzeni czasu, mozna zaprezentowacC nieruchome wektory w przestrzeni
czestotliwosci przesuniete o kat fazowy ¢. Wektory te nazywane sg fazorami i sg
rowne U = U, oraz [ = I,e/%, przy czym zaktada sie, iz poczgtkowe przesuniecie

fazowe napiecia jest rowne zero. Wektory te przestawiono na rysunku 2b.

(a) (b)

by

b

f e

Rys. 2. Prezentacja sygnatu pradu zmiennego: (a) obracajgce sie wektory napiecia i prgdu
W przestrzeni czasu; (b) fazory napiecia i prgdu w przestrzeni czestotliwosci [3].

Uogodlniajgc impedancja zespolona moze by¢ zapisana dla dowolnego obwodu
elektrycznego przyjmujgc R dla rezystancji, ]wic dla pojemnosci i jwL dla
indukcyjnosci oraz stosujgc prawa Ohma i Kirchhoffa dla potgczen tych elementow

[3]. W dalszej czesci pracy przeanalizowane zostang przyktadowe obwody

elektryczne.

15



4.1. Szeregowy obwéd RC

Pierwszym analizowanym przyktadem jest szeregowe potgczenie rezystanciji

R i pojemnosci C. Schemat takiego potgczenia przedstawiono na rysunku 3.

=l

Rys. 3. Szeregowe potgczenie R-C

Impedancja dla takiego obwodu jest dana jako:

1 J
ZGw)=R+—=R — > .
(jw) +ij o (4.5)

Rozwigzanie moze by¢ przedstawione graficznie przy uzyciu dwéch rodzajow
wykresOw: ptaszczyzny zespolonej (znanej réwniez jako wykres Nyquista lub
Arganda) oraz wykresu Bodego. Wykres Nyquista to wykres, gdzie na osi rzednych
odiozona jest cze$¢ rzeczywista impedancji Z' a na odcietych cze$¢ urojona Z"”
wykreslona dla zmiennych czestotliwosci [5]. W spektroskopii impedancyjnej
zostata przyjeta zasada prezentacji wykresébw w I-szej Cwiartce uktadu
wspotrzednych, dlatego tez o$ odcietych jest odwrécona. Wykres Nyquista dla

szeregowego potgczenia RC (R = 100 Q, C = 20 uF) przestawiono na rysunku 4.
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Rys. 4. Charakterystyka Nyquista szeregowego potgczenia RC

Wykres przedstawia linie prostg prostopadtg do osi liczb rzeczywistych. Wartosé
rzeczywista impedancji jest rébwna rezystancji opornika w obwodzie, natomiast
wartos¢ urojona maleje wraz ze wzrostem czestotliwosci. Odwrdcenie osi liczb
urojonych wynika z przyjetej w elektrochemii konwencji przedstawiania wynikéw

w pierwszej Cwiartce uktadu wspoétrzednych [1].

Drugim rodzajem wykresu jest wykres Bodego, gdzie na osi rzednych znajduje
sie czestotliwo$¢ w lub log(w), natomiast na osi odcietych amplituda log|Z| oraz

faza ¢. Wykres Bodego przedstawiono na rysunku 5.
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Rys. 5. Wykres Bodego dla szeregowego potaczenia RC

Przesuniecie fazowe zmienia sie od -90° dla niskich czestotliwosci do 0° dla

wysokich czestotliwosci [3].

4.2. Réwnoleglty obwéd RC

Kolejny analizowany przyktad to rownolegte potgczenie rezystancji R

i pojemnosci C. Schemat badanego potgczenia przedstawiono na rysunku 6.

Rys. 6. Réwnolegfe potgczenie RC

Admitancje takiego obwodu definiuje sie jako:

18



1
Y(jw) = 7 TiwC (4.6)
Z rdwnania (4.6):

1 R R jwR2C
_1+ja)RC_1+a)2R2C2 14+ w2R2(C? (4.7)

Z(jw) = 7

§+ij

Dla rownania (4.7) istniejg dwie granice impedancji: dlaw = 0,Z =R orazdla w —
o, Z = 0. Ptaszczyzne zespolong dla réwnolegtego obwodu rezystancji R = 100 Q

i pojemnosci C = 20 uF przedstawiono na rysunku 7.

1] 10 20 a0 40 a0 G0 7 g0 a0 100

Rys. 7. Charakterystyka Nyquista dla rownolegtego polgczenia RC

Wykres Nyquista przedstawia potkole o promieniu réwnym r =§ ze srodkiem
lezgcym na osi liczb rzeczywistych. Maksimum potkola osiggane jest dla pulsacii

réownej: w = R—lc [3].

Wykres Bodego zostat przedstawiony na rysunku 8.
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Rys. 8. Wykres Bodego dla réwnolegtego potgczenia RC

Przesuniecie fazowe zmienia sie od 0° dla niskich czestotliwosci do -90° dla
wysokich czestotliwosci, a wiec odwrotnie niz w przypadku szeregowego
potgczenia RC. Dodatkowo na rysunku 9 wykreslono wykres admitancji

réwnolegtego potgczenia RC.
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Rys. 9. Admitancja rownolegtego potgczenia RC

Wykres admitancji rownolegtego potaczenia rezystancji R i pojemnosci C ksztattem
przypomina wykres impedancji szeregowego potgczenia tych elementéw
z rysunku 4. Réznice w obu wykresach dotyczg wartosci rzeczywistej admitancji
(1/R, dla R =100 Q) i impedancji (R) oraz kierunku narastania wartosci w.
Analogiczna sytuacja ma miejsce przy wykresach admitancji szeregowego oraz

impedanciji rownolegtego potgczenia RC.
4.3. Szeregowe potaczenie rezystancji R; i rbwnolegtego obwodu

R.-C

Ostatnim z analizowanych przyktadow jest szeregowe potgczenie rezystancii
R, z réwnolegtym potgczeniem rezystancji R, i pojemnosci C;. Schemat

analizowanego przyktadu zostat przedstawiony na rysunku 10.
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Rys. 10. Szeregowe pofgczenie R i rownolegtego potgczenia RC

Impedancja takiego obwodu dana jest wzorem:

Z(jw) =R, + ——
1 . 4.8
R—2+]wC (4.8)
gdzie:
R0 =109,
R, =100 Q,
C =20 uF.

Dla wymienionych wyzej wartosci elementdw obwodu, wykres ptaszczyzny

zespolonej zostat przedstawiony na rysunku 11.

-50 T T T T T

40 - i

a0k i

a0k i

RN i

1] 20 40 G0 g0 100 120

Rys. 11. Charakterystyka Nyquista dla szeregowego potgczenia R i rownolegtego potgczenia RC
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Dla badanego potgczenia w przypadku, gdy w — o to Z — R; + R,, natomiast gdy
w = 0to Z - R;. Porownujac charakterystyke z rysunku 11 z wykresem z rysunku
7 mozna zaobserwowac, iz po dotgczeniu w szereg rezystancji R,, do réwnolegtego

obwodu RC, wykres impedancji przesuniety zostaje w prawo o wartos¢ R,.

Na rysunku przedstawiono wykres Bodego dla analizowanego potgczenia.

45 v T L | T T L | T T T T
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W R
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T T
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)
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[
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Czestotliveoss (radizec)

Rys. 12. Wykres Bodego szeregowego potgczenia R i rownolegtego potgczenia RC

Na wykresie log|Z|, w odréznieniu od wczesniejszych przykladdw mozna
zaobserwowaé dwa punkty przegiecia. Na wykresie fazowym dla w - 0, ¢ - 0

orazdlaw — o,¢ — 0[3].

4.4. Specyficzne elementy obwodéw w EIS

Metoda  elektrochemicznej spektroskopii  impedancyjnej umozliwia
przedstawienie réznych procesow elektrochemicznych takich jak: dyfuzja, reakcja
przeniesienia fadunku, czy tez opér elektrolitu w postaci zjawisk w obwodzie
elektrycznym [1]. Aby mozliwa byta efektywna ocena procesow
elektrochemicznych na podstawie analizy obwodu elektrycznego, konieczne jest
poszerzenie elementdow ,klasycznych” (cewki, kondensatory, oporniki)
0 specyficzne elementy elektrochemiczne takie jak element stato-fazowy oraz

impedancja Warburga [6].
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4.4.1. Impedancja Warburga

Ze zjawiskiem dyfuzji (a doktadniej przyblizeniem przypadku nieskornczonego
problemu dyfuzji) zwigzana jest impedancja Warburga nazywana tez czesto
elementem dyfuzyjnym Warburga [1, 6]. Impedancja Warburga wyprowadzana jest
dla uktadu dwoéch jonow dyfundujgcych, ulegajgcych na powierzchni elektrody
reakcji redoks (a wiec takiej, w ktérej dochodzi zaréwno do utlenienia jak i redukcii).
Ruch jonéw spowodowany jest wytgcznie przez gradient stezenia, zgodnie z I-

szym prawem Ficka, definiowanym wzorem [7, 8]:

ac
qm(z) = _Da_z (4.9)

gdzie:

. s . . . . kg
qm — gestosc powierzchniowa strumienia masy [@]
C — stezenie substanciji [%]

D — wspotczynnik proporcjonalnosci dyfuzji [mTZ]

Przy wyprowadzaniu impedancji Warburga nie uwzglednia sie innych zjawisk
takich jak: konwekcja, absorbcja, migracja czy nieidealnos¢ ukfadu [7]. Symbol

elementu dyfuzyjnego Warburga zostat przedstawiony na rysunku 13.

W

Rys. 13. Symbol impedanciji Warburga [6]

Impedancja Warburga (oznaczana literg W) dla nieskonczenie cienkiej warstwy

dyfuzyjnej wyrazana jest wzorem [1, 6]:

1

9 = 2,Goy

(4.10)

Na rysunku 14 przedstawiono wykres Nyquista impedanciji Warburga.
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Rys. 14. Wykres Nyquista impedancji Warburga

Na wykresie przedstawiona jest linia prosta, nachylona pod katem 45° do osi liczb
rzeczywistych. Dla wysokich czestotliwosci impedancja Warburga przyjmuje mate
wartosci, poniewaz dyfundujgce czgstki nie muszg przemieszczac sie daleko. Przy
niskich czestotliwo$ciach warto$¢ impedancji Warburga rosnie, poniewaz dystanse
pokonywane przez czgstki sg wieksze. Przesuniecie fazowe impedancji Warburga

wynosi 45° [6].

Typowym przyktadem zastosowania elementu impedancyjnego Warburga jest
obwdd zastepczy naczynka elektrochemicznego. Obwdd ten nazywany jest

obwodem Randlesa [6, 13]. Schemat obwodu zostat przedstawiony na rysunku 15.
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Rys. 15. Schemat obwodu Randlesa [10]

gdzie:

R, — opor roztworu,
C,; — pojemnosc¢ warstwy podwojnej (lub element stato-fazowy),
R.; — opor przeniesienia tadunku,

W — impedancja Warburga [11, 13].

Wykres impedancji takiego obwodu zostat przedstawiony na rysunku 16. Na
wykresie zaznaczono obszar zwigzany z przenoszeniem tadunku, dotyczacy

zakresu wysokich czestotliwosci oraz obszar dotyczacy transportu masy dla
niskich czestotliwosci.

4
Zi T obszar kontrolowany obszar kontrolowany
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Rys. 16. Wykres impedancji obwodu zastepczego Randlesa [13]
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Poréwnujgc wykres z rysunku 16 z charakterystyka Nyquista z rysunku 11 mozna
zaobserwowac, iz przy wykorzystaniu wylgcznie ,klasycznych”, idealnych
elementow obwodow elektrycznych, mozliwe jest wierne odwzorowanie procesow

w naczynku elektrochemicznym tylko dla wysokich czestotliwosci.

4.4.2. Element stato-fazowy

Drugim specyficznym elementem elektrochemicznym jest element stato-
fazowy (CPE - Constant Phase Element). Element ten powigzany jest
z niedoskonatoscia  elementow  standardowych  (cewek, opornikéw,
kondensatorow) oraz zjawiskiem dyfuzji [1]. Najczesciej wykorzystywany jest do
przedstawiania zjawisk przyblizanych kondensatorami, ktére w rzeczywistosci nie
zachowujg sie idealnie. Nazwa elementu wzieta sie z faktu, iz kat fazowy jest
niezalezny od czestotliwosci. Symbol elementu stato-fazowego (oznaczanego

literg Q) przedstawiono na rysunku 17.

Rys. 17. Symbol elementu stafo-fazowego [6]

Impedancja elementu stato-fazowego definiowana jest wzorem [17]:

Z(jw) = (4.11)

1
Q(w)*
gdzie a € < —1,1 >. Poréwnujgc powyzszy wzor z réwnaniem (4.10) mozna
zaobserwowac, izdla a = % element stato-fazowy reprezentuje element dyfuzyjny

Warburga. W tabeli 4.1 przedstawiona zostata zaleznos¢ pomiedzy wartosciami

wspotczynnika a, a cechami przyjmowanymi przez element stato-fazowy.
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Tabela 4.1
Zaleznos$¢ pomiedzy warto$ciami wspofczynnika a i cechami przyjmowanymi przez

element stato-fazowy [1]

a Element
a —» 1 |Idealny kondensator (a = 1)
a = 0 | Idealny opornik (a = 0)
a —» —1 | Idealna cewka (a = —1)
a = 0.5 | Impedancja Warburga

Warstwa podwojna na elektrodzie przyblizana kondensatorem, czesto
w rzeczywistych elektrodach zachowuje sie tak jak element stato-fazowy, a nie
klasyczny kondensator. Zaproponowano kilka teorii wyjasniajgcych nieidealne
zachowanie warstw podwojnych, jednak zadna z nich nie uzyskata powszechne;j

akceptacji [6].
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5. Metody pomiarowe w EIS

Pomiary w spektroskopii impedancyjnej mozna przeprowadzac¢ przy

zastosowaniu réznych metod:

mostkow AC,

krzywych Lissajous,

detekcji fazo-czutej (ang. PSD - Phase Sensitive Detection),

analizy odpowiedzi czestotliwosciowej (ang. FRA — Frequency
Response Analysis),

szybkiej transformaciji Fouriera (ang. FFT — Fast Fourier Transform) [3].

5.1. Mostki AC

Metoda pomiarowa wykorzystujgca mostki zmiennoprgdowe nalezy do metod

klasycznych pomiaru impedancji [2]. Technika ta byta wykorzystana po raz

pierwszy do pomiarow parametréw warstwy podwdjnej, gtdwnie kroplowej

elektrody rteciowej (ang. DME — dropping mercury electrode). W pdzniejszych

czasach technike tg stosowano do pomiaréw impedancji elektrody w obecnosci

reakcji faradajowskiej w celu wyznaczenia kinetyki procesoéw elektrodowych [3].

Na rysunku 18 przedstawiono schemat mostka zmiennoprgdowego do

pomiaru impedanciji.

Generator

Rys. 18. Schemat mostka AC do pomiaru impedanc;ji [10]
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Dla takiej postaci mostka stosunek impedancji dla kazdej z gatezi okresSlony jest

wzorem [10]:

Z, Zs

7, =7, (5.1)

Zaletg mostkéw zmiennoprgdowych jest precyzja dostarczonych pomiarow.
Do wad tego rozwigzania nalezg: skomplikowana obstuga, niewielki zakres
czestotliwosci (czesto uzyteczne dla f > 10 Hz) oraz dtugi czas trwania pomiarow,
szczegolnie dla niskich czestotliwosci sygnatu pomiarowego [2, 3, 10]. Dodatkowo
w tej metodzie konieczne jest reczne przeprowadzanie kompensacji mostka dla
kazdej z czestotliwosci. Metoda ta nadal jest w uzyciu jednak gtéwnie

w precyzyjnych pomiarach warstwy podwadjnej [3].

5.2. Krzywe Lissajous

Metoda krzywych Lissajous to prosta, klasyczna metoda pomiaru impedanciji,
pozwalajgca na pomiar w szerokim zakresie czestotliwosci [10]. Do wykonania
pomiaru tg metodg niezbedny jest oscyloskop pracujgcy w trybie XY dla wyzszych
czestotliwosci (f =5 Hz) oraz rejestrator oscyloskopowy XY dla niskich
czestotliwosci (f < 5 Hz) [3, 10].

Jesli sygnat pobudzajgcy w postaci e(t) = AEsin(wt) dziata na uktad
elektrochemiczny o impedancji danej wzorem:
Z(jw) = |Z(jw)|e 1* (5.2)
to obserwowany prad ma postac:

. AE
i(t) = msm(wt + @) (5.3)

Jesli e(t) podigczone jest na wejscie horyzontalne, a prad i(t) na wejscie
wertykalne, to na ekranie oscyloskopu mozna zaobserwowaé elipse

przedstawiong na rysunku 19.
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Rys. 19. Pomiar impedancji metodg krzywych Lissajous [10]

Na podstawie uzyskanej figury mozna obliczy¢ nastepujgce wielkosci [10]:

0A=e(wt=g)=AE

0B = i(wt =2~ )—ﬁ
A\ T2 T
0D’ = e(wt = —@) = —AEsin(¢p)

Modut oraz faze mozna obliczy¢ z nastepujgcych zaleznosci [10]:

17| = AA’
" BB’

DD’

sin(p) = T

(5.4)

(5.5)

(5.6)

(5.7)

(5.8)

Technika ta aktualnie jest nieuzywana ze wzgledu na matg odpornos¢ na

szumy pomiarowe [3].

5.3. Detekcja fazo-czuta — PSD

Detekcja czuto-fazowa znajduje zastosowanie w wzmacniaczach typu lock-in

znanych tez jako woltomierze homodynowe, fazowe lub synchroniczne, ktére sg

potgczone z potencjostatami [3, 12]. Schemat blokowy uktadu typu lock-in zostat

przedstawiony na rysunku 20.
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Rys. 20. Schemat wzmacniacza typu lock-in [12]

W technice tej sygnat mierzony E;, proporcjonalny do prgdu zmiennego

Z potencjostatu dany jest jako:
E; = E gsin(wt + ¢4) (5.9)
gdzie:

E; , — amplituda sygnatu,

— przesuniecie fazowe.

Sygnat ten mnozony jest przez sygnat prostokatny o tej samej pulsacji w. Przebieg

prostokatny mozna przedstawic¢ przy pomocy szeregu Fouriera:
e
7-[ —

gdzie n jest liczbg catkowitg, a amplituda sygnatu jest réwna 1. Sygnat wynikowy

sm [2n+ Dot + ¢,] (5.10)

otrzymany z dziatania E; X E, ma postac:
4E, :
E.\E, = z msm(wt + ¢4) sin[(2n + Dwt + ¢,]

i { cos[—2nwt + ¢, — 2n + )¢p,] — }
L (Zn + 1)7'[ cos[(2n + 2)wt + @, + 2n + 1)¢,]

(5.11)
cos(p, — @,) —cosQwt + @, + @,) +

1 1
:EJ +§cos(—2wt + @, —3¢,) — §cos(4wt + ¢, +3¢,) + l
s
|

1 1
k+§cos(—4wt + ¢, —5¢,) — gcos(6wt + @, +5¢,) + -
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Réwnanie zawiera jeden sktadnik niezalezny od czasu. Sktadnik ten zalezy od
réznicy faz obu sygnatéw i jest proporcjonalny do amplitudy mierzonego sygnatu
zmiennego. Osigga maksimum w sytuaciji, gdy roznica faz obu sygnatéw jest rowna
zero. Nastepnie sygnat wyjsciowy podawany jest na filtr dolnoprzepustowy, ktory
usrednia sktadowe sygnatu o czestotliwosciach wyzszych niz czestotliwo$é
graniczna filtru. Daje to prad staty proporcjonalny do amplitudy. Poniewaz srednia
warto$¢ funkcji okresowych jest réwna zero to srednia z réwnania (5.11) jest

rowna:

2E
Av(E1E;) =~ cos(p1 — ¢2) (5.12)

Wadag metody fazo-czutej jest to, ze zwraca ona sktadowe harmonicznych

czestotliwosci (2n + 1)w,s, jeSli s3 one obecne w sygnale wejsciowym (np.

. . . . 11 1
harmoniczne, szum), chociaz ich wptyw jest dzielony przez 3150 ZTosngeymn.

Zakres czestotliwosci pomiarowych wzmacniaczy fazowych ksztattuje sie
w granicach od 0,5 Hz (granica dolna do 10 Hz, w zaleznosci od producenta) do
ok. 10kHz z dokfadnoscig 0,1 —0,2%. Nowoczesne wzmacnhiacze dzieki
zastosowaniu mikrokontrolerow pozwalajg na zautomatyzowane pomiary

z automatycznym doborem zakresu pomiarowego [3].

5.4. Analiza odpowiedzi czestotliwosciowej — FRA

Cyfrowe analizatory odpowiedzi czestotliwosciowej (ang. FRA — frequency
response analyser) to obecnie jedne z najlepszych urzgdzen do pomiaréw
impedancji w dziedzinie czestotliwosci [2]. Schemat tego rodzaju urzgdzenia zostat

przedstawiony na rysunku 21.
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Rys. 21. Schemat analizatora odpowiedzi czestotliwosciowej [11]

gdzie:

x(t) — sygnat pobudzajgcy,
S(t) — odpowiedz uktadu badanego,

Re,Im — cze$¢ rzeczywista, urojona [11].
Sygnat pobudzajgcy ma postacé:
x(t) = X,psin(wt) (5.13)

Sygnat odpowiedzi S(t) pobudzanego uktadu jest skorelowany z dwoma sygnatami
referencyjnymi z generatora. Jeden z sygnatéw jest zgodny w fazie z sygnatem
pobudzajgcym x(t), natomiast drugi jest przesuniety o 90°. Sygnat mierzony S(t)
jest mnozony przez oba sygnaty odniesienia o tej samej czestotliwosci, a nastepnie
catkowany w wybranym przedziale czasu dla uzyskania informacji o sktadowych
impedanciji. Przyjmujgc za sygnaty odniesienia sin(wt) i cos(wt) otrzymujemy [2, 3,
11]:

T

Re = %fo S(t)sin (wt) dt (5.14)
T

Re = %fo S(t)cos (wt) dt (5.15)

gdzie:
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S(t) = XoK(w) sin[wt + ¢(w)] + z Apsin(mwt — @) + n(t) (5.16)

jest sumg harmonicznych i szuméw zawartych w odpowiedzi badanej probki na

wymuszenie sinusoidalne. Natomiast:

K(w)e/?@) (5.17)

jest immitancjg przejscia odpowiedzi, a T to czas catkowania, réwny catkowitej
liczbie okreséw sygnatu pobudzajgcego. Ze wzgledu na fakt, iz sygnaty sg
harmoniczne, uzyskanie niezerowych wartosci catek jest mozliwe tylko dla

pierwszej harmonicznej [2, 3, 11].

Do pomiaréw impedancji przy pomocy analizatorbw odpowiedzi
czestotliwosciowej stosuje sie kilka rodzajow uktadéw pomiarowych. Na rysunku
22 zostat przedstawiony uktad z rezystorem odniesienia potgczonym szeregowo

z badanym obiektem.

O
R ref
| Gen \ o—0
v,
z, v,

J.’ O O

Rys. 22. Uktad pomiarowy - rezystor odniesienia potgczony szeregowo z badanym obiektem [2]

Dla przedstawionego ukfadu pomiarowego impedancja wyznaczana jest ze
stosunku napiec’:% = (Zx *+ Ryer)/Z,, po odpowiednich przeksztatceniach [2]:
2

Rref

2= A (5.18)
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Wynik pomiaru analizatora wyswietlany jest cyfrowo w postaci liczby zespolonej

a+jb.

Analizatory odpowiedzi czestotliwosciowej (np. FRA 1260 firmy Solartron) sg
wyposazone w dwa woltomierze wektorowe V;, V, oraz w amperomierz wektorowy
1. Wybér wielkosci mierzonej przez urzadzenie (impedancja, opoznienie grupowe,
transmitancja widmowa) wymusza odpowiedni sposob podtgczenia badanej

prébki. Dla uktadu przedstawionego na rysunku 23:

.
o) '

o1 -
} J +

A d

Rys. 23. Uktad do pomiaru impedancji [2]

impedancje oblicza sie ze wzoru:

Zy =

|4
7 (5.19)

Ze wzgledu na matg impedancje wejsciowg woltomierzy wektorowych
(1 MQ,35pF) niemozliwy jest pomiar impedancji wiekszych niz 10°Q bez
stosowania odpowiednich przetwornikow. Mozliwe jest rozszerzenie stanowiska
pomiarowego o dodatkowego urzgdzenia (np. Solartron 1287 lub PAR 273)
zwiekszajgc zakres pomiarowy do 10° Q. Takie rozwigzania sg jednak bardzo
kosztowne. Dlatego tez, w 1997 roku firma Solartron stworzyta podstawke do
pomiarow dielektrykdw typu 1296 wspotpracujgcg z wczesniej wspomnianym
analizatorem FRA 1260. To rozwigzanie pozwala zwiekszy¢ mierzone wartosci
impedancji do 102 Q w zakresie bardzo matych czestotliwosci [2]. Schemat

podstawki przedstawiony zostat na rysunku 24.
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Rys. 24. Schemat podstawki typu 1296 firmy Solartron [2]

W tabeli 5.1 przedstawione zostato poréwnanie metody fazo-czutej oraz

metody analizy odpowiedzi czestotliwosciowe;.

Tabela 5.1

Poréwnanie metod PSD i FRA [3]

Wzmacniacz Lock-in

FRA

Zalety

Wysoka czutos¢

Szybsza analiza

Efektywno$¢ w usuwaniu szumow

Szeroki zakres czestotliwosci

Redukcja wptywu harmonicznych

Usuniecie wptywu harmonicznych

Ttumienie szumow pradu statego

Bezposrednie wyjscie do
zewnetrznego urzgdzenia

Relatywnie niski koszt

tatwe niezalezne pomiary

Wady

Ograniczony zakres czestotliwosci

Wyzszy koszt

Wolniejsze

Ograniczona redukcja szumow

Trudniejsze niezalezne odczyty

Ograniczona czutos¢

5.5. Szybka transformata Fouriera — FFT

Z przedstawionego wczesniej rownania (3.6) wynika, iz impedancje definiuje

sie jako stosunek transformat Laplace’a napiecia oraz prgdu. Ogolnie, parametr
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transformacji jest zespolony i ma posta¢ s =v+ jw. Urojona transformata

Laplace’a postaci:

F(jw) = f f(t)e J@tdt (5.20)
0

jest nazywana jednostronng transformatg Fouriera. Majgc transformate Fouriera
sygnatu pobudzajgcego oraz odpowiedzi mozemy okresli¢ transmitancje uktadu.

Dla przyktadu impedancje systemu zmiennoprgdowego mozna zapisac jako:

) = FIE(H)] _E(w)

209) = Fho] = iGw)

(5.21)

gdzie:
F — symbol transformaty Fouriera.

FFT (ang. fast Fourier transform) dostarcza szybki oraz wydajny algorytm
obliczania transformaty Fouriera. Liczba punktow pomiarowych musi by¢é rowna

2k, gdzie k jest liczbg catkowitg.

Niektoére z witasciwosci metody FFT majg wptyw na otrzymywane wyniki.
Przede wszystkim w przedstawionym réwnaniu (5.20) wystepuje catka w granicach
od 0 do . W praktyce niemozliwe jest wykonanie nieskonczenie duzej ilosci
pomiarow, a wiec liczba danych podlegajgcych transformacji jest ograniczona.
Sytuacja ta powoduje poszerzanie obliczonego widma czestotliwosci. Problem ten
nazywany jest wyciekiem widma. Sposobem na jego minimalizacje jest
zwiekszenie ilosci zebranych danych w dziedzinie czasu. Wyciek znika jednak
catkowicie w przypadku, gdy czas akwizycji jest rowny catkowitej wielokrotnosci
okresu sygnatu zmiennego. Taka sytuacja wymusza jednak synchronizacje czasu

probkowania z okresem sygnatu zmiennego.

Innym problemem wystepujgcym w tej metodzie jest zjawisko aliasingu.
Pojecie to zwigzane jest z wystepowaniem w sygnale probkowanym czestotliwosci
wiekszych niz potowa czestotliwosci probkowania. W takiej sytuacji nie jest
spetnione twierdzenie Kotielnikowa — Shannona, a wiec nie ma mozliwosci
wiernego odtworzenia sygnatu ciggtego z postaci dyskretnej [14]. Problemowi

temu mozna w fatwy sposob zaradzi¢, zapewniajac, iz czestotliwosé prébkowania
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sygnatu bedzie wieksza (badz rowna) od najwiekszej czestotliwosci wystepujgcej
w sygnale mierzonym. Ta minimalna, najnizsza czestotliwos¢ probkowania nosi
nazwe czestotliwosci Nyquista [3, 14]. W niektérych przypadkach istnieje réwniez
mozliwos¢ odfiltrowania najwyzszej czestotliwosci przy pomocy filtru

dolnoprzepustowego [3].
W metodzie FFT najczesciej wykorzystywanymi sygnatami wymuszajgcymi sg:

e impuls,
e Szum,

e suma sygnatow sinusoidalnych [3].

5.5.1. Sygnal impulsowy

Funkcja nieskonczenie krétkiego impulsu dana jest wzorem h(t) = K&(t),

gdzie 6(t) jest funkcjg delty Diraca. Transformata Fouriera tej funkcji jest rowna:
H(jw) =K (5.22)

Cco oznacza, ze dla wszystkich czestotliwosci amplituda jest stata i rowna K.
W praktyce jednak niemozliwe jest uzyskanie nieskonczenie krétkiego impulsu.
W rzeczywistych warunkach mamy do czynienia z krotkim impulsem o czasie
trwania At. Taka funkcja nie ma jednak jednolitego rozwigzania w przestrzeni
Fouriera. Transformata Fouriera funkcji definiowanej jako: h(t) =1 dla t = 0 do
t =T, oraz h(t) = 0 dla pozostatych wartosci t, jest rowna:

To

r . . 1—eJoT
H(jw) = f h(t) e 7¥tdt = f e Jotdt = T (5.23)
0 0

Na rysunku 25 zostat przedstawiony wykres amplitudy |H(jw)| w funkcji

czestotliwosci.
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Rys. 25. Wykres amplitudy FFT funkcji impulsowej dla T, = 1 s [3]

Analizujgc rysunek 25 mozna zaobserwowac, iz ten rodzaj wymuszenia mozna
stosowac tylko w waskim zakresie niskich czestotliwosci, poniewaz dla wyzszych

czestotliwosci odpowiedz jest zbyt staba [3].

5.5.2. Szum

Biaty szum lub generowany komputerowo pseudolosowy szum biaty, moze by¢
wykorzystywany jako sygnat pobudzajgcy w praktycznych pomiarach impedanciji.
Pojedyncze sktadowe czestotliwosciowe otrzymane przy pomocy FFT majg jednak
relatywnie niskie amplitudy, co powoduje, iz do wykonania poprawnych pomiaréw
niezbedny jest dtugi czas akwizycji danych. Dodatkowo wystgpienie nawet
niewielkich szuméw pomiarowych moze znaczgco wptyngé na widmo

impedancyjne [3].

5.5.3. Suma sygnatéw sinusoidalnych

W tej metodzie sygnat wymuszajgcy stworzony jest z sumy wybranych
sinusoid. Podawany sygnat zawiera podstawowg czestotliwos¢ harmoniczng
fo oraz dodatkowe sktadowe harmoniczne (2n+ 1)f,. Wszystkie czestotliwosci
podawane sg w tym samym czasie, a odpowiedz na kazdg z nich otrzymuje sie

przy wykorzystaniu szybkiej transformaty Fouriera.
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Technika ta zostata w pierwszej kolejnosci wykorzystana przez D.E. Smith’a
oraz jego wspofpracownikébw przy badaniu kinetyki elektrody w zakresie
czestotliwosci od 10 Hz do 500 Hz. Technika ta uzywana jest w pomiarach
impedancyjnych w zakresie niskich czestotliwosci (ponizej 10 Hz) w urzadzeniach

typu PAR 273.

Popkirov i Schindler przedstawili, iz dzieki odpowiedniemu doborowi faz oraz
amplitud sktadowych sinusoidalnych sygnatu wymuszajgcego mozliwe jest
poprawienie uzyskanych wynikow pomiarowych. Po pierwsze optymalny dobér faz
sinusoid pozwala na minimalizacje amplitudy miedzyszczytowej (ang. peak to
peak) sygnatu. Dodatkowo optymalizacja faz pozwala na wzrost amplitudy
pojedynczych sktadowych o ponad 30%, przy zachowaniu statej catoSciowej
amplitudy sygnatu. Na rysunku 26 przedstawiono wptyw optymalizacji faz na wyniki

pomiaru impedancji.
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Rys. 26. Analiza FFT przy pobudzeniu suma sinusoid. Po lewej — brak optymalizacji, po prawej —
optymalizacja faz; a) pobudzenie napieciowe w dziedzinie czasu, b) pobudzenie napieciowe
W dziedzinie czestotliwosci, ¢) ptaszczyzna zespolona symulowanego widma
impedancyjnego z dodanym 5% szumem do odpowiedzi pragdowej [3].

Drugg wspomniang mozliwoscig jest optymalizacja amplitud. Jak wiadomo
odpowiedz ukftadéw elektrycznych czy elektrochemicznych jest zalezna od

czestotliwosci wymuszenia. Odpowiedz jest stabsza dla niskich czestotliwosci
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i mocniejsza dla wyzszych. Dodatkowo, wiekszy szum jest obserwowany przy
niskich czestotliwosciach (dla takiej samej amplitudy wymuszenia). Jezeli
amplitudy roznych czestotliwosci sg zoptymalizowane, a wiec dobrane tak, aby
odpowiedz byta mozliwie na statym poziomie, to sygnat odpowiedzi jest znacznie

mniej czuty na szumy. Przykfad tego rodzaju optymalizacji przedstawiono na

rysunku 27.
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Rys. 27. Analiza FFT przy pobudzeniu sumg sinusoid. Po lewej — brak optymalizacji, po prawej —
optymalizacja amplitud; a) pobudzenie napieciowe w dziedzinie czasu, b) pobudzenie napieciowe
W dziedzinie czestotliwosci, ¢) odpowiedz prgdowa w dziedzinie czestotliwosci z dodanym 10%
szumem, d) pfaszczyzna zespolona symulowanego widma impedancyjnego z dodanym 10%
szumem do odpowiedzi prgdowej [3].

Gtowng zaletg metody FFT jest to, ze informacje uzyskiwane sg szybko, dzieki
czemu metoda ta moze by¢ wykorzystana przy pomiarach impedanciji
zmieniajgcych sie w czasie. Wadg tej techniki jest to, ze odpowiedz uktadu na
poszczegolne czestotliwosci jest zazwyczaj stabsza niz w przypadku, gdy

podawany jest sygnat wymuszajgcy o jednej czestotliwosci.
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6. Aplikacja pomiarowa

6.1.Srodowisko programistyczne

Aplikacja pomiarowa zostata wykonana w srodowisku LabVIEW 2012 firmy
National Instruments. LabVIEW (ang. Laboratory Virtual Instrument Engineering
Workbench) jest graficznym jezykiem programowania, w ktérym kod programu
tworzg ikony zamiast linii tekstu. W $rodowisku tym programy nazywane sg
wirtualnymi przyrzgdami (VI, z ang. virtual instrument), poniewaz ich wyglad oraz
dziatanie jest podobne do dziatania fizycznych urzgdzen takich jak multimetr czy
oscyloskop. W skiad sSrodowiska LabVIEW wchodzi zestaw narzedzi
umozliwiajgcych akwizycje, analize, prezentacje i przechowywanie danych jak

réwniez pomoc przy debugowaniu kodu aplikaciji.

Na aplikacje w LabVIEW sktadajg sie: diagram blokowy (ang. block diagram)
oraz panel uzytkownika (ang. front panel). W diagramie blokowym umieszczane
sg ikony oraz potgczenia miedzy nimi tworzgce kod programu. Panel uzytkownika

zawiera kontrolki oraz wskazniki, ktore tworzg interfejs aplikacji.

Biblioteki zaimplementowane w $rodowisku LabVIEW umozliwiajg
komunikacje z wieloma urzgdzeniami pomiarowymi wykorzystujgcymi takie
standardy komunikacyjne jak: GPIB, RS232, RS 485 czy PXI [15].

Gama mozliwosci oferowanych przez wybrane $rodowisko pozwala na
zredukowanie tworzonego stanowiska pomiarowego o takie urzadzenia jak:

generator funkcji, oscyloskop czy multimetr.

6.2.Karta pomiarowa NI PXI-6251 oraz zakres pomiarowy

Do akwizycji danych wykorzystano karte pomiarowg PXI-6251 z serii M wraz
z kartg podtgczen BNC-2120. Dobér zestawu kart podyktowany zostat potrzebg
zapewnienia duzej czestotliwosci prébkowania sygnatu generowanego oraz
mierzonego dla wysokich czestotliwosci tych sygnatéw. W tabeli 6.1 przedstawione

zostaty kluczowe elementy specyfikacji wybranej karty pomiarowe;j.

43



Tabela 6.1

Specyfikacja karty PXI-6251

Parametr Wartos¢
llos¢ wejs¢ analogowych 16
Max. czestotliwos¢ prébkowania (1 kanat) | 1,25 MS/s
Zakres wej$¢ napieciowych 10V
llos¢ wyjs¢ analogowych 2
Max. czestotliwos¢ prébkowania (1 kanat) | 2,86 MS/s
Zakres wyj$¢ napieciowych 10V

Wysokie czestotliwosci probkowania pozwolity na ustalenie zakresu pomiarowego
w granicach od 10 kHz do 0,1 Hz. Dla maksymalnej czestotliwo$ci pomiarowej
réownej 10 kHz przyjeta zostata czestotliwos¢ probkowania na poziomie 1 MS/s.
Pozwala to na pomiar przesuniecia fazowego z rozdzielczoscig 3,6°. Pozostate
czestotliwosci probkowania dobrano tak, by rozdzielczosé byta rowna 3,6° i stata

dla catego zakresu pomiarowego.

Karta PXI-6251 nie umozliwia pomiaru pradu, dlatego tez konieczny jest

pomiar napiecia z wykorzystaniem rezystora pomiarowego.

6.3. Aplikacja pomiarowa

Do stworzenia aplikacji wykorzystano $rodowisko LabVIEW 2012.
Zastosowanie wspomnianej wczesniej karty pomiarowej wymusito zapis aplikacji
do wersji LabVIEW 2010 zainstalowanej na stanowisku z kartg PXI-6251. W opisie

panelu uzytkownika i diagramu blokowego przedstawiona zostanie wersja 2010.

6.3.1. Panel uzytkownika

Rysunek 28 przedstawia wyglad panelu uzytkownika aplikacji do pomiarow
metodg spektroskopii impedancyjnej. W dalszej czesci podrozdziatu opisane

zostang poszczegolne elementy interfejsu aplikaciji.
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Rys. 28.Aplikacja - panel uzytkownika
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Measurement settings — ustawienia pomiarowe:

e Frequency mode — wybdr kierunku zmiany czestotliwosci pomiarowych;
Increasing (0.1 Hz do 10 kHz), Decreasing (10 kHz do 0.1 Hz).

e Path — wybor mierzonej Sciezki z ptytki pomiarowej.

e Number of periods — liczba okresow sygnatu wymuszajgcego.

e Meas mode — wybdr trybu pomiarowego; Impedance — pomiar

impedancji, Phase Shift — pomiar przesuniecia fazowego.
Channels settings — ustawienia kanatéw:

e Input channel — wybor kanatu wejSciowego.

e Output channel — wybdr kanaty wyjsciowego.
Generated signal — wykres sygnatu wymuszajgcego.
Results — wyniki pomiarow:

e Input amplitude — Amplituda sygnatu mierzonego.

e Output frequency — Czestotliwo$¢ sygnatu pobudzajgcego.

e Real part — Czes¢ rzeczywista impedanciji.

e Phase shift — Kat przesuniecia fazowego.

e Elapsed time — Czas trwania ostatniej iteracji petli (pomiaru dla

poprzedniej wartosci czestotliwosci)
Acquired signal — wykres napiecia mierzonego.
Complex plot — wykres impedancji na ptaszczyznie zespolonej.

W prawym gornym rogu panelu uzytkownika umieszona zostata tabela, w ktorej
mozliwe jest przeglgdanie wynikdbw pomiaréw (czestotliwosci sygnatu
wymuszajgcego, czesci rzeczywistej i urojonej impedanciji, przesuniecia fazowego)

bez otwierania pliku z danymi pomiarowymi.

6.3.2. Diagram blokowy

Rysunek 29 przedstawia diagram blokowy aplikacji pomiarowe;j.
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Diagram blokowy programu zostat oparty gtownie o stworzone na potrzeby
aplikacji SubVI's (podprogramy). Dzieki temu kod programu jest zwarty i czytelny.
W dalszej czesci pracy zostang omowione najwazniejsze elementy diagramu

blokowego.
1. Utworzenie lub otwarcie pliku do zapisu danych, inicjalizacja tablic.

2. Wybor pliku z odpowiednim wymuszeniem i/lub pliku ze zmierzonym
przesunieciem fazowym na podstawie ustawieh pomiarowych z panelu
uzytkownika. Liczbe iteracji petli determinuje ilos¢ wierszy w wybranych

plikach.

3. Podprogram odpowiadajgcy za utworzenie kanatdbw wejsciowego
I wyjsciowego DAQmx oraz konfiguracje zegara odpowiedzialnego za
prébkowanie sygnatu. Kluczowym dla poprawnego dziatania aplikacji byto
zapewnienie réwnoczesnych generacji sygnatu wymuszajgcego oraz
akwizycji sygnatu mierzonego. Pierwszym krokiem do uzyskania tej
zaleznoséci byto ustalenie warunku wyzwalania dla wyjscia analogowego
na podstawie gotowosci wejscia analogowego przedstawione na rysunku
30.
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Rys. 30. Podprogram DAQmx Conf - konfiguracja kanatéw i zegaréw, warunek wyzwalania

4. Podprogram generujgcy sygnat wymuszajgcy w postaci funkcji

sinusoidalnej o zadanych parametrach.
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5.

Al TaskIN

Podprogram odpowiadajgcy za rozpoczecie zadan generacji i akwizyciji
sygnatéw, akwizycje danych pomiarowych oraz poprawne zamkniecie obu
zadan. W podprogramie tym zaimplementowana zostata druga zaleznosc,
dzieki ktorej zapewniona zostata synchronizacja pomiedzy kanatami.
Umieszczenie ikony rozpoczynajgcej zadanie generacji sygnatu przed
ikong rozpoczynajgcg zadanie akwizycji wraz z warunkiem wyzwalania
(opisanym w punkcie 3) zapewnia réwnoczesny start obu zadan.

Implementacja zostata przedstawiona na rysunku 31.

==

AQ Task IN

ErrorIn

Acquired Data
]

Error Qut

(5]

. Podprogram Gen & Acq DAQmX - kolejno$¢ uruchomienia zadan, zakoriczenie zadan

Wykreslenie sygnatu napieciowego pobudzajgcego oraz napieciowego

mierzonego. Wydobycie informacji o sygnatach (czestotliwos¢, faza,

Podprogram do obliczenia przesuniecia fazowego sygnatow.

Analog Wfm Analog Wfm
1ChangNSamp M —/ 1ChangNSamp M
Rys. 31
6.
amplituda).
7.
8.

Podprogram odpowiedzialny za obliczenia czesci rzeczywistej i urojonej

impedancji. Modut impedanciji |Z| jest obliczany z zaleznosci:

U.-U
1z|=—" (6.1)

I,

gdzie:

U; — amplituda napiecia generowanego [V],

U,, — napiecie mierzone [V],

I, = Z—T — prad mierzony [A]; R, — rezystancja rezystora pomiarowego

badanej sciezki [Q].
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10.

11.

12.

13.

Czesci rzeczywista i urojona impedancji obliczane sg odpowiednio

z zaleznosci:
ReZ = |Z|cos(¢p) (6.2)
ImZ = |Z|sin(¢p) (6.3)
gdzie:
¢ — kat przesuniecia fazowego [rad].

Podprogram odpowiadajgcy za stworzenie tablicy z danymi do zapisu do

pliku oraz do wyswietlenia w tabeli w panelu uzytkownika.
Wykreslanie zmierzonej impedancji na ptaszczyznie zespolonej.
Wyswietlanie wynikow pomiaréw w tabeli oraz zapis danych do pliku.
Wyswietlanie wynikéw pomiarow i sktadowych dla danej iteraciji.

Obstuga btedow.
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7. Ptytka testowa

Do wykonania projektu ptytki testowej wykorzystano program EAGLE w wersiji

7.0.0. Ptytka zostata wykonana w firmie zajmujgcej sie produkcjg wysokiej klasy

obwoddéw drukowanych.

Przy projektowaniu ptytki zdecydowano sie na wykorzystanie jako ztgczy

wejsciowych i wyjsciowych gniazd typu BNC. Wybdr podyktowany byt gtéwnie

faktem, iz tego samego rodzaju ztgcze wystepuje rowniez na karcie podtgczen
BNC-2120.

Zgodnie z tym, co opisano w podrozdziale 6.2, karta pomiarowa PXI-6251 nie

posiada wejs¢ prgdowych. Dlatego tez, konieczne byto zastosowanie rezystorow

pomiarowych pozwalajgcych na pomiar napiecia wyjsciowego z ptytki, a nastepnie

przeliczenie go na prad programowo.

Na ptytce testowej wydzielonych zostato pie¢ sciezek pomiarowych:

Sciezka nr 1 — pomiar impedancji rezystora 10 kS, rezystor pomiarowy
240 Q.

Sciezka nr 2 — pomiar impedancji rezystora 100 k., rezystor pomiarowy
510 Q.

Sciezka nr 3 — zastosowanie listwy goldpinéw zenskich 1x2 pozwala na
pomiar impedancji dowolnego elementu RLC, rezystor pomiarowy
510 Q.

Sciezka nr 4 — pomiar impedancji szeregowego potgczenia rezystora
10 kQ i kondensatora 22 uF, rezystor pomiarowy 240 Q.

Sciezka nr 5 — pomiar impedancji réwnolegtego potgczenia rezystora

10 kQ i kondensatora 22 uF, rezystor pomiarowym 240 (.

Projekt ptytki testowej zostat przedstawiony na rysunku 32.



Rys. 32. Schemat elektryczny ptytki testowej

W tabeli 7.1 zostat przedstawiony wykaz elementéw wykorzystanych do

wytworzenia ptytki testowej.

Tabela 7.1

Wykaz elementow ptytki testowej

Symbol Opis elementu
BN35N61 | Gniazdo BNC proste do obwodow drukowanych (10 szt.)
R1, R5, R8 | Rezystor 10 k(, tolerancja 5%
R2, R7, R9 | Rezystor 240 (), tolerancja 5%

R3 Rezystor 100 kQ, tolerancja 5%
R4, R6 Rezystor 510 Q, tolerancja 5%
JP1 Goldpin zenski 1x2

Cl, C2 Kondensator 22 uF

GND Masa
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Rysunek 33 przedstawia rozmieszczenie elementow oraz Sciezek na ptytce
drukowanej. Przy projektowaniu zwrécono uwage na minimalizacje dtugosci

Sciezek tgczacych poszczegdline elementy ptytki.

Rys. 33. Plytka testowa — mozaika $ciezek i rozktad elementéw

53



8. Badania

8.1. Przedmiot badan

Zaplanowane badania mozna podzieli¢ na cztery obszary:

e Pomiar impedancji dla kazdej ze Sciezek ptytki testowej.

e Badanie wptywu zastosowania goldpindw na wyniki pomiaréw.

e Badanie wptywu kierunku zmiany czestotliwosci wymuszenia (rosngca,
malejgca) na wyniki pomiarow.

e Badanie wptywu ilosci okresow sygnatu wymuszajgcego na wyniki

pomiarow.

Dzieki przeprowadzonym badaniom mozliwa bedzie odpowiedz na pytanie, czy
stworzone stanowisko moze postuzy¢ jako platforma pomiarowa do dalszych
badan z dziedziny spektroskopii impedancyjnej. Wyniki pozwolg takze na

wskazanie tych ustawien, przy ktérych osiggane rezultaty sg najlepsze.

8.2. Kalibracja

Podczas wstepnych pomiaréw majgcych na celu przetestowanie poprawnosci
dziatania aplikacji zaobserwowano, iz przy bezposrednim podtgczeniu wyjscia
analogowego z karty do wejscia analogowego, sygnat mierzony jest przesuniety
w fazie wzgledem sygnatu generowanego. Wykres przesuniecia w funkciji
czestotliwosci dla catego zakresu pomiarowego przedstawiono na rysunku 34.
Pomiar przeprowadzono dla liczby okreséw n =5 sygnatu wymuszajgcego, dla

obu kierunkéw zmiany czestotliwosci.
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Przesunigcie fazowe, wejscie -> wyjscie, 5 okresow wymuszenie
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Rys. 34. Przesuniecie fazowe, wejscie - wyjscie, n=5

Analizujgc wykres mozna zaobserwowaé, ze przesuniecie fazowe niemal dla
catego zakresu czestotliwosci jest state i wynosi okoto 3,6°. Jak opisano
w podrozdziale 6.2 parametry definiujgce sygnat pobudzajgcy oraz czestotliwosci
prébkowania sygnatéw dobrano tak, aby pomiar przesuniecia fazowego przebiegat
Z rozdzielczo$cig 3,6°. Zarejestrowane, state przesuniecie fazowe przedstawione

na rysunku 34 wynika z przyjetej rozdzielczosci pomiaru fazy sygnatow.

Na wykresie widoczne sg trzy czestotliwosci, dla ktorych zmierzone
przesuniecie fazowe znaczgco odbiega od wartosci 3,6°. Sg to kolejno
czestotliwosci réowne: 700 Hz, 3 kHz oraz 7 kHz. Czestotliwosci te jak
i odpowiadajgce im przesuniecia fazowe sg jednak state dla kolejnych serii

pomiarowych.

Przeprowadzone pomiary pozwolity na przyjecie nastepujgcej procedury

korekcji danych pomiarowych:

e Pomiar przesuniecia fazowego dla rosngcej czestotliwosci, n okreséw
sygnatu  pobudzajgcego. Bezposrednie  podifgczenie  wyjscia
analogowego do wejscia na karcie podtgczen.

e Pomiar przesuniecia fazowego dla malejgcej czestotliwosci, n okreséw
sygnatu  pobudzajgcego. Bezposrednie podtgczenie  wyjscia

analogowego do wejscia na karcie podfgczen.
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e Programowa korekcja przesuniecia fazowego podczas pomiaru

impedancji.

8.3. Pomiar impedancji

Pomiary impedancji poszczegolnych Sciezek przeprowadzono dla
wymuszenia o czestotliwosci malejgcej i liczbie okresow n =5 dla danej
czestotliwosci. Kierunek zmiany czestotliwosci zostat ustalony zgodnie z zasadg

przyjetg dla pomiarow metodg spektroskopii impedancyjnej [1].

W tym podrozdziale przedstawione zostang pomiary dla Sciezek nr: 1, 2, 4 oraz

5. Pomiary impedanciji dla sciezki nr 3 oméwione zostang w podrozdziale 8.4.

8.3.1. Sciezka nr 1 - rezystancja R
Sciezka nr 1 zostata zaprojektowana do pomiaru impedanciji rezystora.

Wartos¢ rezystancji badanego elementu wynosi R; = 10 kQ z tolerancjg 5%.

Schemat badanego obwodu przedstawia rysunek 35.

Rys. 35. Schemat obwodu - rezystancja R,

Impedancja takiego obwodu dla idealnej rezystancji definiowana jest wzorem:

Na rysunku 36 przedstawione zostaty wyniki pomiaru impedancji badanego
obwodu. Dla poréwnania na rysunku wykreslono réwniez wykres impedancji dla

idealnej rezystanciji.
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WWykres impedancy scietka 1, czestotliwost malejaca, n=5
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Rys. 36. Charakterystyka Nyquista rezystancji R,

Analizujgc charakterystyke Nyquista mozna zauwazy¢, ze rzeczywista czes¢
zmierzonej impedanciji jest nieznacznie wieksza od czesci rzeczywistej dla idealnej
rezystancji. Na sytuacje te w gtdbwnej mierze moze wptywaé niedoktadnos$é
wykonania elementu (tolerancja rezystancji wynosi 5%) oraz dodatkowa
rezystancja w obwodzie w postaci oporu elektrycznego gniazd, przewodéw oraz
Sciezek. Na wykresie zaobserwowano rowniez wystepowanie sktadowej urojonej
impedancji. W celu przeprowadzania dalszej analizy obwodu na rysunku 37

przedstawiono charakterystyke Bodego dla badanej rezystanciji.
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Charakterystyka Bodego, ciezka 1, n=5
T

85 T T T T T T T T T T T T T T L | T | —— -

+  Badany obwdd

log|Z| [4B]
|

T T T T T
+  Badany obwid

Faza [deg)
[=]
T

Czestotlwosc [Hz]

Rys. 37. Charakterystyka Bodego rezystancji R,

Charakterystyka amplitudowa jest stata dla catego zakresu czestotliwosci

pomiarowych. Taki ksztatt charakterystyki jest znamienny dla rezystanciji.

W przypadku charakterystyki fazowej zauwazalne sg niewielkie odchylenia
zmierzonego przesuniecia fazowego od zera. Odchyiki te nie przekraczajg (co do
modutu) wartosci 0,27°. Na wystgpienie takich odchylen wptyw moze miec
niedoktadno$¢ pomiaru, jak réwniez w mniejszym stopniu wystepowanie
w badanym elemencie tzw. parametrow resztkowych. W przypadku rezystorow
warstwowych typowa warto$¢ pojemnosci wiasnej wynosi od 0,1 do 2 pF.

Indukcyjnosci wtasne sg zazwyczaj niewielkie, rzedu kilku nH [16].

8.3.2. Sciezka nr 2 — rezystancja R

Sciezka nr 2 postuzyta do pomiaru impedancji rezystora. Warto$¢ rezystancii
badanego opornika wynosi R; = 100 k). Schemat badanego obwodu zostat

przedstawiony na rysunku 38.
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— 01—

Rys. 38. Schemat obwodu — rezystancja R, = 100 kQ

Dla badanego obwodu impedancja definiowana jest wzorem:

Z(jw) = R; (8.2)

Na rysunku 39 zostaty przedstawione wykresy impedancji idealnej rezystancji

oraz badanego obwodu.

Wykres impedancji ciezka 2, czestotliwosc malejgca, n=5

-300 = T T T T T T T T L n
*
#  Badany obwéd +
-200 |- +  ldealna rezystancja ; T
%
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0f 'i_ 7
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¥
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600 |- -
+
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Rys. 39. Charakterystyka Nyquista rezystancji R; = 100 kQ

Podobnie jak w przypadku pomiarow dla sciezki nr 1 opisanych w podrozdziale
8.3.1 na pfaszczyznie zespolonej widoczne jest niewielkie przesuniecie wartosci
skladowej rzeczywistej w stosunku do wykresu idealnej rezystancji. Na wykresie
zauwazalne sg réwniez wieksze, co do modutu, wartosci czesci urojonej. W celu
dalszej analizy badanego obwodu na rysunku 40 wykreslono charakterystyke

Bodego.
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Charakterystyka Bodego, sciezka 2, czestotliwost malejgca, n=5
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Rys. 40. Charakterystyka Bodego rezystancji R; = 100 kQ

Charakterystyka amplitudowa podobnie jak w przypadku sciezki nr 1 jest stata
dla catego =zakresu czestotliwosci i typowa ksztatem dla elementu
rezystancyjnego. Zauwazalna jest wieksza warto$¢ log|Z| wynikajgca

bezposrednio z wiekszej wartosci badanej rezystancji.

Wartosci przesuniecia fazowego sygnatéw sg zblizone wartosciami, co do
modutu do tych, ktére przedstawiono na rysunku 37. Dla dwéch czestotliwosci
(10 kHz, 7 kHz) zaobserwowano nieznaczny wzrost wartosci przesuniecia
fazowego. Maksymalny zarejestrowany kat fazowy wynidst 0,422° dla
czestotliwosci 10 kHz. Bezposredni wptyw na zwiekszenie wartosci sktadowych
urojonych widocznych na rysunku 39 ma sposob obliczania czesci urojonej

impedanciji:
ImZ = |Z|sin(¢) (8.3)

Analizujgc powyzsze rownanie mozna zauwazyC, ze dziesieciokrotny wzrost
wartosci |Z|, skutkuje dziesieciokrotnym wzrostem (co do modutu) wartosci

skltadowej urojonej dla takiej samej wartosci kgta fazowego ¢.
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8.3.3. Sciezka nr 4 — szeregowy obwéd RC

Sciezka nr 4 postuzyta do przeprowadzenia pomiaru impedancji szeregowego
potgczenia rezystancji Rs = 100 kQ i pojemnosci C; = 22 uF. Schemat badanego

obwodu przedstawiono na rysunku 41.

Rys. 41. Schemat obwodu — szeregowe pofgczenie rezystancji Rs = 10 kQ i pojemnosci ¢, =
22 uF

Dla przedstawionego obwodu impedancja definiowana jest, jako suma impedanciji

poszczegolnych elementéw i wyrazana jest wzorem.

Z(')—R+1 8.4

Na rysunku 42 przedstawiono wyniki pomiaréw impedancji obwodu oraz

wykres impedancji dla idealnego szeregowego obwodu RC.

Wkres impedancii Scietka 4, crestotiwosé malejgea, =5

I v

Idesiny szeregowy obwdd RC
+  Badany odwod

Rys. 42. Charakterystyka Nyquista szeregowego obwodu RC
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Prosta dla idealnego szeregowego obwodu RC jest nachylona do osi liczb
rzeczywistych pod katem prostym. Analizujgc charakterystyke Nyquista mozna
zaobserwowag, iz kolejne punkty pomiarowe rowniez uktadajg sie wzdtuz pewnej
prostej, jednak jej kat nachylenia jest rézny od 90°. Sytuacja ta wynika w gtéwnej
mierze z niedoskonatosci kondensatora. W idealnym kondensatorze kat
przesuniecia fazowego jest staty i rowny 90°. Jednak w rzeczywistym elemencie
wystepujg straty energii na rezystancjach doprowadzen, w izolacji oraz
w dielektryku, dlatego w rzeczywistym kondensatorze przesuniecie pomiedzy

przytozonym napieciem a ptyngcym prgdem jest rézne od %

Na rysunku 43 przedstawiono charakterystyke Bodego badanego obwodu.

]

Charakterystyka Bodego, Sciezka 4, czestotliwosé malejgca, n=
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Rys. 43. Charakterystyka Bodego szeregowego obwodu RC

Ksztatty obu charakterystyk pokrywajg sie z charakterystykami dla idealnego
szeregowego obwodu RC z rysunku 5. W przypadku charakterystyki fazowej dla
badanego zakresu czestotliwosci zauwazalny jest brak osiggniecia przez kat
przesuniecia fazowego wartosci 90°. Jak wspomniano wczesniej wynika to
Z niedoskonatosci rzeczywistego kondensatora. Tak, wiec rozszerzenie zakresu
czestotliwosci pomiarowych do 0,01 Hz nie pozwolitoby na uzyskanie takiej

wartosci kgta przesuniecia fazowego.
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Ze wzgledu na zaobserwowane na rysunku 42 odchylenie zmierzonej
charakterystyki od idealnego przebiegu zdecydowano sie na wyznaczenie obwodu
zastepczego badanej $ciezki. W tym celu wykorzystano darmowg wersje programu
ZView 3.4b. Program w wersji demonstracyjnej posiada ograniczenie liczby
analizowanych punktow do 15. Oznacza to, ze analizie zostanie poddany co trzeci

punkt pomiarowy.

Schemat zastepczy badanego szeregowego obwodu RC przedstawiony zostat

na rysunku 44.

CPE
NN
/7 7/

Rys. 44. Schemat zastepczy szeregowego obwodu RC

gdzie:

R =10219 [Q] — rezystor,

Fs(a—l)
cm?

CPE =

— element stato-fazowy; Z, = 2,0574 % 107> | ], a = 0,9677.

1
Zo(jw)®

Jak napisano w punkcie 4.4.2 element stato-fazowy powigzany jest
z niedoskonatoscig klasycznych elementéw RLC. Na schemacie zastepczym
kondensator zostat zastgpiony elementem stato-fazowym ze wspotczynnikiem a =
0,9627. Dla poréwnania wartos¢ tego wspoétczynnika dla idealnego kondensatora

wynosi a = 1.

W celu sprawdzenia poprawnosci wyliczen parametréw uktadu zastepczego
na rysunku 45 przedstawiono poréwnanie charakterystyk Nyquista badanego

uktadu i schematu zastepczego.
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v10? Pordwnanie charakterystyk Nyquista obwodu badanego i zastgpczego
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Rys. 45. Poréwnanie charakterystyk Nuquista obwodu badanego RC oraz schematu zastepczego

Przedstawione poréwnanie dowodzi, iz parametry obwodu zastepczego dobrane

zostaty z duzg doktadnoscia.

8.3.4. Sciezka nr 5 — réwnolegly obwéd RC
Sciezka nr 5 postuzyta do pomiaru impedancji réwnoleglego obwodu

rezystancji Rg = 10 kQ i pojemnosci C, = 22 uF. Na rysunku 46 przedstawiono

schemat badanego obwodu.

Rys. 46. Schemat obwodu — réwnolegte potaczenie rezystancji R = 10 kQ i pojemnosci C, =
22 uF
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Dla przedstawionego na powyzszym schemacie obwodu impedancja definiowana
jest wzorem:
RB

Z(jw) = —2—
Uo) = 155ReG,

(8.5)

Rysunek 47 przedstawia wykres impedancji badanego obwodu oraz idealnego
obwodu RC.

VWykres impedancji £ciezka 5, czestotliwost malejgca, n=5

.r--"/-i__ 7_i_ﬁL~

Idealny réwnalegly obwéd RC
4 Badany obwdd
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+

¥

| | ad
4000 6000 2000 0000
' [Ohms)

Rys. 47. Charakterystyka Nyquista réwnolegtego obwodu RC

Analizujgc wykres mozna zauwazyc, ze kolejne punkty pomiarowe uktadajg sie
w ksztatt sptaszczonego podtkola. Taki wykres impedancji na pfaszczyznie
zespolonej jest charakterystyczny dla réwnolegtego dwodjnika RC. Zaobserwowane
sptaszczenie moze wynika¢ z niedoskonatosci zastosowanych w obwodzie
elementow.

Dla przyjetego rozktadu czestotliwosci wymuszenia (dziesie¢ punktéw na
dekade czestotliwosci) nie udato sie zaobserwowa¢ na wykresie maksimum

potkola. Zgodnie z tym, co zostato opisane w podrozdziale 4.2, maksimum potkola
dla idealnego, rownolegtego dwdjnika RC osiggane jest dla pulsacji w = %, co dla

wartosci elementéw badanego obwodu implikuje:

w

ﬂ] (8.6)

= 4,55 [

- RgC, s
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21
f=—=0,72[HZz] (8.7)

w
Szukana czestotliwo$¢ wymuszenia wynosi 0,72 Hz. W rzeczywistosci, jak wynika
z danych pomiarowych, szukana czestotliwo$¢ zawiera sie pomiedzy 1 Hz a 2 Hz.
W celu dalszej analizy badanego obwodu na rysunku 48 wykreslono

charakterystyke Bodego.

Charakterystyka Bodego, $ciezka 2, czgstotliwosc malejgca, n=5
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Rys. 48. Charakterystyka Bodego réwnolegtego obwodu RC

Ksztalty zarbwno charakterystyki amplitudowej jak i fazowej wskazujg, iz badany
obwodd to szeregowe potgczenie rezystancji R z rownolegtym dwaojnikiem RC.
Okazuje sie, ze zastosowanie w obwodzie dodatkowego rezystora pozwalajgcego
na pomiar pragdu w uktadzie zmienito charakter samego uktadu. Dla omawianych
wczesniej sciezek, dotgczony w szereg rezystor pomiarowy nie wptywat na
charakter uktadu, a rzutowat jedynie na wartosci obliczonej impedanciji. Jednak

zastosowany w aplikacji sposob obliczania modutu impedanciji:

U. —
|Z| = £ —™

I (8.8)
niwelowat wptyw rezystancji pomiarowej na wynik pomiaru dla wszystkich $ciezek.
W zwigzku z tym niemozliwe byto zaobserwowanie zmiany charakteru uktadu na
podstawie wykresu przedstawionego na rysunku 47. Nalezy jednak zaznaczy¢, iz

wczesniejsza analiza w oparciu o rysunek 47 znajduje zastosowane rowniez przy
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zmienionym charakterze ukftadu. Sytuacja ta potwierdza, iz w spektroskopii
impedancyjnej w celu poprawnej interpretacji wynikbw konieczne jest

przeanalizowanie zarowno charakterystyki Nyquista jak i Bodego.

Ze wzgledu na zaobserwowane na rysunku 47 sptaszczenie potkola
zdecydowano sie na wyznaczenie schematu zastepczego badanego obwodu przy
pomocy programu ZView. Niestety w przypadku przebiegu w ksztatcie potkola,
przy ograniczeniu danych pomiarowych do 15 punktéw pomiarowych,
niemozliwym byto obliczenie parametrow uktadu przy wykorzystaniu
zaimplementowanych w programie algorytmow. Dlatego tez zdecydowano sie na

reczny dobor parametréw przy wykorzystaniu opcji symulacji uktadu.

Jak wynika z przeprowadzonej analizy uktadu, badany obwdd ma charakter
szeregowego potgczenia rezystancji z rownolegtym dwdjnikiem RC. Zastosowanie
w schemacie zastepczym idealnego kondensatora nie pozwala na wykreslenie
charakterystyki w ksztatcie sptaszczonego potkola. Za takie sptaszczenie
przebiegu odpowiada parametr a dla elementu stato-fazowego. Na rysunku 49

zostat przedstawiony schemat zastepczy badanego obwodu.

R1 CPE1

gy

Rys. 49. Schemat zastepczy szeregowego potgczenia rezystancji R z rownolegtym dwdjnikiem RC

Dla przedstawionego schematu zastepczego przeprowadzono szereg symulacii
pozwalajgcych na wyznaczenie przyblizonych wartosci parametrow schematu
zastepczego. Na rysunku 50 przedstawiono poréwnanie charakterystyk Nyquista

badanego obwodu oraz schematu zastepczego.
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Pordwnanie charakterystylk Nyguista obwodu badanego | zastepczego
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Rys. 50. Poréwnanie charakterystyk obwodu badanego R — RC oraz schematu zastepczego

Charakterystyke obwodu zastepczego wykreslono dla nastepujgcych wartosci

parametrow:
R, =150 [Q],
R, = 9950 [Q],

Fs(a—l)

Zy=2,05%107° =1
a = 0,947.

W celu doktadnego wyznaczenia parametrow konieczne jest zastosowanie

petnej wersji programu ZView.

8.4. Wplyw zastosowania goldpindw na wynik pomiaru

Impedancji

Badanie wptywu zastosowania goldpinéw zostato przeprowadzone na sciezce
pomiarowej nr 3. W badaniach zastosowano dwie rézne wartosci rezystancji (1 kQ,
100 kQ) oraz pojemnosci (22 uF, 100 uF). Podobnie jak w przypadku
wczesniejszych pomiarow, czestotliwos¢ wymuszenia zmieniata sie w zakresie od

10 kHz do 0.1 Hz. Liczba okreséw sygnatu pobudzajgcego wynosita n = 5.
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8.4.1. Pomiar rezystancji

Pomiary przeprowadzono dla dwoch réznych warto$ci rezystancji. Badanie dla
rezystora 1 kQ miato na celu potwierdzenie wnioskow otrzymanych w wyniku
analizy pomiarow sciezki nr 1 oraz nr 2, dla niskich wartosci rezystancji. Pomiar
dla rezystancji 100 k) postuzyt do bezposredniego poréwnania wynikow

Z rezultatami dla sciezki nr 2.

Na rysunkach 51 i 52 zostaly przedstawione charakterystyki odpowiednio

Nyquista i Bodego dla rezystancji 1 k().

Wykres impedancy sciezka 3, czestotliwose malejgca, n=5

I T T T T T T

D |-
# Badany obiekt i
+  |dealna rezystancja

B | L | 1 I | 1 | I L —
0 100 200 300 400 500 00 700 800 an0 1000 1100
7' [Ohms)

Rys. 51. Charakterystyka Nyquista rezystancji 1 k2

Wykres impedancji na ptaszczyznie zespolonej pokrywa sie z opisywanymi
wczesniej charakterystykami. Zauwazalne sg mniejsze (co do modutu) wartosci
czesci urojonej, co w znacznej mierze spowodowane jest przez dziesieciokrotnie

mniejszg wartos¢ |Z|.
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Charakterystyka Bodego, éciezka 3, czgstotliwose malejgca, n=5
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Rys. 52. Charakterystyka Bodego rezystancji 1 k2

Ksztatty obu charakterystyk pokrywajg sie z oczekiwanymi przebiegami dla
pomiaru impedancji rezystora. Rysunek 53 przedstawia poréwnanie

charakterystyk Nyquista dla rezystancji R = 100 kQ dla $ciezki nr 2 oraz nr 3.

‘Wykres impedanci sciezka 21 3, czgstotliwosc malejgca, n=5
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*
*
200 - 44
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-100 — ‘% —
T
*
T ' ‘é*' I
4
100 = .y —
— ‘*Hse
)
E oot ﬁ I
=) *
. .
300 — *#_*_ 7
: ¥
400 - % 1
500 - m
600 n
*
700 - 1
| | | | | [ 1 | |
95 000 95 000 97 000 95 000 93000 1001000 101 000 102 000 103 000 104 000 105 000
Z [Ohms]

Rys. 53. Charakterystyka Nyquista rezystancji 100 kR, $ciezka 2 i 3 — poréwnanie

Dla sciezki ze ztgczem typu goldpin, zauwazalny jest nieznacznie wiekszy rozrzut
wartosci czesci rzeczywistej impedancii. Zaobserwowane roznice nie przekraczajg

jednak wartosci rzedu kilkunastu Q.
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Charakterystyka Bodego, sciezka 3, czgstotliwode malejgca, n=5
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Rys. 54. Charakterystyka Bodego rezystancji 100 k2, $ciezka 2 i 3 — poréwnanie

Analizujgc charakterystyke Bodego mozna réwniez zaobserwowac¢ minimalny
wzrost wartos$ci odchyleh poszczegodlnych wielkosci w stosunku do pomiaréw dla
Sciezki nr 2. Dla charakterystyki amplitudowej rdznice w maksymalnych
odchyleniach wynoszg okoto 0,01 — 0,02 dB, w przypadku charakterystyki fazowej

réznice nie przekraczajg wartosci 0,2°.

Uogdlniajgc w przypadku pomiaru impedancji elementéw rezystancyjnych
roznice w wynikach przy bezposrednim wlutowaniu rezystora w ptytke,
a wykorzystaniu ztgcza typu goldpin sg na tyle niewielkie, iz nie stwierdzono

przeciwskazan do wykorzystania tego typu ztgcza.

8.4.2. Pomiar pojemnosci
Pomiary przeprowadzono dla dwoch réznych wartosci pojemnosci: 22 uF oraz
100 uF. Zastosowanie rezystora pomiarowego umozliwiajgcego pomiar pradu

powoduje, iz badany uktad ma charakter szeregowego obwodu RC. Na rysunku 55

przedstawiono charakterystyke Nyquista dla pojemnosci 22 pF.
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wiykres impedancii Sciezka 3, czestotiiwost malejgea, n=5
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Rys. 55. Charakterystyka Nyquista pojemnosci 22 uF

Na wykresie mozna zaobserwowac odchylenie punktéw od prostej wykreslonej
dla idealnej pojemnosci. Szczegdlnie duze odchylenie jest zauwazalne dla niskich
czestotliwosci wymuszenia. Dla dalszej analizy na rysunku 56 wykreslono

charakterystyke Bodego badanego obwodu.

Charakterystyka Bodego, scietka 3, czgstotliwosc malejgca, n=5
L e T T T

140 ——— ] — T . ‘ e R
1204 +  Badany obiekt
100} ., .
. .
2 e .
- -
3 ol -
0 |
Ay
1| . . ces .
. . + e s eeeF
0 ool L Lol I Lol Lol L Lo
10" 10’ 10’ 10* 10° 10
-100 T T T T T TT
+  Badany obiekt
e vt e eas
B0 . + . —
* -
g o 7
)
5l :
.
20 —
..0'
a ' ol 1 Ll 1 Ll i Tt 4 oesaad n WU U
"] ] 1 1 3 4
10 10 10 10 i) 10

Czestotliwodé [Hz|

Rys. 56. Charakterystyka Bodego pojemnosci 22 uF

Ksztatt charakterystyki amplitudowej jest typowy dla szeregowego obwodu RC.

W przypadku charakterystyki fazowej zauwazalny jest nieprawidtowy ksztatt dla
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czestotliwosci 0,1 Hz oraz 0,2 Hz, gdzie kat przesuniecia fazowego znaczgco
maleje. Pomiar dla tych czestotliwosci obarczony jest btedem grubym. Bfgd wynika
z faktu, iz dla badanej pojemnosci przy wspomnianych czestotliwosciach przebieg
napiecia rejestrowany na rezystorze pomiarowym jest na tyle znieksztatcony
(odbiega ksztattem od sinusoidy), ze niemozliwe jest poprawne wyliczenie kata
przesuniecia fazowego. Znieksztatcenie to wynika z faktu, iz dla niskich
czestotliwosci napiecia przemiennego i odpowiednio niskiej pojemnosci
kondensatora dochodzi do petnego natadowania kondensatora. Taki kondensator
stanowi w uktadzie przerwe dla pradu i znieksztatca rejestrowany przebieg.
Rozwigzaniem tego problemu moze byé zwiekszenie pojemnosci kondensatora

lub czestotliwosci wymuszenia.

Na rysunku 57 przedstawiono charakterystyke Nyquista po usunieciu dwoch
punktéw obarczonych btedem grubym. Na wykresie widaé, iz kolejne punkty
uktadajg sie wzdtuz pewnej prostej o stalym kagcie nachylenia do osi liczb
rzeczywistych. Taki ukfad punktéw na ptaszczyznie zespolonej jest

charakterystyczny dla szeregowych uktadéw RC.

Viykres impedanci scieika 3, czestotliwosc malsjgca, n=5
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Rys. 57. Charakterystyka Nyquista pojemnosci 22 uF po usunieciu btedéw grubych

Kolejny pomiar zostat przeprowadzony dla pojemnosci kondensatora 100 pF.

Charakterystyka Nyquista tego obwodu przedstawiona zostata na rysunku 58.
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Wiykres impedancii Scietka 3, czestatiiwodd malejgca, n=5
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Rys. 58. Charakterystyka Nyquista pojemnosci 100 uF

Na wykresie zaobserwowano, iz kolejne punkty uktadajg sie wzdtuz pewnej proste;j
zgodnie z oczekiwaniami dla tego rodzaju uktadéw. Zauwazalne jest jedynie
pewne odchylenie punktu od prostej dla najnizszej czestotliwosci pomiarowej
0,1 Hz. Powyzszy wykres potwierdza wczesniejszg teze, iz zwiekszenie wartosci
pojemnosci w uktadzie korzystnie wptywa na rejestrowane przebiegi. Na rysunku

59 przedstawiono charakterystyke Bodego dla pojemnosci 100 pF.

Charakterystyka Bodego, scietka 3, czestotliwosc malejgca, n=5
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Rys. 59. Charakterystyka Bodego pojemnosci 100 uF
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Zaobserwowane ksztatty charakterystyki amplitudowej oraz fazowej sg typowe dla
szeregowych obwoddéw RC. Podsumowujgc, podtgczenie pojemnosci do uktadu

poprzez ztgcze typu goldpin nie wptywa na przebiegi charakterystyk ukfadu.

8.5. Wplyw kierunku zmiany czestotliwosci wymuszenia na wynik

pomiaru impedancji

Badanie wptywu kierunku zmiany czestotliwosci na wyniki pomiaru impedancji
przeprowadzono dla Sciezek nr 1 oraz nr 5. Liczba okreséw sygnatu
wymuszajgcego dla jednej czestotliwosci wynosita n = 5. Na rysunku 60 zostato
przedstawione porownanie charakterystyk Nyquista $ciezki nr 1 dla rosngcej oraz
malejgcej czestotliwosci sygnatu pobudzajgcego.

Wykres impedancji sciezka 1, czestotliwosc malejgca i rosnaca, n=5
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Rys. 60. Porownanie charakterystyk Nyquista rezystancji R, = 10 kQ dla dwdch kierunkéw zmiany
czestotliwosci sygnatu pobudzajgcego

Analizujgc wykres nie zaobserwowano istotnych réznic pomiedzy poréwnywanymi
charakterystykami. Zaréwno wartosci czesci rzeczywistych jak i urojonych obu
przebiegdbw zawierajg sie w niemal identycznych przedziatach. Na rysunku 61

przedstawiono poréwnanie charakterystyk Bodego dla obu pomiaréow.
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Charakterystyka Bodego, Sciezka 1, czestotliwosc malejgca i rosngca, n=5
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Rys. 61. Poréwnanie charakterystyk Bodego rezystancji R, = 10 kQ dla dwdch kierunkéw zmiany
czestotliwos$ci sygnatu pobudzajgcego.

W  przypadku charakterystyki amplitudowej roznice pomiedzy granicznymi
wartosciami |Z| dla obu przebiegdw nie przekraczajg wartosci kilku tysiecznych

dB. Dla charakterystyki fazowej réznice nie przekraczajg wartosci kilku setnych
stopnia.

Po przeprowadzeniu analizy obu charakterystyk nie zaobserwowano wptywu
kierunku zmiany czestotliwosci sygnatu wymuszajgcego na wyniki pomiaru
impedancji opornika.

Na rysunku 62 przedstawiono poréwnanie charakterystyk Nyquista $ciezki nr

5 dla malejgcej oraz rosngcej czestotliwosci sygnatu pobudzajgcego.
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Wkres impedancii éciezka 5, czestotliwosé malejgca | rosnaca, n=5
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Rys. 62. Poréwnanie charakterystyk Nyquista $ciezki nr 5 dla dwdéch kierunkéw zmiany

czestotliwos$ci sygnatu pobudzajgcego

Analizujgc wyniki pomiarow oraz charakterystyke mozna zaobserwowac, iz dla

czestotliwosci z zakresu 10 kHz — 2 Hz punkty dla obu przebiegéw pokrywajg sie

ze sobg niemal idealnie. Dla nizszych czestotliwosci zauwazalne sg pewne

niewielkie przesuniecia pomiedzy punktami, jednak w dalszym ciggu punkty te lezg

na tym samym sptaszczonym pétokregu.

Na

poréwnanie charakterystyk Bodego dla obu pomiaréw impedanciji.

Charakterystyka Bodego, sciezka 5, czestotliwost malejgca i rosngca, n=5
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Rys. 63. Poréwnanie charakterystyk Bodego Sciezki nr 5 dla dwoch kierunkéw zmiany

czestotliwosci sygnatu pobudzajgcego
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Dla charakterystyki amplitudowej, punkty dla obu przebiegdéw pokrywajg sie niemal
idealnie w catym zakresie pomiarowym. Jakiekolwiek przesuniecia widoczne sg
dopiero przy bardzo duzych przyblizeniach. W przypadku charakterystyki fazowe;j

minimalne przesunigcia widoczne sg tylko dla nizszych czestotliwosci.

Przeprowadzona analiza dla dwéch obwodow nie wykazata wptywu kierunku
zmiany czestotliwosci sygnatu wymuszajgcego na wyniki pomiarow impedanciji.
Nie oznacza to jednak, iz w przypadku pomiaréw wykonywanych na przyktad
w naczynkach elektrochemicznych lub dla ztozonych obwoddéw sktadajgcych sie
z kilku dwojnikow RLC, wptyw kierunku zmiany czestotliwosci na otrzymane wyniki

réwniez nie wystepuje.

8.6. Wplyw ilosci okresdow sygnatlu wymuszajgcego na wynik

pomiaru impedanc;ji

Badanie zostato przeprowadzone przy wykorzystaniu sciezek nr 1 oraz nr 4,
dla malejgcej czestotliwosci wymuszenia. Pomiary zrealizowano dla 1, 2, 3 oraz 5
okresdw sygnatu pobudzajgcego. Kalibracja przeprowadzona zostata dla liczby
okresow n = 5. Wykonano réwniez pojedynczy pomiar dla $Sciezki nr 1 przy
kalibracji dla liczby okresbw n =3 i takiej samej liczbie okreséw sygnatu

pobudzajgcego.

Rysunek 64 przedstawia porownanie charakterystyk Nyquista sciezki nr 1 dla

réznych wartosci liczby okreséw n.

78



-500

Wykres impedancj éciezka 1, czestotliwosc malejgca, n - zmienne

1000 —

1500 —

" [Om)

2000 —

2500 =

3000 —

3500 —

4000 ‘

P 4

T T

| i ]

O *
= 333
L
= Mo,

5 000

10,000 15000
Z'[0m]

20 000

25000

30000

Rys. 64. Porownanie charakterystyk Nyquista Sciezki nr 1 dla r6znych wartosci liczby okresow

sygnatu wymuszajgcego

Analizujgc charakterystyki Nyquista zaobserwowano, iz wyniki uzyskane dla

pojedynczego okresu sygnatu pobudzajgcego diametralnie odbiegajg od

oczekiwanego ksztattu. W celu dalszej analizy na rysunku 65 przedstawiono

poréwnanie charakterystyk Bodego s$ciezki na podstawie uzyskanych danych
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Rys. 65. Poréwnanie charakterystyk Bodego Sciezki nr 1 dla ré6znych wartosci liczby okresow

Sygnatu wymuszajgcego
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W przypadku charakterystyki amplitudowej roznice pomiedzy wartosciami |Z| dla
pojedynczego okresu sygnatu wymuszajgcego a wartosciami dla pozostatych
pomiarow wynoszg nhawet 34 dB. Dla charakterystyki fazowej maksymalna
zaobserwowana roznica pomiedzy katami przesuniecia fazowego dochodzi do
okoto 16°. Dla obu charakterystyk znaczgce odchytki wystepujg na catej szerokosci
zakresu czestotliwosci. Taka sytuacja swiadczy o braku mozliwosci poprawnego
wyliczenia przez aplikacje wartosci |Z| oraz kata przesuniecia fazowego na
podstawie pojedynczego okresu rejestrowanej odpowiedzi. Pomiary uzyskane dla

takiej konfiguracji wymuszenia nie pozwalajg na identyfikacje badanego obwodu.

Na rysunku 66 zostato przedstawione poréwnanie charakterystyk Nyquista po

usunieciu przebiegu dla liczby okreséw n = 1.
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Rys. 66. Porownanie charakterystyk Nyquista Sciezki nr 1 dla roznych wartosci liczby okreséw
Sygnatu wymuszajgcego po usunieciu pomiaru dlan = 1

Analizujgc wykres mozna zaobserwowac, iz dwa punkty pomiarowe zarowno dla
n = 3 jak rowniez n = 2 znaczgco odbiegajg od pozostatych punktow. W obu
przypadkach punkty te odpowiadajg czestotliwosciom wymuszenia 700 Hz oraz
3kHz. W celu dalszej analizy na rysunku 67 przedstawiono poréwnanie

charakterystyk Bodego dla r6znych wartosci n.
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Rys. 67. Porownanie charakterystyk Bodego Sciezki nr 1 dla r6znych warto$ci liczby okreséw
sygnatu wymuszajgcego po usunieciu pomiaru dlan = 1

Analiza charakterystyki fazowej wyjasnia przyczyne znaczgcych odchylen punktow
zaobserwowanych na rysunku 66. Dla czestotliwosci wymuszenia réwnej 700 Hz
btgd pomiaru przesuniecia fazowego wynosit okoto 3,7°. Dla czestotliwosci 3 kHz
btad ten wynosit —1° dla n = 2 i —2° dla n = 3. Warto$ci czestotliwosci sygnatu
pobudzajgcego, dla ktérych zaobserwowano btedy w pomiarze przesuniecia
fazowego nie sg przypadkowe. Jak opisano w podrozdziale 8.2 réwniez przy pieciu
okresach sygnatu wymuszajgcego dla tych czestotliwosci wystepowaty btedy
w pomiarze kata przesuniecia fazowego niewynikajgce z czestotliwosci
prébkowania sygnatu. Okazuije sie, ze wartosci tych btedéw sg zmienne dla réznej
liczby okreséw. Dlatego tez przeprowadzano dodatkowg kalibracje pomiaru
przesuniecia fazowego, a nastepnie pomiar impedancji dla trzech okreséw sygnatu
pobudzajgcego. Na rysunku 68 przedstawiono poréwnanie charakterystyk
Nyquista Sciezki nr 1 dla trzech oraz pieciu okreséw wymuszenia przy

odpowiednich kalibracjach.
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Wykres impedancji éciezka 1, czgstotliwose malejgca, n=5 oraz n=3
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Rys. 68. Poréwnanie charakterystyk Nyquista Sciezki nr 1 dla trzech oraz pieciu okresow sygnatu
wymuszajgcego po kalibracji dla n = 3

Dzieki przeprowadzonej kalibracji dla trzech okreséw sygnatu pobudzajgcego na
charakterystyce Nyquista wyeliminowano punkty obarczone btednym pomiarem
przesuniecia fazowego. Pomimo tego minimalnie wiekszg dokfadnoscig cechuje

sie pomiar dla pieciu okreséw sygnatu pobudzajgcego.

Drugg serie pomiarobw majgcg na celu zbadanie wptywu ilosci okresow
wymuszenia na otrzymane wyniku pomiaru impedancji przeprowadzono dla

Sciezki nr 4. Na rysunku 69 przedstawiono poréwnanie charakterystyk Nyquista dla

tej Sciezki.
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Rys. 69. Poréwnanie charakterystyk Nyquista Sciezki nr 4 dla réznych warto$ci liczby okreséw

sygnatu wymuszajgcego

Podobnie jak w przypadku poprzedniej serii pomiarowej dla rezystancji, wyniki

otrzymane dla pojedynczego okresu sygnatu wymuszajgcego sg obarczone

duzymi btedami pomiarowymi. W dalszej analizie wyniki te nie bedg brane pod

uwage. Rysunek 70 przedstawia porownanie charakterystyk Nyquista po usunieciu

przebiegu dlan = 1.
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Rys. 70. Poroéwnanie charakterystyk Nyquista Sciezki nr 1 dla roznych wartoSci liczby okresow
Sygnatu wymuszajgcego po usunieciu pomiaru dlan = 1
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Analizujgc wykres zaobserwowano, iz w przypadku przebiegu dla dwoch okresow
sygnatu wymuszajgcego charakterystyka obwodu dla niskich czestotliwosci
znaczgco odbiega ksztattem od oczekiwan. Ksztatty przebiegow dla pozostatych

pomiarow sg charakterystyczne dla szeregowych obwodow RC.

W celu dalszej analizy na rysunku 71 wykreslono charakterystyki Bodego dla

trzech wartosci n.

Charakterystyka Bodego, sciezka 4, czestotliwosE malejgca, n-zmienne
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Rys. 71. Poréwnanie charakterystyk Bodego Sciezki nr 4 dla réznych wartosci liczby okreséw
sygnatu wymuszajgcego po usunieciu pomiaru dlan = 1

W przypadku charakterystyki amplitudowej nie zaobserwowano znaczacych réznic
pomiedzy pomiarami dla roznych wartosci n. Analiza charakterystyki fazowej dla
n = 2 pozwolita zaobserwowaé btedny wzrost (co do modutu) wartosci kata
przesuniecia fazowego dla wyzszych czestotliwosci. Wzrost ten odpowiada za
nietypowy przebieg zaobserwowany na ptaszczyznie zespolonej. Dla n =3
zauwazalne sg odchylenia zmierzonego kata przesuniecia fazowego od wartosci
oczekiwanych. Roéznice te widoczne sg dla dwoch czestotliwosci wymuszenia
700 Hz oraz 3 kHz i podobnie jak w przypadku pomiaréw dla sciezki nr 1 istnieje
mozliwos¢ ich zniwelowania poprzez kalibracje dla trzech okresow wymuszenia

i ponowne wykonanie pomiaru.

Reasumujgc, wzrost liczby okresow sygnatu wymuszajgcego poprawia

doktadnos¢ wyniku pomiaru impedanciji. Dla n = 1 zebrane dane pomiarowe nie
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pozwalajg na poprawng identyfikacje mierzonego obwodu. Dla n €< 3,5 > wyniki

cechujg sie dobrym stosunkiem dokfadnosci do czasu trwania pomiaru.
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9. Podsumowanie

9.1. Wnioski

Celem projektu byto zaprojektowanie i wykonanie stanowiska laboratoryjnego
do badan metodg spektroskopii impedancyjnej. W wyniku przeprowadzonych prac
wszystkie zatozenia zostaty spetnione. Wykonano aplikacje pomiarowg oraz ptytke
testowg umozliwiajgcg zautomatyzowany pomiar impedancji zaprojektowanych
obwoddéw. Generowany plik z danymi pomiarowymi pozwala na analize wynikéw
w zewnetrznych aplikacjach. Dzieki wykonanej instrukcji laboratoryjnej stanowisko

jest w pemni przygotowane do zaje¢ dydaktycznych.

Opisanie w pracy zagadnien teoretycznych umozliwia dobre zapoznanie sie
Zz matematycznymi podstawami metody spektroskopii impedancyjnej, a omowienie
przyktadowych, idealnych obwodoéw wprowadza w problematyke analizy
charakterystyk Nyquista i Bodego.

Analiza wynikbw pomiaréw impedancji dostarcza informacji na temat
niedoskonatosci rzeczywistych elementéw RLC oraz wskazuje na zasadnosc¢
wykorzystania takich elementéw jak element stato-fazowy w wyznaczaniu

schematoéw zastepczych.

Badanie dotyczgce wptywu zastosowania goldpindw na wyniki pomiarow
uwidacznia, iz nie ma przeciwskazan do wykorzystania tego typu zigczy

w przeprowadzonych pomiarach.

Na podstawie przeprowadzonych badan stwierdzono, iz kierunek zmiany
czestotliwosci sygnatu pobudzajgcego nie ma wptywu na wyniki pomiaru

impedancji obwodoéw RLC.

Analiza badan wptywu ilosci okresdw na wynik pomiaru dowodzi, iz wraz ze
wzrostem ilosci okresdw sygnatu wzrasta doktadnos¢ pomiaru. Najlepszy stosunek
doktadnosci do czasu trwania pomiaru zarejestrowano dla liczby okresow
z zakresu od 3 do 5. Nalezy zaznaczy¢, iz dla otrzymania najlepszych wynikow
pomiarow konieczne jest wczesniejsze przeprowadzenie kalibracji dla przyjetej

ilosci okresow.
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Realizacja projektu umozliwita rozszerzenie wiedzy z zakresu elektroniki,

elektrochemii oraz programowania w srodowisku LabView.

9.2. Mozliwe kierunki rozwoju projektu

Naturalnym kierunkiem rozwoju projektu jest rozbudowa stanowiska
o0 mozliwos$¢ pomiarow impedancji dla naczynka elektrochemicznego (uktad trzech
elektrod: wskaznikowej, pomocniczej, odniesienia) lub elektrod jonoselektywnych
(uktad dwéch elektrod: jonoselektywnej, odniesienia). Niewielkie modyfikacje
w stworzonej aplikacji gtéwnie pod katem iloSci rejestrowanych przebiegéw
oraz algorytmu obliczania impedancji powinny umozliwi¢ przeprowadzanie

pomiarow dla elektrod.

Inng mozliwoscig rozwoju projektu jest stworzenie aplikacji umozliwiajgcej
obliczanie parametrow uktadu zastepczego na podstawie przeprowadzonych

pomiarow.
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