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PACS.07 50.-e Electrical and electronic components, instruments, and techniques

Rdsumd. Dans ce travail nous pr4sentons un systAme haute imp4dance totalement auto-

matique fonctionnant dans la gamme de fr4quence mHz-10 kHz et con~u pour la mesure

des imp6dances complexes (Rp II Cp) jusqu'h 10~~Q. Pour cela nous avons construit, autour

d'un analyseur vectoriel, un 6lectromAtre haute imp4dance programmable fonctionnant
en

mode

shunt Ce dispositif utilisant des r4sistances de hautes valeurs et des condensateurs h faibles

fuites, fait appel h l'Alectroniq~e haute impAdance les composants sont s4lectionnAs au moyen

de relais Reed de trAs haute isolation commandAs par un bus VXI.

Abstract. This work presents a wholly automated high impedance system working in the

frequency range I mHz-l0kHz and conceived to measure complex impedances (Rp II Cp)

up to 10~~Q. Therefore we
have built, surrounding a gain phase analyser, a high impedance

programmable electrometer working on shunt mode This apparatus using high resistances and

low leakage capacitors, resorts to the high impedance electronics, the components are selected

by the way of very high insulating Reed switches drived by
a

VXI bus.

1. Introduction

L'imp6dancemAtre automatique que nous pr6sentons dans cet article est d'un usage trAs gAnA-
ral. Il permet de mesurer (es imp6dances complexes constitu6es d'une rdsistance en parallAle

sur un condensateur, voire des capacit6s pures d'une dizaine de picofarads h quelques micro-

farads ou des r6sistances pures d'une dizaine d'ohms h dix t6raohms. Le fonctionnement
a

6t6 automatis6 grfice h un systAme modulaire HP 75000 et h
un

analyseur vectoriel Solartron

1253, ce dernier limitant la bande de fr6quence explor6e h i mHz-i0kHz. Ce dispositif a 6t6

con&u primitivement pour achever l'automatisation d'un spectromAtre d161ectrique couvrant

la gamme de fr6quence 1mHz-20 GHz. De 10 kHz b 10 MHz (es mesures sont effectudes par

l'interm6diaire d'un imp6dancembtre HP 4275 A iii Pour (es hautes fr6quences nous utilisons

deux analyseurs de r6seaux, le HP 8751 A et le HP 8510 B fonctionnant jusqu'h 20 GHz et

permettant la mesure de la permittivit6 et de la perm6abilit6 complexes relatives [2].
Nous avions tout d'abord d6velopp6 une m6thode de mesure du gain et de la phase bas6e

sur la num6risation des signaux [3], par la suite nous avons utilis6 un analyseur vectoriel

afin d'augmenter la pr6cision et d'61argir la bande passante La r6sistivit6 de la plupart des

(*) Auteur auquel doit Atre adress4e la correspondance (e-mail siblinifluniv-st-etienne.fr)
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mat6riaux didlectriques augmentant rapidement en basse fr6quencej et h basse temp6rature un

adaptateur d'impddance s'avAre indispensable.
L'dtude de faisabilit6 de l'imp6dancemAtre automatique a

6t6 effectu6e en pla&ant un 61ectro-

mAtre shunt en s6rie avec le dipole Rp II Cp (ou la cellule contena/t l'6chantillon) h mesurer;

l'ensemble est sous le contrble d'un analyseur vectoriel relid h un
micjo-ordinateur. Ce dispositif

nous a permis de mettre au point. dans les grandes lignes, les tests ioncemant le choix du gain

et de la meilleure configuration de Ze [4]. En maintenant le mAm( principe de mesure, nous

avons r6alis6 le systAme totalement automatique ddcrit dans cet article qui, de plus, permet de

suivre des ph6nomAnes relativement rapides.
Ce dispositif est, en fait un 6lectromAtre shunt automatique qui pirmet d'appliquer des ten-

sions du mime ordre de grandeur aux bornes de l'6chantillon et h Ion entr6e il est utihsable

pour n'importe quelle application des 6lectromAtres de type shunt.~ Les performances ont 6t6

amdlior6es en augmentant le nombre de combinaisons possibles grlke h la s61ection s6parde de

onze rdsistances shunt Rep (de 10~ h 10~~ Q) et de cinq condensat/urs shunt Cep (de 30 pF h

300 nF). La bande passante du systAme est actuellement limitde pir celle de l'analyseur vec-

toriel Solartron 1253 ii mHz-i0kHz) et elle pourrait Atre Atendu/
en utilisant un analyseur

plus periormant. L'dtage d'entrde est un amplificateur difldrentiel lhaute impddance dont les

courants de polarisation extrAmement faibles permettent h la r6sis(ance de shunt d'atteindre

10~~ Q-

Le systAme complet est commandd au moyen d'un bus HPIB par
un micro-ordinateur La

commutation de Rep et Cep est assur6e par des relais h trAs hauti isolation command6s par

le bus VXI du systAme d'acquisition HP 75000. La conception du I[giciel, bas6e sur des tests

pr61iminaires et le choix des limites de trois principaux paramAtres, 'est d6crite afin de montrer

comment le systAme arrive h la meilleure configuration aprAs un
ma(imum de deux corrections

de Rep et Cep.
Les performances de ce nouveau systAme sont illustr6es par la mesfire d'une capacitA, variable

en fonction du temps, plac6e
en parallAle avec une r@sistance et par la mesure de la capacit6

Cp et de la rdsistance Rp d'un 6chantillon de t6trachlorure de c/rbone (CC14) en fonction

de la temp6rature pour di1f6rentes fr6quences Ces mesures
montrint l'efficacit6 du systAme

automatique pour (es variations rapides de ces grandeurs notamme£t lors des changements de

phase de CC14. Des spectres de relaxation d161ectrique, en fonction )e la tempdrature ou
de la

frdquence, permettent de juger de la fiabilitA des mesures rdalis4es-

2. Description de l'appareillage

Cc nouveau dispositif (Fig. 1) qui utilise un systAme modulaire 75000 h bus VXI, un

analyseur vectoriel Solartron 1253 et l'dlectromAtre automatique au laboratoire couvre

(es gammes basses et trAs basses frdquences (de i mHz h 10 kHz L'entrde de l'adaptateur
haute impddance (amplificateur d'instrumentation) est shuntAe une r6sistance Rep et un

condensateur Cep. Le HP 75000 permet la s61ection automatique l'imp6dance d'entr6e et

du gain de l'6lectromAtre tout en assurant l'interfa&age par liaison avec l'ordinateur HP

Vectra.

L'adaptateur haute imp6dance (AHI) est construit h partir amplificateurs op6ration-
nels deux ADSISAL et un

AD510 (Fig. 2)- Le ADSISAL est un op6rationnel, h

stmcture d'6lectromAtre, caractArisA par ses trAs faibles courants polarisation (75 fA maxi-

mum, la valeur mesurAe in situ Atant de 65 fA)- Les entrAes de I' diflArentiel sont

(es entr6es non inverseuses des amplificateurs op6rationnels, leurs apparentes sont

donc trAs 6levAes. La tension aux bornes de R12 est Ve, et le dans les rAsistances R12

(1 MQ), R13 et R14 (10kQ) est donc I
=

l~/R12. Le gain de stage est par cons6quent
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Mu)timktre Gain

~~~~e ~~ ~~~~~~
2x16

IIp 75000 Relais

h bus VXI Mesure de T forme C

v

Imprimante HP
~~~~~

Analyseur vectoriel IIp Table V'Per

5oIartron 1253 Thjnk j~t tra<ante Vectra

Fig. I Sch6ma bloc de l'imp6dancemAtre automatique AHI Amplificateur Haute Imp6dance).

(Block diagram of the automatic impedancemeter [AHI: High Impedance Amplifier).j

-isv +isv

EntNe BNC

AD510

Sortie

VS2

Fig. 2. Amphficateur Haute Imp4dance. [I) symbohse la commande de l'un des seize relais s6-

lectionnant Rep (11 valeurs) et Cep (5 valeurs). (2), (3) et (4) sont les commandes permettant de

choisir le gain en tension. (5) ou (6) s61ectionne la correction de la chute de tension due au courant de

polarisation de l'AD515AL circulant dans Rep
=

10~~ Q ou
lo~~ Q.

(High Impedance Amplifier (I) for the control of one from sixteen switches to select Rep ill values) and

Cep (5 values). (2), [3) and (4) control the choice of gain and phase. (5) and (6) select the correction

of the voltage drop due to the polarization current of ADSISAL in Rep
=

10~~ Q or
10~~ Q

(l~i -1~2)/l~
=

(R12 + R13 + R14)/R12
1 1. Le dernier Atage, qui utihse un AD510, per-

met d'obtenir quatre gains diffArents 11, 2, 5 et 10) suivant la rAsistance de contre rAaction

sAlectionnAe.
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Fig 3. Fonction de transfert de l'amplificateur haute impddance pour Ge
=

I (valeur nommale).
a) )Ge)db

#
20 log(~[ Ii)

en fonction de la frdquence. b) q~ej (degrAsj mesur6e en fonction de la

fr6quence.

[Gain-phase diagram of the high impedance amplifier for Ge
=

I a) )Ge)ab
=

20 log(I~I~[)
versus

frequency. b) q~ej (degrees)
ve.rms frequency

L'impAdance d'entrAe de l'adaptateur a Atd mesurAe in situ, pouj le montage complet on

a obtenu 10~~ Q 11 28 pF, valeurs qui tiennent compte de toutes le~ connexions y compris la

borne d'entrAe BNC. Il est donc possible de la shunter par des rAsiitances pouvant atteindre

10~~ Q. Pour l'imp6dance shunt, on dispose d'un jeu de 11 r6sistance/ Rep allant de RI
"

10~ Q

h Rii
"

10~~ Q et de 5 condensateurs Cep de 33 pF b 330 nF Les )6sistances de forte valeur

ont une to16rance et une stabilitd thermique de 1 fl, leur capacit6 parasite est d'environ 0.2 pF.
Utilisables de -40 h 100 °C, elles ont un coefficient de temp6rature i~if6rieur h 2500 ppm/°C.

Le principe mAme des mesures eflectu6es nous amAne h en parallble sur l'entr6e

de I'AHI l'une des r6sistances et l'un des condensateurs. Les faibles seront associAes

aux rAsistances de plus fortes valeurs et doivent par cons6quent de trAs faibles fuites

(Ri > 10~~ Q, mesurde en continu pour Cep < 330pF) [5]. La de ces composants
(Rep, Cep) est assurde par des relais Reed Celduc AG61 de d'isolement supdrieure
h 10~~ Q, eux m0mes actionnAs h partir d'une carte HP E 1364 A relais forme C) coin-

mandde par le bus VXI du systAme d'acquisition HP 75000 [6]. Le de l'dtage de sortie est

directement commutable par des relais de la carte HP.

Nous relevons la fonction de transfert ii~/ve grhce h un permettant d'ailicher

et de mdmoriser les valeurs numAriques du gain. de la frAquence et la phase. Ces donnAes

serout utilisdes dans le programme d'automatisatiou. Le de Bode de la figure 3

(gain et phase) montre que le systAiue pout Atre assim1l6 h vii
bas du premier ordre.

Le gain de I"dlectromAtre est alors ddfini par us /ve
=

Ge exp avec ~ei =
Arctan lo f)

oh le coefficient a a 6t6 calculA h partir du lissage des points de la fonction de

transfert.
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3. Principe de la mesure

Le sch6ma 6quivalent du systAme de mesure est donn6 par la figure 4a. v est la tension sinu-

soidale d61ivr6e par le g6n6rateur de l'analyseur vectoriel Solartron 1253 fonctionuant dans la

gamme de fr6quence 1 mHz, 10 kHz [4].
L'utilisation du sch6ma s6rie 6quivalent (Fig. 4b) et de la construction de Fresnel relative h

ce circuit (Fig. 4c) permet de simplifier le calcul

ue Iv
=

G exp jyJ") ji)

et

Us /Ue
"

Ge eXp (j~2el) (2)

oh us est la tension de sortie de l'6lectromAtre, Ge est son gain et ~ei sa phase. On
en

d6duit

us Iv
=

GGe exp (j~" + j~ei)
=

Gm exp (j~m) (3)

d'oh

§~" ~ §~m §~el. (4)

Gm et ~m sont respectivement le gain et la phase mesur6s par l'analyseur vectoriel.

En posant ~'
=

Arg (i/v) et ~e =
Arg (i/ve)

=
Arctan (Repcepu~), on peut 6crire d'aprAs

l'4quation (4) et la figure 4c

i~'~i~e+i~"~i~e+i~m~~el

ou

~'
=

Arctan (Repcepu~) + ~m ~Jei (5)

Les 4quations (3) et (4) permettent d'6crire

~"i/V~Gm/Ge~iZei/iZe+Zpi 16)

Ze et Zp sont les impAdances respectives de l'AlectromAtre (Rep II Cep) et de la cellule

(Rp II Cp). Ge et ~Jei ayant At6 obtenus avec pr6cision grfice
au programme de trac6 de la

fonction de transfert de l'6lectromAtre, nous pouvons calculer (es valeurs de G et ~' L'analyse
du diagramme de Fresnel nous permet d'6crire

~s
"

iiZei/G)
C°S &~'

~es 17)

1/Cs
=

llZel/G)uJ Sin ~J'- I/Ces 18)

1 partir de Rs et Cs et du facteur de pertes D
=

Rscsu~ on dAduit (es valeurs des AlAments

parallAles Rp et Cp de la cellule Rp
=

ii + D~)Rs/D~ et Cp
=

Cs Iii + D~).
Le principe de la mesure est basd sur la connaissance prdcise de l'impddance d'entr6e com-

plexe Ze de l'61ectrombtre. Les 6lectromAtres automatiques programmables commercialis6s fonc-

tionnent en mode "feed-back" [6] pour lequel la chute de tension b l'entrAe de l'appareil est

trAs faible (tension de dAcalagel et l'impAdance d'entrAe complexe mal connue, entrainant ainsi

une erreur prohibitive sur la composante capacitive de la cellule.

Des systAmes de mesure 6volu6s ont cependant At6 r6alis6s en maintenant une faible tension

aux bornes de Ze (afin que presque toute la tension soit appliquAe h l'6chantillon plac6 en sArie

avec l'6lectromAtre) mais les auteurs ont Atd amenAs, pour atteindre la prAcision souhaitAe, h

utiliser une capacitd de rAfArence h air qui peut Atre substituAe h l'Achantillon tout au long de

la manipulation [7-9j.
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I

I Cs

Rp Cp

~ ~CQ

Rep
~

e

(b)

(al

q'

J~~I

1

~~
v~ Ce1°

Q"

(c)

Fig. 4. Principe de la mesure a) Sch6ma 6quivalent du systAme de oh Rp II Cp symbolise
la cellule de mesure et Rep II Cep est l~impddance d'entrde de shunt. b) Sch6ma sdrie

dquivalent au prdcddent c) Diagramme de Fresnel correspondant au sdrie

[Principle of measurement. a) Equivalent circuit where Rp II Cp symbolize

the cell and Rep II Cep is the input impedance of the shunt b) Series equivalent circuit

of the system c) Fresnel's diagram corresponding to the series

Les matdriaux dtudids pr6sentent gdnAralement une rdsistance h basso temp6rature
dans le domaine des basses et trAs basses frAquences et nous nous dans l'hypothbse des

champs faibles pour laquelle leur r6ponse est lin6aire et du champ ceci nous a

amend h utiliser la mdthode shunt basde sur la prdsence de tensions mime ordre de grandeur

aux bornes de l'dchantillon et du systAme de mesure.

Los prdcisions sur Rs et Cs et donc sur Rp et Cp vont essentiellekent ddpendre de cellos de

Gil i~) et de ~' (i°) mesurds par l'analyseur vectoriel la meilleuie prdcision ire 2 i~) Atant

obtenue lorsque Rep est voisine de Rp et Cep voisine de Cp cc qui c~rrespond h ~'
=

45°. Afin

quo l'erreur sur Rp et Cp reste infdrieure h 5 i~, la phase ~' doit rester comprise entre 18°

et 72° (Fig. 5) ce qui est rendu possible par la commutation des

~i
rAsistances Rep et des 5

condensateurs Cep [4, 5j.

4. Logiciel d'acquisition

4. I. S~TUDE PR#LIMINAIRE. Les variables que nous devons changer automatiquement sont

Rep, Cep et Ge et, puisque le ddphasage ~ei de l'dlectromAtre de la valeur de l~ et de

la frAquence f (voir fonction de transfert), il faut donc pouvoir automatiquement de

~ei en fonction de G et f car G
=

l~ IV et us /ve
=

Ge exp(j~ei).
ce nouveau systAme

comprend ii rdsistances Rep et 5 condensateurs Cep leurs combinaisons

parallAles sont possibles grfice au systAme d'acquisition HP 75000 VXI inteme [10j.
Ceci permet un plus grand choix de la phase ~e =

Arctan par rapport h un simple
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50

40
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Fig 5. Erreurs relatives sur Cep et Rep en fonction de ~'

[Relative deviations on Cep and Rep versus q~'j

61ectrombtre shunt (pour lequel on commute des couples Rep, Cep). d'oh une forte amAlioration

de la prAcision des mesures. En mode manuel, l'utilisation de rAsistances et de condensateurs

s6par6s aurait pour inconvdnient d'augmenter consid6rablement la dur6e de la recherche des

valeurs (es mieux appropriAes ce qui serait incompatible avec le principe d'un enregistrement
h tempArature variable.

En mode automatique on peut explorer plusieurs frAquences lors d'un mAme enregistrement,
(es paramAtres Rep, Cep et Ge sont alors optimis6s pour chacune des fr6quences, assurant ainsi

la pr6cision maximale ceci n'est 6videmment pas possible en mode manuel pour lequel un
seul

jeu de paramAtres est utilis6 h une temp6rature donn6e, quelle que soit la frdquence.
La r6alisation du logiciel de commande de ce systAme est une op6ration complexe car elle

d6pend d'un grand nombre de paramAtres corr616s entre eux.
Afin de minimiser le nombre de

commutations, il faut arriver h connaitre le sens de variation de chacun de ces paramAtres pour

pouvoir d6terminer (es tests h eflectuer et l'action qu'ils vont engendrer. C'est dans ce but

que nous avons rAalisA des programmes prAhminaires thAoriques de modAlisation du systbme
de mesure et des programmes de test appliquAs h quelques matAriaux connus de maniAre h

maitriser l'automatisation.

D'aprAs l'Aquation (5), lorsque l'un des parambtres Rep, Cep ou u~
change, l'impAdance d'en-

trAe de l'Alectrombtre varie ainsi que ~m, ~' et ve mais nous ne savons pas a priori comment

s'eflectue la variation de ~' du fait de la complexitA des relations entre les diflArents paramAtres
((qs. (5) h (8)). Nous allons tout d'abord fixer (es limites de ~', G et I~ permettant d'assurer

une pr6cision satisfaisante et ensuite 6tablir comment il faut changer Rep, Cep ou Ge pour ne

pas d6passer ces limites.

4.2. CHOIX DES LIMITES. Le sch6ma bloc (Fig. 6) indique ces limites et (es parambtres qui

peuvent agir sur celles-ci. Les limites sur I~ impliquent le changement de Ge et les limites sur

~' et G qui apparaissent dans les 6quations (5) et (6) commandent le changement de Rep et

Cep.

4.2.I. Limites
sun

~'. La valeur de ~' joue un role capital sur la pr6cision de la mesure de

Rp et Cp pour 18° < ~' < 72° l'erreur relative est inf6rieure h 5 i~ [4j La meilleure prAcision,
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limites sur

~e + ~

Adaptateur

; Cellule Ge ~~

~ PI ~P'~P '
q

Limitessur
G

+ Zp

~ep°~

orrecte et manibre dont les
aramAtres

R~p. Cep
et Ge gissent sur ces

limites.
[Block iagram howing

parameters involved by the choice of
limits

on iq~', G, I~ and

Rep. Cep and Ge act on these limits to obtain a
orrect curacyj

environ
2 i~, est

obtenue pour ~J' ~S 45° et h l'opposA on

mesurables our
5° < ~' < 85° (Fig.

5).

4.2.2 Limites sun G . ~ La valeur de

l'on dApassait ces imites,
aux bornes de la

cellule

ou omes de
l'AlectromAtre

serait trbs faible entrainant ainsi
une perte de r6cision

4.2.3. Limites sun I~. ~ Le choix de ces

l'analyseur vectoriel
comparant

V l~, ces deux tensions
' Atre du mAme de

grandeur si l'on
veut

tenir une mesure
pr6cise ; second est sur la

r6ponse us /ve en fonction de f qui du niveau de la 'entr6e
l~ :

pour

dAtAriorer le apport
signal

sur
bruit on fixe Ve > 0,1 volt fficace

afin que e gain
complexe

us /ve de '6lectromAtre (pour la
valeur nominale

Ge = i) reste jusqu'h10 kHz, nous

l~ < 2,5 volts ficaces Ces deux ritAres (es limites suivantes :
0,2 x V < ( < 2 x V. Dans ces conditions, la

olartron
1253

soit 10 Hz.

Lorsque les limites de ~'

lorsque les limites de (
sont tteintes

c'est Ge qui hange
tomajiquement

selon des

que nous d6finirons par la suite. )

~

le pont
diviseur

compos6 des imp6dances (Rp II Cp) et (Rep

des valeurs fixes de Rp et Cp on rocAde au alayage es
valeurs

d'e la r6sistance Rep

h 10~~ Q, de la
apacit6 Cep de 33 pF h 330 nF et de la

r6quence
f de

calcule ~', G et ~e et
mprime les

Asultats,
il permet )donc de onnaitre

le sens

d'Avolution de ces en onction de Rep, Cep et f Les xpressions de ~' et G

fonction de Rep, Cep et u~ sont d6duites
des

quations
5) et (6) .

Ue/U # Yp /(Yp + l~) (9)
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Fig. 7. Orgamgramme du sous-programme de vArification des limites
sur q~', G et I~ et de commande

des corrections Aventuelles de Rep, Cep et Ge

[Flow chart of the subroutine "verification" which acts on Rep, Cep and Ge to maintain q~', G and £

within their limits.]

oh Yp =
i/Rp + jcpu~ et l~

=

i/Rep + jcepu~. En posant Ro
~

(RpRep)/[Rp + Rep) et

C~
=

Cp + Cep on ddduit
:

G~
=

ill/Rp)~ + lcpuJ)~l/ill/Ro)~ + lcouJ)~l (lo)

et

~"
=

Arctan (Rpcpu~) Arctan (Rocou~) (11)

et nous obtenons finalement
:

/
# q7" + ~e =

Arctan(Rpcpu~j Arctan(Rocou~) + Arctan(Repcepu~) (12)

4.4. CORRECTION DES MESURES. Notre appareil permet d'effectuer des enregistrements

en mode isofr6quence ou isotherme. AprAs chaque mesure un sous- programme est utilis6 pour
v6rifier si tous (es paramAtres sont en accord avec (es limites pr6c6demment fix6es l'organi-

gramme de la figure 7 explique cette op6ration. Le fonctionnement de ce sous-programme se

ddroule de la fa~on smvante :
si la phase ~' mesurde est ndgative on fait ~'

=

~'+ 360° puis

on vArifie la condition sur G (0,1 < G < 0,9)
,

si cette condition n'est pas r6alis6e, la mesure

n'est pas bonne et on change Rep et Cep en respectant les conditions sun G, ~' et ~2e qui sont

explicitAes plus loin Si la condition sur G est satisfaite, nous passons h la vArification de h la
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Tableau 1. Exemples de mesures simuldes pour lesquelles conditions
sun

les limites

(18° < ~' < 72° ou 0,1 < G < 0,9)
ne sont pas udrijides. La partie du tableau

donne les nouuelles ualeurs obtenues apris correction smuant de la figure 7

et prdcise par quelle modification de Rep oi~ Cep on y est arriud FLAG mdmorise la

correction ejfectude et interdit de repasser par le mime chemin).

(Simulated measurements examples for which conditions on the (18° < q~' < 72°
or

0.I < G < 0.9) are not verified The second part of the table new values obtained after

correction as the flow chart of Figure 7 shows and specifies by which of Rap or Cep we

can satis~r limits conditions (each correction is memorized by a FLAG to forbid the reverse

operation after another test, preventing so any hesitation).j

Cep(F) q ~( f(Hz) q'( °) G

,I 10~ 3 82x lo's 2.73 0 088
Z

10~ 3.33x10"~ 87 441 0047

I
10~ 3 2 71 2000 85 67 0 058

~l
10~ 3.82x10'~ 100 71 50 0 012

_f 10~ 82x10'~ 67 38 18 53 0 32

I
~ ~

~
b lo 382x10" 6738 1853 032 Cep 2
I

fl 10~ 3. 2000 67 90 0 4 5

,g
10~ 12x10'~ 62.97 100 7026 0124 6

condition sur ( (0,2 x V < l~ < 2 x V). Si ( est inf4rieure h x V on augmente Ge, au

contraire, si ( est sup4rieure h 2 x V on diminue Ge.

Des drapeaux mAmorisent l'augmentation (DRAP
=

i)
ou diminution du gain Ge

(DRAP
=

2). Si le test sur ( est correct on passe h la sur
~'. Les limites de

~' sont normalement 18° et 72°, mais si Rp ou Cp est n4gatif considArons l'intervalle

5° < ~' < 85° en acceptant donc une pr4cision plus faible si h l'issue des cor-

rections (limit4es h 2 par le compteur Cm) on reste h l'ext4rieur cet intervalle avec Rp ou

Cp < 0, l'4chantillon est consid4r4 comme purement r4sistif ou nous ne retenons alors

qu'une seule valeur soit Rp soit Cp.
Si la condition sur

~' est rdalisde et si le numdro de la Nn est diflArent de i, un

drapeau (FLAG
=

0), indique quo la mesure est correcte elle est stockde et le systAme
est prAt pour une nouvelle acquisition. Dans le cas contraire, il faut une correction en

agissant sur Rep ou Cep mais de mAme quo lorsque la condition G n'est pas r6alisde, la

solution n'est pas dvidente a priori.

4.4.I. Choix de Rep et Cep si la condition sur G n'est pas La condition sur G

n'est pas rdalisde lorsque G < 0,1 et G > 0,9 dans chaque cas nous examinons si l'on

a
~' < 45° ou

~' > 45° et grhce au programme prdcddent nous~obtenons (es rdsultats du

tableau I. Le sous programme de la figure 7 a dtd rdalisd en utilisant ce tableau C'est-h-dire

que si G < 0,1, ~' < 45° et ~e < 80° on augmente Rep et on met
F£AG

=i pour indiquer quo,

pour cette correction, nous avons empruntd ce chemin. Dans le
cas16 l'on a

G < 0,1, ~' < 45°

et ~e > 80° on diminue Cep (FLAG=2). Chaque numdro de FLjLG correspond ainsi h un
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chemin particulier. De mAme pour G < 0,1 et ~' > 45° nous trouvons deux cas ~e < 10° et

~e > 10°, qui conduisent soit h augmenter Rep soit h diminuer Cep. Ndanmoins, il existe aussi

quatre cas pour G > 0,9 qui donnent lieu h une diminution de Rep (FLAG 3 ou 7) au h une

augmentation de Cep (FLAG 4 ou 8).

4.4.2. Cl~oix de Rep et Cep si la condition sur
~' n'est pas rAalisde. Dans les deux cas ~g' < 18°

et ~' > 72° nous regardons si G est < 0,5 au > 0,5 et nous testons ~e d'aprAs les rAsultats

du programme thAorique prAcAdent. Sur l'organigramme (Fig. 7) nous voyons que pour chacun

des paramAtres ~', G et ~e nous avons deux conditions low
ou

non),
ce qui correspond donc

h huit cas possibles
Pour ~' < 18°, G < 0,5 et ~e > 80°, on augmente Rep (FLAG

=
9) et pour ~e < 80° on

diminue Cep (FLAG
=

10) etc.

Pour que n tel que FLAG
= n ait une signification Claire, nous avons pris : n modulo 4

=
1

pour augmenter Rep, n modulo 4
=

2 pour diminuer Cep, n modulo 4
=

3 pour diminuer Rep
et n modulo 4

=
4 pour augmenter Cep.

Enfin, nous avons pr6vu un compteur qui empAche d'eflectuer l'op6ration inverse de la pr6c6-
dente lors du test suivant (pour

une mAme mesure Avidemment) afin d'6viter toute h6sitation

du systAme.
Nous avons aussi pr6vu une sortie sans eflectuer de correction lorsqu'on arrive aux valeurs

limites de Rep et Cep. Ces sorties sont repArAes lors du stockage des rAsultats sur disquette, ce

qui nous permet ensuite de tenir compte ou non de ces rAsultats.

Si FLAG
=

0 h la sortie du programme de vArification, la procAdure pour une nouvelle

mesure se met en route.

Si FLAG ~ 0 le r4sultat n'est pas stockA, son num4ro reste inchangA et on recommence la

mesure ainsi que le cycle de vArifications.

4.5. FONCTIONNEMENT DU LOGICIEL D'ACQUISITION. Le iogiciei d'acquisition d6finitii

permet la mesure simultan4e de Rp et Cp en fonction de la frAquence (en mode isotherme)

ou de la tempArature (en mode isofrAquence). Le logiciel d'acquisition est rAdigA en langage
d'instrumentation HP Basic Atendu qui possAde toutes (es macro-instructions nAcessaires pour

dialoguer avec (es diflArents appareils ma le bus HPIB (Fig. 1).
La mise en route du programme initiabse tous (es appareils de mesure. La figure 8 est

l'organigramme gAnAral d'acquisition des composantes rAsistive et capacitive de l'Achantillon h

chaque temp6rature dans le mode isofrdquence. AprAs initialisation des appareils de mesure,

les valeurs ddtermin6es par le programme pour (es rdsistances Rep, les condensateurs Cep et

(es gains Ge sont affichdes h l'dcran. Los mesures peuvent Atre eflectu6es pour une ou plusieurs
frdquences ion fixe le nombre de frAquences et leurs valeurs au dAbut de la manipulation) lors

d'un mAme balayage
en tempArature.

On dAfinit la gamme de tempArature explorAe ainsi que le pas de variation de la tempArature
AT entre deux mesures successives

(la tempArature variant avec une vitesse constante). Le

graphe de la rampe de temp6rature (croissante
ou

d6croissante) s'affiche h l'6cran en fonction

du temps. La tension appliqude h la cellule en sdrie avec l'adaptateur est issue de l'analyseur
vectoriel, son amplitude est fix6e au d6but de la manipulation (elle doit Atre inf6rieure ou (gale

h 10 V).
Au dAbut de la manipulation, le programme commence par la lecture de la tempArature

T
=

T~n correspondant h l'instant t
=

0. Au cours de la manipulation, le logiciel lit constamment

la temp6rature Ti et si Ti
=

in est (gal h la variation de tempArature AT choisie (Tn 6tant alors

la tempArature au dAbut de la mesure prAc6dente), le logiciel permet la mesure du d6phasage
~'IN) et du gain GIN

en proc6dant h la fermeture des relais correspondant aux valeurs choisies

ou s61ectionndes automatiquement de Rep, Cep et Ge.



2182 JOURNAL DE PHYSIQLiE III N°11

D6but

Automathation

~~~~i~~~ ~~~~~;~~~
Entr6e des valeurs paramktrcs

Ge AT, Tf, Nbf, V

Cr6ation et d6finition et

du fichier de donn6es de mesurc

t
=

0 Nn
=

i Pointe de

Ou>

et Tin
=

Tl Lecture T2

T T Nn
=

Nn +i

out

~~~
Cl'°~~

MesUres

Rep, Cep, Ge

Oui

Choix manuel Calcul de

Rep, Ccp, Ge et Cp(N)

Fermeture Mesure de

des canaux q'(Nl et GIN)

Fin de la manipulation

Fig. 8 Orgamgramme du programme d'acquisition des mesures en
isofr4quence.

(Flow chart of the acquisition of data. program working in isofrequency mode

Le d4phasage et le gain d4pendent de la frdquence f repdr6e par la variable N Une fois ~'(N)
et GIN) mesurds, le logiciel permet le calcul de Rp(N) et Cp(N), iinsi que la v6rification de

la mesure (~[~~ < ~'< ~[~~ et 0,1 < G < 0,9).
I la fin de la v6rification et si la mesure est bonne, le logiciel m/sure la temp6rature T2 et

effectue la moyenne avec la tempArature Ti relev6e au d6but de la ljiesure

Les r6sultats sont point6s sur l'6cran de l'ordinateur off l'on affich( Cp et log Cp en fonction

de la temp6rature et ils sont aussi stock6s sur disquette. Si la mesure )n'est pas bonne, le logiciel
procAde automatiquement au changement de Rep(N), Cep (iv) et Gel(N).

Le cycle de fonctionnement se r6pAte jusqu'h ce que la temp6rature finale Ti ou le nombre

maximal de mesures Nn
=

1000 soit atteint le fichier se ferme alorj automatiqueiuent-

On peut noter, en conclusion, que l'automatisation du systAme ist totale et effective car

l'ensemble des tests est fait dans un ordre tel qu'il n'y a pas
d'hAsitati~n possible entre plusieurs

coiiples Rep,Cep. Si les caract6ristiques de l'6chantillon changent, to)utes (es conditions sont h

nouveau satisfaites aprAs seulement une ou deux modifications de R(p,Cep ou Ge.
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Fig 9. Enregistrement de la capacit6 d'un condensateur h air variant en fonction du temps (il y a

inversion du sens de rotation vers 400 secondes Les mesures sont elfectudes h 10 Hz).

[Recording of the capacitance Cp of an air capacitor varying versus time (after about 400 seconds the

rotation direction
is

inverted. Measurements are realized at 10 Hz)

5. R4sultats exp4rimentaux

L'objet de ce paragraphe est d'illustrer le fonctionnement de notre dispositif, pilotA par le

logiciel d'acquisition- Nous pr6sentons successivement la mesure d'une capacit6 h air en fonction

du temps afin de mettre en 6vidence deux types d'erreurs, puis des enregistrements faisant

apparaitre des changements de phase ou des phAnomAnes de relaxation (en fonction de la

temp6rature ou en fonction de la fr6quence). La permittivit6 complexe relative d'un mat6riau

se d6duit facilement des mesures (Rp, Cp) et des caract6ristiques de la cellule (5j

5.I MESURE D'UNE CAPACIT( VARIANT AU COURS DU TEMPS. Un condensateur h air

comportant plusieurs armatures semi-circulaires est entrains par un
moto-r6ducteur, la capacit6

varie ainsi de 36 pF h 530 pF en 400 secondes. La figure 9 prAsente la variation de cette capacitA

en fonction du temps pour les deux sens de rotation, la mesure 6tant effectuAe h 10 Hz- La

vitesse de rotation est constante, mais la variation de capacit6 n"est pas lin6aire en raison

de la forme des armatures. La dur6e d'une mesure complAte est de deux pAriodes pour (es

frAquences supArieures h 10 Hz, cette dur6e est donc infArieure h 0,2 seconde et par consAquent
la variation de capacitA durant une mesure est n6gligeable. L'erreur n'est alors due qu'h la

prdcision de la mesure et elle reste infdrieure h 5 i~, en pratique l'appareil choisit la meilleure

configuration (Rep, Cep) et l'incertitude est voisine de 2 i~ (Fig. 10) Pour ces essais, on a placd

une r6sistance Rp de 10~, 10~
ou

10~ Q en parallAle sur le condensateur, cette valeur de Rp
n'influe pas sur la mesure de Cp.

La figure 10 prdsente deux courbes, l~une est celle de l'erreur relative constat6e exp6rimenta-
lement sur la valeur de Cp, l'autre montre la variation relative durant la mesure

(deux p6riodes
h la fr6quence consid6r6e). Il apparait clairement qu'aux basses fr6quences, la variation de ca-

pacit6 est importante entre deux mesures et cette variation constitue l'essentiel de l'erreur sur

Cp. Par consAquent on ne pourra effectuer des mesures correctes h basse fr4quence que si le

ph6nomAne consid6r6 est suffisamment lent.
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Fig. 10 Erreur relative commise sur la valeur d'une capacitd h air fonction de la fr6quence de

mesure. , erreur exp6rimentale, O variation relative de Cp pendant dur6e de la mesure
(deux

p6riodes)

[Relative variations of an air capacitance Cp versus the frequency of , experimental

error, O relative variation of Cp during the measurement (two

5.2. PERMITTIVIT( DU T#TRACHLORURE DE CARBONE. pr#Sentons (Fig. II)
un

enregistrement isofrAquence (f=1000 Hz) de la permittivitd de obtenu h tempdrature
lentement d6croissante ii °C/min) de l'ambiante h -130 °C [5j. courbe expArimentale,

enregistrAe automatiquement, permet de mettre en 4vidence les liquide, plastique et

solide de ce matAriau bier que les variations de e' soient faibles- Entre (es phases
plastique et solide on obtient As'

m 0,05 soit As'Is'
re 2 i~, la en 4vidence de cette

transition de phase de faible amplitude montre l'excellente de l'appareil (celui-ci
garde la m0me configuration et par consAquent les erreurs si elles existent, sort

les mAmes darts (es deux cas) puisque l'on enregistre des relatives du mAme ordre

de grandeur que la meilleure prAcision que l'on peut attendre du En conclusion, les

permittivitAs de CC14 mesurAes dans (es trois phases sont de la mAme erreur et les

tempdratures de transition sort par consAquent dAterminAes avec

5.3. PERMITTIVIT( COMPLEXE DU DI#THYL(NE GLYCOL (DEG) R~GIME ISOFR~QUENCE

Les enregistrements isofrAquences (Fig. 12) de la permittivitd du diAthylAne glycol,
liquide organique diAlectrique, montrent le parfait accord entre les obtenues en basse

frAquence (de i Hz h 100 Hz) grlce h l'appareil prAsentA et effectuAes h plus haute

frAquence (de 10 kHz h 400 kHz) avec le LCR-mAtre automatique 4275A- L'intArbt ma-

jeur des enregistrements isofrAquences est d'obtenir plusieurs lors d'un mAme balayage

en temp4rature Ill) ainsi les six spectres d'absorption e"(6) et six spectres de disper-

sion e'(H) entre 10 kHz et 400 kHz out AtA obtenus pour une rampe de tempArature
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Fig- 11- Enregistrement isofr6quence (1000 Hz) de la permittivit4 du tdtrachlorure de carbone, h

tempdrature lentenient d4croissante (1 °C/min), faisant appar#tre trois phases

(Isofrequency recording (lo00 Hz) of the permittivity of carbon tetrachloride at slowly decreasing

temperature (I °C/mm), three phases are observed
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Fig 12. Permittivitd complexe du didthylAne glycol en r4gime isofr4quence de l'ambiante h -160 °C

(0,5 °C/min). Pour I, lo et 100 Hz les mesures sont elfectudes avec notre impddancembtre et pour 10,

20, 40, 100, 200 et 400 kHz elles sort obtenues au
LCR-mbtre HP 4275 A

[Complex permittivity of diethylene glycol in isofrequency mode from room temperature to -160 °C

(0.5 °C/mm) For I, lo and 100 Hz measurements are realized with our impedancemeter and for 10,

20, 40, 100, 200 and 400 kHz they are obtained using the LCR meter HP 4275 A-j
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Fig 13 Permittivitd complexe du dibutyle phtalate mesurde en rdgime isotherme. Les mesures sort

elfectudes avec notre impAdancemAtre de lo~~ Hz h 10~ Hz et au
LCR-mAire HP 4275 A aux frdquences

supArieures. O 6
=

-96,2 °C, . 6
=

-79,5 °C.

[Complex permittivity of dibutyl phthalate measured in isothermal mod(. From 10~~ to 10~ Hz mea-

surements are realized with our impedancemeter and at higher frequencifs by mean of the LCR meter

HP 4275 A. O 6
=

-96,2 °C . 6
=

-79,5 °C '

lentement dAcroissante (0,5 °C/min) de l'ambiante h -160 °C. En basse frdquence (es courbes

h 10 Hz et 100 Hz rAsultent d'un m0me balayage
en tempArature et

cille h 1 Hz a Atd enregistrAe
s6par6ment en effet, plus la fr6quence est basse et moms on peut n~ultiplier le nombre d'enre-

gistrements simultan6s car (es temps d'6tablissement des rAgimes pirmanents ((es transitoires

sort dus aux changements de gammes) et la diir6e des mesures
devjennent incompatibles avec

la vitesse de refroidissement.

Ce type d'enregistrement fait apparaitre directement les es (6) et sac lo) sous forme

de courbes enveloppes, les effets d'61ectrodes (taut clairenient On utilise ici les

notations es et sac car elles correspondent respectivement aux statique et haute

frdquence qui seraient obtenues pour un isotherme r6alisA h la En ce qui

concerne le r6seau e"(6). il conduit 6videmment aux temp6ratures relaxation correspondant
h chacune des fr6quences choisies et il permet ainsi de suivre de l'amplitude du

pic lorsque la tempArature diminue.

5.4 PERMITTIVIT~ COMPLEXE DU DIBUTYLE PHTALATE (D@P) R#GIME ISOTHERME

Diff6rents modAles phAnom6nologiques semi~empinques des de relaxation out 6t6

d6rivds de celui de Debye (12j en prenant la frAquence pour d'oh l'intArAt des enre-

gistrements isothermes lorsque l'on veut comparer (es rdsultats h l'un de ces

modAles La figure 13 dome deux exemples d'enregistrements effectuds h -79,5 °C

et -96,2 °C
sur un 6chantillon de Dibutyle Phtalate, avec notre Les mesures

au-dessous de 10 kHz provenant du LRC-mAtre HP4275A, on peut la parfaite conti-

nuit6 des donn6es fournies par les deux systAmes de mesure.
Les continus correspondent

aux meilleurs lissages des donn6es exp6rimentales suivant le d'Havrihak-Negami [13j,
la m6thode de lissage [14] et (es paramAtres obtenus [15] out 6t6 darts de pr6c6dents

articles.
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L'enregistrement h -96,2 °C est assez proche de la temp6rature de transition vitreuse

6g =
-99,6 °C du DBP [16] et montre la validit6 des mesures effectu6es grlce notre dis-

positif, jusqu'h mHz.

6. Conclusion

L'imp6dancemAtre automatique que nous avons pr6sent6 darts cet article peut convenir h toutes

(es applications qui utilisaient prAc6demment un 6lectromAtre shunt, et ceci pour des fr6quences
allant jusqu'h 10 kHz (limite qui peut Atre repoussAe en changeant siniplement de modAle

d'analyseur vectoriel) et des r6sistances atteignant 1Tn. Seul l'6tage haute imp6dance d'en-

tr6e comprenant la commutation des r6sistances et condensateurs shunt exige des pr6cautions
particuliAres- La mise au point du logiciel d'acquisition, qui permet d'obtenir trAs rapidement
la meilleure configuration du circuit d'entr4e, a 4tA longue et dAlicate car tous (es cas possibles

devaient Atre envisag6s mais les organigrammes [taut bier Atablis l'implantation de
ce logiciel

sur un micro-ordinateur ne pr6sente aucune difficult6 La commande des relais haute isolation

a AtA confi6e h un systbme modulaire standard HP75000 b bus VXI interne ce systAme est

lui-mAme pilotA, tout comme l'analyseur vectoriel. par le micro-ordinateur
via le bus HPIB.

La pr6cision du systAme (meilleure que 5 l~ mais le plus souvent proche de 2 l~
car le

choix de l'imp6dance d'entr6e est optimisA) mArite d'Atre soulignAe, d'autant plus qu'elle est

obtenue saris faire appel h une mAthode lourde de comparaison h des 616ments de rAf6rence

DiffArents enregistreinents ont At6 pr6sentAs afin de montrer, sans Atre exhaustifs, la diversit6 des

mesures r6alisables, leur pr6cision (raccordement h des courbes issues d'autres appareillages)
et la r6solution du systAme (cas des transitions de phase).
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