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Abstract II

Abstract

Gegenstand dieser Arbeit ist die Untersuchung der Eignung eines neuen Verfahrens zur
Charakterisierung von hochkonzentrierten Dispersionen fiir die liickenlose Uberwa-
chung der Dispergiergiite direkt im Compoundierungsprozess. Dafiir werden mit einer
Ultraschallsonde in Reflexionsanordnung Schallwellen in eine Dispersion eingekoppelt
und die durch die Partikel erzeugten Riickstreusignale nach einem statistischen Verfah-
ren verarbeitet. Zuniichst wird ein Uberblick iiber die Prozessbedingungen beim
Compoundieren gegeben und die Theorie hinter dem Messverfahren vorgestellt. Danach
wird der physikalische Aufbau des genutzten Messsystems sowie die Verarbeitung der
Messdaten durch die in LabView erstellte Messsoftware beschrieben. Anschliefend
werden Experimente durchgefiihrt um die Auswirkung von Messparametern wie z. B.
die Anzahl der Einzelmessungen, die Art des Anregungssignals oder den Einfluss von
Temperaturschwankungen auf die Messergebnisse zu untersuchen. Die Experimente
zeigen, dass das neue Messverfahren grundsitzlich funktioniert. Allerdings weisen die
Messergebnisse aufgrund der noch nicht optimal an das Messverfahren angepassten
Ultraschallsonde eine hohe Empfindlichkeit gegeniiber Temperaturschwankungen auf.
Zum Abschluss der Arbeit werden daher einige Verbesserungsvorschldge beziiglich des
Designs der Ultraschallsonde gemacht.

Subject of this work is to study the suitability of a new method for the characterization
of highly concentrated dispersions for the continuous monitoring of the quality of the
dispersion directly in the compounding process. For this an ultrasonic probe sends
sound waves into a dispersion which create backscattered signals at the particles within
the dispersion. Those signals are processed by a statistical method. At first an overview
of the conditions in the compounding process is given and the theory behind the
measurement method is presented. Thereafter, the physical structure of the used
measurement system and the processing of the measured data by the measuring software
created in LabView is described. Then experiments are conducted to determine the
effect of measurement parameters such as the number of individual measurements, the
nature of the excitation signal or the influence of temperature fluctuations on the
measurement results. The results of the experiments verify the new measurement
procedure. However the measurement results show a high sensitivity to temperature
fluctuations. That's because the ultrasonic probe is not yet optimally adapted to the
measuring method. Therefore some suggestions for improvement in the design of the
ultrasonic probe are made at the conclusion of the work.






Aufgabenstellung 111

Aufgabenstellung fiir die Bachelorarbeit
fiir Herrn Thomas Gagelmann

»Inlinefihige Charakterisierung von konzentrierten Dispersionen auf Basis einer
statistischen Auswertung von Ultraschall-Partikelreflexionen*¢

Aufgabenstellung:

Die Charakterisierung hochkonzentrierter Dispersionen ist eine wichtige Aufgabe in der
Kunststoffaufbereitung, bei der Basispolymere aufgeschmolzen und mit Zuschlagstof-
fen versehen werden, um Kunststoffe mit den verschiedensten Eigenschaften herzustel-
len. Die Giite der so entstehenden Dispersion muss iiberwacht werden, um eine gleich-
bleibend gute Qualitit zu gewihrleisten. Aufgrund der schwierigen Prozessbedingungen
werden in der Praxis bisher hauptsichlich Offline-Methoden zur Analyse der Disper-
giergiite angewendet, die arbeits- und zeitaufwindig sind und keine liickenlose Prozess-
kontrolle erméglichen.

Ein methodisch neuer Ansatz als verfahrenstechnische Alternative nutzt die statistische
Verarbeitung von Ultraschall-Reflexionsmessungen. Bei dieser Inline-Methode wird an-
stelle der Transmission, die an Fiillstoffpartikeln zuriickgestreute akustische Welle kon-
tinuierlich und direkt im Kunststoffverarbeitungsprozess erfasst.

Im Rahmen der Bachelorarbeit soll mittels Realisierung eines Labor-Versuchsstandes
der Nachweis der Umsetzbarkeit des Verfahrens erbracht werden. Erste experimentelle
Versuche unter stark vereinfachten Prozessbedingungen und mit ausgewéhlten Stoffsys-
temen wurden bereits im Vorfeld durchgefiihrt. In dieser Arbeit ist zu untersuchen, in-
wiefern das Verfahren auch unter realen Prozessbedingungen in einem Extruder aus-
wertbare Ergebnisse liefert.

Die Schwerpunkte der Aufgabenstellung bilden dabei:

* der Aufbau eines Versuchsstandes unter Nutzung eines Labor-Extruders und Ver-
wendung von luft- oder wassergekiihlten Vorlaufstrecken,

* die Realisierung einer Messdatenerfassung und —verarbeitung basierend auf Lab-
VIEW und Ableitung statistischer Kennwerte zur Charakterisierung der Disper-
giergiite hinsichtlich Partikelkonzentration und —grofi3e,

* die Experimentelle Untersuchung der Einfliisse von Anregungssignal, Wieder-
holrate und Anzahl der Messungen,

* die Optimierung von Material und Geometrie der Vorlaufstrecke,

* die Diskussion von Storeinfliissen (Temperatur- und Druckschwankungen der
Schmelze, Jitter) und Einsatzgrenzen,

* die Bewertung der erzielten Ergebnisse und das Aufzeigen von perspektivischen
Optimierungspotenzialen.

Die Bachelorarbeit wird am Institut fiir Automation und Kommunikation e.V. Magde-
burg geschrieben.
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Einleitung 1

1. Einleitung

Der Industrie stehen heute viele verschiedene Kunststoffe mit unterschiedlichsten Ei-
genschaften zur Verfiigung. Um diese Vielfalt zu erreichen, miissen Kunststoffe entspre-
chend aufbereitet werden. Dazu werden sogenannte Compounds (aus dem Englischen:
Compound = ,,Mischung*) hergestellt. Dabei werden fliissigen Polymeren mittels eines
Extruders Zuschlagstoffe beigemischt, um gezielt deren Eigenschaftsprofile zu verin-
dern. Das ist ein wichtiger Prozess in der Kunststofftechnik. Die Dispergiergiite gibt da-
bei an, wie gut oder schlecht die Durchmischung der Zuschlagstoffe mit dem Polymer
gelingt. Da sie die Eigenschaften des Compounds beeinflusst, stellt sie eines der zentra-

len Qualitatskriterien bei der Kunststoffaufbereitung dar.

Der Compoundierungsprozess stellt hohe Anforderungen an die Prozessmesstechnik.
Deshalb werden fiir die Analyse der Dispergiergiite bisher iiblicherweise Offline-Analy-
semethoden, wie die Mikroskopie oder der Druckfiltertest, eingesetzt. Diese sind jedoch
arbeits- und zeitaufwindig und ermoglichen keine liickenlose Prozesskontrolle. Um Zeit
und Kosten zu sparen sowie Produktionsausschiisse zu vermeiden, ist eine unmittelbare

und inlinefdhige Kontrolle der Dispergiergiite erwiinscht.

Die theoretischen Grundlagen fiir ein neues Messverfahren, welches einen Ultraschall-
sensor in Reflexionsanordnung einsetzt und damit die Inline-Analyse der Dispergiergiite
ohne Zuhilfenahme eines Bypasses moglich macht, wurden bereits im Vorfeld von
Dr.-Ing. Robert Weser an der Universitit Dresden in Zusammenarbeit mit dem ifak e.V.
geschaffen. Erste Tests in ausgesuchten Stoffsystemen und unter vereinfachten System-

bedingungen zeigten vielversprechende Ergebnisse.

Das Ziel dieser Arbeit ist es daher, die Voraussetzungen fiir erste Erprobungen des Ver-
fahrens unter moglichst praxisnahen Bedingungen zu schaffen sowie erste praktische
Untersuchungen der neuen Messmethode in einem Versuchsextruder durchzufiihren.
Damit soll diese Arbeit einen substanziellen Beitrag zur Entwicklung eines in der Praxis

einsetzbaren, inlinefdhigen Messsystems leisten.



2 Grundlagen

2. Grundlagen

2.1. Technologisches Umfeld und Begriffe der Kunststoffaufbereitung

Compoundieren

Compoundierung ist ein Begriff aus der Kunststofftechnik. Frei aus dem Englischen
ibersetzt bedeutet er ,,Mischung®. Er bezeichnet den Veredelungsprozess von Kunst-
stoffen durch Beimischung von Zuschlagstoffen, sogenannten Additiven, in die Basispo-
lymere zur gezielten Optimierung der Eigenschaften der dadurch entstehenden Kunst-

stoffe.

Die Compoundierung erfolgt iiblicherweise in sogenannten Extrudern. In diesen Ma-
schinen wird das Basispolymer aufgeschmolzen und unter Druck mit den Additiven ver-
mengt. Dabei sollen die Entstechung von Feststoffagglomeraten vermieden und die
Komponenten moglichst gleichmiBig verteilt werden. Die so entstehende Dispersion
wird aus dem Extruder herausgefordert. Dabei werden gegebenenfalls unerwiinschte
Bestandteile wie Luft, Wasser oder Losungsmittel abgetrennt. AnschlieBend wird die
Formmasse abgekiihlt und in der Regel zu einem Plastikgranulat verarbeitet, das wie-
derum als Rohstoff fiir die Herstellung von Kunststoffprodukten dient. Die Abbildung 1

stellt den Vorgang des Compoundierens schematisch dar.

Basispolymer

Compoundieren

4
*

Extruder
.
3
Eela

Comtlpound
Abbildung 1: Schematische Darstellung
des Compoundierens

%

o

e

Einige Beispiele fiir die iiber die Additive beeinflussbaren Eigenschaften sind die Farbe,
die Festigkeit, die Schlagzihigkeit, die Dichte, das Gleitverhalten, die UV-Bestindigkeit
und vieles mehr. Das Spektrum der verwendeten Zuschlagstoffe ist sehr breit und reicht

von niedrig schmelzenden Glas- und Metalllegierungen bis hin zu antibakteriellen
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Additiven. Haufig eingesetzte Additive sind Antioxidantien, Gleitmittel, Schlagzdhmo-
difikationen, Antistatika, Kohlenstoff-Fasern, Talkum, Bariumsulfat, Kreide, Thermo-
stabilisatoren, Eisenpulver, Lichtschutzmittel, Trennmittel, Entformungshilfen, Nukleie-
rungsmittel, UV-Absorber, Flammschutzmittel, PTFE, Glasfasern, Ruf, Glaskugeln und
Silikon [1]. Da Basispolymere, wie zum Beispiel Polypropylen oder Polyetylen, in der
Kurstoffindustrie fast nie in Reinform verwendet werden, ist das Compoundieren eine

der wichtigsten Verfahren in der Kunststoffverarbeitung.

Extruder

Extruder sind Fordergerite, die nach dem Funktionsprinzip des Schneckenforderers ar-
beiten. Dabei pressen sie feste bis dickfliissige Massen unter hohem Druck und hoher
Temperatur gleichmiBig aus einer formgebenden Offnung (siche Abbildung 1). Extru-
der konnen in zwei Prozessprinzipen unterteilt werden: Verarbeitungs- und Aufberei-
tungsextruder. Verarbeitungsextruder dienen hauptsidchlich der Formgebung, wihrend
Aufbereitungsextruder der chemischen und/oder physikalischen Modifizierung von

Stoffen dienen.

Ein Extruder besteht grundsitzlich aus einer Schneckenwelle. Sie steckt in dem soge-
nannten Schneckenzylinder. Der Nenndurchmesser dieser Bohrung ist gleich dem Au-
Bendurchmesser der Schnecke. Vorne am Schneckenzylinder befindet sich eine formge-
bende Auslassoffnung, einfach Diise genannt. Die Schneckenwelle wird in den meisten
Fiéllen durch einen Elektromotor angetrieben. Die zu verarbeitende Materialien werden
der Schnecke in der Regel iiber einen Trichter von oben zugefiihrt. Es gibt allerdings
auch andere Bauformen wie Doppelschnecken-, Vielwellen-, Kaskaden- oder Planetwal-
zenextruder. Die Grundfunktion der gleichméBigen Materialforderung bzw. Vermi-
schung der Dispersionskomponenten ist jedoch bei allen Bauformen identisch. Ein
wichtiger anlagentechnischer Punkt ist hierbei die exakte und reproduzierbare Dosie-

rung einzelner Komponenten.

Dispergiergiite

Ziel des Compoundierungsprozesses ist die Gewihrleistung einer méglichst gleichmifi-
ge Verteilung der Zuschlagstoffe im Basispolymer. Die Bildung groBerer Agglomerate
soll in der Regel vermieden werden. Die Dispergiergiite trifft dabei eine Aussage, wie
gut oder schlecht das gelungen ist. Fiir die Analyse der Dispergiergiite wird die ortliche
Verteilung sowie die GroBenverteilung der Zuschlagpartikel untersucht. Auch die An-

zahl und GroBle von Agglomeraten der Zuschlagpartikel spielt eine wichtige Rolle.
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Je gleichmiBiger die Partikelverteilung ist, desto besser ist die Dispergiergiite. Ein sche-
matisches Beispiel fiir eine gute und eine schlechte Dispergiergiite ist in Abbildung 2

dargestellt.
@0 - Q'MW °
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Abbildung 2: Schematische Darstellung der
Partikelverteilung in einer Dispersion. Links mit guter
und rechts mit schlechter Dispergiergiite.

Bisher gibt es allerdings noch kein allgemein anerkanntes, die Dispergiergiite quantifi-

zierendes Mal.

2.2. Herkommliche Mess- und Analysemethoden der Dispergiergiite

Die bei der Compoundierung entstehende Dispersion aus dem aufgeschmolzenen Basis-
polymer und den Zuschlagstoffen schafft mit ihrer hohen Temperatur und ihrer schlech-
ten Lichtdurchldssigkeit bei hoheren Fiillstoffkonzentrationen schwierige Voraussetzun-
gen fiir eine effektive Analyse der Dispergiergiite. Heute gibt es die verschiedensten
Verfahren zur Qualititskontrolle, die alle Vor- und Nachteile haben. Das stellt die Com-
poundeure vor die schwierige Aufgabe, das richtige Messsystem fiir die Qualitdtskon-

trolle ihrer Produktionsanlagen zu finden.

Die Messverfahren konnen dabei grob in Offline-, Atline-, Online- und Inline-Messver-
fahren unterteilt werden [2, 3]. Bei den Offline-Analysemethoden, wie zum Beispiel der
Mikroskopie oder der mechanischen Priifung, wird die Dispergiergiite stichprobenartig
in einem Priiflabor untersucht. Diese Methoden liefern zwar sehr genaue Ergebnisse,
sind jedoch sehr arbeits- und zeitaufwindig und konnen nur stichprobenartig angewen-
det werden. Um Zeit zu sparen, erfolgt die Qualitdtskontrolle bei den Atline-Analyse-
methoden, wie zum Beispiel der Farbanalyse des Granulats, stichprobenartig an einem

separaten Messplatz nahe der Produktionslinie.

Als Online-Messmethoden bezeichnet man Verfahren bei denen man zwar kontinuier-
lich, aber nicht direkt im Prozess messen kann. Es wird vielmehr ein kleiner Teil des
Produkts iiber einen Bypass abgezweigt und parallel zum Prozess analysiert. Ein Bei-

spiel hierfiir sind Online-Rheometer oder der Druckfiltertest.
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Optimal fiir die Prozessiiberwachung sind Inline-Analyseverfahren, bei denen kontinu-
ierlich, direkt im Prozess gemessen wird und damit eine direkte Regelung des Prozesses
vorgenommen werden kann. In Abbildung 3 ist ein Schema beziiglich der Einteilung der

Analyseverfahren dargestellt.

Granulierung @

[ ]
I Probenentnahme
= - Messplatzan
Labor der Linie

Abbildung 3: Einteilung der Analysemethoden der

Dispergiergiite in Online-, Offline-, Inline- und Atline-

Messverfahren
Viele der heute existierenden Inline-Analyseverfahren sind jedoch nur unter bestimmten
Voraussetzungen einsetzbar. Fotometrische Verfahren liefern zum Beispiel auf Grund
der Triibung der Dispersion nur bis etwa 15 % Volumenfiillstoffkonzentration aussage-
kriftige Ergebnisse. Auch Ultraschallverfahren, die in Transmission messen, sind wegen
der starken Didmpfung innerhalb der Dispersion beziiglich der Messspaltbreite be-
schrinkt. Andere Verfahren, wie das Tetraherz-Messverfahren, befinden sich noch in der

der Entwicklung oder liefern nur indirekte Aussagen iiber die Dispergiergiite.

2.3. Messung mit Ultraschall

Messmethoden, die mit Ultraschall arbeiten, haben gegeniiber anderen Messmethoden
einige Vorteile. Zum Beispiel kann im Gegensatz zu optischen Messmethoden auch in
hochkonzentrierten, lichtundurchlidssigen Medien gemessen werden. Im Vergleich zu
Offline-Analysemethoden, wie der Mikroskopie, ist die Messung mit Ultraschall viel
schneller und gewihrleistet eine durchgehende Prozesskontrolle. Auflerdem liefert die
spektrale Messung der Schalldimpfung innerhalb der Dispersion Informationen zur Di-
mension, GroBenverteilung und Konzentration der Partikel. Heutige Ultraschallsensoren
funktionieren auch unter rauen Prozessbedingungen und sind fiir einen weiten Partikel-
groen- und Konzentrationsbereich einsetzbar. Nachteilig ist allerdings die mitunter

sehr schwierige Analyse der Empfangssignale, da die Intensitit und die Zeitverldufe der
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Signale von vielen, mit unter schwierig zu erfassenden Faktoren wie der Temperatur,

dem Druck und etlichen Materialparametern abhéngig sind.

2.3.1. Ultraschallmessung in Transmission

Eine in Einzelfillen bereits angewandte Messmethode zur Bestimmung der Partikelgro-
e und Konzentration ist die Ultraschalldimpfungsspektroskopie, bei der ein Ultra-
schallsender und ein Ultraschallempfinger gegeniiberliegend angeordnet werden. Das
Material flie3t dabei zwischen den Sensoren hindurch. In Abbildung 4 ist ein Schema

der Ultraschallmessung in Transmission dargestellt.

o %
]

Sender mit —

Piezoelement L Mr

wow Empfanger mit
4. Piezoelement

Abbildung 4: Ultraschallmessung in Transmission

Der Ultraschallsender erzeugt einen Ultraschallimpuls, der in die Dispersion eindringt.
Die sich in der Dispersion befindenden Partikel absorbieren einen Teil der Schallener-
gie. Ein weiterer Teil der Schallenergie wird in andere Richtungen gestreut. Der Ultra-
schallempfanger empfangt die restliche Schallenergie als geddampftes Ausgangssignal.
Die spektrale Analyse der Ddmpfung kann Informationen zur Dimension, Grof3envertei-

lung und Konzentration der Partikel liefern.

Der Vorteil dieser Messanordnung liegt darin, dass das urspriingliche Sendesignal zwar
gedampft, aber in seiner Form fast unverdndert wieder empfangen werden kann. Man
hat also ein Referenzsignal gleicher Form, was die Analyse der Empfangssignale verein-
facht. Die starke Ddmpfung bei hoher Partikelkonzentration und die damit geringe Ein-
dringtiefe in die Dispersion, macht allerdings einen schmalen Messspalt fiir die Trans-
missionsmessung notwendig. Da der Schmelzekanal in Industrieextrudern oft zu breit
ist, um in Transmission noch ein Signal zu empfangen, wird in der Regel ein Teil der
Dispersion in einen Bypass mit einem entsprechend kleineren Messspalt umgeleitet. Ein
Bypass verdndert allerdings das Stromungsprofil innerhalb der Dispersion. Deswegen
muss die Giite der Dispersion im Bypass nicht zwangsldufig der in der eigentlichen Pro-
zessstrecke entsprechen. Auflerdem kann ein schmaler Messspalt im Bypass schnell ver-

stopfen.
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2.3.2. Neuer Ansatz - Ultraschallmessung in Reflexion

Bei der Reflexionsmessung wird nur eine Ultraschallsonde benétigt, die gleichzeitig als
Sender und Empfinger dient. Im Vergleich zur Messung in Transmission wird also eine
Sonde weniger benotigt. Deswegen ist ein einseitiger Extruderzugang ausreichend. Die
Messung in Reflexion vereint also die Vorteile der Ultraschallmesstechnik mit einem
vereinfachten Prozesszugang. In Abbildung 5 ist ein Schema der Ultraschallmessung in

Reflexion dargestellt.

@
P
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a ® ® Wandler dient als
Sender und Empfanger

Abbildung 5: Ultraschallmessung

in Reflexion
Bei der Ultraschallmessung in Reflexion wird ein Ultraschallsignal erzeugt, das in die
Dispersion eindringt. Dabei wird ein Teil der Schallenergie durch die Partikel in Rich-
tung der Ultraschallsonde zuriick reflektiert. Da das Ultraschallsignal in dieser Anord-
nung den Messspalt nicht komplett durchdringen muss, wird kein Bypass benotigt und
es kann inline, also direkt im Schmelzekanal des Extruders, gemessen werden. Nachtei-
lig ist allerdings die aufwindigere Signalauswertung, da die Partikelechos nur sehr
schwache Signalamplituden liefern und im Gegensatz zur Transmissionsmessung kein

Referenzsignal gleicher Form zur Dampfungsbestimmung zur Verfiigung steht.

Wegen der oft hohen Temperaturen (300 bis 400 °C) im Schmelzekanal des Extruders
muss eine temperaturbestindige Vorlaufstrecke verwendet werden, die die thermische
Entkopplung des Wandlers von der heilen Dispersion und den Heizelementen des
Extruders sicher stellt. Dadurch wird verhindert, dass der Wandler irreparabel besché-
digt wird. Die Form der empfangenen Signale hingt von der Geometrie der Vorlaufstre-
cke ab, da alle Kanten und Flidchen, auf die das Ultraschallsignal trifft, stationire Refle-
xionen hervorrufen, die mit den eigentlich zu messenden Reflexionssignalen der Parti-
kel interferieren. Um die Signalanalyse zu vereinfachen, wird daher eine statistische
Methode der Auswertung angewandt, bei der iiber die Standardabweichung mehrerer

Empfangssignale zueinander auf die Signaldampfung im Messkanal geschlossen wird.

Ein weiterer Nachteil ist die ggf. geringe Eindringtiefe der Schallwellen in die Dispersi-

on. Die Eindringtiefe der Schallwellen ist von der Materialzusammensetzung und
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Konzentration der Dispersion, der verwendeten Schallfrequenz und dem Energiegehalt
des Anregungssignals abhingig. In ungiinstigen Fillen kann es daher vorkommen, dass
nur im Randbereich des Schmelzekanals gemessen wird, der abweichende stromungs-

technische Eigenschaften aufweisen kann.

2.4. Theoretische Grundlagen des Ultraschall-Reflexionsverfahrens

Die theoretischen Grundlagen fiir das in dieser Arbeit angewendete Verfahren der statis-
tischen Auswertung der Partikelreflexionen wurden in der Dissertation von
Herrn Dr.-Ing. Robert Weser ,.Erfassung und Auswertung von Ultraschallechosignalen
zur Charakterisierung konzentrierter disperser Stoffsysteme “[4] gelegt. Die nachfolgen-
den Ausfiihrungen zu den Grundlagen der Schallausbreitung und des Streuansatzes sind
daher grofitenteils dieser Arbeit entnommen. Sie sollen einen Einblick in die theoreti-

schen Grundlagen des verwendeten statistischen Messverfahrens geben.

2.4.1. Grundlagen der Schallausbreitung

Als Schall bezeichnet man die rdumliche Ausbreitung kleinster Druck- und Dichte-
schwankungen in einem elastischen Medium (Gas, Fliissigkeit, Festkorper). Die Aus-
breitung des Schalls erfolgt als Welle mechanischer Deformation im durchschallten Me-
dium und kann mit der Wellengleichung

16°®
AD——
¢’ ot

=0 2.1

beschrieben werden [4, 5, 6]. Dabei stellt 4 den Laplace-Operator, ¢ die Schalleschwin-
digkeit und @ das Geschwindigkeitspotenzial dar, welches durch die Schallschnelle v in

der Form
v=—grad @ (2.2)

definiert ist [4, 5]. Die Schallgeschwindigkeit ¢ gibt die Geschwindigkeit der Schallaus-
breitung im Raum an. Die Schallschnelle v gibt hingegen die Geschwindigkeit an, mit

der die einzelnen Teilchen im Schallfeld oszillieren.

Eine weitere wichtige Kenngrof3e ist der Schallwechseldruck (vereinfacht: Schalldruck)

p. Erist ein dem statischen Druck p,,, Uberlagerter zeitabhingiger Wechseldruck.

P=Poes™ Psiar (2.3)
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Die Losung der Wellengleichung kann mit Hilfe des Schallwechseldrucks und dessen

Zusammenhang mit dem Geschwindigkeitspotenzial

L
P=P; (2.4)

beschrieben werden, wobei p fiir die Dichte des Ausbreitungsmediums steht.
Eine partikulidre Losung der Wellengleichung ist die ebene harmonische Welle
p(t,r)=pycos(wt—kr)=pye ", (2.5)

deren Wellenfronten unendlich ausgedehnten, ebenen Flichen gleicher Amplitude ent-

sprechen [4, 5].
Dabei gilt

po=—k®,Z, . (2.6)
Darin wiederum ist

Z,=p-c 2.7

die sogenannte Schallkennimpedanz. Sie wird auch als akustische Feldimpedanz, spezi-
fische akustische Impedanz oder Wellenwiderstand des Mediums bezeichnet. Sie ergibt
sich fiir den Fall der Phasengleichheit von Schalldruck und Schallschnelle aus dem reel-

len Anteil der komplexen Schallimpedanz
z=L (2.8)
0

Bei ebenen Wellen sind Schalldruck und Schallschnelle immer in Phase. Bei gekriimm-
ten Wellenformen hingegen verschwinden die imagindren Anteile erst im Fernfeld

(r>>\) [4, 5].

Die Kreisfrequenz o kann durch die Frequenz f der Schwingung iiber den Zusammen-

hang
w=2nf (2.9)

ausgedriickt werden. Die komplexe Wellenzahl k beschreibt die Ortsabhéngigkeit der

Ausbreitung in jedem beliebigen Medium. Bei ungedampfter Wellenausbreitung gilt

k= (2.10)

@
C
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Unter realen Bedingungen geht die Schallausbreitung aber stets mit der Dissipation von
mechanischer Energie einher, was zu einer Schallabsorption fiihrt. Die Schallabsorption
o beschreibt die exponentielle Abnahme des Schalldrucks in Abhédngigkeit von der
durchlaufenden Schichtdicke des Mediums z [4, 5]

p(z)=pye™ . (2.11)
Da die Schallabsorption ein lingenbezogenes Relativmalf ist, wird sie iiblicherweise in
Dezibel (dB) angegeben. Umgestellt nach o wird die Gleichung 2.11 daher

a:—E-lgM[dB] (2.12)
< Po

geschrieben [4]. Wegen der komplexen Formulierung der Wellengleichung kann die

Schallabsorption als Imaginirteil der Wellenzahl in der Form
k=%+ia (2.13)
c

erginzt werden [4, 6].

Entsprechend muss auch die Gleichung der ebenen harmonischen Welle (Gleichung 2.5)

um den Ddmpfungsterm erweitert werden. Sie lautet damit

7ia)(17;)

plt,r)=pyeTe < [6]. (2.14)

Neben dem Schalldruck als Feldgroe ist auch die Angabe der Schallintensitit / als
EnergiegroBe moglich. Die Schallintensitidt ergibt sich aus dem Produkt der Effektiv-
werte von Schalldruck und Schallschnelle. Bei Phasengleichheit vom Schalldruck und

Schallschnelle ist die Schallintensitit somit proportional zum Quadrat des Schalldrucks

2
pe..
I=pyv,= zf [4]. (2.15)

2.4.2. Schallausbreitung in Dispersionen

Eine Dispersion ist ein heterogenes Gemisch aus mindestens zwei Stoffen. Sie besteht
aus der kontinuierlichen Phase (Basismatrix), in der die disperse Phase (Partikel) rium-
lich verteilt ist. Fiir die Schallausbreitung in einer Dispersion spielen neben den Stoffpa-
rametern der kontinuierlichen Phase auch die Stoffparameter der dispersen Phase eine

Rolle. Trifft eine Schallwelle innerhalb der Dispersion auf ein Partikel, wird sie gestreut
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und erféhrt eine teilweise Richtungsianderung. Durch Wechselwirkungen zwischen dem
Partikel und seiner Umgebung wird ein Teil der Schallenergie in thermische Energie
umgewandelt. Das fiihrt zu einer Abschwéchung der Schallwelle. Hauptsdchlich wird
die Schallausbreitung in Dispersionen aber durch das Verhiltnis zwischen der Wellen-
lange der Schallwelle 4 und der PartikelgroBe x bestimmt. Dieses Verhéltnis wird als

dimensionslose Wellenzahl ka

2n 2n x_mx_7mx-f

ka:kClZTCl—TE—T— - (216)
bezeichnet, wobei a an dieser Stelle den Partikelradius
a=x/2 2.17)

darstellt [4, 7]. Die Wellenldnge A entspricht dem Verhiltnis aus der Frequenz der
Schallwelle fund der Schallgeschwindigkeit ¢ des durchschallten Mediums

A=flc . (2.18)

Anhand der dimensionslosen Wellenzahl konnen drei Regime fiir die Betrachtung der

Wechselwirkungen von Schallwelle und dispersem Stoffsystem unterschieden werden.

Ist die PartikelgroBe gegeniiber der Wellenlidnge der Schallwelle sehr klein (ka<<1)
wird vom sogenannten ,,Langwellenregime* gesprochen. Hier wird die Ausbreitung der
Schallwelle hauptsidchlich durch viskoinertiale und thermische Wechselwirkungen be-
einflusst. Die Streuung der Schallwelle durch die Partikel ist so gering, dass sie ver-

nachléssigt werden kann.

Im Ubergangsbereich (ka ~1) und Kurzwellenbereich (ka>1) nimmt die Streuung an den
Partikeln zu, wenn die Partikelgro3e im Verhéltnis zur Wellenldnge grofler wird. Gleich-

zeitig verlieren die thermischen Wechselwirkungen an Bedeutung.

Da in dieser Arbeit die Riickstreuungssignale der Partikel ausgewertet werden sollen,
muss das Messsystem so ausgelegt sein, dass im Kurzwellen- oder Ubergangsbereich
gearbeitet wird. Dafiir miissen entweder die Partikel in der Dispersion oder die Fre-

quenz, mit der der Ultraschallwandler betrieben wird, entsprechend grof3 sein.

Tritt eine Streuung an den Partikeln auf, spielt neben der dimensionslose Wellenzahl vor
allem auch der akustische Kontrast { zwischen den Partikeln und der Basismatrix eine
Rolle [4, 5]

=2t (2.19)

c
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Er wird aus dem Verhiltnis der Schallkennimpedanzen der dispersen Phase Z, und

der kontinuierlichen Phase Z_ gebildet.

Der Streuansatz basiert auf der Modellierung der Schallstreuung an den Partikeln und
ist hauptsichlich auf den Kurzwellen- und Ubergangsbereich anwendbar. Auf den Streu-
ansatz als Grundlage des verwendeten Messverfahrens wird nachfolgend genauer einge-

gangen.

2.4.3. Der Streuansatz

Der Streuansatz beruht auf der Betrachtung der Streuung einer Schallwelle an zunéchst
nur einem einzelnen Partikel. Dabei werden die Schallfelder sowohl der einfallenden
Welle p,. als auch der gestreuten Welle p . mit Hilfe von sphérischen Bessel- und

Hankelfunktionen (j,, %) beschrieben [4, 8]

00

Pinc(r,0)=p0 % i"-(2n+1)-P,(cos6)- j,(kr) . (2.21)
P, 9)=p0i i"(2n+1)-P,(cos0)-A,-h, (kr) . (2.22)

In den Funktionen stellten P, das Legendre-Polynom n-ter Ordnung und A, die
Koeffizienten der gestreuten Welle dar. Das Legendre-Polynom ist dabei fiir die Ampli-
tuden der gestreuten Wellen in Abhéngigkeit vom Streuwinkel verantwortlich. Die Ko-
effizienten A, sind wiederum eine vom genutzten Streumodel abhéngige Funktion der
Stoffparameter der einzelnen Phasen und der dimensionslosen Wellenzahl ka. Das hier
genutzte Streumodel ist das Model nach Faran/Anderson (sieche Anhang A.2.), da es im

Gegensatz zum ECAH-Model nicht auf das Langwellenregime beschrinkt ist.

Aus der Uberlagerung von einfallender und gestreuter Welle geht die resultierende Wel-

le
pP= pinc+ psca (223)

hervor. Unter der Voraussetzung eines geniigend grofien Abstandes (r—oo) |, lisst sich
das resultierende Schallfeld, das nach dem Auftreffen einer ebenen Welle auf ein kugel-

formiges Partikel entsteht, wie folgt beschreiben [4, 9]

tkr ©

> (2n+1)-P,(cos 0)- A, . (2.24)

n=0

ie

P(’"’G)_’_Po
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ikr

p(r,@)HpOeT~L(ka,(9) : (2.25)
Dabei ist
L(ka,0)= 'Z 2n+1)-P,(cos)-A, (2.26)

der Winkelverteilungsfaktor (angle distribution factor), der die Streuung eines Einzel-

partikels in Abhingigkeit vom Winkel 6 und der dimensionslosen Wellenzahl ka angibt.

In Abbildung 6 ist der Einfluss der dimensionslosen Wellenzahl ka auf das Riickstreu-
verhalten am Beispiel eines kugelformigen Glaspartikels mit 100 um Durchmesser in
Wasser dargestellt. Angegeben ist der jeweilige Winkelverteilungsfaktor L(6). Die ein-
fallende Welle trifft dabei aus Richtung 180° auf das Partikel, welches sich im Koordi-
natenursprung befindet. Die Darstellung entspricht dem Querschnitt entlang der pri-
miren Ausbreitungsrichtung. Die fiir die Simulation verwendeten Materialparameter fiir
Wasser und die Kron-Glaspartikel konnen der Tabelle 6 im Anhang A.1. dieser Arbeit

entnommen werden.

Streuprofil (Schalldruck) nach Faran, ka=0.100  Streuprofil (Schalldruck) nach Faran, Ka=1.000 sStreuprofil {Schalldruck) nach Faran, ka=3.000
90 0.006 90 03 90 15
60 ;

Winkelverteilungsfaktor L(g)
Winkelverteilungsfaktor L(g)

Winkelverteilungsfaktor L(g)

Streuwinkel 6 [°] Streuwinkel 6 [°] Streuwinkel 6 [°]

Abbildung 6: Darstellung der Simulationsergebnisse fiir den Winkelverteilungsfaktor
am Beispiel eines sphdrischen Glaspartikels mit 100 um Durchmesser in Wasser fiir die
Fiille ka=0,1 (links), ka=1,0 (Mitte) und ka=3,0 (rechts)

Es ist zu erkennen, dass die Amplituden im Langwellenregime (ka<<1) sehr klein
sind. Die Streuung erfolgt hier hauptsichlich in Riickwirtsrichtung. Im Ubergangsbe-
reich (ka~1) nimmt die Riickstreuamplitude in einem breiten Winkel zu. Im Kurz-
wellenregime (ka>1) iibersteigt die PartikelgroBe die Wellenléinge und es bildet sich
eine charakteristische Schallkeule, die hauptsidchlich eine Streuung in Vorwértsrichtung

verursacht.
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Fiir die gesamte Dispersion lasst sich eine effektive Wellenzahl

K=" +ia, (2.27)

cdmp
formulieren [4].

Mit Hilfe der Koeffizienten A, lisst sich diese mit

(K;H —- 2k CVZ (2.28)

bestimmen. Dieser Ansatz nach Allegra und Hawley (Index AH) geht dabei von einem

linearen Konzentrationseinfluss aus [4, 10].
Die Schalldampfung ergibt sich aus dem Imaginirteil der Wellenzahl [4].

3o, &
adz—TCZVSZ(an)-iR(An) (2.29)
‘KA A n=0

Dieser Ausdruck umfasst nur die Dampfung aufgrund von Streuung und Absorption an
und in den Partikeln. Die Ddmpfung in der kontinuierlichen Phase a, ist nicht enthal-

ten. Deswegen ergibt sich die Ddmpfung der gesamten Dispersion aus
Ogigy =0y T 0 . (2.30)

Die Schallgeschwindigkeit innerhalb der Dispersion kann aus dem Realanteil der Wel-

lenzahl bestimmt werden [4].

Cy

(2.31)

cdisp

o0

A,)

n=0

Dabei ist ¢, die Schallgeschwindigkeit in der kontinuierlichen Phase.

Der Streukoeffizient H () ist eine weitere akustisch KenngroBe der Dispersion. Er ist
als differentieller Streuquerschnitt pro Volumeneinheit definiert [4]

dc .,

H(H) CN dQ

=cy|L(O)] . (2.32)
Da die Partikelanzahlkonzentration

ey=N (2.33)
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die Anzahl von Partikeln N in einem Volumen V beschreibt, ist die Gleichung 2.32 an
die Angabe eines Volumens gebunden. Aullerdem wird davon ausgegangen, dass die
Streuanteile aller Partikel innerhalb des Volumens sich nicht gegenseitig durch Interfe-

renzen beeinflussen, sie sich also ungestort (linear) iiberlagern.

Der differentielle Streuquerschnitt

dc sca

_ 2
! 234

entspricht dem Anteil der an einem durch das Raumwinkelelement
dQ=2mnsin(0)dd (2.35)

aufgespannten Teil einer Kugeloberfliche gestreuten Leistung, bezogen auf die Intensi-

tdat der einfallenden Welle [4].

Dabei geht man vom Streuquerschnitt eines kugelférmigen Streuers
Co.=2n[|L(0 |dg_7”2 (2n+1)|4, (2.36)

aus, der das Verhiltnis zwischen der gestreuten Leistung und der Intensitit der einfal-

lenden Welle angibt [4].

In den Versuchen ist vor allem der Riickstreukoeffizient # von Bedeutung, der fiir einen

Streuwinkel 6=180° oder #=m definiert ist [4]
n=H (z)=cy|L(z)} . (2.37)

In real vorkommenden Dispersionen sind die Partikel nicht alle identisch grof3. Deswe-
gen muss die PartikelgroBenverteilung iiber eine Wichtung des GroBeneinflusses

beriicksichtigt werden.

Die PartikelgroBenverteilung wird durch j GroBenklassen und eine kumulative Vertei-

lungsfunktion Q(x j) mit

2. 40,=1 (2.38)
und
40.=0(x,)-0(x, ) (2.39)

definiert [4, 7].
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Unter Verwendung der Volumenverteilung Q,(x j) sowie der Volmenkonzentration

¢, gilt fir die Dimpfung

3 A Z
__Fers [A05 05 50w (a) (2.40)
2 j k a n=0
und fiir die Schallgeschwindigkeit
Ck
cdisp 3 AQ [4] (241)
CV 3 “ Z 2n+1)-3(A)
7| (kay) 0=
Da die Streuung anzahlgewichtet ist, gilt fiir den Streukoeffizienten zunéchst
H=cy), |L(ka;,0)f - 40,;(x) . (2.42)
j
Unter Verwendung der Volumenkonzentration ¢, wird daraus
40, . x
H=§~cv-z |L(kaj,9)|2-Q3—g() [4, 71. (2.43)
J X

2.4.4. Empirischer Ansatz fiir hochkonzentrierte Dispersionen

Der Streuansatz als Reflexionsmodell eines Einzelpartikels geht davon aus, dass sich die
Schallfelder, die aus der Streuung an den Partikeln entstehen, nicht gegenseitig beein-
flussen. Mit zunehmender Partikelkonzentration pro Volumeneinheit sinkt der mittlere
Abstand der Partikel zueinander. Damit steigt die Wahrscheinlichkeit, dass sich die
Schallfelder der Partikelstreuungen iiberlagern und interferieren. Auflerdem kommt es
vermehrt zu Mehrfachreflexionen, was die Komplexitit des Problems enorm erhoht.
Der theoretische Streuansatz kann daher nur fiir Partikelkonzentrationen bis maximal 10

Volumenprozent oder nur bei speziellen Materialmixturen angewendet werden.

Deswegen wird im Weiteren ein integraler Ansatz gewihlt, der auf dem Einzelpartikel-
streumodell nach Faran aufbaut (sieche Anhang A.2.) und den Einfluss einer zunehmen-
den Partikelkonzentration aus der zunehmenden raumlichen Ordnung der dispersen Pha-
se ableitet. Er beruht darauf, dass anstelle einzelner Partikel die gesamte Dispersion, im
Sinne eines Volumens mit schwankenden akustischen Eigenschaften, als Ursache der

Streuung betrachtet wird.
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Diese Fluktuationen der akustischen Eigenschaften innerhalb des betrachteten Volumen-
elements V resultieren unter anderem aus der lokalen Schwankung der Partikelkonzen-
tration. Diese fithren, aufgrund der unterschiedlichen Materialparameter zwischen
disperser und kontinuierlicher Phase, zu einem zeitlich und rdumlich verdnderten akusti-
schen Kontrast. Um diesen Effekt abbilden zu konnen, muss ein ausreichend grofles Vo-

lumen V zunichst in Teilvolumina V, aufgeteilt werden [4]

V=)V, . (2.44)

Im Rahmen der makroskopischen Betrachtungsweise kann die mittlere Partikelanzahl in

jedem Volumenelement V; als konstant angenommen werden [4].

N=N (2.45)

1

Damit weisen die einzelnen Volumina V, im zeitlichen Mittel relativ zueinander keine

Differenz in ihren akustischen Eigenschaften auf. Daher findet auch keine kohérente

Streuung statt. Die auftretende Schallstreuung wird einzig durch die Varianz der Partike-

lanzahl ]\; > hervorgerufen, die durch einen zufilligen Partikelaustausch zwischen den

Volumeneinheiten entsteht. Diese rdaumlich unkorrelierten Schwankungen verursachen

entsprechend inkohérente Streuanteile.

Als Konsequenz ist der Streukoeffizient H nicht langer proportional zur Anzahl der Ein-

zelpartikel. Er ist vielmehr proportional zur Varianz der Partikelanzahl ]\; ? innerhalb

der Volumenelemente [4, 7]

N2|L(ka,, 0)f
H=[ o :
J .

14

(2.46)

wobei L(ka;,0) der Winkelverteilungsfaktor ist, der die Koeffizienten A, und die

Abhingigkeit des Reflexionswinkels & umfasst (siehe Gleichung 2.26).

Die Varianz oder auch mittlere quadratische Abweichung der Partikelanzahl N: in

einem Volumenelement V. kann aus dem Mittelwert N ; bestimmt werden [4].

N!=(N,~N)’=N!-N!=N, W (2.47)
Dazu wird der Packungsfaktor W eingefiihrt. Der Packungsfaktor W ist ein Malf} fiir den
freien Raum zwischen den Partikeln. Er nimmt mit zunehmender Kozentration ab und

beschreibt somit die Ordnung innerhalb der Dispersion. Fiir den Packungfaktor gilt [4]
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=1+¢, [[g(r)-1]ar . (2.48)

Vt

N
YN,
Die radiale Verteilungsfunktion g(r), auch Paarkorrelationsfunktion genannt, bemisst die
Wahrscheinlichkeit, dass sich im Abstand » vom Partikel ein weiteres Partikel befindet.
Da sie von den real wirksamen Wechselwirkungsmechanismen zwischen den einzelnen
Partikeln abhéngig ist, gibt es keine allgemein giiltige Formulierung der Paarkorrelati-
onsfunktion. Fiir den speziellen Fall von nicht iiberlappenden Partikeln in einer Fliissig-
keit gibt Twesky [11] jedoch eine Losung fiir den Packungsfaktor W in Abhédngigkeit

zur Volumenkonzentration ¢, in der Form

)
W,(cy)= e ; (2.49)

an [4].

Der Parameter m entspricht der raumlichen Dimension (Packungsdimension), mit der
die Partikel betrachtet werden. Ein Vergleich mit den Raumdimensionen macht eine
geometrische Betrachtung mit den ganzzahligen Werten m=1;2;3 plausibel. Um
Mischpartikelformen zu beriicksichtigen, werden daher Werte von 1<m=<3 einge-
setzt. Zur Abbildung fraktaler Strukturen kann aber auch m=>3 gewihlt werden. Bei
einer gleich bleibenden Volumenkonzentration ¢, wird der Packungsfaktor W mit zu-
nehmender Packungsdimension m kleiner. Als Beispiel kann man sich vorstellen, dass
ein zweidimensionales Plittchen, das mit m=2 beschrieben wird, weniger Raum be-
ansprucht als eine dreidimensionale Kugel, die sich mit m=3 beschreiben ldsst. Da in
dieser Anwendung sphirische Partikel betrachtet werden, ist die Packungsdimension

m=3 zu wihlen.

Unter Verwendung des Packungsfaktors W und der Anzahlkonzentration c, kann die

Gleichung fiir den Riickstreukoeffizienten 7 der Dispersion in der Form:
n=cy-W,(cy)|L(x)f (2.50)
angegeben werden [4].

Entsprechend der Gleichung 2.43 ergibt sich der Riickstreukoeffizient bei Verwendung

der Volumenkonzentration ¢, aus

40, .
1=E e e Dl 22 g, 251

J
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Dabei wird die Abhingigkeit des Riickstreukoeffizienten von der Partikelkonzentration
durch den Term ¢, W, (c,) reprisentiert, der als Strukturfaktor S, (c,) aufgefasst

wird [4]
Saley)=cp W, (c,) . (2.52)

Die Streuwirkung einer Dispersion kann demnach mit dem winkelabhidngigen Streuver-
halten eines Einzelpartikels |L(ka,6)” unter Beriicksichtigung verschiedener Parti-

kelgroBen und der statistischen Partikelanordnung S, (c,) beschrieben werden.

Der Strukturfaktor S, (c,) zeigt gegeniiber der Volumenkonzentration ¢, einen
unsymmetrischen Verlauf. Bei geringen Konzentrationen steigt der Strukturfaktor mit
zunehmender Volumenkonzentration zunichst linear an, erreicht sein Maximum bei

Cy mae<0,5 und fillt dann wieder ab, da bei zunehmender Packungsdichte der Parti-

kel der Platz zwischen den Partikeln und damit der Packungsfaktor W kleiner wird [4].

2.4.5. Einfluss der Partikelform

Neben der GroBe und Konzentration hat auch die Form der Partikel einen Einfluss auf
das Streuverhalten der Dispersion. Bei ungleichformigen Partikeln verdndert sich die
Partikeloberfldache je nach Orientierung des Partikels zur einfallenden Welle. Im Lang-
wellenregime (ka<<1) ist der Einfluss der Partikelform noch vernachlissigbar klein.
Er steigt aber proportional mit der dimensionslosen Wellenzahl ka an. Einen allgemei-
nen Ansatz zur Erfassung der Partikelform gibt es bislang noch nicht. Allerdings kann
als statistischer Ansatz iiber die Packungsdimenson m des Packungsfaktors W

(Gleichung 2.49) eine entsprechende Anpassung vorgenommen werden [4].

Wenn sich die Partikel innerhalb der Dispersion ohne eine explizite Orientierungsrich-
tung in der Strémung bewegen, fithrt das zu einer zufilligen Orientierung der Partikel
beim Auftreffen der einfallenden Schallwelle. Eine entsprechend grofle Partikelanzahl
vorausgesetzt, fithrt das zu einer Mittlung der Partikelorientierung und damit zu einer
Glittung des frequenzabhiingigen Streuverhaltens. Uber einen ausreichend langen Zeit-
raum gemessen, liefert eine Auswertung der Streusignale also eine Mittlung der Parti-
kelgroBe im Sinne der Partikelform [4]. Fiihrt die Stromung hingegen zu einer Ausrich-
tung der Partikel in eine Vorzugsrichtung, liefern die Streusignale eine Partikelgrofle
entsprechend des effektiven Partikelquerschnitts gegeniiber der Einfallsrichtung der
Schallwellen [4].
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2.4.6. Eigenschaften des Riickstreusignals

Zur Messung des Riickstreukoeffizienten wird ein schalldrucksensitiver piezoelektri-
scher Wandler eingesetzt. Trifft eine Schallwelle auf die Wandleroberfldche, wird die
mechanische Energie des Schalldrucks p aufgrund des piezoelektrischen Effekts in eine
elektrische Spannung u# umgewandelt. Bei dieser indirekten Messung ist die primére
Messgrofe also eine elektrische Spannung als Funktion der Laufzeit der Ultraschallwel-
len u(t). Dabei verhilt sich die von dem Wandler erzeugte Spannung proportional zum
auf den Wandler treffenden Schalldruck. Umgekehrt kann durch Anlegen einer elektri-
schen Spannung an das Piezoelement eine Schallwelle emittiert werden. In dem hier ge-
nutzten Puls-Echo-Messverfahren wird auf diese Weise durch eine entsprechende Anre-
gung des Schallwandlers zunichst eine Schallwelle erzeugt. Diese Schallwelle koppelt
in die Dispersion ein. Die Partikel in der Dispersion streuen die Schallwelle, und ein
Teil der Schallenergie gelangt zuriick zur Wandleroberfldche. In Folge dessen kann die
zuriickgestreute Schallwelle als elektrische Spannung in Abhingigkeit von der Signal-
laufzeit t gemessen werden. Die Signallaufzeit ist dabei proportional zur Eindringtiefe s.
Der Proportionalititsfaktor ist die Schallgeschwindigkeit ¢, der Dispersion. Das Re-
flexionssignal u(z~s) enthilt also eine ortsaufgeloste Information zum Riickstreuver-
halten der Dispersion. Will man den Abstand der Partikel zur Schallquelle ermitteln ist
zu beachten, dass der Schall den doppelten Weg zuriicklegen muss. Ausgehend vom
Zeitpunkt der Erzeugung der Schallwelle durch den Wandler, entspricht das zum Zeit-
punkt # gemessene Riickstreusignal daher der Streuung an den Partikeln, die sich im Ab-

stand

(2.53)

S :Cdisp.

r
2
von der Wandleroberfliache befinden.

Die Riickstreuamplitude # verhilt sich dabei proportional zum Quadrat des Schalldrucks

[4]. Es gilt daher
u(t)~ple)~Vn . (2.54)

AuBerdem wirkt sowohl auf die vom Wandler abgestrahlte Schallwelle, als auch auf die
von den Partikeln zuriick gestreuten Schallwellen die Schalldimpfung. Unter der Vor-
aussetzung, dass der Riickstreukoeffizient unabhingig vom Abstand s ist und keine

Mehrfachreflexionen auftreten, sinkt die Amplitude des Empfangssignals aufgrund der
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Déampfung exponentiell mit der durchschallten Wegstrecke s. Die Schalldruckamplitude

p wird beim Durchlaufen der Dispersion daher um den Faktor

_25'0@1“,: —

e e—t Cisp Ol aisp (255)

kleiner [4].

Treten Mehrfachstreuungen zwischen den Partikeln auf, verldngert sich die zuriickge-
legte Wegstrecke der Schallwelle. Die Wandleroberfldche wird demnach spiter erreicht
und das Signal verzogert sich, bezogen auf die einfach gestreuten Schallwellen, um

t+A4t . Auf diese Weise werden zusitzliche Signalanteile generiert, die den zeitab-
hingigen Abfall § der Riickstreuamplitude scheinbar abschwéchen. Im Falle von Mehr-

fachstreuungen gilt also
ﬁ<cdisp.adisp [4] (256)

Das Riickstreusignal resultiert aus der raumlichen Anordnung der Partikel innerhalb der
Dispersion zum Zeitpunkt der Messung. Da sich die Positionen der Partikel zwischen
zwel Einzelmessungen in der Regel dndern, treten Abweichungen auf. Das Messvolu-
men bestimmt sich dabei aus der Schallfeldkontur und der Eindringtiefe. Wenn das Par-
tikelsystem vollstindig abgebildet werden soll, muss daher sichergestellt werden, dass
die Untermenge der Partikel in einem Messvolumen repréisentativ fiir die Gesamtheit al-
ler Partikel in der Dispersion ist. Das kann erreicht werden, indem die Dispersion in
eine Zwangsbewegung versetzt wird. So ist sichergestellt, dass die Partikelkonstellation

innerhalb eines Messvolumens zwischen den Einzelmessungen kontinuierlich variiert.

Wird eine ebene Schallwelle durch den Wandler emittiert, ist beziiglich des durch die
Partikel in einer homogen durchmischten Dispersion erzeugten Riickstreusignals zu er-
warten, dass es durch ein Maximum zu Beginn des Zeitverlaufs 7(0) und einen nach-
folgenden Abfall iiber die Signallaufzeit ¢ charakterisiert ist. Dabei ist die maximale
Riickstreuamplitude u,, sowohl vom Riickstreukoeffizienten der Dispersion #, als
auch von der Amplitude der einfallenden Welle p(0) abhingig. Fiir den Zeitbereich

t>1(0) wirken die Schalldimpfung und eventuelle Mehrfachstreueffekte sowohl auf

die anregende als auch auf die gestreute Schallwelle.
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Dadurch ergibt sich der in Abbildung 7 dargestellte Signalverlauf [4].

u(t)
f{nzutf_){-(n"])() )

k'8 w PAA,

Iy
Abbildung 7: Erwarteter Verlauf der durch die Streuung an den Partikeln
in der Dispersion verursachten Riickstreuamplitude [4)

2.5. Formen des Anregungssignals

Ultraschallwandler besitzen eine spezifische Eigenresonanzfrequenz f, . Sie kdnnen

bei entsprechender Anregung aber auch mit abweichenden Frequenzen schwingen, die
innerhalb einer gewissen Bandbreite B um diese Resonanzfrequenz liegen. In Bezug auf
das den Wandler anregende Signal, erzeugt der Wandler seine grofiten Amplituden im
Bereich seiner Resonanzfrequenz. Je weiter die Frequenz des anregenden Signals von
der Resonanzfrequenz des Wandlers abweicht, desto kleiner ist die Amplitude des von
ihm erzeugten Schallsignals. Die Bandbreite des Wandlers ist daher als der Bereich des
Wandlerspektrums definiert, bei der die spektrale Amplitude noch mindestens halb so
grof ist wie Ihr Maximalwert. AuBerdem ist zu beachten, dass das Ubertragungsverhal-
ten der im Versuch genutzten Ultraschallsonden auch von der jeweils genutzten Vorlauf-
strecke beeinflusst wird. Die vom Wandler emittierten Schallwellen sind abhéngig von
dem an den Wandler angelegten Spannungsverlauf. Dabei gibt es, je nachdem in wel-
chen spektralen Bereich die erzeugten Schallwellen liegen sollen, unterschiedliche An-

regungsformen die nachfolgend niher beschrieben werden.

Impulsanregung

Im einfachsten Fall wird fiir die Anregung des Wandlers ein Kurzzeitimpuls verwendet.
Ein technisch erzeugter Impuls hat in der Regel einen nadel- oder rechteckférmigen
Signalverlauf mit einer sehr schmalen Pulsbreite. Diese Art der Anregung enthélt
Frequenzanteile iiber die gesamte Bandbreite des Wandlers. Da der Impuls eine sehr

schmale Pulsbreite aufweist, wird trotz hoher Signalamplituden ug, g, vergleichswei-

Sp

se wenig Schallenergie in das System eingeprigt. Das Piezoelement des Wandlers weist
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eine gewisse Triagheit auf. Daher schwingt es bei Impulsanregung nicht sofort mit seiner
Maximalamplitude. Vielmehr schwingt es zunédchst auf, erreicht danach seine Maxima-
lamplitude und schwingt bedingt durch die Ddmpfung auch wieder ab. Als Resultat er-
gibt sich eine Signal, das in Abbildung 8 schematisch dargestellt ist.

()
F 3
Kurzzeit-
impuls
i
p(Y) emittierte
4 Schallwelle

—r

r

Abbildung 8: Emittiertes
Schallsignal bei Impulsanregung [4]

In dieser Arbeit wird der Impulsgenerator UTEX UT340 genutzt. Mit ihm konnen kur-
ze, negativen Rechteckimpulse mit einer minimalen Pulsbreite von 80 ns und Amplitu-

den von 100 bis 500 V erzeugt werden.

GauBmodulierter Sinusburst
Eine alternative Art der Wandleranregung, die im Rahmen dieser Arbeit genutzt wurde,
ist die Anregung mit einem gaumodulierten Sinusburst. Beispiele fiir die daraus entste-

hende Signalform sind in der Abbildung 9 dargestellt.

Abbildung 9: Beispiele der vom Wandler erzeugten
Signale bei einer Wanderanregung mit gaufimoduliertem
Sinusburst. Der jeweilige Sinusburst hat eine Breite von:
links 1 Periode, rechts 10 Perioden
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Fiir die Erzeugung dieser Signalform wird die Amplitude eines Sinussignals, dessen
Frequenz der Resonanzfrequenz des Wandlers entspricht, mit einem Gauf3fenster modu-
liert. Die Form des Anregungssignals mit threm auf- und abschwingenden Charakter
gleicht dabei der natiirlichen Signalform, die der Wandler bei Impulsanregung erzeugen
wiirde. Die Breite des Sinusbursts wird durch die Breite des GauB3fensters bestimmt und
variiert abhingig von der Frequenz des Sinussignals. Der Vorteil dieser Anregungsart
liegt darin, dass ein Schallsignal mit gezielt gewihlter Mittenfrequenz und Bandbreite
erzeugt werden kann. Im Vergleich mit der Impulsanregung kann durch das breitere An-
regungssignal bei gleichen Amplituden auferdem mehr Energie in das System einge-

pragt werden.

Sinusanregung

Eine weitere Moglichkeit besteht darin, den Wandler mit einem kontinuierlichen Sinus-
signal anzuregen. Sofern die Frequenz des Sinussignals innerhalb der Wandlerbandbrei-
te liegt, kann man damit ein schmalbandiges Schallsignal erzeugen. Der Wandler wird
bei dieser kontinuierlichen Anregung allerdings thermisch sehr beansprucht. Zum
Schutz des Wandlers, der keine aktive Ableitung thermischer Verluste vorsieht, wurde

diese Anregungsmethode im Rahmen dieser Arbeit nicht genutzt.

Modulierte Sequenzen

Es gibt auBerdem noch die Moglichkeit, spezielle Folgen von Rechteckimpulsen als An-
regungssignal zu verwenden, aus deren iiberlagerten Einzelechos mit Hilfe einer Kreuz-
korrelation die Impulsantwort des Systems berechnet werden kann. Durch die breite
Pulsfolge ist der Energieeintrag in das System schon bei kleinen Spannungsamplituden

hoch.

2.6. Einfluss der Vorlaufstrecke auf Empfangssignal

Die zur thermischen Entkopplung des Ultraschallwandlers notwendige Vorlaufstrecke
verschiebt die Resonanzfrequenz des Wandlers. Einen weit groBeren Einfluss hat sie je-
doch auf die Amplituden des von den Partikeln in der Dispersion zuriickgestreuten Si-
gnals. Ein groBer Teil der Schallenergie des Anregungssignals wird durch die Reflexion
an den Grenzflichen der Vorlaufstrecke in andere Richtungen abgelenkt. Ein weiterer
Teil des von den Partikeln in der Dispersion zuriickgestreuten Signals wird beim Riick-

weg wiederum an den Grenzfldchen der Vorlaufstrecke reflektiert, so dass nur noch ein
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kleiner Anteil der Schallenergie den Wandler wieder erreicht. Aulerdem kommt zur
Déampfung des Signals innerhalb der Dispersion noch die Dampfung des Signals inner-

halb der Vorlaufstrecke hinzu.

Da die longitudinalen Schallwellen sich innerhalb der Vorlaufstrecke idealerweise paral-
lel zur AuBBenwand der Vorlaufstrecke ausbreiten und damit orthogonal auf die Grenzfla-
che der Vorlaufstrecke auftreffen, werden hier der Einfachheit halber nur die Effekte un-
tersucht, die beim Einfall einer ebenen Welle senkrecht auf einer Grenzfliche auftreten.
Kennt man die akustischen Impedanzen der am Ubergang beteiligten Materialien, lassen
sich die dimensionslosen Faktoren fiir die Reflexion R und die Durchléssigkeit D des

Schalldrucks p in der Form

_ Z,—Z,

R= 2.57
Z,+Z, (2.57)
und
27
D= 2 (2.58)
Z,+7Z,

berechnen [12], wobei Z die akustische Impedanz des jeweiligen Materials ist, die sich
nach der Gleichung 2.7 mit deren Dichte p und Schallgeschwindigkeit ¢ berechnen lésst
(siehe Abbildung 10).

Stoff 1 Stoff 2

Zy = 0,¢y | Z, = ;3
einfallende Welle durchgehende Welle
Schalldruck p, Schalldruck p,

i

reflektierte Welle
Schalldruck p,

Abbildung 10: Einfall einer Welle auf einer ebenen

Grenzfldche [12]
In der in den Versuchen verwendeten Anordnung leitet die Vorlaufstrecke die Schallwel-
len vom Wandler in die Dispersion. Dabei treffen die vom Wandler abgegebenen Schall-
wellen vier mal auf eine ebene Grenzfliche. Um den auf der jeweils anderen Seite der
Grenzflache herrschenden Schalldruck zu berechnen, muss der eingehende Schalldruck

mit dem Durchlissigkeitsfaktor D multipliziert werden.
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Die erste Grenzfliche stellt der Ubergang vom Ultraschallwandler in die Vorlaufstrecke

dar, deren Durchléssigkeitsfaktor hier mit D, gekennzeichnet wird. Danach durch-

laufen die Schallwellen die Vorlaufstrecke und legen dabei den Weg s, zuriick. Auf

vorl

diesem Weg unterliegen sie der durch das Vorlaufstreckenmaterial charakterisierten

Démpfung a,, . Am Ende der Vorlaufstrecke treffen sie auf den Ubergang, an dem
die Vorlaufstrecke in die Dispersion einkoppelt. Der Durchldssigkeitsfaktor an dieser
Stelle wird als D, , bezeichnet. Die Schallwellen durchlaufen die Dispersion und un-
terliegen auf diesem Weg s, der Ddmpfung innerhalb der Dispersion a,, (siehe
Gleichung 2.30). Werden die Schallwellen aufgrund der Partikel in der Dispersion zu-
riick gestreut, laufen sie den Weg s, , zuriick, bei dem sie abermals der Dampfung

a4y unterliegen. Der Schalldruck wird am Ubergang von der Dispersion zuriick in
die Vorlaufstrecke abermals mit dem Durchlédssigkeitsfaktor D, multipliziert. In der

Vorlaufstrecke laufen die Schallwellen den Weg s , zuriick und unterliegen dabei

wieder der Dampfung « . Der Durchlissigkeitsfaktor beim Ubergang vom Anfang

vorl

der Vorlaufstrecke auf den Schallwandler wird hier D, genannt. In der Abbildung 11

ist ein entsprechendes Schema angegeben.

D wy : D vd : a
Xyon b
<a D, <= D,
Wandler Vorlaufstrecke Dispersion
Grenzflache: Grenzflache:
Wandler-Vorlaufstrecke Vorlaufstrecke-Disperion

Abbildung 11: Schema der von den Schallwellen zu iiberbriickenden
Grenzfldchen

Aus diesen Uberlegungen geht hervor, dass der Faktor D der die iiber alle vier

ges

Grenzfliachen iibertragenden Schallenergie beschreibt, sich geméal
Dges:Dwv'Dvd.de'Dvw (259)

berechnet. Die Didmpfung, die die Schallwellen auf ihrem Weg durch die Vorlaufstrecke

und die Dispersion erfahren, ldsst sich mit
672( Syt Ovort TS digy 'aw\p) (2 60)

beschreiben, so dass fiir den am Wandler ankommenden Schalldruck
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—2(s. ra. K s
p — 7] . Dges.e (Vw/ Oyt S digy a(lt\p) (261)
angenommen werden kann.

Wenn man den Energieverlust zwischen der Sendespannung u, und der vom Wandler
beim Empfang der zuriickgestreuten Schallwellen erzeugten Ausgangsspannung u, er-
mitteln will, muss man auferdem noch den Kopplungsfaktor k, betrachten. Dieser

Kopplungsfaktor beschreibt den Wirkungsgrad, mit dem das Piezoelement des Wandlers
mechanische Dickenschwingungen in eine Ausgangsspannung und umgekehrt eine Ein-

gangsspannung in eine Dickenschwingung umsetzen kann [12]

_S— kz‘ D ‘6_2(5‘\»0,1‘“\1”1+5m.\-p‘am.\-p) . (2'62)

3. Design des Messsystems

Fiir die Messung von Ultraschallriickstreuungssignalen in Polymerschmelzen bedarf es
einer geeigneten Messanordnung. Sie muss es ermoglichen, dass eine Schallwelle in die
Dispersion aus Basispolymer und Zuschlagstoffen ausgesendet und die an den Partikeln
gestreuten Signale detektiert werden. Zudem muss die Ultraschallsonde auch bei hohen
Temperaturen und Driicken zuverldssig arbeiten konnen. Fiir diese Art der Messung
existieren bisher keine kommerziell verfiigbaren Losungen. Deswegen muss zunichst
ein Messsystem entwickelt werden, das sowohl die Generierung eines Anregungssi-
gnals, als auch die Erfassung der Riickstreusignale ermoglicht. Neben der Entwicklung
einer speziellen Ultraschallsonde hat auch die Analyse und Verarbeitung der Messdaten

eine besondere Bedeutung.

3.1. Technische Randbedingungen und Arbeitsumgebung

Ziel des Projekts war es, ein System zur Charakterisierung der Dispergiergiite zu entwi-
ckeln, welches auch unter den rauen Produktionsbedingungen des Compoundierungs-
prozesses in der Praxis funktioniert. Um die Versuche so praxisnah wie moglich zu ge-
stalten, wurde der vom SKZ Wiirzburg zur Verfiigung gestellte Versuchsextruder AXON
AB Bz/0 genutzt. Der Versuchsextruder arbeitet unter dhnlichen Prozessbedingungen

wie die groBen kommerziellen Extruder der Compoundeure, wenn auch in einem
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kleineren MafBstab. Die Ultraschall-, Druck- und Temperatursonden konnen iiber Boh-

rungen mit 1/2-20 UNF Gewinde in den Extruder eingeschraubt werden.

Die Abbildung 12 zeigt ein Foto des verwendeten Versuchsextruders. Wichtige Kompo-
nenten wurden direkt im Bild gekennzeichnet. Der Drucksensor ist auf der dem Tempe-
ratursensor gegeniiberliegenden Seite des Schmelzekanals eingeschraubt und daher im

Bild nicht sichtbar.

Abbildung 12: Versuchsextruder AXON AB Bz/0

Die Abbildung 13 zeigt eine schematische Schnittdarstellung des 20 mm breiten und
10 mm hohen Schmelzekanals und dessen Zugangsbohrungen fiir die Sonden. Rechts
oben im Teilabschnitt a-b ist die Diise des Extruders dargestellt, die die Hohe des

Schmelzekanals auf 5 mm verengt.

Anschluss fiir Temperatursensor Anschluss fiir US-Wandler

! Flieﬂrichtung
Schmelze |f

Anschluss fiir Drucksensor

Abbildung 13: Schematische Schnittdarstellung des Schmelzekanals und der
Diise des Versuchsextruders AXON AB Bz/0
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Da es fiir die durchgefiihrten Untersuchungen nicht notwendig war, tatsdachlich Com-
pounds aus Basispolymer und Additiven herzustellen, wurden in dem Extruder lediglich
bereits durch das SKZ vorgefertigte Compounds aufgeschmolzen, um die zu untersu-

chenden Polymerdispersionen zu erzeugen.

Die fiir die Temperaturregelung der Heizzonen des Extruders eingestellte Temperatur
lag zwischen 210 und 230 °C. Die im Schmelzekanal gemessene Prozesstemperatur im
eingependelten Zustand lag bei ca. 285 °C. Die zusitzliche thermische Energie wird
dem System durch die Reibung der Forderschnecke zugefiihrt. Die fiir die Versuche be-
nutzten Compounds bestanden hauptsédchlich aus Polypropylen vom Typ Lyondellbasell
Mopen HPS00N als Polymermatrix, versetzt mit spharischen Glaspartikeln unterschied-
licher GroBenverteilungen und Partikelkonzentrationen. Zukiinftig sind auch noch Ver-
suche mit anderen Zuschlagstoffen (z.B. kubische Kreidepartikel oder Talkumpléttchen)
und anderen Basispolymeren (z.B. Polyethylen) geplant.

3.2. Komponenten des Messsystems

Als Basis fiir das Messsystem wird ein PXI-Chassi von National-Instruments benutzt.

Es enthilt die folgenden modularen Komponenten:
* Signalgeneratorkarte vom Typ NI PXIe-5450
* Receiver-Karte vom Typ NI PXI-5124
e MultilO-Karte vom Typ NI PXIe-6366

Dabei erzeugt die Signalgeneratorkarte mit Hilfe des LabView-Programms ,,Generator
NI PXI5450 02.vi““ die gauBmodulierten Sinusbursts fiir das Anregungssignal. Da die
von der Signalgeneratorkarte erzeugten Anregungssignale im Millivolt-Bereich liegen,
miissen sie anschlieBend noch verstirkt werden. Dafiir wird ein Verstirker vom Typ
AR KAA2030 200 Watt genutzt, der die Signalleistung laut Herstellerangabe um min-
destens 53 dB verstirkt. Das fiir den Start einer Einzelmessung notwendige Trigger-
signal wird ebenfalls durch die Generatorsoftware erzeugt und dem Messsystem iiber

den im Chassis integrierten PXI-Bus zur Verfiigung gestellt.
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In Abbildung 14 ist das Schema des Messaufbaus unter Verwendung der Signalgenera-

torkarte dargestellt.

Temperatursensor
g : Typ: gneuB TF-MX-12A-005-S0-F0-VDC-4G
Temperatursignal Temperatursignal

____________ Hilfsspannung 24 V |

i

24 V (DC)

Labornetzteil
Typ: STATRON 2225

Abbildung 14: Schema des Messaufbaus unter Verwendung der Signalgeneratorkarte
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In einigen Versuchen wird als Anregungssignal auch ein schmaler, negativer Recht-
eckimpuls genutzt. Dieser wird in einer alternativen Messanordnung nicht mit der
Signalgeneratorkarte, sondern mit einem Pulser/Receiver vom Typ UTEX UT340
erzeugt. In diesen Fillen muss das Signal nicht nachtriglich verstirkt werden, da der
Pulser Signalamplituden von bis zu 500 V erzeugen kann. In dieser alternativen Mess-
anordnung wird das Triggersignal zum Start einer Einzelmessung extern iiber einen Si-

gnalgenerator vom Typ Agilent 33250A bereitgestellt.

Das erzeugte Anregungssignal wird zur Ultraschallsonde geleitet, die dem Anregungssi-
gnal entsprechende Schallwellen erzeugt. Uber die Sondenvorlaufstrecke gelangen die
Schallwellen in die Polymerschmelze. Dort streuen sie an den Partikeln in der Schmel-
ze. Das Riickstreusignal wird von der gleichen Ultraschallsonde detektiert und zur
Receiver-Karte weiter geleitet, die das Signal zur weiteren Verarbeitung an die Mess-

software iibergibt.

Die Schallausbreitung in der Polymerschmelze ist sowohl druck- als auch temperaturab-
hingig. Deswegen ist es wichtig, diese Prozessgroflen ebenfalls zu {iberwachen. Zu die-
sem Zweck ist ein Drucksensor vom Typ gneu3 DAI-2C4-12A-B10Z-S0-FO-R-W33
und der Temperatursensor vom Typ gneufl TF-MX-12A-00S-S0-FO-VDC-4G in den

Extruder eingebracht.
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Damit die Druck- und Temperatursensoren arbeiten konnen, werden die Anschlusskabel
der Sensoren zunédchst in einer selbst gebauten Klemmbox aufgeklemmt, und mit einem
Labornetzteil vom Typ STATRON 2225 mit der notwendigen Hilfsspannung versorgt.
Die Signalleitungen der Sensoren werden iiber die NI eigene Klemmbox vom Typ
NI SCB-68 mit einem VHDCI-Datenkabel vom Typ NI SHC68-68M-EPM an die
MultilO-Karte angeschlossen. Die MultilO-Karte liest die Druck- und Temperaturwerte
ein und stellt sie der Messsoftware zur Verfiigung. Um die Sende- und Empfangssignale
sowie das Triggersignal auch auBlerhalb des NI-Messsystems beobachten zu konnen, ist
der Messanordnung noch ein Oszilloskop vom Typ Tektronix TDS-3024B zwischenge-
schaltet.

In der Abbildung 15 ist ein Foto vom Messplatz zu sehen. Die roten Zahlen wurden

nachtriglich in das Bild eingefiigt, um die entsprechenden Geritschaften zu bezeichnen.

* 1 —PXI-Chassi mit Terminal

e 2 - Verstirker AR KAA2030

* 3 - Oszilloskop Tektronix TDS-3024B

* 4 - Klemmboxen zum Anschluss der Druck- und Temperatursonden

* 5 - Pulser/Receiver UTEX UT340

* 6 - Labornetzteil Typ STATRON 2225

» 7 - Signalgenerator Agilent 33250A zur Bereitstellung des Triggersignals

Abbildung 15: Messsystem mit angeschlossenem Pulser/Receiver und
Signalgererator als externe Triggerquelle
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3.3. Dimensionierung der Ultraschallsonde

Die rauen Prozessbedingungen beim Compoundieren stellen sehr hohe Anforderungen
an die Ultraschallsonde. Deswegen wurde im Vorfeld dieser Arbeit eine Ultraschallson-
de mit einer Vorlaufstrecke aus temperaturbestindigem Polyimid entwickelt, um eine
thermische Trennung von Polymermatrix und den Piezoelementen der Sonde zu ge-
wihrleisten. Ziel war es, eine Sonde zu entwickeln, die bei Temperaturen bis 300 °C
und Driicken bis 300 bar zuverlissig arbeitet und tiber den Standard Gewindeanschluss
,»1/2°-20-UNF* in den Extruder eingeschraubt werden kann. Die Spezialsonde wurde in
Kooperation mit der Firma Inoson GmbH hergestellt. Die in den Versuchen genutzte
Sonde hat laut Hersteller eine Eigenresonanzfrequenz von 2 MHz. Deswegen wird sie
fortan als ,, 2-MHz-Inoson-Sonde*“ bezeichnet. In der Abbildung 16 sind die Malle der

Vorlaufstrecke sowie ein Foto der kompletten Sonde dargestellt.

2-MHz-Inoson-Sonde mit Vorlaufstrecke aus Polyimid
16,0

______________________________________________________

N S ool
T
| ‘ m \ l7,8 10,5 [12,0 |30,0
bdT—o———————— === I‘J,,UMLH\, 1,,{[:1’:’_7’_:_:_:_::“_ _______
: / |
|
_______________________________ P
|
45 |
M L (MaRangaben in mm)
441 25 32,5 21,5 5,8

Abbildung 16: 2-MHz-Inoson-Ultraschallsonde mit temperaturbestindiger
Vorlaufstrecke aus Polyimid

3.4. Verarbeitung und Auswertung der detektierten Ultraschallsignale

Das Verfahren zur Auswertung der Riickstreusignale beruht darauf, dass N Einzelmes-
sungen durchgefiihrt werden, iiber die nachfolgend die Standardabweichung zwischen
allen Messungen ermittelt wird. Dabei wird der Wandler im Abstand von #, mit einem
Anregungssignal zum Schwingen gebracht. Das Aussenden eines Anregungssignals
wird iiber ein Triggersignal in Form eines Rechteckimpulses ausgelost, dessen Pulswi-

derholfrequenz
fr== 3.1

entspricht [4].
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Die darauthin von den Partikeln zuriick gestreute Schallwelle wird vom Wandler detek-
tiert. Die mit der Abtastfrequenz f  aufgezeichneten Einzelmessungen werden in

LabView in einem zweidimensionalen Array gespeichert und liegen damit als eine

Matrix der Form:

w (1-4t)  w,(2:4t) - u,(M-At)
w=luy, mlmi, (medt)=| 12140 ws(240) - (M- 1)
wy(1-41) wy(2-4) - uy (M- A1)

vor [4].

Wobei der Spaltenvektor u, die n=1..N Echoamplituden zum Zeitpunkt m- At
mit

1
At=— 3.2
t 7 (3.2)

und der Zeilenvektor u, die n-te Einzelmessung der Linge m=1..M sind [4]. Die
Lange m reprisentiert dabei die Anzahl der gespeicherten Abtastpunkte des Riickstreusi-

gnals, die in Verbindung mit der Abtastfrequenz [ die Zeitdauer einer Aufzeichnung

t,, ergeben
m

Lew™=—7 - (3.3)
/s

3.4.1. Vorverarbeitung der Empfangsdaten

Die Riickstreusignale, die in Form von zeitaufgelosten Amplitudenwerten vorliegen,
sind in ihrer Rohform noch storungsbehaftet und nicht fiir die statistische Auswertung
geeignet. Als erster Schritt der Signalaufbereitung wird daher eine frequenzselektive
Entstorung der Signale gegeniiber breitbandigem Rauschen vorgenommen. Diese Ent-
storung wird mit Hilfe eines Bandpasses im Frequenzbereich umgesetzt. Dafiir werden
die Frequenzsignale mit Hilfe der diskreten Fourier-Transformation (FFT) zunéchst in

den Frequenzbereich iibertragen
U(f)n,m:F{u(t)n,m} ° (34)

Als Resultat erhilt man ein Spektrum aus diskreten Frequenzen, deren Abstand durch

die Lange M des Zeitvektors und die Abtastfrequenz f; in der Form
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I
Af === 3.5
i M (3.5)
definiert ist.

Wenn man dieses Frequenzspektrum nun mit einer auf den Wert Eins normierten Fens-
terfunktion mit der Mittenfrequenz f, und der Bandbreite B, multipliziert, werden
Signalanteile, die auBerhalb des vom Fenster umschlossenen Frequenzbereiches liegen,
herausgefiltert. Als Fensterfunktion bietet sich ein Von-Hann-Fenster an, da es das unge-
wollte Auftreten von Signalamplituden auBlerhalb des Fensterbereichs gut minimiert.

Die Filterung des Signals iiber den Frequenzbereich ist in Abbildung 17 bildlich darge-

stellt.
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Abbildung 17: Effekt der Signalfilterung im Frequenzbereich [4]

Dabei werden f, und B, an das Spektrum des verwendeten Wandlers angepasst.

Auf diese Weise lassen sich die Frequenzanteile der breitbandigen Stérungen, die auB3er-
halb des Wandlerspektrums liegen, leicht heraus filtern. Die Wahl der Mittenfrequenz
f» und Bandbreite B, definiert dabei die Frequenzauflosung, die fiir die nachfol-

gende Analyse der Riickstreusignale zur Verfiigung steht.

Bei genauerer Betrachtung von zwei im Abstand 7, aufgezeichneten Echosignalen
fallt auf, dass zwischen ihnen ein leichter Zeitversatz ¢, von wenigen Nanosekunden

besteht (siehe Abbildung 18). Dieser Versatz resultiert aus der zeitlichen Schwankung
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zwischen dem Triggersignal, das die Signalerfassung initiiert, und dem Anregungssi-

gnal, mit dem der Wandler zum Schwingen angeregt wird.

004~

002
Abweichung der

Amplituden

ung U [v]
o

Spann

-0.02

-0.04

zeitlicher Versatz T,

0.06 |~

| | | | | | 1
16 18 2 22 24 26 28 3
Teit  [ps]

Abbildung 18: Darstellung des Zeitversatzes zwischen zwei Echosignalen

Diese zeitlichen Schwankungen, umgangssprachlich auch ,Jitter* genannt, lassen sich
in der Praxis nicht vermeiden. Sie sind fiir diese Anwendung jedoch kritisch, da spiter
die Standardabweichungen zwischen den einzelnen Signalmessungen ermittelt werden.
Diese zeitlichen Schwankungen erzeugen ungewollt hohere Standardabweichungen. Die
Stellen in den Signalen, die stationédre Reflexionen abbilden, weisen besonders hohe Si-
gnalamplituden auf. Dort ist damit auch die Steigung des Signals hoher als an Stellen,
an denen keine hohen, stationdren Signalamplituden auftreten. Bildet man nun die Stan-
dardabweichung zwischen diesen, zeitlich leicht zueinander verschobenen Signalen,
wird die Standardabweichung besonders an den Stellen mit stirkerer Steigung kiinstlich
erhoht. Das ist fiir diese Anwendung jedoch unerwiinscht, da in der Theorie davon aus-
gegangen wird, dass die stationdren Signalanteile in allen Signalen identisch sind und
deswegen in der Standardabweichung keine Rolle spielen. Vielmehr soll die Standard-
abweichung nur die sich dndernden Signalamplituden abbilden, die von den Partikelre-
flexionen herriihren. Zeitliche Verschiebungen zwischen den Echosignalen miissen da-

her moglichst gut kompensiert werden.

Wenn gleichzeitig zum Echosignal auch das Anregungssignal erfasst wird, kann der
,Jitter* durch eine Kreuzkorrelation der beiden Signale einfach und effektiv kompen-
siert werden. Nachteilig ist allerdings, dass die Amplitudeninformationen verloren ge-
hen. Die maximale Amplitude des durch die Kreuzkorrelation entstehenden Signals

kann zwar auf den Wert der maximalen Amplitude des eigentlichen Empfangssignals
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normiert werden, da das Anregungssignal allerdings fast nie ein reiner Impuls ist, ent-
steht durch die Kreuzkorrelation von Anregungs- und Empfangssignal ein neues Signal
mit gegeniiber dem Empfangssignal verdnderter Signalform und Amplituden. Die Form
des aus der Kreuzkorrelation von Anregungs- und Empfangssignal entstechenden Signals
weicht umso mehr vom urspriinglichen Empfangssignal ab, je zeitlich ,,breiter* das An-
regungssignal ist. Die Kreuzkorrelation ldsst sich daher nur sinnvoll anwenden, wenn
man lediglich die Standardabweichungskurven verschiedener Dispersionen vergleichen
mochte. Sollen jedoch mit Hilfe des Streuansatzes aus der Standardabweichungskurve
konkrete Werte fiir die Partikelgroe und Konzentration berechnet werden, kann man
das aus der Kreuzkorrelation entstandene Signal nicht nutzen. Trotzdem miissen die ein-
zelnen Echosignale miteinander synchronisiert werden. Deswegen wird nachfolgend
noch eine Synchronisationsmethode beschrieben, bei der die Amplitudeninformationen

des Echosignals erhalten bleiben.

Im ersten Schritt schneidet man dafiir aus dem ersten Echosignal u,,, ein kleines Zeit-

fenster heraus. Das Zeitfenster muss eine Amplitude, die von einer stationédren Reflexi-
on herriihrt, umfassen. Dieser Signalanteil wird nachfolgend interpoliert. Dabei werden
zwischen zwei Abtastpunkten eine vom Interpolationsfaktor abhingige Anzahl an zu-
sitzlichen Abtastpunkten eingefiigt. Das entspricht einer nachtrdglichen Erhohung der
Abtastfrequenz. Dieser hoch aufgeloste Signalteil dient nachfolgend als Referenz, an

dem alle nachfolgenden Echosignale u, , ausgerichtet werden. Aus allen nachfolgen-

den Echosignalen wird zu diesem Zweck ebenfalls der gleiche Zeitbereich herausge-
schnitten und mit dem gleichen Interpolationsfaktor interpoliert. Anschlieend wird eine
Kreuzkorrelation des aktuellen Teilsignals mit dem Referenzteilsignal durchgefiihrt und

so der Zeitversatz 7, der beiden Signale ermittelt. Im nichsten Schritt tiberfithrt wird
das komplette Echosignal u, , mittels FFT in den Frequenzbereich iiberfiihrt und der

Zeitversatz durch eine entsprechende Multiplikation mit der Fourier-Transformierten

e "™ kompensiert. AnschlieBend wird das ausgerichtete Echosignal mittels IFFT zu-
riick in den Zeitbereich transformiert. Diese Verschiebung im Frequenzbereich bietet
den Vorteil, dass man nicht das komplette Echosignal interpolieren muss. Auf diese
Weise werden Rechen- und Speicherkapazitit eingespart. Aulerdem kann man mit der
Methode die begrenzte Signalauflosung umgehen und das Signal iiber den Frequenzbe-

reich zwischen zwei Abtastpunkten verschieben. Bei der Interpolation sowie der Trans-

formation der Signale in den Frequenzbereich und zuriick in den Zeitbereich entstehen
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jedoch, wegen der begrenzten Rechengenauigkeit, immer kleine Fehler. Deswegen ist

diese Methode der Signalausrichtung trotzdem nie ganz exakt.

3.4.2. Berechnung der Standardabweichungskurve

Die synchronisierten Echosignale i enthalten noch immer Komponenten, die von

stationidren Reflexionen an der Vorlaufstrecke verursacht werden. Sofern die stationédren
Amplituden immer zur gleichen Laufzeit auftreten und der Mittelwert der dynamischen
Partikelreflexionen nahezu Null ist, kann eine Trennung dieser Signalkomponenten,
iber eine Mittelwertkorrektur realisiert werden. Dafiir wird der Mittelwert aller N Ein-

zelsignale
=gy 2 ) (3.6)

gebildet. Dieser Mittelwert enthilt simtliche Reflexionsanteile. AnschlieBend wird der

Mittelwert von allen N Einzelmessungen abgezogen

<l

ﬁn,m: Ijtn,m_ m (37)

Die so modifizierte Echosignalmatrix i, , enthilt theoretisch nur noch die dynami-
schen Riickstreusignale der Dispersion [4]. Praktisch verbleiben an den Stellen, an de-
nen stationdre Amplituden im Signal vorhanden waren, jedoch Artefakte dieser Refle-
xionen im Signal. In den Signalbereichen, in denen keine oder nur wenig Artefakte der
stationdren Reflexionen im Signal verblieben sind, ist der symmetrische Mittelwert der

Signalamplituden an den m Abtastpunkten nahezu Null
=_Zu )~0 [4]. (3.8)

Die nachfolgende statistische Auswertung der modifizierten Daten kann auf mehreren
Wegen erfolgen, die alle nahezu identische Ergebnisse liefern. Die erste Moglichkeit be-
steht darin, die Mittelwerte der Reflexionsamplituden zwischen N Einzelmessungen fiir

jeden Abtastpunkt m zu ermitteln. Da der vorzeichengewichtete Mittelwert i7,, nahezu

Null ergibt, wird der Mittelwert stattdessen iiber den Betrag der Signalamplituden

=5 2 )’ (39)

gebildet.
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Die zweite Moglichkeit besteht darin, die Standardabweichung der Signalamplituden
der Partikelreflexionen zwischen den N Einzelmessungen fiir jeden Abtastpunkt m zu

berechnen

=i ) g 2 ) ) 14 (3.10)

n

Die Kurvenverlidufe die sich aus dem symmetrischen Mittelwert der Partikelreflexionen

i,, und der Standardabweichung &, ergeben, weisen einen nahezu identischen Ver-

lauf auf. Die aus diesen Kurven ermittelten Maximalamplituden i,, bzw. o, (i)

X

konnen jedoch um wenige dB voneinander abweichen, wobei i, tendenziell etwas

max

Kleiner ist als o, (i) .

Eine weitere Moglichkeit besteht darin, die Standardabweichung zwischen den komplet-

ten Echosignalen i in dem auch die stationdren Signalamplituden vorhanden sind,

n,m

mit

&m=om(ﬁn,m>=JLZ(%(m)—f?(m))z G.11)

zu berechnen [4].

Auch diese Standardabweichungskurve ist nahezu identisch mit &, , da die statio-
ndren Signalanteile, sofern sie tatsidchlich stationir sind, keinen Einfluss auf die Stan-
dardabweichung der Signalamplituden haben. In der Praxis sind die Signalamplituden
dieser stationdren Signalanteile allerdings nie fiir alle Einzelmessungen absolut iden-
tisch. Deswegen gilt fiir Bereiche des Signals, in denen starke stationdre Signalanteile

vorhanden sind: &,>0, [4].
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3.4.3. Kennwerte der Standardabweichungskurve

Die Kurven des Mittelwertes |i7,| und der Standardabweichung &, bzw. &, wei-

sen einen charakteristischen Verlauf auf, der in Abbildung 19 dargestellt ist.
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Abbildung 19: Charakteristischer Signalverlauf der Standardabweichungskurve

Alle Funktionen erreichen Thr Maximum bei der gleichen Laufzeit 7. Dieses Maximum
entspricht der Riickstreuung direkt hinter dem Ende der Vorlaufstrecke. Fiir grofere
Laufzeiten fallen die Signale exponentiell ab. Dieser Signalabfall charakterisiert die
proportional zur Wegstrecke wirkende Schalldimpfung. Eine logarithmische Darstel-

lung der Kurven in der Form: 20-Ig( 5m) [dB] erlaubt die Linearisierung des Teilberei-

rrrrrr

Dort ldsst sich der Kurvenverlauf gut durch eine lineare Funktion
20-lg(c)=—B t+0,,, (3.12)

approximieren. Der Wert £, der im logarithmischen MaB3stab mit der Einheit [dB/us] an-
gegeben wird, entspricht dabei dem durch die Schallddmpfung hervorgerufenen relati-

ven Signalabfall in Abhéngigkeit von der Signallaufzeit ¢.

Nahe der Rauschschwelle geht die Kurve trotz der logarithmischen Darstellung aller-
dings wieder in einen eher exponentiellen Abfall f§ liber. Deswegen ist es wichtig, den
zu linearisierenden Laufzeitbereich so zu wihlen, dass er in dem linearen Bereich direkt

hinter o,, liegt. Die Auswahl des zu linearisierenden Bereichs

max

T =1 rigis = Firvon (3.13)

kann daher im einfachsten Fall hindisch ,,nach Augenmal* erfolgen. Sie kann aber auch
automatisiert werden, indem man den Anpassungsfehler F ., auswertet, den die

Linear-Fit-Funktion in LabView als MSE (mean square error) ausgibt.
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Dieser Anpassungsfehler ist ein Mal fiir die Giite der Linearisierung. Er wird um so
groBer, je mehr Abtastpunkte auflerhalb eines durch die Linear-Fit-Funktion berechneten
Erwartungsbereichs liegen. Da sich die Standardabweichungskurve mit einem grofer
werdenden Linearisierungsbereich 7T ,, zunehmend schlechter linearisieren lisst, steht
der Anpassungsfehler in einem direkten Verhiltnis zur Breite des Linearisierungsberei-

ches.

Als Eingangsparameter fiir die automatisierte Linearisierungsfunktion wird der fiir die
Fitting-Funktion maximal zulidssige Anpassungsfehler F ., sowie der zu linearisie-
rende Teilbereich der Standardabweichungskurve tiber 7., und f; angegeben.
Er muss den fiir die Auswertung relevanten Bereich der Standardabweichungskurve um-
fassen. Dabei ist darauf zu achten, dass die grofite Amplitude der Standardabweichungs-
kurve innerhalb von 7., auch tatsdchlich der Riickstreuamplitude direkt hinter dem
Vorlaufstreckenende entspricht. In der Abbildung 20 ist eine Abfolge der Bearbeitungs-
schritte der automatischen Linearisierungsfunktion von oben nach unten dargestellt.

komplette Standardabweichungskurve; Vorgabe fiir Linearisierungsfenster t, =160 ps

Firvon FitBi

=20 ps;t
T

1 i I I

40 80 120 160 200

Ausschnitt aus der Standardabwichungskurve entsprechend des vorgegebenen Linearisierungsfensters
T T

20 Ig{c) [dB]
3

=
(=)
o

(=]

'
Lo
o

I 1 I i

40 80 120 160 200
Kurvenbereich vor Lo wurde geldscht

i T T

20 Ig(c) [dB]
&

-
(=)
(=]

(=]

'
o
(=]

20 Ig(c) [dB]
&

100 1 1 1 1
0 40 80 . 120 160 200
1-ter Linearisierungsversuch mit dem Ergebnis FFnMaX—O.S, FFn—Z.? -> FF\t>FFltMax
-= Linearisierungsbereich um 1 ps kiirzen und erneut versuchen
= -50 T T T J
o
2 751 )|
8 -100 | 1 I |
0 40 80 120 160 200
51-ter Linearisierungsversuch mit dem Ergebnis FF‘tMaX=0.5; FFW=2.1 -> FF|1>FF\tMax
50 -» Linearisierungsbereich um 1 ps kiirzen und emeut versuchen
e T T T T
3
B -75F
=
8 -100 | I 1 i
0 40 80 120 160
94-ter Linearisierungsversuch mit dem Ergebnis FFltMax=0'5; FFn=O'47 B FF\t<FFltMax
40 -> Fehlergrenzen eingehalten, Linearisierung abgeschlosen
{ o i T T T T
g P
@—60—
o
& g9 i i

1 1
40 80 [ 120 160

Abbildung 20: Verarbeitungsschritte der automatischen Linearisierungsfunktion

Im ersten Verarbeitungsschritt durchsucht die Linearisierungsfunktion den angegebenen

Linearisierungsbereich nach der Maximalamplitude o und hinterlegt die zum

max
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Maximum gehorende Laufzeit als Startlaufzeit fiir die Linearisierungsfunktion
stimmt die Breite des Linearisierungsbereiches 7T, . AnschlieBend wird die Standard-
abweichungskurve im Teilbereich 7 ., linear approximiert und der Anpassungsfehler

F ., ausgewertet. Ist F,>Fp,. wird T, schrittweise verkleinert, bis der Li-
nearisierungsbereich so weit angepasst ist, dass der Anpassungsfehler der Linearisierung
kleiner ist als der vorgegebene maximale Anpassungsfehler F . <F ... . Auf diese
Weise wird sicher gestellt, dass die Linearisierung auch bei verinderten Kurvenformen
sinnvolle Ergebnisse fiir die Parameterbestimmung liefert. Zum Abschuss der statisti-
schen Auswertung liegen die Parameter maximale Standardabweichung o,, und der
zeitliche Abfall f+F,, vor, mit denen sich das Riickstreuverhalten der Dispersion

charakterisieren lasst.

Der Ablauf der in Abschnitt 3.4. beschriebenen Signalverarbeitung ist in Abbildung 21

schematisch zusammengefasst.
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Abbildung 21: Schema der Signalverarbeitung

Sowohl die PartikelgroB3e als auch die Partikelkonzentration haben einen nicht linearen
Einfluss auf die maximale Standardabweichung und den zeitlichen Abfall. Dabei wird
die maximale Standardabweichung neben der Frequenz und den Materialparametern
malgeblich von der Partikelgrofle beeinflusst. Der zeitliche Abfall wird hingegen vor
allem von der Dampfung innerhalb der Dispersion beeinflusst und zeigt damit eine

deutlich hohere Sensitivitit gegeniiber der Partikelkonzentration [4].
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3.5. Software zur Erfassung und Verarbeitung der Messdaten

Die in den Versuchen verwendete National-Instrument Labortechnik zur Messdatener-
fassung bringt mit der grafischen Programmieroberfliche LabView ihre eigene Pro-
grammiersprache mit. Eine Aufgabe im Rahmen dieser Arbeit war daher, ein LabView-
Programm zur Aufzeichnung und Verarbeitung der Messdaten nach dem im Ab-
schnitt 3.4. vorgestellten Verfahren zu erstellen. Eine detaillierte Beschreibung des in
LabView erstellten Messprogramms mit der Bezeichnung
,DISPO_DigitizerNI PXI5124_StateMachine_v13.vi* befindet sich im Anhang dieser
Arbeit unter Abschnitt A.3.. Ergdnzend erfolgte die Analyse der aufgezeichneten Mess-
daten in Matlab.

4. Ergebnisse der Versuche

Auf Basis des unter Abschnitt 3.4. beschriebenen Messverfahrens erfolgten experimen-
telle Untersuchungen zum Riickstreuverhalten von ausgewihlten Dispersionen. Dabei
wurde auch die Auswirkung verschiedener Messparameter, wie zum Beispiel die Warte-
zeit zwischen den Einzelmessungen oder die Anzahl der ausgewerteten Einzelmessun-
gen, auf die Riickstreusignale untersucht. Die Auswirkungen der in den praxisnahen
Messungen am Versuchsextruder auftretenden zusitzlichen Storeinfliisse, wie zum Bei-
spiel eine Temperaturdnderung zwischen den Einzelmessungen, wurde ebenfalls beob-
achtet. Das Ziel der Versuche war es, die Praxistauglichkeit des Messverfahrens sowie

des Messsystems inklusive der Spezialsonde mit Vorlaufstrecke zu testen.

4.1. Messung unter vereinfachten Systembedingungen

4.1.1. Beschreibung des Experiments und der Geriteeinstellungen

Um die generelle Funktionalitit des Messverfahrens und den Einfluss der bei der
2-MHz-Inoson-Sonde verwendeten Vorlaufstrecke zu testen, wurden zunichst einige

Messreihen unter vereinfachten Systembedingungen aufgenommen.

Als vereinfachte Messumgebung wurde ein luftdicht abgeschlossener Kunststoffzylin-
der mit einem herausschiebbaren zylindrischen Kern in dessen Mitte verwendet (siche

Abbildung 22). Der zylindrische Kern diente dazu, das Fassungsvolumen des
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Messzylinders so anzupassen, dass die Dispersion den Zylinder immer voll ausfiillt. Auf
diese Weise konnte die Bildung von storenden Luftbldschen wihrend des Riihrens ver-
mieden werden. Am dufleren Zylinderrand waren verschiedene Sondenzugiinge ange-
bracht. Ein Sondenzugang bestand aus einer mit destilliertem Wasser gefiillten Vorlauf-
strecke mit einer Plexiglasscheibe als Abschluss zur Zylinderwand. In diese Vorlaufstre-
cke waren zwei kommerzielle 5-MHz-Ultraschall-Sonden vom Typ Olympus
Panametrics-NDT C309 5MHz/.5* 726640 eingebracht. Dabei diente eine Sonde als
Sender (in Abbildung 22 mit dem schwarzen Klebeband markiert) und eine Sonde als

Empfinger der zuriick gestreuten Schallsignale.

1 - Messzylinder mit
Kern

2 - wassergefiillte
Vorlaufstrecke

a Empfiinger
b Sender

4 - Magnetriihrer

Abbildung 22: Messzylinder auf Magnetriihrer

Die 2-MHz-Inoson-Spezialsonde wurde in einen der seitlichen Sondenzugénge, in de-
nen im Bild Metallbolzen eingebracht sind, eingeschraubt. Die zu messende Dispersion
wurde mithilfe des im Bild zu sehenden Magnetriihrers in Bewegung gehalten. Der Ma-
gnetrithrer war auf 300 Umdrehungen pro Minute eingestellt. Die Dispersion zirkulierte
zwischen dem zylindrischen Kern und der ZylinderauBenwand. Zunéchst musste jedoch
eine geeignete Dispersion hergestellt werden. Die kontinuierliche Phase der Dispersion
bestand aus destilliertem Wasser. Als Partikel wurden gemif3 des Faran-Modells zur Be-
rechnung des Riickstreukoeffizienten sphirische Glaspartikel genutzt. Die Partikelgro-
Benverteilungen innerhalb der Proben waren in Form einer logarithmischen Dichtever-

teilung laut Tabelle 1 angegeben (siehe Anhang A.5.).

Probenname | Dv10 [pm] | Dv50 [pm] Dv90 [pm]
2227 86,5 112 143
2429 63,7 80 99,6
3000 4,01 15,3 52

Tabelle 1: Kennwerte der Dichteverteilung der sphdrischen Glaspartikel
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Der Dv50-Wert in Tabelle 1 sagt aus, dass 50 Prozent des Gesamtvolumens von Parti-
keln eingenommen wird, die hochstens den in dem DV50-Wert angegebenen Partikel-
durchmesser aufweisen. Analog bestehen 10 Prozent des Gesamtvolumens aus Partikeln
mit einem Durchmesser der kleiner bzw. gleich dem unter Dv10 angegebenen Wert ist.
Partikel deren Durchmesser mindestens dem Dv90-Wert entspricht, nehmen 90 Prozent

des Gesamtvolumens ein.

Im Verlauf des Versuchs wurde der Massenanteil der Glaspartikel w, in der Dispersi-

on schrittweise von 0 auf 50 Prozent erhoht, um die entsprechenden Messeffekte beziig-

lich der maximalen Riickstreuamplitude und der Dampfung zu beobachten.

Um den Massenanteil der Glaspartikel in der Dispersion auf einen bestimmten Wert ein-

zustellen, wurde die Gleichung des Masseanteils fiir ein binédres Stoffgemisch

-4 @.1)
Wd_md—i-mk '

nach der Masse der Glaspartikel

Wy

m,=

. 4.2
T—— (4.2)

umgestellt. So konnte mithilfe der vorab einmalig abgewogenen Wassermasse m, die
Masse der Glaspartikel m, ermittelt werden, die fiir die Einstellung eines bestimmten
Masseanteils w, der Glaspartikel notwendig war. Da sich das Fassungsvolumen des
Messzylinders durch das Herausziehen des zylindrischen Kerns nur in begrenztem
MaBe vergroBern lieB, musste die Wassermasse m, beim Ubergang von 20 auf 25 so-
wie bei den Ubergingen 25 auf 30 und 40 bis 45 Prozent Glaspartikel jedoch entspre-

chend verringert werden. Das machte in diesen Fillen das Ansetzen einer neuen Disper-

sion mit verdndertem Wasseranteil notwendig.

Fiir diesen Versuch wurde je eine Messreihe mit jeder Kombination aus Ultraschallson-
de (5-MHz-Olympus-Sonden oder 2-MHz-Inoson-Sonde) und Dispersion (destilliertes
Wasser mit Glaspartikeln der Probe 2227 oder 3000) durchgefiihrt.

Als Anregungssignal wurde in allen Messreihen ein durch die Signalgeneratorkarte er-
zeugter gauBgefensterter Sinusburst mit f,=2MHz bzw. f,=5MHz genutzt. Die
Breite des Gaul3-Fensters war so gewihlt, dass 10 Amplituden innerhalb des GauB3-
Fensters abgebildet werden konnten. Dieses zeitlich recht ,,breite* Anregungssignal ge-

wihrleistete auch bei kleinen Spannungsamplituden einen fiir die Messungen
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ausreichenden Energieeintrag in das System. Die Amplitude des Sinussignals war fiir
die Messungen mit den Olympus-Sonden auf 40 mV und fiir die Messungen mit der
Inoson-Sonde auf 200 mV eingestellt. Der nachgeschaltete Verstirker verstirkte die
Spitze-Spitze-Spannung des Anregungssignals auf ca. 30 V (Olympus-Sonden) bzw.
69 V (Inoson-Sonde).

Zur Auswertung der nachfolgenden Messungen wurden jeweils 500 Einzelmessungen in
einem Zeitabstand von 100 ms aufgezeichnet. Eine Einzelmessung besteht aus jeweils
10000 Abtastpunkten, die mit einer Abtastfrequenzvon f 50 MHz aufgezeichnet
wurden. Der Eingangsspannungsbereich der Reciver-Karte wurde auf 0,2 V eingestellt,
um deren Eigenrauschen moglichst gering zu halten. Die Messung und Aufzeichnung
der Echosignale erfolgte mit dem im Anhang unter A.3. beschriebenen LabView-Mess-
programm Die Verarbeitung der Messdaten nach dem in Abbildung 21 dargestellten

Schema erfolgte aufgrund der groBen Datenmengen in Matlab.

Die Rohdaten der Einzelmessungen wurden, wie unter Punkt 3.4. beschrieben, gefiltert.
Die Mittenfrequenz f, fiir den Bandpassfilter war fiir die Messungen mit der
Olympus-Sonde auf 5 MHz und fiir die Inoson-Sonde auf 2 MHz eingestellt. Die Filter-
bandbreite B, betrug jeweils 1 MHz. AnschlieBend wurden sie mit ihrem jeweiligen
Anregungssignal korreliert und nochmals synchronisiert. Das Synchronisationsfenster
lag fiir die Messungen mit den Olympus-Sonden im Bereich 68 bis 69 pus und fiir die
Inoson-Sonden im Bereich 53 bis 55 ps. Die daraus resultierenden, mittelwertbereinig-

ten Standardabweichungskurven sind im Ergebnis nachfolgend dargestellt.

4.1.2. Ergebnisse der Messungen mit den 5S-MHz-Olympus-Sonden

4.1.2.1. Dispersion aus destilliertem Wasser und Glaspartikeln (Probe 2227)

In der Abbildung 23 sind exemplarisch die Messsignale fiir die Dispersion mit einem
Masseanteil von 10 Prozent Glaspartikeln dargestellt. Da die Partikelreflexionen im Ver-
gleich zu den stationdren Reflexionen in der Vorlaufstrecke sehr klein sind, wird die
Form der Reflexionssignale maflgeblich von den stationédren Reflexionen bestimmt. Auf
der rechten Seite kann man oben die Anregungssignale sehen, mit dem der Wandler zum
Schwingen angeregt wurde. Dort erkennt man auch den leichten zeitlichen Versatz

(,Jitter*) zwischen den 500 Anregungssignalen, die jeweils in verschiedenen Farben
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dargestellt sind. Das Bild rechts in der Mitte zeigt die Form der empfangenden Rohda-
ten. Die Bilder auf der linken Seite zeigen die Empfangssignale nach den Verarbeitungs-
schritten Filterung, Korrelation und Synchronisation. Bei der Darstellung der Synchro-
nisation wurde ein Signalausschnitt stark vergroBert, um die Giite der Synchronisation
darstellen zu konnen. Das Bild rechts unten zeigt die um die stationdren Signalanteile

bereinigten Partikelreflexionen.

Empfangsignal Verarbeitsungsschritt 1: Filter AN: fm=5.0 MHz, B=1.0 MHz
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Abbildung 23: Darstellung der empfangenen Signale fiir die 500 Einzelmessungen in
der Dispersion mit einem Masseanteil von 10 Prozent Glaspartikeln der Probe 2227,
gemessen mit der 5-MHz-Olympus-Sonde.

Die Abbildung 24 zeigt die Standardabweichungskurven fiir die Dispersionen mit O bis
50 Masseprozent Glaspartikeln, die aus den jeweils 500 Einzelmessungen berechnet

wurden.

Standardabweichung o und Linearisierung der Dispersion aus Wasser und 0 bis 50 Masseprozent spharischen Glaspartikeln (Probe 2227)
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Abbildung 24: Standardabweichungs- und Linearisierungskurven der Dispersion aus
destilliertem Wasser und 0 bis 50 Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe
2227, gemessen mit der 5 MHz Olympus-Sonde.
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Der zeitliche Verlauf ist proportional zum vom Schallsignal zuriickgelegten Weg (Hin-
und Riickweg). Der Peak bei ca. 68 pus entspricht dem Reflexionssignal der Dispersion
direkt hinter dem Ende der Vorlaufstrecke. Danach fallen die Signale bei groBBer werden-
der Eindringtiefe, bedingt durch die Dampfung, zeitlich mit 5 ab. Dieser zeitliche Abfall
wird mithilfe der jeweiligen, in rot dargestellten Linearisierungsgeraden ermittelt. Der

kleinere Peak bei ca. 138 ps entspricht der Reflexion am Zylinderkern.

Um den Verlauf der Kurven noch etwas deutlicher erkennen zu konnen, ist in Abbil-
dung 25 ein vergroBerter Ausschnitt des relevanten Kurvenbereichs ohne die Linearisie-

rungsgeraden dargestellt.

Standardabweichung < und Linearisierung der Dispersion aus Wasser und 0 bis 50 Masseprozent sphérischen Glaspartikeln (Probe 2227)
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Abbildung 25: Vergrofierter Ausschnitt aus dem relevanten Teil der
Standardabweichungskurven der Dispersion aus destilliertem Wasser und 0 bis 50
Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 2227, gemessen mit der 5-MHz-
Olympus-Sonde. Die Linearisierungskurven wurden zur besseren Ubersicht
ausgeblendet.

Man sieht deutlich, wie sich mit steigendem Masseanteil der Glaspartikel in der Disper-
sion sowohl die maximale Standardabweichung &, . , als auch der zeitliche Abfall S
immer mehr vergrofern. Das zeigt, dass der Masseanteil der Dispersion iiber diese bei-
den Kennwerte charakterisiert werden kann. Stellt man diese beiden charakteristischen
Kennwerte iiber die verschiedenen Konzentrationen dar, erhdlt man die Kurven in Ab-

bildung 26.

Man erkennt, dass eine Erhohung der Partikelkonzentration bei niedrigen Konzentratio-

nen zundchst einen sehr starken Anstieg von o zur Folge hat. Bei hoheren Konzen-

max

trationen ab ca. 10 Masseprozent flacht dieser Anstieg deutlich ab.
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Der zeitliche Abfall S steigt hingegen nahezu linear mit der Erhohung der Partikelkon-

zentration an. Deswegen ist £ als Indikator fiir die Partikelkonzentration geeignet.

Maximale Standardabweichung zwischen den Einzelmessungen Die Dampfung représentierender, zeitlicher Abfall des Riickstreusignals p
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Abbildung 26: Darstellung der maximalen Standardabweichung sowie des zeitlichen
Abfalls der Riickstreuamplitude f als Funktion der Partikelkonzentration, gemessen mit
der 5-MHz-Olympus-Sonde, in einer Dispersion aus destilliertem Wasser und 0 bis 50
Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 2227.

4.1.2.2. Dispersion aus destilliertem Wasser und Glaspartikeln (Probe 3000)

In der Probe 3000 hatten die Partikel, die die Reflexionen fiir die nachfolgenden Stan-
dardabweichungskurven hervorriefen, mit ca. 15 pm nur noch rund 14 % des Durch-
messers derer aus der Probe 2227. Da die Frequenz der Schallwellen bei beiden Mes-
sungen unveridndert 5 MHz betrug, fiel der Wert der dimensionslose Wellenzahl ka laut
Gleichung 2.16 auf ca. 14 % des Wertes ab, den sie bei der Messung mit den 112 ym
Durchmesser hatte. Das kleinere ka hat nach dem Faran-Model kleinere Riickstreuam-
plituden zur Folge. Das kann man besonders gut an den um eine Gréenordnung kleine-

ren Partikelreflexionen in der Abbildung 27 rechts unten erkennen.
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Abbildung 27: Darstellung der empfangenen Signale fiir die 500 Einzelmessungen in
der Dispersion mit einem Masseanteil von 10 Prozent Glaspartikeln der Probe 3000,
gemessen mit der 5-MHz-Olympus-Sonde.

Auch bei den Standardabweichungskurven in Abbildung 28 machen sich die kleineren

Reflexionsamplituden der Partikel bemerkbar.
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Abbildung 28: Standardabweichungs- und Linearisierungskurven der Dispersion aus
destilliertem Wasser und 0 bis 50 Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe

3000, gemessen mit der 5-MHz-Olympus-Sonde.

Im Vergleich zu den Messungen in der Dispersion mit den Partikeln der Probe 2227

sieht man, dass die Amplituden der Reflexionen um ca. 8 dB kleiner sind. Deswegen

wirken sich Storeffekte wie das Grundrauschen stédrker auf die Ergebnisse aus.
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Diese erhohte Storanfilligkeit der Maximalamplituden der Standardabweichungskurven

lasst sich erkennen, wenn man Abbildung 29 mit Abbildung 25 vergleicht.

Standardabweichung o und Linearisierung der Dispersion aus Wasser und 0 bis 50 Masseprozent spharischen Glaspartikeln (Probe 3000)

—linear Fit

: o bei wd=0 %
T4 : : : obeiw =2%
cbeiw =4 %

: : cbeiw =6 %
761~ ' - ' : obeiw =8 %
/ \ : : cbeiw =10 %
i ' f 5 beiw =15 %
78l {

8 I

d
d
d
d
d
——ocbei Wd=20 %
=25 %
d
d
d
d
d

w)[dB]

cbeiw

o beiw =30 %

y i : o beiw =35 %
/ \ : c beiw =40 %
: ' o beiw =45 %

o beiw =50 %

20 « lg(
==
/'

80

I | i i i O i - - ]
70 75 80 85 a0 95 100 105
t[ws]

Abbildung 29: Vergrofierter Ausschnitt aus dem relevanten Teil der
Standardabweichungskurven der Dispersion aus destilliertem Wasser und 0 bis 50
Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 3000, gemessen mit der 5-MHz-
Olympus-Sonde. Die Linearisierungskurven wurden zur besseren Ubersicht
ausgeblendet.

Betrachtet man die Kurvenverldufe in Abbildung 30 genauer, fillt eine Anomalie in der
maximalen Standardabweichung bei 45 und 50 Masseprozent Glaspartikel auf. Der zeit-
liche Abfall f weist hingegen nur bei 50 Masseprozent Glaspartikel eine Abweichung

auf. Da fiir diese Konzentrationen eine neue Dispersion hergestellt wurde, konnte das

eine Erkldrung fiir die Abweichungen sein, was jedoch nicht weiter untersucht wurde.
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Abbildung 30: Darstellung der maximalen Standardabweichung sowie des zeitlichen
Abfalls der Riickstreuamplitude f als Funktion der Partikelkonzentration, gemessen
mit der 5-MHz-Olympus-Sonde, in einer Dispersion aus destilliertem Wasser und 0
bis 50 Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 3000.
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4.1.3. Ergebnisse der Messungen mit der 2-MHz-Inoson-Sonde

Die nachfolgenden Messungen wurden mit der Inoson-Sonde mit einer Vorlaufstrecke

aus Polyimid bei einer Schallfrequenz von f,=2MHz durchgefiihrt.

4.1.3.1. Dispersion aus destilliertem Wasser und Glaspartikeln (Probe 2227)

In der Abbildung 31 wird auch fiir die 2-MHz-Inoson-Sonde das Echosignal exempla-

risch fiir die Dispersion mit 10 Prozent Masseanteil Glaspartikel dargestellt.

Empfangsignal Verarbsitsungsschritt 1: Filter AN: f_=2.0 MHz, B=1.0 MHz
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Abbildung 31: Darstellung der empfangenden Signale fiir die 500 Einzelmessungen in
der Dispersion aus destilliertem Wasser und einem Masseanteil von 10 Prozent
Glaspartikeln der Probe 2227, gemessen mit der 2-MHz-Inoson-Sonde mit
Vorlaufstrecke.

Im Vergleich mit den Echosignalen der Messungen mit der 5-MHz-Olympus-Sonde mit
Wasservorlaufstrecke sieht man bereits, dass es in diesen Signalen viel mehr stationire
Signalanteile gibt. Zusitzlich zur Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke bei ca. 60 ps
tauchen hier auch Reflexionen von der konischen Verjiingung der Vorlaufstrecke und
vom Gewinde sowie Nebenechos durch abgespaltene Transversalwellen auf. Auch die
Anordnung der Piezoelemente als Scheibe (Sender), die ein Ring (Empfinger) umgibt,
ist im Hinblick auf die Darstellungsschirfe der Grenzfldchen sicherlich nicht ganz opti-
mal. Als kritisch sind hier vor allem die stationdren Signalanteile zu bewerten, die kurz
nach der Reflexion bei ca. 60 us auftauchen, da diese im auszuwertenden Laufzeitbe-

reich liegen.
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Um diesen kritischen Bereich noch einmal genauer betrachten zu konnen, ist in Abbil-
dung 32 ein vergrofBerter Ausschnitt der Echosignale im Bereich um 60 ps Laufzeit dar-

gestellt.

Empfangsignal Verarbeitsungsschritt 1: Filter AN: fm=2.0 MHz, B=1.0 MHz
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Abbildung 32: Ausschnitt aus den Echosignalen fiir die 500
Einzelmessungen in der Dispersion aus destilliertem Wasser mit einem
Masseanteil von 10 Prozent Glaspartikeln der Probe 2227, gemessen
mit der 2-MHz-Inoson-Sonde mit Vorlaufstrecke. Oben sind die
Rohdaten lediglich gefiltert, unten sind sie zusdtzlich mit ihrem
Jjeweiligen Anregungssignal kreuzkorreliert.

Das Reflexionssignal bei 60 us (Abbildung 32, oben) reprisentiert die stationédre Refle-
xion am Ende der Vorlaufstrecke. Das Reflexionssignal dieser Grenzfldche ist in dieser
Messung relativ ,,breit”, was aus dem mit ca. 6 pus ebenfalls relativ ,,breiten* Anregungs-
signal sowie dem Nachschwingen des Piezoelements folgt. Ab der Laufzeit von 60 ps
werden alle weiteren stationdren Signalanteile von kleinen Amplitudenschwankungen
zwischen den Einzelmessungen iiberlagert, die durch die Schallstreuung an den Glas-
partikeln verursacht werden. Bei ca. 64 ps erkennt man noch ein zusitzliches stationéres
Reflexionssignal, welches vermutlich ein Nebenecho darstellt, das durch abgespaltene
Transversalwellen innerhalb der Vorlaufstrecke entstanden ist. Auch bei 69 und 72 ps
finden sich weitere stationédre Signalanteile mit kleinerer Amplitude. Die stationdren Si-
gnalanteile sollten theoretisch keinen Einfluss auf die Standardabweichung haben. Da
sie in der Praxis trotz aller Synchronisationsanstrengungen jedoch nie fiir jede Einzel-
messung absolut identisch sind, heben sie die Standardabweichung an den Stellen, an
denen sie im Echosignal auftreten, zusétzlich an. Die dadurch entstehenden ,,Storpeaks*
verfilschen die Steigung der Linearisierungsgeraden und damit auch den daraus ermit-

telten zeitlichen Abfall £.
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Die aus den synchronisierten Reflexionssignalen resultierenden Standardabweichungs-
kurven sind in Abbildung 33 zu sehen. Der breite Laufzeitbereich mit maximaler Ampli-
tude zwischen 60 und 68 ps ist aus der Uberlagerung der Reflexion am Ende der Vor-
laufstrecke und dem unerwiinschten Nebenecho entstanden. Dabei sind die Amplituden
bei ca. 67 us, welche dem Nebenecho zuzuordnen sind, teilweise grofler als die, die di-
rekt nach dem Vorlaufstreckenende gemessen wurden. Das macht die Linearisierung,
die eigentlich an dem Peak bei 60 ps beginnen miisste, entsprechend schwierig. Um zu
vermeiden, dass die Linearisierungsgeraden durch den ,,Storpeak zu sehr angehoben
werden, wurde der zu linearisierende Bereich hindisch auf einen Punkt hinter diesem

»Storpeak® verschoben.
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Abbildung 33: Standardabweichungs- und Linearisierungskurven der Dispersion aus
destilliertem Wasser und 0 bis 50 Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe

2227, gemessen mit der 2-MHz-Inoson-Sonde.

In dem in Abbildung 34 dargestellten, vergroferten Ausschnitt aus der Standardabwei-
chungskurve sieht man den negativen Effekt der kiinstlichen Anhebung der Standardab-
weichung durch die stationiren Signalanteile im Messbereich. Vor allem bei den hohe-
ren Konzentrationen ab 35 Masseprozent Glaspartikel ist es schwierig, noch einen kon-
kreten Zusammenhang zwischen dem zeitlichen Abfall £ und der Partikelkonzentration
nachzuweisen, da sie in dem kurzen auswertbaren Laufzeitbereich von 68 bis 86 pus zu

sehr von den Einfliissen der stationdren Signale iiberlagert werden.



54 Ergebnisse der Versuche

Standardabweichung o und Linearisierung der Dispersion aus Wasser und 0 bis 50 Masseprozent sphérischen Glaspartikeln (Probe 2227)
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Abbildung 34: Vergrofierter Ausschnitt aus dem relevanten Teil der
Standardabweichungskurven der Dispersion aus destilliertem Wasser und 0 bis 50
Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 2227, gemessen mit der 2-MHz-
Inoson-Sonde. Die Linearisierungskurven wurden zur besseren Ubersicht ausgeblendet.

In Abbildung 35 erhilt man als Resultat fiir den zeitlichen Abfall § eine nichtlineare
Form. Der Anstieg von ¢, hat hingegen eine dhnliche Form wie bei den Messungen

mit einem sauberen Reflexionssignal (siehe Abbildung 26).

Maximale Standardabweichung zwischen den Einzelmessungen Ormax Die Dampfung repréasentierender, zeitlicher Abfall des Riickstreusignals p

Sy [dB]
B [dBAs]

-70

o] 1 I0 2|0 310 4b 5‘0 o] 1 I0 2I0 3I0 4I0 5b

Masseanteil der Glaspartikel (Probe 2227) in destillietem Wasser Masseanteil der Glaspartikel (Probe 2227) in destillierter Wasser
Abbildung 35: Darstellung der maximalen Standardabweichung sowie des zeitlichen
Abfalls der Riickstreuamplitude f als Funktion der Partikelkonzentration, gemessen mit
der 2-MHz-Inoson-Sonde in einer Dispersion aus destilliertem Wasser und 0 bis 50
Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 2227.
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4.1.3.2. Dispersion aus destilliertem Wasser und Glaspartikeln (Probe 3000)

Die Amplituden der mittelwertbereinigten Riickstreusignale in Abbildung 36 (unten

rechts) sind deutlich kleiner als in Abbildung 31.
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Abbildung 36: Darstellung der empfangenden Signale fiir die 500 Einzelmessungen in
der Dispersion aus destilliertem Wasser und einem Masseanteil von 10 Prozent
Glaspartikeln der Probe 3000, gemessen mit der 2-MHz-Inoson-Sonde mit
Vorlaufstrecke.

Die Abbildung 37 zeigt die Standardabweichungskurven der Messungen, die mit der
2-MHz-Inoson-Sonde in einer Dispersion aus destilliertem Wasser und 0 bis 50 Masse-

prozent sphirischer Glaspartikel der Probe 3000 durchgefiihrt wurden.
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Abbildung 37: Standardabweichungs- und Linearisierungskurven der Dispersion aus
destilliertem Wasser und 0 bis 50 Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe
3000, gemessen mit der 2-MHz-Inoson-Sonde.
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Man sieht sofort, dass die Ergebnisse keinen klaren Zusammenhang der KenngroBen
0, und g mitder Partikelkonzentration zeigen. Das wird auch in der Darstellung in

Abbildung 38 deutlich.
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Abbildung 38: Darstellung der maximalen Standardabweichung sowie des zeitlichen
Abfalls der Riickstreuamplitude [ als Funktion der Partikelkonzentration, gemessen mit
der 2-MHz-Inoson-Sonde in einer Dispersion aus destilliertem Wasser und 0 bis 50
Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 3000.

Der Grund fiir die unplausiblen Ergebnisse liegt in der zu kleinen dimensionslosen Wel-
lenzahl ka bei der Kombination aus der Schallfrequenz von f =2 MHz und der Glas-
partikelgroBe von ca. 15 pum. Um diesen Zusammenhang zu verdeutlichen, wurde im
Abschnitt 4.1.4. eine Simulation des Winkelverteilungsfaktors |L(ka,@) auf Grund-

lage des Faran-Models (siche Anhang A.2.) durchgefiihrt.
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4.1.4. Der Winkelverteilungsfaktor auf Grundlage des Faran-Models

Die Abbildung 39 zeigt den Winkelverteilungsfaktor L(ka, ). Die fiir die Simulation ge-
nutzten Materialparameter fiir das Wasser und die Kron-Glaspatikel sind in Tabelle 6 im

Anhang A.1. dieser Arbeit angegeben.
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Abbildung 39: Winkelverteilungsfaktor L(ka, 0) fiir die gemessenen Konstellationen aus
Schallfrequenz f (links 2 und rechts 5 MHz) und Partikeldurchmesser x (oben 112 und
unten 15 um)

Der Partikel befindet sich im Zentrum des Graphen und die blaue Linie stellt die ge-
streute Schalldruckamplitude im Bezug auf die einfallende Schalldruckamplitude im
Streuwinkel 0 (0-360°) dar. Die aus der jeweiligen Konstellation von Schallfrequenz f
und Partikeldurchmesser x resultierende dimensionslose Wellenzahl ka ist im Text iiber

dem jeweiligen Grafen angegeben.
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Da fiir das verwendete Messverfahren nur die Riickstreuung der Partikel interessant ist,
wird nachfolgend der Winkelverteilungsfaktor in Richtung 180° L(ka,180°) darge-
stellt. Mit den Kurven in Abbildung 40 und 41 soll der Einfluss verschiedenster Kombi-
nationen von f und x auf ka sowie der Einfluss von ka auf den Winkelverteilungsfaktor

L(ka,180°) dargestellt werden.

Winkelverteilungsfaktor L(180°) fur eine Dispersion aus Wasser und sphérischen Glaspartikeln verschiedener Durchmesser
bei einer Schallfrequenz von f=2 MHz
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Abbildung 40: Simulationsergebnisse des Faran-Models fiir den

Winkelverteilungsfaktor L(180°) bei einer Schallfrequenz f von oben 2 und unten 5 MHz
unter verschiedenen Partikelduchmessern mit Ax=5 um
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Winkelverteilungsfaktor L{180°) fur eine Dispersion aus Wasser und spharischen Glaspartikeln
mit X=112 pm Durchmesser bei verschidenen Schallfrequenzen
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Abbildung 41: Simulationsergebnisse des Faran-Models fiir den
Winkelverteilungsfaktor L(180°) bei einem Partikeldurchmesser von oben 15 und unten
112 um unter verschiedenen Schallfrequenzen f mit Af=0,2 MHz
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Anhand der Simulationskurven erkennt man, dass bei der Messung der Partikel der
Probe 3000 mit ca. 15 um Durchmesser und der Schallfrequenz 2 MHz die dimensions-
lose Wellenzahl bei 0,063 lag und damit ka<0,1 war. Wie im Abschnitt 2.4.3. bereits
ausgefiihrt, herrscht bei dieser Konstellation eher das Langwellenregime vor, bei der die
Partikelstreuung kaum noch Einfluss auf die Riickstreuungsamplitude hat. Daher ist es
auch plausibel, dass die Messung der 15 um Partikel mit der 2-MHz-Inoson-Sonde kei-
ne zufriedenstellenden Messergebnisse lieferte. Die Partikel waren fiir die Schallfre-
quenz von 2 MHz einfach zu klein. Um moglichst gute Messergebnisse zu erzielen,

sollte ka~1 sein. Die Frequenzkurve zeigt, dass man bei Glaspartikeln mit 15 um
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Durchmesser Schallfrequenzen um die 30 MHz einsetzen miisste. Die nutzbaren Schall-
frequenzen sind allerdings abhingig vom eingesetzten Ultraschallwandler und kénnen
daher nicht beliebig gewihlt werden. Bei den Partikeln der Probe 2227 mit Partikel-
durchmessern um ca. 112 um geniigt hingegen bereits eine Schallfrequenz von 4 MHz,
damit ka~1 erreicht. Aber auch mit der Inoson-Sonde (f=2 MHz) konnten die Parti-
kel der Probe 2227 bereits relativ gut gemessen werden. Die dimensionslose Wellenzahl
ka betrug bei dieser Messung 0,47. Die Messungen mit der Inoson-Sonde wurden eher
durch Storeffekte, die von stationdren Reflexionen innerhalb der Vorlaufstrecke hervor-

gerufen wurden, negativ beeinflusst.

4.1.5. Fazit beziiglich der Messungen und der Simulation

Als Fazit der Messungen lésst sich feststellen, dass die Dispersion anhand der Kenngro-

Ben der maximalen Standardabweichung im Messfenster o und dem zeitlichen Ab-

fall § gut charakterisiert werden kann, solange die dimensionslose Wellenzahl ka ausrei-
chend grof} ist. Mit der Inoson-Sonde, die mit f=2 MHz arbeitet, muss der Partikel-
durchmesser daher mindestens 100 um betragen. Optimal wiren fiir diese Sonde aller-
dings PartikelgroBen von ca. 250 um. Der zeitliche Abfall S zeigte beziiglich der Kon-
zentrationsidnderungen einen nahezu linearen Verlauf und ist daher gut geeignet, um auf
die Partikelkonzentration innerhalb der Dispersion zu schliefen. Die Inoson-Sonde hat
allerdings noch einige konstruktive Schwichen, die sich in den zahlreichen stationédren
Reflexionen innerhalb der Vorlaufstrecke zeigen. Sie entstehen vermutlich durch die ko-
nische Verjiingung und das Gewinde im Bereich des Vorlaufstreckenendes sowie durch
den mit 8 mm recht schmalen Querschnitt der Vorlaufstrecke. Da der Wandler den
Schall in einer wandlerspezifischen Kegelform abstrahlt, begiinstigt dieser geringe
Querschnitt die Entstehung von Nebenechos durch an der Vorlaufstreckenwand abge-
spaltene Transversalwellen. Aulerdem hat sich gezeigt, dass ein zeitlich ,,breites* Anre-
gungssignal auch ,,breite” Reflexionssignale an den Grenzfldchen der Vorlaufstrecke zur
Folge hat. Das fiihrt unter Umstinden zur Uberlagerung von stationiren Reflexionen,
was deren Identifikation erschwert. Die Kreuzkorrelation verschirft diesen Effekt noch.
Deswegen sollten eher zeitlich ,,schmalere* Sinusbursts oder nur ein Impuls als Anre-

gungssignal genutzt werden.
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4.2. Messungen im Versuchsextruder

4.2.1. Beschreibung des Experiments und der Geriteeinstellungen

Die Experimente mit dem Versuchsextruder hatten zum Ziel, das Messverfahren in einer
praktisch relevanten Messumgebung zu testen und den Einfluss von Druck- und Tempe-
raturschwankungen auf die Messergebnisse zu untersuchen. Dabei wurde der unter Ab-
schnitt 3.1. beschriebene Versuchsextruder genutzt, um ein vom SKZ vorgefertigtes
Compound aufzuschmelzen. Das Compound bestand aus Polypropylen als Basismatrix
mit sphérischen Glaspartikeln der Probe 2227 in den Massekonzentrationen 0, 3, 6, 8,
10, 15 und 20 Prozent. Die Sonde war dabei so in den Extruder eingeschraubt, dass das
Vorlaufstreckenende biindig mit dem 10 mm breiten Schmelzekanal abschloss. Der Vor-

schub des Extruders war auf 300 Umdrehungen pro Minute eingestellt.

Als Anregungssignal wurde ein gauBmodulierter Sinusburst der Frequenz 2 MHz mit ei-
ner Breite von drei Amplituden genutzt, um die Reflexionen an den Grenzfldchen
»schirfer” darstellen zu konnen. Die Amplitude des Anregungssignals wurde auf
500 mV vor dem Verstirker erhoht, um den Energieverlust durch die geringere Breite
des Anregungssignals auszugleichen. Es wurden pro Massekonzentration wieder jeweils

500 Einzelmessungen aufgezeichnet.

Um Storeffekte zu reduzieren, die durch unterschiedliche Temperaturen innerhalb der
Vorlaufstrecke zum Zeitpunkt der jeweiligen Einzelmessungen entstehen, wurde das
Fenster fiir die nachtrigliche Softwaresynchronisation der Einzelsignale auf ein statio-
néres Signal gelegt, das sich so nah wie moglich am eigentlichen Messbereich befindet.
Als Synchronisationsfenster wurde daher der Bereich von 59,2 bis 60,2 us eingestellt.

Dieser Signalbereich entspricht der Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke.
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4.2.2. Ergebnisse der Messungen im Versuchsextruder

In der nachfolgenden Abbildung 42 sind exemplarisch die Signale der Messungen mit

einem Masseanteil von 10 Prozent Glaspartikeln dargestellt.
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Abbildung 42: Darstellung der empfangenen Signale fiir die 500 Einzelmessungen in
der Dispersion aus geschmolzenem Polypropylen mit einem Masseanteil von 10 Prozent
Glaspartikeln der Probe 2227, gemessen im Extruder mit der 2-MHz-Inoson-Sonde.

Verglichen mit den Echosignalen in Abbildung 31 fillt auf, dass das aus der Kreuzkorre-

lation von Empfangssignal- und Referenzsignal resultierende Signal (Mitte links) dem

urspriinglichen, gefilterten Echosignal (oben links) dhnlicher ist. Auerdem weist das

kreuzkorrelierte Signal eine geringere Linksverschiebung auf. Das liegt an dem zeitlich

»schmaleren Anregungssignal. In Abbildung 43 ist der fiir die Messung relevante Lauf-

zeitbereich der Echosignale vergroflert dargestellt.

Empfangsignal Verarbeitsungsschritt 1: Filter AN: fm=2.0 MHz, B=1.0 MHz

t [ps]
Empfangsignal Verarbeitsungsschritt 2: Kreuzkorrelation AN, Normierung AUS

Abbildung 43: Ausschnitt aus den Echosignalen fiir die 500 Einzelmessungen in
der Dispersion aus geschmolzenem Polypropylen mit einem Masseanteil von 10
Prozent Glaspartikeln der Probe 2227, gemessen mit der 2- MHz- Inoson- Sonde
im Versuchsextruder.
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Vergleicht man die Abbildungen 43 und 32 fillt auf, dass das Nebenecho, welches bei
der Messung in der Dispersion aus Wasser und Glaspartikeln eine starke stationédre Re-
flexion erzeugte, bei der Messung im Extruder weniger stark ausgeprigt ist. Die Kurven
der Standardabweichung in Abbildung 44 zeigen, dass die Dispersion auch unter den

schwierigen Prozessbedingungen im Extruder mithilfe der KenngréBen o und S

max

charakterisiert werden kann.

Standardabweichung und Linearisierung der Dispersion aus Polypropylen und einem Masseanteil von 0 bis 20 Prozent sphérischer Glaspartikel (Probe 2227)
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Abbildung 44: Standardabweichungs- und Linearisierungskurven der Messung mit

der 2-MHz-Inoson-Sonde im Extruder mit einer Dispersion aus Polypropylen 0 bis 20
Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 2227.
Der Anstieg bei 60 ps repréasentiert die Standardabweichung der Einzelsignale am Ende
der Vorlaufstrecke. Der durchschallte 10 mm breite Schmelzekanal, durch den die fliis-
sige Dispersion flieBt, entspricht dem Bereich 60 bis 80 ps. Bei 80 ps erkennt man einen
besonders groBBen Anstieg der Standardabweichung. Dieser stellt die Reflexion am Ende

des Schmelzekanals dar.

Auch fiir die Messungen im Extruder sieht man in der Abbildung 45 den charakteristi-
schen, erst starken und bei hoheren Konzentrationen abflachenden Anstieg der maxima-
len Standardabweichung o, . . Der zeitliche Abfall § steigt mit Ausnahme der Mes-

sungen bei einem Masseanteil von O und 10 Prozent Glaspartikeln mit Erhohung der
Partikelkonzentration an. Der stirkere Abfall § bei 0 Masseprozent Glaspartikeln wird
durch Artefakte der stationdren Reflexion am Vorlaufstreckenende verursacht. Der ab-
weichende zeitliche Abfall § bei 10 Masseprozent wird ebenfalls durch Artefakte von
stationdren Reflexionen innerhalb der Vorlaufstrecke verursacht, die die

Standardabweichung im Bereich von 72 bis 78 us leicht anheben. Generell zeigt sich
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auch hier wieder der negative Einfluss stationdrer Signalanteile innerhalb des Messfens-

ters.

Maximale Standardabweichung zwischen den Einzelmessungen S

Crmax [cB]

Masseanteil der Glaspartikel (Probe 2227) in Polypropylen
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Abbildung 45: Darstellung der maximalen Standardabweichung sowie des zeitlichen
Abfalls der Riickstreuamplitude p als Funktion der Partikelkonzentration fiir die
Messung mit der 2-MHz-Inoson-Sonde im Extruder in einer Dispersion aus
Polypropylen 0 bis 20 Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 2227.

Die Abbildung 46 zeigt den Druck und die Temperatur, im Verlauf der N=500 Einzel-

messungen im Extruder.
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Abbildung 46: Druck (blau) und Temperatur (rot) in der Dispersion zum Zeitpunkt der

jeweiligen Einzelmessung

Der Versuchsextruder regelt die Temperatur auf ca. 286 °C ein. Da die Temperaturinde-

rung allerdings sehr trige ist, kommt es zu charakteristischen Temperaturschwankun-

gen, bei denen die Temperatur langsam abfillt und bei eingeschalteten Heizelementen
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anschlieBend wieder ansteigt. Aus den Temperaturkurven in Abbildung 46 kann entnom-
men werden, dass die maximale Temperaturinderung 4@ fiir die durchgefiihrten
Messungen 0,1 °C betrug. Das ist fiir eine trige Temperaturregelung schon ein sehr gu-
ter Wert. Leider machen sich aber auch schon diese kleinen Temperaturschwankungen
in den Messergebnissen bemerkbar. Der Grund hierfiir ist, dass die Schallgeschwindig-
keit gerade in Kunststoffen sehr stark temperaturabhéngig ist. Steigt die Temperatur im
Schmelzekanal, verringert sich die Schallgeschwindigkeit innerhalb der Schmelze. Das
hat zur Folge, dass sich die Schallgeschwindigkeiten bei den fiir eine Messreihe not-
wendigen N Einzelmessungen leicht unterscheiden. Dadurch erscheinen die Amplituden
der stationdren Reflexionen, die im Laufzeitbereich des Schmelzekanals liegen, zu un-
terschiedlichen Laufzeiten. Dieser leichte Zeitversatz der stationdren Reflexionsanteile
innerhalb des Messfensters verursacht meist gréere Standardabweichungen als die, die
durch die Varianz der Partikelpositionen erzeugt wird. Das duflert sich dann wiederum
als storende ,,Peaks® in der Standardabweichungskurve. Der Effekt der temperaturbe-
dingten Signalverschiebung im Laufzeitbereich des Schmelzekanals und im Endbereich
der Vorlaufstrecke tritt unregelmifig stark auf. Deswegen kann eine Synchronisation an
einem stationdren Signalanteil nahe des Messfensters diesen Effekt zwar abmildern aber

nicht vollstindig kompensieren.

4.2.3. Fazit

Das Messverfahren liefert auch in den praktischen Versuchen im Extruder zufriedenstel-

lende Ergebnisse. Die die Dispersion charakterisierenden Parameter o,, und f zeigen

X

bei Anderung der Partikelkonzentration einen dhnlichen Verlauf wie bei der Messung

unter vereinfachten Systembedingungen (vergleiche Abbildungen 45 und 35).

Wie schon bei den Messungen unter vereinfachten Systembedingungen erschweren die
durch die komplexe Geometrie der Vorlaufstrecke verursachten ,,Storpeaks® in der Stan-
dardabweichungskurve die Auswertung der Messdaten. Bei den Messungen im heil3en
Polypropylen kommt noch erschwerend hinzu, dass bereits geringe Temperaturschwan-
kungen aufgrund der Temperaturabhingigkeit der Schallgeschwindigkeit zu Verschie-
bungen der Signallaufzeiten fiihren. Diese Laufzeitverzerrungen lassen sich mit der
Synchronisationsfunktion nur ungeniigend korrigieren, folglich sind Temperaturschwan-

kungen wihrend der Durchfiihrung der N Einzelmessungen moglichst zu vermeiden.
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4.3. Einfluss der Anzahl der Einzelmessungen

4.3.1. Beschreibung des Experiments und der Geriteeinstellungen

Bei der Bildung der Standardabweichungskurven handelt es sich um eine statistische
Methode. Deswegen erhoht sich die Qualitit der aus der Standardabweichungskurve er-

mittelten Parameter o und S mit der Anzahl der fiir eine Standardabweichungskur-

max

ve ausgewerteten Einzelmessungen.

Um diesen generellen Zusammenhang zwischen der Qualitit der Standardabweichungs-
kurve und der Anzahl der dafiir ausgewerteten Einzelmessungen untersuchen zu kon-
nen, wird zunéchst eine Standardabweichungskurve benétigt, die frei von Storeinfliissen
ist. Zu diesem Zweck wurde zunichst eine Messung unter vereinfachten Systembedin-
gungen durchgefiihrt. Dafiir wurde eine Dispersion aus destilliertem Wasser und einem
Masseanteil von 5 Prozent sphéarischer Glaspartikel der Probe 2227 hergestellt. Um
moglichst storungsfreie  Standardabweichungskurven zu erhalten, wurde die
5-MHz-Olympus-Sonde mit einer Vorlaufstrecke aus Polystyrol genutzt. Diese Vorlauf-
strecke hat eine einfache, zylindrische Geometrie. Sie ist 50 mm lang bei einem Durch-

messer von 8 mm.
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Abbildung 47: Vorlaufstrecke einfacher Zylindergeometrie aus Polystyrol
(Linge 50 mm, Durchmesser 8 mm)

Als Anregungssignal wurde ein von Pulser/Reciver UTEX UT340 erzeugter negativer
Rechteckimpuls genutzt. Fiir die Messreihe wurden 2000 Einzelmessungen im Zeitab-

stand von f,=250ms aufgezeichnet. Fiir die nachfolgende Auswertung wurden dann

N Einzelmessungen aus diesem Datensatz verarbeitet.
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Fiir die Untersuchungen bei realen Messbedingungen wurden fiinf separate Messreihen
mit der 2-MHz-Inoson-Sonde im Versuchsextruder durchgefiihrt, bei denen jeweils

1000 Einzelmessungen im Zeitabstand von #,=200ms aufgezeichnet wurden. Die

Messungen fanden in einer Dispersion aus Polypropylen mit 10 Masseprozent sphiri-
scher Glaspartikel der Probe 2227 statt. Als Anregungssignal wurde ein gaumodulierter
Sinusburst mit drei Amplituden im GauB-Fenster und einer maximalen Amplitude von
250 mV im Signalgeneratorprogramm eingestellt. Fiir die Berechnung der Standardab-
weichungskurven wurden dann jeweils N Einzelmessungen aus den fiinf aufgezeichne-

ten Datensitzen verwendet.

4.3.2. Ergebnisse der Untersuchungen zur Anzahl der Einzelmessungen

In der Abbildung 48 sind die Standardabweichungskurven der unter vereinfachten Sys-
tembedingungen aufgezeichneten Messdaten dargestellt. Da sich die Standardabwei-
chungskurven vom generellen Verlauf her kaum unterscheiden, wurden sie diesmal in
separaten Graphen dargestellt. AuBBerdem wurde zu jedem Graphen jeweils noch der An-

passungsfehler der Linearisierungsfunktion F, angegeben.
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Abbildung 48: Einfluss der Anzahl von N Einzelmessungen auf die
Standardabweichungskurve einer Dispersion aus destilliertem Wasser und

5 Masseprozent Glaspartikel der Probe 2227, gemessen unter vereinfachten
Systembedingungen mit einer Vorlaufstrecke aus Polystyrol mit einfacher, zylindrischer
Geometrie. Die Anzahl der verwendeten Einzelmessungen sowie der Anpassungsfehler
sind iiber dem jeweiligen Grafen angegeben.

Die Standardabweichungskurven zeigen einen deutlichen Zusammenhang zwischen der

Anzahl N der fiir die Berechnung der Standardabweichungskurve beriicksichtigten
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Einzelmessungen und der ,,Qualitdt“ der Standardabweichungskurve. Besonders bei
N=50 und N=100 kann man ein verstirktes ,,Rauschen* in der Standardabweichungs-
kurve erkennen. Dieses ,,Rauschen* stellt die Abweichung der statistischen Berechnung
vom wahren Wert dar. Je mehr Einzelmessungen fiir die statistische Berechnung heran-
gezogen werden, desto mehr nédhert sich das Berechnungsergebnis dem wahren Wert der
Standardabweichung an und die Standardabweichungskurve erscheint weniger ,,ver-
rauscht®. Werden fiir eine Messreihe mehr Einzelmessungen ausgewertet, wird der An-

passungsfehler der Linearisierung F, Kkleiner.

Aus der Abbildung 49 ist ersichtlich, dass sich die aus den Kurven ermittelten Parame-

ter o,, und f bei N=50 bis 500 noch recht stark voneinander unterscheiden. Ab

max

N=/000 und mehr dndern sich die Parameter hingegen nur noch minimal. Das heif3t,
dass pro Messreihe mindestens 1000 Einzelmessungen ausgewertet werden sollten, so-

fern ideale Messbedingungen vorausgesetzt werden kénnen.
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Abbildung 49: Darstellung der maximalen Standardabweichung sowie des zeitlichen
Abfalls der Riickstreuamplitude [ als Funktion der Partikelkonzentration fiir die
Messung mit der 5- MHz- Olympus- Sonde unter vereinfachten Systembedingungen in
einer Dispersion aus Polypropylen 5 Masseprozent sphéirischen Glaspartikeln der
Probe 2227 bei unterschiedlicher Anzahl ausgewerteter Einzelmessungen.

Bei der Messung im Versuchsextruder mit der 2-MHz-Inoson-Sonde herrschen wegen
der Temperaturschwankungen wihrend der Messungen und den vielen stationédren
Signalanteilen im Echosignal allerdings keine idealen Messbedingungen. Der Hauptau-
genmerk liegt bei den praktischen Messungen daher eher auf der Reproduzierbarkeit der

Messergebnisse bei mehrmaliger Wiederholung der Messung unter gleichen bzw. dhnli-

chen Messbedingungen.
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Wie man in Abbildung 50 sehen kann, unterscheiden sich die Formen der Standardab-

weichungskurven bei N=50 und N=100 noch sehr stark voneinander.

Standardabweichung und Linearisierung der Dispersion aus Polypropylen
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Abbildung 50: Einfluss der Anzahl von N Einzelmessungen auf die
Standardabweichungskurve einer Dispersion aus Polypropylen und 10 Masseprozent
Glaspartikel der Probe 2227, gemessen im Versuchsextruder mit der 2-MHz-Inoson-
Sonde. In einem Grafen sind jeweils fiinf separate Messreihen dargestellt.
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Das liegt zum einen an der fiir die statistische Auswertung ungeniigenden Anzahl an
Einzelmessungen und zum anderen an dem groBeren Einfluss sporadisch auftretender
Storsignale auf das statistisch ausgewertete Ergebnis. Um so mehr Einzelmessungen fiir
die Berechnung der Standardabweichungskurve herangezogen werden, desto @hnlicher
sind sich die Kurven der aufeinander folgenden Messungen. Ab N >500 sind sich die
Standardabweichungskurven der fiinf Messreihen schon recht dhnlich. Das spiegelt sich

auch in den aus den Standardabweichungskurven ermittelten Parametern o,, , f und

F, in Abbildung 51 wieder.
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Abbildung 51: Darstellung der aus den Standardabweichungskurven in Abbildung 50
gewonnenen Parameter o, (links), p (Mitte) und F ., (rechts), aufgetragen iiber
die jeweilige Messreihe.

In den drei Grafen in Abbildung 51 sind die die Dispersion charakterisierende maximale
Standardabweichung o,, und der zeitliche Abfall §, zusammen mit dem die ,,Quali-
tat” der Standardabweichungskurve charakterisierenden Anpassungsfehler F ., darge-
stellt. Die Farbe der Funktionen reprisentiert dabei die Anzahl der Einzelmessungen N,
die zur Berechnung der jeweiligen Standardabweichungskurve verwendet wurden. Fiir
eine ideale Reproduzierbarkeit der Ergebnisse miisste die jeweilige Funktion waage-
recht iiber alle fiinf Messreihen verlaufen. Wihrend sich die Parameter o,, und S
ab N =500 recht gut reproduzieren lassen, schwankt der Anpassungsfehler auch bei
einer grolen Anzahl von 1000 Einzelmessungen noch zwischen 0,155 und 0,465 dB.
Tendenziell wird der Anpassungsfehler bei grolerem N jedoch kleiner, was die Ergeb-

nisse aus dem ersten Teil des Versuchs bestétigt.
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Es lasst sich also feststellen, dass sich eine moglichst grole Anzahl von Einzelmessun-
gen positiv auf die ,,Qualitdt und Reproduzierbarkeit der Standardabweichungskurven
auswirkt. Einfach eine sehr grole Anzahl von Einzelmessungen zu wihlen, hat aller-
dings auch den Nachteil, dass die Durchfiihrung der Messreihe entsprechend lange dau-

ert. Bei einer langen Messzeitdauer f,, treten grofere Temperaturschwankungen auf

wie Abbildung 52 zeigt. Aus der Abbildung ist zu entnehmen, dass die maximale Tem-
peraturdnderung A wihrend der Aufnahme einer Messreihe bei N=100 Einzelmes-
sungen nur zwischen 0,02 °C und 0,05 °C lag. Bei N=500 dauerte die Aufnahme der

Messreihe schon so lange, dass sich die Temperatur um 0,08 °C bis 0,12 °C dnderte.

Fiir die Messreihen, bei denen 1000 Einzelmessungen aufgenommen wurden, lag die
maximale Temperaturdnderung 4@ bereits zwischen 0,12 °C und 0,3 °C. Wenn man
die Anzahl der Einzelmessungen und damit die Messzeit weiter erhoht, stellt sich ir-
gendwann eine maximale Temperaturinderung 4@ ein, die der ,,Giite” der fiir den

Extruder verwendeten Temperaturregelung entspricht.
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Abbildung 52: Temperaturentwicklung wihrend der fiinf aufgenommenen Messreihen
(horizontal). In vertikaler Richtung betrdigt die Anzahl der ausgewerteten
Einzelmessungen n von oben nach unten 100, 500 und 1000.

Folglich muss man fiir die Messungen im Versuchsextruder einen guten Kompromiss
aus einer moglichst hohen Anzahl von Einzelmessungen zur Verbesserung der ,,Quali-
tiat“ und Reproduzierbarkeit der Stadardabweichungskurve und der fiir die Messungen
bendtigten Zeit zur Minimierung der Temperaturschwankungen finden. Ausgehend von
den Versuchsergebnissen ist fiir die Messungen im Versuchsextruder eine Einzelmes-

sungsanzahl von N=500 geeignet. Um die Messzeit zu verkiirzen, kann man natiirlich
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auch die Wartezeit zwischen zwei Einzelmessungen verringern. Die Messwiederholrate
lasst sich allerdings nicht beliebig steigern, da sichergestellt sein muss, dass sich die
Partikelpositionen im Messvolumen zwischen zwei Einzelmessungen ausreichend geén-
dert haben. AuBlerdem muss die Messsoftware geniigend Zeit haben, um die Einzelmes-

sung zwischen zwei Messungen zu verarbeiten und zu speichern.

4.3.3. Fazit

Eine Erhohung der Anzahl der fiir eine Standardabweichungskurve ausgewerteten Ein-
zelmessungen reduziert den Einfluss statistischer Fehler und damit auch den Anpas-
sungsfehler bei der Linearisierung. Bei Messstrecken ohne Storeinfliisse, wie stationdre
Signalanteile im Messfenster oder Temperaturschwankungen, sind daher moglichst viele
Einzelmessungen auszuwerten. Der Versuch hat gezeigt, dass eine vergroferte Anzahl
der Einzelmessungen ab N >1000 jedoch kaum noch zu einer Verbesserung des An-

passungsfehlers fiihrt.

Bei den Messungen mit der 2-MHz-Inoson-Sonde im Versuchsextruder muss auch der
Einfluss von Temperaturschwankungen auf die Schallgeschwindigkeit in der Dispersion
und der Vorlaufstrecke beachtet werden. Bei ldnger andauernden Messungen treten in
der Regel stirkere Temperaturschwankungen auf, welche wiederum die Standardabwei-
chungskurve an den Stellen, an denen stationidre Reflexionsanteile im Echosignal vor-
handen sind, verfdlschen. Deswegen muss man fiir die Messungen im Versuchsextruder
einen guten Kompromiss aus einer moglichst hohen Anzahl von Einzelmessungen zur
Verbesserung der ,,Qualitit* und Reproduzierbarkeit der Stadardabweichungskurve und
der fiir die Messung benotigten Zeit finden. Ausgehend von den Versuchsergebnissen ist
fiir die Messungen im Versuchsextruder eine Einzelmessungsanzahl von N=500 geeig-

net.
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4.4. Einfluss der Messwiederholrate auf die Messergebnisse

4.4.1. Beschreibung des Experiments und der Geriteeinstellungen

Das verwendete Analyseverfahren berechnet die Standardabweichung zwischen einer
Anzahl von N Einzelmessungen, die jeweils eine unterschiedliche Partikelkonstellation
innerhalb des Messvolumens abbilden. Diese Einzelmessungen miissen dafiir zunichst
in einem Zeitabstand ¢, durchgefiihrt werden. Die Zeit f, muss dabei hinreichend
grof} gewdhlt werden, so dass alle Echosignale den Wandler erreicht haben, bevor eine
neue Messung gestartet wird. AuBerdem sollte das Programm je nach zugeschalteten
Verarbeitungsfunktionen zeitlich in der Lage sein, die Daten der Einzelmessung inner-
halb von ¢, entsprechend aufzubereiten (Filterung, Synchronisation usw.). Auf diese
Weise ist auch sichergestellt, dass sich die Partikelkonstellation im gemessenen Medium
ausreichend geidndert hat. Das Ziel dieses Experimentes ist es zu untersuchen, inwiefern
sich unterschiedliche Zeitabstinde zwischen den Einzelmessungen auf die Messergeb-

nisse auswirken.

Zu diesem Zweck wurden sechs Messreihen mit unterschiedlichem ¢, im Versuchsex-
truder in einer Dispersion aus geschmolzenem Polypropylen und einem Masseanteil von
15 Prozent sphirischen Glaspartikeln der Probe 2227 durchgefiihrt. Dabei wurde jeweils
eine Messreihe mit einer ¢, von 10, 100, 500, 1000, 3000 und 10000 ms aufgenom-

men.

Als Anregungssignal wurde ein gauBlgefensterter Sinusburst mit 10 Amplituden inner-
halb des GauB3-Fensters und einer Amplitude von 200 mV im Signalgeneratorprogramm
eingestellt. Aufgrund des sehr hohen Materialverbrauchs bei sehr langer Wartezeit ¢,

wurden fiir die Messreihen diesmal jeweils nur 100 Einzelmessungen aufgezeichnet und

ausgewertet.
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4.4.2. Ergebnisse der Messungen mit unterschiedlichen Messwiederholraten

In der Abbildung 53 sind die aus den Messungen berechneten Standardabweichungs-

kurven dargestellt.

Standardabweichungf und Linearisierung der Dispersion aus Polypropylen und 15 Masseprozent
sphéarischen G i

aspartikeln (Probe 2227) bei unterschiedlichen Messwiederholratent.

—linear Fit
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Abbildung 53: Standardabweichungs- und Linearisierungskurven der Messung mit der
2-MHz-Inoson-Sonde im Extruder mit einer Dispersion aus Polypropylen und 15
Masseprozent sphdrischen Glaspartikeln der Probe 2227 bei verschiedenen

Messwiederholraten.

Die Abbildung 54 zeigt die aus den Kurven ermittelten Parameter.
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Abbildung 54: Darstellung der maximalen Standardabweichung sowie des zeitlichen
Abfalls der Riickstreuamplitude [ bei unterschiedlicher Messwiederholrate. Gemessen
wurde mit der 2 MHz Inoson-Sonde im Extruder in einer Dispersion aus Polypropylen
und 15 Masseprozent sphdrischer Glaspartikel der Probe 2227.
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Die Standardabweichungskurven zeigen, dass die Wahl des Zeitabstandes zwischen den

Einzelmessungen ¢, einen deutlichen Einfluss auf die Form der Kurven hat. Sowohl
die maximale Standardabweichung o, als auch der zeitliche Abfall  steigen tenden-
ziell mit einer groBeren Wartezeit zwischen den Einzelmessungen an. Dabei schwankt

0, Um 8,6dB und f um 0,24 dB/ps, obwohl die Zusammensetzung der Dispersion
gleich bleibt. Der Hauptgrund fiir diese Schwankungen ist, dass sich die Artefakte sta-
tiondrer Signalanteile umso deutlicher als Storpeaks in der Standardabweichungskurve
herausbilden, je groBer ¢, gewdhlt wird. Diese Storpeaks entstehen, wie unter Ab-
schnitt 4.2.2. bereits beschreiben, infolge der Temperaturschwankungen. Aus den Tem-
peraturverldufen der Messreihen in Abbildung 55 ist ersichtlich, dass die Temperatur

zwischen den Einzelmessungen einer Messreihe bei den Messreihen mit einer langen

t, deutlich stirker schwankte, als bei den Messreihen mit einer kleinen 7,

r
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Abbildung 55: Druck (blau) und der Temperatur (rot) zum Zeitpunkt der jeweiligen
Einzelmessung
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Die Messreihe aus 100 in einem Zeitabstand von 10 ms durchgefiihrten Einzelmessun-
gen war bereits nach einer Sekunde abgeschlossen. Die Temperatur konnte sich wih-
rend dieser Zeit nur um rund 0,1 °C dndern (Abbildung 55 oben links). Die Messreihe
mit 100 in einem Zeitabstand von 100000 ms durchgefiihrten Einzelmessungen dauerte
hingegen rund 16,6 Minuten. Dabei wurde der Zyklus von Abkiihlung und Autheizen
einmal vollstdndig durchlaufen und die Temperatur dnderte sich wahrend dessen um ca.

1 °C (Abbildung 55 unten links).
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4.4.3. Fazit

Der Versuch hat aufgezeigt, dass sich die Messergebnisse mit groler werdender maxi-
maler Temperaturdnderung 4@ zunehmend verschlechtern. Deswegen sind kurze
Wartezeiten zwischen den Einzelmessungen zu bevorzugen. Dabei muss allerdings si-
chergestellt sein, dass sich die Partikelkonstellation im Messvolumen in diesem Zeit-
fenster ausreichend dndert und das Messprogramm geniigend Zeit fiir die Verarbeitung
der jeweiligen Einzelsignale hat. Auf diese Weise ist sichergestellt, dass die Einzelmes-

sungen in einem gleich bleibenden Zeitabstand durchgefiihrt werden.

Da die einzelnen Partikel sich zwischen zwei Einzelmessungen lediglich innerhalb des
Messvolumens bewegen, aber nicht das Messvolumen verlassen miissen, ist eher die
Verarbeitungszeit, die das Messprogramm fiir die Speicherung einer Einzelmessung im
Datenarray benotigt, der die Messrate limitierende Faktor. Die Verarbeitungszeit des
Messprogramms steigt mit der Menge der im Datenarray gespeicherten Einzelmessun-
gen an. Bei 100 aufzuzeichnenden Einzelmessungen geniigen dem Messprogramm ca.
100 ms zur Verwaltung des Datenarrays, bei 500 Einzelmessungen im Datenarray
braucht das Messprogramm bereits 200 ms und bei 1000 Einzelmessungen schon

350 ms.

Unter Abschnitt 4.3.3. wurden als optimaler Wert fiir die Anzahl von Einzelmessungen
N=500 angegeben. In Bezug darauf sollte also eine Wartezeit von ¢,=200ms zwi-
schen den Einzelmessungen, oder anders ausgedriickt, eine Messwiederholfrequenz

f, von5 Hz eingestellt werden.



Ergebnisse der Versuche 77

4.5. Priifung des Temperatureinflusses auf die Messergebnisse

4.5.1. Beschreibung des Experiments und der Geriteeinstellungen

Kunststoffe weisen eine starke Temperaturabhiingigkeit ihrer akustischen und mechani-
schen Eigenschaften auf. Steigt die Temperatur eines Kunststoffes, sinkt die Geschwin-
digkeit mit der sich die Schallwellen in diesem Kunststoff ausbreiten konnen. Die An-
derung der Schallgeschwindigkeit dufert sich in einem zeitlichen Versatz ¢, zwischen
den N Einzelsignalen einer Messreihe. Diese Laufzeitverschiebung vergroB3ert die Stan-
dardabweichung zwischen den Einzelsignalen. An den Stellen, an denen grof3ere Ampli-
tuden im Signal vorhanden sind, ist dieser Effekt wegen der groen Steigungen am
starksten (siehe Abschnitt 3.4., Abbildung 18). Diese ungewollte Erhohung der Stan-
dardabweichung fiihrt zur Bildung von ,,Storpeaks® und damit zur Verschlechterung der

»Qualitdt* der Standardabweichungskurve.

Deshalb war es das Ziel dieses Versuchs herauszufinden, wie stark der Einfluss der
Temperaturdnderung 4@ wihrend der Aufzeichnung einer Messreihe auf die Standard-
abweichung zwischen den Echosignalen der Einzelmessungen ist. AuBlerdem sollte un-
tersucht werden, ob das Messergebnis durch eine nachtrigliche Synchronisation der
Einzelmessungen in einem Laufzeitbereich nahe des Schmelzekanals verbessert werden

kann.

Sobald der Versuchsextruder sich auf Betriebstemperatur aufgeheizt hat, schwankt die
Temperatur der Dispersion durch die Temperaturregelung des Extruders nur noch ge-
ringfiigig. Um den Einfluss der Temperaturschwankungen auf die Messergebnisse deut-
lich sichtbar zu machen, waren fiir diesen Versuch moglichst grole Temperaturdnderun-
gen wihrend der Aufnahme einer Messreihe notwendig. Deshalb wurden drei der vier
Messreihen aufgenommen, wéhrend sich der Extruder noch in der Aufwirmphase be-
fand. Auf diese Weise war die maximale Temperaturdnderung 4@ bei den ersten Mess-
reihen noch weitaus groBer, als bei der letzten Messreihe, bei der sich der Versuchsex-
truder bereits auf Betriebstemperatur erwidrmt hatte. Gemessen wurde mit der
2-MHz-Inoson-Sonde in einer Dispersion aus geschmolzenem Polypropylen und sechs

Masseprozent sphéarischer Glasartikel der Probe 2227. Als Anregungssignal wurde ein



78 Ergebnisse der Versuche

gaulmodulierter Sinusburst mit drei Amplituden innerhalb des GauB3-Fensters und einer

maximalen Amplitude von 250 mV im Signalgeneratorprogramm eingestellt.

4.5.2. Ergebnisse

In der Abbildung 56 ist der Druck- sowie der Temperaturverlauf wihrend der Aufzeich-
nung der 500 Einzelmessungen, die in einem Zeitabstand von ¢,=200ms aufgezeich-
net wurden, dargestellt. Die leichte Druckerhohung zwischen den vier Messreihen von
ca. 0,4 bar wird bei der nachfolgenden Auswertung nicht weiter betrachtet, da der ge-
nutzte Versuchsextruder keine fiir das Messverfahren relevanten Driicke aufbaut. Nach-
folgend wird daher lediglich die Temperaturdnderung 4@ wihrend der jeweiligen Mess-

reihe betrachtet.

Die aus der Abbildung 56 abgelesenen Werte fiir die Starttemperatur @ sowie die maxi-

male Temperaturinderung 4@ der jeweiligen Messreihe sind in der Tabelle 2 angege-

ben.
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Abbildung 56: Druck- und Temperaturverlauf wahrend der vier Messreihen, bei denen
je 500 Einzelmessungen im Zeitabstand von 200 ms aufgezeichnet wurden.

Messreihe

| o ]2 ]3| 4

Starttemperatur @ [°C]

Maximale Temperaturinderung 40 [°C]

268,481278,92(282,77]283,67

4,48

1,92

0,57

0,05

Tabelle 2: Starttemperatur und maximale Temperaturinderung wéhrend der

Messreihen
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Der durch die Temperaturdnderung 4@ verursachte zeitliche Versatz 7z, zwischen den
Einzelsignalen ist in der Abbildung 57 fiir verschiedene Signalabschnitte dargestellt.
Oben in der Abbildung sieht man den Verlauf der 500 aufgenommenen Echosignale.
Der in der Abbildung mit ,,1* gekennzeichnete Laufzeitbereich beinhaltet eine sehr
groBe Amplitude, die die Reflexion der Schallwellen am Ubergang vom Piezoelement
des Wandlers in die Vorlaufstrecke darstellt. Die kleinere Amplitude bei ,,2 ist eine sta-
tionire Reflexion innerhalb der Vorlaufstrecke. Die Amplitude bei ,,3* ist besonders in-
teressant, da sie die Reflexion beim Ubergang vom Ende der Vorlaufstrecke in die Di-
spersion und damit den Anfang des fiir die Messung relevanten Laufzeitbereiches dar-

stellt. Die Stellen ,,4 und ,,5* sind Laufzeitbereiche innerhalb der Dispersion.

Um die teils sehr kleinen temperaturabhéngigen Laufzeitverschiebungen der Einzelsi-
gnale untereinander sichtbar zu machen, sind unter den kompletten Echosignalen pro
Messreihe jeweils fiinf Ausschnitte aus diesen Echosignalen an den Punkten ,,1* bis ,,5*
von jeweils 0,5 ps Breite in horizontaler Richtung dargestellt. In diesen Signalausschnit-
ten sind lediglich das Echosignal der ersten (griin), der zweihundertfiinfzigsten (blau)

und der fiinfhundertsten (rot) Einzelmessung dargestellt.

Die Funktion des Messprogramms, mit der die Einzelmessungen in einem einstellbaren
Laufzeitfenster nachtrdglich synchronisiert werden konnen, war fiir die in Abbildung 57
dargestellten Signale bewusst deaktiviert. Auf diese Weise wurden die Einzelsignale
durch die Kreuzkorrelation mit ihrem jeweiligen Anregungssignal lediglich auf die erste
groBe Reflexion vom Ubergang der Schallwellen vom Piezoelement des Wandlers in die
Vorlaufstrecke (Bereich ,,1) synchronisiert. Die Laufzeitverschiebungen innerhalb der

Vorlaufstrecke bleiben daher bestehen.

In den Signalausschnitten im Laufzeitbereich ,,1* kann man den Synchronisationseffekt
der Kreuzkorrelation dadurch erkennen, dass die Echosignale alle noch sehr gut iiber-
einander liegen. Besonders bei der ersten Messreihe mit starker Temperaturanderung
(40=4,48 °C) kann man im Bereich ,,2* schon eine leichte Laufzeitverschiebung zwi-
schen den Echosignalen feststellen, die sich im Bereich ,,3 bereits sehr deutlich zeigt.
An den kleiner werdenden Amplituden im Bereich ,,3“ kann man auBBerdem auch den
Einfluss der Temperaturdnderung auf die Dampfung innerhalb der Vorlaufstrecke erken-
nen. In den Bereichen ,,4° und ,,5“, die innerhalb des relevanten Laufzeitbereichs der

Dispersion liegen, bleiben die Echosignale stark verschoben. Es ist zu erkennen, dass
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die Laufzeitverschiebung umso grofler ausfillt, je stirker sich die Temperatur wihrend

der Aufzeichnung der Einzelmessungen éndert.
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Abbildung 57: Darstellung des temperaturbedingten zeitlichen Versatzes der N
Einzelmessungen anhand der ersten, zweihuntertfiinfzigsten und fiinfhundertsten
Einzelmessung bei deaktivierter Synchronisationsfunktion

Der aus den Signalausschnitten ermittelte zeitliche Versatz 7, zwischen der ersten und
der fiinfhundertsten Einzelmessung ist in der Tabelle 3 angegeben. Da die Werte ledig-
lich aus den in Matlab erstellen Kurven der Signalausschnitte abgelesen wurden und die
Fehlereinfliisse der Sensoren sowie der Kurveninterpolation in Matlab nicht betrachtet

wurden, erheben die in der Tabelle angegebenen Werte keinen Anspruch auf
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Genauigkeit. Sie sollen lediglich der Orientierung dienen und die Tendenz der Anderun-
gen aufzeigen, die bei den teilweise sehr eng beieinander liegenden Signalverldufen in

den Abbildungen schwer zu erkennen ist.

Tempe- | Zeitlicher Versatz 7, zwischen Einzelmessung 1 und
Mess- | . ratur- Einzelmessung 500 [ns] im

. anderung : . . . .
reihe A0 Bereich | Bereich | Bereich | Bereich | Bereich

[OC] ,’1‘6 ,’2‘6 ,’3‘6 ,’4‘6 ,’5‘6

1 4,48 0,3 5,0 58,0 78,0 58,0

2 1,92 0,2 2,3 36,0 42,0 45,0

3 0,57 0,2 1,8 7,0 3,0 6,0

4 0,05 0,1 0,7 3,0 3,6 6,2

Tabelle 3: Zeitlicher Versatz zwischen der ersten und fiinfhundertsten Einzelmessung
der jeweiligen Messreihe aufgrund der Temperaturdanderung wihrend der
Messungen. Die Auswertung erfolgte mit deaktivierter Synchronisationsfunktion.

Im Laufzeitbereich der Vorlaufstrecke (Bereiche ,,1, ,,2* und ,,3*) konnte nachgewiesen
werden, dass sich die Laufzeitverschiebung mit kleiner werdender Temperaturdnderung
verringert. Im Laufzeitbereich der Dispersion (Bereiche ,,4* und ,,5°) ist dieser Zusam-
menhang vor allem bei den Messreihen drei und vier nicht ganz so klar nachweisbar.
Man muss dabei jedoch bedenken, dass sich die Echosignale in diesem Laufzeitbereich
bereits aus den stationdren Signalanteilen und den zuféllig auftretenden Partikelreflexio-

nen zusammen setzen.

Das die temperaturabhingige Laufzeitverschiebung eine Anhebung der Standardabwei-
chung zur Folge hat, ist in Abbildung 58 zu erkennen. Man kann die Erhhung der Stan-
dardabweichung an den drei stationdren Reflexionen innerhalb der Vorlaufstrecke im
Laufzeitbereich bei 20 ps erkennen. Besonders kritisch ist jedoch die starke Uberho-
hung der Standardabweichung im Bereich der Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke im
Laufzeitbereich bei 57 ps. Bei der ersten und zweiten Messreihe mit grofer Temperatur-
dnderung 40 ist der Storeinfluss so grof3, dass aus dem nachfolgenden, die Dispersion
reprasentierenden Laufzeitbereich (60 bis 110 ps), keine sinnvollen Werte fiir die Para-

meter o

max

und g zur Charakterisierung der Dispersion ermittelt werden konnen. Die

im Bild blau dargestellte Standardabweichungskurve der dritten Messreihe mit
40=0,57 °C weist bereits die fiir die Dispersion charakteristische Form auf. Allerdings
sieht man bei der Laufzeit von 63 sowie 69 ns noch eine kleine temperaturbedingte Er-

hohung der  Standardabweichung. Diese  ungewollte = Erhdhungen  der
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Standardabweichung heben die in Linearisierungsfunktion leicht an und verfélschen so-
mit den Wert fiir den zeitlichen Abfall . Selbst in der Standardabweichungskurve der
vierten Messreihe mit einer sehr geringen Temperaturdnderung von 40=0,05 °C taucht
die Uberhohung der Standardabweichung im Laufzeitbereich 63 ps noch auf. Das liegt
daran, dass die Amplituden der Echosignale an der Stelle der Reflexion am Ende der
Vorlaufstrecke relativ grofl sind. Durch die grolen Steigungen der Echosignalverldufe
an dieser Stelle wirken sich auch schon leichte Laufzeitverschiebungen zwischen den
Echosignalen auf die Standardabweichung aus. AuBBerdem sieht man noch weitere klei-
ne ,,Unebenheiten im Kurvenverlauf. Diese kleinen Stérungen liegen in der Natur des
statistischen Verfahrens und lassen sich kaum vermeiden. Solange die Amplituden der
Storeinfliisse im relevanten Messbereich der Standardabweichungskurve nicht sehr viel
grofler sind, als die Amplitudenschwankungen im Grundrauschen, wird die Steigung der
Linearisierungsfunktion aber kaum verfélscht und der zeitliche Abfall f kann ausrei-

chend genau ermittelt werden.

Standardabweichung und Linearisierung bei steigender Temperatur @ bzw. sinkendem Temperaturgradienten AG

: i : — linear Fit i
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Abbildung 58: Standardabweichungskurven bei kleiner werdender Temperaturinderung
A0 zwischen den Einzelmessungen bei deaktivierter Synchronisationsfunktion.

Eine Moglichkeit, die negativen Einfliisse des zeitlichen Versatzes der Einzelmessungen
zu reduzieren, besteht in einer nachtrdglichen Synchronisation der N Echosignale. Da
der gesamte Laufzeitbereich bis zur Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke fiir die Cha-
rakterisierung der Dispersion nicht relevant ist, sollte der fiir die Synchronisationsfunk-
tion genutzte Laufzeitbereich so nahe wie moglich an dieser Reflexion am Ende der

Vorlaufstrecke liegen.
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Bei den Echosignalen in Abbildung 59 wurde die Synchronisationsfunktion aktiviert.
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Abbildung 59: Darstellung des temperaturbedingten zeitlichen Versatzes der N
Einzelmessungen anhand der ersten, zweihuntertfiinfzigsten und fiinfhundertsten
Einzelmessung bei aktivierter Synchronisation im Laufzeitbereich 56-57 us

Dabei wurden die gleichen Rohdaten genutzt, die auch schon in Abbildung 57 darge-
stellt wurden. Der einzige Unterschied besteht darin, dass die Echosignale in Abbil-
dung 59 durch die Synchronisationsfunktion des Signalverarbeitungsprogramms im

Laufzeitbereich 56 bis 57 ps nachtriglich synchronisiert wurden. Dieser Laufzeitbereich
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umfasst die ersten Amplituden des stationdren Reflexionssignals am Ende der Vorlauf-

strecke (Bereich ,,3).

Als Resultat dieser Synchronisation sieht man in Tabelle 4, dass der zeitliche Versatz

7, nun in den Signalausschnitten im Bereich ,,3 am geringsten ist. Da der Synchro-

nisationspunkt nun viel ndher am relevanten Laufzeitbereich liegt, ist der zeitliche Ver-
satz in den Signalausschnitten der Bereiche ,4“ und ,,5% viel geringer, als in Abbil-
dung 57. Der zeitliche Versatz im Laufzeitbereich der Vorlaufstrecke (0 bis 56 us) ist

durch die Synchronisation groler geworden. Das ist fiir die Messaufgabe jedoch nicht

relevant.
Tempe- | Zeitlicher Versatz 7, zwischen Einzelmessung 1 und
Mess- | . ratur- Einzelmessung 500 [ns] im:

. anderung . . . - c
reihe A0 Bereich | Bereich | Bereich | Bereich | Bereich

[OC] ,’1‘6 ,’2‘6 ,’3‘6 ,’4‘6 ,’5‘6

1 4,48 50,0 30,0 1,3 25,0 3,3

2 1,92 38,0 32,0 1,4 4,0 10,0

3 0,57 5,0 3,5 2,0 5,0 4,2

4 0,05 2,0 1,5 1,2 1,4 6,0

Tabelle 4: Zeitlicher Versatz zwischen der ersten und fiinfhundertsten Einzelmessung
der jeweiligen Messreihe aufgrund der Temperaturdnderung wdihrend der
Messungen. Die Auswertung erfolgte mit aktivierter Synchronisationsfunktion.

Vergleicht man Standardabweichungskurven in Abbildung 60 mit denen aus der Abbil-
dung 58, sieht man den positiven Effekt der nachtrdglichen Synchronisation. Bei den
Standardabweichungskurven der ersten und zweiten Messreihe sind die groSen Ampli-
tuden der Storeinfliisse im Laufzeitbereich um 60 ps weitestgehend unterdriickt. Bei der
dritten und vierten Messreihe sind die leichten Erh6hungen im Laufzeitbereich 63 ps re-
duziert, was den Anpassungsfehler der Linearisierungsfunktion verbessert. Die Stan-
dardabweichungskurven der ersten beiden Messreihen mit Temperaturdnderungen von
mehreren Grad Celsius sind allerdings trotzdem noch schwer auszuwerten, da schon
bald nach dem synchronisierten Laufzeitbereich wieder ein zeitlicher Versatz zwischen

den Einzelsignalen entsteht, der die jeweilige Standardabweichungskurve anhebt.
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Standardabweichung und Linearisierung bei steigender Temperatur @ bzw. sinkendem Temperaturgradienten A&
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Abbildung 60: Standardabweichungskurven bei kleiner werdender Temperaturinderung
AO zwischen den Einzelmessungen bei aktivierter Synchronisationsfunktion

Zu starke Temperaturdnderungen konnen also auch die nachtrigliche Synchronisation
nicht kompensieren. Bei unserem Versuchsextruder liegen die Temperaturschwankun-
gen nach Erreichen der Betriebstemperatur gliicklicher Weise bei maximal einem Grad
Celsius. In groBen Industrieextrudern kann die Temperatur allerdings durchaus um meh-
re Grad Celsius schwanken, was bei diesem Messverfahren als problematisch zu werten
ist. Wenn man es schafft die Ultraschallsonde so zu optimieren, dass kaum noch statio-
nire Signalanteile im relevanten Messbereich vorhanden sind, hat der zeitliche Versatz
der Echosignale untereinander nur noch einen geringen Einfluss auf die Standardabwei-

chung, da es keine groBeren Steigungen in den Echosignalverlaufen gibt.

In der Ubersicht der aus den Standardabweichungskurven ermittelten Parameter in Ab-
bildung 61 erkennt man den positiven Effekt der nachtriglichen Synchronisation der
einzelnen Echosignale. Die Werte fiir die maximale Standardabweichung o,, und
dem zeitlichen Abfall f sind auch bei groBBen Temperaturinderungen A® den aus der op-
timalen Standardabweichungskurve bei sehr kleiner Temperaturianderung noch recht
dhnlich. Auch der Anpassungsfehler der Linearisierungsfunktion ist entsprechend klei-

ner.
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Maximale Standardabweichung Die Schalldémpfung représentierender, Y
2zwischen den Einzelmessungen o, zeitlicher Abfall des Riickstreusignals p Anpassungsfehler der Linearisierung F,
67| —* Synchronisation AUS —+— Synchronisation AUS —+— Synchronisation AUS

—+—Synchronisation AN 0.9] —— Synchronisation AN —+— Synchronisation AN

0.8_ .....................
14r
07 .......... Sl
12-
o 7 =
T o6 [
‘_.é 3 06 % 4L
£ = e

[ed

<
[
T
o
[
T

04 o 06
03 L 04 ol i e P e P R PR S RS A S R N SRR R
1 2! 3 4 1 2 3 4 1 2 3 4
maximale Temperaturanderung 2& maximale Temperaturdnderung A& maximale Temperaturdnderung A@®
wihrend der Messreihe [*C] wahrend der Messreihe [°C] wihrend der Messreihe [*C]

Abbildung 61: Einfluss der Temperaturdnderung A® wdhrend der Aufzeichnung der
Einzelmessungen auf die ermittelten Parameter maximale Standardabweichung o,

(links) und zeitlicher Abfall p (Mitte) sowie der Anpassungsfehler F ., (rechts) bei
aktivierter (blau) und deaktivierter (rot) Synchronisationsfunktion.

4.5.3. Fazit

In dem Experiment konnte ein temperaturabhédngiger zeitlicher Versatz t, zwischen
den N Einzelsignalen nachgewiesen werden. Die Laufzeitverschiebung zwischen den
Einzelsignalen ist umso grofer, je stirker sich die Temperatur wihrend der Aufzeich-
nung einer Messreihe dndert. Fiir Temperaturdnderungen 4©<0,57°C traten Lauf-
zeitverschiebungen in der Gréenordnung kleiner 10 ns auf. Bei einer Temperaturdnde-
rung von A0=4,48°C war der zeitliche Versatz mit bis zu 78 ns schon deutlich gro-
Ber. Die Messreihen, in denen die Temperaturinderung bei 40=192°C bzw.

A40=4,48°C lag, waren mit dem statistischen Verfahren ohne nachtrigliche Syn-
chronisation der Signale auf die Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke nicht mehr sinn-
voll auswertbar. Bei aktivierter Synchronisationsfunktion konnten diese Messreihen
zwar ausgewertet werden, aufgrund der in den Standardabweichungskurven verbliebe-
nen Storeinfliisse war der ermittelte zeitliche Abfall S, verglichen mit der Messung bei

stabiler Temperatur, allerdings um ca. 0,2 dB/pus zu hoch.

Zusammenfassend ldsst sich sagen, dass das statistische Messverfahren in seiner jetzi-
gen Form schon bei Temperaturschwankungen von wenigen Grad Celsius nicht mehr

zuverldssig angewendet werden kann. Temperaturschwankungen bis 0,5 °C verkraftet
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das Messverfahren hingegen. Durch die nachtrigliche Synchronisation der Einzel-
signale kann die ,,Qualitdt* der Standardabweichungskurve und damit auch die Genau-

igkeit der aus der Kurve ermittelten Parameter o, und § wesentlich verbessert wer-

ax

den. Bei aktivierter Synchronisationsfunktion reduzierte sich die Abweichung der maxi-

malen Standardabweichung o,, vom Wert der bei der Messreihe mit der geringsten

X

Tempraturdnderung gemessen wurde um 71,8 %. Die Abweichung der ermittelten zeitli-
chen Abfille f reduzierte sich bei aktivierter Synchronisationsfunktion um 71,1 %.

Auch der Anpassungsfehler F ., verbesserte sich um 62,2 %.

Weiteres Verbesserungspotential besteht in der Entwicklung einer neuen Vorlaufstrecke
fiir die Ultraschallsonde, bei der weniger bzw. moglichst gar keine stationédren Signalan-
teile mehr im fiir die Messaufgabe relevanten Laufzeitbereich vorhanden sind. Das wiir-
de die Empfindlichkeit des Messverfahren gegeniiber Temperaturschwankungen verrin-

gern.



88 Ergebnisse der Versuche

4.6. Anpassung des Anregungssignals an die Ultraschallsonde

4.6.1. Beschreibung des Experiments und der Geriteeinstellungen

Die Art, Form und Frequenz des Anregungssignals hat einen grofen Einfluss auf die
Qualitdt der mit der 2-MHz-Inoson-Sonde empfangenen Echosignale. Die Zielsetzung
der nachfolgenden Experimente war daher eine fiir die 2-MHz-Inoson-Sonde optimale
Einstellung des Anregungssignals zu finden. Dabei wurde die Ortsauflosung der Refle-
xionssignale, die allgemeine Form der Reflexionssignale am Vorlaufstreckenende sowie
der Effektivitdt der Umsetzung von elektrischer Energie in Schallenergie durch den Ul-

traschallwandler beriicksichtigt.

Wie unter Abschnitt 2.5. bereits erwihnt, wird im Rahmen dieser Arbeit ein gaul3modu-
lierter Sinusburst als Anregungssignal verwendet. Bei dieser Signalform wird die Am-
plitude eines Sinussignals der Frequenz f, mit einem GauB3-Fenster modelliert. Da-
durch kann ein Anregungssignal mit einer bestimmten Bandbreite B um die
Mittenfrequenz f, erzeugt werden, wobei die Mittenfrequenz der Frequenz des Si-
nussignals im GauB3-Fenster entspricht. Die Frequenzbandbreite des Anregungssignals B
wird iiber die zeitliche ,,Breite* des Gaul3-Fensters beeinflusst (siche Tabelle 5 und Ab-

bildung 62).

Einstellungen im gemessene Signaleigenschaften
Signalgeneratorprogramm (am Verstiarkereingang)
Sinus- Sinus- Zeitliche Frequenz-
. frequenz Perioden Amplitude . o bandbreite
Bezeichnung des | . . ,,Breite* des
: im GauB- |innerhalb des Ug des
Anregungssignals P GaubB-Fensters
Fenster Gaulb- [mV] 1o Anregungs-
[MHZz] Fensters iy signals [MHz]
Anregungssignal 2.1 1 250 0.8 3
Anreguggsmgnal 2.1 3 200 2.4 2.6
Anregungssignal 2.1 10 200 8 0.8
Anregungssignal 2.1 20 200 16 0.4

Tabelle 5: Eigenschaften der verwendeten Anregungssignale
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Die Amplitude des impulsartigen Anregungssignal 1 wurde um 50 mV hoher eingestellt,
als die der restlichen Anregungssignale. Das war notwendig, um bei dieser zeitlich sehr

»schmalen* Signalform noch auswertbare Reflexionssignale zu erhalten.

Anregungssignal 1:
(Einstellungen im Signalgeneratorprogramm: gaufimodulierter Sinusburst; Gau-Fenster-Breite = 1 Periode; f=2,1 MHz; Amplitude =250 mV)
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Anregungssignal 2:
(Einstellungen im Signalgeneratorprogramm: gaufimodulierter Sinusburst; Gaufl-Fenster-Breite = 3 Periode; {=2,1 MHz; Amplitude =200 mV)
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Anregungssignal 3:
(Einstellungen im Signalgeneratorprogramm: gaufmodulierter Sinusburst; Gauf-Fenster-Breite = 10 Periode; {=2,1 MHz; Amplitude = 200 mV)
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Anregungssignal 4:
(Einstellungen im Signalgeneratorprogramm: gaufimodulierter Sinusburst; Gaufi-Fenster-Breite = 20 Periode; f=2,1 MHz; Amplitude =200 mV)
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Abbildung 62: Im Versuch verwendete Anregungssignale (gemessen vor dem
Leistungsverstdrker), links ist der Zeitverlauf und rechts das zum Signal gehorige
Frequenzspektrum dargestellt.

Je zeitlich ,,schmaler* der gaulmodulierte Sinusburst ist, desto grofler ist dessen Band-
breite im Frequenzbereich und desto kleiner sind die durch das Anregungssignal erzeug-
ten Signalamplituden. Die Signalamplituden sind im Vergleich zu zeitlich ,,breiten*

gaufmodulierten Sinusbursts kleiner, weil sich die Energie des Anregungssignals auf
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einen breiteren Frequenzbereich verteilt. Das spektrale Ubertragungsverhalten des Pie-
zokeramischen Wandlerelements hat dabei einen entscheidenen Einfluss auf die Form
(An- und Abschwingen) und die Amplitude des gesendeten Drucksignals. Zeitlich
»schmale* Anregungssignale haben den Vorteil, dass sie eine bessere Ortsauflosung er-

moglichen, ohne das Reflexionssignale zeitlich interferieren.

In Abbildung 62 kann man erkennen, dass die eingestellte maximale Spannungsamplitu-
de Ug, nicht der am Ausgang der Signalgenerarorkarte gemessenen Spannung ent-
spricht. Ursache hierfiir ist, dass der Koaxial-Ausgang der Signalgenerarorkarte auf
Masse bezogen ist, wihrend das im Signalgeneratorprogramm erzeugte Anregungssi-
gnal von einem ,,floating Signal* ausgeht. Die im Signalgeneratorprogramm eingestellte
Amplitude wird daher theoretisch halbiert. Praktisch ist die Amplitude noch ein wenig
kleiner, da der Eingangswiederstand des Verstédrkers nicht exakt 50 Ohm betrdgt. Der
Hersteller des Verstirkers gibt eine minimale Leistungsverstirkung von 53 dB bei
200 Watt Verstirkerleistung an. Messungen am mit der 2-MHz-Inoson-Sonde belasteten
Verstirker zeigten, dass zeitlich ,,schmale gauBmodulierte Sinusbursts eine groflere
Spannungsverstirkung erfahren, als zeitlich ,,breite” gauBmodulierte Sinusbursts. So lag
der Spannungsverstiarkungsfaktor fiir einen gauBmodulierten Sinusburst mit drei Ampli-
tuden innerhalb des GauB-Fensters im Bereich 820 bis 880, was einer Leistungs-
verstarkung zwischen 58,3 bis 59 dB entspricht. Beim zehn Sinusamplituden umfassen-
den gauBmodulierten Sinusburst lag der Spannungsverstirkungsfaktor nur noch im Be-
reich 625 bis 685, was einer Leistungsverstarkung von 55,9 bis 56,7 dB entspricht. Die
Abbildung 63 soll dabei helfen, die am Piezoelement der 2-MHz-Inoson-Sonde anlie-

gende Spitze-Spitze-Spannung am Verstirkerausgang abzuschitzen.

Werhalnis von im Signalgeneratorprograrmm eingestelter Amplitude
zur amVerstarkerausgang anliegender Spitze-Spitze Spannung
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Abbildung 63: Verhdltnis vom im Signalgeneratorprogramm eingestellter
Spannungsamplitude zur Spitze-Spitze-Spannung am Ausgang des mit der
2-MHz-Inoson-Sonde belastetem Verstdrkers des Typs AR KAA2030 200 Watt
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Die Hohe der am Piezoelement anliegenden Spannung ist einzig fiir die Einhaltung der
Spannungsfestigkeit bzw. der maximalen thermischen Belastung der Ultraschallsonde
interessant. Das Verhiltnis der Spannungsamplituden einer stationidren Reflexion zu den
Spannungsamplituden, die die Partikelreflexionen erzeugen, ist dagegen unabhingig
von der Amplitude des Anregungssignals. Fiir die Funktion des Messverfahrens muss
lediglich sichergestellt sein, dass die von den Partikeln reflektierten Schallwellen im

Wandler Spannungsamplituden erzeugen, die gro3er sind als das Grundrauschen.

Um das Anregungssignal optimal einzustellen, muss die Bandbreite des gaumodulieten
Sinusbursts an den fiir den Wandler optimierten Frequenzbereich angepasst werden. Da-
bei muss darauf geachtet werden, dass weder die maximale Anregespannung U, .

noch die maximale Verlustleistung P, des Piezoelementes iiberschritten wird. Die
Verlustleistung des Piezoelements hingt von der in das System eingebrachten Energie
ab. Sie ldsst sich verringern, indem man ein zeitlich ,,schmaleres* Gaul3-Fenster ver-
wendet, die Spannungsamplitude oder die in der Abbildung 64 dargestellte Wiederholra-
te des Sinusbursts 7, senkt. Die Breite des GauB-Fensters hingt sowohl von der

Frequenz des Sinussignals f, als auch von der Anzahl der Perioden innerhalb des

GauB-Fensters N, ab.
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Abbildung 64: Schema der Anregung mit einem gaufimodulierten Sinusburst

Um die Bandbreite des Anregungssignals an den Arbeitsbereich des Wandlers anpassen
zu konnen, muss zunéchst das Frequenzspektrum der 2-MHz-Inoson-Sonde ermittelt
werden. Die 2-MHz-Inoson-Sonde besteht aus zwei Piezoelementen (Sende- und Emp-

fangselement) sowie der Vorlaufstrecke.
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Die Sonde entspricht daher dem in Abbildung 65 dargestellten ,,Zweitor-System®, des-
sen Vorwirts-Transmissionsfaktor S, mit Hilfe eines Netzwerkanalysators ermittelt

wurde.
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Abbildung 65: Darstellung der 2-MHz-Inoson-Sonde mit
Vorlaufstrecke als Zweitorsystem mit angegebenen Streuparametern

Das aus dieser Messung resultierende Frequenzspektrum der 2-MHz-Inoson-Sonde ist

in Abbildung 66 dargestellt.

Spektrumanalyse der 2-MHz-Inoson-Sonde Ausschnitt aus der Spektrumanalyse der
[dB Mag] 5 dB / Ref. -50 dB 2-MHz-Inoson-Sonde [dB Mag] 5 dB / Ref. -50 dB
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Abbildung 66: Vorwdrts-Transmissionsfaktor (vom rotem zum blauem Sondenanschluss)
der 2-MHz-Inoson-Sonde mit Vorlaufstrecke (links Spektrum von 100 kHz bis 3,5 MHz;
rechts Ausschnitt von 1,6 MHz bis 2,6 MHz)

Vergleicht man die Ubertragungsfunktion mit den Spektren der unterschiedlich
,breiten Anregungssignale in Abbildung 62, ist ein Signal zwischen 10 und 20 Ampli-
tuden innerhalb des Gaul3-Fensters energetisch am effektivsten, da die Bandbreite des
Anregungssignals dann ungefdhr der Bandbreite der 2-MHz-Inoson-Sonde entspricht.
Allerdings wurde in den Versuchen unter Abschnitt 4.1.5. festgestellt, dass ein gauBmo-
dulierter Sinusburst dieser Breite die Ortsauflosung der Reflexionsstellen bereits
schwierig macht. Bei breitbandigen Ultraschallsonden ist daher ein zeitlich ,,schmales*
bzw. impulsformiges Anregungssignal zu bevorzugen, um die Bandbreite der Ultra-
schallsonde voll auszunutzen. Es muss daher ein guter Kompromiss aus Effektivitét der
Energieumsetzung in Schallwellen und damit auch der thermischen Belastung der Ultra-
schallsonde sowie der Ortsauflosung an den Reflexionsstellen und der Frequenzband-

breite des Anregungssignals gefunden werden.
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Zur Verifizierung wurden zwei Experimente durchgefiihrt. Im ersten Teilexperiment
wurde die Ortsauflosung der Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke untersucht. Da hier
nur die stationidren Reflexionen am Ende der Vorlaufstrecke interessant sind, wurde das
Ende der Vorlaufstrecke der 2-MHz-Inoson-Sonde bis zur Oberkante des Gewindes in
destilliertes Wasser getaucht. Anschlieend wurde die Form der Reflexion am Ende der
Vorlaufstrecke unter Verwendung der in Abbildung 62 dargestellten Anregungssignale
untersucht. Die parallel mit dem Oszilloskop durchgefiihrte Messung des Anregungssi-
gnals am Verstdarkerausgang erlaubte dabei Riickschliisse auf die jeweilige Nach-
schwingzeit des zum Schwingen angeregten Piezoelements. Bei der Auswertung der
Messungen wurden auflerdem zu jeder Messung noch zwei verschiedene Filtereinstel-

lungen untersucht. In der ersten Einstellung wurde die Filterbandbreite B, des Band-

passes auf 0,6 MHz eingestellt, welche dem Arbeitsbereich der 2-MHz-Inoson-Sonde
entspricht (siehe Abbildung 66). In der zweiten Einstellung wurde die Filterbandbreite
an die Bandbreite des jeweiligen Anregungssignals angepasst. Zum Beispiel wurde die
Bandbreite des Filters beim Anregungssignal 2 auf 2,6 MHz eingestellt (siehe Tabel-
le 5).

Im zweiten Teilexperiment wurde untersucht, wie gut die 2-MHz-Inoson-Sonde die im
vorab ausgewihlten Anregungssignal enthaltenen Frequenzanteile in Schallwellen um-
setzen und mit den Echosignalen wieder empfangen kann. Der Hintergrund hierfiir ist,
dass eine zukiinftige Messaufgabe darin bestehen wird die Empfangssignale schmalban-
dig zu filtern und unter Ausnutzung der frequenzabhéngigkeit der dimensionslosen Wel-

lenzahl ka die in der Dispersion vorhandenen PartikelgroBenklassen zu ermitteln.

Um Amplituden der Partikelreflexionen bei verschiedenen Mittenfrequenzen der Filter-
funktion beobachten zu konnen, wurde dieses Experiment in einer Dispersion aus destil-
liertem Wasser mit einem Masseanteil von 10 Prozent sphérischer Glaspartikel der Pro-
be 2227 durchgefiihrt. Die mit der 2-MHz-Inoson-Sonde gemessenen Riickstreusignale

wurden iiber die Filterfunktion mit einer Bandbreite von B, =0,2 MHz schmalbandig
gefiltert. Dabei wurde die Filtermittenfrequenz f, von 1,6 MHz in 0,2 MHz Schritten
bis auf 2,6 MHz erhoht.
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4.6.2. Ergebnisse

4.6.2.1. Einfluss des Anregungssignals auf die Ortsauflosung

Die Schirfe, mit denen sich die stationdren Reflexionen in den Echosignalen abbilden,
ist nicht nur von der zeitlichen ,,Breite* des Anregungssignals abhingig. Zusitzlich
spielt auch das An- und Abschwingverhalten des Piezoelements eine entscheidende Rol-
le. Bei den ersten Versuchen in destilliertem Wasser unter Abschnitt 4.1. wurde ein zeit-
lich ,,breiteres* Anregungssignal verwendet als in den Versuchen in Extruder unter Ab-
schnitt 4.2.. Trotzdem stellte sich die Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke nicht merk-
lich schiérfer dar (vergleiche Abbildung 32 mit Abbildung 43). Das legt den Schluss
nahe, dass die in der 2-MHz-Inoson-Sonde verbauten Piezoelemente nur gering be-
dampft sind und deshalb lange nachschwingen. Um diesen Riickschluss zu iiberpriifen,
wurden die Spannungsverldufe am Eingang und am Ausgang des Verstidrkers mit Hilfe
des Oszilloskops gemessen. Das Nachschwingen des anregenden Piezoelements erzeugt
eine Spannung, die auf den Eingang des Verstirkers zuriick gekoppelt wird. Die Nach-
schwingzeit entspricht dabei der Laufzeit in der noch Spannungsamplituden am Verstir-
kerausgang messbar sind, nachdem keine Anregespannung mehr am Verstirkereingang

anlag.
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Die Abbildungen 68 und 69 zeigen die gemessenen Spannungsverldufe der Eingangs-

spannung (tiirkis) und Ausgangsspannung (rosa) am Verstirker.

gauBmodulierter Sinusburst; Amplitude=250 mV; 1 Periode; £=2,1 MHz  gauBmodulierter Sinusburst; Amplitude=200 mV; 3 Perioden; f=2,1 MHz
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Abbildung 67: Anregngssignale gemessen am Eingang (tiirkis) und am Ausgang (rosa)
des Verstirkers. Die Frequenz des gaufigefensterten Sinusbursts betrug 2,1 MHz.
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Abbildung 68: Anregngssignale gemessen am Eingang (tiirkis) und am Ausgang (rosa)
des Verstirkers. Die Frequenz des gaufigefensterten Sinusbursts betrug 2,0 MHz.
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Das Nachschwingen des Piezoelements ist besonders gut an den Spannungsverldaufen
der Anregungssignale mit drei und zehn Perioden innerhalb des Gaul3-Fensters zu er-
kennen. Eine Erhohung der Amplituden des Anregungssignals hatte keinen Einfluss auf
die zeitliche Linge des Naschwingens. Es wurden dadurch lediglich die durch das
Nachschwingen des Piezoelements erzeugten Spannungsamplituden angehoben. Auf3er-
dem ist erkennbar, dass die durch das Nachschwingen erzeugten Spannungsamplituden
nicht nur von den Spannungsamplituden des Anregungssignals, sondern auch von der
Frequenz abhéngig ist, mit der das Piezoelement angeregt wird. Dabei schwingt das Pie-
zoelement um so stdrker nach, je dhnlicher die Anregefrequenz der Eigenresonanzfre-
quenz des Piezoelements ( f,=2,2 MHz ) ist. Die Messungen in Abbildung 68 zeigen,
dass der Einfluss der Frequenz des Anregungssignals auf das Nachschwingverhalten des
Piezoelements bei sehr kurzzeitigen Anregungen weniger stark ausgeprigt ist. Die Zeit,
die das Piezoelement nachschwingt, betrdgt laut den Messungen unabhédngig von der
,,Breite*“ des Anregungssignals zwischen 10 und 12 ps. Diese recht lange Nachschwing-
zeit ist fiir die Messaufgabe ungiinstig, da dadurch unerwiinschte stationére Signalantei-
le innerhalb des Messbereichs entstehen. Um die Nachschwingzeit zu verringern, miiss-
te man den Wandler konstruktiv stirker beddmpfen, was als positiven Nebeneffekt auch
eine Erhohung der Wandlerbandbreite zur Folge hitte. Allerdings geht eine stirkere Be-
ddmpfung des Wandlers auch immer mit schwécheren Signalamplituden einher, was bei
den ohnehin sehr schwachen Partikelreflexionen zu einem zu kleinen

Signal-Rausch-Abstand fiithren konnte.

Wegen der Schmalbandigkeit der 2-MHz-Inoson-Sonde erzielen die Anregungssignale
mit zehn bzw. zwanzig Perioden im GauB3-Fenster die groften Amplitudenausschlige.
AuBerdem kann das Piezoelement mit diesen Anregungssignalen auch in Frequenzen
angeregt werden, die von der Resonanzfrequenz des Wandlers (2,2 MHz) abweichen.
Das fiihrt allerdings zu frequenzabhingigen Nachschwingungsverldaufen, wie ein Ver-
gleich der Abbildungen 67 und 68 zeigt. Diese Frequenzabhingigkeit der Nachschwin-
gungen ist ungiinstig, da sie unter Umstédnden zu relativ groBen Nachschwingungsam-

plituden und zu einem unregelméBigen Abklingen der Nachschwingungen fiihrt.

Sobald eine breitbandige Ultraschallsonde vorliegt, sollten bei dem Messverfahren ten-
denziell eher breitbandige Anregungssignale verwendet werden, um mit einer Messung
ein moglichst groles Spektrum an Partikelgroflen erfassen zu konnen. Das Anregungssi-
gnal mit drei Perioden im GauB3-Fenster hat laut Abbildung 68 den Vorteil, dass sich die

Form der durch das Abschwingen erzeugten Spannungsamplituden bei einer Anderung
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der anregenden Sinusfrequenz kaum #ndert. AuBerdem klingen die Amplituden der
Nachschwingungen bei einer breitbandigen, nachtriglichen Filterung gleichmifig ab.
Wenn Laufzeitverschiebungen zwischen den Einzelsignalen auftreten, hilft dieses
gleichmiBige Abklingen dabei ,,Storpeaks an nur bestimmten Stellen der Standardab-
weichungskurve zu vermeiden. Stattdessen wiirde eher der gesamte Laufzeitbereich der
Standardabweichungskurve, in denen die Nachschwingungen liegen, leicht angehoben

werden.

Aufgrund dieser Uberlegungen wird fiir den zweiten Teil des Experimentes als Anre-
gungssignal ein gauBmodulierter Sinusburst mit drei Perioden innerhalb des Gauf3-Fens-
ters (Anregungssignalform 2) verwendet. Die Ergebnisse der Messungen sind in der Ab-
bildung 69 dargestellt. Bei den Messungen wurde die Frequenz des Anregungssignals
einmal auf 2,1 MHz und einmal auf 2,0 MHz eingestellt um die Form der Reflexionssi-
gnale und deren Frequenzabhingigkeit zu untersuchen. Die Reflexionssignale wurden
nachtriglich liber einen Bandpass gefiltert. Die Filtermittenfrequenz f . entspricht da-
bei der Frequenz des jeweiligen Anregungssignals. Die Filterbandbreite wurde auf der
linken Seite so angepasst, dass sie mit 0,6 MHz dem Arbeitsbereich der
2-MHz-Inoson-Sonde entspricht. Bei den Signalen auf der rechten Seite wurde die Fil-
terbandbreite auf 2,4 MHz eingestellt, so dass alle durch das Anregungssignal angereg-
ten Frequenzanteile im Empfangssignal enthalten sind. Unter dem gefilterten Reflexi-
onssignal ist jeweils auch die aus der Kreuzkorrelation von Anregungs- und Empfangs-

signal entstehende Signalform zu sehen.
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Anregungssignal: gaullmodulierter Sinusburst mit drei Sinus-Perioden
innerhalb des Gaufi-Fensters bei einer Frequenz von /=2,1 MHz

gefiltertes Empfangsignal (Bandpass: fm:2 1 WHz, B=0.6 MHz)

gefiltertes Empfangsignal (Bandpass: fm:Q 1 MHz, B=2.6 MHz)
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Anregungssignal: gaulmodulierter Sinusburst mit drei Sinus-Perioden
innerhalb des Gauli-Fensters bei einer Frequenz von f/~2,0 MHz

gefiltertes Empfangsignal (Bandpass: fm:2 0 MHz, B=2 6 MHz)

gefiltertes Empfangsignal (Bandpass: fm:2 0 WHz, B=0.6 MHz)
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Abbildung 69: Reflexionen am Ende der Vorlaufstrecke in destilliertem Wasser bei
einem Anregungssignal in der Form eines gaufymodulierten Sinusburst mit der
Frequenz 2,1 MHz (oben) bzw. 2,0 MHz (unten) und drei Perioden innerhalb des Gauf3-
Fensters. Die Empfangssignale wurden nachtrdglich gefiltert, wobei die
Filterbandbreite auf der linken Seite mit 0,6 MHz dem Arbeitsbereich des
Ultraschallwandlers und auf der rechten Seite der Frequenzbandbreite des
Anregungssignals (2,6 MHz) entsprach.

Wegen des zeitlich ,,schmalen Anregungssignals hat die Kreuzkorrelation jedoch kei-
nen nennenswerten Einfluss auf die Form des Reflexionssignals. Die Amplitudenwerte
werden durch die Kreuzkorrelation allerdings verfilscht. Auffillig ist, dass die Ande-
rung der Frequenz des Anregungssignals bei der breitbandigen Filterung (rechte Seite)
einen sehr viel kleineren Einfluss auf die Form des Reflexionssignals hat, als bei der

schmalbandigen Filterung (linke Seite).
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4.6.2.2. Untersuchung der spektralen Bandbreite der 2-MHz-Inoson-Sonde

Bei der Messung des Vorwirts-Transmissionsfaktors der 2-MHz-Inoson-Sonde wurde
festgestellt, dass die Mittenfrequenz des Sondenspektrums bei 2,1 MHz liegt und die
Bandbreite des Sondenspektrums lediglich 0,6 MHz betrégt (sieche Abbildung 66). Das
Frequenzspektrum des ungefilterten Empfangssignals (Abbildung 70 rechts unten) spie-
gelt diese Erkenntnis auch wider, da die spektrale Bandbreite des Empfangssignals be-

deutend schmaler ist als die des Anregungssignals.
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Abbildung 70: Vergleich von Anregungs- und Empfangssignal mit der

2-MHz- Inoson-Sonde in einer Dispersion aus destilliertem Wasser mit einem
Masseanteil von 10 Prozent Glaspartikeln der Probe 2227. Das Anregungssignal war
ein gaufsmodulierter Sinusburst mit drei Perioden innerhalb des Gauf3-Fensters und
einer Sinusfrequenz von 2,1 MHz.

Man erkennt die sehr deutliche Amplitude bei 2,2 MHz. Diese liegt nahe bei der vorab
mit dem Netzwerkanalysator ermittelten Mittenfrequenz des Sondenspektrums

( f.=2,1MHz , siche Abbildung 66).

Da der gemessene Arbeitsbereich der 2-MHz-Inoson-Sonde nur von 1,8 bis 2,4 MHz
geht, sind die Signalanteile, die aullerhalb dieses Frequenzbereichs liegen, bedeutend
kleiner. Aber auch innerhalb des Arbeitsbereichs fallen die Amplituden der Signalanteile
von der Resonanzfrequenz des Wandlers aus sehr schnell ab. Diese stark unterschiedli-
chen Amplituden innerhalb des Sondenspektrums haben einen starken Einfluss auf die
Amplituden des frequenzaufgeloBten Empfangssignals. Um die Messaufgaben, die im
Rahmen der PartikelgroBenbestimmung notwendig sind erfiillen zu kdnnen, wire eine

Referenzierung der Empfangssignale notwendig, die das Frequenzverhalten der
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Ultraschallsonde kompensiert. Diese Referenzierung der Empfangssignale auf das Son-
denspektrum wurde im Rahmen dieser Arbeit allerdings nicht durchgefiihrt, da die in
der von Herrn Dr.-Ing. Robert Weser [4] verwendete einfache Referenzierungsmethode
iber einen idealen Reflektor im Messbereich innerhalb des Extruders so nicht umsetz-
bar ist. Aulerdem wére eine Erhohung der Bandbreite der 2-MHz-Inoson-Sonde wiin-

schenswert, um den auswertbaren Frequenzbereich zu erhohen.

In Abbildung 71 sind die Empfangssignale nach der schmalbandigen Filterung darge-
stellt. Dazu sind fiir jede Filtereinstellung jeweils untereinander das gefilterte Emp-
fangssignal, das Ergebnis der Kreuzkorrelation aus Anregungs- und Empfangssignal so-

wie die mittelwertbereinigten Partikelreflexionen zu sehen.

gefiltertes Empfangsignal gefiltertes Empfangsignal gefiltertes Empfangsignal
10° Bandpass: fm=1.6 MHz, B=0.2 MHz 10° Bandpass: fm=1_s MHz, B=0.2 MHz Bandpass: fm=2.0 MHz, B=0.2 MHz
X X
" | 5 ! 0.02 :
z. = )
= 0 s { = 0 S
K 1 5 \ 002 .
0 50 100 150 200 0 50 100 150 200 0 50 100 150 200
t [us] t[us] _ tlus] _
Empfangsignal nach Kreuzkorrelation Empfangsignal nach Kreuzkorrelation Empfangsignal nach Kreuzkorrelation
y 107 Mit dem Anregungssignal, Normierung AUS x 107 mit dem Anregungssignal, Normierung AUS mit dem Anregungssignal, Normierung AUS
4
5l i1 _s 002 |
& 5 >
So 4 %o = 4
= =
-2 -0.02
L 1 3 ; |
0 50 100 150 200 0 50 100 150 100 150 200
tius] t[us] tlus] !
Mittelwertbereinigte Signale Mittelwertbereinigte Signale Mittelwertbereinigte Signale
%10 (Partikelreflexionen) %167 (Partikelreflexionen) x10* (Partikelreflexionen)
il 8 i s
s = 20
20 T 20
2, = o D 7
4 ‘ ‘ | L 5
0 50 100 150 200 0 50 100 150 200 0 50 100 150 200
tus] t sl t [us]
gefiltertes Empfangsignal gefiltertes Empfangsignal gefiltertes Empfangsignal
Bandpass: f_=2.2 MHz, B=0.2 MHz Bandpass: fm=2.4 MHz, B=0.2 MHz o Bandpass: fm=2.6 MHz, B=0.2 MHz
m X
0.05 0.01 2
2 = 9 20
=) g 2 =} c‘
0.05 . 0.01 5
0 50 100 150 200 0 50 100 150 200 0 50 100 150 200
tus] t[us] tlus]
Empfangsignal nach Kreuzkorrelation Empfangsignal nach Kreuzkorrelation Empfangsignal nach Kreuzkorrelation
mit dem Anregungssignal, Normierung AUS mit dem Anregungssignal, Normierung AUS x10° mit dem Anregungssignal, Normierung AUS
] 1 y|
= o
= D
h i ; | 4 i
100 50 100 150 200 0 50 100 150 200
t[us] tlus] t[ps]
Mittelwertbereinigte Signale Mittelwertbereinigte Signale Mittelwertbereinigte Signale
(Partikelreflexionen) (Pamkelreﬂexlonen X 10'4 (Partikelreflexionen)
4 4 2
= 2 = 2 =
20 20 20
2.2 2.2 =1
4 4 -2 L i
100 100 0 50 100 150 200
tlps] tlus] tus]

Abbildung 71: Dargestellt sind die jeweiligen Empfangssignale, die Kreuzkorrelation
sowie die mittelwertbereinigten Partikelreflexionen nach der Filterung durch den
Bandpass bei von links nach rechts und oben nach unten ansteigender
Filtermittenfrequenz bei einer Filterbandbreite von jeweils 0,2 MHz.

Zu erkennen ist, dass die Amplituden der Partikelreflexionen wie erwartet dem in Abbil-
dung 70 dargestellten Frequenzspektrum des Empfangssignals folgen. Die Amplituden-

werte steigen von f,.=1,6MHz ab an, erreichen bei f,=2,2MHz ein Maximum

und fallen zu f,=2,6 MHz hin schnell wieder ab.
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Die aus diesen Signalen berechneten Standardabweichungskurven sind in Abbildung 72

dargestellt.
Standardabweichung und Linearisierung unter Verwendung unterschiedlicher Filtereinstellungen bei aktivierter Kreuzkorrelation
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Abbildung 72: Darstellung der aus den schmalbandig gefilterten Empfangssignalen
berechneten Standardabweichungskurven, gemessen in einer Dispersion aus
destilliertem Wasser und einem Masseanteil von 10 Prozent sphdrischen Glaspartikel
der Probe 2227.

In der Abbildung 73 sind die anhand der Standardabweichungskurven ermittelten Para-

meter dargestellt, die die Dispersion charakterisieren.
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Abbildung 73: Darstellung der maximalen Standardabweichung, des zeitlichen Abfalls
der Riickstreuamplitude f5, des Anpassungsfehlers sowie der maximalen
Riickstreuamplitude bei unterschiedlicher Filtermittenfrequenz, gemessen wurde mit der
2 MHz Inoson-Sonde in einer Dispersion aus destilliertem Wasser mit einem
Masseanteil von 10 Prozent sphdrischen Glaspartikel der Probe 2227.
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Vergleicht man das Frequenzspektrum des Empfangssignals in Abbildung 70 mit dem
Verlauf der maximalen Riickstreuamplitude in Abbildung 73 ist zu sehen, dass das
Ubertragungsverhalten der 2-MHz-Inoson-Sonde einen starken Einfluss auf die Ampli-
tudenwerte der schmalbandig gefilterten Standardabweichungskurven hat. Damit die
PartikelgroBenverteilung unter Ausnutzung der Frequenzabhingigkeit der dimensionslo-
sen Wellenzahl ka ermittelt werden kann, muss der Einfluss des Sonden-Spektrums auf
die Amplitudenwerte der Einzelsignale eliminiert werden. Dr.-Ing. Robert Weser nutzte
in seiner Arbeit [4] dafiir eine Referenzmessung u, gegen einen idealen Reflektor
(Metallplatte) am Anfang des Messbereichs. Da die Schallkennimpedanzen der Metall-

platte Z, und der Basismatrix der Dispersion Z, bekannt waren, konnte das Refle-

xionsvermogen
Zy—Z.)

RRz—( £ F)z (4.3)
(Ze+Z,)

u,=-= (4.4)

und dessen Fourier-Transformierte U, bestimmt werden. Die Referenzierung der
Empfangssignale u, auf das Sonden-Spektrum erfolgte im Frequenzbereich durch

eine einfache Division der Form

.U
Uu,=-—"=". 4.5
=T, (4.5)

Die Nutzung einer Metallplatte als idealen Reflektor ist im Versuchsextruder nicht mog-
lich, allerdings kann theoretisch auch die Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke als Re-
ferenzsignal u, genutzt werden. Praktische Versuche, die Empfangssignale auf diese
Weise auf das Sondenspektrum zu referenzieren, zeigten bisher allerdings noch keine
zufriedenstellenden Ergebnisse. Griinde hierfiir sind die sehr schmale Bandbreite der
2-MHz-Inoson-Sonde und die sehr stark schwankenden Amplitudenwerte innerhalb des
Sonden-Spektrums sowie die zeitlich extrem ,,breiten” Reflexionssignale am Ende der
Vorlaufstrecke. Die Referenzierung der Empfangssignale auf das Sonden-Spektrum
wurde daher im Rahmen dieser Arbeit nicht weiter verfolgt. Sie wird allerdings Inhalt

zukiinftiger Arbeiten sein, sobald eine iiberarbeitete Ultraschallsonde vorliegt.
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4.6.3. Fazit

Eine Analyse des Vorwirts-Transmissionsfaktors der 2-MHz-Inoson-Sonde zeigte, dass
der Arbeitsbereich der Sonde zwischen 1,8 und 2,4 MHz liegt. Die Eigenresonanzfre-
quenz der Sonde betrdgt 2,2 MHz. Wird das Piezoelement im Frequenzbereich 2,0 bis
2,3 MHz angeregt, schwingt es unabhédngig von der Amplitude des Anregungssignals
noch ca. 10 ps nach. Diese lange Nachschwingzeit ist fiir die Messaufgabe kritisch, da
sie stationdre Signalanteile im Messbereich erzeugt, die bei temperaturbedingten zeitli-
chen Verschiebungen der Einzelsignalen zu Messfehlern fiihren konnen. Regt man den
Wandler mit einer Frequenz an, die weit von seiner Resonanzfrequenz entfernt liegt,
verringert sich zwar die Nachschwingzeit, gleichzeitig sinken aber auch die Amplituden
des Empfangssignale sehr stark ab, so dass der Signal-Rausch-Abstand fiir die Messauf-
gabe zu klein wird. Wegen des nicht kompensierten Einflusses des Sonden-Spektrums
folgt die maximale Riickstreuamplitude dem Verlauf des Sonden-Spektrums. Mit auf
das Sonden-Spektrum referenzierten Riickstreusignalen wire die Ermittlung einer Parti-
kelverteilung durch eine frequenzselektive Filterung der Signale moglich. Diese Refe-

renzierung umzusetzen wird Gegenstand zukiinftiger Arbeiten sein.

Als Anregungssignal fiir eine moglichst breitbandige Anregung wurde ein gauBmodu-
lierter Sinusburst mit drei Sinusperioden innerhalb des Gaul3-Fensters und einer Sinus-
frequenz von 2,1 MHz bei einer Amplitude von Uy, (~82V gewihlt. Dieses mit
2,4 ps zeitlich recht ,,schmale* Anregungssignal hat den Vorteil, dass die Signalform der
Empfangssignale durch die Kreuzkorrelation mit dem Anregungssignal kaum veridndert
wird. AuBlerdem zeigt die Reflexion am Vorlaufstreckenende bei einer Anregung mit
2,1 MHz einen relativ gleichméfig abklingenden Verlauf, sofern der Bandpass der Fil-
terfunktion auf 1,5 bis 2,7 MHz bzw. auf 0,8 bis 3,4 MHz eingestellt wird. Die beste
Umsetzung der Energie des Anregungssignals in Schallwellen wird bei der
2-MHz-Inoson-Sonde bei einem gauBmodulierten Sinusburst mit 12 Sinusperioden in-
nerhalb des GauB3-Fensters und einer Sinusfrequenz von 2,1 MHz erreicht. Diese Anre-
gungssignalform sollte gewihlt werden, wenn besonders groBe Reflexionsamplituden

gewiinscht sind bzw. wenn die Dampfung der durchschallten Dispersion sehr gro83 ist.

Wenn die 2-MHz-Inoson-Sonde mit einer Frequenz am Rand oder sogar auf3erhalb ihres
Arbeitsbereiches angeregt werden soll, muss die Zahl der Perioden innerhalb des Gaul3-
Fensters auf mindestens 10 erhoht werden, um den Wandler zu zwingen, in der ge-

wiinschten Frequenz zu schwingen.
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4.7. Einfluss der Signalverarbeitungsfunktionen

4.7.1. Beschreibung des Experiments und der Geriteeinstellungen

Das Ziel dieses Versuchs war es, den Einfluss der aktivierten bzw. deaktivierten Verar-
beitungsfunktionen auf die Messergebnisse zu untersuchen. Fiir diesen Versuch wurden
die Rohdaten aus den Messungen im Versuchsextruder (Abschnitt 4.2.) verwendet. Auf
diese Weise kann der Nutzen der Verarbeitungsfunktionen bei Messungen unter schwie-
rigen Systembedingungen dargestellt werden. Als Anregungssignal wurde dort ein gaul3-
modulierter Sinusburst mit drei Sinus-Perioden innerhalb des Gaul3-Fensters und einer

Sinus-Frequenz von 2,0 MHz verwendet.

Das Programm, das die Signalauswertung vornimmt, nutzt im Wesentlichen drei Funkti-
onsteile, um die gemessenen Daten so aufzubereiten, dass eine auswertbare Standardab-
weichungskurve erzeugt werden kann. Der erste und wichtigste Schritt ist die Filterung
des Empfangssignals durch einen Bandpass. Fiir die 2-MHz-Inoson-Sonde wurde eine
Filtermittenfrequenz von 2,1 MHz mit einer Bandbreite von 0,6 MHz eingestellt. Wegen
der teils starken niederfrequenten Storungen, die iiber die Netzversorgung oder durch
Schwingungen eingekoppelt werden, ist eine Filterung unverzichtbar. Deswegen war sie

im folgenden Versuch in jedem Fall aktiviert.

Nach der Filterung wird eine Kreuzkorrelation aus dem Empfangssignal und dem Anre-
gungssignal gebildet. Die aus der Kreuzkorrelation resultierenden Einzelsignale weisen
kaum noch einen zeitlichen Versatz zueinander auf. Vorteilhaft ist, dass die Kreuzkorre-
lationsfunktion nicht parametriert werden muss und kaum Rechenzeit beansprucht. Ein
Nachteil der Kreuzkorrelation ist allerdings, dass die Amplituden der Einzelsignale iiber
deren gesamte Signallaufzeit verdndert werden. Dieser Effekt kann optional durch eine
nachtrigliche Normierung der aus der Kreuzkorrelation entstehenden Einzelsignale auf
die Maximalwerte der urspriinglichen Empfangssignale verringert werden. Diese Nor-
mierung funktioniert umso besser, je zeitlich ,,schmaler das Anregungssignal ist. Zu-
sitzlich werden alle Einzelsignale je nach zeitlicher ,,Breite des Anregungssignals ein
Stiick negativ zur Laufzeitrichtung verschoben. Da fiir die Erzeugung der Standardab-
weichungskurve lediglich die Amplitudenunterschiede zwischen den Einzelsignalen
ausgewertet werden, ist die gleichméBige Verdnderung der Amplituden dafiir nicht rele-

vant. Erst wenn die tatsdchlichen Spannungsamplituden fiir eine weiterfiihrende
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Auswertung mithilfe des theoretischen Modells benotigt werden muss die Korrelations-

funktion ggf. deaktiviert werden.

Nach der Kreuzkorrelation werden die einzelnen Empfangssignale in einem vorgegebe-
nen Fensterbereich noch einmal untereinander synchronisiert. Das Synchronisations-
fenster wurde bei aktivierter Kreuzkorrelation in den Laufzeitbereich 59,2 bis 60,2 s
und bei deaktivierter Kreuzkorrelation in den Laufzeitbereich 60,7 bis 61,7 us gelegt,
welcher die ersten stationdren Signalanteile der Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke
umfasst. Die nachtrigliche Synchronisation ist vor allem dazu gedacht, die negativen
Auswirkungen von Temperaturschwankungen wihrend der Messungen zu reduzieren
(siehe Abschnitt 4.5.). Der Vorteil dieser Art der Synchronisation ist, dass die Amplitu-
denwerte der Einzelsignale nicht angetastet werden. Aulerdem konnen die Signale auf
einen definierten Laufzeitbereich synchronisiert werden. Der Nachteil dieser Funktion
ist, dass sie viel Rechenzeit beansprucht und dass das Linearisierungsfenster an die

Empfangssignale angepasst werden muss.

Um die Auswirkungen dieser Verarbeitungsfunktionen auf die Standardabweichungs-
kurven sichtbar zu machen, wurden die gleichen Rohdaten mehrfach verarbeitet und die
Verarbeitungsfunktionen dabei entsprechend aktiviert bzw. deaktiviert. Welche Verar-
beitungsfunktionen bei der Datenverarbeitung in der Abbildung 74 jeweils aktiviert

AN bzw. deaktiviert ,,AUS* war, ist wie folgt gekennzeichnet.

e Korr AN*“ bzw. ,,Korr AUS* bezeichnet die Kreuzkorrelation zwischen Anre-

gungs- und Empfangssignal.

e, Norm AN*“ bzw. ,,Norm AUS* bezeichnet die der Kreuzkorrelation nachgeord-
nete Normierung der Signalamplituden auf die Maximalwerte der urspriingli-
chen Empfangssignale. Die Normierung kann nur aktiviert werden, wenn auch

die Kreuzkorrelation aktiv ist.

e ,.Sync AN* bzw. ,,Sync AUS* bezeichnet die nachtrigliche Synchronisation im

Bereich der Reflexion des Vorlaufstreckenendes.
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4.7.2. Ergebnisse

Die aus den Standardabweichungskurven ermittelten Parameter sind in der

Abbildung 74 dargestellt.
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Abbildung 74: Darstellung der aus den Standardabweichungskurven ermittelten
maximalen Standardabweichung, des zeitlichen Abfalls der Riickstreuamplitude sowie
Anpassungsfehlers der Linearisierungsfunktion. Die verschiedenfarbig dargestellten
Kurven verdeutlichen den Einfluss der entsprechenden Verarbeitungsfunktionen des
Messprogramms.

Beim Parameter der maximale Standardabweichung o zeigt sich in der griinen und

max

tiirkisen Kurve der Einfluss der durch die Korrelationsfunktion abgednderten Amplitu-
denwerte, sofern die aus der Kreuzkorrelation entstehenden Signale nicht nachtriglich
normiert wurden. Dass die rote und blaue Kurve sehr nahe der violetten Kurve liegen,
bei der die Korrelationsfunktion deaktiviert war zeigt, dass die Korrektur der Amplitu-
denwerte der Einzelsignale durch die nachtrigliche Normierung in diesem Fall sehr gut

funktioniert hat.

Wenn sowohl die Korrelations- als auch die Synchronisationsfunktion aktiv sind, wer-
den die Einzelsignale am genauesten synchronisiert. Das zeigt sich daran, dass die blaue
Kurve die geringste maximale Standardabweichung aufweist. Beim Parameter zeitlicher
Abfall § zeigen die Kurven, bei denen mindestens eine der fiir die Synchronisation zu-

standigen Funktionen aktiv war, kaum Unterschiede.
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4.7.3. Fazit

Der Versuch zeigte, dass zur sinnvollen Auswertung der Empfangssignale immer min-
destens eine Funktion zur zeitlichen Synchronisierung der Einzelmessungen aktiv sein
muss. Zur Auswahl dazu stehen die Kreuzkorrelations- und die Synchronisationsfunkti-
on. Die besten Messergebnisse werden erzielt, wenn beide Funktionen aktiv sind, da die
Einzelmessungen so am genauesten synchronisiert werden. Aber auch eine der Funktio-

nen geniigt schon um gute Messergebnisse zu erzielen.

Setzt man die Korrelationsfunktion ein, muss man beachten, dass diese die Amplituden
der Einzelsignale und damit auch die Amplituden der Standardabweichungskurve verin-
dert. Das ist besonders ausgeprigt, wenn zeitlich ,,breite” Anregungssignale verwendet
werden. Eine nachtrigliche Normierung der Korrelationssignale auf den Maximalwert
der urspriinglichen Empfangssignale schwicht diesen Effekt ab, kann ihn aber zumin-
dest bei zeitlich ,,breiten* Anregungssignalen nicht giinzlich verhindern. Daher sollte die
Korrelationsfunktion deaktiviert werden, wenn bei der Messung die korrekten Amplitu-
den erfasst werden sollen und die ,,Breite” des Anregungssignals 2,5 us iiberschreitet.
Auch die Synchronisationsfunktion allein kann die Einzelsignale ausreichend gut syn-

chronisieren.
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5. Ergebnisse und Diskussion

5.1. Einsatzgrenzen des Messverfahrens

Die Versuche haben gezeigt, dass das untersuchte Messverfahren prinzipiell auch unter
den schwierigen Prozessbedingungen im Extruder funktioniert. Es konnte ein klarer Zu-
sammenhang zwischen der Partikelkonzentration innerhalb der Dispersion und dem
zeitliche Abfall f, der maBgeblich durch die Schalldimpfung a bestimmt wird, festge-

stellt werden.

Aufgrund der noch nicht ausgereiften 2-MHz-Inoson-Sonde ist die praktische Einsatzfa-
higkeit des Reflexionsmessverfahrens allerdings noch sehr eingeschriankt. Die kaum be-
dimpften Piezoelemente der Sonde schwingen zu lange nach und verursachen dadurch
stationdre Signalanteile innerhalb des Messfensters. Auch der relativ kleine Durchmes-
ser der Vorlaufstrecke sowie deren Verjingung am Gewindeanschluss begiinstigen die
Entstehung von stationdren Signalanteilen. Diese stationdren Signalanteile erhohen wie-
derum die Empfindlichkeit des Messverfahrens gegeniiber Temperaturschwankungen
wihrend der Messungen. Mit der aktuellen 2-MHz-Inoson-Sonde konnen bei Tempera-
turschwankungen groBer 0,5 °C wiahrend der Aufzeichnung einer Messreihe keine zu-
friedenstellenden Messergebnisse mehr erzielt werden. Die Temperaturregelung des in
dieser Arbeit genutzten kleinen Versuchsextruders kann die Temperatur gut genug stabi-
lisieren. Probemessungen an industriell einsetzbaren Extrudern am SKZ haben aller-
dings gezeigt, dass die Temperatur dort um bis zu 3 °C schwankt. Die 2-MHz-
Inoson-Sonde muss daher im Hinblick auf die Reduzierung stationdrer Signalanteile im
Messbereich noch stark verbessert werden, bevor das Messverfahren im industriellen
Umfeld einsetzbar ist. Auch die mit rund 0,6 MHz geringe Bandbreite der 2-MHz-
Inoson-Sonde sollte vergrolert werden, da die Bestimmung der PartikelgroBenverteilug

Q.(x) innerhalb der Dispersion iiber den frequenzabhingigen Riickstreukoeffizienten

nur erfolgen kann, wenn ein hinreichend groBer Frequenzbereich abgedeckt wird.

Aktuell konnen mit dem Messprogramm noch keine konkreten Aussagen iiber die Gro-
Benverteilung der Partikel und deren Konzentration innerhalb der Dispersion getroffen
werden. Es ist allerdings bereits moglich, eine Standardabweichungskurve in einer Di-
spersion mit bekannten Partikelgroen- und Konzentrationsparametern aufzunehmen

und diese als VergleichsgrofBe fiir fortlaufende Messungen mit dem Reflexionsverfahren
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zu nutzen. Andert sich die mittlere Partikelgrofe oder die Partikelkonzentration inner-
halb der Dispersion, kann diese Anderung durch die Abweichung von der vorab aufge-
zeichneten Vergleichsgrofle detektiert werden. Da es sich um ein statistisches Messver-
fahren handelt, sind vereinzelte Agglomerate in der Dispersion allerdings nicht detek-
tierbar. Die Agglomerate wiirden die maximale Standardabweichung erst anheben, wenn
sie mit einer gewissen Hiufigkeit auftreten und somit die mittlere Partikelgrofe inner-

halb der Dispersion bemerkbar beeinflussen.

In der Arbeit von Dr.-Ing. Robert Weser [4] wurde bereits ein Algorithmus vorgestellt,
mit dem unter Zuhilfenahme des mathematischen Modells eine Abschitzung der Parti-
kelgroBenverteilung sowie der Konzentration der Partikel innerhalb der Dispersion
moglich sein soll. Allerdings setzt dieses Verfahren die Kenntnis des durch die Ultra-
schallsonde erzeugten Schallfeldes im Messbereich voraus. Um dieses Problem zu um-
gehen, nutzte Dr.-Ing. Robert Weser eine Referenzmessung gegen eine Metallplatte als
idealen Reflektor zur Ermittlung des einfallenden Schalldrucks bzw. der einfallenden
Spannung u, . Diese Moglichkeit besteht im Versuchsextruder so nicht. Versuche, die
Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke als Referenzsignal zu verwenden, zeigten bisher
keine zufriedenstellenden Ergebnisse. Aulerdem wird bei dem Algorithmus fiir die Ab-
schitzung der mittleren Partikelgroe und der Partikelkonzentration von einer konstan-
ten Temperatur wihrend der Einzelmessungen ausgegangen, was bei einer Anwendung

des Verfahrens im Extruder nicht vorausgesetzt werden kann.

5.2. Ansitze zur Optimierung der Ultraschallsonde

Die Ergebnisse der Versuche haben gezeigt, dass die aktuell vorliegende 2-MHz-Inoson-
Sonde noch zu viele stationdre Reflexionsanteile innerhalb des Messfensters aufweist.
Diese stationdren Signalanteile sind fiir diese Messanwendung kritisch und erhohen die

Empfindlichkeit des Messverfahrens gegeniiber Temperaturschwankungen.

Ein Grund fiir die ausgeprégten stationdren Signalanteile ist die mangelnde Bedampfung
der in der Sonde verbauten Piezoelemente. Der Versuch im Abschnitt 4.6. zeigte, dass
die Piezoelemente bei nach der Anregung bis zu 10 pus nachschwingen. Als Resultat ist
die stationdre Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke sehr unscharf und erzeugt in der
ersten Hélfte des ca. 20 us umfassenden Messbereichs stationédre Signalanteile mit lang-
sam abklingenden Amplituden. Um das zu vermeiden miissen die Piezoelemente stirker

beddmpft werden. Ein positiver Nebeneffekt einer starkeren Bedampfung ist auch eine
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Erhohung der Wandler-Bandbreite, die mit ca. 0,6 MHz aktuell ebenfalls noch zu klein
ist. Eine stirkere Dadmpfung der Piezoelemente hat allerdings auch eine Abschwichung
der Empfindlichkeit gegeniiber kleinen Schalldruckschwankungen zur Folge. Die
Riickstreuamplituden der Partikel innerhalb der Dispersion fallen gegeniiber der statio-
niren Reflexion am Ende der Vorlaufstrecke sehr klein aus. Daher muss darauf geachtet
werden, dass die Riickstreuamplituden der Partikel trotz der stirkeren Beddmpfung der

Piezoelemente noch messbar sind.

Ein weiterer Ansatzpunkt fiir die Optimierung der Ultraschallsonde ist die Geometrie
der Vorlaufstrecke. Aufgrund der Vorgabe, dass die Ultraschallsonde in den standardmai-
Bigen 1/2-20-UNF-Gewindeanschluss passen sollte, ist der Durchmesser der Vorlauf-

strecke mit 8 mm relativ klein.

Untersuchungen an Vorlaufstrecken mit einfacher Zylindergeometrie aus Polystyrol ha-
ben gezeigt, dass Nebenechos durch an den Zylinderwinden abgespaltene Transversal-

wellen nach dem in Abbildung 75 dargestellten Schema entstehen.
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Abbildung 75: Schema der Entstehung von Nebenechos
durch an den Begrenzungen von zylinderformigen
Vorlaufstrecken abgespaltener Transversalwellen [1]

Durch die langsamere Schallgeschwindigkeit der Transversalwellen und die ldngere
Laufzeit tauchen diese Nebenechos im Abstand b-d hinter der durch die Longitudi-
nalwellen hervorgerufenen Reflexion auf und wiederholen sich im gleichen Abstand.

Die Amplituden der Nebenechos nehmen dabei ab, je weiter sie vom 1. Nebenecho
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entfernt sind und sind umso gréBer, je schmaler der Durchmesser der zylinderférmigen

Vorlaufstrecke ist.

Laut J. und H. Krautkrdmer [12] kann der Abstand der Nebenechos b-d nidherungs-
weise aus den Schallgeschwindigkeiten (longitudinal ¢, und transversal c¢, ) inner-

halb der Vorlaufstrecke sowie deren Durchmesser d berechnet werden

2 12
d4(£L) —1 0,008m\/ 232Tms )y
db Ve (1120m-s™")

cr cL 2327m-s"!

Aty =~ ~6us . (5.1

Nach dieser Berechnung sollten die unerwiinschten Nebenechos bei der Vorlaufstrecke
mit 8 mm Durchmesser alle 6 pus und bei der Vorlaufstrecke mit 25 mm alle 20 ps auf-

tauchen.

Die Abbildung 76 zeigt die empfangenen Rohdaten bei Verwendung einer einfachen zy-
lindrischen Vorlaufstrecke (siehe Abbildung 47) mit 8 mm (oben) und 25 mm Durch-
messer (unten). Die X-Achsen der Graphen sind geméll der erwarteten Laufzeiten der

Nebenechos skaliert.

Rohdaten bei Verwendung der der zylindrischen Vorlaufstrecke mit 8 mm Durchmesser
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Rohdaten bei Verwendung der zylindrischen Vorlaufstrecke mit 25 mm Durchmesser
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Abbildung 76: Unbearbeitete Empfangssignale aus einer Messung in einer
Dispersion aus destilliertem Wasser und einem Masseanteil von 5 Prozent
sphdrischer Glaspartikel der Probe 2227, gemessen mit der

5-MHz- Olympus- Sonde und einer 50 mm langen Vorlaufstrecke einfacher
Zylindergeometrie aus Polystyrol mit einem Durchmesser d=8 mm (oben) und
d=25 mm (unten).

Die Reflexion der Longitudunalwelle ist jeweils mit ,,R*, die Nebenechos mit ,,n.N* und
die erste Mehrfachreflexion der Longitidunalwelle mit ,,1.M* gekennzeichnet. Man er-

kennt, dass die tatsichlichen Laufzeiten der Nebenechos annihernd mit den berechneten
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Werten iibereinstimmen. Auflerdem sieht man, dass eine Erhohung des Vorlaufstrecken-

durchmessers die Amplituden der unerwiinschten Nebenechos deutlich reduziert.

Eine Anderung des Vorlaufstreckendurchmessers wiirde allerdings die Nutzung des
1/2-20-UNF-Standard-Gewindeanschlusses verhindern. Ein anderer Ansatz, bei dem
der Standardanschluss weiterhin genutzt werden kann ist es, den aktuellen Vorlaufstre-
ckendurchmesser von 8 mm beizubehalten, dafiir aber die Parallelitit der Vorlaufstre-
ckenseiten am Anfang der Vorlaufstrecke aufzuheben. Auf diese Weise werden die
Schallwellen an den sich gegeniiberliegenden seitlichen Begrenzungen der Vorlaufstre-
cke nicht mehr im gleichen Winkel, sondern diffus reflektiert. Das verhindert das Ent-
stehen von konstruktiven Interferenzen an den Knotenpunkten der Nebenechos. Es gibt
verschiedene Moglichkeiten, die Parallelitit der Vorlaufstreckenseiten aufzuheben. Man
kann den Bereich der Vorlaufstrecke, der kurz hinter dem Piezoelement liegt, zum Bei-
spiel kegelformig ausfithren oder man fiihrt die Vorlaufstreckenbegrenzung ,,zickzack-
formig* aus. Welche Methode hier die besten Ergebnisse liefert, miisste zunichst in ei-
ner entsprechenden Simulation untersucht werden. Das ist allerdings nicht mehr Be-

standteil dieser Arbeit.

Die Untersuchung Impulsantworten der einzelnen Piezoelemente der 2-MHz-Inoson-
Sonde lasst vermuten, dass die Piezoelemente innerhalb der Sonde in einer
Scheibe-Ring-Anordnung verbaut wurden. Die starken Storeinfliisse gleich am Anfang
der Laufzeit deuten auf eine unzureichende akustische Entkopplung der beiden Piezo-
elemente hin. Hier besteht ggf. auch noch Verbesserungspotenzial, indem man zwei

akustisch gut getrennte Halbkreiselemente einsetzt.

5.3. Zusammenfassung und Ausblick

Diese Arbeit beschiftigt sich mit der praktischen Umsetzung eines neuen Verfahrens zur
Charakterisierung von hochkonzentrierten Dispersionen. Dafiir werden mithilfe einer
Ultraschallsonde in Reflexionsanordnung Schallwellen in die Dispersion eingekoppelt
und die durch die Partikel erzeugten Riickstreusignale nach einem statistischen Verfah-
ren verarbeitet. Als Resultat erhilt man die Parameter maximale Standardabweichung

0,. und zeitlicher Abfall B, mit denen sich die Dispersion charakterisieren ldsst. Da-

max

bei reagiert o, hauptsichlich auf Anderungen der Partikeldurchmesser und S auf

Anderungen der Partikelkonzentration.
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Das Messverfahren soll in Extrudern eingesetzt werden und somit eine liickenlose Uber-
wachung der Dispergiergiite direkt im Compoundierungsprozess ermoglichen. Um die
Eignung dieses Messverfahrens unter den rauen Prozessbedingungen (hohe Driicke und
Temperaturen) beim Compoundieren zu priifen, wurde ein Versuchsextruder mit einer
im Vorfeld dieser Arbeit entwickelten 2-MHz-Inoson-Sonde mit temperaturbestiandiger

Vorlaufstrecke aus Polyimid sowie Druck- und Temperatursensoren genutzt.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden die im Extruder eingebrachten Sonden zunichst an
das Messsystem angeschlossen. Aulerdem wurde eine Messsoftware geschrieben, die
das statistische Messverfahren umsetzt. AnschlieBend wurden Experimente durchge-
fiihrt, um die Auswirkung von Messparametern wie z. B. Anzahl der Einzelmessungen,
Art des Anregungssignals oder den Einfluss von Temperaturschwankungen auf die Mes-

sergebnisse zu untersuchen.

Die Experimente haben gezeigt, dass das Messverfahren grundsétzlich funktioniert so-
lange das Verhiltnis der Partikeldurchmesser zur Frequenz des Schallsignals zu einer
ausreichend groB3en dimensionslosen Wellenzahl ka fiihrt. Fiir eine hinreichend genaue
Messung miissen mindestens 500 Reflexionssignale ausgewertet werden, was bei dem
verwendeten Messsystem zu einer maximalen Messwiederholrate von 200 ms fiihrt. Das
Hauptproblem bei der Umsetzung des Verfahrens war, dass sich Temperaturschwankun-
gen wihrend der Messungen von iiber 0,5 °C zu stark auf die Messergebnisse auswir-
ken. Das fiihrt vor allem bei industriell eingesetzten Extrudern zu Problemen, die teils

groBere Temperaturschwankungen aufweisen.

Die Hauptursache fiir die starke Empfindlichkeit der Messungen gegeniiber den Tempe-
raturschwankungen ist die nicht optimale Konstruktion der 2-MHz-Inoson-Sonde.
Durch die zu geringe Dampfung der Piezoelemente der Sonde sowie den geringen Quer-
schnitt der Vorlaufstrecke erzeugt die Sonde starke stationdre Signalanteile im Mess-
fenster, die die Sensibilitdt der Messungen gegeniiber Temperaturschwankungen erho-
hen. Die Sonde muss daher dahingehend optimiert werden, dass moglichst wenig statio-
ndre Signalanteile im Messbereich auftreten. Auerdem wére eine groflere spektrale

Bandbreite der Ultraschallsonde wiinschenswert.

Die Entwicklung einer besser an das Messverfahren angepassten Ultraschallsonde sowie
die Referenzierung der Empfangssignale auf das Frequenzspektrum der Sonde wird die

Aufgabe zukiinftiger Arbeiten sein.
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A Anhang

A.1. Materialparameter der verwendeten Stoffe

Material Temperatur | Dichte | Schallgeschwindi | Schallgeschwindigkeit,
[°C] p gkeit, transversal ¢,
[kg-m°]| longitudinal [m-s']
CL
[m-s™']
Wasser 25 997,048! 1497 -
Kron-Glaspartikel - 2500' 5100 2840'
Polypropylen (geschmolzen)| 28427 910’ 769,2* -
Polyimid - 1420° 2170°
Stahl - 7800 5940 3220
Polystyrol (Polystyren) 25 1060" 2327? 1120!
Luft (trocken) 25 1,1839" 346" -

Tabelle 6: Materialparameter

Quellen fiir die Materialparameter:

'[13 (CRC Handbook of Chemistry and Physics Seite 989, 2396 f und 2449)]

*[eigene Messung]

*[GoodFellow-Katalog, www.goodfellow.com/G/Polyimid.html, Stand 01.04.2016]
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A.2. Streumodel nach Faran

Ein allgemein anerkanntes Modell zur Berechnung der Koeffizienten der gestreuten
Welle A, (siehe Gleichung 2.22) wurde von James J. Faran entwickelt [14]. Anders
als das ECAH-Modell oder die gekoppelte Phasen Theorien beinhaltet Faran's Model
keine Beschrinkungen der Partikelgroen. Es kann sowohl fiir fliissige als auch fiir feste
Medien angewendet werden, da Longitudinalwellen p, und Transversalwellen p,

innerhalb der Partikel beachtet werden. In dem Modell wird das resultierende Schallfeld
in geniigend groBen Abstand vom Partikel r —c und unter der Annahme einer eben

einfallenden Welle betrachtet (siehe Gleichung 2.24).

Die Koeffizienten A, folgen aus den Randbedingungen an der Grenzfliache zwischen

Partikel und Kontinuum. Sie sind von Faran wie folgt gewihlt worden [4, 14]:

* Es herrscht ein Gleichgewicht zwischen dem Normaldruck im Fluid und der

Normalspannung im Partikel.

* Es gibt ein Gleichgewicht der radialen Bewegungskomponente zwischen dem

Partikel und dem Kontinuum.
* Die Scherspannung im Fluid ist gleich Null.

Anders als das ECAH-Modell geht Faran also von einem reibungsfreien Kontinuum
aus. AuBlerdem verzichtet er auf die Betrachtung des Warmeiibergangs zwischen Parti-
kel und Kontinuum. Das beschrinkt die Anwendbarkeit von Farans Model auf Fille, in
denen diese Wechselwirkungsmechanismen gegeniiber anderen Effekten zu vernachlis-
sigen sind. Das ist im Kurzwellenregime (ka>1) bzw. auch noch im Ubergangsbe-

reich ka~1 der Fall.
Faran leitet die Koeffizienten der gestreuten Wellen in der Form

— '.t
i-tany 5.1)

n

"~ 1+itany,

ab [4, 14]. Dabei ist y, die komplexe Phasenverschiebung der n-ten gestreuten Welle.

Sie wird iiber

tanan(ka)—&tanfn(kw’kn)
tany ,=tand, (ka)- Pa (5.2)
tanﬁn(ka)—&tan Culkpy k)

Pa
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mit
Julka)
B | 5.3
tan J,(ka) n, (ka) -
ka-j',(k
tan . (ka)=— 41 nlka) (5.4)
Julka)
kan' (ka)
tan B, (ka)=— ’ -
" n, (ka)
tana,(k,,) ntn |
1 k (kz)”
(k )2 +tana( m) n2+n_1_<k;) +tana,,(km)
tanCﬂ(kLu’kTu): ;u (k )2 (56)
2 Ta
n +n_T+2tanan(km)_ (n*+n)(1+tana, (k,,))
2
l+tana,(k,,) 2 _1_M+tanan(km)

berechnet [4, 14].

Die Wellenzahlen k,, und k; entsprechen denen der longitudinalen und transversa-

len Schallwelle im Inneren des Partikels und werden iiber die jeweiligen Schallge-

schwindigkeiten bestimmt [4, 14].

k _nf 7
= (5.7)
k=L .
= 6

Farans Ansatz lasst sich vor allem zur Beschreibung der Schallausbreitung in Dispersio-
nen mit sphirischen Partikeln deren GroBe im Bereich der Wellenlinge liegt (ka~1) |
gut anwenden [4]. AuBerdem muss die Partikelkonzentration ausreichend gering sein,
da davon ausgegangen wird, dass sich die durch die Partikelreflexionen erzeugten

Schallfelder nicht gegenseitig beeinflussen.
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A.3. Dokumentation des Messprogramms

A.3.1. Aufgaben des Messprogramms

Das im Rahmen dieser Arbeit erstellte Programm ,,.DISPO_DigitizerNI PXI5124_State-
Machine_v13.vi*“ dient zur Erfassung und gegebenenfalls Aufzeichnung der unverarbei-

teten Ultraschall-Empfangssignale, hier Einzelmessung genannt.

Das Programm synchronisiert und verarbeitet eine vorgegebene Anzahl von Einzelmes-
sungen und stellt die Standardabweichung zwischen den Einzelmessungen in einer ent-
sprechenden Kurve grafisch dar. Aulerdem linearisiert sie einen vorgegebenen Teilbe-
reich dieser Standardabweichungskurve und gibt die maximale Standardabweichung

o und die Steigung der Linearisierungsgeraden S aus. Die Rohdaten fiir die Signal-

max

verarbeitung konnen entweder aus der direkten Messung stammen oder von Textdateien
eingelesen werden, in denen die Rohdaten vorab mit Hilfe der Software gespeichert

wurden.

Das Signalverarbeitungsprogramm kann grob in die folgenden logischen Aufgaben un-

terteilt werden:
* Erfassung und ggf. Speicherung der unbearbeiteten Sensordaten,
* Filterung und Synchronisation der Einzelmessungen,

» Statistische Auswertung der Einzelmessungen inklusive Linearisierung eines

vorgegebenen Teilbereiches der Standardabweichungskurve und
* Darstellung der Verarbeitungsergebnisse.

Die Aufbereitung der gemessenen Rohdaten fiir die statistische Auswertung stellt dabei
eine besondere Herausforderung dar. Der statistische Ansatz ist zwar praktisch fiir die
Analyse der Dispersion, stellt aber hohe Anforderungen an die Synchronisation der ge-
messenen Einzelsignale. Im statistischen Ansatz wird davon ausgegangen, dass die sta-
tionidren Reflexionen, zum Beispiel am Ubergang vom Ende der Vorlaufstrecke in den
Schmelzekanal, auch wirklich statisch sind und damit trotz groBler Signalamplituden
keine Standardabweichung zwischen den Einzelmessungen erzeugen. Die praktischen
Versuche haben jedoch gezeigt, dass ein Anregungssignal nicht hundertprozentig iden-
tisch mehrfach erzeugt werden kann. Das leichte ,,Jittern* der Anregungssignale erzeugt

eine leichte Phasenverschiebung zwischen den Empfangssignalen, die die
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Standardabweichung der Signale, gerade an den Stellen der durch die stationédren Refle-
xionen erzeugten groBen Signalamplituden, stark beeinflusst. Aulerdem erzeugen Tem-
peraturschwankungen in der Polymerschmelze nicht konstante Phasenverschiebungen
zwischen den Einzelsignalen. Da schon kleinste Phasenverschiebungen zwischen den
Einzelsignalen das Ergebnis stark verfidlschen konnen, ist die Synchronisation der Ein-

zelmessungen eine der Hauptaufgaben des Verarbeitungsprogramms.

A.3.2. Allgemeine Programmarchitektur

Als Programmstruktur wurde der Ansatz der ,,State-Machine* gewihlt um eine gute Er-
weiterbarkeit und Ubersichtlichkeit des Programms zu gewihrleisten. Der allgemeine

Aufbau einer State-Machine in LabView ist in der Abbildung 77 dargestellt.

=

Abbildung 77: Aufbau einer ,,State-Machine *

Eine State-Machine ist ein Zustandsautomat und besteht aus einer While-Schleife (Ab-
bildung 77: a) mit eingebetteter Case-Struktur (Abbildung 77: b). Die Zustinde der Ca-
se-Struktur, werden wiederum von der ENUM-Variable ,,Schritt ENUM® bestimmt (Ab-
bildung 77: c¢), in der der aktuelle Programmstatus hinterlegt ist. Die Anweisungen in-
nerhalb eines bestimmten Zustandes der State-Machine werden nachfolgend Programm-
schritt genannt. Ist ein Programmschritt vollstdndig durchlaufen, erfolgt ggf. eine bedin-
gungsgesteuerte Anderung der ,,Schritt ENUM* Variable (Abbildung 77: d). Beim
niachsten Aufruf der While-Schleife wird dann der in der ENUM-Variablen hinterlegte
Programmschritt aufgerufen und bearbeitet. Die While-Schleife wird so lange immer

wieder durchlaufen, bis eine Endbedingung die Schleife beendet. Im Normalfall wird
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fiir diese Endbedingung abgefragt, ob in der ENUM-Variablen ein spezifischer Pro-
grammschritt fiir den nédchsten Aufruf hinterlegt ist (Abbildung 77: ). Durch die Ca-
se-Struktur kann das Programm leicht zwischen einzelnen Programmschritten hin- und

herspringen und es konnen auch einfach neue Programmschritte hinzugefiigt werden.

A.3.3. Erliduterung der Benutzeroberfliche und Bedienung

Die Benutzeroberfliche der Messsoftware ist so angeordnet, dass sich die Bedienele-
mente des Programms auf der linken Seite befinden. Sie sind in Gruppen entsprechend
threr Funktion eingeteilt und mit einem Rahmen visuell voneinander getrennt. Direkt

rechts daneben befinden sich die Grafen, die die Messergebnisse darstellen.

In Abbildung 78 ist die komplette Bedienoberfliche des Messprogramms dargestellt.
Aufgrund der GroBle der Bedienoberfliche kann immer nur ein Teil von ihr gleichzeitig
auf einem Bildschirm dargestellt werden. Dabei variiert der darstellbare Ausschnitt mit
der GroBe des verwendeten Bildschirms. Die restlichen Bedienelemente sind durch ho-
rizontales und vertikales Scrollen der Bedienoberfliche zuginglich. Die Groe des mit
dem NI-Terminal darstellbaren Bildausschnitts ist in der Abbildung mit einem roten
Rahmen angedeutet. Die Bedienelemente und Grafen wurden im Bild nachtrédglich mit

Zahlen markiert, um in der nachfolgenden Tabelle 7 ihre Funktion anzugeben.

Abbildung 78: Benutzeroberfliche des LabView-Messprogramms
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Elementnummer Funktion

1 Parametereinstellungen der Digitizer-Karte zustidndig fiir den Empfang der

Ultraschallsignale
2 Parameter- und Triggereinstellungen der MultilO-Karte zusténdig fiir den Empfang der

Druck- und Temperaturdaten
3 Reset der Messsoftware und Umschaltung der Datenquelle fiir die Auswertung (Datei(en)
oder Hardware)

4 Starten der Verarbeitung und Stoppen des Programms sowie Anzeige des aktuellen

Programmschrittes
5 Einstellung der Anzahl der Einzelmessungen,

iiber die die Standardabweichung gebildet wird
Einstellung der Wartezeit zwischen den Einzelmessungen
6 Zwischenspeichern der aktuellen Einzelmessung fiir die Differenzbildbildung
7 Speicherung der Rohdaten in einer Textdatei
8 Laden von Rohdaten von einer oder mehreren Textdateien
9 Dialogbox fiir Ergéinzungen in der auf Wunsch automatisch erstellten Datei zur
Experimentbeschreibung, in der die eingestellten Hardwareparameter hinterlegt werden
10 Zuschalten und Einstellen des Bandpasses
11 Zuschalten und Einstellen der Kreuzkorrelation vom Anregungs- und Empfangssignal
12 Zuschalten und Einstellen der Synchronisationsfunktion
13 Umschalten der Anzeigemodi des Grafen fiir die Standardabweichungskurven
14 Zuschalten und Einstellen der Kurvenglattungsfunktion fiir die Standardabweichungskurve
15 Angabe des in der Standardabweichungskurve zu linearisierenden Bereichs
16 Zihler fiir die Anzahl der Einzelmessungen und Fortschrittsanzeige
17 Darstellung des Frequenzspektrums des empfangenen Ultraschallsignals
18 Darstellung des verarbeiteten Ultraschallempfangssignals (Einzelmessung)
19 Darstellung der Standardabweichungskurve sowie des linearisierten Bereichs
20 Ausgabe der Amplitude und Dampfung auf Grundlage der Linearisierungskurve
21 Fortlaufende Trenddarstellung von Druck- und Temperatur
22 Darstellung des Sendesignals
23 Darstellung des Effekts der Synchronisationsfunktion
24 Darstellung der
mittelwertbereinigten Partikelreflexionen
25 Darstellung des Mittelwerts der fiir eine Messgruppe verarbeiteten Einzelmessungen
26 Darstellung der Druckmittelwerte der fiir eine Messgruppe verarbeiteten Einzelmessungen
27 Darstellung der Temperaturmittelwerte der fiir eine Messgruppe verarbeiteten
Einzelmessungen
28 Darstellung des Frequenzspektrums des Anregungssignals
29 Differenzbilddarstellung zwischen einem zuvor gespeichertem und dem aktuell
gemessenen Ultraschallsignal

30 Kontrollbox, in der fiir Datenverarbeitung genutzte Datenarrays angezeigt werden
31 Darstellung der gemessenen Spannungswerte der Druck- und Temperatursensoren

Tabelle 7: Bedienelemente der Messsoftware

Wie bereits erwidhnt, funktioniert die State-Machine, indem sie zwischen verschiedenen

Programmschritten hin- und herspringt. Die grundlegenden Bedienungs- und Verarbei-

tungsschritte des Programms sind im Programmablaufplan in Abbildung 79dargestellt.
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Datenbereiche fiir eine
Einzelmessung

Nein + Datenquelle=Datei(en)

Datein(en)

Aufruf des
Programmschrittes
"Messdatenverarbeitung
Einzelmessung (IL)":
Verarbeitung der
Rohdaten einer
Einzelmessung

Zahler fiir die Anzahl der
Einzelmessungen um 1
erhéhen

Ausgabe des
verarbeiteten
Empfangssignals
im Zeit- und
Frequenzbereich

Einzelmessungszahler
>= eingestellter Anzahl der
Einzelmessungen?
+ Datenquelle?

Aufruf des
Programmschrittes
"Standardabweichung
berechnen (OL)":
statistische Verarbeitung
der Einzelmessungen

Zahler fiir die Anzahl der
Einzelmessungen
zuriicksetzen

Ausgabe der
Standard-
abweichungs- und
Linearisierungs-
kurve

Anzahl der Einzel-
messungen wird
libernommen

Hier erfolgt die Verarbeitung
der Messdaten durch
Filterung, Kreuzkorrelation
des Empfangs- mit dem
Sendesignal,
Synchronisation der
Einzelmessungen,

die Umrechnung der
Spannungswerte der Druck-
und Temperatursensoren in
bar bzw. °C

sowie ggf. die Speicherung
der gemessenen Rohdaten
als Spaltenvektoren in einer
Textdatei.

Wenn der Button "Quelle
oder Signal wechseln"
betatigt wird, wird das
Programm reinitialisiert. Das
ist unabhangig davon, in
welchen Schritt sich das
Programm gerade befindet.

Betatigen des "Start"
Buttons

Initialisierung der

Aufruf des Hardwaretasks fiir den
Programmschrittes Ultraschallsensor sowie fiir
"Hardware initialisieren” den Druck- und
] Temperatursensor
Aufruf des Ubernahme der vorab

eingestellten
Hardwareparameter in die

Programmschrittes
"Hardware konfigurieren”

Aufruf des
Programmschrittes
"Daten von Hardware
lesen (IL)":
auslesen der im
Hardwarepuffer
befindlichen Sensordaten

Nein + Datenquelle=Hardware

Bildung der logarithmischen
Standardabweichung tiber
die Einzelmessungen,
Glattung der
Standardabweichungskurve
und Linearisierung eines
angegebenen Teilbereiches
der Kurve

Darstellung der
Standardabweichung
zwischen den
Einzelmessungen sowie der
linearen Approximation in
logarithmischer Form

"Halt"- Aufruf des
Button aktiv? Programmschrittes

nein

"Angehalten”

Keine weitere Verarbeitung,
lediglich zyklischer Check
des "Halt"-Button-Status

Datenquelle?
Cl/ Hardware

Aufruf des
Programmschrittes
"Ende": Terminierung
aller offenen
Hardwaretasks

Ende

‘Wenn der "Stop"-Button
betatigt ist, wird das
Programm am Ende des
aktuellen Programmschritts
beendet. Das geschieht
unabhéngig davon, in
welchen Schritt sich das
Programm gerade befindet.
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A.3.2. Erlduterung der einzelnen Programmschritte des Messprogramms

Nachfolgend werden die Funktionen innerhalb der einzelnen Programmschritte ndher
erldutert. Dabei werden die Begriffe ,,Einzelmessung®, ,,Messgruppe‘ und ,,Messreihe*

verwendet, die hier fiir die nachfolgenden Erldauterungen niher definiert werden.

Mit ,,Einzelmessung* sind hier alle Datenvektoren gemeint, die zu einer einzelnen Mes-
sung gehoren. Dazu gehort immer ein Datenvektor fiir das Empfangssignal der Ultra-
schallsonde. Wenn bei der Messung auch das Anregungssignal aufgezeichnet wurde, ge-
hort auch dieser Datenvektor zu der Einzelmessung. Das Gleiche gilt fiir die Datenvek-
toren des Druck- und des Temperatursensors. Die Gro3e der jeweiligen Datenvektoren

richtet sich nach der eingestellten Anzahl der Abtastpunkte.

Eine ,,Messgruppe® umfasst alle Einzelmessungen, iiber die spiter die Standardabwei-
chung gebildet wird. Die GroBle der Messgruppe ist iiber den Parameter ,,Anzahl der

Einzelmessungen® einstellbar.

Mit ,,Messreihe® sind alle Datenvektoren gemeint, die im Zusammenhang mit einem
Versuch gemeinsam in den Textdateien Dateiname.txt, Dateiname_reference.txt und Da-
teiname_MultilO.txt abgespeichert werden. Nihere Informationen dazu befinden sich

im Abschnitt A.3.2.5..

A.3.2.1. Programmschritt ,,Datenquellen auswaehlen‘

Im Programmschritt ,,Datenquellen auswaehlen®, der in Abbildung 80 dargestellt ist, er-
folgt die Umschaltung zwischen den Datenquellen ,,Datei(en) und ,,Hardware®. In die-
sen Programmschritt kann man wechseln, indem man den Button ,,Quelle oder Signal
wechseln® (Abbildung 78: 3) betitigt. Dabei wird ein Event (Abbildung 80: e) ausge-
16st, was den Wechsel in den Programmschritt ,,Datenquellen auswaehlen* aus jedem
beliebigen Programmschritt (auch aus der im Abschnitt A.3.2.5. dargestellten State-
Machine zum Einlesen der Quelldateien) moglich macht. Bei Abbildung 78: 3 wird aus-
gesucht, ob die zu verarbeitenden Rohdaten von einer Datei oder einer aktuellen Mes-
sung stammen. Entsprechend wird bei Abbildung 80:d der Wert der
,Schritt-ENUM-Variable® so veriandert, dass beim nidchsten Aufruf der While-Schleife
der State-Machine entweder der Programmschritt ,Datein(en) initialisieren® oder
,Hardware initialisieren* aufgerufen wird. Dazu werden bei Abbildung 80: ¢ aulerdem

noch die Bedienelemente fiir die Hardwareeinstellungen (Abbildung 78: 1 und 2) sowie
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die Dialogbox zum Einlesen der Dateien (Abbildung 78: 8) passend zur aktiven Daten-

quelleneinstellung aktiviert bzw. deaktiviert.
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Abbildung 80: Darstellung des Programmschritts "Datenquellen auswaehlen"

AuBlerdem dient der Programmschritt zur Reinitialisierung des Programms, da alle we-
sentlichen Register zuriickgesetzt (Abbildung 80: a) und eventuell offene Hardwa-
re-Tasks geschlossen (Abbildung 80: b) werden. Die einzigen Datenregister, die nicht
zuriickgesetzt werden, sind die der vorab gespeicherten Referenzbilder der Standardab-

weichungskurve.
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A.3.2.2. Programmschritt ,,Hardware initialisieren*

Das Auslesen von Sensoren funktioniert in LabView iiber so genannte Hardware-Tasks.
In dem in Abbildung 81 dargestellten Programmschritt ,,Hardware initialisieren‘ werden
daher zunichst einmal die entsprechenden Hardware-Tasks fiir den Ultraschallsensor
(Abbildung 81: a) sowie die der Druck- und Temperatursensoren (Abbildung 81: b) an-
gelegt. Die Hardwareeinstellungen (wie Abtastrate, Triggerlevel usw.) lassen sich in ei-
ner laufenden Messung nicht mehr dndern. Deswegen werden die entsprechenden
Bedienelemente in Abbildung 78: 1 und 2 wieder gesperrt (Abbildung 81: c). Bei Abbil-

dung 81: d wird in den néchsten Programmschritt ,,Hardware konfigurieren* weiter ge-

schaltet.

Abbildung 81: Darstellung des Programmschritts "Hardware initialisieren"
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A.3.2.3. Programmschritt ,,Hardware konfigurieren*

Der in Abbildung 82 dargestellte Programmschritt ,,Hardware konfigurieren dient der
Ubergabe der Hardwareeinstellungen an die fiir den Ultraschallsensor (Abbildung 82: b)
und den Druck- und Temperatursensoren (Abbildung 82:c) zugeordneten Hardwa-
re-Tasks. AuBerdem werden bei Abbildung 82: a die aktuellen Hardwareeinstellungen
fir die automatisierte Experimentbeschreibung zwischengespeichert. Bei Abbil-
dung 82: d wird in den nédchsten Programmschritt ,,Daten von Hardware lesen (IL)* ge-

wechselt, bei dem dann die eigentliche Messung beginnt.
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Abbildung 82: Darstellung des Programmschritts "Hardware konfigurieren”
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A.3.2.4. Programmschritt ,,Daten von Hardware lesen (IL)*

Im in Abbildung 83 dargestellten Programmschritt "Daten von Hardware lesen (IL)"
werden die sich im Lesepuffer befindlichen Daten der Ultraschallsonde (Abbil-
dung 83: a) und der Druck- und Temperatursonden (Abbildung 83: b) eingelesen und in

entsprechenden Registern gespeichert.
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Abbildung 83: Darstellung des Programmschritts "Daten von Hardware lesen (IL)"

Bei Abbildung 83: ¢ wird das Datenarray zuriickgesetzt, in dem Standardabweichungs-
kurven zwischengespeichert werden, sofern bereits mehr als zehn Standardabwei-
chungskurven im Array gespeichert wurden. Bei Abbildung 83: d wird in den nédchsten

Programmschritt ,,Messdatenverarbeitung Einzelmessung (IL)* gewechselt.
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A.3.2.5. Programmschritt ,,Datei(en) initialisieren*
Wenn im Programmschritt ,,Datenquellen auswaehlen® die Datenquelle ,,Datei(en)* ein-
gestellt war, wird als alternativer Programmpfad der in Abbildung 84 dargestellte Pro-

grammeschritt ,,Datei(en) initialisieren aufgerufen.
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Abbildung 84: Darstellung des Programmschritts "Datei(en) initialisieren”

Damit wird die Dialogbox (Abbildung 78: 8) zum Einlesen von einer oder mehreren
Messreihen freigeschaltet. Das Einlesen der Dateien erfolgt iiber eine separate kleine
State-Machine (Abbildung 84: a). Diese ist darauf ausgelegt, Messdaten einzulesen, die
vorab mit dem Programm aufgezeichnet wurden. Dabei konnen eine oder mehrere
Messreihen eingelesen werden, wobei zu jeder Messreihe jeweils bis zu drei Textdateien
gehoren, die sich im gleichen Dateiordner befinden miissen. Zu einer Messreihe gehort
in jedem Fall eine Textdatei fiir die Messdaten des mit der Ultraschallsonde aufgezeich-
neten Empfangssignals. Dazu kann gegebenenfalls noch eine Datei fiir das aufgezeich-
nete Anregungssignal (deren Dateiname mit ..._reference.txt endet), sowie eine Textda-

tei fiir die Messdaten der Druck- und Temperatursensoren (deren Dateiname mit
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..._MultilO.txt endet), eingelesen werden. Die Messdaten der Einzelmessungen werden
in den Dateien jeweils als Spaltenvektoren hinterlegt. Das erleichtert die Weiterverarbei-
tung der Daten mit Matlab. Der erste Vektor einer Datei ist immer der Zeitvektor. Kon-

kret sieht das fiir die Haupt- und Referenzdatei wie folgt aus:

t(1-4t)  w,(1-4t)  uy(1-4t) uy(1-At)
u=[u, ml=u, (m-At)= t(2:4t)  u,(2:4t)  u,(2-4t) | uy(2-At) ’
(M A1) w,(M-At) w,(M-A1) -~ uy(M-Ar)

wobei N die Anzahl der Einzelmessungen und M die Anzahl der Abtastpunkte einer Ein-

zelmessung darstellen.

In der ,,MultilO-Datei* werden pro Einzelmessung jeweils die Vektoren der Druckmes-

sung up, , und Temperaturmessung uf, , als Spaltenvektor in der Form:

n

t(1-4t)  up(1-4t)  ut\(1-4t)  upy(1-4t)  uty(1-4t) - upy(1-dt)  uty(1-4t)
up, ,.ut, = t(Z:At) up1(2~At) utl(g-At) upz(g-At) utz(g-At) upN(g-At) utN(g-At)
t(M-At) up,(M-At) ut,(M-At) up,(M-At) ut,(M-41) up (M -At) uty(M-At)

gespeichert. Der erste Vektor ist dabei wieder der Zeitvektor. Die Spaltenvektoren sind

jeweils durch einen Tabulator getrennt.

Die Rohdaten von gegebenenfalls mehreren Messreihen werden dabei in einem grof3en,
dreidimensionalen Datenregister gespeichert. Es existiert jeweils ein groBBes Datenregis-
ter fiir die Ultraschalldaten mit Empfangs- und Referenzsignal sowie ein Datenregister
fiir die Druck- und Temperaturdaten. Wurden alle eingelesenen Daten erfolgreich ge-
speichert, erscheint eine entsprechende Mitteilung im Dialogfenster (Abbildung 78: 8).
Um den ganzen Vorgang abzuschlieBen, wird der Schalter ,,Fertig* betitigt und das Pro-
gramm wechselt bei Abbildung 84: b in den nichsten Programmabschnitt ,,Schleifen-

laeufe berechnen®.



137 Anhang

A.3.2.6. Programmschnitt ,,Schleifenlaeufe berechnen (OL)*
Der in der Abbildung 85 dargestellte Programmschritt ,,Schleifenlacufe berechnen

(OL)* ist fiir die Verwaltung der zuvor aus den Dateien eingelesenen Daten verantwort-

lich.

Abbildung 85: Darstellung des Programmschritts "Schleifenlaeufe berechnen (OL)"

Bei Abbildung 85: a wird fiir jede eingelesene Messreihe die Anzahl der aus den Datei-
en eingelesenen Einzelmessungen mit der im Programm eingestellten Anzahl der Ein-
zelmessungen fiir eine Standardabweichungskurve verglichen. Daraus wird errechnet,
wie viele verschiedene Standardabweichungskurven mit den eingelesenen Daten be-
rechnet werden konnen. Wenn zum Beispiel zwei Messreihen, die erste mit 200 Einzel-
messungen und die zweite mit 100 Einzelmessungen, eingelesen wurden und die aktuell
eingestellte Anzahl der Einzelmessungen fiir eine Standardabweichungskurve 50 ist, be-
rechnet das Programm, dass mit den vorhandenen Daten fiir die erste Messreihe vier
und fiir die zweite Messreihe zwei Standardabweichungskurven erstellt werden konnen.

Die entsprechenden Informationen werden an das Hilfsregister ,,Datei-Gré8en Infos*



Anhang 138

iibergeben. Wenn mehrere Messreihen eingelesen wurden, erfolgt die Bearbeitung zwi-
schen den Messreihen alternierend, das heif3t, es wird zunichst die erste Standardabwei-
chungskurve der ersten Messreihe berechnet, danach die erste Standardabweichungskur-
ve der zweiten Messreihe, anschlieend die zweite Standardabweichungskurve der ers-
ten Messreihe, dann die zweite Standardabweichungskurve der zweiten Messreihe und
so weiter. Sind die eingelesenen Daten fiir eine Messreihe erschopft, beginnt der Zyklus

fiir diese Messreihe von vorn.

Im Bereich Abbildung 85: b wird ein Wert berechnet, der zum Indexwert des entspre-
chenden Datenzugriffs der Messreihe addiert wird. Der Additionswert entspricht genau
der Anzahl an Einzelmessungen, die bereits zur Berechnung vorheriger Standardabwei-
chungskurven benutzt wurden. Wenn zum Beispiel 100 Einzelmessungen eingelesen
wurden und die aktuelle Einstellung der Anzahl der Einzelmessungen zur Erstellung ei-
ner Standardabweichungskurve 50 ist, lautet der Index fiir die Datenzugriffe auf die
Einzelmessungen fiir die erste Standardabweichungskurve O bis 49. Der Additionswert
ist im ersten Durchlauf entsprechend Null. Fiir die zweite Kurve lautet der Index 50 bis
99. Der Additionswert fiir den zweiten Durchlauf ist daher 50. Im néchsten Durchlauf
startet die Verarbeitung von vorn. Der Additionswert im dritten Durchlauf ist wieder

Null.

Bei Abbildung 85: ¢ wird ein Hilfsregister verwaltet, das fiir die korrekte Zuordnung
von bereits erstellten und zwischengespeicherten Standardabweichungskurven zur je-
weiligen Messreihe zustdndig ist. Im Bereich Abbildung 85: d werden zwischengespei-
cherte Standardabweichungskurven wieder geloscht, wenn alle Berechnungen vollstin-

dig durchlaufen wurden.

Bei Abbildung 85: e wird in den ndchsten Programmschritt ,,Daten von einer Datei lesen

(IL)* gewechselt.
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A.3.2.7. Programmschritt ,,Daten von einer Datei lesen (IL)*
Im in Abbildung 86 dargestellten Programmschritt "Daten von einer Datei lesen (IL)"
werden die fiir die aktuelle Verarbeitung bendtigten Rohdaten der Einzelmessung aus

den vorab erstellten groen dreidimensionalen Datenregistern ausgelesen.

TR AAARAT

Abbildung 86: Darstellung des Programmschritts "Daten von einer Datei lesen (IL)"

Bei Abbildung 86: a werden die Vektoren fiir das Anregungs- und Empfangssignal der
Ultraschallsonde und bei Abbildung 86: b die der Druck- und Temperatursonden ausge-
lesen. Im Bereich Abbildung 86: ¢ wird ein Dateizihler verwaltet, der dafiir zustindig
ist, dass die eingelesenen Daten der richtigen Messreihe zugeordnet werden. Bei Abbil-
dung 86: d wird in den nichsten Programmschritt ,,Messdatenverarbeitung Einzelmes-

sung (IL)“ gewechselt.
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A.3.2.8. Programmschritt ,,Messdatenverarbeitung Einzelmessung (IL)“

Im in Abbildung 87 dargestellten Programmschritt "Messdatenverarbeitung Einzelmes-
sung (IL)" erfolgt die Aufbereitung der Rohdaten einer Einzelmessung. Dafiir stehen
dem Anwender verschiedene Funktionen zur Verfiigung, die gegebenenfalls hinzu ge-

schaltet werden konnen.

e
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Abbildung 87: Darstellung des Programmschritts "Messdatenverarbeitung
Einzelmessung (IL)"

Bei Abbildung 87: b konnen die Rohdaten zunéchst mit einem Bandpass im Frequenz-
bereich gefiltert werden. Dafiir steht entweder FIR-Filter aus der LabView Bibliothek
oder die eigens programmierte Filter-Funktion ,,Frequenzfilter_V1.vi* zur Verfiigung.
Die selbst programmierte Filterfunktion hat den Vorteil, dass sie die Signalamplituden
in den Randbereichen der eingestellten Bandbreite des Bandpasses stirker unterdriickt.
AuBerdem entspricht die selbst programmierte Filterfunktion von der Funktionsweise
her der auch in Matlab verwendeten Filterfunktion und erzeugt daher mit Matlab identi-

sche Ergebnisse.
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Dann kann bei Abbildung 87: f eine Kreuzkorrelation aus dem Anregungssignal und
dem Empfangssignal der Ultraschallsonde gebildet werden. Mit Hilfe der Kreuzkorrela-
tion wird das ,Jittern* des Empfangssignals in X-Richtung unterdriickt. Im Programm

sind vier verschiedene Varianten der Kreuzkorrelation unter den Funktionen

 FFT_Kreuzkorrelation_v1.vi“,

e _FFT Kreuzkorrelation _mit_shift auf maxyY_vl.vi“,
e Kreuzkorrelation_v1.vi* und

e Kreuzkorrelation_mit_shift auf maxyY_vl.vi“

hinterlegt.

Uber die verschiedenen Funktionen kann ausgewihlt werden, ob die Kreuzkorrelation
im Frequenz- oder Zeitbereich durchgefiihrt werden soll. Die Kreuzkorrelation ver-
schiebt das resultierende Signal um genau den Wert nach links, an dem das Anregungs-
signal seinen Maximalwert hat. Deswegen besteht noch die Moglichkeit, diese Verschie-
bung riickgédngig zu machen. Das sollte allerdings nur zu Kontrollzwecken eingesetzt

werden, da so das ,,Jittern‘ auf der Zeitachse nicht mehr unterdriickt wird.

AnschlieBend kann das Signal bei Abbildung 87:g iiber die Funktion
,»dynchronisation_v13.vi“ nochmals mit dem jeweils ersten Signal einer Messgruppe
synchronisiert werden. Dafiir wihlt man bei Abbildung 78: 12 in den Empfangssignalen
einen Fensterbereich, in dem das Maximum einer stationdren Reflexion liegt. Die Funk-
tion scheidet dann diesen Signalteil aus allen Einzelsignalen heraus und interpoliert ihn
standardmiBig fiinfzigfach, um die Signalabtastung zu erhthen. Dann wird der Aus-
schnitt jedes Einzelsignals jeweils mit dem Ausschnitt des ersten Einzelsignals vergli-
chen, in dem {iiber eine Kreuzkorrelation der Zeitwert der jeweiligen Maxima ermittelt
wird. Daraus wird die Phasenverschiebung der einzelnen Signale zueinander ermittelt,
welche durch eine entsprechende Anderung des Phasenwinkels der kompletten Einzelsi-
gnale im Frequenzbereich korrigiert wird. Auf diese Weise konnen die Signale auch
zwischen zwei Abtastpunkte verschoben werden. Dabei werden die Einzelsignale so
ausgerichtet, dass die ausgeschnittenen Maxima der Einzelsignale zeitlich moglichst ex-
akt ibereinander liegen. AuBBerdem konnen die Maximalamplituden der Signale an die-

ser Stelle noch auf den Wert eins normiert werden.

Eine Betitigung der Schaltfliche (Abbildung 78: 6) sorgt dafiir, dass bei (Abbil-
dung 87: c) ein Empfangssignal zwischengespeichert wird, das zur Differenzbildung mit

allen kommenden Empfangssignalen dient. So entsteht das Differenzsignalbild
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(Abbildung 78: 29) welches die Stellen, an denen eine hohe Standardabweichung auf-
tritt, gut hervorhebt.

Im Bereich Abbildung 87: d wird das Frequenzspektrum des Empfangs- und bei (Abbil-
dung 87: h) das des Anregungssignals gebildet. Die bei Abbildung 87: a implementier-
ten Funktion ,,Speichern_als_Spaltenvektoren_Experimentbeschreibung.vi® wird iiber
die Dialogbox (Abbildung 78: 7) gesteuert. Die Funktion sammelt die Daten der Einzel-
messungen in der vorab eingestellten Anzahl und speichert diese dann, wie im Ab-
schnitt A.3.5 bereits beschrieben, in entsprechenden Textdateien ab. AuBerdem kann
noch eine separate Textdatei erstellt werden, die der Beschreibung des Experimentes
dient. In die Datei wird der bei Abbildung 78: 9 hinterlegte Text, zusammen mit den ak-
tuellen Einstellungen bei Abbildung 78: 1, 2 und 5, eingetragen.

Im Bereich Abbildung 87: e erfolgt die Umrechnung der von den Druck- und Tempera-
tursensoren gelieferten Spannungswerte, in die jeweilige physikalische Grofle (Druck in

bar, Temperatur in °C).

Bei Abbildung 87: i wird, je nach eingestellter Datenquelle, entweder in den Programm-
schritt "Daten von einer Datei lesen (IL)" oder "Daten von Hardware lesen (IL)" umge-
schaltet. Sollte die eingestellte Anzahl von Einzelmessungen fiir die Bildung der Stan-
dardabweichung erreicht sein, wird stattdessen in den Programmschritt ,,Standardabwei-

chung berechnen (OL)“ gewechselt.

Der empirische, im Abschnitt 2.4.4. vorgestellte Ansatz fiir hochkonzentrierte Disper-
sionen geht davon aus, dass die Partikel zwischen zwei Einzelmessungen ihre Position
verdndern. Aus diesem Grund sollte zwischen zwei Einzelmessungen immer eine kurze
Zeit gewartet werden, um den Partikeln die Chance zu geben, sich in der Stromung zu
bewegen. Im Falle einer laufenden Hardwaremessung kann diese Wartezeit zwischen
den Einzelmessungen im Bedienfeld bei Abbildung 78: 5 eingestellt werden. Die einge-
stellten Wartezeiten liegen normalerweise im Millisekundenbereich, um negative Effek-
te zu vermeiden, die durch Temperaturschwankungen der Schmelze entstehen. Die Re-
chenzeit, die die Software fiir die Verarbeitung einer Einzelmessung (Programmschritte
"Daten von Hardware lesen (IL)" und "Messdatenverarbeitung Einzelmessung (IL)")
bendtigt, liegt jedoch ebenfalls in dieser GroBenordnung. Um die eingestellte Wartezeit
einzuhalten, muss die Verarbeitungszeit von der eingestellten Wartezeit abgezogen wer-

den.
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Sollte die vom Programm bendétigte Zeit fiir die Datenverarbeitung groBer sein als die
bei Abbildung 78: 5 eingestellte Zeit zwischen zwei Einzelmessungen, wird dies dem
Benutzer durch eine rote Meldeleuchte im Bedienfeld bei Abbildung 78: 5 mitgeteilt.
Die Messung der Verarbeitungszeiten der einzelnen Programmschritte geschieht in einer
den Programmschritten iiberlagerten flachen Sequenz. Die Auswertung der fiir eine Ein-

zelmessung bendtigten Rechenzeit geschieht bei Abbildung 87: k.

A.3.2.9. Programmschritt ,,Standardabweichung berechnen (OL)*
In dem in Abbildung 88 dargestellten Programmschritt "Standardabweichung berechnen
(OL)" wird bei Abbildung 88: a schlieBlich die Standardabweichung zwischen den ver-

arbeiteten Einzelmessungen an jedem Abtastpunkt berechnet.
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Abbildung 88: Darstellung des Programmschritts "Standardabweichung berechnen
(OL) ”n

Da die Dampfung des Signals mit einer E-Funktion zunimmt, wird das Ergebnis aul3er-
dem noch logarithmiert. Als Resultat erhilt man eine Standardabweichungskurve, in der

sich der von der Dampfung beeinflusste Teilbereich linear approximieren ldsst.
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Diese Linearisierungskurve wird mit Hilfe einer Linearisierungsfunktion bei Abbil-
dung 88: c erstellt und gemeinsam mit der Standardabweichungskurve im Grafen bei
Abbildung 78: 19 dargestellt. Dabei kann ausgewihlt werden, ob der zu linearisierende
Bereich hindisch gewdhlt oder automatisch an die Standardabweichungskurve ange-
passt wird. Fiir die hdandische Festlegung des zu linearisierenden Bereichs der Standard-
abweichungskurve wird die Funktion ,,Linearisierung_V1.vi aufgerufen. Wenn der aus-
gewihlte Linearisierungsbereich automatisch an die Standardabweichungskurve ange-

passt werden soll, wird hingegen die Funktion ,,Linearisierung_V2.vi“ verwendet.

Im Bereich bei Abbildung 88: e kann die aktuelle Standardabweichungskurve zusam-
men mit der Linearisierungskurve unter der Referenz 1 oder Referenz 2 abgespeichert
werden. Damit besteht die Moglichkeit, verschiedene Messungen miteinander zu ver-

gleichen.

Der Bereich bei Abbildung 88: d ist fiir die Anzeige und Zwischenspeicherung der Stan-
dardabweichungskurven zustidndig. Dabei kann zwischen den nachfolgenden Anzeige-

modi gewechselt werden:

* nur die aktuelle Standardabweichungskurve anzeigen,
* die aktuelle und die vorherige Standardabweichungskurve anzeigen,

* die aktuelle und die unter Referenz 1 gespeicherte Standardabweichungskurve
anzeigen,

* die aktuelle und die unter Referenz 2 gespeicherte Standardabweichungskurve
anzeigen,

* die Standardabweichungskurven von bis zu fiinf Messreihen gleichzeitig anzei-
gen oder

* die zehn zuletzt berechneten Standardabweichungskurven anzeigen mit der Opti-
on, sich nur die jeweiligen Linearisierungskurven anzeigen zu lassen.

Der Bereich bei Abbildung 88: e ist wieder fiir die Weiterschaltung in den néchsten Pro-
grammschritt zustindig. Wenn als Datenquelle ,,Hardware* eingestellt war, ist das der
Programmschritt "Daten von Hardware lesen (IL)". Wenn hingegen ,,Datei(en)* einge-
stellt war, wird in den Programmschritt ,,Schleifenlauefe berechnen (OL)*“ gewechselt.
Sollte die Schaltfliache ,,Halt* bei Abbildung 78: 20 aktiv sein, wird die Bearbeitung un-

terbrochen, in dem stattdessen der Programmschritt ,,Angehalten* aktiviert wird.
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A.3.2.10. Programmschritt ,,Angehalten‘¢

Wie man schon in der Abbildung 89 sieht, erfolgt in diesem Programmschritt bis auf die
Weitergabe der Speicherregister, keine Datenverarbeitung. Dieser Programmschritt dient
lediglich der Pausierung der Verarbeitung nach der Berechnung einer Standardabwei-

chungskurve.

Abbildung 89: Darstellung des Programmschritts "Angehalten"

Er wird so lange immer wieder aufgerufen, wie der ,,Halt*“-Button bei Abbildung 78: 20
aktiv ist. Ist der Button deaktiviert, wird die Verarbeitung fortgesetzt, indem die State-
Machine bei Abbildung89: a in den Programmschritt "Daten von Hardware lesen (IL)"

bzw. ,,Schleifenlauefe berechnen (OL)* wechselt.



Anhang 146

A.3.2.11. Programmschritt ,,Ende‘
Der Programmschnitt ,,Ende* ist fiir eine saubere Beendigung des Programms zustén-
dig. Er kann am Ende jedes anderen Programmschritts iiber die Schrittwechselfunktion

aufgerufen werden, wenn der ,,Stop*-Button bei Abbildung 78: 4 aktiv ist.

Abbildung 90: Darstellung des Programmschritts "Ende"”

Damit das Programm sauber beendet werden kann, miissen zunéchst gegebenenfalls of-
fene Hardware-Tasks beendet werden. Dazu wird bei Abbildung 90: a abgefragt, ob ein
Hardware-Task fiir den Ultraschallsensor besteht. Falls ja, wird dieser geschlossen. Im
Abschnitt (Abbildung 90: b) geschieht das Gleiche mit dem Hardware-Task fiir die
Druck- und Temperatursensoren. Ist das erledigt, wird bei Abbildung 90: ¢ in den Pro-

grammschritt ,,Programm Stop* gewechselt.

Auf den Programmschritt ,,Programm Stop* wird diese Ausfithrung nicht niher einge-
hen, da dort keine weitere Datenverarbeitung stattfindet. Er existiert nur weil LabView

die Eigenart hat, die While-Schleife der StateMachine noch einmal zu durchlaufen
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nachdem die Abbruchbedingung der While-Schleife (Abbildung 90: d) auf TRUE ge-

setzt wurde, was die StateMachine anhilt und das Programm damit beendet.

A.3.3. Erliduterung der im Messprogramm verwendeten Subfunktionen

Einige Funktionen des Programms wurden zur besseren Ubersichtlichkeit in Subfunk-
tionen ausgelagert. Unter Abschnitt A.3.2. wurden diese bereits erwihnt. Nachfolgend
wird nun noch ein wenig genauer auf den Aufbau und die Funktionweise der Subfunk-

tionen eingegangen.

A.3.3.1. Subfunktion zum Speichern der unbearbeiteten Messdaten

Die in der Abbildung91 dargestellten Subfunktion mit dem Namen
»dpeichern_als_Spaltenvektoren_Experimentbeschreibung.vi ist dafiir zustdndig, die
Datenvektoren einer unter Abbildung 78: 7 eingestellten Anzahl zu speichernder Einzel-

messungen zu sammeln und in den entsprechenden Textdateien abzuspeichern.

B =ni ]

Abbildung 91: Darstellung der Subfunktion
»Speichern_als_Spaltenvektoren_Experimentbeschreibung.vi“; links die State-Machine
im Programmschritt ,,write“, rechts die beiden Schritte ,,first run* und ,,run*

Dafiir muss bei Abbildung 78: 7 zunichst der Pfad eingegeben werden, unter dem die
Textdateien erzeugt werden sollen. Auerdem wird dort noch ausgewdhlt, ob optional
noch eine Datei fiir die Datenvektoren der Anregungssignale, eine Datei fiir die Daten
der Druck- und Temperatursensoren sowie eine Datei zur Experimentbeschreibung er-
zeugt werden soll. Sind alle Optionen aktiviert, und man gibt zum Beispiel den Pfad
,,C:\Messdaten\Dateiname* an, werden im Ordner C:\Messdaten die Dateien Da-
teiname.txt, Dateiname_reference.txt, Dateiname_MultilO.txt und Experimentbeschrei-

bung_Versuchsname.txt erzeugt. Der gewiinschte  Versuchsname fiir die
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Experimentbeschreibung wird bei Abbildung 78: 9 hinterlegt. Die Dateinamen der ande-
ren Dateien, werden iiber die Angabe im Pfad festgelegt. Alle Dateien zusammen repra-

sentieren eine Messreihe.

Sobald im Hauptprogramm der Button ,,Messdaten speichern® bei Abbildung 78: 8 beti-
tigt wird, ruft das Hauptprogramm die Speicherfunktion jedes mal auf, sobald der Pro-
grammschnitt "Messdatenverarbeitung Einzelmessung (IL)" bearbeitet wird. Dabei wer-
den die Datenvektoren der aktuell verarbeiteten Einzelmessung der Speicher-Funktion

ibergeben.

Die Zeitvektoren sind fiir alle Einzelmessungen einer Messreihe identisch. Um Spei-
cherplatz zu sparen, werden sie daher nur beim ersten Aufruf der Speicherfunktion hin-
terlegt. Das wird dadurch realisiert, dass die Speicherfunktion sich beim ersten Funkti-
onsaufruf zunédchst im Modus ,,first run* befindet. Dort werden die jeweiligen Zeitvek-
toren einmalig in das Datenarray eingetragen (Abbildung 91: a). Danach wechselt die
Funktion in den Programmschritt ,,run®, in dem sie die eigentlichen Datenvektoren der
Einzelmessung dem Datenarray hinzufiigt (Abbildung 91: b). Bei den nachfolgenden
Funktionsaufrufen wird sofort der Funktionschritt ,,run‘ aufgerufen, bei dem nur noch

die neuen Datenvektoren hinzugefiigt werden.

Ist die bei Abbildung 78: 7 eingestellte Anzahl an zu speichernden Einzelmessungen er-
reicht, wechselt die Funktion in den Programmschritt ,,write*. Erst jetzt werden die ent-
sprechenden Textdateien erstellt und die im Datenarray gesammelten Daten als Spalten-
vektoren in den Dateien gespeichert (Abbildung 91: c). Sofern gewiinscht, wird hier au-
Berdem eine Textdatei erstellt, die die bei Abbildung 78: 9 hinterlegte Beschreibung des
Experiments zusammen mit den aktuell eingestellten Hardwareparametern (Abbil-
dung 78: 1, 2, und 5) speichert. Wenn alle Dateien erfolgreich erstellt wurden, gibt die
Funktion mit dem BOOL-Wert ,ready* eine Riickmeldung an das Hauptprogramm. Er-
hilt das Hauptprogramm die ,,ready* Meldung, wird die Speicherfunktion im nachfol-
genden Verarbeitungsdurchlauf nicht mehr aufgerufen. Der Speichervorgang ist damit

beendet.
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A.3.3.2. FFT-Filterfunktion mit Von-Hann-Fenster
Die in Abbildung 92 dargestellte Funktion mit dem Namen "Frequenzfilter_V1.vi" stellt
einen Bandpassfilter dar, der alle Frequenzanteile eines Signals, die au3erhalb eines be-

stimmten Frequenzbereich liegen, heraus filtert.

=t

Abbildung 92: Filterfunktion "Frequenzfilter_VI.vi"

Der Frequenzbereich, der den Bandpass passieren kann, wird {iber die
Mittenfrequenz f, des Filters und die die Mittenfrequenz umschlieBende Bandbreite

B, angegeben. Die Filterfunktion iiberfiihrt das Eingangssignal mit Hilfe einer FFT
in den Frequenzbereich und multipliziert das daraus resultierende Frequenzspektrum
mit einer vorab erstellten Filtermaske. Anschliefend transformiert die Funktion das Fre-

quenzspektrum iiber eine IFFT wieder zuriick in den Zeitbereich.

Die Hauptaufgabe der Funktion ist es eine den Filtereinstellungen entsprechende Filter-
maske zu erstellen. Dabei ist zu beachten, dass man nach der FFT ein Frequenzspek-
trum aus diskreten Frequenzen erhilt, deren Abstand durch die Linge M des Zeitvektors

und die Abtastfrequenz f, definiert wird. Die Linge des Frequenzvektors ist dabei

doppelt so lang wie die Linge des urspriinglichen Zeitvektors, da die Frequenzen an der
Y-Achse in positiver und negativer Richtung gespiegelt werden. Um die symmetrische
Ausrichtung der Filtermaske zu gewdhrleisten, muss bei deren Erstellung unterschieden
werden, ob die Anzahl der Abtastpunkte M gerade oder ungerade ist. Da alle Frequen-
zen aulerhalb eines bestimmten Bereichs unterdriickt werden sollen, ist die Filtermaske
zum grofBiten Teil ein Vektor aus Nullen, in dem an den entsprechenden Stellen auf posi-
tiver und negativer Seite des Frequenzspektrums ein auf eins normiertes Von-Hann-
Fenster eingesetzt wird. Das Von-Hann-Fenster gleicht einer Glockenkurve mit dem
Wert eins am Scheitelpunkt. Wird die Filtermaske mit dem Frequenzspektrum multipli-
ziert, werden alle unerwiinschten Frequenzanteile mit Null multipliziert und damit un-

terdriickt. Lediglich die Frequenzen, die der Mittenfrequenz entsprechen, werden mit
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eins multipliziert und passieren den Filter ungehindert. Die Frequenzen innerhalb der
Bandbreite werden geméll der Amplitude des Von-Hann-Fensters gedampft, wobei die
Déampfung in Richtung der Randfrequenzen stark zunimmt. Nach der Multiplikation mit
der Filtermaske wird das Frequenzspektrum mit Hilfe einer IFFT wieder in den Zeitbe-
reich iiberfiihrt. In der Funktion wird bei (Abbildung 92: a) zunichst ein Frequenzvektor
erstellt, aus dem die Ldnge der Filtermaske berechnet wird. Bei (Abbildung 92: b) wird
die Filtermaske berechnet. Im Bereich (Abbildung 92: c¢) erfolgt die Transformation des
Eingangssignals in den Frequenzbereich, die Multiplikation mit der Filtermaske und die

Riicktransformation in den Zeitbereich.

A.3.3.3. Subfunktion zur zeitlichen Synchronisation der Einzelmessungen

Die in Abbildung 93 dargestellte Subfunktion ,,Synchronisation_v12.vi* dient der Syn-
chronisation der einzelnen Empfangssignale untereinander. Dabei wird das erste Signal
einer Messgruppe als Referenz genutzt, an der alle folgenden Einzelsignale ausgerichtet

werden.

=

Abbildung 93: Darstellung der Subfunktion ,,Synchronisation_v12.vi“; oben die State-
Machine im Programmschritt ,,create reference “, unten der State ,,synchronize “
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Um das zu bewerkstelligen, miissen die Empfangssignale sehr fein aufgelost und auf der
X-Achse verschoben werden. Die Abtastrate, mit der der Ultraschallsensor betrieben
wird, und damit die Anzahl der Abtastpunkte, ist ausreichend um das gesamte Emp-
fangssignal gut aufnehmen zu konnen. Sie reicht jedoch oft nicht aus, um das Signal so
fein aufgelost zu verschieben, wie es zur Synchronisation der Signale notwendig wire.
Die Anzahl der Abtastpunkte kann mit Hilfe einer Interpolation nachtriglich erhoht wer-
den. Eine Interpolation des gesamten Signals, zum Beispiel um den Interpolsationsfak-

tor n,=50 , ist jedoch unpraktikabel, da auf diese Weise zu grole Datenmengen er-

zeugt werden. Deswegen wird bei dieser Funktion nur ein kleiner Teilbereich der Signa-
le interpoliert und zur Ermittlung der Zeitverschiebung genutzt. Dieser zur Synchronisa-

tion genutzte Teilbereich der Einzelsignale wird bei Abbildung 78: 12 eingestellt.

Bei der ersten Einzelmessung einer Messgruppe wird die Funktion im Programmschritt

»create reference® aufgerufen. Dort wird zunichst ein Frequenzvektor f erzeugt,

sym
der mit 2r multipliziert wird, um den Vektor w_,~ zu erzeugen (Abbildung 93: f). Da-
bei wird unterschieden, ob die Datenquelle eine gerade oder ungerade Anzahl Abtast-
punkte aufweist. Aulerdem wird ein vorher festgelegter Fensterbereich aus dem Emp-
fangssignal der ersten Einzelmessung ausgeschnitten (Abbildung 93: i) und interpoliert
(Abbildung 93: h). Dieser Signalausschnitt dient fortan als Referenz. Bei der nachfol-
genden Einzelmessung wird die Funktion im Programmschritt ,,synchronize* aufgeru-
fen. Dort wird ebenfalls der gleiche Teilbereich aus dem Signal ausgeschnitten und mit
dem gleichen Interpolationsfaktor interpoliert. Durch die Interpolation verringert sich
der zeitliche Abstand der Abtastpunkte von dr,, auf dr,, . AnschlieBend wird eine
Kreuzkorrelation mit dem aktuellen Signalausschnitt und dem zuvor erstellten Refe-
renzausschnitt durchgefiihrt (Abbildung 93: e). Als Ergebnis erhilt man den Wert b, der

die Phasenverschiebung zwischen den beiden Signalen in Abtastpunkten mit dem zeitli-

chen Abstand dr;, angibt. Da sich der zeitliche Abstand der Abtastpunkte durch die In-
terpolation auf dr,, verkleinert hat, kann man das nicht interpolierte, komplette Ein-
zelsignal jetzt nicht einfach um b Abtastpunkte verschieben. Mit Hilfe der originalen

Abtastrate dt,,, und dem genutzten Interpolationsfaktor n,, ,

kann man mit

1

. =
ip i
n,-dt,,

(5.9)
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allerdings die neue Abtastrate dr,, berechnen. Wenn man diese mit dem Wert b multi-
pliziert
t,=dt, b, (5.10)

erhilt man die tatsdchliche Zeitverschiebung 7, der beiden kreuzkorrelierten Signal-
ausschnitte in Sekunden (Abbildung 93: a). Diese Zeitverschiebung 7, wird jetzt mit

w_ .~ multipliziert und in den imagindren Anteil einer komplexen Zahl gewandelt. So

sym

T,

erhilt man die Fourier-Transformierte ¢~ . Jetzt wird die komplette Einzelmessung

mit Hilfe einer FFT in den Frequenzbereich iiberfiihrt und das Ergebnis mit e ™™

multipliziert. Wenn das Signal anschlieend mit einer IFFT zuriick in den Zeitbereich
transformiert wird (Abbildung 93: b), ist das resultierende Signal so phasenverschoben,
dass es den zeitlichen Versatz der Einzelsignale ausgleicht. Auf diese Weise kann die Si-

gnalkurve auch innerhalb eines Abstandes der Abtastpunkte verschoben werden.

Bei den Bereichen bei Abbildung 93: ¢ und Abbildung 93: g kann der Maximalwert des

Signals optional auf den Wert eins normiert werden.

A.3.3.4. Subfunktionen fiir die Kreuzkorrelation

Im Messprogramm wird eine Form der Kreuzkorrelation dazu genutzt, den zeitlichen
Versatz zwischen den Einzelsignalen auszugleichen. Dabei wird ausgenutzt, dass die
zeitliche Verschiebung des Empfangssignals immer der zeitlichen Verschiebung des An-

regungssignals entspricht.
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Abbildung 94: Darstellung der Subfunktionen "Kreuzkorrelation_V1.vi" (links) und
"Kreuzkorrelation_mit_schift_auf _maxY_VI1.vi"(rechts)

Die beiden Funktionen in Abbildung 94 fithren eine Kreuzkorrelation des
Empfangssignals der Ultraschallsonde ,,.X* mit dem Anregungssignal ,,Y* im Zeitbe-

reich durch und geben das Ergebnis ,,xy_Corr* aus.
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Bei der Kreuzkorrelation im Zeitbereich werden das Echosignal und das Anregungssi-
gnal so gegeniibergestellt, dass der letzte Abtastpunkt des Empfangssignal sich gegen-
iiber dem ersten Abtastpunkt des Anregungssignals befindet. Fiir die Abtastpunkte die
wegen der Verschiebung nicht mehr im Wertebereich der Signale liegen, werden einfach
Nullen eingesetzt. Dann werden alle Amplituden der sich gegeniiberliegenden Abtast-
punkte miteinander multipliziert und die Ergebnisse zu einem Amplitudenwert aufsum-
miert, der die erste Amplitude des resultierenden Signals ,,xy_Corr* bildet. Anschlie-
Bend wird das Anregungssignal um einen Abtastpunkt nach links verschoben und aber-
mals alle Amplituden multipliziert und aufsummiert. Dieser Vorgang wird so oft wieder-
holt, bis der letzte Abtastpunkt des Anregungssignal dem ersten Abtastpunkt des Emp-
fangssignals gegeniiberliegt. Auf diese Weise entsteht ein resultierendes Signal doppel-
ter Ldange. Dabei entspricht der Abstand des Mittelpunkts zum Maximalwert des Korre-

lationssignals der Verschiebung der beiden korrelierten Signalen zueinander.

Da das Empfangssignal und das dazugehorige Anregungssignal in der Regel keine zeit-
liche Verschiebung aufweisen, liegt das Maximum des aus der Kreuzkorrelation entste-
henden Signals immer an der gleichen Stelle nahe des Nullpunktes. Das Maximum liegt
nicht exakt im Nullpunkt, da es genau um den Wert nach rechts verschoben wird, der
dem Abstand des Maximums des Anregungssignals von dessen Nullpunkt entspricht.
Bei der Funktion auf der rechten Seite wird diese Verschiebung wieder riickgingig ge-
macht, indem ,,xy_Corr* um genau diesen Wert wieder nach links verschoben wird. In
unserer Anwendung dient die Korrelationsfunktion dazu, das ,Jittern* des Anregungssi-
gnals zu unterdriicken. Daher sollte die Funktion, die das Ergebnis nachtraglich ver-
schiebt, nur zu Kontrollzwecken genutzt werden. Um ein dem Empfangssignal dhnli-
ches Signal zu erhalten, muss das aus der Kreuzkorrelation entstandene Signal jetzt nur

noch zeitlich invertiert und anschlieend auf die Hélfte der Linge gekiirzt werden.

Zum besseren Verstindnis des Korrelationsvorgangs sind in der Abbildung 95 auf der
linken Seite drei ,,Gegeniiberstellungsschritte* und auf der rechten Seite die Eingangssi-

gnale und das Ausgabeergebnis der Funktion dargestellt.
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Zeitlicher Ablauf der Verarbeitung
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Abbildung 95: Funktionsweise der Kreuzkorrelationsfunktion im Zeitbereich, links von
oben nach unten der zeitliche Ablauf der Verarbeitung, rechts oben das Empfangssignal
X, darunter das Anregungssignal ,, Y und rechts unten das aus der Kreuzkorrelation
der von X und Y entstandene Signal.

Um Rechenzeit zu sparen, kann man die Kreuzkorrelation auch im Frequenzbereich

durchfiihren. Dafiir wird das Empfangssignal ,,.X* und das zeitlich invertierte Anre-

gungssignal ,,Y* mithilfe einer FFT zunichst in den Frequenzbereich iiberfiihrt. Dann

werden beide Signale im Frequenzbereich miteinander multipliziert und anschlieend

mit einer IFFT wieder in den Zeitbereich iiberfiihrt. Die in Abbildung 96 dargestellten

Funktionen arbeiten auf diese Weise.
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Abbildung 96: Darstellung der Subfunktionen "FFT_Kreuzkorrelation_v1.vi" (links)
und "FFT_Kreuzkorrelation_mit_schift_auf_maxY_vl1.vi"(rechts)
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Der Vorteil dieser Methode der Kreuzkorrelation ist eine wesentlich hohere Bearbei-
tungsgeschwindigkeit. Nachteilig ist allerdings, dass es bei der Uberfiihrung der Ein-
gangssignale in den Frequenzbereich und der Riicktransformierung des Ergebnisses in
den Zeitbereich wegen Rechenungenauigkeiten und gegebenenfalls sehr breitbandigen
Signalanteilen, zu Fehlern kommen kann. Die Funktion auf der rechten Seite macht, wie
weiter oben schon beschrieben, die durch die Kreuzkorrelation entstehenden Zeitver-

schiebung riickgéngig.

A.3.3.5. Subfunktion zur Glittung der Standardabweichungskurve
Die in Abbildung 97 dargestellte Subfunktion glittet die Standardabweichungskurve, in-
dem sie fiir jeden Punkt der Kurve innerhalb einer bestimmten Fensterbreite, den Mittel-

wert {iber die sich im Fenster befindlichen Amplitudenwerte bildet.
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Abbildung 97: Darstellung der Subfunktion "Kurvenglaettung_VI1.vi"

Der gerade bearbeitete Abtastpunkt liegt normalerweise mittig im Fensterbereich. Nahe
der Seitenrinder der Standardabweichungskurve kann der Punkt jedoch nicht mehr mit-
tig im Fenster liegen, da eine Fensterseite dort auBerhalb des Datenbereichs liegt. Diese
Fensterseite des Mittelwertfensters wird deshalb nahe den Seitenrindern der Standard-
abweichungskurve entsprechend verkleinert. Ganz am Rand der Standardabweichungs-
kurve ist das Fenster also nur noch halb so breit, da eine Fensterseite komplett auf3er-
halb des Datenbereiches liegt. Das gleitende Mittelwertfenster fihrt von links nach
rechts iiber die gesamte Standardabweichungskurve und entfernt so die hochfrequenten

Signalanteile in der Funktion. Versuche mit verschiedenen Fensterbreiten haben gezeigt,
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dass fiir Kurven mit ca. 10.000 Abtastpunkten, eine Fensterbreite von 50 Abtastpunkten

optimal ist.

A.3.3.6. Subfunktionen zur Linearisierung

Die Linearisierungsfunktion hat die Aufgabe, einen Teilbereich der Standardabwei-
chungskurve zu linearisieren und iiber die Steigung der Linearfunktion den zeitlichen
Abfall f zu ermitteln. AuBBerdem gibt sie die maximale Amplitude der Standardabwei-
chung o, im zu linearisierenden Bereich aus. Bei der in Abbildung 98 dargestellten
Linearisierungsfunktion handelt es sich um eine einfache Variante, bei der der zu linea-

risierende Bereich 7', manuell vorgegeben wird.
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Abbildung 98: Linearisierungsfunktion "Linearisierung_V1.vi" mit manueller
Anpassung des zu linearisierenden Kurvenbereichs

Im Bereich Abbildung 98: a wird der vorgegebene Laufzeitbereich sowohl aus dem
Zeitvektor, als auch aus dem Amplitudenvektor ausgeschnitten und bei Abbildung 98: b
der eigentlichen Linear-Fit-Funktion iibergeben. Die Subfunktion bei Abbildung 98: c
gibt die Geradengleichung als String aus. Diese Linearisierungsfunktion ist hauptséch-
lich dafiir gedacht, Standardabweichungskurven zu linearisieren, die starke Storeinfliis-
se aufweisen. Wenn die Amplituden dieser Storeinfliisse grofer sind als die eigentliche
Maximalamplitude direkt hinter dem Vorlaufstreckenende, ist keine automatische Maxi-
mumsuche in der Standardabweichungskurve moglich. Deswegen wird in dieser Funkti-
on die Amplitude der Standardabweichungskurve fiir den Abtastpunkt, an dem die Li-

nearisierungsgerade beginnt, als o,, ausgegeben.

Fiir Standardabweichungskurven, die keine zu starken Storeinfliisse im zu linearisieren-
den Bereich aufweisen, sollte die in der Abbildung 99 dargestellte Funktion genutzt

werden, die den zu linearisierenden Teilbereich automatisch der Kurvenform anpasst.
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Der Vorteil dieser Funktion ist, dass o,, iiber eine Maximumsuche im Linearisie-

X

rungsbereich ermittelt wird und dass durch die automatische Anpassung des Linearisie-
rungsbereiches Standardabweichungskurven verschiedener Eindringtiefen und Formen

linearisiert werden konnen, ohne den Bereich von 7', hindisch anpassen zu miissen.

,,,,,,

Abbildung 99: Linearisierungsfunktion "Linearisierung_V2.vi" mit automatischer
Anpassung des zu linearisierenden Kurvenbereichs an die Form der
Standardabweichungskurve

Diese Funktion arbeitet allerdings nur korrekt, wenn im angegebenen Linearisierungs-
bereich keine Storeinfliisse auftreten, die groBere Amplituden aufweisen, als die Ampli-
tude der Standardabweichung direkt hinter dem Vorlaufstreckenende. Als Linearisie-
rungsbereich T ., wird ein Bereich 1., bis ;. angegeben, der den relevanten
Teil der Standardabweichungskurve vollstindig umfasst. Bei Abbildung 99: a wird die-
ser Teilbereich zunidchst auf der Standardabweichungskurve ausgeschnitten. Anschlie-

Bend wird bei Abbildung 99: b die maximale Amplitude o gesucht und 7., so

max

;;;;;;

reich 1, bis tg. der Standardabweichungskurve und bewertet die Giite der Li-
nearisierung, indem sie den von der Linear-Fit-Funktion ausgegebenen MSE mit einem
vorgegebenen maximalen MSE vergleicht. Die MSE représentiert dabei den Anpas-
sungsfehler F ., . Ist der Anpassungsfehler groBer als der vorgegebene Wert, wird

T ., bei Abbildung 99: ¢ um eine ps gekiirzt und tiber die While-Schleife mit dem
kleineren T ., erneut linearisiert. Das wird so lange wiederholt, bis der Anpassungs-
fehler kleiner oder gleich dem vorgegebenen Wert ist. Ist das der Fall, wird der Absolut-
wert der Steigung der Linearisierungsgeraden als zeitlicher Abfall § ausgegeben. Der

Wert fiir ¢, wird aus der Maximumsuche bei Abbildung 99: b tibernommen. Bei Ab-

X

bildung 99: e wird die Geradengleichung als String ausgegeben.
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A.5. Analyse der PartikelgoBenklassen in den Proben 2227 und 3000

Analyse Py
—— Malvern

Tidht oparkale S04 SO 3

Probenname 1227 Mesaung Datumn Uhrzeit 05 04,2013 14:38:28

Benutzername Malvern Analyse Datum Zeit 1504.2013 14:38:28
Ergebnis Quelle Mestung

S0P Dateiname: AeroS msog

[

Partikelname Glasperlon [fypisch)
Mamie Dispergiermedium Ory dispersion

Partikel Brechungsindex 1,50
Brechungsindex Dispergiermedium 1,000

Pariikel-Absarptionwert 0,000
Gewichtete Anpassung 031 %
Analysa-Modall Universal

Laserabschattung 1.5% %
Stravengsmaodel| Min
Analyseempfindlichkelt Erwaitert

Konzentration 00226 %

Braite 0312
Gleizhformigheit 0,164 Ergebnis Elnhaitan Volumen
Spezifische Obaorfliche 2243 m kg Dv 10 854 um
D [3:2] 109 pm Dv 50 111 pm
D [43] 114 pm D 90 143 prn

Volumen Unter 200 pm 83,90 %

Vaolumen Unter 150 pm 2928 %

Vaolumen Untar 150 pm 9275 %
Wolumen Untar 75 pm 234 %
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Abbildung 100: Analyse der Partikelgrofienklassen der sphdrischen Glaspartikel

innerhalb der Probe 2227, zur Verfiigung gestellt durch das Siiddeutsche Kunststoff-
Zentrum (SKZ).
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Analyse

Emtelit vonfishvem
Zubatr! bartetet-05 04 2013 15081

o
Malvern

Prebenname 3000
Benutzername Malern
SOP Dateiname Aprosmeop

-

Messung Datum Whraeit 05043013 14:50:15
Analyse Datumn Zeit 05.04.2013 14:50:15
Ergebnis Quelle Massung

L.

Partikelname Glasparlan [rypisch)
Mame Dispergermedium Ory dispension
Partikel-Absorptiomsen 0,000
Gewichtate Anpassung 0,15 %
Analyze-Modall Unieersal

Partikel Brechungsindex 1,530
Brechungsindex Dispergiermedium 1,000
Laserabschattung 230 %
Streuungsmadadl Mie
Analyseampfindlichkedt Ersgitart

Konzentration 00023 %
Gleichfiinmigkedt 0963
Spezifische Oberfliche 2802 m kg
D [32] B74 pm
O [#3] 225 pm

Brelte 3113

Ergabnis Einlwiten Voluman

D 10 402

O 50 154 um

Dw 80 51,83 um

Volumen Unter 100 pm 33,05 %
Volumen Untar 83 pm 2381 %
Volumen Unter 45 pm 56,50 %
Vohmmen Unter 24 pm 5642 %
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Abbildung 101: Analyse der Partikelgrofienklassen der sphdrischen Glaspartikel
innerhalb der Probe 3000, zur Verfiigung gestellt durch das Siiddeutsche Kunststoff-

Zentrum (SKZ).



