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ABSTRAKT

Navrh a konstrukce potenciostatu pro elektrochemicka méfeni:

Tato prace je zaméfena na navrh a realizaci jednoduchého mikrokontrolerem
fizeného potenciostatu pouzitelného pro zadkladni elektrochemické méieni roztoka
voltametrickou metodou Vv tiielektrodovém zapojeni.

Potenciostat je fizen mikrokontrolerem STM Nucleo F303RE, ovladani a zobrazeni
naméfenych dat je implementovano v prostfedi Matlab App Designer. Aplikace
umoziuje nastavit rozsah pracovniho napéti od -1,5 V do +1,5 V, skenovaci rychlost od
50 mV-s~! do 500 mV - s™1 a pocet piebéhii v rozmezi 1 az 10. Naméfena data jsou
ulozena v textovém formatu na ovladacim PC. Soucasti je testovaci piipravek pro ovéfeni
spravné funkce.

Klicova slova

Potenciostat, STM Nucleo, MCU, Cyklicka voltametrie.



ABSTRACT

Design and construction of a potentiostat for electrochemical measurements

This work focuses on the design and implementation of a simple microcontroller-
controlled potentiostat applicable for basic electrochemical measurements of solutions by
the voltammetric method in a three-electrode circuit.

The potentiostat is controlled by STM Nucleo F303RE microcontroller, control and
display of measured data is implemented in Matlab App Designer environment. The
application allows to set the operating voltage range from -1.5 V to +1.5 V, the scan rate
from 50 mV - s~1 to 500 mV - s~ and the number of overruns from 1 to 10. The measured
data are stored in text format on the control PC. A test fixture is included to verify correct
operation.

Keywords
Potentiostat, STM Nucleo, MCU, Cyclic voltametry
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Seznam symboli a zkratek

Seznam zkratek

Zkratka Vyznam

RE Referenéni elektroda, reference electrode
CE Pomocna elektroda, counter electrode
WE Pracovni elektroda, working electrode
0z Operacni zesolovac

ADC Analogove digitalni prevodnik
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1 Uvod

Potenciostat je pfistroj pro elektrochemické méfeni, ktery se pouziva k analyze
roztokd. Roztokem muze byt cokoliv, od chloridu sodného az po kapku krve, ve které
zjisStujeme koncentraci vapennych iontd [1]. Naméfena proudova odezva na piivedeny
potencial umoznuje pochopit elektrochemické vlastnosti roztoku, piipadné zjistit
koncentraci pfimési.

Cilem této bakalaiské prace je navrhnout a realizovat piistroj schopny provadét
zakladni méfeni a vytvofit testovaci sadu pro kalibraci a ovéfeni jeho funkce. V praci se
rozebira princip funkce potenciostatu, konstrukce takového zatizeni, simulace zdkladnich

funkcnich bloki a stavba pfistroje véetné obsluzné aplikace se zobrazenim namétenych
dat.

Pfistroj by me¢l spliiovat minimdalni pozadavky napétového rozsahu +1,5 V,
proudového rozliseni 50 nA srozsahem méfeného proudu +100 pA, uzivatelem
nastavitelnou skenovaci rychlost 50 mV - s™1 az 500 mV - s~! a moZnost opakovat az 10
cyklt méfeni.



2  Teoreticky rozbor

2.1 Cyklicka voltametrie

Voltametrie je metoda elektrochemické analyzy roztoki. Spoc¢iva v méfeni proudu
prochazejiciho roztokem (elektrolytem) v zavislosti na zvoleném potencialovém rozsahu.
Zvyseni potencidlu mize naruSit chemickou stabilitu roztoku, kterd vede ke zméné
volného naboje ¢i mnozstvi iontt v roztoku. Vysledna voltampérova charakteristika,
zvana voltamogram (obvykle ve tvaru kacera - ,,duck shape), tak ukazuje prubéh
elektrochemickych reakci v roztoku. Tvar charakteristiky souvisi s elektrochemickymi
déji na elektrodach, jako je redukce a oxidace, viz Obrazek 2.1. [2]

Pro cyklickou voltametrii je charakteristické méfit proudovou odezvu roztoku pii
opakovaném buzeni vstupnim trojihelnikovym napétim (trojihelnikovy prabeh definuje
doptedny a zpétny rezim méfeni — viz Obrazek 2.1). Z vysledného vyobrazeni mizeme
vidét zmény tvaru charakteristiky pro po sob¢é jdouci cykly. Zména prub&éhu mize
souviset napiiklad s nedokonalou redukci a disociaci elektrolytu, kdy se jeden z produktti
reakce navaze na jiné okolni castice nebo na elektrody. Opakovanou cyklickou
voltametrii tak mtize dochézet k degradaci elektrod nebo roztoku. [2]

Oxidace

Potencial obratu D . F

Dopredny sken

potencial [V]
proud [A]

Redukce
' , E2 £l

to t1 12 0,4 -0,2 0 0,2 0,4 0,6 0,8

El -+

potencial [V]

Obrazek 2.1 — Prabéh cyklické voltametrie. Upraveno z [12]

2.2 Princip potenciostatu

Potenciostat je ptistroj pro elektrochemické méteni, vyuzivajici metodu voltametrie.
V roztoku probiha pii dosazeni dostatecného potencialu déleni molekul ptimési na ionty.
Zaznamenava velikost proudu, zavislého na mnozstvi nabitych ¢astic v elektrolytu. Podle
typu vodivé vrstvy elektrod mizeme méfit pfitomnost a koncentraci vybrané slozky
elektrolytu. Pro tuto vlastnost selektivniho testovani se potenciostat pouziva pro klinické
ucely napiiklad pfi detekci glukézy, cholesterolu nebo laktdozy v krvi [4]. Pii méteni
pritomnosti téchto latek je nutné zvolit spravny potencidlovy rozsah a reakéni vrstvu na
elektrodach.
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Feedback
Ry
AAV-— |
OP1
¥

Signal
generator

A%
converter

Control amplifier
Current to voltage

converter

WE

Obrazek 2.2 - Schéma 3 elektrod. Prevzato z [6]

Méfeni probiha vnotenim tii elektrod do elektrolytu, viz Obrazek 2.2, kde pfi
udrzovani nap&tového potencialu métime proud prochazejici z pomocné elektrody (CE)
na pracovni elektrodu (WE). Velikost tohoto proudu je zavisla na velikosti odporu
méfeného elektrolytu. Posledni elektroda je referenc¢ni (RE), a slouzi kudrzovéni
konstantniho potencialu na pomocné elektrodé pies operacni zesilovac. Touto elektrodou
neprochazi zadny proud a celkovy proud tak jde na pracovni elektrodu. [3]

2.2.1 Reakce elektrolytu na napét'ovy potencial

Nernstova rovnice ( 2.1 ) popisuje koncentraci ionti na rozhrani elektrody
v zavislosti na ptfivedeny potencidl. MlZeme tak vypocitat koncentraci iontd pfi
nastaveném potencialu.

RT a
E=E°+—In—>
nF  Qreq

(2.1)
Kde E je vysledny elektrodovy potencial, E° je standartni elektrodovy potencidl,

R je univerzalni plynova konstanta, T je absolutni teplota (K), F je Faradayova konstanta,
n pocet elektronti a a je koncentrace ptislusného iontu. [5]

Prikladem méfeni potenciostatu muze byt pouziti stiibrné elektrody pokryté
chloridem stiibrnym Vv chloridovém roztoku. Reakce zpusobi rozde€leni chloridu
stiibrného na stiibro a chlorovy iont ( 2.2 ).[1]

AgCl+e~ & Ag+ Cl”

(2.2)

11



RT
E =E°——In[Cl7]

(2.3)

Z Nernstovy rovnice ( 2.3 ) vyplyva, Ze potencial E se zméni v zavislosti na Cl™.

2.3 Zakladni blokové schéma

Potenciostat Ize rozdélit do nékolika blokti (Obrazek 2.3). Tyto bloky jsou: blok
upravy generovaného signalu, pracovni ¢ast s elektrodami, prevodnik proudu na napéti
a ochranny obvod pted vstupem do mikrokontroleru.

Kazdy blok zpracovava signal zptedchoziho a predava signal dal. Pocatkem
1 koncem tohoto okruhu je mikrokontroler, ktery nastavuje pracovni napéti a soucasné

ukladd nameétfenou hodnotu. Mikrokontroler ddle nastavuje proudovy rozsah

Vv pfevodniku proudu na napéti pomoci relé spinacii na zakladé namétreného proudu.

Potenciostat dale komunikuje ptes sériovy port s pocitacem a je ovladan aplikaci.

Uprava l
generovaného L
:> signalu \_}
¥ Méfeny
Nucleo
PC mikrokontroler L roztok
Pracovni éast

L Uprava J
Ochranny obvod < naméfeného

proudu
Aplikace
potenciostat

Obrazek 2.3 - Blokové schéma potenciostatu
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2.4 Popis jednotlivych funkénich bloki

2.4.1 Uprava generovaného signalu

Tento blok upravuje napéti generované mikrokontrolerem na pracovni napéti
nastaveného rozsahu.

24.1.1 Pribéh pracovniho napéti

Cyklicka voltametrie vyuziva nejcastéji trojuhelnikovy priabeh; pro po sobé jdouci
cykly tento signal opakujeme. Riizna méteni vyzaduji rizné napét'ové rozsahy, proto je
vhodné nastavit pocate¢ni, maximdlni a minimalni napéti. Blok tedy nastavuje
pozadované napéti, se kterym budeme porovnavat namefené hodnoty.

Mezi métenimi by mél byt potencial na referenéni elektrodé nulovy, aby se
predchazelo degradaci roztoku. Obrazek 2.4 obsahuje piiklad dvou pribéhd s jinym

napétovym rozsahem.

Pracovn( napéti

A U[V]
+U

Y

T T ts]

Obrazek 2.4 - Nastaveny prub¢h pracovniho potencialu

Idedlni generovana napét'ova kiivka by byla hladka s konstantnim sklonem. Vstupni
napéti generované mikrokontrolerem je vSak s diskrétnim krokem a idealni kiivku
aproximuje (Obrazek 2.5).
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PCCP

>

Amplitude

Time

Obrazek 2.5 - Diskrétni signal. Pfevzato z [1]

Generovany signal tak urCuje rozliSeni a periodu signalu. RozliSeni pracovniho
napéti odpovida poctu kroku N, na celém napétovém rozsahu neboli velikost zmény

napéti Au ( 2.4 ). ZvySenim poctl krokti dosahneme vyS$$iho rozliSeni, pfi sniZeni
pracovniho rozsahu vsak zustava rozliSeni konstantni.

Ucelkovy rozsah __

A
N, u

(2.4)

Doba jednoho cyklu T je uréena skenovaci rychlosti ( 2.5 ) a soucasné velikost At,
za které se Au zméni, opét zavisi na poctu kroki v cyklu (2.6 ).

Urozsah  _
scan rate
(2.5)

"

Ny
(2.6)

Celkova doba méteni dale zavisi na nastaveném poctu opakovani ( 2.7 ).
Tnegveni = T * Neyia

(2.7)
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24.1.2 Chyba pracovniho signalu

Nejvétsi chyba napéti generované kiivky proti idealni kiivce nastane pred zménou
kvantované hodnoty. Chyba tedy odpovida polovin¢ kvantiza¢niho kroku ( 2.8 ).

AX_Au
T2

(2.8)

Z hlediska proudu je u kazdé vzestupné ¢i sestupné hrany pribéhu proudovy skok,
predstavovany ¢ernou barvou na Obrazek 2.5. Velikost tohoto proudu zavisi na velikosti
kvantiza¢niho kroku a dob¢ za jakou se napéti zmeéni. Pro odstranéni této chyby je vhodné
casovy odstup mezi momentem nastaveni nap€ti a momentem zaznamenani meéfené
hodnoty.

V programu mikrokontroleru jsem odstup zvolil jako polovinu doby mezi
kvantiza¢nimi kroky, aby se soucasné potlacila napétova kvantiza¢ni chyba.

2.4.2 Pracovni Cast

Pracovni ¢ast se sklada z operacniho zesilovace (OZ) a tfech elektrod zanofenych do
roztoku. Proud roztokem prochazi z OZ pies CE na WE, ktera je uzemnéna virtualni
nulou v dalsim bloku. Velikost tohoto proudu je zavisla na odporu neboli vodivosti,
roztoku a nastaveném potencialu ( 2.9).

u
i=u-Gu)=——

R(u)
(2.9)
Meéfteny elektrolyt, ktery tvofi vodivou vazbu mezi elektrodami, ma obvykle nejen
odporovou ale 1 kapacitni sloZku. Elektrolyt se tedy da nahradit sérii paralelné zapojenych
odport a kondenzatori mezi jednotlivymi elektrodami. Velikosti obou slozek jsou zavislé

na typu elektrolytu a na vzdalenosti mezi elektrodami. Pro zjednoduSeni vypoctl miizeme
pocitat s velmi pomalou zménou napéti v ¢ase a zanedbat tak vliv kondenzatort.

2.4.3 Uprava naméieného proudu

Blok upravuje vstupni proud a pievede ho na napéti pro lepsi zpracovani. Pfevod
proud-napéti je linearni a da se vyjadfit vztahem s prevodnim koeficientem k ( 2.10 ).

u(i)=k-i

(2.10)
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2.4.4 Ochranny obvod

Pro proudovou ochranu mikrokontroleru je pfidan napétovy sledovac pro oddéleni
vstupu mikrokontroleru a pro napétovou ochranu je vstup ochranén pies kombinaci
rezistoru a Zenerovych diod.

2.45 Mikrokontroler STM32 Nucleo

Mikrokontroler zajiSt'uje nastaveni pracovniho napéti a zaznamenavani mérené¢ho

proudu. Soucasn¢ nastavuje spravny proudovy rozsah piepinanim relé spinaci.

Proudova citlivost potenciostatu je uréena pomérem proudového rozsahu a poétem
méfitelnych stava (2.11).

Irozsah
20%5a1 _ Aj
N, '

(2.11)

Po prevedeni plati podobné rovnice pro napéti zaznamenané mikrokontrolerem
(2.12).

Umax

= Ai
Ni'k :

(2.12)
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2.5 Zakladni elektrické schéma jednotlivych blokii

2.5.1 Uprava generovaného signalu

Blok upravuje napéti generované Nucleo deskou a pievadi ho na napéti pracovni
(Obrazek 2.6). Uprava signalu spociva ve zmén¢ rozsahu a stejnosmérném posunu na
zvoleny napét'ovy rozsah.

1
Mucleo U_gen —
1
L1
— \ Pracowvni napéti
| I - o
v

Obrazek 2.6 - Schéma bloku upravy generovaného signalu

2.5.2 Pracovni ¢ast

Blok se sklada z kombinace tii elektrod a napétového sledovace (Obrazek 2.7).
Elektrody jsou pomocna elektroda (CE), pracovni elektroda (WE) a referen¢ni elektroda
(RE).

7

CE

R1

Pracovni napéti

o +

Obrazek 2.7 - Schéma bloku pracovni ¢asti
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Z pohledu obvodovych rovnic, nastaveni pracovniho napéti probihd nasledovné:
Na elektrodu CE se nastavi pozadovany napétovy potencial. Protoze je elektroda WE
uzemnéna, vznikne proud z CE do WE. Tento proud zplsobi napétovy pokles mezi
elektrodou CE a RE, v disledku odporu R1. Napétovy sledovac proto zvysi potencial na
CE, to vede ke zméné proudu a op€tovnému zvyseni potencialu na CE. Po doznéni tohoto
prechodového jevu je na elektrodé RE nastaven pozadovany napét'ovy potencial. [1]

Elektrodou WE tak prochazi proud zavisly pouze na R2, jehoz velikost v dalSim
bloku méfime.

2.5.3 Uprava naméieného proudu

Pievodnik upravi proud na napéti, které pak méfime mikrokontrolerem a soucasné
posuneme napéti do Cisté kladné poloroviny pomoci vedlejsi vétve se stejnosmeérnym
zdrojem. Tento blok sou¢asné uréuje rozsah méteného proudu zménou velikosti rezistort.
Obrazek 2.8 obsahuje zékladni schéma bloku.

i_.':‘i. El

Obrazek 2.8 - Schéma bloku Gprava nameéteného proudu
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2.5.4 Ochranny obvod

Pfipojenym rezistorem je limitovdin maximalni proud vstupujici do
mikrokontroleru. V pfipadé poruchy nékterého ¢asti obvodu je mozné zaznamenat na
vystupu OZ vyssi napéti, nez je bezpecné pro mikrokontroler. V ptipadé odpojeni zpétné
vazby u ptevodniku proudu na napéti, bude vystupni napéti dosahovat napajeciho napéti
(snizené piiblizné o 1,5 V). Pro ochranu vstupu tak musi platit nerovnost ( 2.13).

UOZ
Imax > Ivstupnl' = T

(2.13)

Pti prekroc¢eni oc¢ekavaného napéti vznikne na Zenerové diod¢€ nedestruktivni
priraz a proud je sveden do zem¢ ptes pfipojeny rezistor. V zapojeni, Obrazek 2.9,
reaguje spodni dioda na vyssi napéti nez métené. V piipadé nizsiho (zaporného) napéti
vznikne priraz na vrchni Zenerové diodé. V obou piipadech bude napéti na vstupu
mikrokontroleru omezeno pouze na urc¢eny napétovy rozsah. Tento napét'ovy rozsah je
urcen typem diody.

— +—++—
° + Nucleo vstupni svorka
Prevedené napéti z g

Obrazek 2.9 - Schéma ochranného obvodu
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2.6 Rozbor vlastniho reseni
2.6.1 Rozbor funkc¢nich bloku

26.1.1 Stabilizator napéti

Stabilizator napéti tvoii zdroj stabilniho napéti urcité velikosti z ptivedeného vétsiho
napéti. Tento prvek se Casto vyuziva v obvodech pro stabilni zdroj napéti ptesné hodnoty
nehled¢ na velikost externiho napajeni. Obvyklé zapojeni zahrnuje vyrovnavaci

kondenzatory na vystupu, piipadné na vstupu (viz Obrazek 2.10).

Vstupni napeti Wystupni napéti
o
o —{ Win Wout O

II:

Obrazek 2.10 - Zapojeni stabilizatoru napéti

2.6.1.2 Napétovy sledovac

Napétovy sledovac je obvodové zapojeni s OZ se zesilovaci konstantou 1, ktery
nastavuje na vystupu stejné napéti jako ma na vstupu. V obvodu ho pouzivame pro
impedan¢ni odd¢leni ¢asti obvodu. Ma velky vstupni odpor a maly vystupni odpor,
nevznika tak zatizeni na ptedchozim obvodu a vystup lze vykonove zatizit. Obrazek 2.11

obsahuje schéma bloku.

Wystupni napéti
O

Wstupni napéti

N
° 2

Obrazek 2.11 - Napétovy sledovac
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2.6.1.3 Digitalné analogicky prevodnik — DAC

Mnoho mikrokontrolerti obsahuje i DAC prevodnik, ktery prevadi n-bitovou digitalni
hodnotu na analogovou hodnotu v uréitém rozsahu. Pocet bith pfrevodniku urcuje
rozliSeni vystupniho signalu, obvykle 8 bitli, 12 biti nebo az 16 bit. Napétovy rozsah
zavisi na napajeni prevodniku.

DAC pievodnik byva soucasti mikrokontroleru, nejcastéji S napétovym rozsahem
0 — 3,3V. Pro ptevod z digitalni hodnoty na analogovou plati vzorec ( 2.14 ).

digitalni hodnota o "/
- maximalni napéti = Up ¢

maximalni bitovy rozsah + 1

(2.14)

Zapojeni pievodniku, jak je vidét na Obrazek 2.12, vyuziva postupné sé¢itani dil¢ich
napéti v zavislosti na hodnoté piislusného bitu a zesileni amérnému K vaze piislusného
bitu (2.15).

N-1 R,
Upac = Z sign(hodnota,) * ————

n=0 2"R,

(2.15)

R1

. P

Obrazek 2.12 - Zapojeni DAC ptrevodniku

o~

2.6.14 Prevodnik proudu na napéti

Pfevodnik proudu na napéti je zapojeni s operacnim zesilovacem s odporem ve
zpétné vazbe, jak ukazuje Obrazek 2.13. Pro idealni OZ plati, Ze do vstupnich svorek jde
nulovy proud, proto vstupni proud i;,, musi byt vyruSen opané smétujicim proudem i,,
zpusobeny napé&tim U, ha odporu R ( 2.16).

Uput = R iy = R (—iyn) = —(R" i)

(2.16)
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Vstupni proud

o x Wystupni napéti
/ O

Obrazek 2.13 - Pfevodnik proudu na napéti

V praktickém zapojeni je mozné do zpétné vazby zapojit kondenzator C paralelné
k odporu R. Ten slouzi pro vyhlazeni vystupniho napéti U,,;.

2.6.1.5 AD prevodnik

AD pievodnik je obvodovy prvek, ktery analogovou hodnotu aproximuje hodnotou
digitalni. Byva Casto souéasti mikrokontrolerii a umoziuje méfeni piivedené hodnoty.
Presnost pfevodu je zavisld na poctu biti AD prevodniku. Digitdlni reprezentaci
ptislusné analogové hodnoty ziskame rovnici ( 2.17 ).

analogova hodnota . pn-bit _ 1

digitilni hodnota = —
9 maximalni hodnota

(2.17)

AD pievodnik je soucasti vétsSiny mikrokontrolerd a obvykly pocet biti je mezi 8
a 16 bity.

2.6.1.6 Ridici jednotka — mikrokontroler

Mikrokontroler nastavuje pracovni potencial pfes DA pievodnik a soucasné
zaznamenava naméfené hodnoty. Mikrokontroler méti ¢as pomoci vlastniho ¢asovace
CLK a obé& funkce provadi v reakci na pravidelné preruSeni (interrupt). Na ¢asovaci se
nastavi Auto reload register, neboli nulovaci ¢itac, dle zamyslené rychlosti méfeni.
Hodnota frekvence pierusent fip¢errupe @ hodnotu nulovaciho ¢itace ARR se vypocita dle
rovnice (2.18)a(2.19).

f’ — fCLI(
meerrupt = (ARR + 1)(PSC + 1)

(2.18)

App = Jax

finterrupt

(2.19)
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feuk Je frekvence zvoleného Casovace, ARR je Auto reload register (nulovaci ¢itac),
PSC je hodnota Prescaler, neboli pied déli¢, ktery umoziuje zpomalit frekvenci ¢itace

[7].
Jednomu zavolani pieruseni odpovida jedna iterace méteni — ulozeni hodnoty na AD

svorce a zméné hodnoty generovaného signalu na vystupni svorce. Pro jeden cyklus
iterujeme generované napéti od 0 do maximalni hodnoty a zpét k 0.

Dalsi funkci mikrokontroleru je komunikace s pocitacem. Pies asynchronni sériovy
ptenos (UART) jsou v prubéhu méfeni odesilana naméfend data, ktera pfijima
a zpracovava aplikace Vv pocitaci. Pfenosova rychlost komunikace UART byla zvolena
tak, aby byla naméfend data odesilana rychleji, nez jsou métena data nova.

2.6.2 Pouzité soucastky

2.6.2.1 Operacni zesilova¢ LM324N

Operacni zesilova¢ LM324N jsem zvolil pro nizkou cenu, moznost napajet zesilovac
symetricky rail-to-rail s velkym napétovym rozsahem a nizkou hodnotu napétové
a proudové asymetrie. Potenciostat pracuje s pribéhy s nizkou frekvenci a pomalou
zmé&nou napéti, viz Tabulka 2.1. OZ ma v oblasti nizkych frekvenci piijatelné vlastnosti.

Tabulka 2.1: Vlastnosti opera¢niho zesilovace LM324.

Néazev soucastky LM 324
Vyrobce Texas Instruments
Zpusob napajeni symetrické/nesymetrické
Napajeci rozsah 3-16 V
Klidovy proud 45 nA

Napét'ova nesymetrie 0,2 mV
Poudova nesymetrie 5nA

Pocet OZ na Cipu 4

Velikost klidového proudu je dle vyrobce 45 nA, a je tedy srovnatelny s proudovou
citlivosti vétSiny rozsahii. Klidovy proud je problematicky hlavné ze dvou divodi,
prvnim je stejnosmérny proudovy posun zpiisobeny OZ v pracovni ¢asti pfes pomocnou
elektrodu. Druhy je proud u pfevodniku proudu na napéti. Podobné jako u vstupni
napétové a proudové asymetrie, se daji tyto chyby aproximovat a v softwaru
kompenzovat.
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2.6.2.2 STABILIZATOR NAPETI — LF33CV

V obvodu potenciostatu je tfeba stabilni zdroj zaporného napéti pro stejnosmérny
posun napét'ovych pribéhii. Stabilizator napéti LF33CV vytvaii napéti 3,3 V, polarita je
dale otoCena invertujicim zesilova¢em na -3,3 V (Obrazek 2.14).

R9

==
2k

R10 U5

-3.3V

Obrazek 2.14 - Obraceni polarizace stabilizatoru

2.6.2.3 Relé G6S-2-Y

Zapojeni pouziva celkem 2 piepinaci relé s civkou, model G6S-2-Y. Ty jsem zvolil
pro nizky proud civkou, Ize je tak ovladat mikrokontrolerem. Cas odtahu i p¥itahu je dle
dokumentace nejvyse 4 ms.

V zékladnim stavu je relé REL1 sepnuto a relé REL2 rozepnuto. Je tak nastaven
nejvetsi proudovy rozsah. Pro zménu na dalsi rozsah je REL1 rozepnuto a REL2 sepnuto.
Poslednimu rozsahu odpovida rozpojeny stav REL1 i REL2. Schéma spinani je vidét na
Obrazek 2.15 a ukazuje jednotlivé stavy. V dob& piepinani je nastaven nejmensi
proudovy rozsah, doba trvani je vSak velmi kratka a ochranny obvod za ptrevodnikem
proud na napéti by mél mikrokontroler ochranit.
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Wychozi stav Rozsah 2 Rozsah 3

R3 RELZ R3 RELZ R3 REL2

o— L -

R2 REL1 R2 REL1 R2 REL1

1o, e | o |

R1 R1 R1
+—J 1T—— o+ 1T——0 ot—_ T1T—
R=33KQ R =33 KO R =330 KQ
Proudowy rozsah 2 ma& Proudovy rozsah 200 pA Proudovy rozsah 20 pA

Obrazek 2.15 - Schéma ptepindni rozsahti

Paralelni kombinaci rezistorti jsem vypocital dle zakladni rovnice ( 2.20 ). Ostatni
parametry spinacu jsou zapsany v Tabulka 2.2.

1_1+1
R R, R,

(2.20)

Tabulka 2.2 - Vlastnosti relé spinace

Nazev G6S-2-Y
Vyrobce OMRON Corporation
Jmenovité napéti 24V
Spotteba civky 200 mw
Proud civkou 8.3 mA
Cas odtahu 4 ms
Cas ptitahu 4 ms
Odpor civky 2.88 kQ
Typ spinace 2x prepinaci
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2.6.3 Zdivodnéni vybraného postupu

Schéma zapojeni vychazi ze zapojeni pouzitého v ¢lanku z ¢asopisu Journal
of Chemical Education [3]. V tomto ¢lanku je popsan potenciostat s podobnymi
parametry, ale ¢ast zapojeni byla pro tuto praci zménéna:

Potenciostat v ¢lanku je ovladan mikrokontrolerem Arduino Uno. Ten byl
z davodu piesnosti, rychlosti a lepsi prace s paméti nahrazen mikrokontrolerem
Nucleo STM32 F303RE.

DalSi zménou je jiny zptusob generovani signdlu z PWM filtrovani, na DAC
prevodnik, zabudovany do desky Nucleo F303RE. Stim souvisi zména
napétového rozsahu z pavodniho (0-5) V, pii pouziti Arduino desky, na
(0-3,3) V pii pouziti Nucleo F303RE.

S ohledem na proudové rozliseni bylo dale pfidano 6 relé spinacu, které spinaji
proudové rozsahy.

Posledni zménou je jiny rozsah pracovniho napéti z+1 V na +1,5 V.

V disledku téchto zmén se zménily hodnoty ve schématu, princip zapojeni vSak

zustal srovnatelny.
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2.7 Simulace jednotlivych bloki

Pfed sestavenim pfistroje jsem provedl simulace v programu program LTSpice.
Simulace byly provedeny separatné¢ pro kazdou ¢ast obvodu, a hodnoty odport a
kondenzatorti byly vhodné dopocitany. Nakonec probéhla simulace celého obvodu, ve
které se ovéfila funkce vSech blokd.

2.7.1 Uprava generovaného signalu

C1

[
I

100n
R3

910

2000

Obrazek 2.16 — Zapojeni upravy generovan¢ho signalu

Na Obrazek 2.16 je tiplné schéma zapojeni bloku generujiciho pracovni napéti.
Odpory R1, R2 byly zloveny v poméru 2:1, dochazi tak k posunu rozsahu z (0 — 3,3 V)
na (-1,65 — 1,65 V). Dale byl odpor R3 vhodné zvolen pro Gpravu napéti na rozsah
(-1,5- 1,5 V). Ptenos popisuji rovnice ( 2.21 ) a (2.22).

u _ (U 910) (33V 910)
mod — gen 1000 72000

(2.21)
Unmoda = —Ugen - 0,91 + 15,015V
(2.22)

Tabulka 2.3 obsahuje seznam pouzitych obvodovych prvki a na Obrazek 2.17 je
vykreslen priibéh pracovniho napéti.
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Tabulka 2.3 - pouzité obvodové prvky

R1

R2

1 kQ

2 kQ

1.8V

1.5V~

1.2V

0.9V

0.6V~

0.6V~

0.9V~

1.2V

1.5V~

1.8V i i i i i i i i i i i
Os 1s Fo 3s 4s Ss 6s Ts 8s 9s 10s 11s 12s

Obrazek 2.17 — Simulace casového prubeéhu pracovniho napéti

2.7.2 Pracovni Cast

WE i_z>

LM324 {R}

Obrazek 2.18 - Zapojeni pracovni ¢asti

Na Obrazek 2.18 je Gplné schéma pracovni Casti s elektrodami. Dle Ohmova zdkona
muizeme vypocitat maximalni zatéz pro jednotlivé rozsahy. Pro rozsah +100 pA plati
(2.23):

Urozsah
; I <100ud ;R =
Lozsan | | “ 200uA

(2.23)
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Vysledné odpory pro proudové rozsahy jsou zapsany v Tabulka 2.4, a na Obrazek
2.19 je vykreslen pribéh proudu pro vypocitané zatéze. Minimdlni hodnota odporu
méteného elektrolytu je 1,5 kQ. Pfi pouziti roztoku s vys$si vodivosti riskujeme mozné
poskozeni potenciostatu.

Tabulka 2.4 — Maximalni velikost odporu méfeného elektrolytu

Proudovy rozsah R Z
20 uA >150 kQ
200 pA >15 kQ
2 mA >1,5 kQ
1.2mA )
AP A Y SV S S S —— —
SPUPUSRNINENE SN 50760 W NV USRS TSSO S SN USRS SN S S—
: : : : : : : [‘JLegend * : :
T b oo I S oo T ] e e
: ‘ : ‘ : : : R=15K (Run: 2/3) ‘ :
: : : : : : : R=150K (Run: 3/3) : :
S oo e e e
oI —

0.OMA— e T T T T A T e e e e e .. .eeooeees
R R
e e
]

N e B s S — R A— SO 6% TSSSSSSNS S—

A OmA e e i S - AN S S—

-1.2mA f i f i f f f i f i i
Os 1s 2s 3s 4s 5s bs Ts 8s 9s 10s 11s 12s

Obrazek 2.19 - Simulace pribéhu proudu pres maximalni zatéz pro jednotlivé rozsahy
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2.7.3 Uprava naméieného proudu

t
[
100n
Sia Sib
R6a R7a
m — s m e
v 36.667 k v 18.333 k
S2a S2b
m R6b R7b
= {1 F{fg{—ja
3.3333 k 1666.7
R6c R7c
L I n
330k 165k
li_z> .

Obrazek 2.20 - Zapojeni bloku upravy nameéteného proudu

Cast upravy naméfeného proudu (viz Obrazek 2.20) je tvofena na dvéma vétvemi.
Na vstup prvni vétve je ptiveden proud z elektrody WE. V zavislosti na velikosti tohoto

proudu se zvoli proudovy rozsah. Proud je nasledné pieveden na napéti v rozsahu
(+1,65—--1,65) V (2.24).

V druhé vétvi vznika proud, jehoz velikost odpovida zvolenému rozsahu. Ten je dale

preveden na +1,65 V (1 2.25 ). Po slouceni obou vétvi vznikne upraveny vystupni signal
vintervalu 0 —3,3 V.

Uout1 = — lwg * R7
(2.24)
—3,3V
Upuez = = (—e— R7)
(2.25)

Tabulka 2.5 obsahuje hodnoty odpori pro nastaveni ptislusného proudového
rozsahu. Obrazek 2.21 obsahuje prubéh vystupniho napéti pro rizné rozsahy a nejvetsi
odpory zjisténé v predchozi kapitole. Na pribehu je videt, Zze jsou vSechny priibéhy
podobné.
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Tabulka 2.5 - Velikost odporti pro jednotlivé proudové rozsahy

Proudovy rozsah R6 R7

20 pA 3,333 kQ 1,6667 kQ

200 pA 36,667 kQ 18,333 kQ

2mA 330 kQ 165 kQ
3.6V Viu_ouq
7 S S U S A S (SN SO SO R
7 S S S S L S L SO SO S S
N A A R I

: : | : : : : R=1.5K {Run: 1/3) : :

S e N S B B = M e
aavd A N
LY O 5 0 . e S
e B i i B
LI T i A .. it B e e H- L
i i S S s B ————E
OV bbb NG
0V bl N
0.0V b N
T 1i5 2i5 3%5 4i5 5i5 6;5 ?is 8i5 9iS ﬂi}5 11i5 pa

Obrazek 2.21 - Pribéh vystupniho napéti pro maximalni zatéz pro jednotlivé rozsahy
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2.7.4 Ochranny obvod

3.3V|

ZS BZX55/C3V3
D2

Microcontroler in

/. BZX55/C3V3
D1

S

Obrazek 2.22 - Zapojeni ochranného obvodu

Obrazek 2.22 obsahuje schéma zapojeni ochranného bloku potenciostatu. Tato ¢ast
obsahuje pouze ochranné diody pro ptipad piekroCeni bezpecného napéti a k nim
ptislusny ochranny rezistor. Velikost odporu ur¢ime z Ohmova zakonu. Povolené
napéjeci napéti potenciostatu jsem stanovil mezi £6 V a 12 V. Pouzité OZ i stabilizator
napéti umoziuji rozsah napéjejiciho napéti az +16 V, ale jen jako maximdlni hodnotu.
Toto napéti je jesté sniZzeno o pfiblizné€ 1,5 V na vystupu OZ a o Ubytek na diod¢ 0,6 V.

Maximalni bezpecny proud do mikrokontroleru se udava kolem 20 mA, pro vyssi
ochranu mikrokontroleru bude k vypoétu pouzitych 15 mA. Po dosazeni do rovnice
(2.26), jsem ziskal minimalni hodnotu ochranného rezistoru.
Unax — 15V =06V 12-15-06

R = =
Imax 15- 103

=660

(2.26)

Pro zapojeni jsem pouzil rezistor s odporem 680 Q. Pouzité soucastky jsou zapsané
v Tabulka 2.6.

Tabulka 2.6 - Pouzité obvodové prvky

R8 D1 D2 0z

680 Q | BZX55/C3V3 | BZX55/C3V3 | LM324

Pribéh vystupniho napéti, vykresleny na Obrazek 2.23, je stejny jako v pifechozim
bloku.
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3.6V : Vlmlcrocoptroler_ln} :

3.3V

3.0v+

2.1V

H H H H H H H Legend H

24v- | | s e
: : : ' : : | R=1.5K (Run: 1/3) :
R=15K (Run: 2/3)
R=150K (Run: 3/3)

T SRS S, NS SN —

N A T - e

1.5V e

T . M — AR TS S . N S S S — -~
T S D N ——— -
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Obrazek 2.23 - Simulace ¢asového prubéhu napéti na vystupu ochranného obvodu

2.74.1 Simulace celku

BZX55/C3V3

D2

Microcontroler_in >

BZX55/C3V3
D1

Obrazek 2.24 - Celkové schéma zapojeni
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Obrazek 2.23 obsahuje celkové =zapojeni potenciostatu. Pribéh vstupniho

a vystupniho signélu je vyobrazen na Obrazek 2.25. Pro zvolené zatézovaci rezistory

potenciostat idealn¢ naméfi na vystupu z obvodu stejné napéti jako na vstupu do obvodu.

V{microcontroler_in)

0s

1s 2 3s 4s 5s 6s

Ts

8s

9s 10s 11s 128

Obrazek 2.25 - Pribéh simulace vstupniho a vystupniho napéti
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2.7.5 Prizkum trhu levnych vyukovych potenciostatii

Pro vyukové ucely je dulezité, aby piistroj zvladl zdkladni metody méteni
potenciostatem. Na rozdil od laboratornich potenciostatli jsou vyukové piistroje méné
pfesné a umoznuji méné funkci. Cenovy rozdil mezi laboratornim a vyukovym
potenciostatem tuto nevyhodu vyrovnava. V Tabulka 2.7 jsou vypsané zakladni
parametry tiech laboratornich a tfech vyukovych potenciostati.

Tabulka 2.7 - porovnani laboratornich a vyukovych potenciostat [8][9][10]

Vyrobce Ossila Metroohm | Palmsens | 10 Rodeo - -
) 910 PSTAT | EmStat3
Model potenciostat . Rodeostat | CheapStat DStat
mini Blue
Napétovy
+7.5 +2 +3 10 0,99 +1.5
rozsah (V)
Proudovy
+200 000 +200 10 000 1000 50 200
rozsah (nA)
Skenovaci
rychlost - - 0,01 - - 100
(mV-s~1)
Proudova
citlivost 20 0,01 0,001 - - -
(nA)
cena 50 000 k¢ - - 5000 k& 2000 k¢ 3000 k¢

Pro vyukové tcely je vhodné mit napét'ovy rozsah kolem £1.5 V, kde mlizeme méfit
reakce ve vodnich roztocich a zékladni biochemické procesy. Proudovy rozsah urcuje,
jakeé typy roztokll miizeme méfit, pro roztoky s velkou kapacitni slozkou maji potiebuji
velkou proudovou citlivost. Dale je pro cyklickou voltametrii dilezita skenovaci rychlost
a velikost kroku vstupniho napéti (pokud neni analogickéd hodnota). Nakonec pro vS§echny
typy méieni je dilezité nejmensi proudové rozliSeni udéavajici, s jakou piesnosti metime.
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2.7.6 Testovaci/ kalibra¢ni obvody

— o0 CE
o RE
100 kQ 200 kQ
1.5kQ [] 15 kQ [] 150 kQ []
10 uF 10 uF
o o o
WE1 WE2 WE3 WE4 WE5

Obrazek 2.26- Navrh testovaciho ptipravku

Testovaci piipravek na Obrazek 2.26 obsahuje dva typy zatézi: ¢isté odporovou zatéz
R a komplexni zatéz RC.

Odporové zatéze se pouzivaji pro kalibraci a ovéfeni proudovych rozsaht, jejich
charakteristika je linearni.

Komplexni zatéze budou piedstavuji polarizaci elektrolytu a maji hysterezni prab¢h.
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3 Prakticka c¢ast

V minulé kapitole byly popsané zakladni funkce potenciostatu. Tato kapitola
obsahuje rozbor vybéru soucastek a jejich vliv na funkci méticiho piistroje. Dale bude
popsana stavba pfistroje a vysledna méteni.

3.1 Popis vlastniho FeSeni — parametry

V zadani prace je nékolik parametri, které ma potenciostat spliiovat, viz Tabulka 3.1.
Z téchto parametri jsou napét'ovy a proudovy rozsah dosazeny zapojenim, pro ostatni je
nutné spravné nastavit mikrokontroler. V této kapitole jsem ovéfil splnéni téchto

parametrul.
Tabulka 3.1 - Parametry zadani
Napétovy Proudovy | Skenovaci Rozliseni Nastavitelny
rozsah rozsah rychlost (nA) pocet cyklu
mV-s~t
V) (way | MV
Minimalni +1,5 200 50-500 50 1-10
pozadavek
Navrzeny +1,5 20, 200, 50-500 5, 50, 500 1-10
potenciostat 2000

3.1.1 Skenovaci rychlost a doba méreni

V zadaném rozsahu neni skenovaci rychlost omezena softwarové€, ani hardwarove.
Pti zvyseni skenovaci rychlosti nad 500 mV - s~ by mohl nastat problém s pomalou
rychlosti pfenosu dat pfes sériovou komunikaci. NavrZeny pfistroj vyuZivd modulacni
rychlosti 115,2 KB/s a maximalni rychlost komunikace UART je az 4 MB/s. Dalsi
omezeni vznikd proudovym skokem pifi nastavovani hodnoty na DAC. Pfi zvySeni
skenovaci rychlosti se doba proudového skoku neméni, je tedy mozné nastavit dalsi
hodnotu, nez odezni pfechod ptedchozi hodnoty a znehodnotit tak méfeni.

Doba méfeni pfistroje je urcena skenovaci rychlosti a zvolenym pracovnim
rozsahem, kde pro dobu jednoho cyklu plati rovnice ( 3.1).

Urozsah
T=—"-—-2
scan rate

(3.1)
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Doby méfeni pies cely pracovni rozsah pro skenovaci rychlost 50 mV-s™1,

100 mV - s71 a 500 mV - s~ vychazi dle rovnic (3.2), (3.3)a(3.4).
3V

Tso = Somy7s 2= 1205

(3.2)
3V

Tso = Toomy7s 2= 60
(3.3)

T500=LmV 2= 125

500~

(3.4)

3.1.2 Ovéreni skenovaci rychlosti a doby méreni

Potenciostat byl nastaven na skenovaci rychlosti 50 mV-s~1, 100 mV-s™!
a 500 mV - s~1. Prlibéh mé&feni pracovniho napéti byl zaznamenan na osciloskopu Rigol
MSO5204. Obrazek 3.1, Obrazek 3.2 a Obrazek 3.3 ukazuji namétené prabehy.

MS05204 Thu May 25 20:14:09 2023
Roll Mode

RIGOL s10p [H 2005 555 ) [ yeasure D -100s

c % Format
ursors
*.png>
i AX: _‘l 5425 ________________________________
AY:  -1.517V
BX: -94.2s
BY: 1.418V
AX:  60s
AY: 2936V

1/8X: 16.66mHz

age.lols

afew] anes

31415

1 = 500mVv = 100mV = 100mV = 100mV
0.00V 0.00V 0.00V 0.00V

Obrazek 3.1 - Méfeni pribehu na oscilosku s rychlosti 50 mV - s~

i< 20:14

1
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Skenovaci rychlost ( 3.5 ) a perioda pracovniho napéti ( 3.6 ) vypocitané pro
nastavenou rychlost 50 mV - s~1:

2,936V
Scanrate = =4893mV/s
60s
(3.5)
T=60s-2=12s
(3.6)
MS05204 Thu May 25 20:04:39 2023
1 00KSa/e Roll Mode
RIGOL smop [H 100s 10upts | [ Measure D -50.0s
Format
Cursors x
g *png)

_ AKX 534s | &
AY:  -1.556V o

BX: -23.4s

BY: 1.418V
AX:  30s o
AY: 2,975V s
1/8%: 33.33mHz 5
o
m

[
1 = 500mV = 100mV = 100mV = 100mV 0123 4567
0.00V 0.00V 0.00v 0.00V 8 81011 12131415  fx 20:04

Obrazek 3.2- Méfeni priib&hu na osciloskopu s rychlosti 100 mV - s~1

Skenovaci rychlost ( 3.7 ) a perioda pracovniho napéti ( 3.8 ) pro nastavenou rychlost
100 mV - s~1:
2,975V

= = 1
Scan rate 303 99,16 mV /s

(3.7)
T=30s-2=60s
(3.8)
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MS05204 Thu May 25 19:46:28 2023
Roll Mode

RIGOL siop [H 2005 155 ) [veasue D -100s
Y : Format
Cursors X | g *png>
AX: 1432 T =
AY:  -1.517V ! o9
BX: -8.32s
BY: 1.438V
AX:  6s o
AY: 2,956V =
1/8X: 166.6mHz =)
&
m

1 = 500mv = 100mV = 100mV = 100mv 0123 4567
0.00V 0.00V 0.00V 0.00V 8 eioit f2fatats ¥ B 19:46

Obrazek 3.3 - Mé&feni priibéhu na osciloskopu s rychlosti 500 mV - s~ 1

Skenovaci rychlost ( 3.9 ) a perioda pracovniho napéti ( 3.10 ) vypocitané pro
nastavenou rychlost 50 mV - s~1:

2956V
Scanrate = = 494,16 mV /s
(39)
T=6s"2=12s
(3.10)
Vysledné hodnoty jsem zapsal do Tabulka 3.2 pro lepsi prehlednost.
Tabulka 3.2 - Naméfené hodnoty skenovaci rychlosti a doby méfeni
Rozsah Velikost Perioda jednoho Rozsah Rozsah
pracovniho napéti napét'ového cyklu (s) pracovniho pracovniho
V) rozsahu (V) potencidlu potencialu
V) V)
50 48,93 120 2,936 (-1,517 — 1,418)
100 99,16 60 2,975 (-1,556 — 1,418)
500 494,16 12 2,956 (-1,517 — 1,438)

40



3.1.3 Ovéreni doby méreni vice cykli

Na Obrazek 3.4 vidime méfeni na celém pracovnim rozsahu s deseti cykly. Dle
rovnice ( 3.11) vychazi doba méfeni 120 s, namétena hodnota se 1isi 0 0,2 s.

MS05204 Thu May 25 21:07:57 2023
Roll Mode

RIGOL sop  H 200s L]Lﬂﬂ Measure D -9.0s
‘ Y : Format
Cursors X | w *.png)
AX:  -180.4s | 3
AY:  -39.41mV ‘ o9
BX: -60.2s }
BY: -19.7mV |
AX:  120.2s | e
AY:  19.7mV i 5
1/8X; 8.319mHz \ =
i :
i =]
m

ANV INARSNANANAWARAE

1 = 500mV = 100mV = 100mV = 100mV 0123 4587
0.00V 0.00V 0.00V 0.00V 89107 12aats V@ 21:07

Obrazek 3.4 - Méfeni s vice cykly — skenovaci rychlost 500 mV - s—1

T=10-125=120s

(3.11)

3.1.4 Proudové rozliSeni

Proudové rozliSeni je omezeno rozliSenim vystupni hodnoty z AD pievodniku. Zvoleny
mikrokontroler Nucleo F303RE ma zabudovany 12-bitovy AD pievodnik, proudovy
rozsah se proto kvantuje na 4096 hodnot. Piiklad pro rozsah £100 pA dle rovnice
(3.12).

Lrozsan 200 pA

Ai = =
T Ton 4096

= 48,83 n4
(3.12)

Nejvyssi teoretické proudové rozliSeni je 48,83 nA.
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U realného pfistroje jsem se setkal s napétovym omezenim, které vzniklo
nedokonalym zesilenim u pfevodniku proudu na napéti. Neni tedy mozné vyuzit plny
rozsah (0 - 3,3) V, ale pouze omezeny rozsah (0,08 - 3,14) V. Tomu odpovida pouze
3800 hodnot. Realné proudové rozliseni pro rozsah (-100, +100) pA vychazi dle rovnice
(3.13).

Ai = Lyozsan _ 200 puA
212 3800

= 52,63n4

(3.13)

Vypocitané proudové citlivosti pro vSechny rozsahy jsou zapsané v Tabulka 3.3.

Tabulka 3.3 — Snizena proudova citlivost pro jednotlivé rozsahy

Proudovy Rozliseni (nA)
rozsah (LA)
20 5,4
200 52,6
2000 526,3
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3.1.5 Pocet cyklu

Pocet cyklu je urcen softwarem, a neni ni¢im omezen; za predpokladu odesilani dat
Vv pribéhu méfeni. Bez odesilani dat by byl omezen velikosti paméti. S ptihlédnutim
k rychlosti méfeni pii skenovaci rychlosti 500 mV - s~1, je nutné v priib&hu 12 s namé&fit
anastavit 8192 hodnot. Na jednu iteraci programu tak piipada 1,46 ms. V prabéhu méteni
tak ukladam c¢ast dat do paméti, po naplnéni paméti jsou tato data odeslana, a nakonec
jsou tato data piepsana. Pro plynulost jsou v mikrokontroleru vytvofeny dva pamétové
bloky. V momentu naplnéni prvniho bloku se data zacnou ukladat do druhého. Nez se
druhy blok naplni, jsou data z prvniho bloku odeslana pies UART komunikaci s PC.
Velikost blokti paméti jsem zvolil na 256 hodnot.

3.2 Finalni schéma

Navrzené schéma zapojeni bylo vytvofeno pomovi programu KiCad. Na Obrazek 3.5
je zapojeni celého potenciostatu a Obrazek 3.6 obsahuje detail pfepinani proudového
rozsahu. Seznam pouzitych soucastek je vypsan v Tabulka 3.4.

Obrazek 3.5 — schéma KiCad — Zapojeni potenciostatu
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[

W 3%
E0—1
s

ReAL  RSATL
33K 33

T
REA2  REA22

h
— bakalafska prace

Date: 2023-05-21
cad 7.0.2

Obrazek 3.6 - schéma KiCad — Spinani rozsahu

Tabulka 3.4 - Seznam soucastek

Typ soucastky Oznaceni ve Hodnota / Typ Pocet kust
schématu V zapojeni
Rezistor R1 1k 1x
Rezistor R2, R7, R8 2 kQ) 3x
Rezistor R3 9100 1x
Rezistor R5 Al, R5 A22 3,3k 1x
Rezistor R5 All 33Q 1x
Rezistor R5 A2 33 k() 1x
Rezistor R5 A3 330 kQ) 1x
Rezistor R6 B1 1,6 kQ) 1x
Rezistor R6 B11 68 Q) 1x
Rezistor R6 B2 18 k) 1x
Rezistor R6 B22 3300 1x
Rezistor R6 B3 165 kQ 1x
Rezistor R9 680 () 1x
Dioda D1, D2 BZX55/C3V3 2X
Relé K1-K6 G6S-G-Y 2X
Stabilizator napé&ti U4 LF33CV 1x
Operaéni zesilovaé UlA-U2D LM324N 2X
Kondenzator Cl1,C2 100 nF 2X
Kondenzator C3 10 nF 1x
Polarizovany C4 22 uF 1x
kondenzator
Nucleo F303RE STMF303RE 1x
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3.3 Zapojeni na nepajivém poli

Obrazek 3.7 - Zapojeni na nepajivém poli

Zapojeni na Obrazek 3.7 je shodné se zapojeni simulovanému v LTSpice, misto
relé jsou pouzité fyzické spinace pro zménu méteného rozsahu.

Néktera z méteni v dalsi kapitole byly provedena na tomto zapojeni.
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3.4 Zapojeni univerzalni ploSny spoj

Obrazek 3.8 - Zapojeni na univerzalnim plosném spoji

Obrazek 3.8 obsahuje zapojeni na univerzalni desce S pevnym proudovym rozsahem
200 pA.
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3.5 Navrh mechanické konstrukce /kryt

Obrazek 3.9 - 3D model krytu piistoje

Na Obrazek 3.9 je ndvrh krytu potenciostatu. Uvnitf konstrukce budou umistény obé
desky pfistroje, z ptedu je zapinaci piepina¢ a tfi konektory na elektrody. Napdjeni je
Z laboratorniho zdroje a konektory jsou umistény zezadu. Kryt byl tvofen s myslenkou
vyroby na 3D tiskarné.

3.6 Navrh a realizace testovaciho pripravku

Testovaci pripravek byl sestaven dle schématu. Pribéhy méteni kalibracnich zatézi
WE1, WE2 a WE3, v aplikaci Potenciostat.exe jsou vyobrazeny v kapitole 3.8.

3.7 Programové reSeni

K ovladani potenciostatu jsem vytvofil pocitatovou aplikaci v Matlab App designer,
ktera komunikuje pfes sériovy port s Nucleo deskou; programovanou v STM32Cubel DE.

Aplikace Potenciostat.exe

Po spusténi aplikace se zobrazi okno skladajici se z n¢kolika ¢asti. (Obrazek 3.10).

V ¢asti pro ptipojeni k potenciostatu uzivatel napiSe nazev portu, ke kterému je ptipojen

potenciostat a stiskne tlacitko Connect. Pokud neni pfislusny port k dispozici, objevi se

Vv Casti zaznamenavajici udalosti zprava: ,,Potenciostat neni k dispozici®. To znamena, ze
47



byl zvoleny nespravny port nebo je k potenciostatu p¥ipojena jina aplikace. Resenim je
vypojeni a opétovné piipojeni potenciostatu a nasledné stisknuti tlacitka Refresh ports.
Po obnoveni portii budou vypsany vSechny porty, které jsou k dispozici,

Po ptipojeni je potenciostat v klidovém stavu, kdy je potencial na elektrodach nulovy
a pristroj ¢eka na povel méfit. Pred spusténim meéteni je vhodné zvolit parametry méteni.

Po stisknuti tlacitka Start measuring, odesle aplikace zpravu o nastaveni méfeni
a po obdrzeni potvrzovaci zpravy, zacne pfistroj méfit data. Po dokonceni kazdého cyklu
vypiSe aplikace zpravu ,,cyklus dokoncen®. Data budou v pribéhu méteni vykreslovany
do grafu, s riznymi cykly reprezentovany specifickymi barvami.

Kdyz je méfeni dokonceno, ma uzivatel moznost exportovat naméiena data, nebo

méieni opakovat.

Cast pro pfipojeni (——— ‘\/ [———— \
k potenciostatu = e Cast pro vykresleni

S/ namérenych hodnot

Cést pro nastaveni
parametri méfeni

Cést pro export
naméfenych hodnot

Cast zaznamendvajici
udalosti a prabéh

méfeni j\ e /

Obrazek 3.10 - Rozlozeni okna programu

Nucleo kod

V pribéhu pouzivani potenciostatu, nastava v programu Nucleo mikrokontroleru
nékolik stavli. Po pfipojeni k napajeni se deska inicializuje a piejde do stavu
IDLE — klidového stavu. V tomto stavu je nastaven vystupni signal na polovinu rozsahu,
aby rozdil potencialt na elektrodach byl nulovy. Potenciostat ¢eka na zpravu o pfipojeni
aplikace k desce.

Po obdrzeni zpravy o pfipojeni prechazi program do stavu CONNECTED - pfipojen,
V tomto stavu potenciostat stale udrzuje nulovy potencial a ocekava data obsahujici
nastaveni parametrii méteni. Po obdrzeni téchto dat pfechazi ptistroj do stavu RUNNING
— probiha méfeni.

Nameétend data jsou ukladdna do dvou pamétovych blokl pfes pfimy pfistup do
paméti (DMA). Po naplnéni pfislusného pamét'ového bloku jsou data odesilana pies
UART komunikaci do pocitace.

Po dokonceni méfeni piechazi potenciostat pies stav STOPPING — zastavovani, zpét

do stavu CONNECTED. V tomto stavu opét ¢eka na data o priabéhu a pokyn k méfeni.
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3.8 Testovaci méreni a kalibrace

Pro ovéfeni spravné funkce sestavené¢ho potenciostatu bylo provedeno nékolik
testovacich méteni. Pro porovnani byl vytvofeny testovaci pfipravek vzdy zméten
vytvofenym pfistrojem i laboratornim potenciostatem od spole¢nosti Ossila.
K poslednimu méteni byl pouzity testovaci piipravek opét od spole¢nosti Ossila.

Na Obrazek 3.11 je rozloZeni stanice pro méfeni potenciostatem. Cast méfeni byla
provadéna na pfistroji na univerzalnim plosném spoji, ¢ast se zménou proudového
rozsahu byla méfena se zapojeni na nepajivém poli. Na Obrazek 3.12 je laboratorni
potenciostat spole¢nosti Ossila.

Zdroj napéajeciho napéti Oscilator RIGOL MS0O5204
Keithley 2230-30-3

—"ﬁ’
Agsﬁfg' ‘:
Pocitac s aplikaci pro ovladani = 2
potenciostatu

-
w2
[

Obrazek 3.11 RozloZeni pracovni stanice pro méteni
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Obrazek 3.12 - Potenciostat Ossila

3.8.1 Méieni 1 — Kalibrace — ¢isté odporova zatéz

Ptipravek byl zapojen na nepajivém poli a méfen piisluSnym proudovym rozsahem.
Vysledny priabéh métfeni by mél odpovidat linearni funkcei, u které sklon pribéhu je
zavisly na velikosti odporu ( 3.14).

i(u)=%+i0
(3.14)

Porovnanim naméfeného pribchu kalibrace s oekdvanym pribéhem, se vypocita
korekce naméfenych hodnot, aby vystupni data z potenciostatu odpovidala realné
hodnoté méteni. Z kalibracnich hodnot je nejpodstatné;si linearni zesileni naméfenych
hodnot a posun proudovy a napétovy. Hledam tedy korek¢ni rovnici tvaru ( 3.15 ).
Koeficient € odpovida proudovému posunu pii nulovém napéti a k upravuje sklon

funkce.
iupravené = (lnamerens — C) " k
(3.15)

Pribéhy namétené prubehy mefeni jsou vykresleny na Obrazek 3.13, Obrazek 3.14
a Obrazek 3.15. U kazdého pribehu byly zvyraznény hodnoty, ze kterych se budou
pocitat kalibra¢ni koeficienty.
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Working potencial [mV]

& MATLAB App — m]
COM number ~ ©01112 - -cyelic L |
X 1274.26
Refresh ports Y 1062.27
.
1000 v
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800
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e .
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Measuring started 26-May-2023 16:16:41 X -1514.75
Time to finnish: 120 1000 Y -862.235
Checking data
Cycle 1 finnished
Cycle 2 finnished
Cycle 3 finnished - -
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Obrazek 3.13 - Pribéh méfeni zatéze WE1; R = 1,5 kQ
& MATLAB App — O
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Refresh ports. c
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T e O
.
100 p
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o 80
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=
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Connected to port COM13 COM13 26-May- /
2023 15:50:52 -70 7
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Cycle 1 finnished -0 X -1516.27
Cycle 2 finnished 100 Y -86.0156
Cycle 3 finnished —_— - -
-1500 -1000 -500 500 1000

Obrazek 3.14 -Pribéh méfeni zatéze WE2; R = 15 kQ
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4\ MATLAB App - O X

COM number - cyclic y:

| Refresh ports | X 1288.68

Y 10.6383
.

[ start measuring | @) 10|

ScanRate [mVis]

500

» ~ ® ©
T

Number of cycles
3

Starting potencial [mV]

0

IMaximal potencial [mV]

-1500

Measured current [uA]

Minimal potencial [mV]

1500

L]

COM8, COM10, COM13

available ports

COM10, COM13

Connected to port COM13 COM13 26-May-
2023 14:59:03

Measuring started 26-May-2023 14:59:.07
Time to finnish: 120

Checking data X -1533

Cycle 1 finnished Y -8.97046

Cycle 2 finnished

Cycle 3 finnished L L ! . L 1
-1500 -1000 -500 0 500 1000
Working potencial [mV]

Export data as

[

- T T T T S S R S - Ty S T Sy
T

=)
T

Obrazek 3.15 - Prabéh méfeni zatéze WE3; R = 150 kQ

Zvolené hodnoty pro kalibraci jsou vypsany v Tabulka 3.5. Z prubé&hi je vidét, Ze
pro vyssi odpory ptipravku se vice projevuje proudova nesymetrie operacniho zesilovace
a je vidét proudovy posun do kladné poloroviny. Tento posun piisuzuji vlivu klidového
proudu na pfevodnik proudu na napéti.

U vsech priibéht je dale vidét odseknuti horni ¢asti prubehu, zplisobené zapornou
hodnotou vysledného signalu. Po zesilenim pfevodnikem je signal vétsi neZ stejnosmérny
posun, a mikrokontroler tak nedokaze zpracovat zaporné hodnoty, ty jsou pak nahrazeny
maximalni proudovou hodnotou. V zapojeni je proto vhodné zmeénit velikost odporu ve
zpétné vazbe, aby se tato chyba eliminovala.

Tabulka 3.5 — Zvolené hodnoty z voltamograma pro kalibraci

WEL1 WE2 WE3
u, (MV) 1274,26 1279,82 1288,68
iz (BA) 1062,27 105,71 10,64
U, (HA) -1514,75 -1516,27 -1533
iy (LA) -862,24 -86,02 -8,97

Po vlozeni bodti do grafu je mozné prolozit linearni funkci. Porovnanim aproximacni
funkce a vypocitané funkce zjistime koeficienty kalibrace. Obrazek 3.16, Obrazek 3.17
a Obrazek 3.18 ukazuji, jak tyto funkce vypadayji.
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Vypocet korekce pro zatéz 1,5 kQ a rozsah 2000 pA

1500

".
~—l— Namérend data
y =0,6902x + 182,7
E‘: @ |dedlni pribéh
= -2000 -1500 -1000 500 1000 1500 2000
y =0,6667x
——— Namérenad data s korekci
y = 0,666x - 0,0003
-1500
U (mv)
Obrazek 3.16 - Kalibra¢ni kiivka pro rozsah 2000 pnA
Vypocet korekce pro zatéz 15 kQ a rozsah 200 pA
150
——Naméfena data
y =0,0686x + 17,978
E‘: —o—Idedlni pribéh
= -2000 -1500 -1000 500 1000 1500 2000

y =0,0667x

—A—Namérena data s korekci

y =0,0667x + 3E-05

-150
U (mV)

Obrazek 3.17 - Kalibra¢ni kiivka pro rozsah 200 nA
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Vypocet korekce pro zatéz 150 kQ a rozsah 20 pA
15
10 ar
] Namérena data
5
y =0,0067x + 2,0327
<
=2 0 —o— |dedlni prabéh
—-2000 -1500 -1000 500 0 500 1000 1500 2000
y = 0,0067x
-5
Naméfena data s korekci
e 10 y = 0,0067x - 2E-05
-15
U (mV)

Obrazek 3.18 - Kalibra¢ni ktivka pro rozsah 20 pA

Koeficienty kalibrace pro jednotlivé proudové rozsahy jsou zapsané v Tabulka 3.6.

Tabulka 3.6 — Kalibra¢ni koeficienty pro proudové rozsahy

Proudovy rozsah k C
2000 pA 0,965 182,705
200 pA 0,972 17,9775
20 pA 0,999 2,0327

3.8.2 Méreni 2 — Kontrola kalibrace

Pro kontrolu kalibrace bylo métfeni opakovano. Pribéhy méfeni jsou vidét na
Obréazek 3.19, Obrazek 3.20 a Obrazek 3.21. Pro kontrolu byly ze zvolenych bodl
vypocteny hodnoty odporu a uréena odchylka od idealniho pribéhu.
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(4 MATLAB App - O

COM number 3 ’ SGICLE o ‘
R X 1271.52
900 Y 845.95
== e 00 //'
700
rd
ScanRat AV
canRate [mV/s] 500 /

50 /

Number of cycles
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5
=
S

- 300 -
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— 2 ol
T
@ o}
IMaximal potencial [mV] E
? 200
Minimal potencial [mV] 3
= 300
-400 -

o
T s

-700
COMY, COM10, COM13 800
available ports:
COM10, COM13 -900
Connected to port COM13 COM13 26-May-
2023 11:28:26 -1000 [~
Measuring started 26-May-2023 11:28:32 X -1530.55

Time to finnish: 120

Checking data Y -1010.62
Cycle 1 finnished
Cycle 2 finnished |
Cycle 3 finnished - - -
-1500 -1000 -500 0 500 1000
Working potencial [mV]
7 . ’ 01 W vy IR
Obrazek 3.19- Kalibrovany pribéh méteni zatéze WEL; R = 1,5 kQ
4 MATLAB App - O
COM number 017 L cyclic NE
_m e 100 X 127364 | |
90 Y 85.7691 |
ScanRate [mVi/s] 80
50 70
Number of cycles 60
3 50
a0 | I ! /
Starting potencial [mV] 0l | | |
g
— el
=
3 g 10r
Maximal potencial [mV] E ok
£ -0r
n
Minimal potencial [mV] é 20~
40

-60
T — —

-80
COM9, COM10, COM13 & /
available ports:
COM10, COM13 -100
Connected to port COM13 COM13 26-May- "
2023 11:54:31 X -1517.37
Measuring started 26-May-2023 11:54:35 Y -103.272

Time to finnish: 36
Checking data
Cycle 1 finnished
Cycle 2 finnished
Cycle 3 finnished

1 1 I
-1500 -1000 -500

500 1000 1500

0
Working potencial [mV]

Obrazek 3.20 - Kalibrovany prib&h méteni zatéze WE2; R = 15 kQ
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4 MATLAB App

COM number

‘ Refresh ports |

| Start measuring | ()

ScanRate [mV/s]

500

Number of cycles
3

Starting potencial [mV]

0

Maximal potencial [mV]

-1500

Minimal potencial [mV]

1500

Export data as:

I

Measured current [uA]

COMg9, COM10, COM13
available ports;
COM10, COM13

2023 12:07:06

Time to finnish: 120
Checking data
Cycle 1 finnished
Cycle 2 finnished
Cycle 3 finnished

Connected to port COM13 COM13 26-May-

Measuring started 26-May-2023 12:07:11

.
X -1533
Y -10.015

- cyclic

X 1281.48
Y 8.4301

-1500 -1000

-500 o
Working potencial [mV]

500

|
1000 1500

Obrazek 3.21 - Kalibrovany pritbéh méfeni zatéze WE3; R = 150 kQ

Tabulka 3.7- Porovnani naméfenych dat po kalibraci

Rméiené (kQ)

Ry (kQ)

Relativni

chyba &g,

R, (kQ)

Relativni

chyba &g,

WE1

1,500

1,503

0,20 %

1,514

0,96 %

WE?2

15,00

14,850

-1,00 %

14,693

-2,04 %

WES3

150,00

152,012

1,34 %

153,070

2,05 %

Vysledna chyba po kalibraci (Tabulka 3.7) se pohybuje v rozmezi 2 % od métené

hodnoty. Rezistory pouzité v testovacim piipravku maji toleranci 1 %. Kalibraci byla

znaén¢ snizena chyba.

3.8.3 Méreni 3 — kombinovana zatéz

Na Obrazek 3.22 a Obrazek 3.23 jsou pribéhy testovaciho ptipravku pro zatéze W4
a W5. Tyto zatéze maji kapacitni slozku, proto dochéazi v pribéhu méteni k polarizaci
zatéze a vznika proudova hystereze. K porovnani jsou na Obrazek 3.18 a Obrazek 3.25
zaté¢ze WE4 a WES méfené laboratornim potenciostatem Ossila.
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4 MATLAB App

COM number ~ CONLTE

Refresh ports

Start measuring G

ScanRate [mV/s]
500

Number of cycles

I

Starting potencial [mV]

D

Measured current [uA]

Maximal potencial [mV]
-1500

Minimal potencial [mV]

1500

Export data as:

[ 1

COM9, COM10, COM13

available ports:

COM10, COM13

Connected to port COM13 COM13 26-May-
2023 15:05:06

Measuring started 26-May-2023 15:05:10
Time to finnish: 120

Checking data

Cycle 1 finnished

Cycle 2 finnished

Cycle 3 finnished

- cyclic y:

_.r/(

Mﬂf

-5
-1500 -1000 -500

o 500
Working potencial [mV]

Obrazek 3.22 - Pribéh méteni zatéze WE4 — 100 k2, 10 uF

4 MATLAB App

COM number

Refresh ports

®

ScanRate [mV/s]

Number of cycles

Starting potencial [mV]

B

Measured current [uA]

Maximal potencial [mV]
-1500

Minimal potencial [mV]

1500

Export data as:

[ ]

Comg, COM10, COM13

available ports:

COM10, COM13

Connected to port COM13 COM13 28-May-
2023 15:09:17

Measuring started 26-May-2023 15:09:24
Time fo finnish: 36

Checking data

Cycle 1 finnished

Cycle 2 finnished

Cycle 3 finnished

- cyclic '

=
T

o
T

N
T

-6
-1500 -1000

o 500
Working potencial [mV]

Obrazek 3.23 - Pribéh méfeni zatéze WES — 200 kQ, 10 uF
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) 0ssila Blectrochemistry 1200
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siodkalamy_call WE4_1 v
5
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Clear Plot

-0.2 0 0.2 04 0.6 0.8 1 1.2 4
Potentil (V) il amany

Obrazek 3.24 - Zaznam méieni zatéze WE4 potenciostatem Ossila

Ossila Blactrochemistry 1.200
Voltammetry* Qpen Cireuit Potential Plectrolysis

[ stat | ?

'l
B estums =

Connectea Systems [ COMIS B8

Current Range Autoranga v 3
Voktammetry Typs |Cpelc =

Scan Rate (mivjs) 500 g]

St Pownal (v) (0,00 z 2
Fotential Vertex 1 (v] [1,50 B

Fotential Vertex2 (v) [-1,50 1

Cycles 2 el

Save Ater Measurement @ On (O Off

Save Directary Desktop/imy/skolaond slafka

Current (uA)
o

Sample Hame |my_cel WES

[Savesciecied | save i N

13:06: Performing CV measurement =
Cyele 1

s
13:40: Meszrement Fmished v

E -5
Ossila

-0.2 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2 PJA .
Potential (V) Qe 2300 o

Obrazek 3.25 — Zaznam méfeni zatéze WES potenciostatem Ossila

Data z obou potenciostatii byla vlozena do stejného grafu pro porovnani, viz Obrazek

3.26 a Obrazek 3.27. Opét je naméteny priubéh podobny, ale posunuty a roztazeny ve

svislé ose.
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I (uA)

-2 000,00 -1 500,00

Cyklicka voltametrie - Pfipravek WE4

6,00

0,00
-1 000,00 -500,00 0,00 500,00 100000 1500,00

-2,00
———cykle 1
-4,00 -
/ —oyke 2
2 Ossila cykle 1
Ossila cykle 2
-6,00

U (mv)

Obrazek 3.26 - Graf pribéhi cyklické voltametrie pripravkem WE4

Tabulka 3.8 - proudové hodnoty pribéhu WE4

imax (UA) imin (UA)
Sestaveny 4,94 -5,37
potenciostat
Potenciostat 4,79 -5,07
Ossila
Relativni 3,22% 5,83 %
chyba &;
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Cyklicka voltametrie - Pripravek WE5

6,00

1 (uA)

1 000,00 1500,00 2 000,00

2 000,00 1500,00

wcykle 1
———cykle 2
Ossila cykle 1
Ossila cykle 2

-6,00

U (mv)
Obrazek 3.27 - Graf pribéht cyklické voltametrie ptipravkem WES

Tabulka 3.9 - proudové hodnoty prubéhu méteni WES

imax (UA) imin (UA)
Sestaveny 4,12 -4,91
potenciostat
Potenciostat 3,95 -4,71
Ossila
Relativni 4,36 % 4,38 %
chyba 6;

V Tabulka 3.8 a Tabulka 3.9 jsou vypsany proudové extrémy namétenych funkci.

vV

Naméifené voltametrické prabéhti jsou tvarové podobné, s nejvyssi relativni chybou

pod 6 %. Pouzité sou¢astky maji opét toleranci 1 %.
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3.8.4 Méreni 4 — Testovaci pripravek Ossila

Posledni ovétovaci méteni bylo provedeno s testovacim pripravkem od spolec¢nosti
Ossila. Tento pripravek je ur€en pro vyuziti s laboratornim potenciostatem.

Obrazek 3.28 zachycuje rozlozeni méfici stanice a popis pristroju.

\ Sestrojeny potenciostat
Nucleo F303RE

Osscila testovaci
pripravek

Obrazek 3.28 - Zapojeni méfeni s testovacim piipravkem Ossila

Pribéh méfeni testovaciho piipravku WE3 pro rizné proudové rozsahy
zaznamenany osciloskopem ukazuje podobnost proudového pribéhu a potvrzuje tak
spravnost zapojeni s riznymi rozsahy.

Obrazek 3.29 a Obrazek 3.31 ukazuji méteny pribeh pro proudovy rozsah 20 pA.
Obrazek 3.25 a Obrazek 3.32 ukazuji pribéh pro rozsah 200 pA, pro piehlednost byl
signal na kanalu 2 zesilen 10x.
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MS05204 Thu May 25 22:49:13 2023
Roll Mode /.

100ksars N 4
RIGOL srop \H 10.0s 10Mpts | Measure | | D -50.0s /
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Cursors X !
A 67.1s | g -
AY:  -1.359V : t'E
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| 24 i
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) -20.0mv -1.58V |1 0.00V |& 0.00v | @910t 12131415 T 42248

Obrazek 3.29 - Zaznam prubéhu méfeni WE3 s rozsahem 20 pA

MS05204 Thu May 25 22:49:44 2023
Roll Mode 4

100ksars N\ 4
RIGOL smop [H 1005 1vpts ) [ Measure | | (D -50.0s )
. Format
Cursars X .
AX: -67.1s pre>
AY:  2.42V
BX: -55.1s
BY: 24V
— X 12s
AY:  -20mV

1/8X: 83.33mHz

AX
1 = 500mV | = 500mV = 100mV = 100mV | 0123 4567
) -20.0mv -1.58V |1 0.00V | 0.00V |0 8 81011 12131415 I g 22:48

Obrazek 3.30- Zaznam prubéhu méfeni WE3 s rozsahem 20 pA
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MS05204 Thu May 25 21:17:38 2023
Roll Mode
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1) AX
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Obrazek 3.31- Zaznam prubchu méfeni WE3 s rozsahem 200 pA

MS05204 Thu May 25 21:14:17 2023
Roll Mode
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AX
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0.00V -16.5V 0.00V 0.00V B G101 12151415 T @21:13

Obrazek 3.32- Zaznam prubchu méfeni WE3 s rozsahem 200 pA

Namétené hodnoty pro rozsah 20 pA byly opét vlozeny do stejného grafu s daty
z potenciostatu Ossila, viz Obrazek 3.33. Prubéhy se opét s chybou podobaly.
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Cyklicka voltametrie - Pfipravek Ossila WE3

6,00

1 (uA)

-2000,00 -1500,00 -1000,00 -500,00 0,00 500,00 100080 1500,00 2000,00

-4,00 cykle 1
cykle 2
Ossila cykle 1

Ossila cykle 2
-6,00

U (mV)
Obrazek 3.33 - Méfeni pripravku Ossila

Z naméfenych hodnot se da pro dalsi pouziti potenciostat zkalibrovat v softwaru.

3.9 Navrh na dalSi vylepSeni

Ptistroj je mozné déle rozvijet a prikladam nékolik napadh na vylepSeni pfistroje.

3.9.1 Dvojnasobné rozliSeni

Jednim z problému soucasného zapojeni je nenulové pracovni napéti pii odpojeni
Nucleo desky. Protoze nulovému pracovnimu napéti odpovida polovina rozsahu DAC, je
elektrolyt vystaven potencialu -1,5 V od momentu spusténi napajeni pfistroje, az po
moment inicializace mikrokontroleru.

Resenim by bylo rozdélit rozsah pracovniho napéti na kladnou a zapornou &ast
a vhodné spinat invertor napéti. Tato metoda by méla kromé vyfeSeni problému jesté
dalsi vyhodu, a to zdvojnasobeni rozliseni pracovniho napéti. Jelikoz je zaporna polovina
signalu je feSena invertorem, zdvojnasobi se rozliseni DAC z 4096 stavii na 8192 stav.

3.9.2 Napajeni

Soucasny potenciostat vyzaduje pro spravnou funkci zdroj symetrického napdjeni.
Konektory byly zvoleny tak, aby byl pfistroj napajen z laboratorniho DC zdroje s napétim
5-16 V.

Pouzitim zabudovaného napajeni jako je spinany napéjeci zdroj WAGO Eco 787-
1701 12V/2A by se snizil poCet externich ptistroji. Soucasné, pii prepnuti Nucleo desky
do nap4jeni pies svorky, by se eliminoval problém zminény v ptedchozi kapitole.
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4 Diskuse

Potenciostat i testovaci ptipravek byly sestaveny a byla provedena testovaci
méieni. Sestaveny potenciostat méa pracovni rozsah mensi nez simulovany a je
stejnosmérn¢ posunuty. Opravou by bylo vyuziti soucastek s nizsi toleranci nebo imyslné
snizeni rozsahu signdlu generovaného mikrokontrolerem a vétsi zesileni pti uprave
signalu.

Dalsi ¢ast zapojeni, kde je tteba zménit hodnotu soucastek je cast iprava naméteného
proudu. Pti méfeni bylo na vstupni svorku AD pievodniku zaporné napéti. Protoze
pfevodnik neumi zpracovat zaporné hodnoty, byly nahrazeny nulovou hodnotou. Pro
odstranéni této chyby bych snizil vstupni rozsah AD ptevodniku z0-3,3V, na
0,1-3,2 V. Pro zménu tohoto rozsahu staci snizit velikost rezistoru ve zpétné vazbé
pievodniku proudu na napéti.

I pfes tyto chyby v zapojeni pfistroj namétil podobné pribéhy jako laboratorni
potenciostat. Chyba naméfeného pribéhu se snizila spravnou kalibraci a Gpravou dat
v aplikaci pied zobrazenim na displeji.

Programy vytvofené k ovladani potenciostatu jsou funkéni a budou i dale
vylepSovany pies depozitar Gitlab [11].

V porovndni s ostatnimi vyukovymi potenciostaty byla chyba namétenych hodnot
podobna jako bylo uvedeno v publikacich. Clanek, ze kterého jsem &erpal naméfil
hodnoty s piesnosti pod 1 %. Mnou navrzZeny potenciostat i bez kalibrace zmé&til hodnoty
s chybou kolem 10 %, po kalibraci se chyba snizila na zhruba 5 %.

Ve vysledku je potenciostat funkéni pro obecnd meéteni roztoku a analyzu tvaru
cyklické voltametrie. Zapojeni pouze s jednim proudovym rozsahem je snadné na
vyrobeni a po kalibraci by pro vyukové tcely by bylo mozné tento potenciostat pouZit.

Testovaci ptipravek je jednoduchy a nahrazuje nejjednodussi elektrochemické
meéfeni. Rozsiteni pfipravku by bylo mozné pfidanim zapojeni s diodami, které se pii
dosazeni dostatecného potencidlu oteviou a umozni narusi tak tvar voltametrické
charakteristiky.
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5 Zavér

Cilem bakalafské prace bylo seznamit se s principem potenciostatu, navrhnout
a realizovat pfistroj pro elektrochemické méfeni a ovéfit jeho funkci.

Po prostudovani principu potenciostatu a metody voltametrie, byl navrzeny
jednotlivé bloky, ze kterych se potenciostat skldda a kazdy z blokd byl otestovan
v simula¢nim prostiedi. Po dokonceni simulace a vybrani soucastek byl pfistroj
realizovan. Nejdiive na nepajivém poli, pozd¢ji byl i postaven plo$ny spoj na univerzalni
desce. Soucasné byl navrzen testovaci ptipravek.

Nakonec byla ovéfena funkce a splnéni zadanych parametrd. Potenciostat méfi
metodou cyklické voltametrie S pracovnim rozsahem -1,55 V az 1,41 V. Diivod zmény
pracovniho rozsahu je uveden v diskuzi. Pfistroj ma riizné napet'ové rozsahy od 2 mA do
20 pA scitlivosti az 5 nA pro nejmensi rozliSeni. Pro ovladani potenciostatu byla
vytvofena aplikace Potenciostat.exe s moznosti zobrazeni a ukladani namétfenych dat.

Postaveny potenciostat je jen zakladni pfistroj a je mozné ho v budoucnu upravit ¢i
vylepsit. Vytvofené programy, schémata a simulace jsou volné dostupné v repositaii
Gitlab. Pro simulace byla pouZit volné dostupna verze programu LTSpice, pro elektricka
schémata byl pouzit program KiCad, K programovani mikrokontroleru byl pouzit
program STM32CubelDE od vyrobce mikrokontroleru a pro vyvoj aplikace byl pouzit
program Matlab App Designer se Skolni licenci.
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