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@ Verrichtung zur Bestimmung des Wassergehaltes von isotropen Materialien mit Hilfe der Mikrowellenzhsorption.

@ Vorrichtung zur Bestimmung des Wassergehaltes von
Isotropen Materiatien mit Hilfe der Mikrowellenabsorption.

Der Wassergehalt von elektrisch nicht leitenden Pulvern,
Granulaten, Pasten und Fasermaterialien kann auf aer Basis
der Mikrowellenabsorption gemessen werden.

Ein frequenzmodulierter Mikrowellenoszillator speist in
einer Transmissionsanordnung einen geschlossenen
Muitimode-Messresonator, der mit der Probe beschickt ist.
Die in einen Behéalter (3) abgefllite Probe fiullt den
Multimode-Resonator (22) nahezu volistandig aus. Der Prob-
enbehalter ist um seine Léangsachse drehbar.

Hierdurch wird eine weitgehende Homogenitat der Feld-
verteilung in der Probe erzielt, so dass auch bei Schittdich-
teschwankungen noch genaue Messungen maglich sind.
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Vorrichtung zur Bestimmung des Wassergehaltes von iso-
tropen Materialien mit Hilfe der Mikrowellenabsorption

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Messung

- des Wassergehaltes von elektrisch nicht leitenden

Pulvern, Granulaten, Pasten und Fasermaterialisn,
bestehend aus einem frequenzmodulierten Mikrowellenos-~
zillator,der in einer Transmissionsanordnung einen ge-

‘schlossenen Multimode-MeBresonétor speist, der mit der

Probe beschickt ist und einer Einrichtung zur Messung
der durch die Probe bedingten Gliteinderung des Resonators.

Die schnelle Bestimmung des Wassergehaltes von Pulvern,
Granulaten, Pasten und Fasermaterial ist von Bedeutung
fir die groStechnische Herstellung dieser Materialien.
Als Beispiele werden angefilhrt: Pharmazeutische. Produktc

‘Kunststoffgranulate, Waschmittelrohstoffe urd Fertigproc-

dukte, Baustoffe und Keramikvorprodukte und landwirt-
schaftliche Erzeugnisse.,

Zur Uberwachung der industriellen Produktion und Verarbei-
tung dieser Produkte wird eine schnell arbeitende Mefein-

richtung bendtigt, deren MeBSresultate unter anderem Zur
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fjuerung desd Betriebsablaufes oder zur Qualitdtskontrolle

vl der Endabnahme dienen k&éinnen.

In der Literatur beschriebene Gerite zur Measung des Wasser-
genaltes von Schiittglitern, Pasten uéw. sind meist als Frei-
strahlgerdte konzipiert, die zur Kontrolle von kontinuier-
lich bewegtem Material vorgesehen sind und die wegen der
schwankenden Schﬂttdichte und Reflexion der Mefstrahlung
nur relativ ungenaue Resultate liefern, bzw. deren teéch- .
nigche Ausfilhrung nicht zur schnellen und prdzisen Routine-
messung in Betriebslaboratorien geeignet ist (DT-0S 2 017 061
und DT-08 2 309 278). In der GIT-Fachzeitschrift fir das
Laboratorium, Band 1974, Seite 869 bis 880 und Seite 994
bis 1000 werden Mikrowellenfeuchte-Megfgerdte flr pulver-
ftrmige oder granulatfﬁrmige Produkte beschrieben: Als MeB-
gr¥ge wird die Giitednderung des Resonators durch die Probe
benutzt. Der Resonator wird mit einem frequenzmodulierten
Mikrowellenoszillator gespeigt. Der Fréquenzhub‘wird dabei
80 grof gewdhlt, daB die Resonanzkurve des Resonators so-
wohl im leeren als auch im gefiillten Zustand (mit Probe)
vellstdndig Ulberstrichen wird. Hinter dem Transmissions-
resonator befin@et sich ein Mikrowellendetektor, dessen
Gleichspannungssignal ein direktes Maf fiir die Material-
feuchte liefert. Beim Arbeiten mit soichen Gerdten hat

sich jedech gezeigt, das die MeBgenauigkeit stark schwankt.
Es wurde gefunden, das die Genauigkeit von der Probenmenge
abhdngt. Ferner hat sich gezeigt, daB8 selbst geringe Schiitt-
dichtevariationen des Produktes das MeBergébnis nennens-
wert beeinflussen. Der zuletzt genannte Effekt wirkt sich
b2sonders st8rend aus, wenn derartige Ger#te als Routine-
lmeSgesdte im Labor benutzt werden. '
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Der Erfindunc Liegt die Aufcab2 zucrunde, Aie bekannte
Multimode-~Razonatermesiechni’s zur Bestimmung des Wazser-
gehaltes von grolvolumigan Pulver- bzw. Granulatprobden
hinsichtlich der ¥2Zgenauviqiielt und Reproduzierbavkait

~zu verbesgsern. Inshceondera 3o0llen St8rungen der Meice-

nauigkeit durch ¥rtliche Produktinhomogenitlten, wie z.B.
Korngr8fen- und Schiittdichteschwankungen vermieden wercen.

Diese Aufggbo vizd exfin: @ngscemas dadurch geldst, dar

die in einen fehilter abgefiillte Probe den Multimode-
Resonator nzhezu vollstincdig ausfiillt und der Probenbe-
h¥lter um seine 2Zylinderachse draohbar 1st.Durch diese ¥af-
nahmen wird in Verbindung mit der Freguenzmodulations-
technik - zur Wobbelung der Vielzahl von angeregten ‘
Moden eine so weltgahende Homogenitét der Feldverteilunc
und des Leigsturgsflusses duxch die Probe erzielt, das

auch bei lokalen Produxtinhomogenititen in der Recel rczch

eine MeBSgenauigkeit von + 5 % mdglich ist.

Vorteilhaft ist der zylindrische Multimode-Resonator sc

dimensioniert, da8 0,5%< D <2 und D >3 A erfiillt ist.
L

Dabei bedeuten D der Durchmesser, I die L&nge des Reso-
nators und /. die Mikrowellenldnge. Eine weitere Verbesse-
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erreich%, das an eins bis vier Stellen der Z2ylinderwandung
nder ¢eo Bodens in gleichm¥#Bigen Abstdnden in der HOhe
vrnd/oder azimutal in 90° Winkelabstinden reflexionsarm
angepaite 2Zufithrurgen flir die Mikrowellen vorgesehen
sind.

Eine Weiterentwicklung der Erfindung ist dadurch gekenn-
zeichnet, da8 zur integralen Strahlungsabsorption im
ganzen MeSvolumen an €ins bis vier Stellen der Zylinder-
wandung oder des Bocdens in gleichm&Bigen Abstédnden in
der HBhe und/oder azimutal in 90o Winkelabstidnden ange-
paBSte Detektoren (Mikrowellengleichrichter) angebracht
sind, die mit einer Summationsschaltung zur Darstellung

des Transmissionswertes verbunden sind.

Der Probenbehdlter besteht vorteilhaft aus einem den ganzen
Innenraum ausfiillenden diinnwandigen, herausnehmbaren, zylin-
drischen Teflonbehdlter, der in eine axiale Rotation mit

mehr als einer Umdrehung pro‘Sekunde versetzt werden kann.

Gemd’8 einer bevorzugten Ausfiihrung der Erfindung ist der
Multimeode-Resonator mit einer abnehmbaren Deckplatte ausge-
stattet, die durch einen zur H8lfte der Hbhe mit Teflon
gefli’.ten Ringspalt im Ansatz der Deckelinnenfldche und
durch eine metallkontaktfreie Auflage des Deckelflansches
auf den Gegenflansch am Zylinderteil einen reproduzierba-
ren und ausstrahlungsfreien Mikrowellenkontakt bildet.

Zur Mezsung der produktabhingigen Mikrowellenabsorption

wird dle Gitefaktoriinderung des Multimode-Resonators beim
Einbringen der Prohe herangezogen. Hierzu hat sich eine
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Differerzacrnzlzune bewihrt, die die Jifferenz wwlizchan
dem glelchcrazrichteten Mikreowallenaignal am Zinc: 123

Regsonators (Rcef=2renzaignal! und dem gleichgerichraten
Mikrowellersicnal (3urma) am Resonstorausgeny (Trong-

missionsuional) bildet urd dlese Differenz digltnl "Ma
gezelrs:s wird,

Die Vorteile cder Erfindung liegen wie schon erwahnt,in

Mafcenauickeit und Reproduzierbarkeit bei
groS8volumicen Pulver- b~w., Granulatproben unterschied-
licher Zusamrensetzung und unterschiedlicher Schixtz-
dichte. Durch ¢ie spezielle Xonstruktion des Probznbe-
hdlters wird ferner eine schnelle Messung ermgliczho,
Das irn den Renilter eincewogene Procduxt kann unrittel-
bar von der Waage in den MeBresonator eingebracht wer-
den. Dabei sorcen einerceits die reproduzierbare Proben-
halteruﬁg unc andererselts dle MaBnahmen zur Felcdhono-
genisierung flr eine laceunabhingige Erfassung des Mei-
wertes.,

Im folgenden wird ein Ausfihrungsbeispiel der Erfindung
anhand einer Zeichnung n#her erl&dutert. Es zeigen
Figur 1 eine Seitenansicht des MeBresonators,

Figur 2 ebenfalls eine Seitenansicht, bei der der Mefresonace™

gegantiber Figur 1 jedoch um 90° gedreht ist,
Figur 3 die Ein- und Auskopplung der Mikrowellen in den
- Resonztor und |
Figur 4 ein Blockschema des gesamten Mikrowellenfeuchte-
' mefgerites mit Multimocde-Resonator.
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I#r Prsonateor gemif den Figuren 1 und 2 besteht aus einem
durch ein2i Deckel ' verxgchlieBbaren zylindrischen Hohl-
raum 2. In diezen Hohlraum kann ein aus Polytetrafluor-
thylon gefertigter zylindrischer Probenbehdlter 3 ein-
gesetzz werden. Der Probenbehdlter 3 flillt praktisch den
gessmtan Resonatorraum aus, soO daB nur ein kleiner

Spalt 4 zwischen der Rehdlierwand und der Innenwand des
Resonators verblelbt., Auf diese Weise werden stdrende
Rescranzen im Bereich zwischen Behdlter und Resonagor—
wand vermieden. Der-Probenbehélter 3 ist um seine Ldngs-
achse drehbar. Der Antrieb 5 flir den Probenbehdlter 3 be-
findat sich ar Poden 6 des Resonators. Zusdtzlich kann
der Probaenbehdlter 3 mit einem oder mehreren Metallflii-
geln verbunden werden, dié eine zusdtzliche Wobbelung

- der W2llenfelder durch variable Reflexionsverhdltnisse

(bezogen auf die Ein~- und Auskopplung der Strahlung)
bewirkan. Eine Umdrehungsfrequenz 2zwischen 1 und 20 Hz

igt im allgemeinen ausreichend.

J

Der Rezonator wird bezilglich Linge L und Durchmesser D

so dimensioniert, daB 0,5< % <2und D >3 Aist (A =

Mikrowellenldnge). Je kleiner die MeSwellenldnge gegen-

dber den GefdBabmessungen ist, desto besser wird die
Homogenitit des Meffeldes. '

Der 2zckel 1 zum Verschliésen des Resonators besteht aus
einer Metallplatte, die im Bereich des Resonatorinnenrau-
mes eine grbfere Dicke aufweist. In verschlossenem Zustand
bildet der in den Rescnatorraum hineinragende Teil 7 des
Deckels =it der Innenwand des Resonators einen Ringspalt,
der zur Y¥lfte seiner H8he mit einem Teflonring 8 ausge-
fUllz ist. Diesar Teflonring 8 und ein weiterer in einer
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auferhaln des Responatorraumes befindlichen Nut 8 lietender
Dichtungaring 10 éorgen filx eine metallkontaktfreie Auf-
lage dec Deckelflanaches auf dem Gecenflansch am Fesonator.
Auf dicze Yaolme bilﬁﬁt dsr Deckel 1 mit dem Cegenilantcon

am escrator 2incn ranraduzisrbaren und ausstrehnlincsiralan
Mikrowcli“nxontaxt.

Die Mikrowelle wird gleichzeitig an 3 Stellen mit Hilfe

der Adapter 12 eingekoppelt. Die Adapter sorgen fiir einen
reflexionsarmen Ubergang der Mikrowellenenergie aus den
Rechteckwellenleitern 13 in den Resonator. Die Einspeisung
der Mikrowelle an 3 Seiten trdgt wesentlich zur Verbezse-
rung der Feldhomogenitdt im Resonatorraum 2 bei., Cas Trans-
missionssicnal wird mit Hilfe der 3 Detektoren 14 (Mikro-
wellengleichrichter) abgefragt. Die 3 Detektoren 14 sind
ebenso wie die Adapter 12 seitlich versetzt, wobei sich
Adapter und Detektoren jeweils gegeniiberstehen (s. auch
Figur 2). Die Mikrowellendioden befinden sich in den
Rechteckwellenleitern 13, wdhrend die Auskopplung aus dem
Resonator ebenso wie die Einkopplung durch die kreisfdrmi-
gen Blenden 15 erfolgt. Der Ubergang der Mikrowelle vom
Resonator in den Rechteckwellenleiter 13 wie in umgekehrter
Richtung bei den Adaptern 12. Die breitbandig reflexions-
arme Ein- und Auskopplung geschieht durch einen Teflonko-
nus 16, der den Querschnitt der Yffnung 15 vollsténdig
ausfiillt und mit seiner Spitze in den H
leiter 13 hineinragt (s. Figur 3).

- 3 -
10 Reghteckwe-len

Die Mikrowellenanordnung zur Messung des Transmissions-
signales wird anhand des Blockschaltbildes Figur 4 be-
schrieben, Der freguenzmodulierte Mikrowellenoszillatoer

Le A 17 566
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17 (Modulatcr 18) gibt im #berstrichenen Frequenzbereich
a2ine annihernd konstante Leistung an die nachfolgende '
ilepanordnung ab. Seine Frequenz liegt zwischen 3 und 30 GHz.
Der Frequenzhub wird zwischen 10 und 10000 MHz einge-
stellt, Die Modulationsfrequenz kann im Bereich von 1

Hz bis 100 kHz gewdhlt werden. Die Wahl der MeBfrequenz
ist durch die Lage des Méximums der Wasserbande bestimmt,
wobel die exakte Lage des Maximums von der Temperatur
und der Bindurgsfestigkeit des Wassers beeinfluBt wifd.
In diesem Zusammenhang soll auch auf die Mbglichkeit der
Minimierung des Temperatureinflusses, auf die Messung
durch Wahl eirer flir ein bestimmtes Temperaturintervall
glinstigsten Frequenz hingewiesen werden, z.B. fdllt die
Mikrowellenabsorption von freiem Wasser bei 9,3 GHz von
10°¢ bis 30°c (Absorptionswert bei 10°C zu 100 gesetzt)
von 100 auf 68, wdhrend sie bei 24 GHz von 100 auf 113
ansteigt. Das Maximum der Absorption liegt bei 9,3 GHz
etwa bei 0°C ﬁnd bei 24 GHz etwa bei 30°C. Allgemein
gilt: HOhere Temperaturen verschieben das Maximum der -
Absofption zu h8heren Frequenzen (klirzere Relaxionszeit
des Wasserdipols), wdhrend eine festere Bindung des Wasger~
dipols z.B. in einer stark polaren Matrix zu einer Er-
niedrigunc der Frequenz des Absorptionsmaximums fiihrt.
Aus di€sem Grunde wird die hier beschriebene Anordnung
fir dieMessung von relativ hohen Wassergehalten in der
Gr¥Benordnung von 5 bis 15 Gew.-% bei h8heren Frequenzen
betrieben als z.B. Gerdte, die fiir die Bestimmung der
Restfeuchte (feste Wasserbindung) ausgelegt sind. Ein
weiteres Xriterium fir die Wahl der MeBfrequenz besteht
darin, daB die MeBSwellenldnge moglichst klein gegeniiber
den Abmesgsungen des Probenbehilters 3 gewdhlt wird, um
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die Homocenitit des MeBfeldes zu verbessern.

Die vom 0Oszillator 17 abgegebene Strahlung wird {iber eine
Einwegleitung 19, und einen Richtkoppler 21 dem Multimode-

Resonator 22 zugefithrt. Die Intensitit IO am Eingang A1, AZ,

A3 des Resonators 22 wird mit dem Mikrowellendetektor 23
gemessen, dessen Gleichspannungssignal dem MeSverstdrker
24 zugeftthrt wird. Wie schon bei der Beschreibunc von Fi-
gur 1 erwéhnt, erfolot die Einspeisung der Mikrcwelle in
den MeBreconator 22 an mehreren‘in der Hbhe und azimutal
versetzten Stellen A1, A2, A3. Den 3 Einkoppelstellen A1,
A2, A3 wird mit Hilfe eines Leistungsteilers die gleiche
Mikrowellenleistung zugefuhrt.'Durch die Einspeisung an
verschiedenen Stellen erreicht man, daB sehr viele Eigen-
schwingungen des Multimode-Resonators angeregt werden und
sich @dadurch eine weitgehend homogene Intensitdtsvertei-
lung im Resonatorraum einstellt.

In dhnlicher Weise sind zur Erfassung der Mikrowellenab-

sorption in allen Volumenelementen des Resonators gleich-

artig verteilte MeBdetektoren D1, D2, D3 (Mikrowellendioden

14, s. Figur 1) vorgesehen, deren Gleichstromausgangssig-
nale in einer Summationsschaltung 25 addiert werden. Das

Summationssignal wird dem anderen Eingang des Mefverstdr-

kers 24 zugeleitet, der die Differenz zwischen diesem Sig-

nal und dem Referenzsignal IO bildet. Diese Differen:z
stellt die MeBgr&se flr den Wassergehalt dar und wird di-
rekt mit einem Digitalvoltmeter 26 anzeigt.

. Der dinnwandige Probenbehdlter 3 (Wandstérke 1 bis 3 mm)
braucht nicht vollstdndig.mit der Prohe gefiillt zu werden.

Es ist jedoch zweckmifig, bei der Messung desselben Ma-
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terials gleichhleihende Mengen einzuwiegen. Der Motor 5
wird so eingeztall%t, daf der Probenbehdlter 3 mit einer
Frequenz von ' bicz 5 Umdrehungen pro Sekunde langsam ro-
tiert. Rel ¢u: homogenen Materialien kann auf den rotie-
renden Behdlter werzi~hte:t werden und das Produkt direkt

in den metzllischen Hohlraum 2 eingefiillt werden. Die
Meggenauigx=2i- liegt bei dieser Anordnung ungiinstigsten-
falls bel = 5 % cdec MeBSwertes. Von wesentlicher Bedeutung
fiir die Revproduzierbarkeit der Messung ist die kontakt-
freie unc strahlungsdichte Abdichiung des MeBresonators 22

durch die spezielle Deckelkonstruktion 1.

Le A 17 566
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1) Vorrichturg zur Messung des Wassergehaltes von elektrisch
nicht leizenden Pulvern, Granulaten, Pasten und anderen
isotropen Mat

erialiien, bestehend aus einem frequenzno-
dulierten Mikr

owellenoszillator, der in einer Trans-
missionsanordnung einen geschlossenen Multimode-Me3-
resonator c»eist, der mit der Probe beschickt isi unc
ehkﬂ'Einrf~"*‘ﬂg zur Messung der durch die Probe beding-
ten Gﬁteanz@rang ¢es Xesonators, dadurch gekennzeichne+
das die in oZnen Beh#lter (3)abgefiillte Probe den Multi-
mode-Resonazor {(22) nahezu vollgtdndig auéfﬁllt und der
Probenbehilter (3) um die Zylinderachse drehbar ist,

2) Vorrichtung nach Ans»ruch 1, dadurch gekennzeichnet cak
oazillator“ ’17) derart eingestellt iat, da8 ei el“?lffft
grofe Zahl von Eigenresonanzen angereg’ wird, so da3 eine
weltgehen nhomegens Energiscdichteverteilung resultiers.

3) Vorrichtung nach Anspruch 1 bis 2, dadurch gekennzeich-
net, daf8 die Frequenz des Mikrowellenoszillators (17)
zwischen 2 und 30 GHz, der Frequenzhub zwischen 1C unc
10000 MH= und die Modulationsfrequenz zwischen 1 Ez unc
100 kHz liect.

4) Vorrichtung nach Anspruch 1 bis 3, dadurch. gekennzeichk-
net, da8 die Einrichtung zur Messung der Gltefaktorér-
derung aus einer Differenzschaltung (21), (23), (24} zs

besteht, die die Differenz zwischen dem gleichgerichteze:

Le A 17 566
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ikrovellensicnal am Zingang des Mefresonators (22)
(Referenzsignal IO) und dem gleichgerichteten Mikro-

o

i

wellensignal am Resonatorausgang fiach Summation (25)'
(Trensnissionzsiznal) bildet und diese Differenz digital
angszelgt wird,

5) Vorrichtunc nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeich-
net, das der zylindrische Multimode-Resonator (22)
entegprechend 0,5< -ﬁ— <2 und D >3 A dimensioniert
ist und zur Erregung eines mdglichst homogeneannnen—

- feldes an eins bis vier Stellen der Zylinderwanduﬁg
oder des Bodens in'gleichm&Bigen Abstdnden in der Hohe
und/oder azimutal in 90° Winkelabstinden reflexions-
arm angepafte deﬁhrungen Al, A2, A3 (14) fUr die Mikro-
wellen besitzt (D = Durchmesser, L = Linge des Resona-
tors, A= Mikrowellenlinge).

6) Vorrichtung nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeich-
net, daB zur Messung der integralen Strahlungsabsorp-
tion Zm ganzen MeBvolumen an eins bis vier Stellen der
Zylinderwandung oder des Bodens in gleichmdsigen Abstdn-
den in der H8he und/oder azimutal in 90° Winkelabst#nden
angepa’te Mikrowellendetektoren D1 bis D3 (14) angebracht
sind, die mit einer Summationsschaltung (25) zur Dar-
stellung des.Transmissionswertes verbunden sind.

75 Vo
net, cal3 zur Aufnahme der Probe eine den ganzen Innen-~

kg

richtung nach Anspruch 1 bis 6, dadurch gekennzeich-
raum (2) des Resonators (22) ausfiillender diinnwandiger

und herausnehmbarer zylindrischer Teflonbehdlter (3)
vorzz2aehen ist, der in eine axiale Rotation mit einer

Le A 17 566
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Umdrehunsrznhl gr¥ser eine Umdrehurng pro Sekunde ver-

setzt wercen kann.

- 8) Vorrichtung nach Anspruch 1 bis 7, dadurch gekennzeich-

net, daB der Multimode-Resonator (22) mit einer abnehm-
baren'Deckplatte (1) ausgestattet ist, die durch einen
zur Hdlfte der H8he mit Teflon (8) gefillten Ringspalt
im Ansatz (7) der Deckelinnenfldche und durch eine
metallkontaktfreie Auflage (10) des Deckelflansches

auf den Gegenflansch am Zylinderteil des Resonators
einen reproduzierbaren und ausstrahlungsfreien Mikro-
wellenkontakt bhildet.
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