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Kurzfassung

In dieser Arbeit wird ein neuartiges, hochprizises Messsystem zur ultraschallbasierten Analyse von Flui-
den vorgestellt, das die Reinheit des Fluids quasi in Echtzeit kostengiinstig und kompakt wahrend des
Medienflusses in der Rohrleitung iiberwachen kann. Hierzu werden die drei Messgrofden Temperatur,
Druck und Schallgeschwindigkeit zur Charakterisierung herangezogen. Fiir eine schnelle und préazise
Temperaturbestimmung des Fluids wurde ein geometrisch optimierter Platin-Temperatursensor entwickelt
und kalibriert. Die mit Abstand gro3te Herausforderung stellt die Schallgeschwindigkeitsanalyse auf einer
sehr kurzen Messstrecke von nur ca. 50 mm im Fluidistor dar. Der Fluidistor ist eine Struktur, die den
Fluidstrom in einem Seitenkanal in eine stromungsabhédngige Schwingung umwandelt. Dies ermoglicht
die hier erstmalig vorgestellte ultraschallbasierte Schallgeschwindigkeitsanalyse, bei der vorteilhaft nicht
abwechselnd mit und gegen den Fluidstrom geschallt werden muss.

Zunichst beschéftigt sich die Arbeit mit der Einbringung der verschiedenen Sensoren. Hierfiir wurde der
Fluidistor durch seine sinusformige Schwingung im Ausgleichsrohr ausgewéhlt. Damit kann fiir die Messung
immer in eine Richtung geschallt werden, so dass keine Messfehler durch eine Konzentrationsanderung wah-
rend der Messung entstehen konnen. Fiir die Messtechnische Anwendung ist lediglich ein Ultraschallsender
und ein Ultraschallempfanger notig. Anschliefend wird die Laufzeitanalyse néher beleuchtet. Hierfiir wur-
de die Phasendifferenzmessung ausgewéhlt, da diese hervorragend prazise vermessen werden kann, ohne
dass teure elektronische Komponenten notwendig sind. Um die Mehrdeutigkeiten eliminieren zu kénnen
und damit eine hochpréazise absolute Messung durchfithren zu konnen, wurde die Phasendifferenzmessung
mit dem Resonanzsprungverfahren erweitert. Dabei wurde genauer beleuchtet, wie diese Mehrdeutigkeiten
zustande kommen und mathematisch beschrieben werden konnen. Das Resonanzsprungverfahren nutzt
dabei die oftmals nachteilige Tragheit des piezoelektrischen Ultraschallwandlers technisch aus um eine
sehr einfach umsetzbare Modulation zu ermoglichen. Damit ist die gesamte Laufzeit und damit Schallge-
schwindigkeitsmessung auf keinen teuren Analog zu Digital Wandler (ADC) angewiesen. Zusétzlich wird
das Problem der Reflexionen beim dauerhaften Senden von Schall adressiert und mit Hilfe von 3D-Druck
Aufsétzen fiir die hier vorgestellte Anwendung gelost. Nachdem die Laufzeitanalyse hinreichend genau be-
leuchtet wurde und sich mit einem Messaufbau deren Funktion replizieren und iiberpriifen lédsst, wurde im
néchsten Teil die Temperaturmessung behandelt. Hierfiir wurde der genaue Aufbau und die Funktionsweise
des neu entwickelten Temperatursensors vorgestellt und eine entsprechende Messschaltung gezeigt. Zur
Auswertung aller Sensordaten und der entsprechenden notwendigen mathematischen Algorithmen wurde
ein Field Programmable Gate Array (FPGA) verwendet. Die wichtigsten Algorithmen, wie der Medianfilter
fiir ,modulo behaftete“ Systeme, oder die Laufzeitberechnung mittels Kreuzkorrelation werden genau
beschrieben und erlautert. AbschlieRend wird der Messaufbau des Gasanalysesystems zur Evaluierung und
Verifikation des gesamten Messsystems vorgestellt. Hierfiir werden zuerst die theoretischen Unsicherheiten
fiir das Messsystem beleuchtet und anschlieBend messtechnisch iiberpriift. Auf dem Gasmessstand werden
diverse Messungen mit Helium, Stockstoff, Luft und Argon durchgefiihrt, welche im Kapitel Messergebnisse
genau analysiert werden. Hier konnte gezeigt werden, dass bereits geringste Verunreinigungen von 0.1 %
Argon in Stickstoff mit einer Anderung von lediglich 0.05 s detektiert werden konnen. Es kénnen zudem
auch sehr dynamische Anderungen gemessen werden, z.B. die Anderung vom Medium Stickstoff hin zu
Helium mit einer Schallgeschwindigkeitsdnderung von ca. 650 .

Die Arbeit beschreibt préazise den Aufbau und die Funktionsweise des Messsystems und deren einzelne
Bestandteile. Mit Hilfe eines Gasmessstands und hochgenauen Messungen wird das neu entwickelte
Messsystem evaluiert und mit bereits bestehenden Systemen verglichen, sowie diskutiert.







Abstract

In this paper, a novel, high-precision measurement system for ultrasound-based analysis of fluids is presented,
which can monitor the purity of the fluid almost in real time in a cost-effective and compact manner during
the media flow in the pipeline. For this purpose, the three measured variables temperature, pressure and
sonic velocity are used for characterization. A geometrically optimized platinum temperature sensor was
developed and calibrated for fast and precise temperature determination of the fluid. By far the greatest
challenge is the sound velocity analysis on a very short measuring distance of only approx. 50 mm in the
fluidistor. The fluidistor is a structure that converts the fluid flow in a side channel into a flow-dependent
oscillation. This enables the ultrasound-based sound velocity analysis presented here for the first time, in
which, advantageously, it is not necessary to alternate sounding with and against the fluid flow.

First, the work deals with the insertion of the various sensors. For this the fluidistor was selected by its
sinusoidal oscillation in the compensation tube. This means that sound can always be emitted in one
direction for the measurement, so that no measurement errors can occur due to a change in concentration
during the measurement. For the measurement application, only an ultrasonic transmitter and an ultrasonic
receiver are required. Subsequently, the time-of-flight analysis is examined in more detail. Phase difference
measurement was selected for this purpose because it can be measured with excellent precision without
the need for expensive electronic components. In order to be able to eliminate the ambiguities and thus
perform a highly precise absolute measurement, the phase difference measurement was extended with the
resonance jump method. In doing so, it was examined in more detail how these ambiguities come about and
how they can be described mathematically. The resonance jump method makes technical use of the often
disadvantageous inertia of the piezoelectric ultrasonic transducer to enable a very simple modulation that can
be implemented. This means that the entire runtime and thus sound velocity measurement does not rely on
an expensive analog to digital converter (ADC). In addition, the problem of reflections during the permanent
transmission of sound is addressed and solved with the help of 3D printing attachments for the application
presented here. After the time-of-flight analysis was illuminated in sufficient detail and its function can be
replicated and verified with a measurement setup, the temperature measurement was dealt with in the
next part. For this purpose, the exact design and operation of the newly developed temperature sensor
was presented and a corresponding measurement circuit was shown. A Field Programmable Gate Array
(FPGA) was used to evaluate all sensor data and the corresponding necessary mathematical algorithms. The
most important algorithms, like the median filter for ,modulo afflicted” system, or the runtime calculation
using cross correlation are described and explained in detail. Finally, the measurement setup of the gas
analysis system is presented for evaluation and verification of the entire measurement system. For this
purpose, the theoretical uncertainties for the measurement system are first highlighted and then verified
by measurement. Various measurements with helium, nitrogen, air and argon are carried out on the gas
measuring stand, which are analyzed in detail in the chapter on measurement results. It was shown here
that even the slightest impurities of 0.1 % argon in nitrogen can be detected with a change of only 0.05 %.
It is also possible to measure very dynamic changes, e.g., the change from the medium nitrogen to helium
with a sound velocity change of approx. 650 %'.

The paper describes precisely the design and operation of the measurement system and its individual
components. With the help of a gas measuring stand and high-precision measurements, the newly developed
measuring system is evaluated and compared with already existing systems, as well as discussed.
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1 Einleitung

Noch vor ca. 120 Jahren war der Ultraschall génzlich unbekannt. Das damalige ,Wikipedia“, das Brockhaus
Lexikon von 1898, enthilt keinen Artikel zu Ultraschall. Und auch iiber die Fledermaus war nur bekannt,
dass sie tiber ,,ungewohnlich gute® Sinne verfiigt. In der damaligen Ausgabe wird von unbekannten Verkno-
cherungen und Hauten geschrieben. Heutzutage ist bekannt, dass diese zum Aussenden und Empfangen
von Ultraschallwellen genutzt werden. [1]

Den Grundstein zur Erforschung von Ultraschallwellen legten die Gebriider Curie 1883 mit dem Studium
des piezoelektrischen Effekts [1]. Richardson meldete 1912 ein Patent zur Warnung eines Schiffs vor der
Néhe von grof3en Objekten, welche sich unter Wasser befinden, an [2]. Historische Bedeutung erlangte die
Entdeckung und Nutzung des Ultraschalls im ersten Weltkrieg zur Ortung von U-Booten. Anschlieend
wurden immer mehr technische Geréte entwickelt: 1928 Materialpriifverfahren, 1942 die medizinische
Nutzung zur Untersuchung von Organen und 1982 die Einparkhilfe von Toyota. [3]

Aus der modernen Welt ist die Nutzung von Ultraschall nicht mehr wegzudenken: Ob in der Materi-
alwissenschaft, im medizinischen Bereich, bei der Abstandsmessung oder bei bildgebenden Verfahren.
Moderne Smartphones besitzen mittlerweile Fingerabdruck-Lesegerite, welche unter dem Bildschirm
angebracht sind und mittels Ultraschall funktionieren. Vor allem in der Gas- und Durchflussanalyse sind
Ultraschallverfahren fest etabliert und liefern auch die Grundlage fiir diese Arbeit.

1.1 Motivation

Motiviert ist diese wissenschaftliche Forschung und Entwicklung durch eine der wohl fundamentalsten
Aufgaben unseres Jahrhunderts: Dem Klimawandel. Die Transformation von fossilen hin zu erneuerbaren
Energietragern steht in vielen Forschungsbereichen im Vordergrund. Dabei konnte Wasserstoff in Zukunft
eine wichtige Rolle spielen, da dieser effizient und emissionsfrei mit Hilfe der Brennstoffzelle in elektrische
Energie gewandelt werden kann. Jedoch kénnen bereits kleinste Verunreinigungen des Wasserstoffs im
ppm (parts-per-million) Bereich die Brennstoffzelle beschiddigen oder sogar zerstoren [4, 5]. In vielen
weiteren Bereichen konnen Verunreinigungen von Fluiden zu schwerwiegenden Problemen fiihren, z.B.
bei der medizinischen Versorgung von Patienten, die kiinstlich mit Sauerstoff versorgt werden. Auch in der
Halbleiterindustrie ist die Reinheit von Gasen existenziell. Die Schlagzeile, dass bei einem der grof3ten und
modernsten Halbleiterfertiger Gase kontaminiert sind, ging Mitte 2021 um die Welt [6]. Mitten in einer sehr
angespannten Phase der Chipknappheit, verursacht durch die Auswirkungen der COVID-19 Pandemie. Ein
neues Messverfahren zur Reinheitsanalyse konnte somit grof3en 6konomischen und 6kologischen Nutzen
fiir unsere Gesellschaft bringen.

1.2 Ziel der Arbeit

Diese Arbeit soll Aufschluss dariiber geben, ob ein Ultraschall basiertes Verfahren entwickelt werden kann,
mit welchem die Reinheitsanalyse von Fluiden mit enormer Prézision moglich ist. Dariiber hinaus stellt sich
die Frage, ob ein solches System auch wéhrend eines dynamischen Stromungsvorgangs in der Rohrleitung
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quasi in Echtzeit kostengiinstig und dauerhaft eingesetzt werden kann. Damit wiirde die Notwendigkeit
der Probenahme mit langen Analysezeiten entfallen. Wiinschenswert wére zudem die Ermittelung von
weiteren Informationen, z.B. die Durchflussmenge oder die prozentuale Zusammensetzung des Fluids.

1.3 Erkenntnisse und Beitrage zur Wissenschaft

Nach Ansicht des Autors sind die wichtigsten Beitrige, die in dieser Arbeit geleistet wurden, folgende:

* Der Resonanzsprung nutzt die Tragheit des Ultraschallwandlers technisch geschickt aus und ermog-
licht damit eine sehr kostengiinstig und einfach umsetzbare Modulation.

* Der Fluidistor ermoglicht mit seiner sinusférmigen Schwingung im Ausgleichsrohr eine hervorragende
Moglichkeit zur Messung verschiedenster Werte, beispielsweise der Schallgeschwindigkeit oder
Temperatur.

* Mit der Phasendifferenzmessung und der Erweiterung mit dem Resonanzsprungverfahren kann die
Laufzeit eindeutig und hochprézise bestimmt werden und damit die Schallgeschwindigkeit sehr
genau vermessen werden.

* Das in dieser Arbeit entwickelte Messsystem ermoglicht eine hoch préizise Reinheitsanalyse in einer
kostengiinstigen und kompakten Bauform.

1.4 Gliederung der Arbeit

Die Arbeit ist in vier groRe Kapitel gegliedert: Den aktuellen Stand der Wissenschaft und Technik, den
Aufbau und die Methodik des hier vorgestellten neuen Messsystems, die mit dem neuen Messsystem
erreichten Ergebnisse und die Bezugnahme auf den Kontext in der Diskussion.

Im ersten Teil, dem Stand der Wissenschaft und Technik, wird zuerst die Reinheitsanalyse beleuchtet.
Dabei dienen als theoretisches Grundgeriist die thermodynamischen Grundgleichungen, aus welchen
die notwendigen Messparameter hergeleitet werden. Dariiber hinaus gibt dieser Abschnitt eine kurze
Einfithrung zur Fehlerberechnung und den piezoelektrischen Ultraschallwandler, der den groRten Teil der
Arbeit ausmacht. Abgeschlossen wird das Kapitel mit der Vorstellung verschiedener bereits bestehender
Analysesysteme.

Der mit Abstand grof3te Teil, Aufbau und Methodik des Messsystems, beschreibt alle notwendigen Kom-
ponenten des neu entwickelten Messsystems. Dabei wird zuerst der Fluidistor und seine Funktionsweise
erlautert. Anschliel3end folgt der sehr ausfiihrliche Teil iiber die Laufzeitanalyse mittels Ultraschall im
Fluidistor. Die zwei weiteren Messwerte zur Reinheitsanalyse, Druck und Temperatur, werden in den
beiden folgenden Abschnitten behandelt. Das Zusammensetzen der verschiedenen Sensorwerte und deren
Verarbeitung wird im Bereich Auswertung der Sensordaten mittels FPGA erldutert. Abgeschlossen wird das
Kapitel mit der Vorstellung des Messaufbaus zur Gasanalyse.

Im Kapitel ,,Messergebnisse” wird Bezug auf die Messwerte der Ultraschallsensoren und die damit ver-
bundene Laufzeit genommen. In einem kurzen Abschnitt werden die Messergebnisse fiir den Durchfluss
vorgestellt. Den grof3ten Anteil dieses Kapitels nehmen jedoch die verschiedenen Reinheitsanalysen auf
dem Gasmessstand ein. Hierbei werden die Sensorwerte aus Druck, Temperatur und Schallgeschwindigkeit
kombiniert und zeigen die Moglichkeiten des neu entwickelten Messsystems auf.

Im letzten grof3en Abschnitt, der Diskussion, wird die Forschungsfrage beantwortet, sowie die Arbeit mit
dem Stand der Wissenschaft und Technik verglichen. Zudem werden die Messgenauigkeit evaluiert und
die Vor- und Nachteile der neu entwickelten Laufzeitmessung mittels Resonanzsprungverfahren diskutiert.
Abgeschlossen wird die Arbeit mit dem Fazit.




2 Stand der Wissenschaft und Technik

Dieses Kapitel beschaftigt sich zuerst mit der Herleitung der Messparameter, welche zur Reinheitsanalyse
und bindren Gasanalyse mittels Ultraschall notwendig sind, sowie den Grundlagen zur Akustik. Zudem wird
es eine kurze Einfiihrung zur Berechnung von messtechnischen Unsicherheiten und dem piezoelektrischen
Ultraschallwandler gegeben. AbschlieBend werden bereits bestehende Messsysteme vorgestellt.

2.1 Messverfahren zur Reinheitsanalyse

Im folgenden Abschnitt werden zuerst einmal einige der verschiedenen technischen Moglichkeiten zur
Reinheitsanalyse von Fluiden besprochen und kurz erldautert. Dabei wird bei dem Dichtemessverfahren und
bei der Schallgeschwindigkeitsanalyse jeweils auf die molare Masse verwiesen. Diese ist fiir jedes Element
eindeutig definiert, da sich diese aus der Protonen und Neutronenmasse zusammen Setzt.

2.1.1 Dichtemessverfahren

Eine Moglichkeit zur Reinheitsanalyse bietet die Dichte. Dies kann aus der idealen Gasgleichung hergeleitet
werden, siehe 2.1 [7]. Folglich kann mit Hilfe der Messgrof3en: Dichte, Temperatur und Druck auf die
molare Masse und damit auf die Reinheit des Stoffs geschlossen werden [8]. Zur Dichtemessung eignet
sich Beispielsweise die Biegeschwingermethode [9, 10].

pM = pRT = p= 23" 2,0 2.1)

2.1.2 Schallgeschwindigkeit

Wie die Formel der Schallgeschwindigkeit eines idealen Gases zeigt 2.2 [7], kann auch hier auf die molare
Masse geschlossen werden. Dies wird zusatzlich im Kapitel 2.2 sehr genau erlautert. Die Schallgeschwin-
digkeit kann Beispielsweise durch die Zeitmessung zwischen Senden und Empfangen eines Schallimpulses
bestimmt werden [11].

¢ =r— (2.2)

2.1.3 Spektroskopie

Die Spektroskopie ermoglicht die Wechselwirkung der gesendeten Strahlung, beispielsweise infrarotem
Licht mit Materie. Bei der Bestrahlung werden, jeweils abhdngig vom Stoff, bestimmte Frequenzbereiche
absorbiert, welche anschlieRend im Spektrum nicht mehr detektiert werden. Damit kann auf die Reinheit
eines Stoffs geschlossen werden, da sich ein charakteristisches Spektrum ergibt. [12]




2.2 Thermodynamische Theorie der Reinheitsanalyse mittels
Schallgeschwindigkeit

Jedes Kind weil} bereits, dass es bei einem Gewitter nur die Sekunden zwischen Blitz und Donner zihlen
und anschliefend durch 3 Teilen muss, um die Entfernung des Gewitters in Kilometer abzuschétzen. Dies
liegt daran, dass die Schallgeschwindigkeit der Luft bei ca. 340 7 liegt. Der Schall bendtigt somit vom
Blitzeinschlag bis zum horbaren Gerdusch ungeféhr 3 .>-. Fiir eine grobe Abschitzung ist die Faustregel
durchaus zu gebrauchen, jedoch zeigt die Physik, dass die Schallgeschwindigkeit nicht nur vom Medium,
sondern auch von diversen weiteren Gro3en abhéngt.

2.2.1 Herleitung der Schallgeschwindigkeitsabhangigkeiten

Eine gute Naherung ist durch die Formel 2.3 gegeben. Sie stellt den Zusammenhang zwischen der Schall-
geschwindigkeit ¢, dem Isentropenexponent «, der universalen Gaskonstante R, der Temperatur T und der
molaren Masse M eines idealen Gases her [7].

2= g (2.3)

Die einfachste zu erfassende Grolf3e ist hier die Temperatur, da diese relativ simpel gemessen werden
kann und eine alltdgliche Messgrofde darstellt. Ein Teil der Mediumsabhangigkeit wird durch die molare
Masse beschrieben, da jeder isotopenreine Stoff durch eine spezifische Anzahl an Protonen und Neutronen
gekennzeichnet ist [7]. Die universelle Gaskonstante R berechnet sich aus der Avogadro-Konstante N4 und
der Boltzmann-Konstante kg, sieche Gleichung 2.4.

R = Nakp 2.4)

Sie wird mit 8.314 4598 ﬁ und einer Standardunsicherheit von +0.000 004 8 ﬁ angegeben [13]. Die
schwierigste messtechnisch zu erfassende GrofRe der Gleichung 2.3 ist der Isentropenexponent «, dieser
ergibt sich aus der Gleichung 2.5. Sie beschreibt das Verhéltnis zwischen der Warmekapazitit eines idealen
Gases (iG) bei konstantem Druck ¢, und der Warmekapazitit eines idealen Gases bei konstantem Volumen

¢y. Die Temperaturabhingigkeit wird durch das T in Klammern dargestellt [14].

w(T) = ¢ (1) /e (T) (2.5)

Die Problematik wird bereits in der Formel 2.5 sichtbar, da diese nur fiir ideale Gase giiltig ist. Fiir die
benotigte Exaktheit zur Reinheitsiiberpriifung von Verunreinigungen im ppm (parts per million) Bereich
sind die idealisierten Formeln nicht hinreichend genau. Dies wird im Kapitel 2.2.3 durch die Uberpriifung
mit experimentellen Messreihen bestétigt.

Im Folgenden soll aus der thermodynamischen Grundgleichung 2.6 der Schallgeschwindigkeit die zur
Charakterisierung eines Fluids bendtigten Messgrof3en hergeleitet werden - basierend auf der Klein-Signal

Theorie [15].
Op
2 _
¢t = <3p>s (2.6)




Die Schallgeschwindigkeit wird weiterhin mit ¢ bezeichnet, der Druck mit p, die Dichte mit p und die
spezifische Entropie mit s. Da die Entropie keine real messbare Grof3e ist, muss die Gleichung 2.6 in 2.7
umgeformt werden. Hier steht T fiir die Temperatur, ¢, fiir die spezifische Warmekapazitét bei konstantem
Druck und ¢, fiir die spezifische Warmekapazitét bei konstantem Volumen.

- (2).-22),-[(2), -G ()

Da aus der Gleichung 2.7 nicht direkt ersichtlich wird, dass die Schallgeschwindigkeit entweder Druck oder
Dichte abhéangig ist, wird diese in eine kanonische Zustandsgleichung gebracht. Hierfiir wird zusétzlich
die molare Gibbs-Energie benotigt, welche als Funktion von T, p, also G, = G (T, p) dargestellt werden
kann. Die Gibbs-Energie ist geeignet, wenn die unabhingigen Variablen Temperatur und Druck sind, sowie
das Medium ein reines Fluid ist - man also die Molzahlen angeben kann. Ist dies gegeben, enthélt die
Gibbs-Energie die vollstandige thermodynamische Information [16]. Mit der Gleichung 2.8 wird belegt,
dass in diesem thermodynamischen Modell die Schallgeschwindigkeit in Abhéngigkeit von der Temperatur
T, des Drucks p und der molaren Masse M dargestellt werden kann und es keine zuséatzliche Messung der
Dichte bedarf.

2.7)

(%), (57)
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Aus Messungen von Greenspan [17] geht hervor, dass die Schallgeschwindigkeit zudem frequenzabhingig
ist. Jedoch wird in den Messaufbauten meist die Schallgeschwindigkeit immer mit derselben Frequenz
vermessen und kann damit guten Gewissens vernachléssigt werden.

Eine allgemein giiltige Formel fiir die Bestimmung der Schallgeschwindigkeit fiir Fluide ist zum aktuellen
Stand der Wissenschaft und Technik unbekannt [18]. Dies geht auch aus der personlichen Korrespondenz
mit Herrn Prof. Dr. Johannes Paulus, Professor fiir Thermodynamik an der Hochschule fiir angewandte Wis-
senschaften Wiirzburg-Schweinfurt, hervor. Fiir hochprézise Messungen konnen somit lediglich empirische
Messreihen aufgestellt werden, welche als spétere Referenz dienen. Die Messwerte konnen beispielsweise
in Tabellen abgelegt werden, mit welchen spitere Messwerte verglichen werden konnen.
Zusammenfassend ergibt sich aus den thermodynamischen Gleichungen eine Abhingigkeit der Schall-
geschwindigkeit c vom Medium (der molaren Masse M), dem Druck p und der Temperatur T. Damit ist
die Schallgeschwindigkeit eines bestimmten Fluids bei einem bestimmten Druck und einer bestimmten
Temperatur hinreichend genau spezifiziert.

2.2.2 Schallgeschwindigkeit bei zusammengesetzten Gasen

In diesem Abschnitt wird die Anderung der Schallgeschwindigkeit bei Konzentrationsinderungen von Gas-
gemischen mit den idealisierten Gleichungen veranschaulicht. Die idealen Gesetze konnen hier angewandt
werden, da lediglich der Zusammenhang und die daraus resultierenden Mehrdeutigkeiten dargestellt
werden sollen. Eine allgemein giiltige Gleichung wird damit nicht hergeleitet. Zunédchst wird die Gleichung
2.9 der Schallgeschwindigkeit fiir ein ideales Gas hergenommen. Die Information der Stoffeigenschaft
steckt im Isentropenexponenten und der molaren Masse. Diese werden als Summe aus den verschiedenen
Einzelkomponenten zusammengesetzt [19]. Dabei steht x; fiir den Anteil der i’'ten Komponente.




n
> TiCpi
RT =
= kr = RT = (2.9)
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Folgendes Beispiel soll die Formel 2.9 erldutern. Hierfiir wird das Verhéltnis (x;) zwischen Argon (Ar) und
Stickstoff (N3) analysiert. In der Tabelle 2.1 werden die Eigenschaften der beiden Gase beschrieben. Der
Graph 2.1 zeigt die berechnete und experimentell bestatigte Schallgeschwindigkeit zwischen Argon und
Stickstoff. Die Schallgeschwindigkeit &ndert sich somit bei unterschiedlichen Gaszusammensetzungen.

Tabelle 2.1: Stoffeigenschaften bei 1 bar und 293 K [20]

Eigenschaften Argon (Ar) Stickstoff (N»)
molare Masse M (-£7) 39.95 28.01

¢ (=3%) 20.837 29.171
o (50%) 12.480 20.816

—~ 350 ‘ ‘ ‘

E ; ; —— theoretisch

= ! ! —— experimentell

S a0 N -

Q | | |

'_\4 | | | |

.20 | | | |

§e) | | | |

.E 330 7777777 Y + e e B

E : : : :

5} 1 l T l

20 | | | |

£ 320 S . T —

[®) | | | |

wn | | | | +

0 20 40 60 80 100

Ar Konzentration (%)

Abbildung 2.1: Theoretische und experimentelle Schallgeschwindigkeit des Gasgemisches zwischen
Argon und Stickstoff [19].

In Abbildung 2.1 werden bereits Mehrdeutigkeiten bei der theoretisch berechneten Schallgeschwindigkeit
ersichtlich, da hier die Ordinate bei ca. 320 % zweimal geschnitten wird. Diese Mehrdeutigkeiten nehmen
mit steigender Anzahl an verschiedenen Gaskomponenten zu. Dies liegt daran, dass der berechnete Quo-
tient der Summen bei Gleichung 2.9 hédufiger denselben Wert annimmt. Dieser Effekt ist beispielsweise
bei Wasserstoff, dem kleinsten und leichtesten Element, weniger kritisch. Dies wird auch leicht aus der
Gleichung 2.9 ersichtlich. Das x wird durch den Quotienten der Summation von cp, ¢y, X; ersetzt. Da das
Verhiltnis von c,/c, sich in einem kleinen Bereich von ca. 0 bis 3 bewegt, ist der entscheidende Faktor
die molare Masse M. Wasserstoff besitzt die molare Masse von ca. 2 —£;. Kohlenstoffdioxid hat bereits ca.
44 miol [13]. Damit besteht ein Verhéltnis der molaren Masse von 1:22.

Das Verhaltnis der molaren Masse zwischen Argon und Stickstoff liegt bei 1:1.5. Bei dieser Gaszusam-
mensetzung ist ¢,/c, nicht vernachléssigbar klein. Dies spiegelt sich auch in der Abbildung 2.1 wieder.
Hier ist die Steigung der Kurve nicht sehr grold und es kommt zu Mehrdeutigkeiten bei der theoretischen
Schallgeschwindigkeit. Der Wert von ca. 320 ¢ konnte eine theoretische Argon Konzentration von 80 oder
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Abbildung 2.2: Theoretische idealisierte Schallgeschwindigkeit des Gasgemisches zwischen Kohlenstoff-
dioxid und Wasserstoff (293K) [20].

In Abbildung 2.2 wird die Schallgeschwindigkeit von Wasserstoff bei einer Verunreinigungen mit Kohlen-
stoffdioxid dargestellt. Hier kann man sehr gut erkennen, dass vor allem die Steigung im Bereich von 0
- 10% CO4 sehr grof3 ist. Dies fiihrt somit bei einer geringen Verunreinigung zu einer grof3en Schallge-
schwindigkeitsinderung. Zudem zeigt der Graph des Gemisches aus Kohlenstoffdioxid und Wasserstoff
keine Anzeichen von Mehrdeutigkeiten auf.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass die Reinheit, bzw. die Konzentration bei bindren (Fluid
bestehend aus zwei bekannten Stoffen) Fluiden iiber die Parameter Schallgeschwindigkeit, Druck und
Temperatur spezifiziert werden kann. Dabei muss jedoch beachtet werden, dass es in seltenen Féllen zu
Mehrdeutigkeiten in einzelnen Mischungsbereichen kommen kann. Diese Mehrdeutigkeiten bei Gemischen
nehmen mit steigender Anzahl verschiedener Fluide zu, da der Quotient (Gl. 2.9) ofter denselben Wert
annehmen kann.

2.2.3 Validierung der thermodynamischen Theorie mit Messreihen

In diesem Abschnitt wird die thermodynamische Theorie mit verschiedenen Messreihen iiberpriift. Es
soll demonstriert werden, dass die Gleichung 2.3 fiir ideale Gase bei groRen Druckunterschieden nicht
verwendet werden darf. Dies wird am Beispiel Trifluormethan (CHF3) hervorragend ersichtlich.
Folgende Werte werden hierzu in Gleichung 2.10 eingesetzt: R = 8.31 ﬁ; T = 298K; M = 70.0 £;.
Der Wert « ist druckabhangig und berechnet sich hierfiir aus dem Verhéltnis von c,/c,. Dabei werden die
Werte ¢, und ¢, aus den Tabellen des NIST (National Institute of Standards and Technology) tibernommen:
k(60.6 bar) = 3.02; k(160 bar) = 1.91; k(399 bar) = 1.64. [20]

In Tabelle 2.2 wird die Schallgeschwindigkeit des idealen Gasgemisches den real gemessenen Werten
gegeniiber gestellt. Bei Trifluormethan sinkt die berechnete Schallgeschwindigkeit mit dem Druck, gemessen
wird jedoch ein Steigen des Wertes. Aus den grof3en Unterschieden zwischen theoretisch und empirisch
ermittelten Geschwindigkeiten, geht hervor, dass ein reales Gas bei grol3en Druckunterschieden nicht mit
den idealen Gasgleichungen beschrieben werden kann. In einer zweiten Gegeniiberstellung (Tabelle 2.3)
wird die theoretisch berechnete Schallgeschwindigkeit von Wasserstoff mit der real gemessenen verglichen.
Wie zuvor wird ersichtlich, dass das Modell idealer Gase nicht mehr verwendet werden darf, wenn die
Druckunterschiede der Gase zu grold werden. Fiir hochprazise Messungen ist das ideale Gasgesetz nicht
hinreichend genau genug.




T 8 31 298K
c= ,/KR— moH‘ (2.10)
70.0 &5
Tabelle 2.2: Schallgeschwindigkeit von Trifluormethan (CHF3) [21, 20]
gemessene gemessene theoretische zusitzliche
Schallgeschw. P. Pires Schallgeschw. NIST Schallgeschw. Abhiangigkeiten
and H. Guedes
244.9 0 24271 3271 bei 208.14K & 60.6 bar
432.6 % 435.0 % 260 % bei 298.14 K & 160 bar
630.4 627.3 0 2411 bei 298.17K & 399 bar

Tabelle 2.3: Schallgeschwindigkeit von Wasserstoff (H,) [20]

gemessene Schallgeschw. NIST theoretische Schallgeschw. zusatzliche Abhéngigkeiten
~1300 1310 bei 293K & 1bar
~1400 @ 13150 bei 203K & 100 bar
~1900 % 1310 % bei 293K & 700 bar

2.2.4 Zusammenfassung der thermodynamischen Reinheitsanalyse

Folgende Erkenntnisse konnen zusammengefasst werden:

(1) Die Schallgeschwindigkeit ist vom Medium, dessen Druck und Temperatur abhingig. Fiir eine prazise
Reinheitsanalyse miissen somit Schallgeschwindigkeit, Druck und Temperatur vermessen werden.

(2) Es existiert keine allgemein giiltige sehr prazise Gleichung. Fiir die Reinheitsanalyse miissen empiri-
sche Messreihen verwendet werden, welche als spétere Referenz dienen.

(8) Es muss beachtet werden, dass bei bestimmten Gasmischungen in bestimmten Konzentrationsberei-
chen Mehrdeutigkeiten auftreten konnen.

2.3 Akustische Grundlagen

Im folgenden Abschnitt werden wichtige akustische Grundlagen erlautert, welche fiir diese Arbeit relevant
sind. Schall ist hierbei eine Materiewelle welche sich um die Schallquelle ausbreitet. Dabei darf die
Materiewelle nicht mit der Bewegung der Atome, oder Molekiile selbst verwechselt werden. Hierbei
existieren verschiedene Eigenschaften. [22]
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2.3.1 Dampfung

Wenn sich Schall in einem Medium ausbreitet, dann erfahrt dieser eine mediums- und wegldngenabhéngige
Dampfung [23, 24]. Die allgemeine mathematische Losung wird in Gleichung 2.11 beschrieben und in
Abbildung 2.3 dargestellt. Der Dampfungskoeffizient ist hier mit § = 0.1 relativ gering, es handelt sich
somit um eine schwache Ddmpfung. [7]

x(t) = xo - cos(wt + ) - e (2.11)

Abbildung 2.3: Funktion einer gedampften Schwingung

2.3.2 Reflexion

Trifft Schall auf eine Trennflache, bzw. auf eine Wand, dann kommt es zur vollstdndigen oder teilweisen
Reflexion und Transmission, wie in Abbildung 2.4 dargestellt. Trifft die ebene Schallwelle schrag auf die
Trennflache, so gilt das Brechungsgesetz Einfallswinkel = Ausfallswinkel [7]. [25, 26]

Wand
Gas, Fluid Grenzflache
— %»
hinlaufend
D transmittiert
e}
reflektiert
E— ) —
-X 0 +X

Abbildung 2.4: Ebene Welle, die an einer Grenzflache teilweise reflektiert und teilweise transmittiert wird
[25]




2.3.3 Mitfiihreffekt

Der Mitfiihreffekt beschreibt das Phdnomen, dass der Schall in seinem bewegten Ausbreitungsmedium
mitgefiihrt wird, bzw. verdriftet. Damit kann beispielsweise die Bewegung des Mediums detektiert werden.
Abbildung 2.5a zeigt die Schallausbreitung im unbewegtem Medium. Das Medium in Abbildung 2.5b
stromt hingegen von links nach rechts und wirkt damit auf die Ausbreitung des Schalls ein.

stromendes
Medium —
v£0

Medium in Ruhe
v=0

Yo

stromaufwarts <——{ — stromabwadrts

(a) Akustischer Kugelstrahler K in unbewegtem Medium (b) Akustischer Kugelstrahler K im strémenden Medium

Abbildung 2.5: Schema des Mitfiihreffekts [23]

2.4 Durchflussmessung

Die Durchflussmessung ist fiir technische Prozesse eine sehr wichtige MessgréRe. Sie dient vor allem in
Zeiten der Automatisierung als Steuergrofde und ist im Bereich Industrie 4.0 und predictive Maintenance
unverzichtbar. Im folgenden Abschnitt werden kurz verschiedene Messverfahren vorgestellt.

2.4.1 Differenzdruckmesser

Beim Differenzdruckmessverfahren wird beispielsweise mit einer Messblende eine Verengung erzeugt.
Steht das Medium im Rohr still, so entsteht kein Druckunterschied. Beginnt das Medium zu stromen, so
entsteht vor und nach der Verengung ein Druckunterschied. Dieser Druckunterschied ist abhangig von der
Flielgeschwindigkeit des Mediums. Abbildung 2.6 zeigt schematisch den Aufbau des Messinstruments.
[27, 28]

stromung
— ‘ -

Rohrwand P1

T~ Druckmessung

Abbildung 2.6: Schema der Differenzdruckmessung mit p; und p, proportional zu v [28]
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2.4.2 Wirbeldurchflussmesser

Wird in einem Rohr mit Durchfluss eines Mediums ein Stérkorper eingebracht, so entstehen im Nach-
laufstrom Wirbel mit einer bestimmten Frequenz, sieh Abbildung 2.7. Dieser Effekt wird als Kairman’sche
Wirbelstral3e bezeichnet. Die dabei entstehenden Wirbel sind proportional zur Flie3geschwindigkeit des
Mediums. [28]

Fluid- - ’() D—Wirbel

stromung
—_—
. D)

/ \
Rohrwand Stoérkorper  Sensor

Abbildung 2.7: Schema des Wirbeldurchflussmessers [28]

2.4.3 Ultraschalldurchflussmesser

Eine weitere Moglichkeit zur Durchflussmessung bietet die Laufzeitmessung eines Schallimpulses nach
dem Mitfiihreffekt. Hierfiir werden beispielsweise zwei Ultraschallwandler (A,B) schriag gegeniiber in ein
Rohr eingebracht, siehe Abbildung 2.8. Zur Durchflussmessung werden nacheinander jeweils Schallimpulse
stromaufwarts (B zu A) und stromabwdérts (A zu B) gesendet und die Laufzeit dabei gemessen. Da der
Mitfiihreffekt auf den Schallimpuls wirkt, dndert sich die Laufzeit gegeniiber der Laufzeit im stehenden
Medium. Aus den beiden Weg-Zeit-Beziehungen ergeben sich die Schall- und die Stromungsgeschwindigkeit
des Mediums. [29, 23]

Hierfiir darf sich jedoch der Durchfluss wiahrend der Messung nicht 4ndern, da das Ergebnis sonst verfalscht
werden wiirde. Die Dynamik des Gesamtsystems ist damit eingeschrinkt, da auch keine Uberpriifung
fehlerhafter Messungen ohne zusétzliche Messtechnik moglich ist.

Ultraschall-
wandler

Fluid-
stromung

_/
2
Rohrwand

Abbildung 2.8: Ultraschalllaufzeitdurchflussmessung [23]
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2.5 Laufzeitmessverfahren

Eine der einfachsten Moglichkeiten zur Messung der Laufzeit ist das Aussenden eines Pulses, und die Zeit
bis der Empfianger den Puls detektiert zu vermessen, siehe Abbildung 2.9. Aus der Messung der Laufzeit
kann anschlief3end mit Hilfe der Abstandsinformation die gesuchte Messgrof3e, die Schallgeschwindigkeit,
berechnet werden.

Im Folgenden sollen verschiedene bereits bestehende Moglichkeiten zur Messung der Laufzeit in einer Stro-
mung verglichen werden, siehe Tabelle 2.4. Dabei sind vor allem eine sehr hohe Préizision, die Vermeidung
von moglichen Messfehlern und geringe Kosten ausschlaggebend. Da es bei der Arbeit in erster Hinsicht um
die Reinheitsanalyse geht, miissen Messfehler durch Mediumsidnderungen wahrend der Laufzeit unbedingt
vermieden werden.

Sender Empfanger

Laufzeit

Abbildung 2.9: Laufzeitmessverfahren

Tabelle 2.4: Vergleich von verschiedenen Laufzeitmessungen [23]. Hier steht die Anzahl an ,—* fiir einen
negativen Einfluss, die Anzahl an ,+" fiir einen positiven Einfluss.

Verfahren Préazision Messfehler | Kosten Bemerkungen
Laufzeitdifferenzverfahren | + - ++ Mediumsdnderungen wéh-
1-Paar Sensoren rend der Laufzeit fithren zu
Messfehlern
Laufzeitdifferenzverfahren | + - - benotigt 2-Paar Sensoren,
2-Paar Sensoren mehr Platzbedarf
Impulsreflexverfahren + - ++ hohe Anforderungen an die
Elektronik
Phasendifferenzverfahren ++ + ++ Messbereich wegen Eindeu-
tigkeit begrenzt
Frequenzdifferenzverfahren | ++ ++ -— benotigt 2-Paar Sensoren,
mehr Platzbedarf, teure PLLs
Dopplerverfahren + + + benotigt Inhomogenitédten
im Medium

Das Laufzeitdifferenzverfahren mit 1-Paar Sensoren sendet jeweils eine kurze Pulsfolge stromaufwarts
und anschliel}end eine kurze Pulsfolge stromabwdérts. Dabei wird jeweils die Zeit vom Senden bis zum
Detektieren vermessen. Daraus kann anschliellend z.B. die Schallgeschwindigkeit, oder die Flussgeschwin-
digkeit des Mediums bestimmt werden. Problematisch ist hier, dass immer zwischen Sender und Empfénger
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umgeschaltet werden muss. Hierdurch entsteht eine Totzeit, bei der keine Mediumsédnderungen sauber
detektiert werden konnen, bzw. es zu Messfehlern kommen kann, wenn sich das Medium wihrend der
Messung dndert. Zusétzlich wird das Medium nicht kontinuierlich durchschallt und liefert damit immer
nur eine kurze Momentaufnahme.

Wenn man das Laufzeitdifferenzverfahren um ein weiteres Paar Sensoren erweitert (Laufzeitdifferenzver-
fahren 2-Paar Sensoren), dann kann man den Nachteil der Mediumsdnderung wéhrend des Messvorgangs
fast vollstdndig vermeiden. Allerdings steigen die Kosten, da nicht nur die Anzahl der Sensoren verdoppelt
werden muss, sondern auch weitere Ansteuerelektronik notwendig ist.

Das Impulsreflexverfahren vereint die Vorteile der beiden vorherigen Verfahren. Es wird lediglich ein
Ultraschallwandler Paar benotigt und es vermeidet gro3tenteils Totzeiten, indem es nach dem Pingpong-
verfahren funktioniert. Schwierig ist hierbei jedoch, dass bereits bei moderaten Messgenauigkeiten hohe
Anforderungen an die Elektronik existieren. Hier miisste ndher untersucht werden, ob hochst prazise
Messungen mit kostengiinstiger alltdglicher Hardware realisierbar ist. [23]

Nachdem verschiedene Pulsefolge Verfahren vorgestellt wurden, sollen als néchstes Verfahren mit kontinu-
ierlichem Senden und Empfangen erldautert werden. Das Phasendifferenzverfahren bietet viele Vorteile
hinsichtlich Messprézision, Kosten und Fehleranfalligkeit. Die Prazision kann ganz hervorragend prézise
und kostengtinstig Vermessen werden. Durch das kontinuierliche Senden kénnen Messfehler wéhrend eines
Messungvorgangs vermieden werden. Im herkommlichen Rohrsystem mit Stromung muss jedoch auch
hier stromaufwarts und stromabwarts geschallt werden, wodurch wieder Messfehler entstehen konnen.
Nachteilig ist zudem der stark eingeschrankte Messbereich, da die Messung nur innerhalb einer Phase der
Referenzfrequenz eindeutig ist.

Das Frequenzdifferenzverfahren erweitert das Phasendifferenzverfahren um ein weiteres Paar Ultraschall-
sensoren. Damit kann der Nachteil der méglichen Messfehler durch die Totzeit bei der Messung ausgeglichen
werden, jedoch erhohen sich auch die Kosten stark. Es werden zuséatzliche Wandler benotigt und das Ver-
fahren ist auf sehr prazise gesteuerte Oszillatoren (phase locked loops) angewiesen. Dies fiihrt zu hohen
Kosten.

Das Dopplerverfahren benétigt Inhomogenitidten im Medium und kann damit nicht universell eingesetzt
werden. Damit ist dieses Messverfahren nicht fiir ein allgemeines Reinheitsanalyse Messystem geeignet.
Aus den verschiedenen Laufzeitmessvarianten wird ersichtlich, dass keines der Systeme uneingeschrénkt
Vorteilhaft fiir die Anwendung der Reinheitsanalyse ist. Das Phasendifferenzverfahren ist jedoch sehr
vielversprechend, wenn man die beiden Nachteile der Schallumkehr und der Mehrdeutigkeiten 10st.

2.6 Einfiihrung zu Ultraschallwandlern

In diesem Kapitel wird die grundlegende Funktionsweise und der Aufbau eines Ultraschallwandlers erlautert.
Hierbei existieren 3 Wandlertypen: piezoelektrische Ultraschallwandler, kapazitive mikromechanische
Ultraschallwandler (CMUTs) und piezoelektrische mikromechanische Ultraschallwandler (PMUTS).
Ultraschall beginnt ab einer Frequenz von 20 kHz bis 1 GHz und bietet diverse Moglichkeiten fiir die Sensor-
und Aktortechnik [25].

2.6.1 Aufbau und Funktionsweise des piezoelektrische Ultraschallwandler

Der piezoelektrische Ultraschallwandler basiert auf dem piezoelektrischen Effekt. Dieser Effekt beschreibt
die Anderung der elektrischen Polarisation und der damit erzeugten Spannung im piezoelektrischen
Material bei Verformung. Umgekehrt tritt der Effekt auf, dass sich das piezoelektrische Material verformt,
nachdem eine Spannung angelegt wurde. [30]

Abbildung 2.10 zeigt die wichtigsten Bestandteile eines piezoelektrischen Ultraschallwandlers im Halb-
schnitt. Dabei dienen Gehduse und Vergussmasse dem Schutz der inneren drei Schichten. Oftmals ist es
wichtig, dass nur wenige Zyklen von Ultraschallimpulsen gesendet werden und kein Ultraschall in die
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entgegengesetzte Richtung des Wandlers ausgesendet wird. Hierfiir dient die Pufferschicht (blau), welche
fiir eine hohe Ultraschallddmpfung mit der an die Piezokeramik angepassten akustischen Impedanz sorgt.
[31]

Gehéause

Anpassschicht
Piezeokeramik
Vergussmasse

Pufferschicht

Abbildung 2.10: Schematischer Aufbau eines piezoelektrischen Ultraschallwandlers

Die mittlere dunkelgraue Schicht stellt die Piezokeramik dar. Dabei wurde die elektrische Kontaktierung
der Ubersicht halber ausgeblendet. Die Piezokeramik kann mit Hilfe einer angelegten Spannung zur mecha-
nischen Deformation angeregt werden [32]. Dabei bestimmt die Geometrie {iber die Resonanzfrequenz des
piezoelektrischen Wandlers. Typischerweise nimmt der erzeugte Schalldruck des Wandlers bei Frequenz-
verschiebungen um die Resonanzfrequenz sehr schnell ab. Die Wandler sind damit schmalbandig. [33]

Die akustische Impedanzanpassung mit der hellgrauen Anpassschicht ist notwendig, da der Ubergang von
einem Medium zu einem zweiten mit einem sehr groen akustischen Impedanzunterschied zu sehr hohem
Schalldruckverlust fiihrt [34]. Gleichung 2.12 gibt die Reflexion R des Schalls an einem Materialiibergang
an [7]. Dabei steht Z fiir die jeweilige akustische Impedanz des Materials. Die akustische Impedanz von
Luft betrigt etwa 0.4 x 10> %, die von iiblichem piezokeramischen Material PZT (Blei-Zirkonium-Titanat)

etwa 3 x 107 %. Daraus ergibt sich eine Schallreflexion beim Ubergang von PZT zu Luft von R = 0.99995,
d.h. es wird 99.995 % reflektiert und nur 0.005 % transmittiert. Wenn man nun als Anpassschicht z.B. ein
Epoxidharz mit einer akustischen Impedanz von etwa 2 x 10° % verwendet, dann wird zwar die Menge
an Ubergingen verdoppelt, jedoch liegt die Reflexion effektiv nur noch bei 99.94 % und die Transmission
bei 0.06 %. Der im Medium Luft ankommende Schalldruck wurde mit der Anpassschicht verzehnfacht. Mit
dieser Methode konnen mehrere verschiedene Materialien {ibereinander geschichtet werden, damit beim
Ubergang méglichst viel Schalldruck von einem in das andere Medium iibertragen wird. [35]

71— 79\ 2
R = 2.12
<Z1+Z2> ( )

Piezoelektrische Ultraschallwandler sind trage und benétigen fiir Ein- und Ausschwingvorgénge mehrere
Perioden. Abbildung 2.11 zeigt das Signal eines Ultraschallwandlers, welcher mit 8 Ultraschall Impulsen
(blau) angeregt wurde. Dabei ist deutlich zu erkennen, dass die Amplitude der Hiillkurve des empfangenen
Signals (orange) langsam steigt und anschlief3end wieder fallt. Der Wandler schwingt ein und anschlieBend
wieder aus. Mit diesem typischen Verhalten der Ultraschallwandler sind schnelle Signaldanderungen nur
sehr schwer zu realisieren. [36]
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Abbildung 2.11: Schwingungsverhalten eines Ultraschallempféngers nach Anregung mit 8 Ultraschall
Impulsen der Resonanzfrequenz.

Fiir die Abbildung 2.12 wird der Ultraschallwandler mit 40 sinusférmigen akustischen Zyklen angeregt.
Der Ultraschallwandler arbeitet somit als Empfanger. Dabei wird die Anregung des Wandlers in seiner
Resonanz (Abb. 2.12a) und neben seiner Resonanz (Abb. 2.12b) gegentibergestellt. Es wird deutlich, dass
die Amplitude bei Anregung neben der Resonanz stark abnimmt. Zusétzlich dndert sich die Hiillkurve, es
entstehen Schwebungen.
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Abbildung 2.12: Gegeniiberstellung der Anregung eines Ultraschallwandlers in und neben seiner Resonanz
mit 40 sinusférmigen akustischen Zyklen.

2.6.2 Aufbau und Funktionsweise des CMUTs

Ein CMUT ist hauptsichlich ein miniaturisierter Kondensator, welcher aus einer diinnen metallisierten,
aufgehidngten Membran iiber einem Hohlraum mit einem starren metallisierten Substrat besteht, siehe
Abbildung 2.13. Beim Anlegen einer Gleichspannung zwischen den beiden Elektroden wird die Membran
ausgelenkt und durch elektrostatische Kréfte zum Substrat hingezogen. Die mechanische Riickstellkraft,
die durch die Steifigkeit der Membran verursacht wird, widersteht dieser Anziehung. Folglich kann Ultra-
schall aus den Schwingungen der Membran bei Anlegen einer Wechselspannung erzeugt werden. [37]
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Kapazitive Ultraschallwandler benétigen zusitzlich zu piezoelektrischen Wandlern eine Gleichspannung
als Vorspannung um ein elektrisches Feld aufzubauen. Abhingig von der Grof3e der Vorspannung ist die
Effizienz des CMUTs. [38]

Membran/

Elektroden

!

Hohlraum
Auslenkung

Abbildung 2.13: Aufbau eines CMUTs [37]

2.6.3 Aufbau und Funktionsweise des PMUTs

Ein PMUT (Abb. 2.14) basiert auf dem piezoelektrischen Effekt. Das Ausdehnen und Zusammenziehen der
piezoelektrischen Schicht fiihrt zur Erzeugung des Ultraschalls. Im Gegensatz zu den CMUTs benétigen
PMUTs keine Gleichspannung als Vorspannung. Gedruckte piezoelektrische Schichtmaterialien kénnen kos-
tenglinstig hergestellt werden, fiihren jedoch in der Regel zu Leistungsverlusten gegeniiber herkommlichen
piezoelektrischen Ultraschallwandlern. [37]

Elektroden
Silizium
Oxid piezo-
elektrische
Schicht
Auslenkung

Hohlraum

Abbildung 2.14: Aufbau eines PMUTs [37]

2.7 Butterworth van Dyke Modell

Mit Hilfe des Butterworth van Dyke Ersatzschaltbildes kann ein piezoelektrischer Ultraschallwandler in der
Néihe seiner Resonanzfrequenz modelliert werden, siehe Abbildung 2.15a. Das Modell besteht aus den in
Serie geschalteten Komponenten: Widerstand, Spule und Kondensator und einem parallelen Kondensator.
[30]
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(a) Butterworth van Dyke Modell (b) Impedanzkennlinie eines Ultraschallwandlers

Abbildung 2.15: Schematische Laufzeitmessung mittels Ultraschallsensoren

Daraus ergibt sich eine typische Impedanzkennlinie, sieche Abbildung 2.15b. Mit Hilfe der Kennlinie kann
die Resonanzfrequenz beim Impedanzminimum und die Antiresonanzfrequenz beim Impedanzmaximum
bestimmt werden. Beim Minimum der Impedanz ist der Wandler sehr niederohmig und kann damit seine
maximale Leistung in Form von akustischer Energie an das Medium iibertragen. Bei der Antiresonanz,
dem Impedanzmaximum, kann der Wandler sehr gut als Empfénger genutzt werden, da dieser hier sehr
hochohmig ist. [30]

Das Serienresonanzfrequenz f; kann mit der Gleichung 2.13 berechnet werden [39].

1
] 2.13
d 2rV LC ( )

Abbildung 2.16 zeigt einen typischen Frequenzverlauf eines Ultraschallwandlers. Der Wandler 14sst sich mit
einer Bandpass Charakteristik gut vergleichen. Damit kann der Ultraschallwandler auch {iber die Giite Q
(Gl. 2.14), bestehend aus der Bandbreite B und der Serienresonanzfrequenz f;, spezifiziert werden. Dabei
ergibt sich B iiber die 3dB-Eckfrequenz, also der Differenz der beiden Frequenzen, bei der die Amplitude
jeweils um 3 dB gegeniiber f; abgenommen hat.

0
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g w0 S SN ~
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105 106
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Abbildung 2.16: Typischer Frequenzverlauf eines Ultraschallwandlers Giber Amplitude und Phase.
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Q - E B = fS‘—BdB, oberhalb — fs’-BdB, unterhalb (2]_4)

2.8 Akustische Apertur

Apertur steht fiir Offnung. Sie begrenzt den Fluss des Schalls durch ein akustisches System, dhnlich einer
Blende beim Fotografieren. Abbildung 2.17 zeigt verschiedene Grof3en von Blenden.

a) b) c) d)

Abbildung 2.17: Schematische Darstellung verschiedener Blenden, von a) groR bis d) klein.

Fiir die Akustik gilt folgender Satz:

e Der Offnungswinkel ist indirekt proportional zur Apertur und indirekt proportional zur Ultraschall-
frequenz. [40]

Das heif3t, dass eine kleine Apertur zu einem grofen Offnungswinkel fithrt und umgekehrt, sieche Abbildung
2.18.

Apertur: klein = Offnungswinkel: groR

Offnungswinkel a

Apertur: groR > Offnungswinkel: klein

Offnungswinkel a

Abbildung 2.18: Schematische Darstellung des Offnungswinkels zur Apertur bei gleicher Frequenz. [40]

2.9 Fluidistor

Bei der Schallgeschwindigkeitsmessung im Rohr muss bei vielen Verfahren eine Messung stromaufwarts
und stromabwaérts durchgefiihrt werden, damit die Durchflussgeschwindigkeit des Mediums aus der Lauf-
zeit herausgerechnet werden kann. Dies kann mit Hilfe des Fluidistors gelost werden.

Der Fluidistor ist eine stromungsmechanische Vorrichtung, die aus einem Druckeingang einen Frequenz-
ausgang erzeugt [41]. Dieser Abschnitt erlautert die Funktionsweise und den Aufbau des Fluidistors.
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2.9.1 Funktionsweise und Aufbau

Der Fluidistor besteht aus zwei essentiellen Komponenten: Dem Storkorper und dem Verbindungskanal. Der
Fluidfluss wird durch den Storkorper abgelenkt und flief3t beispielhaft oberhalb des Storkérpers vorbei (Abb.
2.19a). Dies fiihrt zu einem Unterdruck an der oberen Offnung des Verbindungskanals. Dieser Unterdruck
wird durch den Verbindungskanal ausgeglichen und fiihrt zu einem Uberdruck an der unteren Offnung des
Verbindungskanals. Das fiihrt dazu, dass ein Fluidfluss im Uhrzeigersinn im Verbindungskanal entsteht. Die
Stromung im Verbindungskanal driickt nun (gekennzeichnet durch die blauen Pfeile) auf den Fluidfluss kurz
vor dem Storkérper und zwingt den Fluidfluss nun unterhalb des Storkorpers vorbeizuflieRen (Abb. 2.19b).
Dies dndert jedoch auch die Tatsache, dass nun unterhalb des Storkorpers ein Unterdruck und oberhalb ein
Uberdruck entsteht. Die Strémung im Verbindungskanal dndert ihre Richtung gegen den Uhrzeigersinn.
Eine abwechselnde Strémung im und gegen den Uhrzeigersinn im Verbindungskanal entsteht, bzw. eine
Oszillation des Mediums im Verbindungskanal. Eine prazise Beschreibung der Geometrie kann aus dem
Patent ,,Aufbau einer Messkammer und eines Kammergehé&uses eines Fluidistors“ entnommen werden.

1443222227 SERXERRER N 4
: : Unterdruck : : | Uberdruck
2 : 233332383
Fluidfl 2 A 4
- ul uss - -
- IR -
- v
- \ 4
: Verbindungskanal : " Uberdruck : Verbindungskanal : Unterdruck
LAEEERRERR N 142424244
(a) Stromung oberhalb des Storkorpers (b) Stromung unterhalb des Stoérkorpers

Abbildung 2.19: Funktionsprinzip des Fluidistors

Der Fluidistor wandelt den Fluidfluss proportional in eine sinusformige Fluid-Oszillation im Verbindungs-
kanal. Demnach entsteht im Verbindungsrohr eine pulsierende Stromung. Dabei fiihrt eine hohere Ge-
schwindigkeit des Fluidflusses zu einer hoheren Frequenz. Der Durchfluss ist proportional zur Frequenz.
[41]

2.10 Einfiihrung zur Berechnung von Unsicherheiten bei Messungen

Im Allgemeinen ist das Ergebnis einer Messung nur ein Ndherungswert oder eine Schéatzung des wahren
Wertes der zu messenden Grofde, so dass das Ergebnis nur von begrenztem Wert ist, wenn es nicht mit
einer Angabe zu seiner Unsicherheit versehen ist [42].

Im folgenden Kapitel wird eine kurze Einfithrung zur Berechnung der Unsicherheit anhand des Beispiels
einer Parallelschaltung von zwei unabhidngigen Widerstdnden gegeben. Dabei wird diese mit Hilfe des
Gaulf¥’schen Fehlerfortpflanzungsgesetzes berechnet (Gl. 2.15), T1 gibt dabei die Gewichtung der Unsicher-
heit an und T2 den Wert der Unsicherheit. Bei der Gleichung steht s fiir die Unsicherheit, wobei der Index
den Bezug angibt, sowie f fiir die Funktion und x fiir die Variable, bzw. den Messwert.

n 2
s= |y (gi:) (5x,)2 (2.15)
=1 |\ /\ ,
T1 T2
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Fiir das Beispiel der Parallelschaltung wird der Widerstand mit R; = 502 + 1 und mit R, = 1002 + 2Q
angegeben, d.h. der Wert der Unsicherheit T2 wird mit sg, = 1 und sg, = 22 angegeben. Die Berechnung
des Widerstands erfolgt mittels Gleichung 2.16, welche f entspricht.

Ri-Ry  50Q-1009
Ri+ Ry 500Q+100Q

f = Rges = =33.30 (2.16)

Im néchsten Schritt muss die Gewichtung der einzelnen Unsicherheiten T1 berechnet werden (Gl. 2.17).
Hierfiir wird die Gleichung Rg.s nach den einzelnen Variablen partiell abgeleitet:

aRges R22 aRges R12
— =0.44 = =0.11 2.17
OR;  (R1+ R»)? ORy  (R1+ Ry)? (217

Nun kann die gesamte Unsicherheit der Parallelschaltung berechnet werden (Gl. 2.18). Das Ergebnis der
Parallelschaltung der beiden Widerstande lautet damit Rges = 33.3 Q2 £ 0.49 ().

SRges = /0442 - (12)2 +0.112 - (22)2 = 0.49Q (2.18)

Zusétzlich zur Angabe der Unsicherheit wird dieser oftmals ein Erweiterungsfaktor k zugewiesen. Dieser
gibt Auskunft iiber die statistische Verteilung der Unsicherheit. Bei Angaben in Datenblittern handelt es
sich iiblicherweise um Gleichverteilungen mit dem Faktor k = /3. Messungen sind meistens gauf3verteilt.
Dabei spezifiziert k die Wahrscheinlichkeit, dass die Abweichung innerhalb der angegebenen Unsicherheit
liegt. Bei k = 1 bedeutet dies, dass 68 % aller Messwerte innerhalb der angegebenen Unsicherheit liegen.
Im technischen Bereich wird iiblicherweise k = 2 verwendet. Damit liegen 95 % aller Messwerte innerhalb
der angegebenen Unsicherheit. [42]

Wenn bei der Berechnung Unsicherheiten mit verschiedenen k Faktoren verwendet werden, so miissen
diese in den Teil T2 (Gl. 2.15) mit einfliel3en, siehe Gleichung 2.19. Das Ergebnis s; muss anschlieBend
wieder mit dem entsprechenden Faktor k multipliziert werden.

(sn)? = (2 (2.19)

2.11 Bereits bestehende Fluid-Analysemethoden

In den folgenden Abschnitten sollen bereits bestehende Echtzeit-Analysesysteme fiir Konzentrationsmes-
sungen bei Fluiden vorgestellt werden.

2.11.1 Endress und Hauser Produkte

Die Firma Endress und Hauser (E + H) mit ihrem Hauptsitz in der Schweiz bietet ein grol3es Produktportfolio
im Bereich der Fluidmesstechnik an. Dabei sind bereits Analysesysteme fiir Fluide kduflich zu erwerben.
Diese basieren auf der Messung der Schallgeschwindigkeit des Mediums. Fiir Fliissigkeiten existieren
die ,Teqwave“ Konzentrationsmessgeréte, basierend auf Ultraschall (Abb. 2.20a). Zur Bestimmung des
Methangehalts in Biogas wird das Ultraschallmessgerat ,,Prosonic Flow B“ beworben (Abb. 2.20b). Tabelle
2.5 gibt Aufschluss {iber die im Datenblatt angegebenen Messunsicherheiten der Systeme. [43]
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(a) Teqwave F (b) Prosonic Flow B 200

Abbildung 2.20: Endress und Hauser Fluidanalyse Produkte [43]

Tabelle 2.5: Messwertabweichungen (E + H) [43]

Teqwave F Prosonic Flow B 200
Dichte: +0.01 &5 Methan: £2 % abs.
Temperatur: £0.5K Temperatur: £0.6K
Schallgeschwindigkeit: 2 %

2.11.2 Qualitatsiiberwachung von Wasserstoff mittels Spektroskopie

Das letzte vorgestellte System zur Reinheitsanalyse, in diesem Fall Wasserstoff, basiert nicht auf der
Schallgeschwindigkeit des Fluids, sondern auf der Absorption und Transmission von Licht durch das Fluid
[12]. Dieses gédngige Verfahren wird zur Analyse verschiedenster Stoffe im Labor verwendet. Dabei ist
jedoch normalerweise eine Probenentnahme und eine relativ lange Analysezeit notwendig. Die Universitat
des Saarlandes entwickelte das Verfahren weiter, so dass dieses in Echtzeit und wihrend des Betriebs die
Analyse durchfithren kann. Hierfiir wurde ein Aufbau entwickelt, der das Hindurchstromen des Gases
durch eine ca. 1 m lange Kiivette mit Messtechnik ermoéglicht (Abb. 2.21). [44, 45]

. H Verunreinigungen
H, + Verunreinigungen / 2 gung

(7
pes=-—1
o v =
° o é o
o o a5
° 5 F %
. D
Klvette
Fenster

Statische / variable Filter

Abbildung 2.21: Schematischer Aufbau der Infrarot Spektroskopie zur Reinheitsanalyse in Echtzeit wah-
rend des Betriebs[44]

Dabei hat das Verfahren, wie auch die Schallgeschwindigkeitsanalyse, das Problem von Mehrdeutigkeiten.
Teile des infraroten Spektrums von Wasserstoff konnen Spektrum Anteile von Verunreinigungen iiberlagern
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und so die Detektion verhindern. Die vorgestellten und erreichten Genauigkeiten konnen Tabelle 2.6
entnommen werden. [44]

Tabelle 2.6: Messwertabweichungen der Reinheitsanalyse von Wasserstoff (bei 65 bar) [44]
Kohlenstoffmonoxid (CO): +£3 %
Kohlenstoffdioxid (CO5): +0.5%

2.11.3 CERN binare Gasanalyse

Am Kernforschungszentrum CERN in der Ndhe von Genf wurde ein auf Ultraschall basiertes binéres
Gasanalysesystem entwickelt, welches zur Konzentrationsmessung des Kéltemittels Octafluorpropan (CsFg)
verwendet wird. Hierfiir wurde eine ca. 75 cm lange Rohre entwickelt (Abb. 2.22a), an deren Enden sich
jeweils Ultraschallwandler und Temperaturmesseinheiten befinden (Abb. 2.22b). [46]

4

(a) Analyserohre (b) Ultraschall Sensor Array

Abbildung 2.22: Messsystem am CERN [47]

Dabei wird jeweils ein Ultraschallimpuls parallel zum Gasfluss gesendet und die Laufzeit gemessen, sowie
ein Ultraschallimpuls antiparallel zum Gasfluss ausgesendet und die Laufzeit gemessen. Die Schallge-
schwindigkeit kann aus dem Abstand der Ultraschallwandler und der Mittelung der beiden Laufzeiten
bestimmt werden. Zusitzlich wird die Temperatur und der Druck vermessen. Aus diesen Werten kann
anschliefend mit Hilfe einer hinterlegten Tabelle die Konzentration von Octafluorpropan in Stickstoff
bestimmt werden. Die Unsicherheit fiir die einzelnen Komponenten werden in Tabelle 2.7 angegeben. [48]

Tabelle 2.7: Messwertabweichungen Gasanalyse CERN [46]

Temperatur: +0.1°C
Druck: +£1 mbar
Ultraschallwandler Abstand: +£0.1 mm

Laufzeit: +25ns

2.11.4 Konzentrationsanalysegerate von Anton Paar

Die Osterreichische Firma Anton Paar mit ihrem Sitz in Graz stellt diverse analytische Messinstrumente fiir
Labore her. Unter anderem bietet die Firma auch Messsysteme zur Analyse von Konzentrationen und damit
die Moglichkeit zur Bestimmung der Reinheit von Fluiden an.
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Abbildung 2.23: L-Com 5500 zur Messung der Dichte und Schallgeschwindigkeit [49]

Abbildung 2.23 zeigt das kombinierte Dichte und Schallgeschwindigkeitsmessgerit von Anton Paar. Dieses
wird hauptsachlich fiir die Analyse von Fliissigkeiten eingesetzt. Die Unsicherheiten konnen aus Tabelle
2.8 entnommen werden.

Tabelle 2.8: Messwertabweichungen der Analyse des L-Com 5500 [49]

Temperatur: +0.02°C

Dichte: £5 x 107° &5
CIme

Schallgeschwindigkeit (Bereich 800 & — 2000 §): £0.1
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3 Aufbau und Methodik des Messsystems

In den folgenden Abschnitten werden der Aufbau des Messsystems und die zugehorigen Messstdnde
zur Validierung detailliert beschrieben. Zunéchst wird auf den Fluidistor eingegangen, der die Fluid-
Stromung leitet und in dem die Sensoren integriert sind. Die drei wichtigen Messgrol3en Laufzeit (bzw.
Schallgeschwindigkeit), Temperatur und Druck werden jeweils in einem Abschnitt betrachtet und erlautert.
Abgeschlossen wird das Kapitel mit der Sensordatenverarbeitung mittels Field Programmable Gate Array
(FPGA) und dem Messaufbau des Gasanalysesystems.

3.1 Ultraschallsensoreinbringung im Fluidistor

Bei herkdmmlichen Messsystemen zur Laufzeitmessung im Rohr werden die Ultraschallwandler jeweils
als Sender und Empféanger verwendet, da die Stroémung die Schallwellen beschleunigt oder bremst. Es
wird ein Puls vom Sender stromaufwaérts gesendet und die vergangene Zeit bis zum Empfang gemessen.
Anschlieend wird zwischen Sender und Empfanger umgeschaltet und ein Puls stromabwiérts gesendet. Die
Mittelung der beiden Zeitmessungen liefert zusammen mit dem Abstand der beiden Sensoren Aufschluss
iber die Schallgeschwindigkeit. Das Umschalten der Ultraschallwandler benétigt jedoch relativ viel Zeit,
da die Wandler viele Perioden einschwingen und ausschwingen miissen [50]. Wahrend dieser Zeit darf
sich die Fluidstromung nicht gedndert haben, da sonst das Messergebnis verfalscht wird.

Die sinusformig oszillierende Schwingung des Fluids im Verbindungskanal des Fluidistors ermoglicht
jedoch die Nutzung eines Ultraschallwandlers als dauerhaften Sender und eines weiteren als dauerhaften
Empfénger (Abb. 3.1). Die Sinusschwingung kann spater durch eine einfache Mittelung eliminiert werden.
Der Fluidistor ermoglicht damit eine hohere Messdynamik der Schallgeschwindigkeit mittels Ultraschall-
wandlern und eine Vereinfachung der elektronischen Ansteuerung der Ultraschallwandler, da diese nicht
zwischen Sender und Empfanger umgeschaltete werden miissen.

Ultraschall Ultraschall

Sender Empfanger
fi

))

oszillierende
Stromung

Abbildung 3.1: Schema des Messaufbaus im Fluidistor

Bei herkdmmlichen Ultraschalldurchflussmessungen werden die Ultraschallwandler in oder an das Rohr
integriert. Aufgrund der Abmessungen der einzelnen Sensoren kann es dabei dul3erst schwierig oder
unmoglich sein, diese direkt in das Rohr zu integrieren, durch das das Fluid flie3t. In Abbildung 3.2
wird ein Rohr mit einem geringen Durchmesser skizziert. Wie in der Grafik gut zu erkennen ist, ist die
Kriimmung des Rohrs wesentlich grof3er, als die Hohe der Sensoren. Dies fiihrt zu einem Hineinragen
des Sensors oder einer Aussparung, jeweils rot schraffiert. Die Unregelmif3igkeiten in der Geometrie
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haben eine turbulente Stromung mit Wirbeln zur Folge, welche Messungen verfilschen. Des Weiteren wird
ein gewisser Mindestabstand zwischen den beiden Ultraschallsensoren benétigt, da diese sonst nicht im
Fernfeld arbeiten. Der Fluidistor kann eigens fiir die Ultraschallsensoren konzipiert werden und ermoglicht
damit eine Unabhéngigkeit der Rohrgeometrie.

Rohr
Sensor Sensor

Abbildung 3.2: Schema der Sensorintegration bei geringen Rohrquerschnitten

3.2 Ultraschalllaufzeit

In diesem Teil wird der neue Ansatz der Laufzeitmessung mittels Ultraschall vorgestellt. Zunachst wird
das Grundprinzip erldutert, dann werden die Ansteuerelektronik, sowie die Messunsicherheit und der
Messaufbau zur Validierung prasentiert. Das Verfahren ist zusatzlich detailliert in den Patenten ,Reso-
nanzsprungverfahren“, ,Bestimmen einer Durchflussmenge eines Fluids mittels Ultraschall im Fluidstor®
und ,,Untersuchung der Zusammensetzung eines Fluidgemischs mittels Ultraschall in einem Fluidstor®
beschrieben.

3.2.1 Relative Laufzeitmessung mittels Phasenverschiebung

Das neu entwickelte Verfahren der relativen Laufzeitmessung basiert auf der kontinuierlichen Aussendung
von Ultraschallwellen und kann zur Durchflussmessung im Fluidistor verwendet werden. Die Ultraschall-
wellen werden in Abbildung 3.3 als schwarze Sinuswellen zwischen Sender und Empfanger dargestellt.
Elektrische Signale werden rechteckférmig abgebildet. Dabei wird die Phasenverschiebung ¢ zwischen
dem Referenzsignal und dem Empféngersignal vermessen (Referenzfrequenz = Anregungsfrequenz).

Ultraschall-
Empfanger

AVAVAVE

Referenz |
‘
Signal |

Empfénger—i :
Signal | . |

Zeit bis das Signal am P !
Empfanger ankommt 1@

Abbildung 3.3: Schema der Phasenverschiebung mittels kontinuierlichen Ultraschallwellen
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Ultraschall- Ultraschall-
Sender Empfanger
» Empfanger
verschoben
T
Referenz- \
Signal | |
Empfénger-i
Signal | ’ ' |
Zeit bis das Signal am |
Empfanger ankommt e+l

Abbildung 3.4: Schema der Phasenverschiebung mit verandertem Abstand der Ultraschallsensoren

Wenn sich nun die Laufzeit zwischen Sender und Empfinger innerhalb einer Periode T des Referenzsignals
andert, in dem z.B. die Strecke zwischen Sender und Empfanger um [ erh6ht wird (Abb. 3.4), dann
andert sich auch die Phasenverschiebung zwischen dem Referenzsignal und dem Empféngersignal. Die
Phasendifferenz wird gréf3er, symbolisch dargestellt als ¢ + [’

Refercnz—‘
Signal

Empfanger- |
Signal

I )
| |
1 1
| |
1 1
| |
1 1
I I
| |
1 1
| |

| | |
| |
| | |
i i
| i |
i i
| | |

P P2 ¥3 P4 $5

Neues Signal generieren:
x-Achse = Referenz-Signal steigende Flanke t,; n €N
2n y-Achse = Phasendifferenz ¢, ; n €N

Phasendifferenz ¢

Jn o o

P1 P2 ¥3 P4 Y5
t, t2 t3 ts ts t

Abbildung 3.5: Schema der Phasenverschiebung und Messung der Phasendifferenz

Abbildung 3.5 erlautert schematisch die Phasendifferenzmessung und den daraus neu generierten Graphen.
Bei der Phasendifferenzmessung wird jeweils die Phasenverschiebung zwischen der steigenden Flanke
des Referenzsignals (griin) und der steigenden Flanke des Empféangersignals (blau) vermessen. Daraus
ergibt sich ¢, mit einem Wertebereich von {¢, | 0 < ¢ < 27}. Fiir den neu generierten Graphen (lila)
wird die vermessene Phasendifferenz ¢, immer zur steigenden Flanke des Referenzsignals auf der y-Achse
aufgetragen (t,). Daraus ergibt sich der neu generierte Graph, der die Phasenverschiebung iiber die Zeit
darstellt.

Wahrend der rot markierten Periode des Empféngersignals wurde der Abstand zwischen den beiden
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Ultraschallwandlern erhoht. Dies fiihrt zu einer Streckung dieser Periode, dhnlich dem Dopplereffekt.
Die Phasendifferenz wird grofder (¢3). Nach der Anderung des Abstands (ab t3) stimmt die Periode des
Empféangersignals wieder mit der des Sendersignals (= Referenzsignals) {iberein. Die Phasendifferenz
hingegen behélt den groReren Wert bei. Die Phasendifferenzmessung (lila) zeigt somit die Laufzeit der
beiden Ultraschallwandler innerhalb einer Periode, sowie eine Laufzeitdinderung durch die Steigung des
Graphen an.

Mit Hilfe der Phasendifferenzmessung kann die relative Laufzeit zwischen Ultraschallsender und Ultraschall-
empfanger sehr prazise vermessen werden. Damit konnen auch geringste Bewegungen des Schallwellen
tragenden Mediums zwischen den Ultraschallwandlern detektiert werden.

Fluid-Oszillation Ultraschall-

Empfanger

Referenz-
Signal | |

Empfanger-
Signal

Zeit bis das Signal am | 5: Lo |
| _Empfangerankommt | | @1 | @2 | | ®3

Neues Signal generieren:

Phasendifferenz ¢ x-Achse = Referenz-Signal steigende Flanke t,; n €1
5 y-Achse = Phasendifferenz ¢, ; n €N
I
®3
#1 P2
0
t t, t t

Abbildung 3.6: Schema der Phasenverschiebung bei Fluidoszillation und zur Detektion der Fluidoszilla-
tion aus der Phasendifferenzmessung. In der Realitat ist die Referenzfreqeuenz (griin)
wesentlich hoher, als die neu generierte Frequenz (lila).

Wenn das Fluid zwischen den Ultraschallwandlern oszilliert, wie dies im Fluidistor der Fall ist, fithrt die
Mediums-Oszillation zu einer Oszillation der Empféangerfrequenz (Abb. 3.6). Wird die Ultraschallwelle
vom Sender zum Empféanger hin beschleunigt, erhoht sich damit die Periode der Ultraschallwelle und
damit auch des Empfangersignals, dhnlich dem Dopplereffekt. Wird die Ultraschallwelle vom Sender zum
Empfinger hin verlangsamt, dann wird die Periode verkiirzt. Dies wird schematisch durch die Anderungen
von ¢; zZu s dargestellt (¢; > ©3).

Aus der Ostzillation der Phasendifferenz lésst sich anschlie@end die Frequenz des oszillierenden Fluids
zurlickgewinnen. Hierfiir wird bei jeder steigenden Flanke des Referenzsignals die Phasenverschiebung
detektiert und auf der y-Achse aufgetragen (Abb. 3.6). Mit diesem Verfahren kann die Frequenz des
oszillierenden Fluids rekonstruiert werden (in lila dargestellt) und damit auch die Durchflussmenge mit
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dem Fluidistorprinzip bestimmt werden [41]. Dabei muss die Referenzfrequenz hoher als die maximale
Oszillationsfrequenz sein, so dass das Nyquist-Kriterium erfiillt ist. Die Phasendifferenz gibt damit Aufschluss
iiber die relative Laufzeitinderung innerhalb einer Periode des Referenzsignals.
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Abbildung 3.7: Anderung der Sinusfunktion, wenn die ,Modulo Funktion” darauf angewendet wird.

In Abbildung 3.7 liegt die Verschiebung (Phasendifferenz ¢) zwischen dem Referenzsignal und dem
Empféngersignal zwischen -37 und +3n. Da das Messsystem jedoch nur im Wertebereich einer Periode
27 des Referenzsignals messen kann, wird der Sinus nicht wie in Abbildung 3.7a aufgel6st, sondern
das Messergebnis sieht wie in Abbildung 3.7b aus. Mathematisch bedeutet dies, dass die Ergebnisse der
Phasendifferenzmessungen durch den eingeschrénkten Bereich der Referenzfrequenz (27) immer mit der
,Modulo Operation“ behaftet sind.

Hierbei wird deutlich, dass mit dem Phasendifferenzverfahren allein keine absolute Schallwellenlaufzeit
vom Ultraschallsender zum Ultraschallempfianger ermittelt werden kann, da bis jetzt kein mathematisch
Inverses zur ,,Modulo Funktion“ existiert [51].

Die Phasendifferenzmessung kann fiir die Durchflussmessung mittels Fluidistor verwendet werden und
kann die Laufzeit der Ultraschallwellen sehr prazise innerhalb einer Periode des Referenzsignals auflosen.
Fiir eine absolute Messung der Laufzeit ist das Verfahren alleine jedoch ungeeignet, da das Messergebnis
mehrdeutig ist. Es existiert keine Information iiber die Anzahl der verschobenen ganzen Perioden.

3.2.2 Resonanzsprungverfahren

Zur Eliminierung der Mehrdeutigkeiten in der Phasendifferenzmessung wurde das Resonanzsprungverfah-
ren entwickelt. Zuerst wird das Prinzip und der technisch nutzbare Effekt erlautert und anschlieend wird
das Resonanzsprungverfahren validiert.

Prinzip

Fiir das Resonanzsprungverfahren muss der Ultraschallsender mit einer Frequenz leicht iiber oder unter
seiner Eigenfrequenz betrieben werden. Beispielsweise bei 290 kHz, wenn die Eigenfrequenz 310 kHz
betragt. Das elektrische Anregungssignal des Ultraschallsenders wird fiir eine Periode entkoppelt, siche
Abb. 3.8. Dies fiihrt bei dem Ultraschallwandler nicht zu einer Unterbrechung des Schallwellenaussendens,
sondern dieser geht in eine freie gedampfte Schwingung {iber. Dabei dndert der Ultraschallwandler sehr
schnell ohne dufieres Einwirken seine Frequenz hin zu seiner Eigenfrequenz: Die Periode wird kleiner
T-xkT. Der Wandler beginnt in Resonanz zu schwingen. Nach der Entkopplung wird der Ultraschallwandler
wieder leicht neben der Eigenfrequenz angeregt. Der Ultraschallwandler &dndert seine Frequenz wieder hin
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zur Anregungsfrequenz, die Periode wird groRer T+ xT. Anschliel3end schwingt der Wandler wieder mit
der Anregungsfrequenz, der Periode T.

Ultraschall Signal

AVAVAVAVAV,

< ——— >~ — - < — -~ —
LT AT T AT T T AT IA T T
C B A c B A

Abbildung 3.8: Schematische Darstellung des Resonanzsprungverfahrens. Die Entkopplung des elektri-
schen Ansteuerungssignals fiir eine Periode fiihrt zu einer Frequenzmodulation der Schall-
wellen, gekennzeichnet durch die Periodendnderung T-xT und T+xT mit {x | 0 < k < 1}.
Die Abschnitte A, B, C stellen jeweils das Aquivalent von elektrischem zu Ultraschallsignal
dar.

Die deutliche Signaldnderung (Abb. 3.9) im Phasendifferenzsignal (Kapitel 3.2.1) ist auf die zeitlich schnelle
Frequenzmodulation des Resonanzsprungverfahren zuriickzufiihren. Die rot markierten Abschnitte A, B, C
zeigen die Auswirkung der einzelnen Abschnitte des Resonanzsprungverfahren (Abb. 3.8) auf das Phasen-
differenzsignal. Dabei ist im Abschnitt B zu erkennen, dass die Phasendifferenz ¢ zu erst geringer wird
(T-xT) und anschlieRend groRer (T+xT). Diese Anderung kann sehr gut, z.B. mittels Korrelation detektiert
werden. Der Abstand T zwischen dem Entkopplungssignal (orange) und der Phasendifferenz (lila) gibt
Aufschluss iiber die Signallaufzeit vom Ultraschallsender zum Ultraschallempfanger. Da die x-Achse t die
ganzzahlige Anzahl der Perioden des Referenzsignals darstellt (Kapitel 3.2), gibt T genau an, um wie viele
ganzzahlige Perioden das Empféngersignal zum Referenzsignal verschoben ist. Die notwendige Information
zur Laufzeitbestimmung, welche bei der Phasendifferenzmessung ohne Resonanzsprungverfahren nicht
ermittelt werden kann.
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Abbildung 3.9: Schema des Phasendifferenzsignals bei Anwendung des Resonanzsprungverfahrens. Die
orange Flanke markiert die Entkopplung des Ultraschallwandlers fiir eine Anregungsperi-
ode. Das lila Signal zeigt das Ergebnis der Phasendifferenzmessung. Der Abstand T ist
von der Laufzeit der Ultraschallwellen abhangig.
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Theorie und Simulation

Ein Ultraschallwandler kann als mechanisches Feder-Masse-Dampfer System (Abb. 3.10a) oder als elektri-
scher RLC Schwingkreis (Abb. 3.10b) modelliert werden [52, 53, 54, 55], siehe Kapitel 2.7. Wenn man die
Masse in Abbildung 3.10a in der vertikalen Achse auslenkt und anschlieend sich selbst iiberlésst, beginnt
die Masse zu schwingen. Da es sich um eine geddmpfte Schwingung ohne konstante dufere Anregung
handelt, wird das System nach dem Hookeschen Gesetz mit seiner Eigenfrequenz in Resonanz schwingen
[7]. Das System fiihrt eine freie gedampfte Schwingung aus.

774
L
Feder |_f| Dampfer = C, R
C
T

(a) mechanisches Modell des Ultraschallwandlers (b) elektrisches Modell des Ultraschallwandlers

Abbildung 3.10: Analogie des piezoelektrischen Ultraschallwandlers

Das Resonanzsprungverfahren basiert auf dem physikalischen Effekt der freien geddmpften Schwingung.
Wenn der Ultraschallwandler leicht neben seiner Eigenfrequenz angeregt wird und anschlieend die duldere
Anregung entkoppelt wird, so geht der Ultraschallwandler in eine freie geddmpfte Schwingung iiber und
beginnt in Resonanz zu schwingen.

Im folgenden werden nun diverse Simulationen mit LTSpice, welche auf dem Butterworth van Dyke
Modell (Kapitel 2.7) basieren, hinsichtlich des Resonanzsprungs durchgefiihrt. Hierfiir werden jeweils
transiente Simulationen durchgefiihrt und mit Hilfe der FFT (Fast-Fourier-Transformation) das Spektrum
analysiert. Die Bauteilwerte der Simulation konnen aus der Tabelle 3.1 entnommen werden. Dabei wird
die Serienresonanz f; und die Giite Q wie in Gleichung 2.13 berechnet. B steht hierbei fiir die Bandbreite,
bestimmt {iber die 3dB-Eckfrequenzen, siehe Kapitel 2.7.

Tabelle 3.1: Simulationswerte, angelehnt an [56]

Bauteile Werte a | Werte b | Werte ¢
Kondensator C; 90 pF 90 pF 90 pF
Spule L 19.9mH | 19.9mH | 19.9mH
Widerstand R 5k 2k 0.5k
Kondensator C 14.1pF | 14.1pF | 14.1pF
Giite Q 7.5 17 43
Serienresonanz f; | 300kHz | 300kHz | 300 kHz

In der ersten Simulation wird der Resonanzsprung mit den Modell-Werten a simuliert, sieche Tabelle 3.1.
Die Anregungsfrequenz betragt 280 kHz. Daraus ergibt sich das Spektrum in Abbildung 3.11a. Abbildung
3.11b zeigt den Resonanzsprungeffekt fiir das Ausschalten der Anregung fiir eine verschiedenen Anzahl
an Perioden. Dabei féllt auf, dass bereits das Ausschalten fiir eine Periode reicht, damit das Modell die
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Resonanzfrequenz von 300 kHz erreicht. Weitere Perioden des Ausschaltens fiihren lediglich zu einer
Verringerung der Amplitude, da es sich um eine gedampfte Schwingung ohne Anregung handelt. Fiir ,,5
Perioden® und ,,9 Perioden“ lasst sich im Spektrum kein Unterschied mehr erkennen, da die Amplitude
bereits stark abgenommen hat. Die beiden Kurven liegen iibereinander.

20 20 ; ; ; ; ; ; ; T T T T T 1T
- |——1 Periode
| ! |——2 Perioden
g 0 g 0 27\ 5 Perioden ||
S S 1 1 ; ‘13379Perioden
(&) () | [ | R
E BTN
Tg % TR L
< —40 < —40 L]
—60 —60 L R
10° 10° 106 107
Frequenz (Hz) Frequenz (Hz)
(a) Spektrum bei Anregung mit 280 kHz (b) Spektrum nach Anregungsstopp

Abbildung 3.11: Simulation des Resonanzsprungs mit unterschiedlicher Anzahl an ausgesetzten Perioden
der Anregung.

In der nachsten Simulation (Abbildung 3.12) sollen verschiedene Giiten, siehe Tabelle 3.1 simuliert
werden. Die Abbildung 3.12a zeigt das Spektrum bei der Anregungsfrequenz 280 kHz. Die Abbildung 3.12b
zeigt das Verhalten des simulierten Ultraschallwandlers, nachdem die Anregung gestoppt wurde. Der
Ultraschallwandler geht in die Serienresonanz iiber.
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(a) Spektrum bei Anregung mit 280 kHz (b) Spektrum nach Anregungsstopp

Abbildung 3.12: Simulation des Resonanzsprungs mit verschiedenen Giiten.

Die folgenden Simulationen zeigen den Effekt von unterschiedlichen Abstinden der Anregungsfrequenz
zur Serienresonanzfrequenz. Hierbei wurden die Werte ¢ aus der Tabelle 3.1 verwendet. Erst wurden
grofdere Absténde ca. 17 % mit 250 kHz und 350 kHz Anregung in Abbildung 3.13 dargestellt. Anschlie-
Bend werden geringer Abstdnde in Abbildung 3.14 gezeigt. Hieraus wird ersichtlich, dass der Effekt des
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Resonanzsprungs mit steigendem Abstand der Anregungsfrequenz zur Serienresonanz zunimmt. Jedoch
nimmt die Anregungsamplitude bei steigendem Abstand zur Serienresonanz ab, wodurch der Signal zu
Rauschabstand verringert wird. Es entsteht ein ,Tradeoff*.
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Frequenz (Hz) Frequenz (Hz)
(a) 250 kHz Anregung und Resonanzsprung (b) 350 kHz Anregung und Resonanzsprung

Abbildung 3.13: Simulation des Spektrums fiir den Resonanzsprungs mit 50 kHz Abstand zwischen
Anregungsfrequenzen und Serienresonanzfrequenz.
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Abbildung 3.14: Simulation des Spektrums fiir den Resonanzsprungs mit Anregungen nahe der Serienre-
sonanzfrequenz.

In der folgenden Simulation wird der Zeitbereich analysiert, sieche Abbildung 3.15. Dabei wird in Abbildung
3.15a die Anregung nach ca. 0.1 ms fiir eine Periode ausgesetzt. Das zugrundeliegende Modell bedient
sich den Werten a, Tabelle 3.1. Hier lasst sich gut der Einbruch der Amplitude und der anschlief3ende
Einschwingvorgang erkennen. Dabei wird ebenfalls deutlich, dass das Resonanzsprungverfahren nicht
eindeutig der Amplitudenmodulation (AM) oder Frequenzmodulation (FM) zugeordnet werden kann. Fiir
AM spricht, dass die Amplitude der Anregung fiir eine Periode auf 0V liegt und damit auch die Amplitude
des Ultraschallwandlers abnimmt. Fiir FM spricht, dass sich die Frequenz des Ultraschallwandlers hin zu
seiner Serienresonanz dndert. Ein wesentlicher Vorteil des Resonanzsprungverfahren ist die einfach Art
der Modulation mittels Anregungsstopp und der damit verbundenen Frequenzinderung. Diese Anderung
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kann mittels Komparator detektiert werden und benoétigt keinen teuren und schnellen Analog zu Digital
Wandler (ADC).

In Abbildung 3.15b wird nur der Ausschwingvorgang mit den Modellwerten ¢ (Tab. 3.1) betrachtet. Hier
wurde der Wandler sehr weit von seiner Serienresonanzfrequenz angeregt. Dabei lésst sich erkennen,
dass das Modell keinen langsamen Ubergang von der Anregungsfrequenz hin zur Serienresonanzfrequenz
aufzeigt.
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Abbildung 3.15: Simulation des Zeitbereichs. Anregung ,IN“ in blau, Ultraschallwandler ,OUT" in orange.
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Abbildung 3.16: LTspice Simulation des Resonanzsprungs. Dabei weicht die Anregungsfrequenz jeweils
um 6.5 % von der Eigenfrequenz ab. Die blaue Kurve stellt die FFT des Ultraschallwandler-
Signals wahrend der Anregung dar, die orange Kurve jeweils die FFT, nachdem die Anre-
gung entkoppelt wurde.

Abbildung 3.16 zeigt die LTspice Simulationsergebnisse fiir den Resonanzsprungeffekt. Das verwendete Mo-
dell des piezoelektrischen Ultraschallwandlers in Luft ist auf die Quelle [57] zuriickzufiihren und stellt dabei
eine Erweiterung des Modells aus Abbildung 3.10b dar. Der Ultraschallwandler wurde 10 Perioden lang mit
einer 6.5 % von der Eigenfrequenz abweichenden Sinusfrequenz angeregt und anschlief3end entkoppelt.
Dabei wurde jeweils wahrend der Anregung und nach der Anregung das Spektrum des Ultraschallwandler-
Signals mit Hilfe der schnellen Fourier-Transformation (FFT) analysiert. Man erkennt deutlich den zuvor
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beschriebenen Effekt des Ubergangs zu einer freien gedimpften Schwingung. Die Amplitude des orangen
Signals ist niedriger, als die des blauen Signals und es stellt sich jeweils die Resonanzfrequenz ein. Damit
kann auch am erweiterten Modell des piezoelektrischen Ultraschallwandlers der Resonanzsprungeffekt

gezeigt werden.

Messung

Im Folgenden wird der Resonanzsprungeffekt mit einer Messungen validiert. Hierfiir wurden zwei Ultra-
schallwandler von der Firma Seco Sensor mit einer Arbeitsfrequenz von 300 kHz =10 kHz [58] im Abstand
von [ = 48 mm angeordnet. Die S11 Parameter der Wandler kénnen der Grafik 3.17a entnommen werden.
Dabei stehen die Minima jeweils fiir die Resonanzfrequenzen der Wandler, da hier die Amplitude der Refle-
xion (S11) am geringsten ist und damit die abgestrahlte Leistung am grolten ist. Die Resonanzfrequenz
erster Ordnung des Ultraschallsenders liegt bei 310 kHz, die des Empféngers bei 298 kHz. Abbildung 3.17b
zeigt die Charakterisierung der Ultraschallstrecke. Dabei fallen die beiden Maxima bei ca. 310 kHz und
420 kHz auf, welche hauptséchlich auf die Resonanzfrequenzen des Senders zuriickzufiihren sind. Dabei
ist die Amplitude bei 310kHz grof3er, da fiir diese Frequenz die Anpassschicht der Ultraschallwandler

ausgelegt ist.
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Abbildung 3.17: Vermessung der Ultraschallwandler und der Ultraschallstrecke

c  343m 343

A=S= 2S5 1 116mm; — 05— 1.104mm = AX = 12m 3.1
F 307.3kHz * 310.7 kHz H (3.1)

l 48 mm A
Coo O 43 = 43.AA=0516mm = = (3.2)

A 1.11 mm 2

Aufféllig ist auBerdem, dass der Amplitude der Kurve scheinbar ein hoherfrequentes sinusférmiges Signal
iiberlagert ist. Dies ist auf die Reflexionen der Ultraschallwellen zwischen den Wandlern zuriickzufiihren,
siehe Kapitel 3.2.8. Ein lokales Minima liegt z.B. bei 307.3 kHz, das darauf folgende bei 310.7 kHz. Berechnet
man nun die Differenz der Wellenlénge bei einer Schallgeschwindigkeit in Luft von 343 ¢ [42], dann erhélt
man A = 12pum (siehe Gl. 3.1). Da der Abstand zwischen den beiden Ultraschallsensoren 48 mm betragt
(mit A im Durchschnitt 1.11 mm), sind ungeféhr 43 Wellen vom Ultraschallsender zum Empfianger notig.
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Dies fiihrt beim Empfénger genau um eine % Verschiebung und damit wieder zu einem lokalen Minima
(Gl. 3.2).
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Abbildung 3.18: Messung des Ultraschallwandler-Frequenzspektrums bei einer 290 kHz Anregung

In Abbildung 3.18 wird das Spektrum des Ultraschallempféangers mit und ohne Resonanzsprungverfah-
ren dargestellt. Dabei wurde der Ultraschallwandler mit der selbst entwickelten Experimentierplattform
[59] mit einem 290 kHz Sinus angeregt (Abb. 3.18a). Fiir das Spektrum mit Resonanzsprung wurde die
sinusformige Anregung nach 511 Perioden fiir eine Periode entkoppelt (Abb. 3.18b). Das gemessene
Spektrum mit Resonanzsprung zeigt den deutlichen Ubergang zu den schwach gedimpften Frequenzen der
Ultraschallstrecke, wie in Abbildung 3.17b. Dabei konnen auch deutlich die periodischen % Dampfungen
im Spektrum erkannt werden.

Die wesentlich geringere Amplitude des Resonanzsprungeffekts ist auf das Periodenverhéltnis 511:1 und
der gedampften Schwingung zuriickzufiihren. Damit kann gezeigt werden, dass der Ultraschallwandler
beim voriibergehenden Entkoppeln der Anregung nicht nur in eine gedampfte Schwingung iibergeht,
sondern auch in Resonanz zu schwingen beginnt. Dieser Effekt wird hier als Resonanzsprung bezeichnet.

3.2.3 Kombination der Phasenverschiebung und des Resonanzsprungverfahrens zur
Laufzeitbestimmung im Fluidistor

In diesem Abschnitt wird die Bestimmung der Laufzeit aus der Kombination der Phasendifferenz und des
Resonanzsprungverfahrens im Fluidistor erlautert. Dabei wird der Ultraschallsender periodisch mit dem
elektrischen Signal (Abb. 3.19a) angeregt. Dieses besteht jeweils aus 511 sinusférmigen Anregungen mit
einer Amplitude von 12V und einer Periode von 0V Anregung (Kurzschluss).
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Abbildung 3.19: Gesendetes und empfangenes Phasendifferenzsignal zur Laufzeitmessung.

In Abbildung 3.19b werden 4 s des empfangenen, vermessenen Phasendifferenzsignals dargestellt. Dabei
erkennt man das sinusférmige Schwingen mit einer Frequenz von ungefdhr 2 Hz. Diese Schwingung ist auf
die Fluidschwingung im Oszillationskanal des Fluidistors zuriickzufiihren, mit welcher man mit Hilfe des
Fluidistorprinzips den Durchfluss berechnen kann [41].
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Abbildung 3.20: VergréRBerung des Phasendifferenzsignals beim Empfanger.

Die beiden Abbildungen 3.20 vergrof3ern jeweils das Phasendifferenzsignal am Empfanger. Dabei erkennt
man die fiir das Resonanzsprungverfahren typischen Signalspitzen. Die Signalspitzen mit einer deutlich
geringeren Amplitude sind die jeweiligen Reflexionen des Ultraschalls. Mit Hilfe des Resonanzsprungver-
fahren kann die Anzahl der ganzen verschobenen Perioden zwischen Referenzsignal und Empfiangersignal
bestimmt werden, siehe Kapitel 3.2.2. In Kapitel 3.5.4 wird die Berechnung mittels Korrelationsalgorithmus
genau erlautert. Hier ergibt der Korrelationsalgorithmus beispielsweise T = 40. Dies bedeutet, dass das
Phasendifferenzsignal am Empfanger um 40 Perioden zum Referenzsignal verschoben ist. Da jedoch das
Medium im Fluidistor oszilliert, schwingt auch die Phasendifferenz (. Fiir die Laufzeitbestimmung ist
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meistens die Schalllaufzeit bei einem unbewegten Medium interessant. Hierfiir kann die Fluidschwingung
im Phasendifferenzsignal z.B. mit einem Mittelwertfilter kompensiert werden, oder die Phasendifferenz
wird am Wendepunkt des Sinus-Signals erfasst, da sich in diesem Punkt die Laufzeiterhohung und Laufzeit-
verringerung genau ausgleichen. In Abbildung 3.19b liegt dieser bei etwa ¢ = 1.27x. Nun kann die absolute
Laufzeit zwischen Ultraschallsender und Ultraschallempfanger nach der Gleichung 3.3 berechnet werden.
Daraus ergibt sich in diesem Beispiel bei einer Ultraschallsender-Frequenz von 290 kHz eine Schalllaufzeit
von t = 140.121 ps vom Ultraschallsender zum Empfanger.

1 1
Laufzeitt = - } + - ﬁ; f = Ultraschallsender-Frequenz (3.3)
7'r .

Fiir das folgende Beispiel wurde der Abstand zwischen den beiden Ultraschallsensoren fiir 20 s stufenweise
verringert (ca. 4 mm) und anschlielend wieder erhoht (ca. 3 mm). Abbildung 3.21 zeigt dabei die Mes-
sung der Phasendifferenz ¢, bei welcher bereits die Signalspitzen des Resonanzsprungverfahren gefiltert
wurden. Zusitzlich wird die Anzahl der ganzen Periodenverschiebungen T dargestellt, welche mittels
Resonanzsprungverfahren ermittelt werden.
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Abbildung 3.21: Der Abstand zwischen den beiden Ultraschallsensoren wird stufenweise bis zum Zeit-
punkt 20 s verringert und anschlieRend wieder erhoht.

Hierbei ist sehr gut zu erkennen, dass die Phasendifferenz ¢ immer nur genau eine Periode 27 auflost.
Wenn das Phasendifferenzsignal ¢ nah bei 0 ist und der Abstand weiter verringert wird, dann springt die
Phasendifferenz um 27. Das Resonanzsprungverfahren gibt die Anzahl der ganzen 27 Phasenverschiebun-
gen T an und wird bei dem Sprung des Phasendifferenzsignal ¢ von 0 auf 27 um 1 verringert. Wichtig
hierbei ist, dass das Resonanzsprungverfahren unabhéngig von der Anzahl der einzelnen Spriinge der
Phasendifferenz ¢ arbeitet. Wenn beispielsweise das System ausgeschaltet und in diesem Zustand der
Abstand zwischen den beiden Ultraschallsensoren verdndert wird und anschlief3end das System wieder
eingeschaltet wird, dann wird weiterhin der korrekte Abstand gemessen. Es wird kein Zahler benétigt,
welcher die Anzahl der 27 Spriinge des Phasendifferenzsignals ¢ mitzahlt.

Wenn man nun aus den Werten ¢ und t nach der Formel 3.3 die Laufzeit berechnet, erhélt man die
Abbildung 3.22. Diese zeigt wie die Schalllaufzeit in den ersten 20 s abnimmt, da der Abstand der Ul-
traschallwandler stufenweise verringert wurde und anschlie3end die Laufzeit wieder zunimmt, da der
Abstand wieder stufenweise vergrofSert wurde.
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Abbildung 3.22: Ergebnis der Laufzeitmessung, wenn die aus Abb. 3.21 verwendeten Werte ¢ und t nach
der Gleichung 3.3 zur Laufzeitbestimmung verwendet werden.

3.2.4 Ultraschallsensoren

Fiir die Ultraschallmessungen wurden SC029 piezoelektrische Keramik-Ultraschallwandler (Tab. 3.2) von
der Firma Seco Sensor mit einer schmalen Schallkeule verwendet (Abb. 3.23), welche mit einer Anpass-
schicht fiir Luft konzipiert sind. Diese unterstiitzt den Ubergang der Schallwelle vom piezoelektrischen
Material zum Gas und steigert die Effizienz [60]. Die Ausschwingzeit (die Zeit bis der Sensor nach Abschal-
ten der Anregung nicht mehr schwingt) wird mit ca. 150 us angegeben, die Arbeitsfrequenz mit 300 kHz
+10kHz [58]. Diese ist dabei ein guter Kompromiss zwischen Dampfung und Prézision. Mit steigender
Ultraschallfrequenz nimmt die Ddmpfung pro Strecke zu [42], wodurch die Signale eine hohere Verstarkung
benotigen und das Signal-Rausch-Verhéltnis zunimmt. Jedoch ermoglicht eine groRere Frequenz auch
schnellere Anstiegszeiten und damit steilere Flanken zur Detektion der Phasendifferenz.

Tabelle 3.2: Technische Eigenschaften des SC029 piezoelektrischen Wandlers [58]

Arbeitsfrequenz 30010 kHz
Durchmesser 10 mm
Ausschwingzeit <150 ps
Offnungswinkel Schallkeule | <20°

elektrische Metallhille

Kontaktierung Vergussmasse

Anpassschicht

Abbildung 3.23: Ultraschallwandler SC029 der Firma Seco Sensor
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3.2.5 Ansteuerung/Platine

Abbildung 3.24 zeigt die neu entwickelte Platine, mit welcher die Ansteuerung der Ultraschallwandler, des
Drucksensors und des Temperatursensors durchgefiihrt wird, sowie die anschlielfende Datenverarbeitung
mittels Field Programmable Gate Array (FPGA). Dabei enthilt die Platine folgende Teile:

* rauscharme Spannungsversorgung fiir +15V und £5V [61]
* FPGA zur Datenverarbeitung [62]

 Ultraschallsender und Ultraschallempfanger-Schaltung [59]
* Drucksensor [63]

* Temperaturmessung fiir 4-Leiter Platinelement [64]
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Abbildung 3.24: Platine zur Gas- und Reinheitsanalyse

Die Platine ermdglicht die Ansteuerung der Ultraschallsensoren fiir das Resonanzsprungverfahren und die
anschlief3ende Phasendifferenzmessung. Dabei dient ein Digital-zu-Analog-Konverter (DAC) zur Signal-
Generierung, welches gefiltert und verstarkt die Anregung des Ultraschallsenders steuert. Die Empfanger-
schaltung besteht aus mehreren kaskadierten Bandpass-Verstirkern und einem Komparator. Die rauscharme
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Spannungsversorgung mit 0.8 uV Effektivwert-Rauschen ermoglicht eine saubere Verstidrkung von 55 dB
[61]. Der Komparator konvertiert das empfangene sinusformige Ultraschallsignal in ein rechteckférmi-
ges Signal zur Weiterverarbeitung im FPGA. Dabei kann der Komparator Signalstdrkednderungen im
Bereich von 0.25 bis 5V (26 dB) kompensieren (Abb. 3.25) [65]. Diese entstehen z.B. durch Druck- oder
Temperaturdnderungen des schalltragenden Mediums. [59]

Amplitude

Ultraschall
Empfanger
Signal

Komparator
Signal

Abbildung 3.25: Der Komparator schaltet immer im Wendepunkt des Ultraschallempfanger-Signals und
ermdoglicht damit eine geringere Abhangigkeit der Signaldampfung.

3.2.6 Messunsicherheit

Die maximale Auflosung der Laufzeit ist von der Prézision der vermessenen Phasendifferenz ¢ abhéngig. Die
Messung mittels FPGA wird im Kapitel 3.5.2 genau erldutert. Die Abtastfrequenz betragt 290 MHz, daraus
ergibt sich als kleinste zeitliche Auflosung der Phasendifferenz ca. 3.45ns. Die Verzogerungsédnderung
des LT1719 Komparators ist mit 0.65 ns iiber 26 dB Amplitudenidnderung spezifiziert [65] und liegt damit
deutlich unter der Auflésungsgrenze.

Offsets, welche durch Laufzeiten der elektrischen Schaltung, Kabel usw. verursacht werden, konnen mittels
Kalibrierung kompensiert werden, siehe Kapitel 3.6.3. Damit ergibt sich eine Auflosung von bzw.
3.45ns.

1
290 MHz”

3.2.7 Messaufbau

Zur Vermessung der Laufzeit mittels Ultraschallsensoren wurde folgender Messaufbau konzipiert: Er besteht
aus zwei gegeniiberliegenden Ultraschallsensoren, einem Temperatursensor und dem Lineartisch, mit
welchem geringste Abstandsdnderungen prazise eingestellt werden konnen. Der Lineartisch ,,7T173-20“ der
Firma Standa ist mit einer Ablesegenauigkeit von 10 pm und einer Einstellsensitivitdt von 1 pm spezifiziert
[66].

Der Messaufbau (Abb. 3.26) befindet sich in einer durchsichtigen und abgedichteten Box, da bereits
geringste Luftzirkulation Einfluss auf das Messergebnis haben. Um mogliche Temperaturdanderungen
wiahrend der Messung zu erkennen, wurde der Temperatursensor in der Messstrecke zwischen den beiden
Ultraschallwandlern positioniert. Damit die Messergebnisse moglichst wenig beeinflusst werden, kann der
Lineartisch ohne Offnen der Box manuell von auf3en justiert werden.
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Ultraschall-
Empfanger

Temperatur-
Sensor

Lineartisch

Abbildung 3.26: Lineartisch-Messaufbau zur Vermessung der Laufzeit bei Abstandsanderungen im Mi-
krometerbereich (um).

3.2.8 Ultraschallreflexionen

In diesem Abschnitt werden das Entstehen von Ultraschallreflexionen, deren Auswirkungen und die
Verhinderung, bzw. Abschwéachung behandelt.

Erste Testmessungen mittels des Lineartisches (Kapitel 3.2.7) ergaben, dass eine lineare Anderung des
Abstands der beiden Ultraschallsensoren zu keiner linearen Anderung der Phasenverschiebung gefiihrt hat
(Abb. 3.27a). Die Vermutung, dass dieser Effekt auf Reflexionen des Ultraschalls zuriickzufiihren ist, wurde
mit einer Simulation tiberpriift. Zur Beschreibung der Phasenbeziehung wird die komplexe Gleichung 3.4
verwendet: Mit der Dampfung D, dem Abstand d, der Wellenldnge A und dem Reflexionsfaktor R. Dabei
dient der erste Teil der Gleichung der einfachen Wegstrecke vom Sender zum Empféanger. Der zweite
Teil beschreibt die erste Ordnung der Reflexion, also jeweils eine Reflexion an Empfénger und Sender
und der damit verbundenen dreifachen Wegstrecke. Abbildung 3.27b zeigt den Phasenverlauf von Z. Die
deutliche Ahnlichkeit der Kurvenverldufe zwischen der Messung (Abb. 3.27a) und der Simulation (Abb.
3.27b) weisen auf einen Zusammenhang hin.

27 27

9 9 I D I N
> 37/2 > 37/2 ‘ | |
g c | | |
% g l l l

% 7'r § 7"\,,,,,,1‘ ,,,,,, l— — — - — — ‘L,,,,,J
rc '-U | | |
g = l l l
% % | | |

£ b2 £ op2p
0 | | 0 1 1 1

50 50.5 51 51.5 52 50 50.5 51 51.5 52
Abstandsédnderung (mm) Abstandsédnderung (mm)
(a) Messung (b) Simulation ¢(2)

Abbildung 3.27: Phasendifferenz bei linearer Abstandsanderung der beiden Ultraschallsensoren

Z=D-e®%) L R2.3D . (™% (3.4)
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Zur Dampfung der Ultraschallreflexionen reicht eine einfache Amplitudenverringerung des Senders nicht
aus, da die Dampfung D (Gl. 3.4) nur linear in die Gleichung einfliel3t. Wesentlich effektiver wére hier
den Reflexionsfaktor R zu verringern, da dieser quadratisch in die Gleichung mit einflie3t. Dies kann z.B.
mittels einer zusétzlichen Materialschicht geschehen. Das ist jedoch héufig in der Praxis mit viel Aufwand
verbunden. Eine weitere Moglichkeit bietet das verringern der empfangenen Streuung. Hierfiir wurde
ein Aufsatz fiir den Ultraschallwandler mittels 3D Druck entwickelt (Abb. 3.28). Dieser verringert das
Empfangen von gestreutem Ultraschall.

(a) 3D Modell des Aufsatzes (b) Ultraschallwandler mit Aufsatz

Abbildung 3.28: Aufsatz fiir den Ultraschallwandler zur Verringerung von Reflexionen

Abbildung 3.29 vergleicht die Effektivitdt des entwickelten Aufsatzes gegeniiber dem reinen Ultraschall-
wandler. Hierflir wurde der Sender immer bei der steigenden Flanke des Triggers (orange) mit 8 Impulsen
in der Resonanzfrequenz angeregt. Das Empféngersignal (blau) zeigt bei den reinen Ultraschallwandlern
deutlich Reflexionen bei ca. 0.7 s und weitere Reflexionen bei ca. 1.2s (Abb. 3.29a). Im Gegensatz dazu
konnen keine Anzeichen von Reflexionen bei den Ultraschallwandlern mit Aufsatz erkannt werden (Abb.
3.29b).

Lediglich eine Verringerung der Amplitude fiihrt nicht zur Ausléschung von Reflexionen. Dies wird deutlich,
wenn man die ersten Reflexionen bei ca. 0.7s (Abb. 3.29a) betrachtet. Hier ist die Amplitude bereits
geringer, als bei den Ultraschallwandlern mit Aufsatz, es kommt jedoch zu weiteren Reflexionen bei ca.
1.2s.

| —— Trigger | — Trigger |
4 . SR 4 . e
—— Signal | —— Signal |
c 2 T E B W W
Q | | | Q | |
hw} | | | ho) | |
z 0 | | | = | 1
a, l l l a, l l
E _2 B 7\ 777777 L \7 i | E 777777 L \7 B |
< l 1 l < ' l
-4 R R - A SR e
| | | | | |
0 0.5 1 1.5 1 1.5
Zeit (s) Zeit (s)
(a) normaler Ultraschallwandler (b) Ultraschallwandler mit Aufsatz

Abbildung 3.29: Messung des empfangenen Ultraschallsignals nach einer Anregung des Senders mit 8
Impulsen in der Resonanzfrequenz.
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Abschlief3end wird iiberpriift, ob eine lineare Abstandsdnderung zwischen den beiden Ultraschallwandlern
nun zu einer linearen Phasenverschiebung fiihrt. Hierfiir wurde die Messung wiederholt und mit der
Simulation ohne Reflexionsterm verglichen. Abbildung 3.30 zeigt jetzt ein lineares Verhalten zwischen der
Abstandsdnderung und der Phasenverschiebung, bzw. Phasendifferenz im Rahmen der Messunsicherheit
des Lineartisches.

Das lineare Verhalten ist zudem fiir die spatere Gasanalyse entscheidend. Hier wird zwar nicht der
Abstand der beiden Ultraschallwandler variiert, jedoch dndert sich die Schallgeschwindigkeit und damit
die Wellenldnge A (Gl. 3.4).
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Abbildung 3.30: Phasendifferenz bei linearer Abstandsanderung der beiden Ultraschallsensoren ohne
Reflexion

3.3 Temperatur

In diesem Kapitel werden die einzelnen Bestandteile der Temperaturmessung erldutert. Zuerst wird der
in Kooperation mit der Firma Esters Elektronik GmbH entwickelte Platin-Temperatursensor und dessen
Kalibrierung vorgestellt. Anschlie@end wird die elektrische Schaltung zum Auslesen des Sensorwerts
erldutert und abschliel3end die Messunsicherheit prasentiert.

3.3.1 Prinzip

Im Bereich von 13.8K bis 1234.9 K werden fiir Prazisionsmessungen Platin-Elemente empfohlen [67].
Hierfiir existieren bestehende DIN Normen (DIN EN 60751) zur Klassifizierung der Messtoleranz . Die
hochste Genauigkeit bietet die Klasse AA mit einer Unsicherheit von 4(0.1°C + 0.0017 - | T|) [68]. Die
Reinheitsanalyse wiirde erheblich an Prizision verlieren, wenn die Temperatur lediglich mit dem indus-
triellen Standard vermessen wiirde (Kapitel 4.3.1). Zusitzlich sind herkémmliche Temperatursensoren
mit einer relativ grof3en thermischen Masse behaftet und kénnen damit nur zeitverzogert auf dynamische
Temperaturdnderungen in Gasen reagieren. Dies ist vor allem bei Gasen mit einer geringen Masse, bei-
spielsweise Wasserstoff oder Helium, ein Problem. Aus den beiden Griinden: Prézision und Messdynamik
wurde ein komplett neuer Temperatursensor entworfen. [69]

Abbildung 3.31 zeigt den neu entwickelten Temperatursensor. Dieser besteht aus einem Gehduse mit
Dichtung zur leichten Integrierbarkeit in den Fluidistor und 4 Anschliissen zur prazisen 4-Leiter-Messung.
Die beiden Spitzen in gelb dienen zur Fithrung des Platindrahts und sind mittels SLA 3D Drucktechnik
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hergestellt. Der Platindraht ist lediglich 15 pm dick und kann mit dieser geringen thermischen Masse her-
vorragend auf Temperaturdnderungen reagieren. Eine ausfiihrliche Beschreibung des Temperatursensors
kann der Quelle [69] enthommen werden.

4-Leiter Verguss-
Anschluss masse

flihrung
Gehause mit
Dichtung M

1 mm
-

Abbildung 3.31: Aufbau des neu entwickelten Temperatursensors [69]

3.3.2 Kalibrierung des neuen Sensors

Fiir die Kalibrierung des neuen Platin-Temperatursensors wird zuerst der Messaufbau erklart und anschlie-
Rend die Kalibrierergebnisse présentiert.

Messaufbau

Abbildung 3.32 zeigt den Temperatur-Kalibriermessstand mit allen verwendeten Messgeraten.

Zu vermessender Sensor
5615 Referenz

PT1000
Temperatursensor

\ 7320 Temperaturbad

— 34465A Multimeter

DAQ970A
Messstellenumschalter

. 3458A Multimeter
pEEEER: (8.5 Stellen)

Abbildung 3.32: Aufbau des Kalibriermessstandes [69]

Da der Platindraht keine genau vorgegebenen Linge besitzt muss jeder Sensor einzeln kalibriert werden.
Hierfiir wurde ein Temperatur-Kalibriermessstand aufgebaut. Dieser besteht aus einem Temperaturbad
mit welchem die Referenz und der zu vermessende Sensor hochgenau auf moglichst derselben Tempe-
ratur gehalten wird. Der Messstellenumschalter ermoglicht die 4-Leiter-Messung des Widerstands mit
dem 8.5-Stellen-Multimeter zwischen der Referenz und dem zu vermessenden Sensor. Der zuséitzliche
Temperatursensor und das Multimeter sind zur Detektion der Umgebungstemperatur notwendig, damit
die hohe Préazision des 8.5-Stellen-Multimeters iiber den gesamten Messvorgang gewahrleistet ist. Die
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Kalibrierung des Temperatursensors ist bedingt durch die Messgeréte mit einer Unsicherheit von 21.6 mK
(k = 2) behaftet [69]. Dabei gibt der k Faktor die Erweiterung der Messunsicherheit an. Bei k = 1 bedeutet
dies, dass 68 % der Messwerte innerhalb der angegebenen normal verteilten (Gauf3-Verteilung) Unsicherheit
liegen. Bei k = 2 betrédgt die Wahrscheinlichkeit 95 %, so dass der Messwert innerhalb der angegebenen
normal verteilten Unsicherheit liegt. [42]

Kalibrierergebnisse

Abbildung 3.33 zeigt die Uberpriifung des kalibrierten Temperatursensors gegeniiber der Referenz. Hierfiir
wurden verschiedene nicht dquidistante Temperaturen mittels Kalibriermessstandes (Unsicherheit 21.6 mK
(k = 2)) angefahren und die Differenz zwischen Sensor und Referenz bestimmt [69].
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(a) Temperaturdifferenz: Referenz zu Sensor (b) Referenztemperaturverlauf

Abbildung 3.33: Uberpriifung des kalibrierten Sensors. Hierfiir wurden verschiedene Temperaturen ange-
fahren (b) und die Temperaturdifferenz zwischen der Referenz und dem Sensor gebildet
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Abbildung 3.34: Aufgrund der geringeren thermischen Masse reagiert der Sensor im Gegensatz zur
Referenz schneller auf dynamische Temperaturanderungen (Temperaturverlauf siehe
3.33b).
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Es ist zu erkennen, dass bei verschiedenen Temperaturen ein unterschiedlicher Offset entsteht. Dieser ist auf
die polynomiale Approximation und Interpolation der Kalibrierung zuriickzufithren und wird konservativ
mit 8 mK, also 16 mK (k = 2) geschétzt (Abb. 3.33a).

AT ist wihrend des Anfahrens einer neuen Temperatur grof3er, als der dargestellte Bereich (Abb. 3.33a).
Der komplette Bereich ist in Abbildung 3.34a dargestellt. Durch die wesentlich geringere thermische Masse
des Sensors gegeniiber der Referenz kann der Sensor schneller auf sehr dynamische Temperaturdnderungen
reagieren. Der Sensor detektiert wiahrend des Anfahrens eines neuen Temperaturniveaus die fallende
Temperatur schneller, als die Referenz (Abb. 3.34b). [69]

3.3.3 Messschaltung auf der Platine

Fiir die Temperaturmessung auf der Platine wird der integrierte Chip von Analog Devices AD7124 verwen-
det. Dieser kombiniert eine Stromquelle mit einem 24-bit ADC und eignet sich damit hervorragend zur
Messung des Widerstands, mit welchem anschliel3end die Temperatur berechnet werden kann.
Abbildung 3.35 zeigt die ratiometrische Widerstandsmessung auf der Platine. Der Platinsensor besteht
dabei aus dem eigentlichen Widerstand des Platindrahts Rpr und den Widerstianden der Anschlussleitungen
RL,. Die 1002 Widerstdnde und 1 pF Kondensatoren dienen als Anti-Aliasing Tiefpassfilter. Die Wider-
stdnde wurden moglichst gering gewihlt, damit der entstehende Fehler durch Leckstrome unterhalb der
Auflosungsgrenze des ADCs bleibt [70]. Der Widerstand des neu entwickelten Platinsensors liegt bei Raum-
temperatur im Bereich von 36 2. Die Schaltung ist fiir einen Messbereich von —40 °C bis 80 °C ausgelegt.
Der Widerstand Rg,s betragt 2 k(2 mit einer Toleranz von £0.01 % und einem Temperaturkoeffizient von
£0.05ppm/°C [71]. Fiir R, werden 120 2 verwendet.

Der Ausgang IOUTO speist den Platinsensor mit 1 mA Strom. Die beiden sehr hochohmigen Eingidnge AIN2
und AIN3 messen den Spannungsabfall iiber den Widerstand Rpr. Da jedoch kaum Strom in die beiden
hochohmigen Eingénge flie3t, wird die Spannungsmessung kaum durch die Leitungswiderstinde RL,
und RL3 beeinflusst. Die Toleranz der Stromquelle des AD7124 kann mittels der ratiometrischen Messung
kompensiert werden, so dass die Variation des Erregerstroms keinen Einfluss auf die Messung hat. Es wird
lediglich das Verhaltnis von Prazisionswiderstand und Platin Temperaturelement vermessen.
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Abbildung 3.35: Schaltung zur Temperaturmessung
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3.3.4 Messunsicherheit

Als nachstes wird die Messunsicherheit der zuvor vorgestellten Schaltung bestimmt. Diese kann auf die
Unsicherheit der Referenz aufgrund der ratiometrischen Messung zuriickgefiithrt werden. Die effektive
Auflosung des Analog-zu-Digital-Wandlers (ADC) betragt mit der verwendeten Konfiguration 17.5 bit [64].
Der Widerstand ergibt sich aus der Gleichung 3.5. Dabei steht Rpr fiir den vermessenen Widerstandswert,
ADC fiir den Ausgabewert des ADCs im Bereich von 0 bis 224, N fiir die maximale Auflésung des ADCs (hier
24 bit), R, fiir den Referenzwiderstand und G fiir die eingestellte Verstarkung (hier 32). Der maximale
Wertebereich der Widerstandsmessung fiir die vorgestellte Konfiguration betragt somit 125 ). Damit ergibt
sich bei 17.5 bit eine absolute prazise Genauigkeit von 0.67 mf2.

_ (ADC B 2N_1) - Rpef
PT — G. oN—1

(3.5)

Der 2 k() Referenzwiderstand ist mit einer Toleranz von 4-0.01 % spezifiziert. Dies wiirde zu einer Messun-
sicherheit von +6.25 m(2 fiihren. Um die Unsicherheit weiter zu verringern wurde der Referenzwiderstand
mit dem 8.5-Stellen-Multimeter neu vermessen. Daraus ergibt sich eine neue Toleranz von £0.0014 % (Tab.
3.3). Die Messunsicherheit der Widerstandsmessung auf der Platine kann damit auf £0.875 m{2 verringert
werden und liegt damit nahe an der absoluten prazisen Genauigkeit des ADCs.

Tabelle 3.3: Kalibrierung des Referenzwiderstands mit dem 8.5-Stellen-Multimeters (3458A) [72]
Widerstand 2 k2; Messbereich 10 kQ2

10 ppm Lesen + 0.5 ppm Messbereich

20m ) + 5mf2 = 25 m

(1 ppm Lesen + 0.1 ppm Messbereich) / °C

(2m® Lesen + 1 mf) Messbereich) / °C = 1m) / °C
25mf) + (1°C-3mf?) / °C = 28 mf2

28mQ2 / 2k = 0.0014% = 14 ppm

Zur Validierung der theoretischen Werte wurden 3 Widerstande mittels Temperaturbad auf einer moglichst
konstanten Temperatur gehalten und abwechselnd mit der hier vorgestellten Messschaltung (AD7124)
und dem 8.5-Stellen-Multimeter vermessen. Dabei wurde jeweils {iber 100 Messungen gemittelt (R) und
die Standardabweichung (o) berechnet (Tab. 3.4).

Tabelle 3.4: Widerstandsmessung Vergleich zwischen 8.5-Stellen-Multimeter (3458A) und AD7124

3458A AD7124 A = 3458A - AD7124
R = 33.1962Q; o = 45.95 12 R = 33.1961Q; o = 46.49 nQ |AR| = 1241
R = 38.8632(2; o = 55.56 {2 R = 38.8630(2; o = 42.26 nQ2 |AR| = 200 uf2
R = 46.8822Q); o = 82.19 12 R = 46.88222; o = 42.81 12 |AR| = 21puQ

Die Messreihen beweisen nicht, dass die Messschaltung mit absoluter Sicherheit Messergebnisse innerhalb
der Toleranz liefert. Es kann jedoch gezeigt werden, dass die Abweichungen zwischen dem 8.5-Stellen-
Multimeter und der Messschaltung sehr gering sind und innerhalb der Toleranz liegen.
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Fiir die gesamte Messunsicherheit der Temperaturmessung muss zundchst die Messunsicherheit der
Messschaltung von Ohm in Kelvin konvertiert werden. Hierfiir ist die Widerstandsénderung abhingig von
der Temperatur des Platinsensors relevant, siehe Gleichung 3.6 [7]. Dabei wird lediglich die erste Ordnung
der Taylorreihenentwicklung bei der Formel ,Widerstand zu Temperatur“ betrachtet, da der Platinsensor
iiber den gesamten Messbereich kalibriert ist und nicht lineare Abweichungen bereits in der polynomialen
Approximations- und Interpolationsunsicherheit enthalten sind.

Nun kann die gesamte Messunsicherheit der Temperaturmessung berechnet werden, mit +21.6 mK (k =
2) Kalibrierunsicherheit, +16 mK (k = 2) polynomiale Approximations- und Interpolationsunsicherheit
und +8.85mK (k = v/3) Messschaltungsunsicherheit (Gl. 3.7). Dabei wird die Alterung vernachlissigt
und angenommen, dass die Raumtemperatur der Messelektronik relativ konstant bleibt. Damit ergibt sich
eine gesamte Unsicherheit der Temperaturmessung von st = +29mK (k = 2).

—  —=18.85mK it Rsensor = 31 Q bet 0°C dao~ ——[7] (3.6)
.85mK; mz o et und o = .
(8 2 IZSensor ’ ensor 2‘311

_ (21'6mK>2+<16mK>2+(8'85mK>2—1438 K= +20mK(k=2) (3.7)
ST = 2 2 \/5 o oem - .

3.4 Druck

Fiir die Druckmessung wurde ein bereits bestehender absolut Drucksensor verwendet, bei welchem lediglich
der Wert ausgelesen werden muss. Da der Messaufbau des Gasanalysesystems (Kap. 3.6) fiir maximal
10 bar konzipiert ist, kann der relativ kostengiinstige Sensor HSCMAND150PA4A3 der Firma Honeywell
Sensing and Productivity Solutions verwendet werden. Dieser misst den absolut Druck von 0 bis 10.3 bar,
hat dabei eine Genauigkeit von 426 mbar (k = v/3) und eine Auflésung von 2.5 mbar [63].

3.5 Auswertung der Sensordaten mittels FPGA

In diesem Abschnitt wird die Verarbeitung der Sensordaten und die dahinter stehenden mathematischen
Algorithmen und Theorien mittels Field-Programmable-Gate-Array (FPGA) erlautert. Abbildung 3.36 gibt
dabei eine vereinfachte Ubersicht der einzelnen Module. Hauptséchlich wird hierbei auf die Ultraschall-
laufzeitbestimmung und die dabei verwendeten Algorithmen eingegangen. Fiir Temperatur und Druck
muss lediglich ein Datenbuswert ausgelesen werden und wird hier nicht ndher beschrieben.
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Abbildung 3.36: Schema der vereinfachten FPGA Programmstruktur

3.5.1 Signal-Generierung

Das erste Modul ist fiir die Ansteuerung des Ultraschallsenders und die Generierung des Referenzsignals
zustandig. Die Frequenz des Referenzsignals betragt 290 kHz und wird lediglich intern im FPGA benotigt.
Der Ultraschallsender wird mittels eines Digital-zu-Analog-Konverters (DAC) und verschiedenen Filter und
Verstarkerschaltungen angesteuert, siehe [59]. Dabei werden 511 Sinuswellen mit einer Frequenz 290 kHz
zwischen 12V und —12V erzeugt und anschlielend fiir eine Periode das Signal auf 0V gehalten, welches
fiir das Resonanzsprungverfahren notwendig ist.

3.5.2 Phasendifferenzmessung

Fiir die Laufzeitbestimmung ist die Messung der Phasendifferenz zwischen dem Referenzsignal und dem
empfangenen Signal die wichtigste Messung, da aus diesen Messwerten alle weiteren Informationen be-
rechnet und abgeleitet werden. Die Phasendifferenzmessung wird im Kapitel 3.2.1 beschrieben.

Die Messung der Phasendifferenz ist dabei sehr einfach umgesetzt (Abb. 3.37). Das empfangene sinus-
formige Ultraschallsignal wurde mittels Komparator in ein Rechtecksignal gewandelt (blau) und in den
FPGA eingespeist. Bei jeder steigenden Flanke des Referenzsignals (griin) beginnt der FPGA die steigenden
Flanken des Zahlertakts zu zdhlen, bis das empfangene Signal eine steigende Flanke aufweist. Das Ergebnis
stellt dann die Phasenverschiebung ¢ dar. Der Zdhler wird mit einer Frequenz von 290 MHz betrieben, das
Referenzsignal mit 290 kHz. Damit kann die Phasenverschiebung 27 in 1000 Schritte unterteilt werden.
Bei dem Zusammenspiel verschiedener asynchroner Frequenzen ist die Signalintegritdt zu beachten, siehe
[73].
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Abbildung 3.37: Schema der Phasendifferenzmessung im FPGA

3.5.3 Medianfilter des ,Modulo behafteten” Systems

Der Medianfilter dient als hervorragendes System zur Stabilisierung der Messergebnisse bei einer hohen
Abtastung, da groRe kurzzeitige Anderungen (einzelne mogliche Messfehler) gefiltert werden. Wenn
beispielsweise folgende Phasenverschiebungen vermessen wurde {10, 11, 11, 9, 250}, dann liefert der
Medianfilter als Ergebnis 11. Der Mittelwertfilter wiirde 58 liefern. Daran ist zu erkennen, dass der Me-
dianfilter sehr gut geeignet ist, um mogliche ,Ausreif3er” der Messwerte zu filtern.

Fiir den herkdmmlichen Medianfilter werden die Messergebnisse der Grof3e nach sortiert. Das Ergebnis
ist dann der mittlere Wert. Im vorangegangenen Beispiel sieht die Sortierung folgendermaf3en aus: {9,
10, 11, 11, 250}. Die Messwerte der Phasendifferenz sind jedoch nicht in Z definiert, da diese ,,Modulo
behaftet” sind. Sie sind als Restklasse Z/nZ definiert. Dies lasst sich am Beispiel einer analogen Uhr
veranschaulichen: Es gibt 12 Stunden, also n = 12. Die Stunde 12 soll dabei als 0 betrachtet werden, damit
ergibt sich Z/127Z = {0, 1, 2, 3, ... 10, 11}. Wenn es 11 Uhr ist und man 2 Stunden addiert, dann ist es
nicht 11 + 2 = 13, sondern (11 + 2) mod 12 = 1. Es ist 1 Uhr. Aquivalent kann dies auch auf die Minuten
der Uhr abgebildet werden. Hier wére die Restklasse Z /60Z.

200 © S ] 999 0 1
151 - I o I 998
| | | 20
5 100 L S S
=5
oy 7
| | |
995O 1 2 3 4
Messpunkt
(a) Darstellung kartesisch (b) Darstellung polar

Abbildung 3.38: Messwerte {999, 20, 998, 0, 1} in der Restklasse Z/1000Z dargestellt.

Die Phasendifferenz 27 wird durch die Abtastung in 1000 Schritte unterteilt. Damit ist die Restklasse in
diesem Messsystem als Z/1000Z definiert. Der Standard-Medianfilter liefert keine guten Ergebnisse in
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(14

einer Restklasse. Wenn beispielsweise diese nah beieinander liegenden Messwerte mit einem ,, Ausreilser
gefiltert werden: {999, 20, 998, 0, 1}, dann sortiert der Standard-Medianfilter diese folgendermaf3en: {0,
1, 20, 998, 999} und das Ergebnis wére 20. Genau der Wert, der in der Messreihe am weitesten von allen
anderen entfernt ist (Abb. 3.38).

Abhilfe hierfiir schafft ein auf Restklassensysteme adaptierter Medianfilter. In diesem werden alle Werte
nicht der Grof3e nach sortiert und dann der Mittlere als Median verwendet, sondern es wird die Summe
der Abstéande zwischen allen Werten berechnet und anschlielend der Wert mit der geringsten Summe als
Median gewahlt. Mit dieser Adaptierung der Berechnung wird das Ergebnis in Z nicht verdndert und es
kann zudem der Medianwert fiir Restklassensysteme berechnet werden. In der Tabelle 3.5 wird jeweils der
Abstand zwischen den einzelnen Zahlen berechnet und anschlielend die Summe der Abstdande gebildet.
Dabei muss jedoch beachtet werden, dass der Abstand auf einem Kreis (Polarkoordinatendarstellung)
immer zwei Werte besitzt, wohingegen der Abstand auf dem Zahlenstrahl eindeutig definiert ist. Hierbei
muss immer der kleinere Wert gewéhlt werden. Zudem liefert der adaptierte Medianfilter nur bei nah
beieinander liegenden Messwerten sinnvolle Ergebnisse. Der groldere Teil (4) der Messwerte muss innerhalb
eines Halbkreises (180°) liegen. Die Phasendifferenz darf sich in 17 s (4 - 390 kHZ) nicht um mehr als 7 (180°)
andern. Als Maximalfrequenz der Mediumsoszillation wird beim Fluidistor 10 kHz = 100 ps angegeben,
siehe Patent ,Resonanzsprungverfahren®. Damit ist sichergestellt, dass der Medianfilter wahrend des
Betriebs sinnvolle Ergebnisse liefert.

Tabelle 3.5: Abstandsberechnung fiir den Median im Restklassensystem Z/1000Z
999 20 998 0 1 |
999 | 0 21 1 1 2 |25
20 | 21 0 22 20 19 | 82
998 | 1 220 2 3 |28
0 1 20 2 0 1 24
1 2 19 3 1 0 |25

Im Folgenden wird die sehr effiziente Umsetzung des Algorithmus im FPGA erlautert (Abb. 3.39). Dabei
kann die Parallelisierung hervorragend ausgenutzt werden. Zudem ist in der Tabelle 3.5 zu erkennen,
dass die Diagonale mit O besetzt ist und die Ergebnisse an dieser gespiegelt sind. Damit werden weniger
Berechnungen erforderlich.

(1) o Messwerte

(2) th = | Xi = X1 |
if { t, > (1000/2)} 10 mal
> t,=1000 - t,

(3)
(4) -n-n-n-mu-_

SXg =ty g+t + i

to o t2 t4 t7 X, =tptt+t, +t,
t, t, 0 ts tg X, =ttt b+t
t3 a to 0 tq IXg=ty+t,+ 1t + 1
 t & tg ty 0 IXg=tg+t, +tg+ 1

(5) Minimum {Zxo, £x1, 2X,, 2X3, IXa}

Abbildung 3.39: FPGA Algorithmus zur Berechnung des Medians in Z/10007Z
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(1) Die Messwerte werden durch x;, dargestellt.

(2) Anschliefend werden die Absténde t, zwischen den einzelnen Messwerten ermittelt und iiberpriift,
so dass immer der kleinere Abstandswert auf dem Kreis berechnet wird.

(3) Damit ergeben sich die Abstandswerte t;,.
(4) Die Tabelle zeigt die Summierung der einzelnen Abstande.

(5) Abschlielfend wird das Minimum der Summen berechnet. Der zugehorige x, Wert entspricht dem
Median im Restklassensystem Z/1000Z.

Mit dem fiir Restklassensysteme adaptierten Medianfilter konnen die Messwerte der Phasendifferenz
gefiltert werden. Dies macht die Ultraschalllaufzeitmessung robuster gegeniiber externen Storungen.

3.5.4 Laufzeitberechnung

Im Kapitel 3.2 wird beschrieben, dass sich die Laufzeit t aus der Phasendifferenz ¢ und der 27-Verschiebung
T zusammensetzt. Dabei wird die Phasendifferenz  direkt gemessen, wohingegen die 27-Verschiebung T
berechnet werden muss.

Im Folgenden wird die Berechnung von T erldutert. Dabei ergibt sich T aus dem Abstand der Flanke der
Entkopplung (orange) und der schnellen Signalanderung der Phasendifferenz (lila), siche Abbildung 3.40.
Die Zeitachse stellt mit jedem Zeitpunkt immer genau eine Periode des Referenzsignals dar. Das heif3t bei
einer Ultraschallfrequenz von 290 kHz betragt der Abstand der einzelnen Messpunkte m ~ 3.45ps
zueinander.

140

120

100

Entkopplung

Phasendifferenz ¢
o0
S

=)
(e}

Abbildung 3.40: Interne Rohdaten im FPGA. Dabei ist die Zeitachse mit der Periode des Ultraschallsignals
skaliert und die Phasendifferenz wird im Bereich von 0 bis 999 aufgelost.

Mit der Korrelation wird iiberpriift, wie dhnlich sich zwei Signale sind und um wie viel diese zeitlich
verschoben sind. Zur Bestimmung von 7 eignet sich die Korrelation hervorragend, da der Resonanzsprung-
effekt eine immer dhnliche, deutliche Signaldnderung des Phasendifferenzsignals erzeugt. Abbildung
3.41 veranschaulicht das Schema der Korrelation. Die orange Linie stellt die Entkopplungsflanke dar. Das
gestrichelte griine Signal dient als vorgegebene Funktion cor, welche dem Resonanzsprungeffekt sehr
dhnlich ist. Das lila Signal stellt die Phasendifferenz ¢ dar. Der erste Punkt (t = 0) der Korrelation wird
berechnet, indem alle Punkte von cor(t-0) mit allen Punkten von ¢ (t) multipliziert und aufsummiert werden.
Anschlieend wird cor um genau einen Schritt (t = 1) auf der Zeitachse nach rechts verschoben und es
werden wieder alle Punkte von nun cor(t-1) mit allen Punkten von ¢(t) multipliziert und aufsummiert (Gl.
3.8). Das Korrelationsergebnis K(t) hat damit entsprechend ein Maximum bei der grof3ten Ahnlichkeit
der beiden Funktionen cor und ¢. Mit Hilfe der Korrelation kann somit sehr zuverlassig erkannt werden,

52



wann der Resonanzsprungeffekt im Phasendifferenzsignal auftaucht. Der dem Maximum zugehorige Wert
T entspricht genau der Verschiebung zwischen dem Entkopplungssignal und dem im Phasendifferenzsignal
auftretenden Resonanzsprungeffekt. Die Verschiebung © wird zur Berechnung der Laufzeit benoétigt.

oo
K(7) = / p(t)cor(t — T)dt (3.8)
—o0
—>
! Funktion cor Phasendifferenz ¢

Zeit (t)

Abbildung 3.41: Schema der Korrelation

Zusammenfassend lésst sich sagen, dass bei der Korrelation eine Funktion entlang einer anderen verschoben
wird, wobei stets gepriift wird, wie dhnlich sich die beiden Funktionen sind. Dies wird im unteren Teil
der Abbildung 3.41 ersichtlich. Die griine Funktion wird Stiick fiir Stiick weiter iiber die lila Funktion ge-
schoben. Bei der besten Ubereinstimmung ergibt sich das Maximum und damit die gesuchte Verschiebung .

Im Folgenden wird ndher auf die Implementierung im FPGA eingegangen. Dieser ist hervorragend zur
Berechnung der Korrelation geeignet, da sehr viele Multiplikationen parallel durchgefiihrt werden konnen.
Da der Resonanzsprungeffekt im Phasendifferenzsignal kausal von der Entkopplung der Anregung abhéngig
ist, muss kein unendliches Integral berechnet werden (Gl. 3.8). Die untere Integralgrenze wird zum Zeit-
punkt der Entkopplung (t=0) gewdhlt. Die obere Integralgrenze ist von der Laufzeit des Ultraschallsignals
abhingig und muss grofler als die maximale Laufzeit gewahlt werden, damit der Resonanzsprungeffekt
korreliert werden kann. Fiir die Implementierung wurde t=256 gewahlt. Dies entspricht einem maximalen
Abstand der Ultraschallsensoren von 30 cm in Luft (256 - m - 345 ).

Abbildung 3.42 erldutert den Ablauf der sehr effizienten und Ressourcen sparenden Implementierung des

Korrelations-Algorithmus im FPGA:

(1) Nach der Entkopplung des Ultraschallwandlers werden die nidchsten 256 Phasendifferenzwerte im
Block-RAM abgespeichert und wéahrenddessen der Mittelwert berechnet.

(2) Die vorgegebene Funktion cor, welche dem Resonanzsprung sehr dhnlich ist, ist mit 30 Punkten
definiert. Um Multiplikationen zu sparen, wird ein Block mit der Breite 30 Punkten dem Array ¢35,
abhéngig von T entnommen und mittelwertfrei an ¢3¢ ibergeben.

(3) Anschlieffend wird multipliziert und aufsummiert. Daraus ergibt sich K’(t).
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(4) Indiesem Abschnitt wird iiberpriift, ob das neu berechnete K’(t) grof3er ist, als das bisherige Maximum.
Zudem wird Tt inkrementiert und wieder Schritt 2 durchgefiihrt. Dies fiihrt zu einer Verschiebung
des 30 Blocks und wird solange umgesetzt, bis T den Wert 256 erreicht hat.

(5) Das Ergebnis stellt T des Maximums dar.

FPGA Korrelations-Algorithmus

_4_ Entkopplung == Phasendifferenz ¢,5¢

(1)

(2)

(3)

(4)

(5)
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Abbildung 3.42: Schema des FPGA Korrelations-Algorithmus

Der Algorithmus benétigt ca. 28 ps fiir die Berechnung pro gesamtem Durchlauf. Dabei verwendet er 665
Look-Up-Tables (LUTs) und 28 Digitale-Signal-Prozessoren (DSPs).
Die Ultraschalllaufzeit kann mit T und ¢ sehr einfach berechnet werden, siehe Kapitel 3.2.3.
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3.5.5 Debug & HyperRAM

Dieser Abschnitt befasst sich mit der Fehlersuche und dem internen Auswerten von Daten. Im FPGA konnen
sehr schnell grol3e Datenmengen anfallen, welche im spéteren Betrieb nicht relevant sind, jedoch bei der
Entwicklung und Fehlersuche essentiell sind. Bei einem sehr kostengiinstigen FPGA ist es schwierig, diese
grofRen Datenmengen (> 10 MB s~ 1) direkt fehlerfrei und ohne groRen Verbrauch interne FPGA Ressourcen
an den PC zu iibertragen. Hierfiir wurde der 8 MB HyperRAM Speicher auf dem FPGA Board verwendet.
Dieser ist ein ’self-refresh’ DDR (double-data rate) DRAM (Dynamic Random Access Memory) Speicher
mit einer maximalen Taktfrequenz von 100 MHz. Auf der Platine kann der angeschlossene Speicher mit
bis zu 83 MHz betrieben werden und erreicht damit bei einer Schnittstellen-Bitbreite von 8 eine maximal
Dateniibertragungsrate von 166 MB s~!. Der HDL (Hardware-Description-Language) Code basiert auf der
Quelle [74].

Der Speicher wird als FIFO genutzt. Die Dateniibertragung funktioniert mit einem Mikrocontrollers, welcher
nach der Akquirierung die Daten via SPI (Serial Peripheral Interface) wesentlich langsamer an den PC
iibertréagt. Bereits bestehende Losungen vom Hersteller Xilinx konnen nur auf den internen Block-RAM
Speicher (200 kB) des FPGAs zugreifen [62]. Dieser ist jedoch stark begrenzt und wird fiir die Funktionalitét
des eigentlichen Programms verwendet.

Das FPGA-Debug-Modul erméglicht die Ubertragung interne Datenwerte an den PC, welche spéter z.B. mit
Matlab ausgewertet werden kénnen. Damit wird eine einfache Uberpriifung der gesamten internen Daten-
verarbeitung des FPGAs auf der realen Hardware moglich. Dies war vor allem fiir Tests und Auswertungen
mit dem Resonanzsprungeffekt wichtig, da hier Simulationen der gesamten realen Strecke und Parameter
sehr zeitintensiv wéren.

3.5.6 FPGA Ressourcenverbrauch des gesamten Aufbaus

Der gesamte Aufbau des FPGAs ermoglicht die zeitgleiche Messung von Druck, Temperatur und Laufzeit,
welche zur Bestimmung der Reinheit eines Gases notwendig sind (siehe Kapitel 2.2). Dabei zeichnet sich
die gesamte Funktionalitit durch eine effiziente Nutzung der Ressourcen des Spartan S7-25 FPGAs von
Xilinx aus (Abb. 3.43). Die oberen Zahlen der Balken zeigen die gesamte verfiighare Menge, die unteren
Zahlen die jeweils verwendete Menge.
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Abbildung 3.43: FPGA Ressourcenverbrauch: LUT Look-Up-Table, LUTRAM Look-Up-Table Random-
Access Memory, FF Flip-Flop, BRAM Block Random-Access Memory, DSP Digital Signal
Processor, 10 Input/Output, BUFG Buffer Global, MMCM Mixed-Mode Clock Manager
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3.6 Messaufbau Gasanalysesystem

In diesem Abschnitt wird der Messaufbau des Gasanalysesystems vorgestellt. Dabei wird im ersten Teil die
Funktion und der Aufbau beschrieben. Im zweiten Teil wird die Messunsicherheit analysiert.

3.6.1 Vorstellung Messaufbau

Abbildung 3.44 gibt einen Uberblick iiber den gesamten Messaufbau. Mit diesem ist es mdglich, Gase
in einem préazisen Verhailtnis zu mischen und durch den Fluidistor zu leiten. Das System ist bis 10 bar
ausgelegt und basiert auf dem IQS-Stecksystem. Dies ermoglicht im ,,Lego-Baukasten® Prinzip ein einfaches
Zusammenstecken und Losen aller Schlauch-Verbindungen, womit eine sehr flexible Experimentierplattform
geschaffen wurde. Die zur Verfiigung stehenden Gase sind Stickstoff (N2), Luft, Argon (Ar) und Helium
(He), welche in beliebiger Kombination gemischt werden konnen.

Gaszusammen-
Manometer Massenflussregler  flhrung

Fluidistor

\_'_/

~ Absperrhahn
x Ansteuerung /
100 mm 3 ~ ; Platine

Abbildung 3.44: Gasmessstand

Zum Einstellen des Mischungsverhéltnis werden verschiedene Massenflussregler von Bronkhorst verwendet.
Einer mit einer maximalen Durchflussmenge von 10 ﬁ, ein zweiter mit einer maximalen Durchflussmenge
von 100 rrnn—lfl und ein dritter mit einer maximalen Durchflussmenge von 10 I;n—li Die Massenflussregler werden
mit dem PC angesteuert und basieren auf zwei Temperatursensoren und auf einem Heizelement. Das Gas
fliel3t am ersten Temperatursensor vorbei und wird anschlie3end mit einer genau definierten Menge Energie
erwarmt. Am zweiten Temperatursensor wird wieder die Temperatur gemessen und der Unterschied zum
ersten Sensor berechnet. Wenn das Gas bekannt ist, kann iiber die aufgenommene Warme und den so
erzeugten Temperaturunterschied die Gasmenge sehr genau bestimmt werden. Mit dieser Konfigurati-
on konnen sehr prézise vermessene Gasmengen weitergeleitet werden und bei der Zusammenfiihrung
ein hochprizises Mischungsverhéltnis erzeugt werden. Die Druckmessung findet aktuell noch auf3erhalb
des Fluidistor-Prototypen statt. Dies ist jedoch in diesem Messaufbau weniger relevant, da das System
geschlossen ist und tiber die Massenflussregler ein konstanter Gasstrom ohne Drucksttf3e oder grof3ere
Verdnderungen entsteht. Nachdem die Gase zusammengefiihrt und der Druck vermessen wurde, wird das
Gas durch den Fluidistor geleitet.

Der interne Aufbau des Fluidistor-Prototypen wird in der Abbildung 3.45 dargestellt. Dieser besteht aus
zwei Teilen: Dem Labyrinth und dem zugehorigen Deckel, welche beide mit einem Pulver-3D-Drucker
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hergestellt wurden. Der Fluidistor erzeugt eine Schwingung im Oszillationskanal, abhéngig von der Stro-
mungsgeschwindigkeit vom Gas-Einlass zum Gas-Auslass (siehe Kapitel 2.9). Dabei ist zu beachten, dass
der verwendete Prototyp eine Mindestdurchflussmenge von ca. 2 ﬁ zum Schwingen benétigt. Im Os-
zillationskanal befinden sich der Temperatursensor und die beiden gegeniiberstehenden Ultraschallwandler.

Ultraschall- Gas- Gas-
Auslass

sensor Position Einlass

Temperatur- 4 4otions-  Storkdrper Temperatur- Storkorper
sensor Position kanal Position sensor
(a) Fluidistor Labyrinth (b) Fluidistor Deckel

Abbildung 3.45: Fluidistor

Alle Sensoren werden mit der entwickelten Platine angesteuert und ausgelesen. Dann werden die Daten
verarbeitet, so dass am PC die Ergebnisse in Echtzeit angezeigt und gespeichert werden kénnen. Mit dem
Gasmessstand ist es moglich, geringste Gaskonzentrationsverhéltnisse, bzw. Verunreinigungen zu erzeugen
und mit dem hier vorgestellten Messsystem zu detektieren.

—— Trigger ‘
—— Signal

Amplitude (V)

Zeit (s)

Abbildung 3.46: Messung des empfangenen Ultraschallsignals auf dem Gasmessstand nach einer Anre-
gung des Senders mit 8 Impulsen in der Resonanzfrequenz

Um ein lineares Verhalten zwischen der Schallgeschwindigkeitsinderung des Mediums und der Laufzeit
zwischen den Ultraschallsensoren zu erhalten, diirfen moglichst keine Ultraschallreflexionen detektiert
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werden, siehe Kapitel 3.2.8. Zur Uberpriifung wurde der Sender immer bei der steigenden Flanke des Trig-
gers (orange) mit 8 Impulsen in der Resonanzfrequenz angeregt und das Ultraschallsignal des Empféangers
(blau) mittels Oszilloskop aufgezeichnet. Abbildung 3.46 zeigt deutlich bei etwa 0.2s das empfangene
Signal. Um den Zeitpunkt 0.5 s 1dsst sich noch die erste Ordnung der Reflexionen erahnen. Die Amplitude
ist jedoch bereits so gering, dass diese Reflexion vernachlassigt werden kann.

3.6.2 Messunsicherheit

Im Folgenden wird die Unsicherheit der erzeugten Gaskonzentrationen auf dem Messaufbau analysiert.
Dabei wird zuerst eine Ubersicht iiber die zur Verfiigung stehenden Gase gegeben (Tab 3.6).

Tabelle 3.6: Ubersicht der verwendeten Gase und deren Reinheit

Gas Reinheit grofler | Verunreinigung kleiner
Stickstoff 6.0 | 99.9999 % 0.1 ppm

Luft n. a. n. a.

Argon 5.0 99.999 % 1 ppm

Helium 4.6 | 99.996 % 4ppm

Die verwendeten Massenflussregler, welche zur Bereitstellung verschiedener Gaskonzentrationen verwendet
werden, sind gema Tabelle 3.7 mit Unsicherheiten behaftet.

Tabelle 3.7: Ubersicht zur Kalibrierung und Unsicherheit der Massenflussregler [75]

Regler Durchfluss | Kalibrierungsgas | Unsicherheit

F-201CV-10K | 10 ﬁ Stickstoff +(0.5%Rd + 0.1% FS) (k = 2)
F-201CV-100 | 100 ;1“—1];1 Argon +(0.5%Rd + 0.1% FS) (k = 2)
F-201CV-020 | 10 r% Argon und Helium | £(0.5% Rd + 0.1% FS) (k = 2)

Der Hauptbestandteil der Gasmischungen mit niedrig konzentrierten Beimischungen ist immer Stickstoff.
Im Folgenden wird die Messunsicherheit von sehr geringen Mengen Argon in Stickstoff berechnet. Dabei
steht ¢ fiir die Konzentration, x fiir die Menge in ,Liter pro Minute“ und s fiir die Unsicherheit. Tiefgestellt
wird immer die Abhédngigkeit dargestellt, z.B. s.,, ist die Unsicherheit der Konzentration von Argon. Der
einfachheithalber sind die allgemeingiiltigen Gleichungen direkt mit Stickstoff und Argon spezifiziert.
Gleichung 3.9 gibt die Konzentration von Argon bei der Mischung von Argon und Stickstoff an. Zur
Berechnung der Unsicherheit werden die partiellen Ableitungen (Gl. 3.10) benoétigt. Diese dienen quasi
als Gewichtung der einzelnen Fehler und werden in der Berechnung der Unsicherheit (Gl. 3.11) mit
berticksichtigt. Die Unsicherheiten ss- und sy, miissen jeweils noch durch 2 dividiert werden, dies ist auf
den Erweiterungsfaktor k = 2 zuriickzufithren. Dieser gibt an, dass 95 % aller Messwerte innerhalb der
angegebenen Unsicherheit liegen.

TAr
cor= ———— (3.9)
TN, + Tar
Ocar _ TN, ; Ocar _ TAr ; (3.10)
Oxar  (xN, + Tar) oz, (zN, + Tar)
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Ocar 2 2 Ocar 2 2
Ccar — * XAr * XN 3.11
° \/<8wAr> (5r)" + (t%Nz) (35.) G1D

Bei einer Mischung von beispielsweise 9.99 ﬁ Stickstoff und 10 r%]ﬁ Argon entsteht ein Stickstoffgemisch
mit car = 0.1 % Argon-Anteil. Die berechnete Unsicherheit liegt entsprechend der Gleichungen bei s.,, =
40.006 % (k = 2) — car = 0.1% £0.006 % (k = 2)

Die Verunreinigung der verwendeten Gase (Tab. 3.6) kann vernachléssigt werden, da diese im ppm-
Bereich liegen (1 ppm = 0.0001 %) und einen wesentlich geringeren Einfluss auf die Messunsicherheit
haben, als die Massenflussregler. Beispielsweise bei 10 ﬁ Stickstoff und 0.1 ppm Verunreinigung macht die
Verunreinigung maximal 0.001 r%lﬁ aus. Demgegeniiber steht die absichtlich hinzugefiigte Verunreinigung
von z.B. 10 Bt Argon.

min

3.6.3 Kalibrierung des Messaufbaus

Der Messaufbau fiir die Messung der Schallgeschwindigkeit mittels Ultraschall muss kalibriert werden, damit
der Abstand zwischen den beiden Ultraschallwandlern und dem Offset kompensiert werden kann. Abbildung
3.47 zeigt den Aufbau der Schallgeschwindigkeitsmessung schematisch. Dabei steht d fiir den Abstand der
beiden Ultraschallsensoren, bei welchem das Medium variabel ist. Der zu kompensierende Offset entsteht
durch etwaige Verzogerungen in der elektrischen Signallaufkette und durch die Anpassschicht (hellgrau),
siehe Kapitel 2.6.1. Diese muss der Schall immer durchlaufen. Hier dndert sich jedoch das Medium nicht,
wodurch ein Offset entsteht.

Ultraschall-
Sender

Ultraschall-
Empfanger

FPGA 1 IN >

ouT

eV
iy

Abbildung 3.47: Vereinfachtes Schema zur Ansteuerung der Ultraschallwandler [59]

Kalibriermessung

Zur Kalibrierung werden zwei verschiedene Kalibriergase mit bekannter Schallgeschwindigkeit verwendet,
angelehnt an [48]. Um die Unsicherheit der Kalibrierung moglichst gering zu halten, sind zwei Gase mit einer
moglichst unterschiedlichen Schallgeschwindigkeit sinnvoll. Gleichung 3.12 beschreibt die Berechnung
der Schallgeschwindigkeit ¢ mittels des Abstands d, der gemessenen Laufzeit tj;; und der zuséatzlichen
Offset-Laufzeit tog,.. Die reale Laufzeit entspricht dann t*p;; = tayg - toger. Dabei stehen die Indizes M1 fiir
das Medium, z.B. M1 = Stickstoff, M2 = Helium. Die beiden Gleichungen konnen nach dem Abstand d
(Gl 3.13), bzw. dem Offset tog: (Gl. 3.14) umgeformt werden.

d d (3.12)
CM1 — ———— 5 CM2—= —————— .
tm1 — toffset ’ tmo — toffset
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ey - emz2 ¢ (tv1 — tmz)

M2 — €M1
emi -t — emz2 -tz
— boffser = (3.14)
cM1 — CM2
144.142 20.05 1.05
144.140 1.04
. o
4q 144.138 2 20.04 g
= 5 1.03 S
‘T 144.136 < e
5 g 1.02 8
= o . j
8 144.134 g 20.03 Aa
[_‘
144.132 1.01
20.02 ‘ ‘ : 1
0 10 20 30 40
Zeit (s) Zeit (s)
(a) Ultraschall (b) Temperatur und Druck
Abbildung 3.48: Kalibrierung des Gasmessstands mit Stickstoff (N,)
16.19 1.05
50.430
. 1.04
—_ &
) ¢ 16.18 g
= 50.425 = 103 8
Q < N
N =
& g 1.02 3
3 g 16.17 A
50.420 = 1.01
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Zeit (s)
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Zeit (s)
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Abbildung 3.49: Kalibrierung des Gasmessstands mit Helium (N5)

Zur Kalibrierung wird als erstes Medium Stickstoff (Abb. 3.48) und als zweites Medium Helium (Abb. 3.49)
verwendet. Die entsprechenden gemittelten Datenwerte kénnen aus der Tabelle 3.8 entnommen werden.
Daraus ergeben sich die nachfolgenden Gleichungen 3.15 und 3.16 mit dem Ergebnis: d = 50.232 mm

und togrser = 257 1S.
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Tabelle 3.8: Kalibrationswerte, sowie zugehorige Schallgeschwindigkeiten, entnommen vom NIST [20]

Wert Stickstoff (N;) | Helium (He)
Laufzeit t 144.138 pis 50.424 ps
Temperatur T 20.030°C 16.174°C
Druck p 1.008 bar 1.013 bar
Schallgeschwindigkeit ¢ | 349.122 7% 1001.299

349.122 ™ . 1001.209 ™ - (144.138 ps — 50.424 pis)
1001.299 @ — 349.122 ™

= 50.232 mm (3.15)

349.122 ™ . 144.138 ps — 1001.299 - 50.424 s
349.122 0 — 1001.299

= 257ns (3.16)

offset —

Unsicherheit der Kalibrierung

Da mittels Ultraschall nur die Laufzeit des Schalls im Medium bestimmt wird, muss die Laufzeit zusétzlich
mit dem Abstand der beiden Ultraschallwandler kombiniert werden, um so die Schallgeschwindigkeit zu
bestimmen. Damit ist fiir die Gesamtunsicherheit des Messsystems auch die Unsicherheit des Abstands und
damit die Unsicherheit der Kalibrierung relevant, welche im Folgenden bestimmt wird. Zur Berechnung
der Unsicherheit des Abstands d wird die Gleichung 3.13 nach allen Variablen partiell abgeleitet (Gl. 3.17,
3.18). Mit Gleichung 3.19 kann die Unsicherheit des Abstands d berechnet werden. Die Unsicherheit wird
mit s angegeben, bezogen auf den jeweiligen Indizes.

ad o’ (tmi—tm)  9d _ owm?- (tw1 — tm2) (3.17)
dcmn (emz —em1)? ~ dewe (em2 — ev1)? '
od . ad .
_ owcewn _ o ew (3.18)

9
otvi  cov2 — e Otz o1 — em2

od \* ad \? ad \? ad \?
= . 2 o . 2 e . 2 _oa. ) 9
Sq = \/<8CM1> (Sch) + <8CM2> (ScMz) + <3tM1> (Stlvu) + <8tM2> (sth) (3.19)

Die Unsicherheit der Laufzeitmessung ergibt sich aus der Abtastgeschwindigkeit, daraus folgt s, = :I:m
(k = v/3). Die Unsicherheit der Schallgeschwindigkeit kann aus der Tabelle 3.9 entnommen werden. Damit
ergibt sich eine Unsicherheit des Abstands von sq4 = £6.2um (k = 2).

Die Unsicherheit des Offsets t,g,: wird dhnlich der Unsicherheit des Abstands d mit folgender Gleichung
3.22 berechnet. Daraus ergibt sich eine Unsicherheit von s; ., = £11.9ns (k = 2). Diese erscheint auf den
ersten Blick sehr grof3. Wenn man jedoch Gleichung 3.12 betrachtet, wird deutlich, dass die Unsicherheit
des Abstands d um mehrere Zehnerpotenzen grofler ist und damit einen wesentlich gro3eren Einfluss auf
die Schallgeschwindigkeit hat, siehe Kapitel 4.3.1.
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Tabelle 3.9: Unsicherheit der Schallgeschwindigkeit vom NIST [20]

Wert Stickstoff (N5) | Helium (He) | Faktor
Unsicherheit | 4-0.005 % 40.01 % k=43
S +0.017456 2 | £0.1001302 | k = +/3

Otofrset _ CMm2 (tMZ - tMl) . Ot ofrset _ CM1- (tMl - tMZ)

= = (3.20)
dcwn (em1 —em2)? ~ Oewn (em1 — em2)?
8toffset _ CM1 : 8toffset _ _ CM2 (3.21)
Otw cM1 — CM2 Otma cM1 — CM2

Ot o 2 Ot o 2 Ot o 2 Oty 2
Stoffeer — \/< 8ZM51Et) : (SCM1)2 + <82M326t) : (SCM2)2 + < 8;)Mslet> : (stM1)2 + (6;5) : (Sth)2
(3.22)

Unsicherheit der Schallgeschwindigkeitsmessung

Abschlielfend kann nun die Unsicherheit der Schallgeschwindigkeitsmessung bestimmt werden. Die Unsi-
cherheit ist jedoch abhéngig vom Medium. Das muss unbedingt beachtet werden! Im Folgenden wird die
Unsicherheit fiir das Medium Stickstoff berechnet. Die Basis hierfiir bildet die Gleichung 3.23. Dabei steht
c fiir die Schallgeschwindigkeit, d fiir den Abstand der Ultraschallsensoren, t fiir die Ultraschalllaufzeit,
tofsser fir den Offset der Laufzeit und s fiir die Unsicherheit.

d
Ny, = ——— (3.23)
2 tNZ - toffset,
13) 1 o d 0 d

N> = 5 N> = — 2; N = 2; (324)

od tNZ — Boffset 8tN2 (th - toffset) 8toffset (tNZ - toffset)

Ocy, > 2 9 <80N2 ) 2 ( dcn, ) 2

= : — 2 ()2 : 2 3.25
'SCNz \/( ad (Sd) + atNZ ( NZ) + 8toffset (Stoffset) ( )

Bei der Unsicherheitsberechnung der Schallgeschwindigkeit bei Stickstoff (Gl. 3.24,3.25) werden folgende
Werte verwendet: d = 50.232mm =+ 6.2pm (k = 2), ty, = 144.138 ps + m (k = v/3) und Eoffset =
257ns & 11.9ns (k = 2).

Daraus ergibt sich eine Unsicherheit der Schallgeschwindigkeit bei Stickstoff von s, = 4-0.0528 % (k =
2).
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4 Messergebnisse

Im Folgenden Kapitel werden die wichtigsten Messergebnisse dargestellt. Dabei wird zuerst auf die einzelnen
Messsysteme , Laufzeit“ und ,,Durchfluss“ eingegangen und am Ende die Messungen des Gesamtsystems
,Gasanalyse“, bzw. , Reinheitsanalyse“ vorgestellt.

4.1 Messungen ,Laufzeit"

Dieser Abschnitt zeigt die Ergebnisse der Ultraschallmessungen mit dem Messaufbau des Lineartisches.
Dabei werden nur relative Anderungen betrachtet. Absolute Messungen werden erst im Abschnitt 4.3
durchgefiihrt.

Bei der Messung in Abbildung 4.1 wurde der Abstand der beiden Ultraschallsensoren nach ca. 41 s um 10 pm
verringert. Bei dieser sehr kleinen Anderung werden bereits die diskreten Schritte von 3.45 ns, bedingt durch
die maximale Auflésung des Messsystems, ersichtlich. Der Lineartisch wird mit einer Einstellsensitivitdt von
+1 pum angegeben. Die Abstandsdnderung fiihrt zu einer gemessenen Laufzeitdnderung von 27 ns. Bei einer
Schallgeschwindigkeit von 345.0 ¢ in Luft bei 22.8 °C fiihrt dies zu einer gemessenen Streckenénderung
von —9.32 um (Gl. 4.1) [42].

Druck (bar)

m m
152.390 ps|zeit = 05 - 345.0 r 152.417 p8|zeit = 60 * 345.0 5= —9.32 um 4.1)
22.790 1.1
152.42
_ 1.08
- & -
g 152.41 T BT 1.06
= 3
g g
G (]
= o 1.04
5 1524 E 22.780
a 1.02
152.39
22.775 1
80
Zeit (s) Zeit (s)
(a) Ultraschall (b) Temperatur und Druck

Abbildung 4.1: Gemessene Laufzeitanderung in Luft bei einer Abstandsanderung der Ultraschallsensoren
um 10 pm.

Der Einfluss der steigenden Temperatur ist im fallenden Trend der Laufzeit zu erkennen, jedoch sehr
nah an der Auflésungsgrenze von 3.45 ns des Messsystems. Die grofdere Steigung der Temperatur um den
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Zeitpunkt 40 s ist damit zu erklédren, dass hier der Lineartisch manuell justiert wurde. Die Temperatur vom
Zeitpunkt 0 s zum Zeitpunkt 60 s &ndert sich um 0.0085 °C. Die Schallgeschwindigkeit in Luft bei ca. 20 °C
andert sich bei +1°C um ca. +0.58 %, daraus folgt A 0.0085°C = A 0.005 % [42]. Wenn man nun die
Abstandsédnderung Temperaturkompensiert berechnet, erhélt man eine besser mit der Abstandsdnderung
iibereinstimmenden Laufzeitinderung von —10.08 pm (Gl. 4.2). Die Schwankungen des Drucks sind mit
einer Standardabweichung von op = 0.97 mbar = 0.000 06 % vernachlassigbar [42].

152.390 pis - 345.0 ? 152,417 s - (345.0 ? + 0.005 ?) — —10.08um (4.2)

Fiir die Messung in Abbildung 4.2 wurde der Lineartisch insgesamt um 1000 pm kontinuierlich verandert.
Bei einer Temperatur von 22 °C betrégt die Schallgeschwindigkeit 344.5 % [42]. Damit ergibt sich eine
mittels Ultraschall vermessene Anderung von 999.1 pym gegeniiber einer am Lineartisch vermessenen Ande-
rung von 1000 pm. Wenn man zusétzlich die Anderung der Temperatur von 0.009 °C beriicksichtigt, dann
andert sich die Schallgeschwindigkeit um ungeféhr 0.006 . Damit ergibt sich eine vermessene Anderung
von 999.6 um (siehe GI. 4.3).

Druck (bar)

m
85.21 ps - 344.506 P 82.31 s - 344.5 ? = 999.6 pm (4.3)
21.970 1.05
85
. 1.04
_ G 21.965
4 N
S g4 = 1.03
R3) ® 21.960
N —
= 2. 1.02
3 83 5
(D]
21.
= 955 1.01
82 21.950 1
0
Zeit (s) Zeit (s)
(a) Ultraschall (b) Temperatur und Druck

Abbildung 4.2: Abstandséanderung des Lineartisches um zwei mal 500 um fiihrt zu einer vermessenen
Abstandsanderung von 999.6 um.

In der folgenden Messung soll die Reproduzierbarkeit der Laufzeitmessung iiberpriift werden. Hierfiir
wurden 10 moglichst identische Messung nacheinander durchgefiihrt. Der Abstand wurde jeweils um 1 mm
verringert, die Laufzeit vermessen und anschliel3end wieder auf den urspriinglichen Wert eingestellt. Der
Lineartisch wird mit einer Einstellsensitivitdt von +1 pm und einer Ablesegenauigkeit von 10 pm angegeben.
Zusatzlich muss beachtet werden, dass nur der Messaufbau fiir die Reinheitsanalyse fiir absolute Messungen
kalibriert ist (Kapitel 3.6). Die Messwerte werden in Tabelle 4.1 gezeigt, der Graph in Abbildung 4.3. Die
Standardabweichung betrédgt dabei o= 4.5 ns. Dies entspricht etwa der Abtastrate mit 3.45 ns. Damit kann
gezeigt werden, dass Messungen reproduzierbar mit hoher Prazision durchgefiihrt werden konnen.
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Tabelle 4.1: Reproduzierbarkeit der Laufzeitmessung

Messung | Temperatur | Laufzeitdnderung || Messung | Temperatur | Laufzeitinderung
1 21.578°C 2.914 us 6 21.741°C 2.928 us
2 21.580°C 2.917 s 7 21.763°C 2.921 s
3 21.639°C 2.914us 8 21.821°C 2.924 s
4 21.682°C 2.924 s 9 21.864°C 2.921 s
5 21.697°C 2.921 ps 10 21.886 °C 2.921us
dos|
el NG N N
S 2920| SR S S N
IRV R
2ors|
1 2z 3 4 5 6 7 8 9 10

Einzelmessungen

Abbildung 4.3: Messungen unter moglichst ahnlichen Bedingungen fiir die Reproduzierbarkeit.

4.2 Messungen ,Durchfluss”

Dieser Abschnitt zeigt kurz die Ergebnisse der Durchflussmessungen mittels Ultraschall im Fluidistor,
welche jedoch nicht im Detail evaluiert werden. Dabei ist die Schwingungsfrequenz des Fluids direkt
proportional zur Durchflussgeschwindigkeit und diese direkt proportional zur Durchflussmenge. Das heif3t:
Die Frequenz der Laufzeit ist abhéngig von der Durchflussmenge [41].

Auf dem Massendurchflussregler-Messstand wurden unterschiedliche Durchflussmengen erzeugt (4.4a),
welche zu verschieden frequenten, sinusféormigen Schwingung fiihrten. Dabei ist zu erkennen, dass sich die
Laufzeit bei unterschiedlichen Durchflussmengen unterschiedlich stark dndert. Dies liegt daran, dass bei
einer hoheren Durchflussmenge das Fluid schneller schwingt und damit auch die Ultraschallwelle stiarker
beschleunigt oder abgebremst wird. Damit benétigt die Ultraschallwelle entsprechend mehr oder weniger
Zeit vom Sender zum Empféanger (10 ﬁ), als bei einer geringeren Frequenz (3 ﬁ).

Nach ca. 1.5 s wurde der hohe Durchfluss gestoppt (Abb. 4.4b). Nachdem das Fluid im Fluidistor massebe-
haftet und damit trége ist, fiihrt ein Stopp des Durchflusses zu einer geddmpften sinusférmigen Schwingung.
Ab ungeféhr 5s ist das Medium in Ruhe. Das Messsystem detektiert keinen Durchfluss mehr.
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Abbildung 4.4: Sinusférmiges Schwingen des Fluids im Fluidistors mit verschiedenen Stromungsge-
schwindigkeiten.

4.3 Gasanalyse und Reinheitsanalyse

In diesem Abschnitt wird die rechnerische Genauigkeit des Messsystems mit den realen Messwerten
verglichen.

4.3.1 Berechnete Genauigkeit

In der folgenden Passage wird die theoretische Genauigkeit des Messsystems u, basierend auf den einzelnen
Sensoren, evaluiert. Hierfiir liefert die Gauldsche Fehlerfortpflanzung die Grundlage, siehe Gleichung
4.4. Zudem wird die Unabhéngigkeit der einzelnen Messfehler vorausgesetzt, da kein allgemeingiiltiges
Modell das Verhalten der verschiedenen Messfehler zueinander abbildet. Die Unsicherheit wird hier mit s
angegeben, Schallgeschwindigkeit mit ¢, die Temperatur mit T und der Druck mit p.

R
=\ ae™ ar"" ap? ‘

Da die Unsicherheit der Schallgeschwindigkeit abhéngig vom Medium ist (siehe Kapitel 3.6.3) wird hier fiir
die Berechnung der Gesamtunsicherheit das Medium Stickstoff angenommen mit s, = +0.0528 % (k =2).
Die Unsicherheit der Temperatur betragt £29mK (k = 2), die des Drucks 26 mbar (k = v/3). Zur
Umrechnung in eine Schallgeschwindigkeit werden die Isothermen- (Temperatur konstant) und Isobaren-
(Druck konstant) Graphen von Stickstoff verwendet (Abb. 4.5). Auf der x-Achse wird jeweils die Unsicherheit
der Sensoren aufgetragen und auf der y-Achse kann dann die Unsicherheit der Schallgeschwindigkeit
abgelesen werden. Daraus ergibt sich fiir die Temperatur st = £0.017 % und fiir den Druck s, = £0.0037 .

66



Temperatur (K)

(a) Schallgeschwindigkeit von Stickstoff bei 1 bar

- 349.1 ~ 349.03 ‘
: = I e R =
o 349.05 - oo oo L © 349.02| - - R .
3 — g T
E 349 | L - 1-- oo ”é‘ 349.01 - — - - - .
E | | | E I T
g 34805 i - — 8 sapfo |
£ | £ AR
A8 9 292.95 293 293.05 293.1 ? 348,99 o098 1 1.02 104

Druck (bar)

Abbildung 4.5: Schallgeschwindigkeit von Stickstoff: isotherm und isobar [20]

(b) Schallgeschwindigkeit von Stickstoff bei 293 K

Daraus ergibt sich nach Gleichung 4.4 und der Annahme, dass die Gewichtung der Fehler jeweils 1 ist
(keine Abhéngigkeiten zwischen den einzelnen Unsicherheiten existieren), eine gesamte Unsicherheit
von Sy, = 30.056 % (k = 2) bei Stickstoff. Das bedeutet, dass Anderungen der Reinheit, welche eine

Anderung der Schallgeschwindigkeit von mehr als £0.056 % verursachen, sicher detektiert werden konnen.

4.3.2 Messungen

In diesem Abschnitt werden die Ergebnisse der Gas- und Reinheitsanalyse auf dem Massendurchflussregler-
Messstand vorgestellt (Kapitel 3.6).
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Abbildung 4.6: Gasanderung von N3 zu Druckluft zum Zeitpunkt 12 s bei einem Durchfluss von 10

1.05
- H1.04
A R R =
JPON R N R
LMAWW”\MWV 3
1 1 : : 11.02 2
77777 (R SO SO A
ST v 101
A R S S
0 5 10 15 20 25
Zeit (s)

(b) Temperatur und Druck

L
min*

Zunéchst wurde Stickstoff (N3) durch das Messsystem geleitet und nach 12 s durch Druckluft ersetzt (Abb.
4.6). Dabei erkennt man noch das Oszillieren des Schallwellen tragenden Mediums im Fluidistor (Abb.
4.6a). Die Schallgeschwindigkeit nimmt iiber einen Zeitraum von einigen Sekunden langsam ab, da sich die
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Gaskonzentration nicht schlagartig dndert. Im Oszillationskanal des Fluidistor wird mit jeder Schwingung

immer nur ein Teil des Gases ausgetauscht.

Die Anderung der Schallgeschwindigkeit ist deutlich zu erkennen. Dabei wird fiir Stickstoff bei ca. 20 °C und
1 bar eine Schallgeschwindigkeit von 349.1 It angegeben, fiir Luft 343.5 ¢ [42]. Hier wird ersichtlich, dass
die vermessene Schallgeschwindigkeit fiir Luft vom theoretischen Wert abweicht. Da Luft kein reines Gas ist,
andert sich die Zusammensetzung immer leicht. Die relativ grol3e Abweichung ist jedoch vermutlich auf die
Luftfeuchtigkeit, also dem prozentualen Anteil von Wasser in der Luft zuriickzufiihren. Die Luftfeuchtigkeit
hat einen grol3en Einfluss auf die Schallgeschwindigkeit von Luft [42].
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Abbildung 4.7: Gasdnderung von N, zu Ar zum Zeitpunkt 10 s bei einem Durchfluss von 10
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Die beiden Abbildungen 4.7 und 4.8 zeigen jeweils den Ubergang von Stickstoff zu Argon. Die gro3en
Spriinge der Laufzeitmessung im Bereich der Gasanderung konnen auf den Algorithmus zur Resonanz-
sprungdetektion zuriickgefiihrt werden. Wenn sich die Ultraschalllaufzeit zu schnell dndert, kann der
Algorithmus den Resonanzsprung nicht mehr sauber detektieren, siehe Kapitel 3.5.4. Sobald sich das
Medium jedoch nicht mehr schlagartig dndert, wird die Schallgeschwindigkeit wieder sauber und korrekt

vermessen.
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Die letzte Messung von 100 % Gaskonzentrationen wird von Stickstoff nach 19s zu Helium (He) durchge-
fiihrt (Abb. 4.9). Hier wird die extrem hohe Dynamik des Systems gezeigt.
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Abbildung 4.9: Gasanderung von N, zu He zum Zeitpunkt 19 s bei einem Durchfluss von 10 —.

Nachdem in den letzten Messungen grof3e Anderungen der Schallgeschwindigkeit prisentiert wurden, sollen
die kommenden Messergebnisse nun die Detektion von geringsten Anderungen, bzw. Verunreinigungen
zeigen.

In der folgenden Messung wurde im Zeitbereich von 16 bis 44 s Stickstoff mit 1% Argon verunreinigt.
Dabei ist deutlich die Anderung der Schallgeschwindigkeit zu erkennen (Abb. 4.10a). Nachdem Druck und
Temperatur relativ konstant sind (Abb. 4.10b), muss die Anderung der Schallgeschwindigkeit durch den
Zusatz von Argon verursacht werden. Die sehr breite Kurve der Schallgeschwindigkeit wird nicht durch
Rauschen verursacht, sondern wird durch das schnelle Oszillieren des Mediums im Fluidistor erzeugt.
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Abbildung 4.10: Im Zeitbereich von 16 bis 44 s wurde 1% Ar dem reinen N, beigemischt. Der Durchfluss
betrégt 5 -

Fiir die néchste Messung wurde im Zeitbereich von 66 bis 195s Stickstoff mit 0.1 % Helium verunrei-
nigt. Damit die Anderung der Schallgeschwindigkeit besser erkennbar wird, wurde die Oszillation des

69



Fluidistors mit einem breiten Mittelwertfilter herausgefiltert (Abb. 4.11a). Bei solch geringen Konzentrati-
onsanderungen werden auch geringe Temperatur oder Druckdnderung relevant, da diese ebenfalls die
Schallgeschwindigkeit beeinflussen. Abbildung 4.11b zeigt eine geringe Temperaturerhohung. Hierfiir
wurde die Abbildung 4.11a zusatzlich um die Kurve von reinem Stickstoff (griin) abhéngig von Temperatur
und Druck [20], sowie die Messunsicherheit des Messsystems bei reinem Stickstoff (rot) erganzt. Die
steigende Temperatur ist in diesem Fall fiir den Anstieg der Schallgeschwindigkeit verantwortlich.
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Abbildung 4.11: Im Zeitbereich von 66 bis 195 s wurde 0.1 % He dem reinen N, beigemischt. Der Durch-
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In der folgenden Messung wurde im Zeitbereich von 128 bis 256 s Stickstoff mit 0.1 % Argon verunreinigt.
Hier wird im direkten Vergleich zu einer prozentual gleichen Masse Verunreinigung mit Helium ersichtlich,
dass sich die Argon-Verunreinigung wesentlich geringer auf die Schallgeschwindigkeit des Gasgemisches
auswirkt. Zudem wird die Schallgeschwindigkeit bei einer Argon-Verunreinigung geringer, wohingegen die
Verunreinigung mit Helium zu einer hoheren gesamt Schallgeschwindigkeit fiihrt.
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Abbildung 4.12: Im Zeitbereich von 128 bis 256 s wurde 0.1 % Ar dem reinen N, beigemischt. Der Durch-

fluss betrdgt 10 =

Bei einer Verunreinigung von Stickstoff mit 0.1 % Argon wird ersichtlich, dass die Anderung der Schallge-
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schwindigkeit innerhalb der Unsicherheit des Messsystems liegt. Dies liegt daran, dass bei der Kalibrierung
mittels reiner Gase die Schallgeschwindigkeit bekannt sein muss. Diese wurde vom NIST verwendet und
ist mit einer zu diesem neuen Messsystem vergleichsweise hohen Messunsicherheit behaftet, was zu einer
relativ hohen Messunsicherheit der Schallgeschwindigkeit fiihrt.
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Abbildung 4.13: Im Zeitbereich von 30 bis 195 s wurden unterschiedliche Konzentrationswerte von He
dem reinen N, beigemischt, 0.1 %, 0.075 %, 0.05 % und 0.025 %. Der Durchfluss betragt
10 L

min*

Abschliefend wird eine Messung mit verschiedenen Konzentrationen von Helium in Stickstoff gezeigt (Abb.
4.13). Dabei wird zuerst reiner Stickstoff verwendet, welcher anschlief3end jeweils mit 0.1 %, 0.075 %,
0.05% und 0.025 % Helium verunreinigt wurde. Bei der Messung sind die einzelnen Konzentrationsstufen
in der Schallgeschwindigkeit sehr gut zu erkennen. Da die Temperatur um fast 0.2 °C steigt, nimmt auch
die Schallgeschwindigkeit iiber die Messung relativ stark zu.

Zusammengefasst wird ersichtlich, dass das Messsystem einen extrem grofen dynamischen Bereich der
Schallgeschwindigkeit vermessen kann. Die Messergebnisse zeigen die Detektion von geringsten Anderun-
gen bei 0.1 % Argon in Stickstoff mit einer Schallgeschwindigkeitsdnderung kleiner als 0.05 ¢, bis hin zu
sehr groflen Anderungen vom Medium Stickstoff zu Helium mit einer Schallgeschwindigkeitsénderung
grofer als 650 .
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5 Diskussion

Das folgende Kapitel beantwortet die Forschungsfrage und diskutiert die Vor- und Nachteile verschiedener
in der Arbeit umgesetzter Systeme, sowie deren Folgen.

5.1 Beantwortung der Forschungsfrage

Die Forschungsfrage bestand darin, ob ein Messsystem auf Ultraschall-Basis fiir eine Reinheitsanalyse von
Fluiden mit folgenden Eigenschaften entwickelt werden kann. Dabei wird auf jeden der einzelnen Punkte
kurz eingegangen und dieser erlautert.

* sehr hohe Prézision

* Analyse quasi in Echtzeit

* kostengiinstig

* kleine Bauform

* Messung wihrend dynamischen Stromungsvorgingen in der Rohrleitung
* zusétzliche Information: Durchflussmenge bestimmen

 zusitzliche Information: Zusammensetzung des Fluids bestimmen

Prazision

Die Ergebnisse zeigen, dass das entwickelte Messsystem zur Reinheitsanalyse eine sehr hohe Genauigkeit
erreicht. Bei Stickstoff betrégt die Unsicherheit lediglich 40.056 . Damit ist es moglich, bereits Verun-
reinigungen von z.B. 0.15 % Argon, oder 0.03 % Helium in Stickstoff zu detektieren. Grundlage zu dieser
Berechnung der Schallgeschwindigkeit bei zusammengesetzten Gasen bietet Kapitel 2.2.2.

Analysezeit

Durch die Messtechnik mittels Ultraschall im Fluidistor ist es moglich, quasi in Echtzeit ein Analyseergebnis
zu erhalten (innerhalb von wenigen Millisekunden). Eine aufwendige Probenentnahme mit anschlie3ender
langwieriger Analyse entfallt.

Mit Hilfe des neu entwickelten Temperatursensors ist es zudem moglich, nicht nur sehr prazise Messun-
gen durchzufiihren, sondern zusitzlich auch Anderungen der Temperatur im flieRenden Gas schnell zu
detektiert.
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Kosten

Zum aktuellen Stand der Technik wird zur préazisen Analyse von Fluiden die teure Spektroskopie verwendet.
Mit dem hier vorgestellten Messsystem ist eine sehr kostenglinstige Analyse moglich. Die Gesamtkosten
fiir die elektronische Ansteuerung und die Sensoren betragen weniger als 500 €. Zusétzlich ermdglicht die
Kombination aus Phasendifferenzmessung und Resonanzsprungverfahren, dass kein sehr schneller und
hochauflésender Analog-zu-Digital-Wandler benétigt wird, da ein einfacher Komparator ausreicht. Damit
wird eine hohe Kosteneinsparung ermoglicht und zusatzlich kann das System in seiner Préazision weiter
skaliert werden, ohne dass die Kosten exponentiell steigen.

Bauform

Je langer die Distanz zwischen den Ultraschallwandlern im Medium ist, desto weniger genau muss die
Laufzeit bestimmt werden, damit die Messunsicherheit gleich bleibt. Die sehr kurze Strecke von nur 5 cm
zwischen den beiden Wandlern kann durch die sehr hohe Abtastung alle 3.45 ns realisiert werden, womit
eine kleine Bauform des Gesamtsystems moglich wird.

Dynamische Stromungen

Durch die dauerhafte Aussendung von Ultraschall ist es moglich, dass das System kontinuierlich Messergeb-
nisse liefert (innerhalb von wenigen Millisekunden). Im aktuellen Stand der Technik muss die Strecke
von Sender zum Empfanger durchlaufen werden. Die Wandler miissen ausschwingen und ihre Funktion
(Senden oder Empfangen) vertauschen und die Strecke ein zweites Mal in entgegengesetzter Richtung
vermessen. Wenn sich wéahrend des Messvorgangs die Eigenschaften (Durchflussgeschwindigkeit, Zusam-
mensetzung, Temperatur, etc.) dndern, dann erhdlt man mit der bisherigen Technik ein falsches Ergebnis.
Die parallele Messung und die antiparallele Messung miissen immer mit der Annahme zusammengerechnet
werden, dass die Eigenschaften wéhrend der beiden Messungen gleich geblieben sind. Da das neue hier
vorgestellte Prinzip lediglich auf einer Messung beruht, muss keine solche Annahme getroffen werden.
Anderungen wihrend der Messung kénnen einwandfrei detektiert werden und fiihren prinzipbedingt zu
keinem Messfehler.

Mit der hier neu entwickelten und vorgestellten Technik ist es zudem erstmals moglich, dass die Messungen
wesentlich schneller durchgefiihrt werden. Anderungen des Mediums oder Anderungen im Durchfluss
konnen sehr schnell detektiert werden.

Durchflussmenge

Durch das Prinzip des Fluidistors kann die vermessene Frequenz der Schwingung des Fluids in eine
Durchflussmenge umgerechnet werden. Damit ist es moglich, dass das System zusétzlich den Durchfluss
bestimmt. Diese Messwerte sind quasi ein Nebenprodukt der Reinheitsanalyse.

Fluidzusammensetzung

Die Zusammensetzung des Fluids kann in bestimmten Grenzen analysiert werden. Dabei miissen die
beiden beinhalteten Fluide bekannt sein. Zusatzlich zeigen die Ergebnisse, dass das System bei sehr hohen
dynamischen /%nderungen der Zusammensetzung des Mediums, z.B. Stickstoff zu Helium (350 ' zu 1000 %),
innerhalb der Anderung des Mediums keine korrekten Ergebnisse liefert. Die Schallgeschwindigkeit &ndert
sich damit zu schnell, um diese sicher zu detektieren. Wenn sich die Schallgeschwindigkeit langsamer
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andert, z.B. schlagartig von Stickstoff zu Luft (350 § zu 344 ), dann kann die Anderung wihrend des
gesamten Vorgangs kontinuierlich detektiert werden.

Zusammenfassung

Das hier neu entwickelte Messverfahren ermoglicht erstmalig die Echtzeit-Reinheitsanalyse von Fluiden
mit einer enorm hohen Prazision. Dabei kann das System kompakt und kostengiinstig aufgebaut werden
und ermoglicht auch die Analyse von dynamischen Stromungen. Zusétzlich kann anschlie3end die Durch-
flussmenge berechnet werden oder mit einigen physikalischen Einschrankungen die Zusammensetzung
des Fluids analysiert werden.

Mit beispielsweise der Uberwachung von Wasserstoff oder Prozessgasen in der Halbleiter-Industrie kénnte
das hier neu vorgestellte Messsystem in breiten Bereichen der Gesellschaft genutzt werden und so einen
sinnvollen 6konomischen und 6kologischen Beitrag leisten.

5.2 Vergleich mit dem Stand der Technik

Dieser Abschnitt beschaftigt sich mit dem Vergleich zwischen dem aktuellen Stand der Technik und
Wissenschaft (Kapitel 2.11) und den Ergebnissen dieser Arbeit. Dabei wird zuerst die kommerzielle In-
dustrieanwendung von Endres und Hauser betrachtet, anschlief3end wird die Ultraschall basierte binéare
Gasanalyse am Cern beleuchtet und abschliel3end wird der Vergleich mit der Spektroskopie gezogen.

Endress und Hauser Produkte

Die beiden hier vorgestellten Gerate von Endres und Hauser sind bereits kommerziell verfiigbar und konnen
mit ihrer relativ geringen Baugrol3e auffallen. Die Messunsicherheit der Schallgeschwindigkeit von 42,
bzw. £3 ¥ ist jedoch wesentlich héher, als die vom hier vorgestellten Messsystem. Damit konnten nur sehr
starke Verunreinigungen in Fluiden nachgewiesen werden. [43]

Spektroskopie

Ein haufig verwendetes Verfahren zur Reinheitsanalyse von Fluiden ist die Spektroskopie. Diese wird
iblicherweise mittels einer Probenentnahme und anschlielender Analyse im Labor durchgefiihrt. Die Uni-
versitit des Saarlandes hat diese Methode weiterentwickelt und erméglicht damit die Analyse wéhrend des
Durchflusses durch das Messsystem. Dabei konnten 43 % Kohlenstoffmonoxid (CO), bzw. 4-0.5 % Kohlen-
stoffdioxid (CO3) in Wasserstoff (Hy) detektiert werden. Zum Vergleich mit dieser Arbeit wird die jeweilige
Unsicherheit in die dquivalente Schallgeschwindigkeitsunsicherheit umgewandelt. Eine Verunreinigung
von 0.5 % Kohlenstoffdioxid in Wasserstoff wiirde laut idealem Gasgesetz zu einer Schallgeschwindig-
keitsinderung von £64 7 fiihren, siehe Kapitel 2.2.2. Bei 3 % Kohlenstoffmonoxid in Wasserstoff wiirde
dies zu einer Anderung von +198 % fiihren. Die berechnet Unsicherheit des in dieser Arbeit vorgestellten
Messsystems liegt bei Wasserstoff bei £7 % (Kapitel 3.6.3 mit Hy Daten vom NIST [20]) und erméglicht
damit eine wesentlich prédzisere Reinheitsanalyse.

Ein grof3er Vorteil und auch gleichzeitiger Nachteil der Spektroskopie ist jedoch, dass nicht nur die Reinheit
des Gases ermittelt werden kann, sondern iiber verschiedene Linien im Spektrum auch die Analyse einzelner
Bestandteile moglich ist. Jedoch konnen sich auch mehrere der spektralen Linien {iberlappen und so ein
eindeutiges Ergebnis verhindern, bzw. eine Verunreinigung nicht erkannt werden. Bei der Analyse mittels
Ultraschall kann eine Analyse der Bestandteile von maximal zwei bekannten Fluiden durchgefiihrt werden

74



oder eine Reinheitsanalyse des bekannten Stoffes auf unbekannte zusétzliche Inhalte, siehe Kapitel 2.2.1.
Analyselabore mit moderner Spektroskopieausriistung ermoglichen natiirlich viel préazisere Messergebnisse.
In dieser Arbeit werden jedoch nur Systeme betrachtet, die die Analyse quasi in Echtzeit wihrend des
Betriebs durchfiithren kénnen.

Cern bindre Gasanalyse

Das vom Cern entwickelte bindre Gasanalysesystem, basierend auf Ultraschall, fallt mit einer Abmessung der
Schallréhre von 75 cm Lénge relativ grol? aus. Dies ermdglicht gegeniiber dem in dieser Arbeit vorgestellten
Messsystem (5 cm Messstrecke) eine hohe Prézision der Schallgeschwindigkeitsmessung, obwohl die Auflo-
sung der Laufzeitmessung geringer ist. Nachteil ist jedoch die Temperaturabhédngigkeit, da eine wesentlich
grofdere Strecke auch deutlich groRere Temperaturgradienten aufweisen kann. Ein zusétzlicher Nachteil
besteht darin, dass das System auf die Durchschallung des Mediums in beide Richtungen angewiesen ist.
Damit darf sich die Stromungsgeschwindigkeit des Gases wahrend der Messung nicht verdndern, da dies
sonst zu Messfehlern fiihren wiirde.

Die gesamte Unsicherheit des Systems wird mit £0.025 T angegeben, wobei die Unsicherheit der Laufzeit-
messung mit £0.0005 & angegeben wird. Bei der Messung handelt es sich um die binédre Gasanalyse von
Stickstoff (N2) und Octafluorpropan (CsFg), wobei der Stickstoffanteil bei 99.9 % liegt. Der erste Teil der
Gleichung 5.1 berechnet die bendétigt zeitliche Auflosung, um die angegebene Unsicherheit von £0.0005 %
in Stickstoff bei einer Messstrecke von 75 cm zu erreichen. Die Unsicherheit der Laufzeitmessung wird mit
+25ns, der Abtastzeit des Messsystems, angegeben. Rechnerisch miissten jedoch 3.1 ns erreicht werden.
Daraus folgt, dass die Zeitunsicherheit fehlerhaft in die Geschwindigkeitsunsicherheit konvertiert wurde.
Hier liegt nahe, dass die mediumsabhéngige Messunsicherheit {ibersehen wurde und falschlicherweise mit
CsFg gerechnet wurde, obwohl dieses Gas nur etwa 0.1 % des gesamten Gasgemisches ausmacht. Wenn
man C3Fg mit einer Schallgeschwindigkeit von 115 % [20] in die Gleichung einsetzt, dann néhert man sich
mit 28 ns relativ gut den angegebenen 25 ns an, siehe zweiten Teil der Gleichung 5.1. [47]

0.75m 0.75m 31 0.75m 0.75m
— = 3.1ns; —
349 % 349 % + 0.0005 % ’ 115 % 115 % + 0.0005 %

= 28ns (5.1

Die Umrechnung bei der Unsicherheit der Abstandsmessung von 3-0.1 mm zu £0.018 % ist korrekt, da
diese nicht vom Medium abhéngig ist. Unklar ist zudem die Umrechnung der Unsicherheit der Temperatur
von £0.1°C zu 30.022 . Diese Umrechnung muss die abhéngige Steigung der Schallgeschwindigkeit
vom Medium berticksichtigen. Vermutlich wurde auch hier von der Abhéangigkeit von C3Fg ausgegangen,
obwohl der Hauptbestandteil mit 99.9 % Stickstoff angegeben wird. Rechnet man die Unsicherheit der
Temperaturmessung von 10.1 °C in die entsprechende Geschwindigkeitsunsicherheit bei Stickstoff um [20],
so erhélt man 3:0.06 %. Die Umrechnung vom Druck mit +1 mbar zu £0.003 % ist vermutlich ebenfalls fiir
CsFg berechnet worden. Hier wirkt sich die Anderung bei Stickstoff jedoch positiv auf die Unsicherheit aus
und man kommt zu einer Unsicherheit von £0.0005 % bei Stickstoff. [47]

Damit ergeben sich folgende Umrechnungen der einzelnen Unsicherheiten zu Geschwindigkeitsunsicher-
heiten bei Stickstoff, siche Tabelle 5.1.
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Tabelle 5.1: Unsicherheit bindre Gasanalyse Cern [47]

Messgrolde | Messunsicherheit | Umrechnung Cern | Umrechnung neu
Laufzeit +25ns £0.0005 % +0.004
Abstand 40.1 mm +0.018 +0.018 %%
Temperatur | £0.1°C £0.022 +0.06

Druck +1 mbar £0.003 +0.0005
Gesamt £0.025 % +0.063 3

Die neu berechnete Unsicherheit bei Stickstoff des vom Cern entwickelten Messsystems liegt somit bei
etwa £0.063 . Damit hat das in dieser Arbeit neu entwickelte Messsystem nicht nur mit einer Gesamtun-
sicherheit bei Stickstoff von +0.056 & eine hohere Prézision, sondern ist zusétzlich wesentlich kompakter
in seiner Bauform und kann durch das neue Messprinzip dynamische Stromungsidnderungen wahrend des
Messvorgangs korrekt detektieren.

Konzentrationsanalysegerate von Anton Paar

Als letztes soll die Arbeit mit dem ,,L.-Com 5500“ von Anton Paar verglichen werden. Hierbei muss beachtet
werden, dass das Messsystem vor allem fiir Fliissigkeiten gedacht ist. Zunéchst wird die Prizision der
Reinheitsanalyse mittels Dichte betrachtet. Dabei soll als Vergleich die Verunreinigung von 0.03 % Helium
in Stickstoff, bei 0 °C und 1.013 bar detektiert werden. Als Grundgleichung wird auf Kapitel 2.1.1 verwiesen.
Mit Gleichung 5.2 wird die Anderung der Dichte bei der entsprechenden Verunreinigung berechnet. Da die
maximale Genauigkeit der Dichtemessung bei 45 x 1075 % liegt, kann die He Verunreinigung mittels
Dichte nicht detektiert werden [49].

D (0.03% Mpgre + 99.97% Mpn2) p M2 g g

=032 = 032x107% > (5.2)
RT RT m3 cm3

Ap

Im folgenden soll die Schallgeschwindigkeitsmessung naher diskutiert werden. Hierbei ist unbedingt zu
beachten, dass die im Datenblatt angegebenen Werte von £0.1 % nur im Bereich von 800 & — 2000 % giiltig
sind (hauptsachlich Fliissigkeiten). Bei Gasen und geringeren Schallgeschwindigkeiten nimmt die Prazision
ab. [49]

Als Grundgleichung wird auf Kapitel 2.2.2 verwiesen. Mit Gleichung 5.3 wird die Anderung der Schallge-
schwindigkeit bei der entsprechenden Verunreinigung von Stickstoff mit 0.03 % Helium, auf Grundlage der
Tabelle 5.2, berechnet.

Tabelle 5.2: spezifische Werte fiir N, und He bei 0°C und 1.013 bar [42]

Helium (He) | Wert Stickstoff (N5) | Wert
Cp 5193 % | & 1.041 %
J J
CV 3.116 giK CV 0.743 giK
M 4.003 -5 | M 28.013 &,
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Ac— . |RT 0.03% cprre + 99.97 % cpn2 \/RT CDN2 — 0.08
(0.03% Mpgze + 99.97 % Mn2)(0.03% cvrre + 99.97 % cone) Mp2 cong ‘

(5.3)

Hieraus wird ersichtlich, dass das in dieser Arbeit beschriebene Reinheitsanalysesystem Verunreinigungen
von 0.03 % Helium in Stickstoff detektieren kann. Das Messsystem von Anton Paar kann die Verunreinigung
nicht sauber detektieren.

Zusammenfassung

Aus dem aktuellen Stand der Technik und Wissenschaft geht hervor, dass kein bestehendes System die
Prézision des hier neu vorgestellten Messsystems zur Reinheitsanalyse wahrend des Betriebs in Echtzeit
iibertreffen kann. Lediglich das bindre Gasanalysesystem des Cerns kommt an die Messgenauigkeit heran,
jedoch mit den Nachteilen, dass die Messrohre 75 cm lang ist (im Gegensatz zu den hier vorgestellten 5 cm)
und prinzipbedingt keine dynamischen Strémungsdanderungen wiahrend des Messvorgangs vorkommen
diirfen.

Die enorme Prézision und Storfestigkeit bei der sehr kompakten Bauform wird durch die vollig neuartige
Ansteuerung der Ultraschallsensoren erreicht, welche durch das neu entdeckte und neu entwickelte
Resonanzsprungverfahren moglich wurde.

5.3 Verbesserung der Messgenauigkeit

Die Ergebnisse mit Verunreinigungen von 0.1% Argon zeigen eine deutliche Detektion der Verunrei-
nigung, obwohl diese innerhalb der Unsicherheit des Messsystems liegt (Abb. 4.12). Dies kann darauf
zuriickgefiihrt werden, dass der grof3te Einflussfaktor auf die Messunsicherheit die Kalibrierung des Ultra-
schallsensorsystems, also der Schallgeschwindigkeitsmessung mit £0.0528 %, ist. Im Gegensatz dazu sind
die Unsicherheiten von 3-0.017 % bei der Temperatur und 4-0.0037 i3 beim Druck eher gering.

Die Unsicherheit der Schallgeschwindigkeitsmessung hangt von zwei wesentlichen Faktoren ab: Erstens
von der Messgenauigkeit der Laufzeit, somit der Abtastrate des Systems. Zweitens von der Messgenauigkeit
des Abstands der beiden Ultraschallsensoren.

Die Abtastrate des Systems kann mit relativ wenig Aufwand erhoht werden, weil die Phasendifferenz
technisch hervorragend prazise messbar ist. Da ein giinstiger FPGA keine Taktraten im Gigahertz-Bereich
unterstiitzt, kann mit einem Trick durch die parallele Abtastung mit mehreren phasenverschobenen Abtast-
einheiten die effektive Abtastrate stark erhoht werden, siehe hierzu [73].

Das eigentliche Problem, weshalb eine hohere Genauigkeit des Systems problematisch ist, ist die Mess-
genauigkeit des Abstands. Da fiir die sehr kompakte Bauform nur ein Abstand von 50 mm zwischen den
beiden Sensoren zur Verfiigung steht, muss diese Entfernung sehr prézise vermessen werden. Dies kann,
z.B. wie in Kapitel 3.6.3 beschrieben, durch eine Kalibrierungsmessung mit zwei verschiedenen reinen
Gasen erfolgen, deren Schallgeschwindigkeit bekannt ist.

Genau an dem Punkt der Bekanntheit der Schallgeschwindigkeit wird es kompliziert: Die aktuellsten
und prézisesten zu Verfiigung stehenden Messungen der Schallgeschwindigkeit von reinen Gasen werden
vom , Nationalen Institut fiir Standards und Technologie“ (NIST) veroffentlicht. Die Unsicherheit dieser
Referenzmessungen sind jedoch zu grof3, um eine hohere Prézision der Abstandskalibrierung zu erreichen.
Zusammengefasst ergibt sich, dass eine Erhohung der Abtastrate durch das hier neu entwickelte Lauf-
zeitmessverfahren mittels Phasendifferenz und Resonanzsprung gut umsetzbar ist. Jedoch kann damit
keine signifikante Verbesserung des Systems erreicht werden, da der aktuelle Stand der Wissenschaft keine
hinreichend genauen Schallgeschwindigkeitsdaten bereitstellt.
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Ein neuer Messaufbau mit einer Abstandskalibrierung, beispielsweise mittels Laserabstandsmessung, wére
denkbar. Dieser wiare jedoch dulerst aufwandig, da z.B. schon geringste Verkippungen der Ultraschall-
sensoren zu Fehlern fithren wiirden. Zudem miisste eine Kalibrierung zur Offsetkompensation entwickelt
werden, da z.B. bereits die elektrischen Laufzeiten im Kabel vom Sensor zur Platine nicht vernachléssigt
werden diirften (bei 10 cm etwa 0.5ns). Allerdings konnte mit einem solchen Aufbau auch der aktuelle
Stand der Wissenschaft iiber Schallgeschwindigkeitsdaten verbessert werden.

5.4 Resonanzsprungverfahren

Warum ein neues Modulationsverfahren entwickeln, obwohl bereits sehr gut etablierte und funktionierende
Verfahren wie die Frequenz- (FM) oder Amplitudenmodulation (AM) bestehen? Folgende Abbildungen 5.1,
5.2 und 5.3 stellen die herkémmlichen Verfahren FM, AM und das neu entwickelte Resonanzsprungverfah-
ren bei Ultraschallwandlern gegeniiber. Die Modulation wurde jeweils fiir genau eine Periode durchgefiihrt.
Die Abbildung links zeigt den Beginn der Modulierung am Sender, sowie die Phasendifferenz zwischen der
Referenz und dem Empfénger, die mit der entwickelten Experimentierplattform gemessen wurde ([59]).
Die rechte Abbildung zeigt jeweils die gemessenen Spannungen mittels Oszilloskop.

Dabei wird schnell ersichtlich, dass in der Phasendifferenz alle drei Modulationsarten erkannt werden.
Frequenz- und Amplitudenmodulation kénnen bei einem in Ruhe stehenden Medium ohne Anderung noch
erkannt werden, jedoch ist eine stabile und robuste Detektion bei dynamischen Mediumsidnderungen kaum
moglich. Die Modulation mittels Resonanzsprung erzeugt ein wesentlich deutlicheres Signal, welches auch
bei sehr dynamischen Mediumsinderungen sicher detektiert werden kann.

Uberraschenderweise wird die Amplitudenmodulation im Gegensatz zum Resonanzsprung nicht bei der
Spannung des Empféangers ersichtlich. Wenn die verwendeten Ultraschallwandler in ihrer Resonanzfrequenz
betrieben werden, ist der Wandler so trége, dass die Anregung mit der halben Amplitude fiir eine Periode
zu keiner nennenswerten Spannungsdnderung am Empfanger fiihrt.
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Abbildung 5.1: Modulation FM, Anregung in Serienresonanzfrequenz zu doppelter Frequenz fiir 1 Periode
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Abbildung 5.2: Modulation AM, Anregung mit Serienresonanzfrequenz zu ,0“ Amplitude (,Kurzschluss®)
fir 1 Periode
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Abbildung 5.3: Modulation Resonanzsprung, Anregung mit 7 % Abstand zu Serienresonanzfrequenz und
Entkopplung (,Kurzschluss®) fiir 1 Periode

Abbildung 5.4 vergleicht das Resonanzsprungverfahren mit der Frequenzmodulation. Hierbei sollen mog-
lichst identische Bedingungen geschaffen werden. Die Anregung des Ultraschallsenders wird mit dem
,»,33250A“ Waveform Generator von Agilent durchgefiihrt. Die Analyse der Phasendifferenz mit Hilfe der
Experimentierplattform ([59]).

Fiir die Anregung des Resonanzsprungs (Abb. 5.4a) wurde der Ultraschallwandler mit 999 Sinus Perioden,
mit einer Frequenz von 290 kHz und einer Amplitude von —10V bis 10V angeregt und anschlie3end fiir 1
Periode entkoppelt / ,kurzgeschlossen / auf 0V gesetzt. Als Referenzfrequenz fiir die Phasendifferenzmes-
sung wurde ein Signal mit 290 kHz gewahlt.

Fiir die Anregung der Frequenzmodulation (Abb. 5.4b) wurde der Ultraschallwandler mit 999 Sinus Peri-
oden, mit einer Frequenz von 290 kHz und einer Amplitude von —10V bis 10V angeregt. Anschliel3end
wurde eine Periode eines Sinussignals mit der Frequenz 310 kHz und einer Amplitude von —10V bis 10V
angehéngt. Als Referenzfrequenz fiir die Phasendifferenzmessung wurde ein Signal mit 290 kHz gewahlt.
Dies fiihrt dazu, dass die Phasendifferenzmessung eine Steigung enthalt, da das gesamte Anregungssignal
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nicht mit der Frequenz des Referenzsignals genau {ibereinstimmt, da hier fiir 1/1000 des Signals die
Periodenlinge kiirzer ist. Die Anregung ist damit um 222 ns kiirzer, als die Referenzfrequenz.

Wenn man nun den gesamten ,,Sprung“ betrachtet und aneinander reiht, beispielsweise beim Resonanz-
sprung von ca. 0.1 — 0.05w — 0.157 — 0.17 so kommt man auf ca. 0.27 Gesamtsprungliange. Bei
der Frequenzmodulation geht man von ca. 0.17x — 0.0l — 0.57 und kommt damit auf ebenfalls
ca. 0.27 Gesamtsprungldnge. Mit Hilfe des Resonanzsprungs konnen also mit moglichst identischen Be-
dingungen keine grofleren Spriinge gegeniiber der Frequenzmodulation erzeugt werden, das Verfahren
ermoglicht jedoch eine sehr einfach zu implementierende Modulationstechnik. Das Signal muss lediglich
entkoppelt werden. Zusatzlich ist es fiir die hier genutzte Anwendung vorteilhaft, dass die Phasendifferenz
beim Resonanzsprung keine Steigung enthélt. Mit einer aufwandigeren Frequenzmodulation und genauer
Kenntnis iiber die Ultraschallwandler, sollte dies jedoch auch mithilfe der Frequenzmodulation moglich sein.
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Abbildung 5.4: Vergleich zwischen Resonanzsprung und Frequenzmodulation unter moglichst gleichen
Bedingungen

Die Messergebnisse zeigen, dass die etablierten Modulationsverfahren, bei dem der Ultraschallwandler
hauptsiachlich in seiner Serienresonanz betrieben wird, keine hinreichend gut detektierbaren schnellen
Anderung des piezoelektrischen Ultraschallwandlers hervorrufen. Man kann die Bandbreite kiinstlich
erhohen, indem man sich von der Serienresonanz entfernt. Dabei entsteht der Nachteil, dass das Signal zu
Rauschverhéltnis zunimmt. Unter diesen Bedingungen kann auch mit Hilfe der Frequenzmodulation ein
dhnlich groRer Phasendifferenzsprung erzeugt werden. Dies benotigt jedoch wesentlich groBere Aufwénde
in der Ansteuerung der Sensoren im Gegensatz zum Resonanzsprungverfahren. Der Resonanzsprung-
effekt nutzt somit die Tragheit des Wandlers technisch aus und macht sich diese fiir die Modulation zunutze.

5.5 Vor- und Nachteile der neu entwickelten Laufzeitmessung

In diesem Abschnitt werden kurz die Vor- und Nachteile der neu entwickelten Laufzeitmessung, bestehend
aus der Phasendifferenzmessung und dem Resonanzsprungverfahren, gegeniibergestellt. Dabei wird immer
wieder auf die bereits bestehende Technologie verwiesen, siehe Kapitel 2.5.
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Vorteile

Viele herkommliche Systeme zur Laufzeitmessung mittels Ultraschall, welche abwechselnd zwischen Sender
und Empfanger hin und her schallen, arbeiten meistens mit einer Schwellwerterkennung oder einem
Analog-zu-digital- Wandler (ADC). Bei der Schwellwerterkennung kénnen bereits geringste Anderungen des
durchschallten Mediums zu Amplitudenénderungen des Ultraschallsignals fithren und damit das Erreichen
des Schwellwerts beschleunigen oder verzégern. Dies fithrt unweigerlich zu Messfehlern. Mit Hilfe eines
ADCs kann diese Problematik umgangen werden. Dabei muss jedoch beachtet werden, dass fiir prazisere
Messungen ein ADC mit schnellerer Abtastrate benotigt wird und dies schnell zu sehr teuren Bauteilen fiihrt.
Das hier vorgestellte System umgeht das Problem, da die Phasenverschiebung mit Hilfe eines Komparators
schnell und zuverléssig detektiert werden kann.

Die meisten aktuell gédngigen Systeme miissen zudem immer eine kurze Zeit lang warten (Ausschwingvor-
gang), bis sie die Funktion der Sendeeinheit mit der Empfangseinheit vertauschen kdnnen. Der Messvorgang
dauert damit nicht nur die Zeit, fiir das Ubertragen der Schallwelle einmal mit und einmal gegen den
Strom, sondern zusatzlich noch die Zeit des Ausschwingvorgangs. Wahrend der gesamten Messzeit darf sich
das Medium nicht verdndern, da sonst die Messung fehlerhaft wird. Bei dem hier neu vorgestellten System
wird immer nur in eine Richtung kontinuierlich gesendet. Damit erhélt man nicht nur eine wesentlich
hohere Informationsrate. Es kommt auch prinzipbedingt zu keinem Messfehler, wenn sich wiahrend der
Messung die Eigenschaften des Mediums dndern.

Das Resonanzsprungverfahren ermoglicht die einfache Umsetzung der absoluten Ultraschalllaufzeitmes-
sung mittels Phasendifferenzmessung. Damit werden auch neue technische Anwendungen in weiteren
Bereichen moglich:

Zum einen konnen mittels Ultraschall Energie und Daten an Orte transportiert werden, welche nicht mit
Funk, oder Kabelanbindungen erreichbar sind, z.B. Flugzeug- oder Raketentriebwerke. Hier konnte das
Resonanzsprungverfahren erginzend zur Datenmodulation genutzt werden, um so die Ubertagungsrate zu
erhohen, da keine teuren zuséatzlichen elektrischen Komponenten notwendig sind.

Zum anderen wire ein weiteres Anwendungsszenario die Nutzung fiir das autonome Fahren. Nach dem
Aussenden des Impulses und einer Detektion von Objekten bis z.B. 10 m muss hier die Laufzeit des Schalls
von 57 ms abgewartet werden, bis das Signal ankommt und weiter verarbeitet werden kann. Erst dann kann
wieder ein neuer Impuls fiir ein neues Bild ausgesendet werden. Damit sind bei einem System, welches nur
von der Schalllaufzeit abhdngt, maximal 18 Bilder pro Sekunde moglich. Mittels des neu entwickelten
Systems kann die Bildrate pro Sekunde bis auf die Frequenz der Ultraschallwandler erh6ht werden und
damit leicht um den Faktor 1000 und mehr gesteigert werden. Das neue System ermoglicht damit hochauf-
losende Bilder mit sehr grol3en Bildwiederholungsraten, welche nur noch eine Totzeit entsprechend der
Schalllaufzeit zwischen Objekt und Empféanger beinhalten.

Nachteile

Herkommliche Systeme mit einer einfachen Schwellwerterkennung benotigen wesentlich weniger Re-
chenleistung im Gegensatz zu dem hier vorgestellten System. Die aktuell implementierte Detektion des
Resonanzsprungs wird mit einer Korrelation durchgefiihrt, welche sehr viele Multiplikationen benétigt
und damit rechenaufwéndig ist. Damit sind vor allem sehr einfache und langsame Abstandsmessungen
weiterhin mit der bestehenden Technologie relevant. Beim menschlichen Einparken von einem Auto spielt
die Reaktionszeit von einigen zehn Millisekunden keine entscheidende Rolle.

Ein weiterer Nachteil besteht darin, dass mehrfache Reflexionen und damit stehende Wellen durch das
dauerhafte Senden auftreten konnen, welche das Messergebnis verfélschen, siehe Kapitel 3.2.8. Dieser
Effekt kann in der bestehenden Technologie mit dem Aussenden von wenigen Impulsen und dem anschlie-
Benden Abwarten, bis alles wieder zur Ruhe gekommen ist, nicht auftreten. In Kapitel 3.2.8 wurde hierfiir
bereits eine Losung entwickelt. Eine weitere Abhilfemoglichkeit konnte hierfiir ein neuer, verbesserter
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Algorithmus sein. Das Resonanzsprungverfahren erméglicht zuséatzlich eine eindeutige Modulation, in dem
z.B. der Abstand der einzelnen Resonanzspriinge in einem vorgegebenen Muster variiert wird. Mit dieser
Anderung konnten mehrfach Reflexionen auch rechnerisch eliminiert werden.
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6 Fazit

Diese Arbeit prasentiert eine auf Ultraschall basierte Reinheitsanalyse von Fluiden. Dabei wird eine vollig
neuartige Methode der Laufzeitmessung mittels Phasendifferenzmessung und dem Resonanzsprungverfah-
ren vorgestellt, wodurch eine hochprizise Reinheitsanalyse des Fluids wihrend des Stromungsvorgangs
durch ein Rohr, in Echtzeit, kostengiinstig und in kompakter Bauform ermoglicht wurde.

Die Messergebnisse zeigen die dynamische Breite der Schallgeschwindigkeitsmessungen, welche von der
Detektion von 0.1 % Argon in Stickstoff mit einer Anderung von 0.05 5 bis hin zum Austausch des Mediums
von Stickstoff zu Helium mit einer Anderung von 650 7 reichen. Damit deckt das System ein sehr breites
Spektrum an Konzentrations-, bzw. Schallgeschwindigkeitsanderungen ab und ermoéglicht die Uberwachung
von Fluiden auf bereits geringste Verunreinigungen von wenigen Millionstel Anteilen. Zudem kann das
System auch zur bindren Gasanalyse verwendet werden und die Konzentration von zwei bekannten Fluiden
vermessen.

Die hohe Prazision der Messung kann auf das hier neu vorgestellte und entwickelte Messverfahren zuriick-
gefiihrt werden. Dabei wurde die Laufzeit mit Hilfe der technisch hervorragend prézise zu vermessenden
Phasendifferenz gemessen. Ermoglicht wird dies durch das hier vorgestellte und neu entwickelte Reso-
nanzsprungverfahren, welches die Mehrdeutigkeiten der Phasendifferenz eliminiert. Die sonst nachteilige
physikalisch bedingte Tragheit des piezoelektrischen Ultraschallwandlers wurde technisch geschickt zur
Modulation ausgenutzt und damit in einen Vorteil umgewandelt.

Das Resonanzsprungverfahren kann den Wandler, ausgehend von den identischen Bedingungen, nicht
schneller modulieren, als wenn eine moglichst identische Frequenzmodulation durchgefiihrt wird. Jedoch
ist das Resonanzsprungverfahren wesentlich einfacher umsetzbar, da hier die Ansteuerung lediglich ent-
koppelt werden muss.

Die Kombination aus Phasendifferenzmessung und Resonanzsprungverfahren erméglichen eine hochprazise
Laufzeit- und Schallgeschwindigkeitsmessung ohne Nutzung eines Analog zu Digital Wandlers (ADC).
Damit kann ein schneller und teurer ADC eingespart werden. Es wird fiir die Messung lediglich ein Kompa-
rator benotigt.

Der Fluidistor ermoglicht durch seinen Aufbau eine hervorragende Moglichkeit zur Messung der Laufzeit
mittels Ultraschall oder der Temperatur. Es kann mit dem Ultraschallsender permanent in eine Richtung
geschallt und mit dem Ultraschallempféanger detektiert werden, da sich das Medium durch das Fluidistor-
prinzip stindig umkehrt (sinusformig schwingt). Damit ist keine Umkehr der Schallrichtung notwendig.
Der hier vorgestellte und entwickelte Temperatursensor erméglicht eine hochprazise und sehr schnelle
Temperaturmessung in Gasen. Durch die geringe thermische Masse und die Bauform, dass der Platindraht
zum grof3en Teil frei im Medium schwebt, kann die sehr schnelle Reaktionszeit erreicht werden.

Das dauerhafte Senden von Ultraschallwellen kann bei Reflexionen zu stehenden Wellen fiihren, welche das
Messergebnis verféalschen konnen. Dies muss bei der hier vorgestellten Messmethode verhindert werden,
z.B. indem der Ultraschall gut fokussiert wird und moglichst wenig gestreute und reflektierte Schallwellen
empfangen werden.

Mit Hilfe des entwickelten Medianfilters, welcher auch ,,Modulo behaftete” Signal filtern kann, konnte die
Robustheit des Messsystems weiter gesteigert werden.

Abschlief3end konnte in der Arbeit gezeigt werden, dass mit Hilfe der hier vorgestellten absoluten Messungen
Temperatur, Druck und Schallgeschwindigkeit die Reinheit hochprézise analysiert werden kann.
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