DOI 10.5162/sensoren2019/4.2.1

Konzeption und Evaluierung eines Laboraufbaus zur
photoakustischen Detektion von CH4 mit modulierter
Breitband MEMS-IR-Strahlungsquelle

B. Vatter?, A. Magi’, F. Liebold?

"Micro-Hybrid Electronic GmbH, Forschung und Entwicklung, 07629 Hermsdorf
2Westséchsische Hochschule Zwickau, Fakultét fiir Physik und Informatik, 08056 Zwickau
3Duale Hochschule Gera-Eisenach, Fachbereich Technik, 07546 Gera

benedikt.vatter.fAu@fh-zwickau.de, a.magi@micro-hybrid.de, falk.liebold@dhge.de

Zusammenfassung

In dieser Arbeit wird eine photoakustische Messzelle zur Bestimmung von Methan vorgestellt. Die
Grundlage stellt eine kommerzielle NDIR-Gasmesszelle dar, die um ein MEMS-Mikrofon erweitert
wurde. Zur Erzeugung des photoakustischen Signals wurde ein MEMS-Breitband-IR-Strahler bei einer
Frequenz von 9 Hz elektrisch moduliert. Mittels Lock-In-Verfahren wurde das Signal in Abh&ngigkeit der
Konzentration von Methan detektiert. Das zu erwartende Signal konnte Uber eine rechnerische
Modellgleichung abgeschéatzt und so mit den experimentellen Werten verglichen werden. Es wird
gezeigt, dass diese Abschatzung mit den experimentellen Daten gut ibereinstimmt und somit prinzipiell
fur die Realisierung von photoakustischen Messzellen verwendet werden kann. Der Sensor wurde mit
zwei Strahlertypen erprobt. Es wurde ein Detektionslimit von 108 ppmV bei einer Auflésung von 43
ppmV ermittelt.
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Strahlungsquelle fiihrt nach GIl. (1) zu einer
Anderung der Temperatur AT und nach der
idealen Gasgleichung GI. (2) auch zu einer
Druckénderung Ap [5]. Aus der optischen
Leistung der Strahlungsquelle ergibt sich die in
das System eingebrachte Wéarmeenergie pro
Zeitintervall.

Einleitung

Die Bestimmung der Konzentration IR-aktiver
Gase wie z.B. CO2 und CH4 spielt in der
Umwelt- und Prozessiberwachung eine
tragende Rolle. Als Messprinzip bietet sich
neben der weit verbreiteten  NDIR-
Spektroskopie die Photoakustik an. Es wurde
bereits mehrfach gezeigt [1][2][3], dass die

Photoakustik fiir die Bestimmung geringster Q =Cy AT (1)
Konzentrationen bis in den unteren pptV-

Bereich geeignet ist. Jedoch sind diese n R AT )
Methoden oft sehr komplex und nur fir den Ap = %

Laboraufbau geeignet. Fur die einfache
Integration in bereits bestehende Gassensoren
und zur Minimierung mechanischer Bauteile,
wurde in dieser Arbeit ein Messzellenkonzept
aus elektrisch moduliertem MEMS-
Breitbandstrahler und einem MEMS-Mikrofon
untersucht. Das zu erwartende photoakustische
Signal fir Methan wurde im Vorfeld durch eine
geeignete Modellgleichung abgeschatzt.

Grundlagen

Das photoakustische Prinzip wurde erstmals
1880 von A. G. Bell erwéhnt. Es beschreibt die
Erzeugung einer Schallwelle durch einen
modulierten Energieeintrag, in Form von
Strahlung, in ein System [4]. Die periodisch
eingebrachte Energie Q aus einer

Diese Druckanderung ist abhangig von den
Eigenschaften der Strahlungsquelle, dem
Absorptionsverhalten des zu untersuchenden
Materials, der Geometrie der Messzelle und der
Konzentration des Stoffes. Damit lasst sich fir
kleine Konzentrationen ¢ die Druck&nderung
nach Gl. (3) berechnen.
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Die Druckanderung ergibt sich aus der idealen
Gaskonstante R, der optischen Leistung der
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Strahlungsquelle Popt, dem Absorptions-
koeffizienten a, der Lange | und dem Volumen
Vzelle der Messzelle. Weiterhin geht der duty
cycle dc (Verhaltnis zwischen An- und Auszeit
der  Strahlungsquelle), der Intensitats-
Modulationsgrad m des Strahlers (Verhaltnis
der Intensitdt im An-Zustand zur max.
moglichen Intensitat im unmodulierten Betrieb),
sowie ein Korrekturfaktor &6, der die
Uberlagerung von Emissionspektrum der
Strahlungsquelle und Absorptionsspektrum der
Probe berlcksichtigt mit ein. Auch der
Transmissionskoeffizient Topt der optischen
Komponenten im Strahlengang, die
spezifischen Warmekapazitat cv sowie die
Frequenz f der modulierten Strahlungsquelle
werden in der verwendeten Modellgleichung GlI.
(3) berticksichtigt. Die daraus resultierenden
Ergebnisse wurden zur Abschatzung im Vorfeld
der eigentlichen Messung verwendet. Vorgénge
bei der Absorption und Verlustmechanismen,
wie sie in [6][7] diskutiert werden, sollen hier
nicht weiter betrachtet werden.

Vorstellung der Komponenten

Im Vorfeld wurden die Eigenschaften der
Strahlungsquelle, der Messzelle und der Probe
untersucht. Als Strahlungsquelle kommt ein
MEMS-Membranstrahler JSIR-350 der Firma
Micro-Hybrid Electronic GmbH (MHE) zum
Einsatz. Das Emissionsspektrum bei 0,8 W
elektrischer Leistung ist in Abb. 1 dargestellt.
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Abb. 1:  Normiertes Emissionsspektrum des
MEMS-Breitbandstrahlers JSIR-350
zwischen 2,5 und 20 um.

Der Strahler wird sowohl offen als auch mit
Krypton (Kr) verschlossen eingesetzt. Der mit
Kr verschlossene Strahler kann, aufgrund der
schlechteren Warmeleitung gegeniiber Luft, bei
gleicher  elektrischer  Leistung héhere
Temperaturen und damit auch héhere optische
Leistungen erzielen. Da es sich um einen
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thermischen Dulnnschicht- bzw. Membran-
Strahler handelt, kann dieser mit einer
Frequenz im Hz-Bereich betrieben werden. Mit
Modulationsfrequenzen gréRer 20 Hz nimmt
der Modulationsgrad m merklich ab. Zur
Detektion wurde daher ein MEMS-Mikrofon
ICS-40300 der Firma Invensense verwendet,
welches bis 6 Hz sensitiv ist.

Als  Messkammer dient eine  NDIR-
Gasmesszelle der Firma MHE (Abb. 2). Der
Absorptionspfad ist 10 cm lang und besitzt
einen Radius von 4 mm. Damit ergibt sich ein
Zellvolumen von rund 5 ml. Zu- und Abfluss der
Zelle kdnnen Uber Magnetventile verschlossen
werden, um Stérgerdusche aus der Leitung zu
minimieren.

Abb. 2: NDIR-Gasmesszelle mit
zuséatzlichem MEMS-Mikrofon. Zu-
und Abfluss liber Magnetventil
regelbar.

Die Mikrofonspannung wurde mittels LockIn-
Verstéarker (LIA, 5210 Dual Phase Analog Lock-
in Amplifier Fa. Signal Recovery) um Faktor 10*
verstarkt und mit einem erstellten LabVIEW-
Programm ausgelesen. Das Ansteuersignal des
Strahlers diente als Referenzsignal. Die
Integrationszeit des LIA betrug 3 s.

Zur Bestimmung des Optimums aus
Modulationsfrequenz der Strahlungsquelle und
Empfindlichkeit des Mikrofons, wurde die
Messzelle zundchst mit CO2 befillt und der
Frequenzgang bis 15 Hz aufgenommen. Wie in
Abb. 3 zu erkennen ist, tritt ein Maximum des
Sensorsignals bei 9 Hz auf. Die indirekte
Proportionalitdt der Anregungsfrequenz fiihrt zu
einer Minimierung des Schallwechseldrucks fur
Frequenzen grofler 9 Hz (siehe GI. 3). Bei
héheren Frequenzen fihrt auch der sinkende
Modulationsgrad m des Strahlers selbst zu
einer Abnahme des Ausgangssignals.

Messung

Als Probe wird Methan verwendet. CHa weist
eine gute Uberlagerung der Absorptionsbanden
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mit dem Maximum des Emissionsspektrums der
Strahler auf. Da kein optischer Filter verwendet
wurde, tragen alle Absorptionsbanden, die mit
der Strahlungsquelle angeregt werden kénnen
zur Schallgenerierung bei. Fir gasspezifische
Anwendungen kénnen zur Minimierung von
Quereinflissen auf spezielle
Absorptionsbanden angepasste Filterglaser
verwendet werden.
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Abb. 3:  Frequenzgang des photoakustischen
Sensors. Maximales Signal bei 9 Hz.

Zur Charakterisierung des Messsystems wurde
eine Messreihe von 0-1073 ppmV CH4 in N2
verdinnt aufgenommen. Dabei wurden die
Messungen mit einem offenen und mit einem Kr
gefillten Strahler untersucht. Die Zelle wurde
vor jeder Messung mit N2 gespiilt und danach 4
min mit dem CHas-N2-Gemisch durchspiilt.
Nachdem die Messzelle vollstdndig mit dem
Messgas geflutet  war, wurden die
Magnetventile verschlossen und das
photoakustische Signal detektiert. Das zeitliche
Verhalten des Signals zeigt Abb. 4.

0,5
= 0,4
E
= 03
=
2h
£ 02 !
Z i
=
D
@ 0,1
o T T T 1
500 2500 4500 6500 8500

Zeit [s]

Abb. 4: Zeitlicher Verlauf des
photoakustischen Signals fiir 4000
ppmV CH..

Zu Beginn erkennt man einen linearen Anstieg
des Messsignals, welcher nach etwa 1000 s
abflacht. Der Verlauf lasst sich durch die
Erwdrmung der Messzelle erkldren. Dem
System wurde stetig Energie zugefiihrt, sodass
es sich nicht im thermischen Gleichgewicht
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befindet. Uber ein entsprechendes Kiihlsystem
kénnte eine Temperaturstabilisierung erfolgen,
dies wurde jedoch nicht weiter untersucht, da
der Anstieg des Messsignals unabhé&ngig von
der CHs-Konzentration war und nur von der
Temperaturzunahme der Messzelle abhing. Der
Storeinfluss  konnte deshalb Uber eine
rechnerische Temperaturkompensation
berucksichtigt werden. Es erfolgte eine
Mittelung Uber 150 Messwerte je Messung
(siehe Abb. 5).
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Abb. 5:  Photoakustisches Signal
(offsetkorrigiert) fir 0-1000 ppmV
CHy in N2 bei Verwendung des
offenen Strahlers.

In Abb. 5 wird die Mikrofonspannung fur
Volumenanteile von 0 bis 1073 ppmV CHa, in N2
verdinnt, dargestellt (offener Strahler). Der
nach Gl. 3 zu erwartende lineare Anstieg des
photoakustischen Signals mit steigendem
Volumenanteil ist zu erkennen. Ebenso stimmt
die Abschatzung in guter Naherung mit den
experimentellen Messwerten (berein. Das
Detektionslimit wurde zu 108 ppmV (30)
bestimmt.
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Abb. 6: Korrelation von Mikrofonspannung
und optischer Leistung des offenen
Strahlers fiir 4000 ppmV CHa.

Abb. 6 stellt den Zusammenhang von optischer
Leistung der Strahlungsquelle und dem Anstieg
des photoakustischen Signals dar. Dazu wurde
4000 ppmV CHg4 in die Messkammer eingeleitet
und das Signal bei 0,4 bis 1 W elektrischer
Leistung aufgenommen. Die optische Leistung
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am Ende der Zelle wurde Uber ein breitbandiges
optisches Leistungsmessgerat vom Typ PM16-
401 (Fa. Thorlabs) detektiert. Der nach Gl. 3 zu
erwartende lineare Zusammenhang von der
optischen Strahlerleistung und dem
photoakustischem Signal konnte SO
experimentell bestatigt werden werden.

Als zweite Strahlungsquelle wurde ein, mit Kr
geschlossener, MEMS-Membranstrahler
verwendet. Auf dem Reflektor des Strahlers
wurde ein Saphirfilterglas aufgebracht, welches
den Strahler hermetisch verschlief3t. Der
Strahler konnte so direkt in die Messzelle d.h.
ohne Eintrittsfenster eingesetzt werden. Auch
hier wurde eine Kalibriergerade von 0 bis 1073
ppmV CHs aufgenommen. Das Ergebnis ist in
Abb. 7 dargestellt.
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Abb. 7:  Photoakustisches Signal
(offsetkorrigiert) ftir 0-1000 ppmV
CHy4 in N2 bei Verwendung des
geschlossenen mit Kr gefiillten
Strahlers.

Die erhoéhte optische Leistung spiegelt sich
auch in einem gréReren Anstieg der
Kalibriergerade wieder. Da der Strahler nicht
mehr durch ein zusétzliches Eintrittsfenster vom
Gasvolumen entkoppelt ist, steigt auch das
Hintergrundgerdusch, hervorgerufen durch den
Strahler selbst, an. Aufgrund des hohen
akustischen Grundpegels sind Messungen
unter 200 ppmV (30) so nicht méglich. Das
Auflésungsvermdgen betragt deshalb nur noch
74 ppmV (10), im Gegensatz zu 36 ppmV (10)
bei Einsatz des offenen Strahlers mit
Eintrittsfenster.

Zusammenfassung

Es wurde ein photoakustisches
Gasmesssystem  bestehend aus einem
elektrisch moduliertem MEMS-

Breitbandstrahler und einem MEMS-Mikrofon
untersucht. Messungen haben gezeigt, dass die
Detektion von Methan bis 108 ppmV mdéglich
ist. In Kombination mit dem bereits
bestehenden NDIR-Gasmesssystem ergeben
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sich so Madglichkeiten im Bereich Sensor-
Fusion, um weitere Informationen Uber die
Gasphase zu erhalten. Da beide Verfahren im
selben Sensor gleichzeitig eingesetzt werden
kénnen, kann so ein redundantes System
entwickelt werden. Dies bietet die Mdglichkeit,
die Ausfallsicherheit des Gassensors zu
erhdhen, bzw. Fehlfunktionen des Sensors zu
detektieren. Dies ist insbesondere fir
Anwendungen zur funktionalen Sicherheit (SIL)
ein denkbarer Ansatz. Aufgrund der niedrigen
Modulationsfrequenz wirken sich
Storgerdusche aus der Umgebung auf die
Messung aus. Der Sensor sollte daher zukinftig
von seiner Umgebung mdglichst akustisch
entkoppelt sein. Da die Zelle wéahrend der
Messung verschlossen sein muss, kommt es zu

einer Erwarmung des Gassensors.
Idealerweise sollte dieser daher
temperaturreguliert werden, oder wie in dieser
Arbeit gezeigt, Uber eine

Temperaturkompensation das Messsignal
korrigiert werden. Uber optische Filter kann die
Selektivitat fir verschiedene Gase erhéht und
Quereinflisse minimiert werden.
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