NEUES GERAT ZUR MESSUNG DER
DIELEKTRIZITATSKONSTANTE

Von

J. Nacy, I. Gresz und S. FErRENCZI-GRESZ
Lehrstuhl fiir Anorganische Chemie, Technische Universitit, Budapest
(Eingegangen am 13. Mai, 1966)

Um die Werte der Dipolmomente zwecks Klirung gewisser molekiil- und
bindungsstruktureller Fragen bei verschiedenen elementorganischen Verbin-
dungen bestimmen zu konnen, ergab sich die Notwendigkeit, ein sehr prizises
Gerdt zur Messung der Dielektrizitdtskonstante zusammenzustellen, das fol-
gende Anforderungen befriedigen sollte.

Mit verdnderlicher Frequenz sollte es gut reproduzierbare Kapazitits-
messungen mit einer Genauigkeit bis zu 0.1 pF (Schitzbarkeit bis 0,01 pF)
ermdglichen.

Tg 6 sollte die Briicke mit 10 Ohm Genauigkeit ausgleichen.

Die Signale des Generators sollten ungestort und ohne Deformation an
die MeBbriicke gelangen.

Zum Ablesen des Briickenabgleichs sollte eine eindeutige und empfind-
liche Indikation vorhanden sein.

Die Stabilitdt der genullten Briicke sollte 10 Minuten lang Abweichungen
von mehr als 1.10 2 p¥ nicht zulassen.

Weder elektrische Stérungen noch Temperaturdnderungen sollten die
Messung beeinflussen. Wegen der grofen Verstirkung (~ 80 dB) wiirden
ndmlich diese ernste Fehler verursachen.

Endlich sollte die Handhabung der Briicke einfach und gut definierbar sein.

Die so zusammengestellte Einrichtung besteht aus folgenden Einheiten:

1. MeBbriicke, 2. Verstirker, 3. Abtrenntransformator, 4. Signalgenera-
tor, 5. Oszilloskop, 6. Thermostat, 7. MeBkondensator.

Die Einheiten 1, 2, 3 und 5 wurden zusammengebaut, die Einheiten 4, 6
und 7 hingegen separat angeschlossen.

Das Schaltschema der Einrichtung ist in Abb. 1 dargestellt.

1. Mefbriicke. Gewdhnliche sogenannte Wiensche KapazitidtsmeBbriicke.
An die drei Abzweigungen der Briicke wurden drei verlustarme fixe Kondensa-
toren von ungefdhr 1000 pF gelegt. Das vierte Element des MeBzweiges war ein
geeichter Normal-Drehkondensator Fabrikat Tesla von 1100 pF, mit 0,5 pF
Genauigkeit ablesbar. Parallel mit ihm wurde zur Erthshung der MeBgenauigkeit
ein Drehkondensator von 0,5 pF mit 0,1 pF-Teilung angeschlossen.
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Da an die MeBzweigen der Briicke nicht Widerstinde, sondern Kapazi-
téten geschaltet waren, hatte das System gegen Temperaturschwankungen nur
eine geringe Empfindlichkeit.

Die Briicke mufl gut abgeschirmt und von stérenden dufleren Signalen
isoliert werden. i

2. Verstirker. Das elektrische Signal der Briicke wird iiber einen zwei-
stufigen Rohrenverstirker an das Indikationsoszilloskop iibertragen. Der
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Abb. 1

Wechselstromverstirker arbeitet verzerrungsfrei und mit sehr geringem Ein-
gangsrauschen. Die Eingangsstufe ist mit einer Réhre EF 86 bestiickt, die ein
gutes Signal/Rauschverhiltnis verbiirgt. Besondere Sorgfalt verwendeten wir
auf die Fernhaltung der stérenden Komponenten des Netzwechselstromes.

3. Der Abtrenntransformator ist einer der heikelsten Teile der Einrichtung.

Am Oszilloskopschirm erscheint das an die MeBbriicke gelegte Signal. Die
Phasenverhilinisse der Briicke sind derart ausgebildet, daf sich bei der sowohl
auf Kapazitdt als auch auf tg § abgeglichenen Briicke eine regelmiflige gerade
Linie ergibt. Gelangt an die Briicke ein stdrendes Signal, ist der Abgleich
gestort, und folglich eine Nullung unméglich. Von grundlegender Wichtigkeit
ist deshalb ein kapazitdtsarmer Aufbau des Transformators.

Der Abtrenntransformator unserer Einrichtung ist deshalb fiir einen
Anpassungswiderstand von 600 Ohm bei einem Ubersetzungsverhaltnis von 1: 1
ausgelegt. Der Kern hat eine niedrige Dielektrizititskonstante. Zwischen die
primire und die sekundire Wicklung wurde ein moglichst groBler Abstand
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gelegt. IThre Induktivitit ist so gewi#hlt, daBl das erforderliche Frequenzspek-
trum optimal iibertragen werden kann. SchlieBlich wurde darauf geachtet, die
Streukapazitdt auf einen méglichst niedrigen Wert zu senken,

4. Als Signalgenerator dient ein Breitband-RC-Oszillator von 50 Hz bis
1 MHz mit einem Ausgangswiderstand von 600 Ohm. Damit auch 0,01-pF-

Abb. 2

Werte geschitzt werden kénnen, muf die vom Generator abgenommene Span-
nung stabilisiert sein. Im allgemeinen arbeiteten wir mit einer Ausgangsspan-
nung von 15 Vi und auf einer Frequenz von 10 000 Hz.

5. Oszilloskop. Das handelsiibliche Servotest-Oszilloskop bewé#hrte sich als
Nullinstrument sehr gut. Das vertikale und das horizontale Signal des Oszil-
loskops wird getrennt zur Anzeige der Kapazitit (C) und des Verlustfaktors
(tg 0) benutzt, womit wir die Briicke fiir beide Werte ausgleichen, Die Aus-
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gleichung auf tg 6 erfolgt durch die in den oberen Briickenzweig geschalteten
verdnderlichen Widerstinde.

6. Als Thermostat dient der iibliche Laboratoriums-Ulirathermostat.

Ein Perspektivbild des zusammengestellten Gerits ist aus Abb. 2
ersichtlich.

1. Mefkondensator. Da wir mit grofler Genauigkeit die Dielektrizitits-
konstanten von Fliissigkeiten zu messen haben, die niedrigen Dielektrizitits-
konstanten haben, muBten wir einen Fliissigkeitskondensator von hoher
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Abb. 3

Grundkapazitdt konstruieren. Von den zu prifenden Stoffen stehen uns fiir
gewdhnlich nur sehr geringe Mengen zur Verfiigung, weshalb nur ein Kondensa-
tor mit einem Volumen von hochstens 5—6 ml in Frage kam, Den benutzten
Kondensator veranschaulicht die Abb. 3. Als Korrosionsschutz erhielt der aus
Messing hergestellte Kondensator einen Rhodium-Uberzug. Zur Isolierung
verwendeten wir Teflon. Zur gleichzeitigen Sicherung des geringen Stoffbe-
darfs und der hohen Grundkapazitit befindet sich zwischen den Metall-Arma-
turen des Kondensators ein sehr kleiner Luftspalt. Durch Bearbeitung auf
einer optischen Drehbank haben wir ganz konzentrische Kondensatorarma-
turen erhalten. Von den zwei auswechselbaren inneren Armaturen, die uns zur
Verfligung stehen, hat die eine eine Grundkapazitit von 144 pF und einen
MeBfliissigkeitsbedarf von 3,5 ml, die andere eine Grundkapazitdt von 318 pF
und einen MeBflissigkeitsbedarf von 5 ml.

Da die Kapazitit unseres Tesla-Kondensators 1100 pF betrégt, sind
unsere Fliissigkeitskondensatoren zum Messen von Dielektrizitdtskonstanten
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zwischen & = 2 — T geeignet. Durch Verwendung von Kondensatoren gerin-
gerer Grundkapazitiit 146t sich der MefBbereich beliebig ausweiten.

Vor der Messung wird durch den Kondensator trockenes Stickstoffgas
geleitet, um die Luftfeuchtigkeit zu eliminieren, und so eine inerte Atmos-
phire erzeugt. Jeder Kondensator wurde mit Losungsmitteln von gaschro-
matographischer Reinheit innerhalb des gemessenen DK-Intervalls geeicht.

Zur Sicherung einer konstanten Temperatur bei den Messungen ist der
MeBkondensator ummantelt, was in Verbindung mit dem Ultrathermostaten
die Messung der Dielektrizitdtskonstante bei jeder beliebigen Temperatur

ermdglicht.
Mit dem hier beschriebenem Gerdt bestimmen wir Dielektrizititskon-
stanten mit einer Genauigkeit von 4+ 0,001. Das Geridt steht in unserem

Institut seit Jahren in Verwendung. Die mit ihm ermittelten Dipolmoment-
werte haben unsere Strukturforschungsarbeit wesentlich geférdert.

Zusammenfassung

Verfasser beschreiben ein von ihnen gebautes neues Geridt zur prizisen Messung der
Dielektrizititskonstante und des Verlustwinkels (tg ). Mit dem Ger#t kdnnen bei verdn-
derlichen Frequenzen gut reproduzierbare und genaue Bestimmungen ausgefithrt werden.

Dr. Jézsef Nacy
Istvan GrEsz Budapest XI. Gellért tér 4. Ungarn
Sarolta FEreENczI-GRESZ





