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1. Evaluarea datelor

Tntr-o masurare dielectrica sau de impedanti o tensiune Up cu o frecventa fixata
/27 este aplicata unei celule de proba care contine materialul supus testarii. Uy cauzeaza
un curent lo la aceiasi frecventd in celula de proba. In plus, va fi in general o fazi
comutata Intre curent §i tensiune descrisa de faza unghiulara ¢.
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Fig. 1 Descrierea tensiunii Uy, curentului |, si fazei unghiulare ¢

Raportul lui U; si I; si faza unghiulara ¢ este determinat de proprietatile
electromagnetice a materialului de proba si de geometria probei. Pentru un calcul si o
reprezentare a formulelor usoara este convenabil utilizarea notatiei complexe.

u(t)=Uscos(wt)=Re(U*exp(iot)) 1)
i(t)=l1cos(ot+p)=Re(I*exp(int)) )
CTJ U'=U+iU", U'=U;,U"=0 (3)
! "=1'+il"; I'=licos(e) ; I =lisin(g) (4)

Pentru o proba cu raspuns electromagnetic liniar, impedanta probei depinde de
proprietatile materialului si de geometria mostrei, dar nu depinde de amplitudinea
tensiunii U,

Z=un" (5)

Aceastid informatie poate fi exprimata in loc de Z~ in reprezentiri echivalente
variate (variabilele dependente) care sunt descrise mai jos in detaliu. Valorile lui U” si I"
se refera direct la tensiunile si curentii celulei de proba. Sunt incluse de asemenea
proceduri posibile de calibrare a dispozitivului care considera erorile datorate liniilor si
celulelor de proba neideale.

WinDETA suporta urmatoarele trei tipuri de celule de proba:

1. Celula dielectrica cu un condensator cu placute paralele rotund umplut cu materialul de
proba:



Cp* denota capacitatea complexa paralela a condensatorului de proba umplut fara
influenta distantatoarelor.

Cs denota o capacitate aditionald cauzata de capacitatea parazita externa a celulei
si de capacitatea distantatorilor optionali din condensatorul de proba. Capacitatea parazita
a celulei este datoratd capacitdtii de conectare a electrodului care este in jur de 1 pF.
Pentru celula de proba lichida BDS 1308, se ia in considerare o capacitate parazita
aditionala de aproape 5.5 pF de la izolatia de teflon si de la placuta superioarda si
inferioara de prindere.
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Fig. 2 Celula dielectrica cu un condensator cu placute paralele
rotund umplut cu materialul de proba

Cmargine €ste o capacitate aditionald datorata abaterii campurilor electrice de la
extremitatile condensatorul de proba. Cpargine Va fi luat in considerare numai daca se
utilizeaza Compensatia de Margine din dialogul Specificatia Probei pentru detalierea
calculelor capacitatii de margine.

Capacitatea probei este dependenta de tensiunea si curentul masurat prin

*
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CP = _iF_Cmargine _CS (6)

2. Celula de proba dielectrica cu un electrod condensator interdigit acoperit de materialul

de proba:
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Fig. 3 Celula de proba dielectrica cu un electrod condensator interdigit

Capacitatea complexa Cp* a ariei probei este corectatd prin trei elemente:
- Pre-Rezistenta Rsi corespunzatoare rezistentei materialului electrod evaporat;
- Rezistenta Paraleld Rpi corespunzatoare rezistentei obiectului purtator de material;



- Capacitatea Paralela Cpi corespunzdtoare capacitatii paralele datorate obiectului
purtdtor de material.

Atat pentru condensatorul placuta rotund si cat si pentru electrodul interdigit,
impedanta mostrei Zs si admitanta Yp* sunt calculate din capacitatea complexa paralela
a probei C, " prin:

1
R 5
Y= Tuc (7)

Constanta dielectric complexa este ¢ fiind dependenti de capacitatea complexa
a mostrei prin

* ' - " C;
= —1 = — 8
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cu capacitatea celulei goale Co. Pentru o celula de proba contindnd placute paralele
rotunde cu diametrul D si distanta d, Cy este calculat prin:

D 2
n[zj _Adistantator

d

©)

C, =¢

unde Audistantator indica aria medie in interiorul condensatorul de proba ocupat de materialul
distantatoarelor. Pentru electrodul interdigit, valoarea lui Cy trebuie sa fie masurata
inainte ca materialul de proba sa fie atasat electrodului.

Modulul dielectric complex este definit ca:

(10)

Conductivitatea specificd s~ este dependentd de constanta dielectrica prin

*

6=0-i0 =i2n fe(e-1) (11)
Rezistenta specifica a materialului este calculata prin
p=1/c (12)

3. Celula magnetica incarcata partial cu material de masura:
Inductivitatea probei Ls este dependenta de tensiunea si curentul masurat prin

*

U
iol”

=L Ly +L, (13)



Lo este inductivitatea volumului total gol a celulei de proba si Lsp este
inductivitatea volumului gol al celulei de proba ocupat de materialul de proba.
Lo este determinat printr-o calibrare a masurarii celulei de proba goale.
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Fig. 4 Celula de proba magnetica

De aici, impedanta mostrei Zs~ si admitanta Yp* sunt calculate prin:

Zs$=1/Y,=io Ls (14)
Permeabilitatea probei este dependenta de inductivitate prin

we=p’- ip=Ls /Lg (15)

Pentru o proba magnetica cu o geometrie sub forma de inel deschis cu indltimea
h, diametrul interior b si cel exterior ¢ rezulta:

Ho c
L, =—hlin(— 16
s =5, 1E) (16)
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Fig. 5 Proba magneticd cu o geometrie tubulard

In schimbul impedantei complexe a probei Zs, raspunsul electric al probei poate
fi reprezentat printr-o rezistentd, conductan{d, capacitatea sau inductivitate serie sau
paralela, asa cum se arata in Fig. 6.



Proba

Impedanta Admitanta Capacitate  Inductivitate

Lo L
- - -

—|—|Ga" iLs™
p' p"  Yp' iYp" cp' iCp" Lp' iLp"
- -

Fig. 6 Raspunsul electric al probei reprezentat printr-o rezistentd, conductanta, capacitate
sau inductivitate serie sau paralela

Pentru partea seriala, componentele sunt conectate la impedanta mostrei prin:

zi=zviz=t it o il el (17)

+|—=
Yo' X" 1wC' 1wC"

Pentru partile paralele, componentele sunt conectate la admitanta probei prin:

vi= il oy iy mieC, HieC, e e
zZ, Z," loL," Tol,"

(18)

Valorile absolute sunt calculate pentru Zs, Ls, Yp si Cp. Factorul de pierdere
tan(d) este calculat prin:

tan(d)=¢"’/e’=W"’/W’=7Zs’/78"’ (29)

Din factorul de pierdere este calculat, unghiul de pierdere o este & = @arctan(g—) .
T &

Tn contrast cu unghiul de pierdere 5, faza unghiulara go—@arctan(is J
T S

spec1ﬁca unghiul in planul complex dintre tensiunea aplicatd U* si curentul celulei de
probd Is". ¢ este schimbat cu 90° cu respectarea lui 5.



2. Compensarea de margine

Celulele de proba dielectrice furnizate de Novocontrol utilizeaza un condensator
placuta ca 0 celula de masura. Materialul de masurat este plasat intre placutele unui
condensator extern. Prin intermediul acestei tehnici pregatirea probei este foarte usoara si
simpla. Electrozii exteriori, ce sunt de diverse diametre, pot fi folositi pentru o adaptare
optimd a dimensiunilor probei la impedanta sistemului de masura. In plus, electrozii
celulei nu sunt contaminati de materialul de masura.

Functia dielectrica a materialelor este calculata prin:

e¥*=¢’ — ig”’=C, /Cy (20)

de la masurarea capacitatii complexe a probei Cp*. Co este o capacitate determinata de
geometria probei.

Ecuatia (20) poate fi una exacta daca distributia campului electric este omogena in
interiorul condensatorului de proba si zero in exterior. In practica, vor fi insi citeva
campuri neomogene la extremitatile condensatorului reducand astfel capacitatea probei,
deci cAmpul din exteriorul condensatorului nu va fi zero. Tn schimb, va exista si un camp
parazit care va contribui ca o capacitate externa aditionala la masurarea capacitatii probei.
Ambele contributii pot fi considerate ca o capacitate adifionald Cmargine. Capacitatea
masurata poate fi scrisa ca:

Cm*:Cp*‘l'Cmargine (21)

unde C," este capacitatea unui condensator ideal.

Capacitatea Crmargine poate fi redusa daca se utilizeaza o celula de proba cu un inel
de protectie. Dezavantajul acestui montaj este cd prepararea probei devine mai dificila
daca nu se pot folosi electrozii exteriori. In plus, la frecvente foarte inalte pot apirea
probleme tehnice. Pe de alta parte, erorile pot fi usor pastrate sub alte surse de erori daca
se alege o proba de masurd cu o geometrie convenabild si daca capacitatea din afara
marginilor celulei este luatd in considerare la evaluare. Dacd se compara cele doud
metode, cu inel de gardare si fara inel, este recomandata cea de-a doua solutie.
Capacitatea Cmargine poate fi calculata exact pentru un condensator rotund plasat in centrul
unei sfere metalice cu o raza infinita (condensatorul nu este umplut cu materialul de
proba):

Cmalrgine _ﬁ Sﬂ_
- ‘In ] 3+ z(x){ (22)
2(x) = L+ x)In(L+ x) - xIn(x), x=t/d (23)
3]
2
Co =goTZ (24)



unde D reprezinta diametrul electrodului, d spatiul dintre electrozi, t grosimea
electrodului, g0 = 8.85 x 10*? As/Vm.

I— Diametrul Electrodului D—|
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Fig. 7 Condensatorul de masura

Daca volumul dintre placutele condensatorului este umplut cu material dielectric,
care nu depaseste diametrul placutelor, asa cum este prezentat in Fig.7, se poate
presupune cd valoarea capacitdtii Crargine Nu va fi modificata de material [134]. Tn acest
caz, capacitatea ideald a probei Cp*’ este calculata din Ec. (23) si Ec. (22). Acest lucru a
fost verificat pentru cateva geometrii si materiale dielectrice. Rezultatul pentru aceasta
metoda a avut erori reziduale, mai mici de 1.1 % din valorile masurate, pentru toate
probele masurate. Aceste erori reziduale sunt mai mici in aceleasi regiuni ca alte erori de
masura care pot aparea (inexactitatea geometriei probei, probleme de contact, etc.).

Metoda de corectie a marginilor de mai sus este aplicatd automat de WinDETA
daca Compensarea de Margine din dialogul Specificatia Probei a meniului Masurare este
activat. Totusi, existd niste limitiri a metodei care trebuic luate Tn considerare. Tn
practicd, condensatorul de masurd este inconjurat de conductoare suplimentare
Tmpamantate. Acestea sunt, pentru celule de frecventd joasa BDS 1200, de exemplu
peretii criostatului si pentru celula RF BDS 2100, peretii celulei. In plus, pentru celula de
proba RF, o parte din capacitatea de margine este deja compensata de deschiderea
calibririi celulei de proba. De aceia, Ec. (23) in practici va fi indeplinita aproximativ. In
special pentru raporturi mari ale Cpargine/Co, Ec. (23) poate deveni inexacta.

Ca o regula generald, geometria probei ar trebui sa fie selectata in asa fel incat sa
fie evitate capacitatile de margine mari. Acest lucru se poate face prin madrirea
diametrului si micsorarea grosimii probei (Ec. (23)).

Raportul Chargine/Co poate fi utilizat pentru a aprecia eroarea maxima fara
compensarea de margine. Eroarea Ag’ a unei functiei dielectrice masurate &’ datorata
efectului de margine (fird compensare) este:

AE‘ _ Cmergine _ Cmalrgine (25)
g Cp Coe

Eroarea reziduald cu compensarea de margine activata va fi mai mica. Cu toate
acestea, o acuratete mai mare se va obtine daca este selectata o geometrie a probei cu un
raport Cmargine/Co MicC. Crargine/Co este afisat pentru actuala geometria a probei in dialogul
Specificatia Probei din meniul Masurare. Aceastd metodad poate fi utilizatd de asemenea
pentru alte geometrii al probei (de exemplu daca electrodul inferior este mai mare decat
cel superior). In acest caz, vor apirea usoare modificari ale ecuatiilor fata de aplicarea Ec.
(23), dar ordinul de marime a capacitatii de margine va fi acelasi.

De exemplu, pentru o proba cu diametrul de 40 mm si de grosime 0.1 mm,
Chnargine/Co este 0.016. Pentru un material dielectric tipic cu functia dielectrica &’=4,
eroarea fara corectia de margine va fi 0.016/4=0.4% din valoarea masurata. Aceasta poate



fi neglijata fata de alte surse de inacuratete. Daca compensarea de margine este activata,
eroarea poate fi redusa chiar la 0.1%, presupunand ca calculul capacitatii de margine are
0 acuratete de 30% din capacitatea reala a capacitatii de margine. Pe de alta parte, pentru
o proba cu un diametru de 4 mm si grosimea de 1 mm, Cmargine/Co este 0.56 si eroarea
relativa 0.56/4=14% fara corectia marginilor.

3. Pregatirea probei si masurarea acuratetei

Pentru ambele celule dielectrice BDS 1200 cat si pentru celula RF BDS 2100,
proba de material nu trebuie si fie preparata direct intre electrozii de masura a celulei. In
schimb, proba de material ar trebui sa fie preparatd in structurd ,sandwich” intre
electrozii suplimentari externi, asa cum se prezinta in Fig. 8. Electrozii placati cu aur
externi sunt disponibili de la Novocontrol avand diametre cuprinse intre 10 mm ... 40 mm
pentru sistemele de frecventa joasda (mai jos de 10MHz) si intre 3 mm...12mm pentru
sistemul RF (mai mari de 1MHz).

Proba

._' Electrozi externi

Fig. 8 Proba de material preparata in structurd
“sandwich” intre electrozii

Pentru probele solide, distanta intre electrozi este ajustata de catre grosimea
probei.

Pentru rezultate optime a masurarilor, geometria probei trebuie aleasa 1in
conformitate cu urmatoarele reguli:
- Cele mai bune performante vor fi obtinute cu capacitati ale probei de la 50pF....200pF
(optimul in jur de 100pF) in domeniul de frecventa de la 100kHz...10MHz. La frecvente
joase, se vor obtine de asemenea rezultate bune la capacitati mari de pana la 2nF.
- Un domeniu bun al capacitatii probei este intre 2pF...10pF (optim in jur de 4 pF).
Capacitatile mici ofera rezultate mai bune la frecvente mari. Capacitatea parazita a probei
de masurat este luatd in considerare la deschiderea calibrarii celulei si ar trebui sa fie
setatd in 0 in dialogul Specificatia Probei.

Daca constanta dielectricd €’ a probei este cunoscutd aproximativ, capacitatea
probei poate fi aproximata cu

2 2
D sau £z6955M
4d pF (d/um)

C=c¢¢g, (26)

unde D este diametrul electrozilor si d este distanta intre ei.

- Pentru a micsora erorile datorate efectului de margine la extremitatile condensatorului
de proba, raportul d/D ar trebui pastrat cat mai mic posibil. Se aleg diametre mari si
grosimi mici. Daca Compensarea de Margine (Specificatia Probei din meniul Masurare)
este valida, diametrele celor doi electrozi exteriori si materialul de proba trebuie sa fie
toate egale.



- Suprafata probelor solide trebuie sa fie pe cat posibil plana pentru a face un contact bun
cu electrozii externi. Tn plus, este recomandat si se metalizeze suprafata probei 1n
regiunile de contact. Acest lucru poate fi facut prin acoperirea sau prin stropirea probei cu
un film metalic. O alta cale usoara si ieftina este acoperirea suprafetei probei cu o vopsea
lichida conductiva de argint. Tn acest caz trebuie sa se verifice dacid materialul de proba
nu este avariat de solventul lichidului de argint.

Tn final, condensatorul de proba (sau celula de proba lichidd) se monteaza Tntre
electrodul superior si cel inferior a celulei asa cum este aratat in Fig. 9.

Conectorii
Electrodului

Surubul de Montare

O
N =1 a Probei
o M

14 Surubul Izolator
1 de Sustinere
Conexiuni =
Electrice H | Electrodul Superior al Celulei
Critice

|-=— Dizpunerea Electrozilor

" Materialul de Masurat
[~

L == Electrodul Inferior al Celulei

Fig. 9 Montarea Electrozilor externi in celula de proba BDS 1200
4. Sursele tipice de erori

Acuratetea Impedantei Masurate a Condensatorului de Proba: include acuratetea
analizorului de impedanta utilizat si influentele cablurilor si a probelor detinute. Aceasta
acuratete depinde puternic de frecventa de masurare si de actuala impedanta a probei. In
plus, WinDETA suportd acuratete de banda larga pentru sistemele analizoare de
impedanta.

Actuala impedanta a mostrei poate fi ajustatd prin selectarea unei geometrii
corespunzatoare in concordantd cu regulile descrise la inceputul acestui paragraf. Astfel
impedanta probei va fi in buna acuratete cu scala analizorului.

Acuratetea in Evaluarea Functiei Dielectrice pentru Prepararea Condensatorului
de probd: aceasta inseamnd, ci sistemul misoard corect capacitatea complexia Cs a
condensatorului proba, dar Ec. (27)

C,=¢¢g, ? (27)
utilizatd de WinDETA nu este indeplinita (e* este permitivitatea complexad a probei, eg
este permitivitatea vidului, A este aria probei, d grosimea probei).

Urmatoarele surse de erori sunt unele dintre cele mai importante:

Capacitatile parazite §i capacitatile de margine: aceste sunt capacitati
suplimentare 1n paralel cu capacitatea condensatorului de proba. Ele se adaugd la partea
reald a capacitatii masurate Cp’ si la permitivitatea eps’.

Capacitatile parazite sunt cauzate de izolatia imperfectd de la celula de proba si
cateodata de spatiile dintre electrozi.
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Ec. (27) presupune ca campul electric dintre armaturile condensatorului de proba
este omogen Intre placute si 0 in afara lor. Acest lucru este adevarat numai pentru probele
cu placute infinite. Pentru probele de masurd reale, va exista intotdeauna un camp
neomogen intre placute si un camp suplimentar in exterior care nu va fi zero. Aceasta va
conduce la aparifia unei capacitati de margine suplimentara paralela cu capacitatea
probei. Valoarea acestei capacitati poate fi estimata si luata in considerare de WinDETA.

Suma capacitatilor de margine, de contact §i parazite pot fi determinate din
masurari facute asupra celulei de proba goale.

Incertitudini in geometria probei: acestea sunt datorate in mod special faptului ca
nu se cunoaste grosimea probei. Pentru o proba cu o grosime de 0.1 mm eroarea in
grosime trebuie sd fie mai putin de 1 mm pentru un rezultat cu o acuratete de 1%.
Grosimea majoritatii probelor nu va fi omogeni in interiorul acestui domeniu. In plus,
daca proba este construitd intre electrozii celulei, presiunea ce va fi aplicata probei poate
face mai mica grosimea probei.

Contacte electrice defectuase fintre materialul de proba si electrozi: cum
materialele dielectrice sunt in marea lor majoritate izolatori puternici, contactul cu
electrozii este foarte des o sursd dominantd de erori. Contactele proaste sunt adesea
cauzate de suprafetele de contact care nu sunt plane. In acest caz, numai o parte din proba
de material va fi in contact cu electrozii. Tn plus, contactele proaste pot fi cauzate de
straturile microscopice care acopera fiecare electrod metalic sau materialul de proba.
Contactele proaste micsoreaza in general valorile lui e masurate i/ sau introduc pierdere
suplimentare (tan(d) creste).

Problemele legate de contact pot fi solutionate in marea majoritate a cazurilor
daca un film metalic (de exemplu aur) este depus pe ambele suprafete ale probei. Cel
putin proba ar trebui acoperita cu argint lichid. In acest caz, un singur lucru este sigur si
anume ca materialul de proba nu este avariat de solventul argintului lichid. Pentru o
acuratete a masurarii valorilor absolute este necesard evaporarea materialului utilizat
pentru acoperirea probei. Cu toate acestea, chiar si in aceste cazuri, rezultatele
masurdrilor depind de metalul utilizat pentru evaporare, in special in cazul polarizarii
electrozilor. Metalizarea probei este importanta in special dacd sunt masurate materiale
cu functii dielectrice ridicate.

5. Masurarea lichidelor

In mod normal lichidele sau pudrele pot fi misurate prin prepararea probei de
material intre doi electrozi disponibili deschisi asa cum este prezentat in Fig. 10.

Pentru a preveni lichidul sau praful sa se scurgéd dintre electrozi, este avantajos sa
se selecteze electrodul inferior cu un diametru mai mare asa cum este prezentat in Fig.
10. In ambele cazuri nu este necesar utilizarea unui lichid special pentru celula.

Materialul de Masurat Materialul de Masurat
|I-' Electrozii Exteriori ,f Electrozii Exteriori
Distantatori Distantatori

Fig. 10 Masurarea lichidelor sau pudrelor cu
ajutorul electrozilor deschisi
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Spatiul dintre electrozi trebuie sa fie ajustat cu un distantator adifional care poate
fi, de exemplu sub forma de ac, linii, patrate mici, inele. Materialul utilizat pentru
distantatori trebuie sa aiba un tan(d) mic si o permitivitate constanta. Aceste proprietati ar
trebui sa fie pastrate pe ntreg domeniul de temperatura si frecventa. Un distantator bun,
dar scump este Silica (Quartz). Teflonul este de asemenea un inlocuitor bun, mai ieftin,
dar are un factor de dilatare termica foarte mare.

Distantatorii sunt un compromis intre prepararea usoara si minimizarea spatiului
rezervat materialului in zona de masura.

Distantatorul sub forma de inel este usor de preparat dar are mai mult material sub
electrodul superior. Este in special utilizat pentru spatii intre placute mai mari de 0.5 mm
(Fig. 10).

Electrodul Inferior

Distantatori

Materialul de
Masurat

Electrodul
Superior

Configuratia 1l Configuratia 2
distantatoarelor distantatoarelor
tip ac sau linie tip ac sau linie
Distantatori
Configuratia Configuratia
distamtatoarelor suly distantatorilor
forma de zar tip inel

Fig. 11 Configuratia distantatoarelor de diferite modele

Configuratia distantatorului sub forma de patrat (zar) se foloseste numai pentru
materialul utilizat de distantatorul din partea de jos a electrodului superior, dar nu este
usor de preparat (Fig. 11).

Distantatoarele sub forma de ac sunt montate ca in Fig. 11. Ele se folosesc pentru
prepararea probelor foarte subtiri cu 0 spatiere de exemplu de 50 mm. Tn acest caz pot fi
utilizate distantatoarele din silica.

Distantatorul sub forma de linie este usor de preparat si are distantatoare foarte
mici sub electrodul inferior. Este recomandat in cazul in care electrodul inferior depaseste
pe cel superior (Fig. 11).

Distantatoarele ocupa un volum sigur in celula de proba care nu este umplut de
catre materialul de masurd. Acest lucru poate fi luat in considerare prin extragerea
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volumului respectiv din volumul total dintre electrozi. Cum distantatoarele au, in general,
aceiasi inaltime ca materialul de masurd, in practica, aria ocupatd de distantatoare este
extrasa din aria acoperitd de cei doi electrozi.

In plus, capacitatea creati in volumul distantatorului ar trebui extrasi din
capacitatea totala masurata. Prin utilizarea software-lui WINDETA furnizat de
Novocontrol acest lucru se face automat prin introducerea valorilor apropiate in campul
Capacitatea Distantatorului si Aria Distantatorului din dialogul Specificatia Probei.

Capacitatea distantatorului in combinatie cu capacitatea parazitd a celulei i cu
capacitatea de margine a electrozilor pot fi de asemenea determinate de la o masurare a
unui electrod gol cu distantatori, dar fara lichid sau praf intre placute.

Pentru cateva lichide cu vascozitate scazutd i cu presiune partiald joasa,
materialul de proba se poate evapora in afara condensatorului ,Sandwich” deschis, n
special la temperaturi ridicate. Tn acest caz, rezultatele de la condensatorul de proba
deschis pot deveni imprecise sau invalide. Pentru a preveni evaporarea, se poate folosi
celula de presiune cu sigiliu BDS 1308. Aceasta celula este prezentata in Fig. 12.

Placwta de Inchidere a Celulei

Arc
Electrodul Superior.
Izolatia de teflon

Inelul de Sigiliu

Electrodul Inferior
Distantatori .

— Material de Masurat

Placuta Inferioara a Celulei  {lichid sau pudra)

Fig. 12 Celula de presiune cu sigiliu BDS 1308

In stare deschisa, electrodul superior se indepirteaza din celuld si materialul de
misurat acopera electrodul inferior, montat in partea inferioara a celulei. In stare inchisa,
lichidul sau pudra care nu a incaput intre cei doi electrozi poate curge pe langa electrodul
superior. Distanta dintre cei doi electrozi este ajustata prin distantatori separati, de
exemplu: realizati din Silica sub forma de linii, inele de teflon, sau patrate. Electrodul
superior este presat de un arc si se inchide placa de inchidere a celulei pana la
distantatoare. Cele doua inele de sigiliu atasate de izolatia de teflon previn evaporarea
materialului de proba in afara celulei. Celula este montata, in asa fel incat condensatorul
standard ,,sandwich” sa fie intre cei doi electrozi ai celulei active ALPHA-S sau a celulei
BDS 1200.

Pentru lichide cu permitivitate ridicata, problemele apar cand capacitatea clasicd a
condensatorilor de proba depaseste in mod uzual scala capacitatii optime a sistemului de
masurare a impedantei si deci, domeniul frecventei disponibile si acuratetea nu sunt
optime.

O alta problema apare, daca amestecul de lichid contine ioni liberi ce vor duce la
o conductivitate ionica in c.c.. Acest lucru conduce la un efectul de polarizare a
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electrozilor care limiteaza masurarea permitivitatii la frecvente joase si reduce acuratetea
masurdrii conductivitatii la frecvente joase.

Ambele efecte (capacitatea mult prea mare si polarizarea electrodului la frecvente
joase) pot fi reduse printr-o celuld cu o geometrie speciala unde spatiul selectat dintre
electrozi este neobisnuit de mare, de exemplu: similar cu diametrul electrodului. Acest
lucru este realizat de o a doua celula de proba lichida BDS 1308 prezentata in Fig. 13.

Lichidul de Proba
Gaurile de acces si evacuare (

e

Electrozi Placati cu Aur

Inel de Teflen

}7 5,5 Milimetrii

}— 11 Milimetrii 4{

Fig. 13 Celula de presiune cu sigiliu BDS 1308
pentru lichide cu permitivitate ridicata si conductivitate ionica

Aceasta celula este realizata din doi electrozi care au intre ei un inel cu izolatie de
teflon. Electrodul superior are doua mici gauri care sunt utilizate pentru a umple celula.
Electrozii sunt foarte bine potriviti in interiorul inelului de teflon astfel incat lichidele sa
nu poata sa se scurgd, dar nu exista sigilii de presiune. Celula este montata in acelasi mod
ca condensatorul ,,sandwich” standard intre electrozii celulei active ALPHA-S sau a
celulei de proba BDS 1200.

Pentru ambele celule BDS 1308 capacitatea parazita de la izolatia de teflon, dintre
placuta ce inchide celula si placa de baza a celulei, trebuie sa fie luate in considerare.
Aceasta capacitate este in mod normal 5.5 pF pentru celula cu sigiliu de presiune si 1.5
pF pentru celula de inalta permitivitate.

Aceasta capacitate ar trebui sa fie extrasa din capacitatea totala masurata. Se
introduce valoarea capacitatii parazite in campul Capacitatea Parazita + Capacitatea
Distantatoarelor din dialogul Specificatia Probei din WinDETA.

Capacitatea Parazita + Capacitatea Distantatoarelor trebuie sa fie ajustata la o
valoare astfel incat permitivitatea (¢”) sa poata fi masurata in domeniul frecventei medii,
de exemplu: intre 10 Hz....100 kHz pentru o celuld goald. Aceasta procedurd presupune
neglijarea grosimii distantatoarelor care ajusteaza spatiul dintre electrozi si aria
distantatoarelor.

Tn plus, ar trebui luat in considerare faptul ci izolatia de teflon a celulei si
distantatoarele pot crea pierderi suplimentare care pot fi modelate de un rezistor aditional
pus in paralel cu electrozii probei. Pentru lichide cu izolare foarte buna si cu pierderi
foarte mici, acest lucru poate duce la crearea unor pierderi aditionale neintrinseci in
rezultatul masurarii. Valoarea rezistentei de izolare paralela poate fi determinata din
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valoarea impedantei paralele Zp’ a unei masurari a celulei goale. Aceastd valoare poate fi
comparata cu Zp’ a lichidului masurat. Pierderile masurate sunt numai intrinseci daca Zp’
(celula goald) >> Zp’ (celula cu lichid). In contrast cu capacitatea parazita, Zp’ (celula
goald) va fi foarte puternic dependentd de temperatura. In plus, Zp’ (celula goald) scade
foarte puternic daca izolatia celulei sau distantatoarele nu sunt corespunzitor curatate sau
sunt contaminate.

Circuitul echivalent pentru o celula de masurare a lichidelor BDS 1308 este
prezentat in Fig. 14.

Datorita efectelor parazite, celula BDS 1308 ar trebui sa fie utilizata numai daca
tehnica de pregatire a celulei deschise nu poate sa fie aplicatd din motive speciale.
Acestea ar putea fi: evaporarea probei de material pentru utilizarea celulei sigiliilor de
presiune si pentru permitivitate ridicatd sau polarizarea electrozilor pentru utilizarea

Daca nu sunt motive speciale de aplicare, atunci utilizarea prepararii deschise cu
distantatori poate oferi rezultate cu acuratete ridicatd, in special In ceea ce priveste
termenii rezistentei de izolare.

Lichidul

Impedanta
L
— Zp Masurata

Condensatorul

Capacitatatea Parazita Rezistenta lzolatiei

. o Celulei
Capacitatatea Distantatoarelor  (Dependenta de

Temperatura)

Fig. 14 Circuitul echivalent pentru celula de lichide BDS 1308

O multime de lichide contin, in afara de molecule polare, si ioni liberi. Acesti ioni
cauzeaza aparitia unui curent care contribuie la masurarea curentului, la curentul de
polarizare a dispozitivelor si moleculelor polare.

Acest lucru este adevdrat in special pentru apd, care contine intotdeauna o
cantitate considerabila de ioni liberi, moleculele de apa fiind Tntotdeauna disociate in 3H+
si ioni OH-.

De exemplu: pentru o apa perfect curata sau neutra cu o valoare a pH-ului de 7, o
cantitate de ioni de 107 sunt disociati, rezultdnd un curent foarte puternic care la o
frecventa de exemplu de 1 kHz are aceiasi valoare ca si curentul de polarizare cauzat de
relaxarea dielectrica a moleculelor de apa.

Curentul intern de ioni poate fi descris de o conductivitate c.c. care este in
domeniul de interes independenta de frecventa

Occ = Nem (28)
unde n este numarul de ioni pe volum, e= 1.6x10™° C (sarcina electronului) si m este

mobilitatea ionului. Pentru apd, numirul de molecule per volum este de 8x10%
molecule/m®. Cu o concentratie de ioni de 107 (cantitatea relativa de molecule disociate
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in apd) se obtine o concentratie de ioni de 8x10?* ioni/m*. De aici si luand m=25x10®
m?/Vs (valori medii pentru H+ si OH-) rezultd urmatoarea relatie:

Scc = 3.2x10°°S/m = 3.2x107S/em (29)

Aceasti valoare se aplica pentru apa foarte curata (total curati). In practica, pentru
a aplica o astfel de formula trebuie sa se faca eforturi foarte mari pentru a crea acest tip
de apa curata. Daca proba nu este preparata sub vid si celula si electrozii nu sunt curatati
foarte bine prin metodele prezentate anterior, conductivitatea masurata este de obicei cu
un ordin sau doud de marime mai mare datorita ionilor aditionali introdusi de impuritati.

In contrast cu curentul ionic, care este independent de frecventd, curentul de
polarizare dielectricd creste la inceput aproape liniar cu frecventa. Acest lucru se
intampla datoritd faptului ca impedanta condensatorului de proba este dependenta de
capacitatea probei C* prin

Z'(0)= — (30)

(o = 2r frecventa, j = partea imaginara, U tensiunea aplicatd, I*( ) curentul de
polarizare). Deci, curentul de polarizare devine extraordinar de mic la frecvente mici.
Daci curentul ionic ramane constant cu frecventa, raportul dintre curentul de polarizare si
curentul ionic de asemenea descreste cu descresterea frecventei.

In prima faza, curentul ionic si curentul de polarizare sunt defazate cu 90° datorita
factorului —j din Ec. (5.30). Oricum, analizorul va fi capabil sa separe acesti doi curenti,
unul de celilalt, printr-un raport. In practica acest lucru este limitat de acuratetea de faza
a analizorului. Analizoarele de impedanta tipice, pot separa raporturile de curent: curent
c.c. / curent de polarizare.

Depinzand de conductivitatea apei, principala limita pentru masurarea curentului
de polarizare, va fi la 10 Hz pentru apa foarte curata si la 1 kHz pentru apa ionizata
preparatd cu electrozi curatati, dar nu sub vid. Sub aceasta frecventd, curentul de
polarizare va fi complet acoperit de curentul de ioni. Pe de altd parte, curentul ioniC si
conductivitatea c.c. ar trebui masurate fara probleme.

6. Polarizarea electrozilor

Din pacate, experimentele arata ca nici polarizarea si nici curentul ionic nu pot fi
masurate, asa cum se astepta. In schimb, este misurati o crestere puternici a curentului
de polarizare (si cu aceasta se masoara permitivitatea) cu descresterea frecventei, care nu
este intrinsec atata timp cat proba este misurata. In plus, este misurat curentul ionic (si
conductivitatea) care nu este independent de frecventd, dar pare sd descreascd cu
frecventa.

Aceste efecte sunt legate de asa numita polarizare a electrodului sau relaxarea
Maxwell Wagner. Acestea sunt cauzate de catre ionii care curg pe directia cAmpului
aplicat. Tn contrast cu electronii, ionii nu pot intra Tn electrozii metalici din cauza
dimensiunilor acestora si deci se acumuleaza la suprafata electrodului. Cum media
lungimii drumului liniar a ionilor creste cu descresterea frecventei, efectul este mai
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proeminent la frecvente joase. Astfel, se ajunge la o acumulare de sarcini considerabila
pe straturile electrozilor, care acopera printr-o cantitate considerabila cAmpul intrinsec n
proba de masura.

In plus, unghiul de fazi masurat este schimbat cu 10°. Cum la frecvente joase
curentul de polarizare este foarte mic in comparatie cu curentul ionic, unghiul de faza
trebuie sd fie masurat cu o precizie mare (de exemplu 0.3°) pentru a separa cei doi
curenti. Datoritd masurarii fazei Intr-un mod defectuos, cei doi curenti nu pot fi separati
corespunzator si curentul de polarizare pare sa creasca cu acelasi ordin de marime ca si
descresterea frecventei, care nu este intrinseca pentru proba.

Pentru reducerea polarizarii electrodice pot fi aplicate urmatoarele proceduri
pentru a tine polarizarea electrodica la un nivel cdt mai jos posibil:

1. Utilizarea analizorului ALPHA-A + interfata test ZG4 sau Analizorul BETA 1n
patru fire cu o celuld de proba lichida cu patru fire: Celula de proba trebuie sa aibd in
plus, fata de cei doi electrozi pe care se aplica semnalul electric (conectat la Sig.Out) si se
masoara curentul de proba (conectat la Cur.In), cei doi electrozi suplimentari (conectati la
V+ si V-) pentru a sesiza potentialul din lichid. Acesti electrozi ar trebui sa fie pozifionati
in respectivul volum fara sa contind sarcini de polarizare. Tensiunea masuratda intre
electrozii V+ si V- in acest caz nu va fi afectatd de catre polarizarea electrozilor si
sistemul va masura impedanta adevarata intrinseca a lichidului.

2. Spatiul dintre electrozi (grosimea probei) ar trebui sa fie selectat pe cét posibil
foarte mare. Acest lucru se intampla deoarece grosimea straturilor de sarcina datorata
polarizarii electrodului este independenta de grosimea probei si de raportul dintre
impedanta stratului de sarcind si impedanta probei. Acest concept este realizat in celula
pentru lichide de inaltd permitivitate BDS 1308.

3. Curatarea lichidelor si a electrozilor: Formarea straturilor sarcinilor de
polarizare care depind direct de concentratia ionilor si de cantitatea ionilor trebuie sa fie
pastratd cat mai jos posibil.

Orice impuritatea, chiar si de la procedurile de preparare a probelor, electrozilor
sau celulelor de proba, poate duce la cresterea masiva a curentului ionic si la schimbarea
polarizarii electrozilor la frecvente inalte.

De aceea toate suprafetele si volumele care pot avea contact cu lichidul de proba
ar trebui pastrate pe cat posibil curate. Daca este posibil chiar si prepararea probei ar
trebui sa fie facuta sub vid.

4. Extragerea datelor din doud masurari: Polarizarea electrozilor poate fi partial
corectatd, daca acelasi lichid este masurat o datd cu spatiul d dintre electrozi si a doua
oara cu spatiul dublu 2d intre electrozi.

Pentru a aproxima impedanta masurata la prima masurare Zml este necesar sa se
sumeze impedanta straturilor sarcinilor Zc si impedanta probei Zs.

Zml=27c+Zs+Zc (31)

Pentru a doua masurare, impedanta probei se dubleaza datorita spatiului dublat, dar
impedanta straturilor de sarcind ramane aceiasi.

Zm2 =Zc+ 2*Zs+ Zc (32)
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Daca rezultatele celor doud masurari sunt obtinute, impedanta de sarcind se anuleaza.
Zm2-7Zml=12s (33)

Ar trebui subliniat faptul ca acest lucru se intampla numai daca se lucreaza foarte bine.
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