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Abstract

Die Dichte ist ein wichtiger Parameter fiir die meisten bekannten Verfahren der chemischen,
petrochemischen, pharmazeutischen, Lebensmittel- und Getrénkeindustrie; sowie Biotechnologie,
Wasser- und Abwasserwirtschaft. Das Potenzial den Prozess online mittels Dichte zu beurteilen,
erméglicht neue Mdglichkeiten der Prozesssteuerung und -Uberwachung. Bei einigen Methoden
werden direkte physikalischen Beziehungen genutzt, die letztendlich auf der Korrelation zwischen
Dichte und Prozessgrofie basieren und auf bestimmte chemische Reaktionen oder charakteristische
Prozessverlaufe beschrankt sind. Etablierte Messsysteme wie Coriolis-Masse- oder Schwingrohr-
Systeme sind wiederum oftmals auf spezielle Anwendungsbereiche (z.B. bezlglich
Sensorimplementierung: Rohrdurchmesser, Bypass, Durchflussgeschwindigkeit) beschrankt. Je nach
Prozess kdénnen weitere Limitierungen wie Empfindlichkeit gegentiber Blasen, Partikel oder Fouling
relevant sein. In sensitiven Bereichen wie der Lebensmittel- oder pharmazeutischen Industrie sind
zusatzlich Aspekte des Hygienic Design und Sterilisierbarkeit von besonderer Bedeutung. Dieser
Beitrag befasst sich mit der alternativen, nicht-invasiven, online Bestimmung der Dichte mittels
ultraschallbasierender Mehrfach-Reflektions-Methode und Dampfer-Reflektor-Sonde.
Kalibrationsversuche ergaben einen absoluten, mittleren, quadratischen Fehler von 10,5 kg/m3.
Evaluationsversuche in der kontinuierlichen Kultur ergaben einen mittleren Fehler von 0,77 %.
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Einleitung den Analysemdbglichkeiten, dem geringen
In der Vergangenheit wurden verschiedene Kalibrationsaufwand sowie den anfallenden

Methoden der ultraschallbasierenden Kosten ist die MRM die beste Losung.
Dichtebestimmung untersucht [1]. 4
Vielversprechende Methoden die Dichte von 1 A
Multi-Komponenten-Gemischen zu bestimmen, e Aetq A
sind die sogenannten Dampfer-Methoden 0.5 ¥ j21

(BRTs). Grundlage dieser Methoden sind die
ebene Wellenausbreitung Uber eine oder
mehrere Phasengrenzflachen und das Wissen
der temperaturabhangigen Eigenschaften des
Dampfermaterials. Die BRTs kdénnen grob in -0.5 I
vier Untergruppen unterteilt werrden: die

Mehrfachreflektionsmethoden (MRM), die 1
Transmissionsmethoden (TM), die 0 0.5 1 1.5
Referenzmethoden (RRM) und die Zeitins x10™
Winkelreflektionsmethoden (ARM). Je nach
Anwendungsfall  ergeben sich  fur die
Untergruppen verschiedene Vor- und Nachteile.

ADC-Wert

Abb. 1. Vollstédndiges, mittels des beschriebenen
Sensors aufgezeichnetes Signal

Im Falle einer Anwendung in der Zunachst wird der Reflektionskoeffizient (RC)
Getrankeindustrie ist mit moderater Absorption, und die Signallaufzeit (TOF) bestimmt. Dazu
variablen Prozessbedingungen und missen die Amplituden von drei relevanten
Temperaturgradienten zu  rechnen. Unter Nutzsignalen ausgewertet werden: Ay, Ae11 and
Beriicksichtigung der prozessbezogenen und Ae21 (siehe Abb. 1).

konstruktiven Randbedingungen in Relation zu
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Detailliertere  Informationen  bezlglich der
Methode sind in [1-6] zu finden. Sind die
relevanten Amplituden (A) bestimmt, kann der
Reflektionskoeffizient von Medium1  zu
Medium 2, r4, wie folgt berechnet werden:
» (1)
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2
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Die Indices der Amplituden beschreibt dabei die
Position der einzelnen Nutzsignale innerhalb
des Gesamtsignals (siehe Abb. 1); nicht zu
verwechseln mit den Indices des
Reflektionskoeffizienten, ryy,; hier beschreibt k
das Material der Einfallsseite und m das
Material  in  Transmissionsrichtung.  Die
Materialien sind wie folgt aufgeschlisselt: 1 —
Démpfermaterial, 2 — Probenflissigkeit, 3 —
Reflektormaterial. TOF, wurde aus der
Differenz der Einzelsignalzeiten berechnet:
TOF , =1, —1t (2)

rl
b

wobei die Zeiten der Einzelsignale Ay und Ags4
mittels polynomisch approximierter
Nulldurchgangsbestimmung bestimmt wurden.
Die Ultraschallgeschwindigkeit der Proben-
flussigkeit kann wiederum mittels des
bekannten Abstands, |, des Reflektors zum
Dampfer berechnet

: 3
Usv, =2 %OFZ. ©)

Die temperaturabhangige Dichte, p; und
Ultraschallgeschwindigkeit, usv, des
Dampfermaterials sind bekannt. Somit kann die
Dichte der Probenflissigkeit, p, bei aktueller
Temperatur berechnet werden:

p, -USV, (1+7r,) (4)
p, = : :
’ usy, (-r,)

Material und Methoden

Auf Grundlage bekannter Materialdaten und
physikalischer GesetzmaRigkeiten wurde ein
Sensor  fur  den Ingold-Prozesszugang
entworfen. Der Dampfer besteht aus ca. 20 mm
dickem PMMA; der Reflektor aus Edelstahl,
wobei der Abstand zum Dampfer ca. 25 mm
betragt. Der exakte Abstand und dessen
Temperaturabhangigkeit wurde Uber eine
Kalibration mit destilliertem Wasser ermittelt [7].
Die Ultraschallwellen wurden mittels eines
PMN-Transducers  (PMN:  Bleimetaniobat,
2 MHz, @ 10 mm) erzeugt und aufgezeichnet.
Die Evaluationsversuche erfolgten in einem
Braun® Laborfermenter (B Braun® Biostat UD-
30). Es wurde Malzextrakt (Fi. Weyermann) mit
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dem Hefestamm Saccharomyces cerevisiae
fermentiert.

Abb. 2. 3-D-Modell des verwendeten Sensors

Um die Zielhefezellzahl zu erreichen, wurde
zundchst aerob fermentiert. In dem fir die
Evaluation relevanten Zeitbereich, wurde die
Fermentation anaerob nach dem Chemostat-
Prinzip durchgefuhrt. Die Referenzanalysen
wurden mittels Alcolyzer Beer Analyzing
System (DMA 4500 M, Anton Paar)
ausgewertet.

Resultate und Diskussion

Die Kalibrationsversuche mit demineralisiertem
Wasser ergaben einen absoluten, mittleren,
quadratischen Fehler von £0,5 kg/m*® (siehe
Abb. 3).
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Abb. 3. Ergebnisse der Validierung der
Prozesssonde mit destilliertem  Wasser und
LDens313 Dichtemessgerét als Referenz.
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Abb. 4. USV- und Temperatur-Resultate der
Evaluation des beschriebenen Sensors am
Laborfermenter (Chemostat).
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Die Resultate der Evaluation im Laborfermenter
sind in den Abbildungen 4,5 & 6 dargestellt.
Basierend auf den Referenzdaten der
Laboranalysen und den Prozessdaten kann im
Zeitraum 14-16 Uhr von ausreichend
konstanten Konzentrations-verhaltnissen
entsprechend der Chemostat-Prozessfiuhrung
ausgegangen werden.

1.06 e Referenzdichte

o — US-Dichte

5

S 1.04F

£ ° °®

[

- e

§ 1.02F

[a]
1 . . . .
13 14 15 16 17

Tageszeit in Stunden
Abb. 5. Dichte-Resultate  der Evaluation des

beschriebenen Sensors am Laborfermenter
(Chemostat).
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Abb. 6. Dichte-Resultate  der  Evaluation des
beschriebenen Sensors am Laborfermenter
(Chemostat).

Der mittlere, quadratische Fehler der
ultraschallbasierenden Dichte (siehe Abb. 5)
bezlglich der erwarteten Dichte ensprechend

der beobachteten Temperatur und
Konzentrationsverhéltnisse  betragt 0,77 %.
Inwiefern die beobachteten
Dichteschwankungen auf tatséchliche

Schwankungen aufgrund der kontinuierlichen
Zufuhr von Ndhrmedium und Entnahme vom
Produkt zurickzufiihren sind, kann mangels
eines online Referenzsensors nicht beurteilt
werden.
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