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Vier-Komponenten-Photometer fir den Einsatz bei der Produktion
eines Farbstoffgemisches

Zusammenfassung:
Das Photometer ist in der Lage, ein Gemisch mit maximal 4 Kompo-

nenten quantitativ zu analysieren. Dank des integrierten Mefh-
und Auswerte-Rechners kann es flexibel an verschiedene MeBauf-
gaben angepabt werden. Die optische Messung erfolgt nach dem
"Zweistrahl"-Verfahren, bei dem das MeRlicht in zwei MeR-Kandle
aufgeteilt wird. Beide Intensitdten werden zeitlich sequentiell
von einem Detektor erfaBt.

Das System besteht aus dem MeRkopf sowie der Steuer- und Aus-
werteeinheit, die getrennt voneinander aufgestellt werden
kdnnen. Die gewdhlten Gehiduse gestatten den Einsatz in der
rauvhen, korrosiven Atmosphidre chemischer Produktionsstétten. Die
Féhigkeiten des Systems, die wichtigsten Funktionen zu liberwa-
chen, weitgehend fehlertolerant zu arbeiten und Nullpunktsnach-
fihrungen programmierbar durchzufithren, ermdglichen wartungs-
freie Standzeiten, welche zur Zeit nur durch die Lebensdauer des
Strahlers beschridnkt werden.

Four-component Photometer for Use in Production of a Dye Mixture

Abstract:

The Photometer is able to analyze quantitatively a mixture
containing a maximum of four components. Thanks to its
integrated measurement and evaluation computer it can be adapted
flexibly to various measurement problems. Optical measurements
are carried out by the "dual-beam" method in which the measuring
light is split into two measuring channels. Both intensities are
sequentially measured by the same detector.

The system is made up of the measuring probe and the control and
evaluation unit, which can be set up separately. The rugged
housings allow the wunits to be operated in the aggressive,
corrosive atmosphere of chemical production plants. The
capability of the system to monitor key functions, work in a
highly fault tolerant mode and allow zero point adjustments to
be made in a programmable mode makes for maintenance-free
service periods which, for the time being, are limited only by
the service life of the emitter.
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1. Einleitung

Zur Uberpriifung der Urananreicherung im Trenndisenverfahren
wurde ein robustes, empfindliches, prozeRfdhiges Nachweisgerit
fir HF und UF6 bendtigt. Der Markt bot kein entsprechendes
Gerdt. Daher wurde im KfK ein IR ProzeBphotometer /1/ entwik-
kelt, welches inzwischen im Rahmen des Technologietransfers von
einem externen Industriepartner gefertigt wird.

Zur quantitativen Analyse eines Systems mit mehreren Komponen-
ten, deren Absorptionsspektren stark ilberlappen, kann dieses
Gerdt nicht eingesetzt werden. Zum anderen ist das Bifrequenz-
prinzip /2/ wegen der starken Temperaturabhidngigkeit der
Emissionsspektren der Lampen im sichtbaren und im ultravioletten
Spektralbereich fiir empfindliche Messungen nicht geeignet. Es
wurde daher in HDI-2 ein Photometer entwickelt, welches nach dem
Zweistrahlprinzip arbeitet, die Vorteile des Bifrequenzverfah-
rens aber nicht aufgibt.

Das Messlicht wird dabei durch geeignete Strahlteiler in MeB-

und Referenzstrahl ungefidhr gleicher Energie aufgeteilt. Diese
beiden Teilstrahlen durchstrahlen getrennt Mef- und Referenzkli-
vette. Sie werden zeitlich sequentiell vom Detektor erfaRt. Aus
den beiden Intensitdten 1l&Rt sich ein Extinktionswert berechnen,
der durch Absorption von einer oder von mehreren Komponenten
verursacht wird. Zwischen dem Strahler und dem Strahlteiler
befindet sich ein Filterwechselmechanismus, der je nach Aufbau
unterschiedlich viele Interferenzfilter aufnimmt, die gezielt in
den Strahlengang eingeschwenkt werden koénnen. Dadurch ist es
méglich, die Extinktion einer Probe bei verschiedenen Wellen-
ldngen zu bestimmen und daraus die Konzentrationen von mehreren
Komponenten eines Gemisches zu berechnen.




2. MeRaufgabe

Der Koordinationsstelle Technologie-Transfer lag eine Anfrage
der Fa. Hochst liber ein Photometer zur Bestimmung des Quotienten
zweier Extinktionen (bei 520 und 600 nm) einer Farbstoffldsung
vor. Mit dem ProzeBphotometer Spectran 677 konnte diese Aufgabe
nicht geldst werden. Im folgenden werden die wichtigsten Punkte
des Pflichtenheftes zusammengestellt.

Der Farbeindruck des bindren Gemisches hdngt sehr stark vom
Mischungsverhdltnis der beiden Komponenten ab. Ein einheitlicher
Farbstandard setzt daher eine méglichst genaue On-Line Analytik
mit angeschlossener Produktionsregelung auf den Sollwert der
Zusammensetzung voraus. Von der Methode her scheint die Spektro-
metrie hier das Mittel der Wahl =2zu sein, obwohl einige Farb-
eigenschaften zu gewissen Einschrédnkungen fihren. Die Extink-
tionskoeffizienten in der Nidhe der Absorptionsmaxima sind so
grof, daR die Proben schon bei wenigen Millimetern Dicke
praktisch undurchléssig werden. Hinzu kommt eine unspezifische
Einfdrbung der optischen Fenster, welche die aus den Extinktio-
nen berechneten Einzelkonzentrationen verfdlscht.

Klivetten mit geringer Absorptionsschichtdicke (Kapillarkivet-
ten) sind wegen starker Gasblasenentwicklung und der damit ver-
bundenen MeRwertverfdlschung fiir die Prozessanalytik kaum ge-
eignet. Die Prozessfliissigkeit (Farbstoff) muR daher stark ver-
dinnt werden, bevor sie in das Photometer gelangt. Das geschieht
durch eine Verdlinnungseinheit, bei der der Verdiinnungsgrad grob
um den Faktor 10 verdndert werden kann. Der einmal vorgewidhlte
Wert schwankt dann konstruktionsbedingt um einen Faktor 2 bis 3.

Die Einzelkonzentrationen sind daher filir die Regelung irrele-
vant, es muR vielmehr auf das Konzentrationsverhidltnis geregelt
werden. Die Produktion sollte durch den Einsatz des Photometers
nicht veridndert werden. Anstelle des Konzentrationsverhiltnisses
wird daher als Regelgrdfe das Extinktionsverhdltnis S bei zwei
vorgegebenen Lichtwellenlidngen gewdhlt.

€ 10 Dabei bedeutet En die Extinktion

— bei der Wellenldnge n in Nanometern
oz

Die zugelassene Toleranz fiir das Maximum der FilterdurchlaBkur-
ven betriégt + 10 nm.

S =




Die Farbstoffkonzentrationsfehler sind proportional zum Fehler
von S. Um den Produktionsstandard zu gewdhrleisten, werden fol-
gende Ungenauigkeiten fir das Extinktionsverhdltnis zugelassen:
Die Reproduzierbarkeit tiber einen Zeitraum von einem Monat muB
besser sein als + 0,5 %, bei einer Kurzzeitstabilitdt kleiner
als 0,2 %. Nach der Fehlertheorie gilt:

A s = '98 AE 5y AS | é&548+ Alsoz
4;’»296‘ C S Egqp Ego2 '

Der relative Fehler von S setzt sich aus den relativen Fehlern
der Einzelextinktionen zusammen. Er wird umso kleiner, i= groBer
die Einzelextinktionen werden, da die Extinktionsfehler nahezu
konstant bleiben.

Die Erhohung der Konzentration oder das Vergréfern der Absorp-
tionsstrecke filihrt daher bei unveridnderter MeRapparatur zu
groferer Genauigkeit der Konzentrationsbestimmung. Der Sollwert
von S betrdgt O0,46. Aus physikalsichen Griinden bewegt sich S in
einem Intervall zwischen 0,4 und 0,5.

Die Langzeitstabilitdt der MeRanordnung war ohne Farbstoff deut-
lich besser als gefordert. Die Kiivettenfenster werden jedoch
selektiv von einem der beiden Farbstoffe eingefiarbt. Dadurch

wird der Gehalt an diesem Farbstoff trotz des Sollwertes flir =
kleiner als die zuldssige Toleranz.

Um die Standzeit von mehreren Wochen einhalten zu kdnnen,
mublte deshalb zusdtzlich die Mdglichkeit der periodischen Null-
punktsnachflhrung eingeplant werden. Erreicht wird diese Null-
nachfihrung durch Spiilen der MeRklivette mit dem reinen Ldsungs-
mittel ohne den Farbstoffzusatz. Die so ermittelten Extinktionen
werden dann als Null-Korrekturen von den entsprechenden GrdéRen
bei der nachfolgenden Farbstoffmessung abgezogen. Der Einsatz in
der Produktion erfordert iberwachung und Fehlermeldung tiir alle
wichtigen Funktionen zusammen mit einem Sammelalarmsignal.

Wird ein Fehler erkannt, so wird gleichzeitig mit dem Ausldsen
der Meldung der letzte "richtige" Regelwert ausgegeben.




3. MeRprinzip

3.1 Grundsidtzliche Betrachtungen zur Absorption

F411t ein Biindel monochromatischen Lichts durch ein absorbie-
rendes Medium, so wird es geschwidcht. Die Schwdchung dI ist pro-
portional zur einfallenden Intensitét Io’ zur Konzentration
des Mediums ¢ und zur differentiellen Wegldnge dx, bei der die
Absorption stattfindet

dIl = _Il'uk'c - dx
C(g_ ist dabei die weitgehend konzentrationsunabhdngige Pro-
portionalitdtskonstante. Dies ist das Absorptionsgesetz in sei-
ner differentiellen Form. Es hat die gleiche Struktur wie das
Gesetz des radioaktiven Zerfalls, daher soll die Integration
hier nicht durchgefiihrt werden. Das Ergebnis liefert die inte-
grale Form, das Lambert-Beersche Gesetz.

1010g (%): g = §4°C

Die neu hinzugekommenen Symbole bedeuten:

ER. : die Extinktion gebildet aus der Intensitdt des Lichtes I
vor und I hinter dem absorbierenden Medium.

der dekadische Extinktionskceffizient, proportional zu

£

X: die Absorptionslédnge
C: die mittlere Konzentration des Absorbers.,

Sind nun die Absorptionsldnge und der Absorptionskoeffizient
bekannt, so kann durch zwei Intentsitdtsmessungen schnell und
zerstdrungsfrei die Konzentration eines Stoffes bestimmt werden.
Die Intensitdt I des geschwdchten Lichtblindels kann direkt
gemessen werden. Die einfallende Intensitédt IO ist einer
direkten Messung nicht zugidnglich, sie muR indirekt bestimmt
werden.




Beim Bifrequenzverfahren wird die Probe abwechselnd mit Licht-
blindeln verschiedener Wellenlidnge durchstrahlt. Dabei sollte die
Probe bei einer Wellenlédnge nicht, oder aus Grilinden der Empfind-
lichkeit mit deutlich kleinerem Absorptionskoeffizient absorbie-
ren als bei der anderen. Der Strahlengang flir die beiden Fre-
quenzkandle i1st nahezu identisch. Solange sich nun das Intensi-
tdtsverhdltnis beider Strahlblindel von der Strahlerseite her
nicht &dndert, kann aus den Intensitidten hinter dem Absorber eine
Extinktion berechnet werden, die 2zur Stoffkonzentration propor-
tional ist. Der Extinktionskoeffizient hdngt von der Lage der
MeRstrahlen im Spektrum ab und muB bei jedem Umbau neu bestimmt
werden.

Dazu wird gewdhnlich eine Eichkurve aufgenommen, durch die auch
die Konzentrationsabhidngigkeit des Extinktionskoef fizienten
beriicksichtigt wird.

Die Stabilitdt des Einstrahl-Bifrequenzverfahrens hdngt von der
Konstanz des Intensitdtsverhdltnisses in MeR- und Referenzkanal
ab. An Hand einer groben N&dherung soll nun abgeschidtzt werden,
wie stark dieses Intensitdtsverhiltnis von der Temperatur und
vom spektralen Abstand der beiden Kandle beeinfluft wird.

Der Strahler wird als schwarzer Strahler behandelt. Die Gesamt-
strahlungsleistung ist nach dem Stefan Bolzmann'schen Gesetz
proportional zur 4. Potenz der Temperatur:

E - e-mh @

s Strahlungskonstante
T

Temperatur in Kelvin

Diese abgestrahlte Leistung ist andererseits auch proportional
zur elektrischen Leistung.

UxTI= &.1° (1)
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Die spektrale Intensitdtsverteilung (E a) und deren Temperatur-
abhidngigkeit wird durch die Planck'sche Strahlungsformel be-

schrieben.
5 ' -1
E =h »c/ A e (exp(h V" /KT) =1) (2)

= Wellenlénge

= Lichtgeschwindigkeit
Planck'sches Wirkungsquantum
= Boltzmannkonstante

= Frequenz

G 5 oW
H

Um die Temperaturvariation bei Anderung der Versorgungsspannung
zu berechnen, wird (1) nach der Temperatur abgeleitet.

Daraus erhdlt man: T/T = 1/4 U/U:

Bei konstantem Strom betridgt die relative Temperaturdnderung 1/4
der relativen Spannungsvariation.

Eine Temperaturdnderung filhrt nach Formel (2) zu unterschied-
licher Verdnderung von MeR- und Referenzintensitdt. Das filhrt
bei der Extinktionsberechnung 2zu einem zusdtzlichen additiven
Term, welcher die Konzentrationsbestimmung verfdlscht.

Abb. 3.1 zeigt die Abhingigkeit dieser Scheinextinktion von der
Temperatur.

Fur wvier verschiedene Wellenldngenkombinationen ist die Ablei-
tung dieser Scheinextinktion nach der Temperatur gegen die abso-
lute Temperatur aufgetragen. Die Absolutwerte erhdlt man daraus
flir nicht zu groRe Temperaturschwankungen, durch Multiplikation
der Ordinatenwerte mit der Temperaturvariation.

- WE ’
AL oA T .AT/

Temperaturvariationen kénnen sowohl durch Anderung der Strahler-
leistung, als auch durch Schwankungen der Umgebungstemperatur
verursacht werden. Sie sind ndherungsweise proportional =zur
Lampentemperatur.




Es wurden als Beispiele drei Wellenldngenpaare im realistischen
Abstand von 0,3 um im infraroten, im nahen infraroten und im
sichtbaren Spektralbereich gewdhlt. Die vierte Kurve entspricht
der Filterkombination flir die Farbstoffmessung.

Die Ordinatenwerte nehmen mit abnehmender Wellenlidnge zu, und
zwar flir die 3 ersten Beispiele um jeweils eine Gr&éBRenordnung.
Mit wachsender Temperatur wird der Differentialquotient kleiner,
die grokere Temperaturschwankung des Strahlers kompensiert die-
sen Effekt auf die Scheinextinktion jedoch zum Teil wieder.

Die beiden Beispiele im Sichtbaren zeigen, daR die Schein-
extinktion mit dem Wellenldngenabstand abnimmt. Wegen der brei-
ten Absorptionsbanden wird dadurch die Empfindlichkeit
erniedrigt, da die Referenzwellenldnge in den Bereich gréRerer
Absorptionen gerit.

Im sichtbaren Spektralbereich (A y.a =.0,39um, ;{Ref = 0,68um;

T = 2200 K, das entspricht einer Filterkombination zur Messung
von NOZ) verursacht eine Temperaturidnderung von 0,5 K bereits
einen Extinktionsfehler von ungefdhr 0,2 %. Bei den filir die
Farbmessung eingesetzten Filtern betrdgt der Extinktionsfehler
beil gleicher Temperaturschwankung etwa 10°° Extinktionseinhei-
ten.

Der Effekt der Pseudoextinktion ldBt sich auch durch entspre-
chende Leistungsregelung der Strahlerversorgung nicht vollstédn-
dig eliminieren, da die Temperatur des Strahlers nicht konstant
ist, sondern iliber die strahlende Fldche eine gewisse Schwan-
kungsbreite aufweist.

Einfacher als genaue Regelung von Leistung und Lampentemperatur
Schien uns die direkte Uberwachung der Strahlungsintenistdt von
MeR~ und Referenzkanal. Hier wird also der Wechsel vom Bifre-
quenz-Einstrahl zum Multifrequenz-Zweistrahlverfahren vollzogen.
Es gibt zwei Wege, dies zu tun:

a) Aus dem Licht des Strahlers wird Licht der gewiinschten Wel-
lenlédnge mit Hilfe eines geeigneten Monochromators herausge-
filtert. Dieser Lichtstrahl wird vor der MeBkivette mit Hilfe
eines Strahlteilers in méglichst gleich-intensive Teil-
strahlen zerlegt. Einer durchstrahlt die MeRkilvette, der

andere eine identische Referenzklivette. Dadurch werden Ein-
fllisse von L&sungsmitteln und Fenstern weitgehend kompen-




fliisse von Ldsungsmitteln und Fenstern weitgehend kompen-
siert. Hinter diesen Kiivetten werden beide Strahlen wieder
zusammengefihrt und zeitlich sequentiell mit der gleichen
DetektorVerstdrkeranordnung erfaflt. Der zeitliche Wechsel
zwischen beiden Strahlern muB so schnell erfolgen, daf die
Lampenschwankungen in dieser Zeit klein sind gegen die zuléds-
sigen Meffehler. '

b) Die Strahlfihrung ist bis zu den Kiivetten die gleiche wie bei
a). Dann werden die Teilstrahlen jedoch nicht mehr zusammen-
geflihrt, sondern jeder wird filir sich durch eine eigene Detek-
tor-Verstédrkeranordnung nachgewiesen. Diese Methode kann bei
extrem instabilen Strahlern mit starker Kurzzeitschwankung
eingesetzt werden. Wegen der zwei Nachweiskandle wird Jjedoch
eine Temperaturstabilisierung von Detektoren und Elektronik
bzw. hdufigeres Uberpriifen der Verstdrkereigenschaften erfor-
derlich. '

3.2 Strahlengang und optische Bauteile

Die Abbildung 3-2 Zeigt eine schematische Darstellung des
Photometers.

Der Strahler erzeugt ein Parallelblindel polychromatischen
Lichts. Daraus wird durch Interferenzfilter der gewlinschte Spek-
tralanteil ausgewidhlt.

Das Ger&dt in dieser Ausbaustufe bietet die Méglichkeit, zwischen
4 Filterpositionen, die beliebig bestlckt werden k&nnen, zu
wdhlen. Dadurch kann ein Gemisch mit maximal 4 Xomponenten
bestimmt werden.

Dabel wird die Extinktion bei U4 verschiedenen Wellenléngen

gemessen. Die Gesamtextinktion Ei ist fir nicht zu grofRe Kon-
zentrationen die Summe der Einzelextinktionen.

By = 2920C1 * 8221 Co* 5310 C3 * Sy a1 Cu




Wir erhalten also ein lineares Gleichungssystem von
4 Gleichungen mit 4 Unbekannten. Dabei bedeuten:

E?Li = 1Og(IRef‘ﬂi/IMess %i); die Gesamtextléktlon bei i,
die gemessen wird.

$05 0 ,g/j: 1, 2, 3, 4 : die bekannten Extinktions-
¢ koeffizienten der Einzel-
komponenten.
Ci: L = 1, 2, 3, U ¢+ die unbekannten Konzentrationen

Durch Losen dieses linearen Gleichungssystems (3) erhdlt man die
Konzentrationen der Einzelkomponenten.

Hinter dem gewdhlten Filter trifft der Strahl auf einen Strahl-
teilerwiirfel, dessen Eigenschaften den Spektralbereich ein-
schrédnken. Hier wird er -aufgeteilt in MeR- und Referenzstrahl.
Der MeBkstrahl ¢trifft direkt auf die Mefkiivette, wdhrend der
Referenzstrahl zuerst durch einen Spiegel umgelenkt wird. Eine
Referenzkivette ist nicht eingezeichnet, da sie filir diese
MeRaufgabe nicht gebraucht wird. Dann folgt im Strahlengang eine
Chopperscheibe, die widhrend einer Umdrehung jeweils 1/3 der Zeilt
den MeR- und dann den Referenzstrahl durchldft. Im restlichen
Drittel des Zeitintervalls trifft kein Licht auf den Detektor.
Ein weiterer Strahlteiler und ein Spiegel vereinigen die beiden
Teilstrahlen wieder geometrisch. Eine Linse bildet dann die
Leuchtzone des Strahlers auf den Si-Detektor ab. Wegen der Teil-
polarisation der Strahlung an Strahlteilern und Spiegeln wird
die Messung an optisch aktiven Proben verfdlscht. Dieser Effekt
mul bei der Eichung bericksichtigt werden. Da die beiden Strah-
lengénge geometrisch getrennt sind, wird durch Konstanthalten
der Temperatur unterschiedliche thermische Ausdehnung und damit
verbundene Asymmetrie im Strahlengang verhindert.

Die Temperatur der Anordnung wird auf einen Wert geregelt, der
Uber der Umgebungstemperatur liegt.

3.3 Mechanische Komponenten

Das Gerdt enthd#lt drei bewegliche mechanische Komponenten, den
Chopper und den Filterwechselmechanismus, Jjeweils mit Schrittmo-
torantrieb und den DurchfluBwichter. Die Filter stehen widhrend
einer Messung stationdr im Strahlengang. Wegen der Inhomogenitédt
aller optischer Komponenten ist es erforderlich, die Filter nach
dem Wechsel immer genau in die gleiche Position =zu bringen.




Daher wurde ein Malteserkreuzgetriebe mit Y4 Positionen zwischen
Antriebsmotor und Filtertrdgerscheibe gesetzt. Die richtige
Filterposition wird mittels Lichtschranken iliberwacht.

An die Gleichlaufstabilitdt des Choppermotors brauchen, wie aus
Abbildung 5-2 ersichtlich, keine allzu groBen Forderungen
gestellt zu werden.

3.4 Gehduse

Die MeRanordnung ist aus thermischen Griinden auf einer Alumi-
niumplatte fixiert. Die optischen Elemente sind noch gering-
fligig Justierbar. Diese Platte ist an der Strahlerseite mit
einem runden Deckel verschraubt. Dieser Deckel enthdlt die ndti-
gen Kabelstecker sowie die Durchfiihrungen fiir die MeRflissigkeit
(MeBgas). Deckel und Grundplatte kénnen in einen Edelstahlzy-
linder geschoben und gasdicht verschraubt werden. Zur besseren
thermischen Isolierung ist dieser Zylinder in einem zweiten
Gehduse untergebracht, welches mit einer 3 cm dicken Schaum-
stof fschicht ausgekleidet ist. Dadurch werden kurzfristige Tem-
peraturschwankungen verhindert.




4. Hardware

Die Hardware ist so ausgelegt, dak alle Fdhigkeiten, welche das
MeRsystem vom Konzept her bietet, optimal ausgenutzt werden
kdnnen, obwohl fiir das anstehende MeRproblem nur Teile davon
bendtigt werden.

Eine ganze Reihe von Funktionen muR zeitlich korreliert von der
Prozessorelektronik zur Verfiligung gestellt werden. Nur dann kann
ein stdrungsfreier Betrieb des MeRsystems lber lédngere Zeit
erwartet werden. Die Abb. 4-1 zeigt die MeBanordnung noch einmal
zusammen mit den Elektronik-Modulen als Blockdiagramm. An Hand
dieser Darstellung soll nun ein Uberblick Uber die einzelnen
Funktionen gegeben werden. Das MeRsystem besteht aus zwei modu-
laren Komponenten, dem MeRkopf und dem Elektronik-Gehduse, die
getrennt voneinander aufgestellt werden kénnen. Das Verbindungs-
kabel ist mehrere Meter lang. Daher muR nur der MeRkopf gegen
die rauhen Bedingungen in unmittelbarer ProzeRndhe optimal
geschltzt werden. Der MeRkopf enthdlt ein Minimum an Elektronik:
die Treiber filir die Lichtschranken, die Temperaturregelung,
sowie den Selektivverstdrker mit Spannungs-Frequenz-Wandler flir
die Signalverarbeitung des Detektors. Der gréRte Teil der
elektronischen Baugruppen und die Spannungsversorgung sind in
dem spritzwassergeschiitzten Elektronik-Gehduse untergebracht.

Das zentrale Element der gesamten Elektronik ist die Baugruppe
HDI-99/2, ein Einplatinenrechner mit einem Mikroprozessor 8085
als CPU. Diese Baugruppe kommuniziert {iber ein Bussystem mit der
Motortreiber- und Z&hlerbaugruppe HDI-99/3. Sie tliberwacht und
steuert zugleich noch die drei weiteren Module zur Relaissteue-
rung (HDI-99/13), zur Temperaturerfassung (HDI-99/7) sowie zur
Strahlerversorgung und zur Spannungs-Stromkonvertierung des
Ausgangssignals (HDI-99/4). Sie ermdglicht dariiber hinaus die
Kommunikation nach auBen mit Hilfe von Flissigkristallanzeige
(LCD), Tastatur und Alarmleuchten.

Die wichtigste Aufgabe im Zusammenspiel aller elektronischer
Module ist die Aufnahme und Verarbeitung der Detektorausgangs-
signale, zusammen mit der variablen Umschaltung auf die vier
verschiedenen Frequenzkanédle. Der dazu notwendige Aufwand an
Steuerung und tiberwachung ist auf Grund der Komplexitdt des




Gesamtsystems gréRer als bei Photometern zum Nachweis einer
einzigen Komponente. Im oberen Teil der Abb. U4-1, dem MeRkopf,
sind die dafiir nstigen funktionellen Komponenten eingezeichnet.

Je ein Schrittmotor dient dem Antrieb der Chopperscheibe bzw.
dem Wechsel der Position der Filterscheibe. Lichtschranken
erfassen und Uberwachen die korrekte Lage von Chopperscheibe,
Filterscheibe und Malteserkreuz-Getriebe. Der integrierte Durch-
fluBwdchter zeigt tliber Plausibilitdtsbetrachtungen an, ob die
aktuelle Zusammensetzung des Prozessmediums gemessen wird. Zu-
sdtzlich zur autonomen Temperaturregelung enthdlt der MeRkopf
noch zwei Sensoren zur Uberwachung der Temperatur. Strahler und
Detektor mit Selektivverstédrker sind die physikalische Seele des
MeRkopfes.

4.1 Digital-Elektronik

Die meisten Komponenten im MeRBkopf werden von den modularen
Platinen im Elektronikgehduse betrieben, gesteuert und {iber-
wacht. Die Hauptarbeit daflir Ubernimmt die Baugruppe HDI 99/2,
ein Einplatinen-Rechner mit einfachen Erweiterungsméglichkeiten.
Die Baugruppe ist flir Anwendungen im Bereich Prozesssteuerung
und MeBwertverarbeitung ausgelegt. Sie wurde bereits bel der
Entwicklung anderer Gerdte eingesetzt und hat sich in der Praxis
bewdhrt.

Im einzelnen enthdlt die Baugruppe folgende funktionelle
Elemente:

- CPU 8085

- 16 KB EPROM

- 2 KB Batteriegepufferte CMOS RAM

- Batteriegepufferte Echtzeituhr

-~ 12-Bit Digital-Analog-Wandler

- Tastaturencoder fiir eine 20er Tastatur

- Baudratengenerator 50 - 19200 Baud

- Serielle V24 Schnittstelle

- B58-Bit Zidhler/Zeitgeber kaskadierbar

- 16 programmierbare parallele Ein/Ausgabe Leitungen
- Interrupt Controller

- Chip Select Logik fiir 14 Bausteine (8 fir Erweiterungen frei)
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Die Abbildung U4-2 zeigt das Blockschaltbild dieser Baugruppe.
Die wichtigsten Funktionen werden im folgenden an Hand dieser
Darstellung erldutert.

Die Ricksetzautomatik sorgt bei Inbetriebnahme des Systems flr
einen definierten Start. Die Zentraleinheit wird dabei auf
Adresse 0 gesetzt. Dieser Vorgang kann auch durch ein externes
Signal (RESET) ausgeldst werden.

Der Prozessor und die fiir seine baulichen Besonderheiten ndtigen
Treiber filir Adress-, Daten- und Steuerleitungen sollen hier
nicht mehr beschrieben werden.

Das gesamte Adressiervolumen der CPU 8085A betrdgt 64 KBytes.

Abb. 4.3 zeigt die Aufteilung des Speicherbereiches der Bau-
gruppe. Der AdreBbereich wird in acht Teile zu je 8 KByte aufge-
teilt. Durch eine "wired-or" Verknlipfung der beiden unteren

codierten Signale werden dem EPROM Speicher 16 KByte im unteren
AdreBbereich zugewiesen.

Flir den RAM Speicher ist der Bereich von 8000H bis 9FFFH reser-
viert. Der obere AdreRbereich (von EOOOH bis FFFFH) wird durch
einen zweiten 1- aus 8-Dekoder in .Bereiche von 1 KBytes selek-
tiert. Uber diesen Dekodierer werden die peripheren Bausteine
angesprochen.

Die AdreRdekodierlogik stellt somit 14 Auswahlsignale zur Verfii-
gung. Acht davon werden auf der Baugruppe benutzt, die rest-
lichen sechs werden flir Erweiterungen zur Verfligung gestellt.

Der Lesespeicher von Adresse Y4 bis 4000 H enthdlt das Programm
und die nicht ver&dnderlichen Daten. Der statische Schreib-Lese-
speicher von Adresse 8000H bis AOOOH enthdlt variable GréRen wie
aktuelle MeRergebnisse, Zwischenergebnisse und Riicksprungadres-
sen, damit nach dem Einschalten der Versorgungsspannung kein
undefiniertes Ansprechen des Bausteins erfolgen kann. Dieser
Speicher und der Kalenderuhrenbaustein sind batteriegepuffert,
so daB bei Stromausfall alle wichtigen Daten erhalten bleiben.
Die Pufferungszeit betrdgt etwa 5 Monate. Der Uhrenbaustein
dient als Zeitbasis und zur Dokumentationsunterstiitzung.




Die integrierten Zihler uUberdecken den Bereich von einer zehntel
Sekunde bis zu einem Monat. Der Baustein ist busorientiert, so
daB er direkt an den Systembus gekoppelt werden kann. Der
aktuelle Zdhlerinhalt steht nach der Adressierung auf dem
Datenbus zur Verfligung, wobei ein unabhidngiger Zugriff auf jedes
Zihlerwort méglich ist.

Der Baustein kann auch als Zeitbasis benutzt werden, wobei per
Software eine Impulsdauer von 0,5, 5 oder 60 Sekunden program-
miert werden kann. Der Zeitgeberausgang des Bausteins ist auf
der Baugruppe mit dem TRAP-Eingang des Prozessors verschaltet.
Damit wird mit Hilfe der Software eine Systemablaufiilberwachung
realisiert.

Der mikroprozessor-kompatible Digital-Analog-Wandler setzt den
aus den optischen Messungen gewonnenen Wert in eine analoge
Grofe um, die iliber eine Pegelanpassung der externen Regeleinheit
in der Produktion zur Verfiigung steht.

Parallele und serielle Ein-/Ausgabe, Zihler/Zeitgeber und ein
Teil der Interrupt-Steuerung sind mit dem Multifunktionsbaustein
8256 realisiert. Prei Leitungen der seriellen Schnittstelle
stehen, mit V24 Pegelumsetzern versehen, an der Basis VG-Leiste
zur Verfigung. Die Uibertragungsgeschwindigkeit kann mit Hilfe
eines programmierbaren Baudraten-Generators im Baustein 8256 auf
Ubliche Werte zwischen 50 und 19200 Baud eingestellt werden.

Flilr parallele Ein-/Ausgabe sind insgesamt 16 Leitungen im Bau-
stein vorhanden. Sieben dieser Leitungen werden zur Ansteuerung
der alphanumerischen Anzeige bendtigt. Sie werden mit flnf
freien Leitungen am Ansley Frontstecker zur Verfiligung gestellt.
Vier weitere Leitungen sind zur Basis-Messerleiste gefihrt.
Weiterhin stellt der Baustein 8256 finf programmierbare und
voneinander unabhingige 8-Bit-Zdhler/Zeitgeber zur Verfiigung.
Zwel Z&hler/Zeitgeber koénnen jeweils zu einer Breite von 16 Bit
kaskadiert werden (Bei Verwendung der Zidhler reduziert sich die
Anzahl der Parallel-E/A-Leitungen).

Die Interrupt-Steuerung der Baugruppe umfaBt die in den Baustei-
nen 80854 und 8256 enthaltenen Interrupt-Teile. Damit stehen die
vier direkten Interrupt-Eingidnge der CPU und die acht Interrupt-
Ebenen des Bausteins 8256 zur Verfiigung.




Zum Anschluf einer Tastatur an den Mikroprozessor dient der
Tastaturencoder 74C923. Dieser Baustein enthdlt die Logik, um
eine Tastatur, bestehend aus bis zu 20 matrixfdrmig angeordneten
Tasten, kontinuierlich zu iiberwachen Der Baustein {bernimmt das
Abfragen und Entprellen der Tasten.

Die beiden zuletzt beschriebenen Bausteine ermdglichen Uber die
alpha-numerische Anzeige (LCD) und die Eingabetastatur einen
Quasi-Dialogbetrieb zwischen dem MeBwertsystem und dem Bediener.
Parameterinderungen und Systemfunktionsaufrufe kdénnen 1leicht
durchgefiihrt werden. Flir andere MeBaufgaben lassen sich auf
einfache Weise menuegesteuerte Programmaufrufe realisieren.

Die gesamte Baugruppe 1ist Uber Stecker mit einem eigenen
Systembus verbunden. Auf diesem Systembus lassen sich folgende
Gruppen von Signalen unterscheiden:

Stromversorgung, Steuersignale, Ein-/Ausgabe-Signale, Interrupt-
Signale und Signale fiir externen Datenverkehr.

Die AdreRBleitungen A13-A15 sind nicht auf den Bus gefithrt, da
die freien "Chip-Select" Leitungen die zur Erweiterung notwen-
dige Selektierung vornehmen. Durch die iiber den Bus gefihrten
"Chip-Select" Leitungen ist, in begrenztem Umfang, ein sehr
einfacher AnschluB® von weiteren peripheren Bausteinen mdglich,
da die AdreRdekodierlogik entfallen kann. Alle oben genannten
Signale sind Uber die Reihen a und ¢ einer Busplatine parallel
verdrahtet. Die Signale VREF (analoge Referenz) und ANOUT (Ana-
loger Ausgang) und die drei Signale TXP, RXD und CTS der seriel-
len Schnittstelle sind auf der Basis-Messerleiste auf die Reihe
b gefihrt. Diese Reihe ist iUber die Bus-Platine nicht parallel
gefihrt; die Signale miissen zur Weiterfihrung direkt an der
Baugruppe abgenommen werden.

Die wesentlichen Funktionen der Baugruppe HDI 99/3 sind die
Ansteuerung der beiden Schrittmotoren fiir den Chopperscheiben-
antrieb wund fir den Filterwechsel sowie die Messung der dem
Detektorsignal entsprechenden Frequenz des U/F-Wandlers.

Abb. U-l zeigt das Blockschaltbild der Baugruppe.




Als Zeitbasis flir den Z&dhler/Zeitgeber wird die Taktfrequenz der
CPU 8085 verwendet. Um die flir die MeRwerterfassung notwendigen
MeRzeiten =zu erlangen, wird die Taktfrequenz mit Hilfe des Fre-
quenzteilers 49710 um den Faktor zehn untersetzt.

Der Zihler/Zeitgeber 8253 beinhaltet drei 16-Bit Z&hler, filir die
Jeweils sechs verschiedene Betriebsarten programmierbar sind.
Zdhler 0 dient, als Rechteckgenerator programmiert, der Erzeu-
gung der Steuersignale flir den Choppermotortreiber. Z&hler 1
erfiillt =zwei Funktionen. Widhrend der MeRBwerterfassung wird der
Z&hler, als Monoflop programmiert, zur MeB- und Wartezeitgene-
rierung benutzt. Als Rechteckgenerator programmiert, dient der
Z8dhler widhrend des Filterwechsels zur Erzeugung der Taktsignale
fir den Filterwechselmotortreiber. Z&hler 2 hat ebenfalls zweil
Aufgaben. Widhrend der MeRwerterfassung dient der Zdhler zum
Zdhlen der Detektorsignalfrequenz. Die Uberwachung der Schritt-
anzahl des Filterwechselmotors ist die weitere Aufgabe des
Z8hlers widhrend des Filterwechsels.

Der parallele Ein-/Ausgabe-Baustein 8255 besitzt drei 8-Bit
Ports, die durch Programmierung als Aus- oder Eingabeleitungen
geschaltet werden kdnnen. Die einzelnen Funktionen der Ein- bzw.
Ausgabeleitungen sind:

- Bestimmung der Drehrichtung der Schrittmotoren

- Abschalten der Spannungsversorgung der Schrittmotoren

- Steuerung der Logik flir den Z&hler/Zeitgeber

- Erfassung der Lichtschranken-Signale

- Einstellung des Verstdrkungsfaktors flr das Detektorsignal
- Anwahl der Temperaturfihler

- Erfassung der Strahlerstromiiberwachung

Zur Steuerung der Motoren flir die Chopperscheibe und fiir den
Filterwechsel werden zwei Bausteine SAA1027 eingesetzt. Dieser
Baustein dient zur Ansteuerung von UY4-Strang-Schrittmotoren im
Unipolar-Betrieb. Er wandelt eine Folge von Steuerimpulsen in
sequentielle Signale um wund erméglicht die Ansteuerung von
Schrittmotoren, deren Strangstrom unterhalb 350 mA liegt. Der
Baustein arbeitet mit einer Betriebsspannung von 12 Volt. Um mit
TTL-Pegel die Bausteine anzusprechen, werden Pegelumsetzer
(7406) eingesetzt.
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Die drei Leitungen PA5, PA6 und PA7 des Bausteins 8255 dienen in
Zusammenarbeit mit dem Leitungstreiber 49701 auf der Baugruppe
HDI 99/13 zur Ansteuerung von drei Relais. Ein Relais wird als
Alarmgeber verwendet. Die beiden anderen dienen zur Ventilan-
steuerung flr die Nulljustierung.

Die Nulljustierung ist erforderlich, um die selektive Einfédrbung
der Klivettenfenster durch einen Farbstoff des Gemisches zu kom-
pensieren. Eine aufkommende Asymmetrie der optischen Ubertra-
gungseigenschaften von Mef- und Referenzkanal bedarf keiner
Nulljustierung, da eine solche Drift durch Messung mit einem der
4 Filter erfaBt und dann rechnerisch korrigiert werden kann.

4.2 Analog-Elektronik

Die Analog-Elektronik besteht im wesentlichen aus den drei Bau-
gruppen Selektivverstidrker mit U/F-Wandler (HDI 99/12), Tempera-
turerfassung (HDI 99/7) und U/I-Konvertierung Strahlerstrom (HDI
99/4) und Temperaturregelung.

Das auf den Photodetektor auffallende Licht wird in ein elek-
trisches Signal umgewandelt und nach Verstdrkung (HDI 99/11) der
Baugruppe HDI 99/12 iibergeben.

Auf dieser Baugruppe kann vom Mikroprozessor die Verstédrkung
selektiv eingestellt werden. Dazu wird Uber den digital-ansteu-
erbaren Analog-Multiplexer (AD 7501) einer von acht mdglichen
Widerstidnden in den Riickkopplungszweig eines Operationsverstéir-
kers geschaltet. Das Emissionsspektrum des Strahlers &hnelt dem
des "Schwarzen Kdrpers". Je nach Filterbestiickung kénnen sich
die TIntensitdten in den optischen Kandlen um mehrere Zehnerpo-
tenzen voneinander unterscheiden. Das gilt in gleichem MaBe fiir
die Detektorausgangssignale. Mit dieser Schaltung 14Rt sich die
Verstidrkung filir jedes optische Filter so einstellen, daB die
Dynamik des nachgeschalteten Spannungs-/Frequenzwandlers immer
optimal ausgenutzt wird.

Der U/F-Wandler setzt die am Eingang anliegenden Spannungswerte
in ein Rechtecksignal mit einer dem Spannungswert analogen Im-
pulsfrequenz um. Diese Impulse werden vom MeRkopf zur MeRelek-
tronik ibertragen. Durch die digitale Ubertragung wird eine hohe




Stérsicherheit erreicht. Der eingesetzte U/F-Wandler Typ 4735
sendet ein Rechtecksignal mit einer Frequenz von 1 MHz bei einer
Eingangsspannung von 10 V aus. Die differentielle Nichtlineari-
tdt des Bausteins betridgt 0,001 %.

Die Baugruppe HDI 99/7 dient zur Temperaturerfassung. Drei Tem-
peraturfiihler von Typ AD590 sind im MeRsystem eingesetzt. Zwel
davon dienen zur Uberwachung der Temperatur des MeRkopfes, ein
dritter ist im Elektronikgehduse untergebracht. Die Tempera-
turfihler geben einen von der Temperatur abhidngigen Strom ab.
Ein von dem Mikroprozessor gesteuerter Analog-Multiplexer
schaltet eines der drei Sensorsignale zu einem der Operations-
verstédrker. Dieser Operationsverstédrker setzt das Stromsignal in
ein Spannungssignal um und fiuhrt es einem nachgeschalteten U/F-
Wandler Typ VFC32 2zu. Dieser U/F-Wandler konvertiert das analoge
Spannungssignal (von 0 bis 10 V) in ein digitales Rechtecksignal
mit der Frequenz von 0 bis 20 KHz. Dieses Rechtecksignal wird
einem an den Mikroprozessor angeschlossenen Z&hler Ubergeben.

Die Baugruppe HDI 99/4 Ubernimmt die Lampenstromregelung und
sorgt damit filir eine gute Kurzzeitstabilitdt des Strahlers. Dies
ist ndtig, da zeitlich sequentielle Erfassung von MeB- und Refe-
renzlicht nur Langzeitschwankungen kompensiert, deren Periode
groff ist gegen die Umlaufzeit der Chopperscheibe. AuBerdem kon-
vertiert sie das analoge Spannungssignal der Regelgrdfe (0 bis
10 V) in ein Stromsignal 0 bis 20 mA oder 4 bis 20 mA. Diese
beiden Ausgabeformate kodnnen iber L&tbriicken eingestellt werden.

Die eingesetzte Temperaturregelung arbeitet autonom und kann
durch das System nicht beeinfluBt werden. Sie wird 1lediglich
durch die beiden Temperaturfiihler im MeRkopf iberwacht.




5. Software

5.1 Struktur der Software

Das System soll gewdhrleisten, daR die Farbstoffzusammensetzung
immer innerhalb der Toleranz dem Sollwert entspricht. Dazu miis-
sen folgende Verfahrensschritte ausgefiihrt werden:

- MeBwertaufnahme
- Berechnung der Regelgrife
- Ausgabe der RegelgroRe.

Flr den wartungsfreien Einsatz werden Uberwachungen aller not-
wendigen mechanischen Komponenten, sowie Signifikanz-iUberpriifun-
gen der MeRwerte und der Ergebnisse durchgefiihrt. Erkannte Sto-
rungen versucht das System selbst zu beheben. Die Art der aufge-
tretenen Stérung wird in dafiir vorgesehenen Z&hlern festgehal-
ten. Kann das System nicht mehr in den stérungsfreien Betriebs-
zustand zurlickfinden, dann wird die Stdrung nach auBen gemeldet
und die Produktion von der Regeleinheit getrennt.

Um diese komplexen Anforderungen an das MeBsystem erfiillen zu
kdnnen, wurde ein Betriebssystem entwickelt, mit dessen Hilfe in
Echtzeit mehrere Programme quasi parallel abgearbeitet werden
konnen. Diese Teilprogramme bearbeiten die verschiedenen System-
aufgaben. Sie sind modular aufgebaut. Die hardwareabhingigen
Routinen sind in Assembler die rechenintensiven in FORTRAN
programmiert.

Den Teilprogrammen oder Tasks werden durch die Hardware Inter-
rupt-Struktur und durch Vergaberoutinen definierte Prioritéten
Vorgegeben. Die Aktivierung der Tasks wird zusdtzlich durch
Ma skierung einzelner Interrupts gesteuert.

Eine Task kann in dem Zustand "laufend", "wartend" oder "unter-
brochen" sein. Der Zustand laufend wird durch einen entsprechen-
den Taskmerker angezeigt. Der Wechsel von einer Task zu einer
anderen Task ist mdglich, wenn die laufende Task abgearbeitet
ist oder eine Task mit einer hoheren Prioritdt eine externe
Anforderung stellt. In letzterem Fall wird der Prozessorzustand
beim Eintritt der Unterbrechung auf den Stack abgelegt. Nach
Beendigung der hoher prioritdren Task wird die unterbrochene

Task Uber den Stack an der unterbrochenen Stelle wieder akti-
Viert.




Ist eine Task beendet, ohne daB eine andere Task eine Anforde-
rung stellt, so geht der Prozessor in eine Warteschleife.

In der folgenden Tabelle werden die einzelnen Tasks mit ihren
Prioritdten dargestellt.

Prioritédten Tasks
0 Systeminitialisierung
(héchste Prioritit)

1 Systemmonitor

2 MeRwertaufnahme, Filterwechsel

3 Tastatur-Eingabe und Parameter-
dnderung

Y MeRwertverarbeitung, Ergebnisdar-
stellung

5 Nullpunktjustierung, Testrouti-

nen, Parameterausgabe
6 Warteschleife

Ein Taskwechsel zwischen zwei Tasks gleicher Prioritdt ist nur
méglich, wenn die laufende Task vollstdndig abgearbeitet ist
(Beispiel MeBwertaufnahme Filterwechsel) oder wenn iber die
Tastatur-Eingabe die laufende Task abgebrochen wird.

Das MeRsystem erfordert einen Ablauf von Programmteilen in einem
festen zeitlichen Raster. Um diesen Ablauf zu Uberwachen, wird
mit Hilfe der Kalenderuhr bei der Systeminitialisierung ein
Differenzzeitgeber implementiert, der alle 60 Sekunden einen
Interrupt hdchster Prioritdt (TRAP) abgibt. Auf diesen Interrupt
hin lberpriift die Software, ob in dem letzten Zeitgeberintervall
die Task MeRBwertaufnahme aktiviert war. War dies nicht der Fall,
so erfolgt ein definierter Neustart mit Systeminitialisierung.




Diese Uberpriifung findet jedoch nicht statt, wenn sich der Pro-
zessor in der Task Systemmonitor befindet; da ausschlieRlich in
dieser Task die MeRBwertaufnahme unterbunden wird. Die Task MeBR-
wertaufnahme zeigt ihre Aktivierung -lber eine Zustandsvariable
(Semaphore) an. Diese Semaphore wird durch den Differenzzeitge-
ber-Interrupt geldscht.

Der Rechner iberwacht kontinuierlich verschiedene Funktionen des
MeRsystems und gibt beim Auftreten einer Fehlfunktion eine
entsprechende Meldung zur Anzeige, anschlieBend erfolgt ein
definierter Neustart. Beim Auftritt einiger Fehlfunktionen wer-
den folgende zugeordnete Zd&hler um eins erhdht:

TRAPZ zwischen zwei Signalen der Differenzzeituhr
erfolgte keine Messung

UDINZ wundefinierter Interrupt (Programmsprung zu einer
Adresse, die nicht belegt ist)

MOTFEZ Fehlverhalten des Filterwechselmotors

SFEZ Stackbereich unterschreitet vorgegebene Grenze
von 100 H

5.2 Systeminitialisierung

Nach dem Einschalten der Versorgungsspannung bzw. nach dem Bet&-
tigen der Reset Taste startet der Rechner bei der Adresse 0.
Danach werden alle Z&dhler geldscht, die Betriebsparameter gela-
den, die Programme aktiviert und die Baugruppen initialisiert.

Der Choppermotor wird mit Hilfe des Treiberbausteines SAA1027
angesteuert (siehe Kap. U4.2). Die Nenndrehzahl betrdgt 180 Um-
drehungen pro Minute. Um diese Drehzahl zu erreichen, wird der
Motor sequentiell von einer Drehzahl von ca. drei U/min auf die
Nenndrehzahl hochgefahren. Das Erreichen der Nenndrehzahl wird
Uberprift, indem die Zeit zwischen zwei Lichtschrankenimpulsen
der Chopperscheibe mit Hilfe des Zihlers 1 in Baustein 8256
gemessen wird. Ubersteigt die Umdrehungszeit den Wert von 360 ms
oder hat der Rechner nach dieser Zeit noch kein Lichtschranken-
signal erfaBt, so muR ein Defekt an der Motorsteuerung vorlie-
gen, Eine entsprechende Meldung wird zur Anzeige gebracht.
AnschlieRend erfolgt ein definierter Neustart.




Die Funktion des Chopperscheibenmotors wird wdhrend eines jeden
MeRzyklus auf analoge Art {iberpriift, indem nach Beendigung der
einzelnen Phasen der MeBwertaufnahme eine Zeit vorgegeben wird,
bis zu der das Lichtschrankensignal -vom Rechner erfaft werden
mub.

Nach der Positionierung der Filterscheibe (siehe Kap. 5.5) wird
die Systeminitialisierung abgeschlossen. Der Interrupt RST 6.5
wird nun freigegeben. Die MeRwertgewinnung wird damit eingelei-
tet. Der Programmablauf wird nun durch die Tasks MeRBwerterfas-
sung und MeRwertverarbeitung bestimmt. Der Prozessor wechselt
so lange 2zwischen diesen beiden Funktionen, bis die Tastatur
iber den RST 7.5, der gleichzeitig zum RST 6.5 freigegeben wird,
eine externe Anforderung stellt, die ein Taskwechsel verursacht.

5.3 MeBwertaufnahme

Die MeBwertaufnahme tUbernimmt die Signale des Photodetektors,
der Temperaturfiihler und des DurchfluRmengenzidhlers. Die Infor-
mation all dieser Signale ist in einer Frequenz verschliisselt.
Un die Signale zu erfassen, miissen demzufolge in einem Zeit-
schema verschiedene Zihler gestartet und Zdhlerstdnde ausgelesen
werden.

Die Dauer einer Z&hlung wird lber einen programmierbaren Zeit-
geber eingestellt. In Abb. 5.1 ist die Erfassung des Detektor-
signals mit dem zugeordneten Zeitschema dargestellt. Durch den
Aufbau der Chopperscheibe bedingt, werden bei einer Umdrehung
der Chopperscheibe drei Phasen unterschieden

- FEine Referenzphase, bei welcher der von der Lampe
ausgehende Lichtstrahl {iber den Referenzweg zum Detektor
gelangt.

- Eine MeRBphase, in der der Lichtstrahl ilber die Kiivette
zum Detektor gelangt.

-~ Eine Dunkelphase, in der kein von der Lampe ausgehender
Lichtstrahl auf den Detektor f&llt.

Durch die Trennung der einzelnen Phasen entstehen Totzeiten, in
denen das Detektorsignal nicht erfaBt werden darf.
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Durch die Konfiguration U/F-Wandler-Z&hler wird ein integrieren-
des MeRverfahren realisiert. Stodrungen auf den analogen Signal-
leitungen oder kurzzeitige Schwankungen der Lichtquellen werden
durch dieses Verfahren eliminiert. Die MeRzeiten betragen 60. ms.
Diese Zeit ist ein dreifaches der Netzperiodendauer. Durch die
Wahl dieser MeRzeit konnen netzabhidngige Signaleinstreuungen
unterdriickt werden. ‘

Die Synchronisation wie auch der Start des Zeitschemas wird
durch den Lichtschrankenimpuls der Chopperscheibe ausgel&st.
Durch Einhalten einer konstanten Wartezeit wird eine Verfidl-
schung der MeBwerte durch Jitter der Chopperscheibe verhindert.
Nach Ablauf dieser Wartezeit wird der Impulszdhler zurilickgesetzt
und die MeRzeit im Zeitgeber eingestellt. Ist die MeRzeit abge-
laufen, so muf der Zidhlerstand ausgelesen und in einen Zwischen-
speicher {bergeben werden. Danach wird die nichste Wartezeit
eingeleitet. Diese Folge Wartezeit-Messzeit wird fir die Erfas-
sung der drei Detektorwerte Referenz-, MeR- und Dunkelsignal
sequentiell durchgefiihrt. Die in einem Zwischenspeicher abge-
legten RohmeRwerte werden anschliefend in der MeRwertverarbei-
tungsroutine libernommen und ausgewertet. Die Dauer einer
Chopperscheibenumdrehung betrigt ca. 330 ms.

Aus der Sicht des Prozessors ist eine einzelne Phase der MeB-
wertaufnahme durch folgende Sequenz vorgegeben: o

- Start Zeitgeber Wartezeit

- Wartezeit

- Riicksetzen Zidhler

-~ Start Zeitgeber MeBzeit

- MeBzeit

- Ubernahme der Z#hlerwerte und Abspeicherung

Die einzelnen Phasen der MeBwertaufnahme werden durch Interrupts
ausgeldst. Der Lichtschrankenimpuls -18st einen Interrupt 6.5,
die Beendigung der MeR- bzw. Wartezeit einen Interrupt 5.5 aus.
Der Prozessor erkennt iiber eine Zustandsvariable, in welcher
Phase der MeBwertaufnahme er sich befindet. Diese Zustandsva-
riable wird durch den Lichtschranken-Interrupt zu Null gesetzt.
Jeweils nach Beendigung einer MeRB- bzw. Wartezeit (Interrupt
5.5) wird die Zustandsvariable um eins erhdht. Durch diese
Interrupt Struktur ist der Prozessor fiir MeRwertaufnahme wihrend
einer Chopperscheibenumdrehung (330ms) nur fiir eine Zeit unter
einer Millisekunde belastet.




Nach der Erfassung des Detektordunkelwertes erfolgt die Ubernah-
me des Temperaturfihlersignals. Um méglichst stérungsfreie Sig-
nale zu erhalten, wird das Temperatursignal nur parallel zum
Detektordunkelwert gemessen. Die Ansteuerung der drei Tempera-
tursensoren wird sequentiell liber einen Analog-Multiplexer rea-
lisiert. Die MeRdaten werden in einem Zwischenspeicher abgelegt,
von wo sie von der MeRwertverarbeitungsroutine abgerufen werden.

Nach Detektor=- und Temperatursensorsignal wird der Stand des
Z&hlers fir den DurchfluBmengenwdchter {ibernommen. Rilicksetzen
und Starten des Zidhlers erfolgen nach der Synchronisation durch
die Lichtschranke der Chopperscheibe. Der gemessene Wert wird
zugleich mit dem Uber die Parametereingabe einprogrammierten
Grenzwert verglichen. Wird dieser Grenzwert unterschritten, so
erfolgt die Ansteuerung des Alarmrelais.

Die MeRwerterfassung ist hiermit fir eine Chopperscheibenumdre-
hung, entsprechend einer MeRperiode, abgeschlossen.

5.4 MeBwertverarbeitung

Zur MeBwertverarbeitung werden zundchst alle RohmeRwerte aus dem
Zwischenspeicher entnommen und in die erforderliche Gleitpunkt-
darstellung umgewandelt. Aus den um den Dunkelstrom bereinigten
Mef- und Referenzwerten wird die Extinktion gebildet. Anschlie-
BRend wird noch die Nullextinktion subtrahiert, bevor die Einzel-
Extinktionen aufsummiert werden. Die MeBzeit des MeRsystems
wird Uber einen Parameter, der die Anzahl der MeRperioden
angibt, bestimmt. Jede MefBreihe setzt sich so aus einer Anzahl
von MeRperioden zusammen.

Die Auswertung unterscheidet einen Teil, der nach jeder MeRpe-
riode und einen Teil, der nach jeder MeBreihe abgearbeitet wird.
Der Zeitbedarf flr den ersten Teil betridgt ca. 58 ms.

Diese Teilroutine wird durch den Lichtschrankenimpuls der Chop-
perscheibe unterbrochen, der zur MeBwertaufnahme der n&chsten
Periode dient (siehe Abb. 5-1). Die Tasks MeBwertaufnahme und
MeBwertverarbeitung werden somit immer verschachtelt bearbeitet.




Erkennt die MeRwertverarbeitung, daR die Anzahl der Mefiperioden
gleich dem vorgegebenen Parameter ist, so wird die MeRwertauf-
nahme unterbunden, indem die entsprechenden Interrupts maskiert
werden. Die ndchste Filterposition wird nun angewé&hlt.

Gleichzeitig zum Filterwechsel erfolgt die Berechnung der
Extinktionskorrektur, des Extinktionsquotienten, der Temperatur-
werte, die Ausgabe der MeBergebnisse auf die LCD-Anzeige wund
die Analog-Ausgabe des Extinktionsquotienten (siehe Kap. 6 und
Abb. 5-2). Die Anzeige der MeRergebnisse kann durch Zustandsva-
riablen von anderen Tasks unterbunden werden, um z.B. Uhrzeit,
Temperatur oder andere Daten anzuzeigen.

Ebenso wie die Anzeige kann auch der Filterwechsel, die Berech-
nung des Extinktionsquotienten und die Analog-Ausgabe durch eine
taskgesteuerte Zustandsvariable TESTM unterbunden werden (z.B.
bei der Nulljustierung).

Da diese Zustandsvariable von den verschiedensten Teilfunktionen
verdndert werden kann, zeigt die folgende Wahrheitstabelle die
der Belegung der Zustandsvariablen entsprechenden Funktionen an.

Zustandsvariable Filter- S-Wert-Berechnung Analog~-Ausgabe
TESTM wechsel (RegelgroRe)
0 und 3 ja ja Ja
1 nein nein Jja
2 Ja nein ja
3 ja nein nein

5.5 - Filterwechsel

Der Wechsel der einzelnen Farbfilter erfolgt mit Hilfe eines
Schrittmotors, der Uber ein Malteserkreuz-Getriebe eine Filter-
radscheibe antreibt. Auf dieser Scheibe befinden sich vier Fil-
terpositionen. Die Stellung eins dieser Filterscheibe wird durch
eine Gabellichtschranke erfaBt. Die Ruhestellung des Filter-
wechselmotors wird durch das Signal der Reflexionslichtschranke
ermittelt. Um die thermische Belastung des MeRsystems so gering
wie mdglich 2zu halten, wird der Motor nur fir die Dauer des
Filterwechsels angesteuert. Die Positionierung auf Position eins
erfolgt durch stédndiges Ansteuern des Motors, bis das Signal der




- 26-

Gabellichtschranke erfaft wird. Durch diese Positionierung wird
eine Synchronisation zwischen Filterscheibe und Motorsteuerung
erreicht.

Flir jeden Filterwechsel bendtigt der Motor eine volle Umdrehung.
Dies bedeutet fir den Motor mit einem Schrittwinkel von 7,5 Grad
eine Schrittanzahl von U48.

Zur erhdhten Sicherheit wird in der Interruptserviceroutine die
Schrittanzahl des Motors iberpriift. Ist sie kleiner als 40, so
muf ein Fehlverhalten des Motors vorliegen, es erfolgt eine
Fehlerregistrierung und ein definierter Neustart. Wird die
Kontrolle der Schrittanzahl erfolgreich abgeschlossen, so wird
nun die der neu eingestellten Filterposition entsprechende
Verstdrkung eingestellt und die Filterposition als Zustands-
variable gesetzt. Die Task ist damit beendet (siehe Abb. 5-2).

Der Filterwechsel bendtigt ca. 1,2 Sekunden. Die Task Filter-
wechsel kann von Teilroutinen, Langzeittest, Kurzzeittest, Null-
justierung und MeRBwertverarbeitung aufgerufen werden.

5.6 Tastatur-Eingabe

Der AnschluB der Tastatur an den Mikroprozessor erfolgt liber den
Baustein Tu4C923. Dieser Baustein signalisiert das Betdtigen
einer Taste {iber den RST 7.5 Interrupt des Prozessors. Der
Interrupt wird freigegeben, sobald die Systeminitialisierung
beendet ist. AusschlieBlich in der Task MeRBwertaufnahme ist der
Interrupt maskiert; durch die Speicherung des RST 7.5 im Prozes-
sor geht jedoch die Anforderung nicht verloren.

Jeder Taste der Tastatur wird vom Programm her ein entsprechen=-
der Code zugeordnet. Bei den Numeriktasten sind es die entspre-
chenden ASCII Codes. Den anderen Tasten ist folgender Code zu-
geordnet:




Taste

%

i
Enter
F1
F2
F3

ASCII Symbol

. non
o

fn_mn

CR

SOH
STX
ETX

Code

2EH

2DH

ODH
1
2
3

Durch diese Tastaturbelegung ist es méglich , beliebige vorzei-

chenbehaftete Zahlen

einzugeben.

Zusdtzlich konnen durch die

drei Funktionstasten in Verbindung mit einer Numeriktaste insge-
samt 30 verschiedene Funktionen aufgerufen werden.




6. MeRergebnisse und Diskussion

Die Filterscheibe war fiir die Messung mit MeRfiltern mit 520 und
600 nm zur Vergleichsmessung mit einem Filter mit 760 nm maxi-
maler DurchlaBwellenldnge (dort absorbieren beide Farbstoffe
nicht) und mit einer Lochblende bestilickt. Un die Stdérung der
Messung durch Luftblasen zu minimieren, wurde nach Plidnen der
Fa. Hochst eine Blasenabscheidekiivette angefertigt und in das
Photometer eingebaut.

6.1 Untersuchungen mit vollentsalztem Wasser

Versuchsaufbau: VE-Wasser wurde aus einem thermostatisierten
Vorratsbehdlter (T = 40°C) mit einer magnetgekoppelten Krei-
selpumpe (Durchsatz ca. 200 ml/min) durch das Photometer im
Kreislauf gepumpt. Das Photometer war zu diesem Zeitpunkt mit
einer normalen DurchfluBkilvette (d = 10 mm) ausgeriistet.
Testdauer: 7 Tage. '

Der zeitliche Verlauf der Einzelextinktionen fiir die Farbfilter
520 nm und 600 nm ist in Abb. 7.1 dargestellt. Hierzu wurden
Stichprobenwerte (Zeitabstand ca. 5 h) herangezogen. Das Extink-
tionsrauschen fir die Einzelfilter liegt bei ca. 1 x 107 ~°.

Im Untersuchungszeitraum betrugen die maximalen Abweichungen vom
Nullwert i9 X 1072 (520 nm) bzw. 18 x 102 (600 nm) Extink-
tionseinheiten. Bezogen auf einen Sollwert des Extinktionsver-
h@ltnisses S = Ext (520)/Ext (600) = 0,23/0,5 = 0,46 lag die
Abweichung von S im gesamten Untersuchungszeitraum bei 0,04 %.

6.2 Untersuchungen mit Farbstoff

Die Untersuchungen mit Farbstoff wurden mit dem in 2 und 3
beschriebenen Versuchsaufbau durchgefiihrt, wobei anstelle der
Normalkilvette eine Blasenabscheidekiivette (d = 10 mm) eingesetzt

WUgdén. Die Thermostatisierung des Vorratsbehilters war auf
48~C eingestellt.




Die MeBwerte wurden wie folgt ermittelt:
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1. Spilen der Anordnung mit VE-Wasser Kreislauf.

2. Bestimmung des Extinktionsnullpunktes fiir die einzelnen Farb-

filter.

3. Zugabe des

Farbstoffes in etwa 10 ml-Wasser geldst.

4. Nach 6 min Bestimmung der Einzelextinktionen und des S-Wertes

5. nach ca.

6. Umschalten
T. Wie 2. etc.

Die Versuchsdauer betrug 11
das Gerdt zu fotografischen Aufnahmen filir ca.

wurde

h Splilen der Anordnung mit ca.

3 1 VE-Wasser.

auf Kreislaufbetrieb wie in 1. flr ca. 23 h.

Versuchstag
3 h ausge-

Tage (263 h). Am 8.

schaltet und gedffnet.

In Tab.
hédltnisses

aufgetragen.
unter

6.1 sind die

Berlicksichtigung der

so ermittelten Werte des Extinktionsver-
die absoluten Differenzen zum Mittelwert
die MeBwerte dargestellt, die man
Jeweiligen Nullpunktswerte der

sowie
Zusdtzlich sind

Einzelextinktionen erhalten wiirde.

Tabelle 6.1:

ZZIT (h) EXT-Verh, Diff EXT=erh.=Karr Diff
0 . 480154 -1.58846E-03 « 490102 -4,73231E-04
21 0481262 =4 ,80324E-04 . 490734 1.58757E~-04
52 . 490612 -1.,13079E-03 . 490123 -4,32012E-04
76 491346 -3.9G46E=-04 . 489969 ‘=5 .063S97E-04
SE| .491938 1.95593E-04 . 490562 -1.40363E-05
120, 4916 -1,42902E-04 . 48085 2.74532E-04
141 491317 -4,25518E-04 . 490449 -1,262725-04
168 . 491041 =7.019G4E-04 .43988 -5.95378E-04
189 .493191 1.44872E-03 . 491303 7.29889E-04
22 . 492324 1.08179€-03 .49074 1.64GSBE-04
244 . 492263 5.204GBE-04 491104 5,.288725-04
263 « 493362 1.61958E-03 .491087 S.11229E-04

Mittelwert EXTSZ0/EXTE00 = ,491743

Mittalwert mit NullKerr. = .490573

Zeitliche Verdnderung des S-Wertes
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Die Einzelextinktionen schwanken zwischen 0,177 und 0,482
(520 nm) bzw. zwischen 0,361 und 0,979 (600 nm).

Die Schwankungsbreite des Nullpunkt-korrigierten S-Wertes um den
Mittelwert betrdgt AS = + 7 10 ', die des nicht korrigierten
S-Wertes liegt bei AS =+ 1,6 10 -°. Hier ist auch ein zeit-
licher Anstieg des S-Wertes zu beobachten, der auf Nullpunkts-
driften der Einzelextinktionen zuriickzufilhren ist. .

(vgl. Tabelle 6.2)

Tabelle 6.2: Nullpunktsdrift der Einzelextinktionen
NULLBUNKTSDRIFT
ZEIT(h) 0=-320 0-6Q0 0=-7G0
0 .0000G6 .0000G 00004
z1 .QC0G1 00078 . 00008
Sz 20081 00083 .00008
76 0011 «001Z3 00014
gag L0171 .00174 00045
120 00134 001352 0
21 Q0123 .D0144 =, 00003
168 00134 .00187 .0004T
183 00211 00222 0004S
29 L00Z32Z .00ZZ6 LO0NES
244 JONZIL .00Z:3 .D00ES
253 L0252 .0027 .0005

Es wird deutlich, daf die Driften der MeBwellenldngen 520 nm und
600 nm deutlich groBer sind als die der Vergleichswellenlinge
760 nm. Als Ursache wurde eine Verschmutzung der Kiivettenfenster
durch den eingebrachten Farbstoff festgestellt. der sich durch
die Spilvorgédnge nicht entfernen lieR.

In Tabelle 6.3 sind =zur Verdeutlichung der durch diese Ver-
schmutzung hervorgerufenen Driften nochmals die nichtkorrigier-
ten wund die nullpunktskorrigierten S-Werte mit den zugehdrigen
Abweichungen vom 1. MeBwert dargestellt.




Tabelle 6.3:

Extinktionsdriften durch Verschmutzung
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ZEIT (h) EXT=-Uerh. Diff EXT-Verh.=Karr Diff
0 490154 0 490102 0

21 491262 1.10814E-03 . 490734 6.31988E-04
yed .490612 4,57674E=-04 .2490123 2.12193E=-05
76 . 491346 001192 . 4289969 -1.333G3E-04
a8 .491938 1.7840GE-03 430562 4.,59194E-04
120 . 4916 1.44556E-03 . 45085 7.4777E-04
141 491317 1.16295E-03 . 490449 3.46339E-04
168 491041 .00088GS .48988 -2.22147E-04%
182 . 493191 3.03716E-03 491308 L20312E-03
220 . 432524 2.67026E-03 L42074 6.3788S-04
244 492263 2.10893E-03 431104 0010021
2E3 . 453362 3.20804E-03 .431087 9.844B2-04

Wdhrend fir die korrigierten Werte keine eindeutige Zeitabhin-
gigkeit der Differenzen feststellbar ist, trifft dies flr die
nichtkorrigierten Werte eher zu.

6.3 Betriebsverhalten des Systems

Untersuchungen bezliglich der T-90-Zeit des Systems mit einem
Flissigkeitsdurchsatz von 160 ml/min ergaben flir die im Ger&t
installierte Blasenabscheidekilvette .deutlich l&ngere Austausch-
zeiten als fir die normale DurchfluRkiivette. Ein vollstédndiger
Stoff-Austausch mit der Blasenabscheidekiivette wurde nach ca.
7 min erreicht, im Gegensatz zu etwa 3 - 4 min mit der Durch-
fluRklivette. Es ist daher sinnvoll, je nach Linge der Zuleitun-
gen, vor einer Nullpunktsmessung mindestens 10 min mit VE-Wasser
zu splilen.

Mit keiner der beiden Kiivetten ist es mdglich, Blasenabscheidung
durch Entgasen der MeRfliissigkeit im System zu verhindern. Falls
das MeRBmedium nicht entgast ist, ist darauf zu achten, daR die
Eintrittstemperatur der Fliissigkeit die MeRgerdtetemperatur (ca.
40°C) nicht unterschreitet. Die Flissigkeitstemperatur mu®
Uber der MeRkopftemperatur liegen. Nur dann ist gewdhrleistet,
daB in der Absorptionskiivette keine stidrkere Gasblasenentwick-
lung auftritt, denn die Gasl®slichkeit nimmt mit steigender
Temperatur ab. '



- 32-

Dariiberhinaus ist es zur Gewdhrleistung der hohen Gerdtespezi-
fikationen notwendig, eine méglichst konstante Temperatur
(+1OC) des MeBmediums sicherzustellen, insbesondere ist auch
die Nullfllissigkeit auf gleiches Temperaturniveau zu bringen.

Die Forderungen des Pflichtenheftes sch8pften nur einen Teil der
M6glichkeiten des MeBsystems aus. Wichtig scheinen uns hier die
abschlieRenden Hinweise auf den Einsatz einer zweiten Klivette im
Referenzstrahlengang zur Kompensation von Ldsungsmitteleffekten
und auf die M6glichkeit ein 4-Komponenten-Gemisch mit Querem-
pfindlichkeiten zu analysieren.
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