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AKUSTIKWELLEN-VISKOSIMETER OHNE BEWEGLICHE TEILE

In Echtzeit

Bisher galt es als schwierig, Prozesssteuerungs-Systeme mit einem echtzeitfahigen Inline-
Viskositdtsmanagement auszustatten. Eine Herausforderung stellte bis dato das kontinuierliche Messen
der Viskositat dar, weil diese Gr6Be unmittelbar von Temperatur, Scherrate und anderen Variablen
beeinflusst wird. Die Lésung dieses Problems verspricht das so genannte Akustikwellen-Viskosimeter.

KEREM DURDAG

ie Viskositat — also das MaB fiir
D die Zahigkeit einer Flissigkeit

— gilt in der Prozesstechnik als
wichtige GroBe, die z. B. Aussagen tiber
den Losungsmittelverlust in Beschich-
tungen oder die Mischeigenschaften von
mehrkomponentigen Fluiden erlaubt.
Ebenso kann die Kontrolle der Viskositat
zum Beispiel bei der Herstellung von
Klebstoffen einen wichtigen Hinweis
darauf geben, ob die gestellten Qualitats-
anspriiche erfiillt sind. Da sich die Vis-
kositit auf das FlieBverhalten auswirkt,
kann sie generell in Prozesssteuerungs-
Umgebungen als indirektes MaB fiir
die Beschaffenheit eines Produkts in Ab-
héangigkeit von Eigenschaften wie dem
Molekulargewicht oder der Molekular-
gewichts-Verteilung dienen.

Das Problem

Einfluss auf die Viskositdt nehmen ver-
schiedene variable GroBen wie Tempe-
ratur und Scherrate, die sich bei einer
Offline-Messung vollkommen anders
verhalten konnen als direkt in der In-
line-Umgebung. Entscheidend ist die
Mbglichkeit, etwaige Anderungen sofort
und in Echtzeit festzustellen und die
Messungen mit Bezug auf einen Refe-
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renzwert durchzufiihren, anstatt Abso-
lutwerte zu erfassen. Durch die Verfiig-
barkeit von Viskositidtsdaten in Echtzeit
und inline kann die Notwendigkeit ent-
fallen, Entscheidungen auf Daten zu
stiitzen, die nur in groBeren Zeitabstan-
den anfallen und damit nur Momentauf-
nahmen darstellen.

Allerdings war es bisher ein Prob-
lem, prazise Inline-Viskositdtsmessungen
durchzufiihren, da die Integration kon-
ventioneller Viskosimeter direkt in einen
Prozessablauf schwierig ist.

Der Stand der Dinge
Bei jeglicher Diskussion zum Thema
Viskosimetrie muss zwischen Off- und
Inline-Applikationen unterschieden wer-
den. In einer Offline-Applikation wird
eine Probe gezogen und zur Messung
aus dem Prozess entnommen. Die Tatsa-
che, dass Offline-Messungen in der Re-
gel an einer aus dem Prozess entnom-
menen Probe durchgefiihrt werden, hat
zur Folge, dass entscheidende Vorgange
moglicherweise verpasst werden. In ei-
ner Inline-Applikation dagegen ist der
Sensor direkt in den Prozessablauf inte-
griert, ohne dass spiirbar in diesen ein-
gegriffen wird.

Wegen bestimmter Einschrankungen
bei Einsatz herkommlicher Instrumente

war es bislang meist notwendig, Visko-
sititsmessungen offline durchzufiihren.
Unerfiillt blieb bisher die Nachfrage des
Marktes nach zuverldssigen echtzeitfa-
higen Inline-Viskositdtssensoren mit
Digitalausgang, die sich per LAN oder
WiFi problemlos mit anderen Instru-
menten vernetzen lassen, um die Visko-
sitét liickenlos zu protokollieren.

Die Mehrzahl der existierenden Vis-
kosimeter wurden urspriinglich fiir Off-
line-Laboranalysen entwickelt. Die ein-
fachste und vielleicht verbreitetste Me-
thode der Viskosititsmessung ist der
Auslaufbecher. Wichtig fiir die Bestim-
mung der Viskositét ist in diesem Fall
die Zeit, in der sich eine definierte Men-
ge der jeweiligen zu messenden Fliissig-
keit iiber eine Offnung im Boden ent-
leert. Die Formgebung von Becher und
Offnung ergeben einen bestimmten be-
cherspezifischen Faktor.

Ein weiteres einfaches Messverfah-
ren ist die Fallkorpermethode. Auch hier
werden zwecks Viskositatsbestimmung
die Sekunden gemessen, die eine Me-
tallkugel oder ein anderes Objekt bend-
tigt, um durch die entsprechende Probe
zu fallen.

Fir die Laboranalyse bedient man
sich meist eines Rotations-Viskosime-
ters, mit dem der Reibungswiderstand
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einer rotierenden Scheibe bestimmt
wird, die einen definierten Abstand zu
dem Zylinder hat, in dem sich die zu
messende Probe befindet. Der Zusam-
menhang zwischen Drehmoment und
Spindeldrehzahl wird als dynamische
Viskositdt interpretiert und in der Ein-
heit mPa/s (Millipascal/s) oder cP (Cen-
tipoise) angegeben. Rotations-Viskosi-
meter sind einerseits sehr genau und
eignen sich ideal fiir statische Offline-
Messungen. Andererseits sind sie hochst
empfindlich beziiglich der FlieBverhalt-
nisse der Probe und Bewegungen der
Messplattform, die nicht vom Gerit
selbst erzeugt werden. Rotations-Visko-
simeter konnen zwar fiir Inline-Prozesse
abgewandelt werden, lassen aber auf-
grund ihrer GroBe nur beschriankte An-
wendungsmaoglichkeiten zu.

Eine Moglichkeit, Viskositét inline zu
messen, besteht darin, ein Kapillarrohr-
chen mit definierter Geometrie in den
Fliissigkeitsstrom zu platzieren und —
bei bekannter Durchflussrate — den
Druckabfall zu messen. Damit lasst sich
die kinematische Viskositidt mit der Ein-
heit mm?/s oder ¢S (Centistoke) als Ver-
héltnis zwischen Viskositdt und Dichte
bestimmen. Ein Problem ist bei dieser
Methode allerdings, dass das Kapillar-
rohrchen verstopfen kann. AuBerdem
gestaltet es sich schwierig und kostspie-
lig, unabhéngig vom Druck eine kon-
stante Durchflussrate aufrechtzuerhal-
ten, da hierfiir in aller Regel eine Ver-
dréangerpumpe erforderlich ist.

Dartiber hinaus gibt es eine Reihe
mechanischer und elektromechanischer
Konzepte fiir Inline-Viskositatsmessun-
gen. Eines dieser Verfahren misst mit
Hilfe eines Kolbens und eines Zylinders
die kinematische Viskositdt (cS). Die
Fliissigkeit wird dazu in den Zylinder
geleitet, in dem durch Luftdruck oder
elektromagnetisch betétigt ein Kolben
gehoben und gesenkt wird. Die Zeit, die
der Kolben fiir den Weg hin und zuriick
braucht, ist ein MaB fiir die Viskositat
der Fliissigkeit. Ein potenzieller Mangel

Bild 1: Dieser Akustikwellen-Viskositéats-
sensor besitzt keine beweglichen Teile

dieser Vorrichtung ist, dass der Kolben
durch Partikel im Fliissigkeitsstrom blo-
ckiert werden kann.

Die Mehrzahl dieser mechanischen
und elektromechanischen Viskosimeter
kann fiir den Inline-Einsatz angepasst
werden. Im Allgemeinen ungeeignet
sind sie jedoch fiir Inline-Anwendungen
mit hohen Durchflussraten oder fiir die
Integration in OEM-Plattformen, in de-
nen Kosten, GroBe, Robustheit und Zu-
verladssigkeit unter anspruchsvollen Ein-
satzbedingungen vorrangige Bedeutung
haben.

Die MEMS-Technologie, und hier spe-
ziell die Lab-on-a-Chip-Losungen, stellen
einen Versuch zur Miniaturisierung der
Messvorrichtung dar. Physikalische Ge-
gebenheiten und technische Faktoren
gestalten die Verwendung solcher Bau-
teile fiir integrierte Prozessiiberwa-
chungs-Losungen, in denen Durchfluss-
raten, Partikel und Driicke eine ent-
scheidende Rolle spielen, allerdings
kompliziert.

Seit langem arbeitet man daher dar-
an, bei der Viskosititsmessung ohne
bewegliche Teile auszukommen. Eines
dieser Verfahren nutzt den gédngigen
Dickenscherresonator (TSM fiir Thick-
ness Shear Mode). Hier werden Reso-
nanzdampfung und Frequenzverschie-
bung mit einer besonderen elektro-
nischen Schaltung ausgewertet. Ein
anderes Konzept nutzt den weniger
bekannten Wellenleiter-Modus einer
Quarzplatte und verbindet den Abtast-

mechanismus der TSM-Losung mit der
bei SAW-Sensoren (Surface Acoustic
Wave; Oberflachen-Akustikwellen) ge-
gebenen Moglichkeit der Produktion mit
Waferfertigungsverfahren.

Es gab Bestrebungen, bestehende
Probleme hinsichtlich der Konstruktion,
der Reproduzierbarkeit und des Messbe-
reichs zu tiberwinden. Der MPS (mono-
lithischer piezoelektrischer Sensor) be-
sticht durch die Einfachheit des TSM-Re-
sonators und verfiigt iber separate Ein-
und Ausgangs-Anschliisse fiir differen-
zielle Messungen, was der Reproduzier-
barkeit zugute kommt und Riickwirkun-
gen der Schaltung vermeidet. Der MRA-
WD-Sensor (Multi-Reflective Acoustic
Wave Device) verbindet die Merkmale
von Resonatoren sowie Verzogerungs-
leitungen und unterstiitzt in einem ein-
zigen Sensor einen enormen Dynamik-
bereich von Luft bis zu einigen tausend
cP. Damit werden die wichtigsten Méan-
gel friiherer Prototypen vermieden.

Die Losung:
Akustikwellen-Viskosimeter

Bis zur kiirzlichen Einfithrung von
Akustikwellen-Viskosimetern gab es
keine kommerziell verfiigbare, ohne be-
wegliche Teile auskommende Losung,
mit der sich Viskositdt und Temperatur
inline und in Echtzeit gleichzeitig mes-
sen lassen. Die neuen Sensoren verbin-
den eine feststehende Oberflachen-
beschaffenheit mit ultraempfindlicher
Akustik (Bild 1). Da es keine beweg-
lichen Teile gibt, sind sie auBerdem un-
empfindlich gegeniiber St6Ben und kon-
nen auch starken Vibrationen widerste-
hen. Dank der herausragenden Scher-
rate, die um mehrere GroBenordnungen
iiber den FlieBeigenschaften von Fliis-
sigkeiten liegt, ist gewahrleistet, dass
Akustikwellen-Sensoren bei statischem,
laminarem oder turbulentem Fluss glei-
chermaBen einsetzbar sind und deshalb
fiir Sofortmessungen der Viskositit in
Inline-Applikationen mit hohen Durch-
flussraten verwendet werden konnen.
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Diese Festkorper-Sensoren sind in ro-
busten Gehdusen untergebracht, wiegen
in der Regel weniger als 225 g, sind
kompakt und kommen ohne Rekalibrie-
rung im Feld aus. Dank hermetisch
dichter Versiegelung konnen die Solid-
State-Sensoren vollstindig in Fliissig-
keiten eingetaucht und in chemisch ag-
gressiven Umgebungen eingesetzt wer-
den. Sie sind mit Elektronik und Tempe-
ratursensor ausgestattet und unterstiit-
zen Kommunikationsprotokolle, die im
Interesse einer unkomplizierten Inte-
gration beispielsweise den Anschluss
per CAN-Bus ermoglichen.

Ein wichtiges Anwendungsgebiet fiir
diese neue Technik ist die Inline-Uber-
wachung von Prozessabldaufen in Echt-
zeit. Die Akustikwellen-Sensoren sind
in der Lage, Proben von nur 100 ul zu
vermessen und eignen sich deshalb zu-
sammen mit einem Lesegerdt im Hand-
held-Format fiir den Einsatz iiberall
dort, wo es auf Mobilitdt ankommt.

Integration

der Viskositatsmessung

Fiir die Viskositit gibt es verschiedene
MaBeinheiten. Am bekanntesten sind
die kinematische Viskositét (in Centisto-
kes gemessen) und die dynamische oder
absolute Viskositdt (MaBeinheit: Centi-
poise). Beide GroBen hangen iiber das
spezifische Gewicht zusammen: Die ki-
nematische Viskositdt ist die dynami-
sche Viskositdt, dividiert durch das spe-
zifische Gewicht. Akustikwellen-Sen-
soren messen die Viskositat als Produkt
aus dynamischer Viskositidt und spezi-
fischem Gewicht (Dichte). Die Messung
basiert auf der Energielibertragung
durch akustische Scherwellen von einem
Quarzkristall oder einem anderen mas-
siven Wellenleiter mit einer charakteris-
tischen Impedanz. Das Quadrat des Leis-
tungsverlusts der Akustikwelle beim
Durchlaufen der Prozessfliissigkeit ver-
halt sich proportional zum Produkt aus
Frequenz, Dichte und Viskositit. Die
Frequenz ist bekannt, und so liefert der
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Oberfidchen-Auslenkung (Expenentistie Abnahms)

Wellenausbreitungsrichtung

Eingangs-Wandler

Ausgangs-Wandler

Auslenkung entlang des Querschnitts

Bild 2: Quarzkristall-Sensor
mit Wellenmuster

Sensor eine Information {iber das Pro-
dukt aus dynamischer Viskositdt und
Dichte.

Ist das spezifische Gewicht bekannt,
lassen sich die Messungen untereinan-
der umrechnen, sofern Scherrate und
Temperatur gleich sind. Der digitale
Ausgangswert eines Akustikwellen-Sen-
sors kann somit automatisch in Sekun-
den (analog zur Messung mit einem
Auslaufbecher) oder in Centipoise dar-
gestellt werden, wenn der Anwender die
Dichte der Fliissigkeit kennt.

Fiir diese Messung wird der Quarzre-
sonator mit der betreffenden Fliissigkeit
in Kontakt gebracht. Die Viskositdt der
Flissigkeit bestimmt die Dicke der Fliis-
sigkeitsschicht, die hydrodynamisch mit
der Oberflache des Sensors gekoppelt ist
(Bild 2). Die Sensoroberflache befindet
sich in einer gleichformigen Bewegung
mit der Frequenz ®w=2nF und der Ampli-
tude U. Frequenz und Amplitude hiangen
von der Elektronik ab. Wenn die Scher-
welle bis zu einer Tiefe d in die Fliissig-
keit eindringt, wird Energie vom Quarz-
kristall an die Fliissigkeit iibertragen.
Die akustische Viskositdt wird an Hand
des Energieverlusts bei der Ubertragung
vom Quarzresonator an die Fliissigkeit
berechnet.

Der Akustikwellen-Resonator unter-
stiitzt eine stehende Welle entlang sei-

ner Dicke, wobei das Wellenmuster mit
den Elektroden, die gegeniiber der Fliis-
sigkeit hermetisch versiegelt sind, und
mit der Fliissigkeit an der Oberseite in
Wechselwirkung tritt. Der GroBteil der
Fliissigkeit bleibt von dem Akustiksi-
gnal vollig unbeeinflusst. Lediglich eine
auBerst diinne, nicht mehr als wenige
Mikrometer messende Schicht wird von
der vibrierenden Oberflache in Schwin-
gungen versetzt.

Integrierte Prozesssteuerung

Zu den ersten Anwendungen dieses So-
lid-State-Viskositiatssensors gehort die
Beschichtung doppelwandiger, geloteter
Bremsleitungen mit speziellen Materi-
alien, um in einem speziellen Prozess
zuverldssig Schutz vor hohen Tempera-
turen zu gewahrleisten. Durch die defi-
nierte Viskositiat des Beschichtungsma-
terials wird eine genau Kkontrollierte
Schichtdicke erreicht, die die Vorausset-
zung filir die Einhaltung des richtigen
Temperaturprofils bildet. Fiir die ab-
schlieBende Qualitatskontrolle und -si-
cherung wird eine Priifung mit einem
optischen Sensor vorgenommen.

In diesem Einsatzbeispiel wurde das
Viskosimeter im Reaktortank platziert,
aus dem die Beschichtungsfliissigkeit
automatisch dosiert wird. Auf Basis
der Echtzeit-Erfassung der Viskositats-
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information erfolgte die Realisation
eines proaktiven und rund um die Uhr
in Betrieb befindlichen Uberwachungs-
sowie Kontrollprogramms. Auf diese
Weise lassen sich die Zusammenset-
zung des Beschichtungsmaterials opti-
mieren und Chargendnderungen kon-
trollieren.

Bild 3 zeigt anschaulich die mit dem
Viskosimeter aufgedeckten und aus
dem zulédssigen Prozessfenster heraus-
ragenden Spitzen im Viskositiatsverlauf
der Beschichtungsfliissigkeit. Ebenso ist
zu sehen, wie wahrend eines Prozess-
durchlaufs die Spitzen abflachen und
der Prozess innerhalb der vorgegebenen
Grenzwerte bleibt.

Bild 4 zeigt noch detaillierter, dass es
gelingt, den Prozess auf Echtzeitbasis dau-
erhaft innerhalb der Grenzen zu halten.

Als weiteres Einsatzbeispiel fir die
Implementierung des neuen Akustik-
wellen-Viskosimeters sei die Uberwa-
chung einer Beschichtung wéhrend des
Aufbringens auf ein Substrat genannt.
In diesem Fall geht es um die Zudosie-
rung einer speziellen Chemikalie im-
mer dann, wenn die Viskositit der Be-
schichtung vom Kkorrekten Wert ab-
weicht. Ziel dieser MaBnahme ist, die
Veranderung der Geschwindigkeit zu
verhindern und somit die gleichblei-
bende Qualitit des Beschichtungspro-
zesses zu gewahrleisten.

Wie in Bild 5 dargestellt, erfasst das
Akustikwellen-Viskosimeter in Echtzeit
die Verdnderung der Viskositidt des Be-
schichtungsmaterials. Nach dem konti-
nuierlichen Hinzufiigen einer speziellen
Chemikalie (mit X bezeichnet) erreicht
das Material die gewiinschte Konsis-
tenz.

Fazit

Beschichtungsvorgdnge und chemische
Prozesse erfordern eine kontinuierliche
Kontrolle verschiedener Prozesspara-
meter wie zum Beispiel Druck, Durch-
flussrate, pH-Wert, Temperatur und
Viskositdt. Hersteller erwarten von den
OEMs Anlagen mit integrierten, umge-
hend betriebsbereiten Instrumenten,
die sich in ihre Qualitatssicherungs-
Systeme integrieren lassen. OEMs wie-
derum wiinschen sich Instrumente, die
eine Wertsteigerung ihrer Produkte be-
wirken, ohne Produktion oder Design-
probleme heraufzubeschworen. Die
Viskositdtsmessung war bisher das feh-
lende Teil in diesem Puzzle, doch Akus-
tikwellen-Sensoren konnen diese Liicke
ausfiillen. Die in diesem Beitrag be-
schriebenen Solid-State-Sensoren emp-
fehlen sich als verldssliche Viskositéts-
messinstrumente fiir die Prozesssteue-
rung und Uberwachung in der Produk-
tion. OEMs und Unternehmen aus der
Prozessindustrie erhalten damit die
Moglichkeit zur Integration einer konti-
nuierlichen Protokollierung mit dem
Ziel, die Betriebskosten zu kontrollie-
ren und die Qualitatsstandards einzu-
halten. [ |
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