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Motivation

Fur eine Vielzahl von Anwendungen in der Verfahrenstechnik, Biotechnologie oder Lebensmittelindustrie ist
die Charakterisierung der Feststoffphase in hochkonzentrierten Dispersionen anhand der PartikelgroRenver-
teilung und -konzentration von wesentlicher Bedeutung. Die online bzw. inline gewonnenen Daten kdnnen
dazu beitragen, die verschiedenen verfahrenstechnischen Prozesse optimal zu steuern, Produktqualititen ge-
zielt zu steigern oder Anlagenverfiigbarkeiten zu erhdhen. Exemplarische Vorgénge wie die Emulgierung
und (Nass-)Zerkleinerung finden sich in einer Vielzahl industriell relevanter Prozesse, wie beispielsweise der
Herstellung von Lacken und Farben oder der Aufbereitung von Erz- und Klarschlammen. Wahrend vor allem
bei einem hohen Partikelanteil und der damit verbundenen Opazitat der Einsatz etablierter optischer Metho-
den begrenzt ist, kdnnen auf Ultraschall (US) basierende Messmethoden einen Vorteil bei der prozessnahen
oder Inline-Charakterisierung bieten. Haufig angewandtes Untersuchungsverfahren ist die Extinktionsmes-
sung, bei der das Stoffsystem durchschallt und die sender- und empféngerseitige Intensitat spektral vergli-
chen wird. Daraus lassen sich die fir die Partikelcharakterisierung relevanten Informationen ableiten. Auf-
grund der erheblichen Schallddmpfung ist es insbesondere bei hoch konzentrierten Stoffsystemen erforder-
lich, den Abstand zwischen Sende- und Empfangswandler hinreichend klein zu gestalten (0,5 mm - 2 mm),
um ein noch auswertbares Messsignal zu erhalten. Dies flhrt bei Inline-Anwendungen hdufig zu Verstop-
fungen innerhalb der Messstrecke (vor allem beim Vorhandensein einzelner grof3er Feststoffpartikel oder
pastoser Medien), was die Zuverlassigkeit und die Akzeptanz der Messeinrichtung bei den Anwendern ein-
schrankt.

Ein Erfolg versprechender Ansatz zur Problemlésung wird darin gesehen, die vom Stoffsystem gestreuten

(statt transmittierten) Schallanteile zu analysieren. Aquivalent zur Extinktionsanordnung ermdglicht dies
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sind. Auf diese Weise soll der von den Partikeln ge-
streute Schallanteil erfasst und hinsichtlich der Intensi-
tat, der Laufzeit (entspricht der Eindringtiefe) und der
Schallfrequenz analysiert werden.

Bild 1 Konzept eines inline-fahigen, auf Streuung ba-
sierenden Ultraschallverfahrens zur Partikelcharakteri-
sierung

Messaufbau

Bild 1 verdeutlicht schematisch den grundlegenden Aufbau des auf Ultraschallstreuung basierenden Verfah-
rens. Im Hinblick auf eine kostenoptimierte Lésung wird kommerziell verfligbare Hardware (Schallwandler,
Elektronik zur Signalgenerierung und -verarbeitung) der Neuentwicklung einer Spezialhardware vorgezogen.



Bei der Anordnung der US-Wandler werden mehrere Konzepte verfolgt. Neben der klassischen Reflexion
(ein Sende-/Empfangswandler mit Vorlaufstrecke, direkte Riickstreuung) sollen auch die unter definierten
Winkeln gestreuten Schallanteile (getrenntes US-Wandlerpaar) analysiert werden. Die Bereitstellung defi-
nierter Messbedingungen ist fir die experimentellen Untersuchungen von besonderer Bedeutung. So wird die
Dispersion wéhrend der Messung temperiert und der Dispergierzustand sowie die Partikelkonzentration mit-
tels Laboranalytik Uberwacht. Weiterhin muss durch eine geeignete Strémungsfihrung vor der US-
Messsonde sichergestellt werden, dass das Partikelsystem homogen im Messvolumen verteilt ist.

Reflexionsmessung nach dem Puls-Echo-Verfahren

Zunéchst wurde ein vergleichsweise einfacher Messaufbau zur Erfassung von US-Echosignalen mit einem
Sende-/Empfangswandler und konventioneller Impulsanregung umgesetzt (vgl. Bild 2). Eine wasserbefllte
Vorlaufstrecke schiitzt die aktive Wandleroberfl&che vor auftretender Abrasion durch die Partikel. Diese di-
rekte US-Ruckstreumessung liefert nach Anregung des Schallwandlers ein Echosignal (Amplitude p in Ab-
héngigkeit von der Laufzeit t), das neben den Reflexionspeaks des Vorlaufstreckenfensters ebenfalls die
Rickstreusignale der Partikel enthalt (vgl. Bild 2). Allerdings sind die Partikelsignale aufgrund ihrer gerin-
gen Amplitude vor dem Hintergrund der
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chenden Suspensionsansétze zusétzlich mit einem US-Spektrometer [3] vermessen. Im Ergebnis der Mes-
sungen zeigt Bild 3 den zeitlichen Verlauf der Standardabweichung fur die verschiedenen Partikelkonzentra-
tionen. Die Standardabweichung ist logarithmiert (in Dezibel) aufgetragen, da der exponentielle Einfluss der
Schallddmpfung auf diese Weise linearisiert dargestellt werden kann. Mit zunehmender Partikelkonzentrati-
on fallen die an die Kurvenverlaufe angepassten Geraden (Fit-Funktionen) starker ab, gleichzeitig steigt die
Schallddmpfung an. Der Betrag der Geradenanstiege entspricht der (laufzeitabhangigen) Schallddmpfung
(z. B.: 0,5 dB/us bei 10 Ma.-%). Die mit dieser Methode bestimmte Schallddmpfung korreliert mit den Wer-
ten der Referenzmessung (Tafel 1).

Tafel 1 Schallddmpfung in Abhéngigkeit von der Partikelkonzentration, Vergleich mit Referenzmesswerten des US-

Spektrometers (DT1200), Schallgeschwindigkeit: 1460...1500 m/s (abh&ngig von Partikelkonzentration), f=4,5 MHz
Partikelkonzentration Schallddmpfung Schalldampfung Schallddmpfung DT1200
[Ma.-%] [dB/us] [dB/cm/MHZz] [dB/cm/MHZz]

10 0,5 0,75 0,63

20 0,96 1,44 1,36

30 1,43 2,16 2,12

40 1,9 2,89 2,84

50 2,16 3,31 3,48

Erhohung der Schallleistung durch Signalcodierung

Die Schallstreuung, d.h. die messbare reflektierte Leistung Poyr (1), ist abhéngig vom Material der Partikel
(Z7) und deren Geometrie (o) in Relation zur Anregungsfrequenz f. Bild 4a zeigt ein vereinfachtes Modell
der winkelabhéngigen Schallstreuung an Einzelpartikeln mit dem sich Gl. 1 zur Bewertung der Leistungsfé-
higkeit des Streumessverfahrens ableiten l&sst. Ein bewegtes Partikel erzeugt im Sensitivitatsbereich der
Schallwandler (Bild 4b) ein in Bild 4c dargestelltes Streusignal, an dem sich Geschwindigkeit und Streuleis-
tung Pour des Partikels experimentell bestimmen lassen.
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Bild 4 a) Schematische Darstellung der Streumessung (/"— Reflektivitat des Partikels, o— winkelabhangige Streufunk-
tion, kp — Koppelfaktor, d — Durchmesser, s - Weg), b) Sicht auf Wandler, Messfenster [15 ps] und Partikelbahn, c)
Streusignal eines sich durch das Messfenster bewegenden Partikels d = 200 um

Mit zunehmender Partikelanzahl nimmt die Mehrfachstreuung zu und verringert das messbare Einzelstreu-
signal nach GI. 1 zusétzlich. Folglich muss zur Erfassung der Streuung mit représentativer Eindringtiefe in
das Messvolumen eine htéhere Schallleistung P,y in die Suspension eingebracht werden. Fir eine hohe Ort-
sauflosung ist ferner ein Impuls kurzer Zeitdauer T, notwendig (vgl. Bild 5a). Alternativ zu den (blicherwei-
se verwendeten Kurzzeitimpulsen ist insbesondere zur Erhéhung der Leistung die Verwendung von codier-
ten Signalfolgen oder Pseudorauschsignalen (MLBS) méglich (Bild 5b) [4]. Mit diesen lasst sich die Energie
des Sendesignals auf das gesamte zeitliche Messfenster T verteilen. Hierdurch verringert sich das Verhéltnis
von Maximalamplitude zu Effektivwert (Crest-Faktor) deutlich und ermdglicht die Verwendung geringerer
elektrischer Spannungen Ur. Das Frequenzspektrum und die Korrelation der Streusignale fur Impulsanre-
gung und codierte Signalfolge sind identisch und stellen die Impulsantwort des Partikelsystems dar [5]. Am
Beispiel einer Streumessung unter 90° mit getrennten Sende- und Empfangswandlern sind in Bild 5 (unten)
die Signale von bewegten Einzelpartikeln (500-750) um aus Polymer im Korrelationsraum dargestellt. Aqui-
valent lasst sich im Korrelationsraum eine effektive Streuddampfung anhand der Standardabweichung oder



Amplitude ableiten (s. 0.). Voraussetzung zur Verwendung dieses Ansatzes ist ein lineares System, dessen
Materialeigenschaften nicht von der Amplitude des eingepragten akustischen Druckfeldes abhangen.
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Bild 5 Einhllende des messbaren Streusignals Uy im Korrelationraum fiir 4= 90°, Einzelstreuungen eines 25 MHz-
Breitbandsignals an stromenden Polymerpartikeln (500-750) um in Wasser flr verschiedene Anregungssignale glei-
cher Leistung Ppuse = Pmiss. @) Impuls, b) codierte Signalfolge jeweils gemischt mit einem Sinussignal entsprechend
der Mittenfrequenz der Ultraschallwandler (f = 25 MHz).

Zusammenfassung

Die Auswertung der laufzeitabhangigen Standardabweichung erlaubt die Bestimmung der US-Dampfung
ohne limitierenden Messspalt, wobei die gefundenen Werte mit jenen des US-Spektrometers gut tberein-
stimmen. Eine spektrale Analyse der gestreuten Schallsignale steht im Fokus zukunftiger Arbeiten.

Die Verteilung der Energie auf das gesamte Messfenster durch Verwendung codierter Signale begunstigt die
Streumessung in Suspensionen mit hoher Partikeldichte (>50 Ma.-%) und Medien hoher Dampfung [6]. Die
eingebrachte Schalleistung bei konstanter Spannungsamplitude ist um den Faktor des Tastverhéltnisses T/T,
hoher als bei einem Kurzzeitimpuls dquivalenter Bandbreite und Ortsauflésung.
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