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1. WPROWADZENIE

Przez mierniki impedancji nowej generacji nalezy rozumieé¢ przyrzady oparte na
ksztattowaniu sinusoidy pomiarowej procesem binarnym, w ktorym ksztatt sinusoidy zapi-
sany jest w pamieci typu RAM. Projekty budowy generatoréw sinusoidy na podstawie cy-
frowych uktadow scalonych typu TTL pojawily si¢ juz w latach 80. XX wieku, natomiast
badania laboratoryjne wykorzystujace generatory sinusoidy nowej generacji pojawily sig¢
w latach 90., np. [6].

Z historycznego punktu widzenia rozwoj techniczny pomiardw procesow polaryzacji
elektrycznej zwigzany byl z rozwojem mozliwosci pomiaru podatnosci elektrycznej y,
wzglednie stalej dielektrycznej €, ktore opieraly si¢ na pomiarze pojemnosci C pojemnika
zawierajacego badany material, zwigkszonej o przyrost pojemnosci AC wzgledem pojem-
nosci zerowej pojemnika niezawierajacego badanego materiatu Cj:
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Zasadniczym kryterium podziatu metod badawczych polaryzacji elektrycznej jest stan
aktywnosci badanego materiatu w polu elektrycznym, tzn. czy jest on w obwodzie aktyw-
nym pomiaru pojemnosci czy stanowi czgs¢ bierna. Do metod aktywnych nalezy zaliczy¢
wszelkiego rodzaju pomiary parametréw obwodu rezonansowego zawierajacego badany
materiat, za§ do biernych metody mostkowe oraz metody oparte na odbiciu i zalamie fali
elektromagnetycznej, co wynika z opisanych metod pomiarowych dielektrykéw [2].

Problemem technicznym, ograniczajacym stosowanie metod rezonansowych, jest wy-
magana niewielka stratnos¢ (przewodnos¢ elektryczna) badanej substancji, poniewaz przy
wzroscie stratnosci uktadu rezonansowego oscylacje zanikaja (np. zawilgocenie probki
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skaly zbiornikowej). Doktadno$¢ wyznaczania pojemnosci przy mniejszej dobroci obwodu
moze by¢ nieduza przy zblizaniu si¢ do czgstotliwosci rezonansowej ze wzgledu na sptasz-
czony ksztalt krzywej rezonansowe;j. Jest to istotne przy okreslaniu kata stratnosci & meto-
dami rezonansowymi na podstawie badan dobroci obwodu rezonansowego. Oprocz rozbu-
dowanej aparatury, stabilnych generatoréw LC i RC pomiar przy badaniu dobroci wymaga
wykonania wigkszej liczby czynnosci pomiarowych.

W starszych analogowych metodach pomiarowych jest jeszcze jeden wazki problem,
polegajacy na braku mozliwosci automatyzacji pomiarow w spektrum czestotliwoscei,
a w rozwazaniach teoretycznych zastosowanie metod dudnieniowych przy wzroscie wyma-
gan dotyczacych stabilnosci wymagatoby rozbudowanych bardzo kosztownych uktadow.

W podsumowaniu, w przyrzadach wykorzystujacych generatory analogowe LC lub
RC, czy w ukltadach generatoréw dudnieniowych, istniejq problemy techniczne przy obni-
zaniu czgstotliwosei oscylacji. Uklady te przy niskiej czgstotliwos$ci sa mniej stabilne
zwlaszcza przy zmniejszonej dobroci ukladu rezonansowego. Problemy te mégl autor za-
obserwowa¢ podczas modernizacji stanowiska laboratoryjnego do badania wilasciwosci
dielektrycznych skat [5]. Uklady mostkowe, uktady czteroelektrodowe lub ich odmiana —
uktady dwuelektrodowe — tak istotnego ograniczenia nie maja, gdyz badana substancja nie
jest elementem aktywnym uktadu pomiarowego.

2. ASPEKTY TEORETYCZNE I TECHNICZNE GENEROWANEJ SINUSOIDY

Wraz z rozwojem elektroniki i uktadéw scalonych w latach 90. XX wieku pojawily
si¢ mierniki impedancji, ktore daly nowe mozliwosci analizy elementow sktadowych
w uktadach mostkowych czy czteroelektrodowych. Wynika to z charakteru ksztattowania
sygnatu sinusoidalnego przez programowe zmiany przyrostu wartosci sygnalu AU; z usta-
lonym krokiem czasowym sygnalu Az dajacym » taktow generatora impulséw cyfrowych
na jeden okres (rys. 1).

AU, =U . sin(iAa.)
Aa =21/ n=wAt (2
i=0,1,23..n

Obserwacja charakterystycznego momentu sinusoidy (minimum, warto$¢ zerowa lub
maksimum), np. od momentu maksymalnej wartosci napigcia generatora do momentu po-
jawienia si¢ na wyjsciu badanej substancji rowniez maksymalnej wartosci napigcia, daje
oprocz wartosci tego napigcia ilo$¢ przyrostow katowych Aa, a stad catkowita obserwo-
wana zmiang czasu opoznienia Af,, (rys. 1 i 2), ktéry okresla czasowe przesunigcie elek-
tryczne zwigzane z inercjg tadunku elektrycznego tozsame z przesunieciem fazowym ¢
dla tej czestotliwosci.

Funkcja binarnych zmian sygnatu sinusoidalnego moze by¢ zachowana w statej pa-
migci (RAM) np. 65k x 16-bit [3], a schodkowy ksztalt sinusoidy jest linearyzowany stata
czasowa na wyjsciu.
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Rys. 1. Ksztattowanie wartosci sygnatu sinusoidalnego U,,. przy ustalonych przyrostach czasu At
oraz kata Aa z programowo ustalonych przyrostéw sygnatu wyjsciowego AU; oraz obserwacja tego

sygnatu a) na wyjsciu U, uktadu mostkowego lub b) na wyjsciu U, uktadu czteroelektrodowego
zawierajacego badang substancje

Uzyskany sygnat sinusoidalny o matej zawartosci harmonicznych moze by¢ ksztatto-
wany od dowolnie niskiej czgstotliwosci, natomiast maksymalna czestotliwos¢ ograniczona
jest mozliwoscia techniczng realizacji zalozonej precyzji obserwowanego parametru na
wyijsciu. I tak w przyrzadzie Hioki 3532 (rys. 3) maksymalna czgstotliwos¢ pomiaru wynosi
5 MHz, co przy zatozonej niedoktadnosci pomiaru kata przesuniecia elektrycznego ¢ = £2°
[1] daje teoretyczna czgstotliwos¢ oscylatora interwalowego f,.., =5 MHz - 360°/2° =
=900 MHz, a dla najwigkszej niedokladnosci pomiaru ¢ =+0,05° [1] przy 10 kHz
Jiokrz=10 000 Hz - 360°/0,05° = 72 MHz.

W mysl wzoru na impedancj¢ zespolona w postaci wyktadniczej

2"

bezposredni pomiar przesunigcia fazowego ¢ wzgledem wektora impedancji Z okazatl si¢
pomiarem prostym, stad w artykulach specjalistycznych z zakresu elektrochemii czy che-
mii fizycznej juz od poczatku lat 90. ubiegltego wieku pojawily si¢ wyniki badan, w kto-
rych przy okazji pomiaréw impedancji zaprezentowane zostaly spektrometryczne pomiary
kata ¢, ale bez wnikliwej analizy tych zmian (przyktady literaturowe w [6]).
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Rys. 2. Obraz fotograficzny z oscyloskopu dwukanatowego obrazujacy przebieg sinusoidy w punkcie
Hpor (krzywa 1) oraz sygnatu o okoto 25-krotnie nizszym poziomie opdznionego przez probke bentoni-
tu bulgarskiego Lpor (krzywa 2) w ukladzie czteroelektrodowym, jak na rysunku 1 (uktad b)

Rys. 3. Widok czotéwki miernika impedancji firmy HIOKI 3532




Przy wykorzystaniu techniki cyfrowego ksztaltowania sygnatu sinusoidalnego kat
przesunigcia elektrycznego ¢ moze by¢ bezposrednio mierzony przy pomiarze impedancji
w zakresie bardzo niskich czestotliwosci. Na rysunku 4 przedstawiony jest zakres czesto-
tliwosci uzyty w badaniach przyrzadu HIOKI typu 3532 wzgledem innych modeli. Na ryn-
ku pojawity si¢ przenosne (podrgczne) mostki impedancji o ustalonych czgstotliwosciach
100, 120, 1000, 10 000 i 100 000Hz z mozliwo$cia pomiaru kata fazowego, co $wiadczy
o rozwoju tej techniki pomiarowej. Warto zwréci¢ uwageg na wystepujace w opisie tych
przyrzadéw [1] inne niz w literaturze podrgcznikowej oznaczenie przesunigcia fazowego —
nie przez @, a przez 0.

Przedstawione aspekty techniczne generowania sygnalu sinusoidalnego w przy-
rzadach pomiarowych wykazuja nie tylko wyzszo$é nowej ,,binarnej” techniki ksztaltowa-
nia, ale jedyna prosta droge generowania niskich czestotliwosci wykorzystywana m.in. do
pomiardéw polaryzacji elektrycznej, zwlaszcza ze sygnat taki moze by¢ fatwo przetwarzany
i przesylany do zestawu komputerowego celem rejestracji oraz dalszej obrébki.
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Rys. 4. Zakresy pomiarowe dostgpnych aktualnie mostkow
do pomiaru impedancji Z i kata fazowego ¢ [6]

W wielu opracowaniach przedstawiono synteze¢ ukladéw komparacyjnych, mostko-
wych itp., a zastosowanie w uktadach pomiarowych techniki cyfrowej, przede wszystkim
mikroprocesoréw oraz zastosowanie binarnych dzielnikéw napigcia sterowanych cyfrowo,
cyfrowych fazoczutych wskaznikéw zera oraz cyfrowych zrédet napigcia sinusoidalnego
pracujacych na podstawie cyfrowej syntezy czgstotliwosci, umozliwilo zautomatyzowanie
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procesu pomiarowego, skrocenie czasu pomiaru, zwigkszenie funkcjonalnosci tych
przyrzadéw oraz zwigkszenie doktadnosci pomiaru przez wprowadzenie odpowiednich
procedur korekcyjnych [9].

Przedstawione teoretyczne rozwazania binarnego ksztaltowania sinusoidalnego sy-
gnatu cyfrowego miato na celu wykazanie tatwej mozliwosci obserwacji sktadowych para-
metrow impedancji zwlaszcza w zakresie niskich czgstotliwosci, a w konsekwencji proce-
sow polaryzacji oraz ich bezwladnosci, co w przyrzadach analogowych bylo trudne,
zwlaszcza w funkcji czestotliwoscei f.

3. WYKORZYSTANIE POMIAROW IMPEDANCJI
MODELI PLYNOW Z1L.OZOWYCH
ORAZ OSRODKA PIASZCZYSTO-ILASTEGO

Wykonane testowe pomiary impedancji na podstawie zaprezentowanego sposobu
ksztaltowania sinusoidy pomiarowej, a w tym przesuni¢cia fazowego ¢ w roztworze wod-
nym zawierajacym rozne koncentracje soli NaCl w funkcji czestotliwosci od 50 Hz do
5 MHz, wykazaly oryginalne zachowanie si¢ zmian tego przesunigcia (rys. 5).
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Rys. 5. Zalezno$¢ zmian kata przesuniecia ¢ od czestotliwosci f'i koncentracji soli NaCl w roztwo-
rze wodnym od zerowej (pWD4x) do 5-molowej (p5e0) [6]
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Analiza ilosciowa proceséw polaryzacji przeprowadzona przy ustalonych czestotliwo-
Sciach 1 kHz i 1 MHz pozwolita na mozliwo$¢ ilosciowej analizy odwrotnej, tj. mozliwos¢
oceny koncentracji soli w roztworze na podstawie warto$ci kata przesuniecia fazowego ¢
(rys. 6). Metodyka wykonywania takich pomiaréw byta przedmiotem wniosku projektu
wynalazczego zgloszonego w Urzedzie Patentowym Rzeczypospolitej Polskiej [7].
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Rys. 6. Mozliwosci oznaczenia zawartosci soli NaCl w wodzie na podstawie pomiaru kata przesu-
nigcia fazowego ¢ dla wybranych czgstotliwosci: a) dla czestotliwosci f4; = 1 kHz (rys. 5 linia A),
b) dla czestotliwosci fi» = 1 MHz (rys. 5 linia B)

Uzyskany patent po ponadsiedmioletnim badaniu jego czystosci wykazal, ze omawia-
ne badania byly nowatorskie, potwierdzajace rownoczesnie istotny postgp w badaniach po-
laryzacji elektrycznej z wykorzystaniem miernikow impedancji nowej generacji.

Osrodek piaszcezysto-ilasty jest jednym z wielu modelowych uktadow, ktorych znajo-
mos¢ jest istotna w szczegolnosci w gornictwie naftowym ze wzgledu na konieczno$é
okreslania wlasciwosci filtracyjno-zbiornikowych skat ztozowych przy wykorzystaniu me-
tod geofizyki wiertniczej, jak rowniez z punktu widzenia procesu eksploatacji produktyw-
nej serii ztozowej. O ile struktura osrodka piaszczystego oparta na przewazajacym skladni-
ku — kwarcu — jest zbita o stosunkowo malo rozwinietej powierzchni wiasciwej, to
struktura osrodka ilastego jest jej przeciwienstwem.

Struktura mineratow ilastych dopuszcza mozliwos¢ wystgpowania w szerokim zakre-
sie podstawien izomorficznych i innych defektow sieciowych. Jednostki strukturalne réz-
nych mineraléw ilastych — pakiety, moga si¢ taczy¢ w rozmaitych kombinacjach, co pro-
wadzi do powstania réznorodnych struktur mieszanych. Mineraly ilaste budza szerokie
zainteresowanie i staly si¢ przedmiotem badan rozwinigtych na skal¢ niespotykana w hi-
storii mineralogii. Zainteresowanie mineratami ilastymi wynika z faktu, ze z substancjami
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tymi zwigzane jest $cisle zycie biologiczne na powierzchni Ziemi, a w tym dziatalno$¢ zy-
ciowa cztowieka [10].

Z punktu widzenia polaryzacji elektrycznej, ktora zwiazana jest z drganiami czy prze-
sunigciem tadunku w zmiennym polu elektrycznym, osrodek piaszczysty jest istotnie od-
mienny od ilastego. Zasadniczq przyczyna tego faktu jest zawarto$¢ wody fizycznie
zwiazanej w rozpatrywanej strukturze. Woda jest sktadnikiem o wysokiej polaryzacji elek-
trycznej istotnie rozniacym si¢ od pozostalych skladnikéw struktury. Wykonane badania
testowe dla stanu powietrzno-suchego wykazaly, ze przy czestotliwosci okoto 30 kHz
przesunigcie fazowe jest uzaleznione od proporcji materialu ilastego do piaszczystego (li-
nia A-A rys. 7). Prezentowane wyniki badan byly podstawa do zgloszenia jako wniosek
projektu wynalazczego w Urzedzie Patentowym Rzeczypospolitej Polskiej [8].
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Rys. 7. Zmiany przesunigcia fazowego ¢ w zaleznosci od czgstotliwosci i procentowej zawartosci
materiatu ilastego w mieszaninie piasek—it (co 10%) w stanie powietrzno-suchym dla uktadu dwu-
elektrodowego; BB — bentonit butgarski, PP — piasek pluczkowy [6]

W opublikowanej niedawno monografii [4], ktora jest obszernym zbiorem (ponad
1200 stron) wynikow badan naukowych przeprowadzonych w Amsterdamie, Bostonie,
Heidelbergu, Londynie, Nowym Jorku, Oxfordzie, Paryzu, San Diego, San Francisco, Sin-
gapurze, Sydney, Tokio dotyczacych materiatow ilastych, nie zauwazono tego typu badan.
Obszernos¢ prezentowanej monografii (setki powotan literaturowych) uzmystawia fakt, jak
duzy potencjal naukowy jest zaangazowany w poznanie jednego z powszechnie wyste-
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pujacych w strukturach skat osadowych, majacego wielokierunkowe utylitarne zastosowa-
nia — materiatu ilastego.

Wykorzystanie pomiaréow impedancji, a zwlaszcza kata przesunigcia fazowego w za-

kresie nizszych czgstotliwosci niz w przypadku prezentowanych wynikoéw badan, moze
by¢ przyczynkiem do nowszej analizy i syntezy procesow drgan czy przesunigcia tadun-
kéw elektrycznych w o$rodku piaszezysto-ilastym.

PODSUMOWANIE

. Prezentowany artykul objasnia przyczyny, z powodu ktérych w dotychczasowych ba-

daniach naukowych, zwlaszcza srodowiska silnie polarnego, nie zajmowano si¢ pro-
blematyka polaryzacji elektrycznej w zakresie niskich czgstotliwosci — decydowat
o tym brak wlasciwej aparatury.

. Pojawienie si¢ miernikéw impedancji nowej generacji opartych na binarnie ksztatto-

wanej sinusoidzie pomiarowej, jak w przypadku miernika Hioki 3532, stanowito im-
puls do realizacji szeroko zaprogramowanych badan polaryzacji elektrycznej, m.in.
uwzgledniajagcych mozliwosci budowy oraz ciaglej modernizacji nowoczesnego
stanowiska badawczego.

Wyniki badan uzyskane przez autora zaowocowaly nie tylko praca doktorska [6], ale
i patentem [7] oraz zgloszeniem patentowym dotyczacym osrodka piaszczysto-ilaste-
go [8]. Stworzyly tez mozliwosci dalszych badan w ramach projektu badawczego
KBN, w ramach ktoérego przygotowany zostal m.in. prezentowany artykut.

LITERATURA

(1]

(6]
[7]

9593-01 RS-232C Interface, 3532/3522 LCR HiTester, Instruction Manual, HIOKI
E.E. Corporation

Chetkowski A.: Fizyka dielektrykow, Panstwowe Wydawnictwo Nukowe, Warszawa
1979.

Coster H.G., Chilcott T.C., Coster A.C.: Impedance spectroscopy of interfaces,
membranes and ultrastructures, “Bioelectrochemistry and Bioenergetics” 40, 1966.
Bergaya F., Theng B.K., Lagaly G.: Handbook of Clay Science, Elsevier, Amster-
dam 2006.

Krochmal J.K.: Modernizacja stanowiska laboratoryjnego do badania wlasnosci
dielektrycznych skal, sprawozdanie z badan wlasnych WWNiG AGH, Krakow 1997
(niepublikowane).

Krochmal J.K.: Badania przesuniecia elektrycznego w wybranych modelach plynow
zlozowych i skal, praca doktorska, WWNiG AGH, 2007 (niepublikowane).
Krochmal J.K.: Sposdb okreslania skltadu substancji, patent UP RP nr P-344897
z dnia 29.01.2008 r.

659



[8] Krochmal J.K., Rychlicki S., Twardowski K., Traple J.: Sposdb okreslania sktadu
materiatow stalych metodq elektrycznq, wniosek o udzielenie patentu UP RP o nr
P-382349, 2007.

[9] Miczulski W.: Pomiary impedancji metoda przetwarzania kqtow przesunieé¢ fazo-
wych, Wyd. Politechniki Zielonogorskiej, Zielona Géra 2000.

[10] Stoch L., Mineraly ilaste, Wydawnictwa Geologiczne, Warszawa 1974.



