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Einleitung

Seit den ersten ausfithrlich dokumentierten Chargenprozessen wéahrend der Zeit der Re-
naissance [1] werden diese zur Durchfithrung chemischer Produktionsverfahren stetig wei-
terentwickelt und sind doch immer dem gleichen Prinzip treu geblieben. Neben der Opti-
mierung der Reaktionsgefifie, der Entwicklung und fortlaufenden Verbesserung analoger
Messinstrumente zur Bestimmung von Reaktionsparametern wie Thermometern, Barome-
tern oder (Uberdruck-)Ventilen stieg auch die Chargengréfie, die innerhalb bestimmter
Sicherheitsgrenzen handhabbar ist, bis hin zum heutigen industriellen Mafistab an. Seit
dem letzten Drittel des vergangenen Jahrhunderts beschéftigt man sich dariiber hinaus
mit der Mikroprozesstechnik oder auch Mikroreaktionstechnik, welche eine Abkehr vom
herkémmlichen Chargenprozess, hin zu einer kontinuierlichen Synthese bedeutet. Speziell
durch den weltweiten Siegeszug der Mikroelektronik konnte auch die Mikroprozesstechnik

in den letzten 20 Jahren eine weite Verbreitung finden [2-4].
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Abbildung 1: Schema des grundlegenden Aufbaus einer chemischen Reak-
tion in Form einer Blackboz, die die Veranderungsfunktion zur Umsetzung
der Edukte zu den Produkten enthélt.



KAPITEL 0. EINLEITUNG

Allen Verfahren bleibt jedoch ein Grundprinzip gemein, wie es Abbildung 1 anschaulich
darstellt: Auf die Edukte, ob in einem Kolben, einem grofitechnischen Riithrkesselreaktor, in
einer Kapillare oder in einem Tropfen wird ein Verfahren angewendet, welches die Edukte
zum Produkt oder den Produkten umwandelt. Dieses Verfahren kann von einer einfachen
Temperaturdnderung bis hin zu einem mehrstufigen Prozess reichen, welchen man selbst

in solche Einzelschritte aufteilen kann.

Wirft man einen Blick auf die Informatik und die daraus hervorgegangenen Program-
miersprachen, so entdeckt man das identische Grundprinzip auch hier: Ein oder mehrere
Werte (Edukte) werden in einer Variablen (Reaktionsgefdfl) gespeichert und erfahren im
Rahmen einer auf sie angewandten Funktion eine Verénderung, welche als Resultat der
Funktion hinterher in eben dieser Variablen oder ein einer anderen Variablen abrufbar ist
(Reaktionsprodukt). Diese Analogie in den Grundpfeilern beider Disziplinen befeuert das
interdisziplindre Arbeiten und die Verkniipfung von Informationstechnologie mit chemi-
schen Reaktionen: So, wie fiir uns Chemiker das Entziffern von Retrosynthesereaktionen
aus dem Endprodukt bis hin zu den typischen Edukten der chemischen Industrie beliebt
ist, stellt jede Softwareprogrammierung vergleichbare Herausforderungen, da man ein Pro-

grammierziel vor Augen hat und dieses mit den vorhandenen (Mess-)Daten erreichen muss.

Diese Arbeit setzt daher ihren Schwerpunkt nicht auf die Entwicklung neuer Reaktio-
nen oder Reaktionswege fiir bekannte Verfahren, sondern méchte durch die Entwicklung
neuer informationstechnischer Verfahren (Software) in Kombination mit der Entwicklung
von Verkniipfungsstellen (Sensoren und Aktoren) mit chemischen Reaktionssystemen die-
se besser erfassbar machen und so zur Verbesserung des Laboralltags (Laborsicherheit,
Reaktionsiiberwachung und -automatisierung) beitragen. Daher wendet sich die Arbeit
bewusst an Chemiker, welche eine Grundkenntnis elektronischer Bauteile und die Offen-

heit fiir einfache Programmiersprachen mitbringen sollten.




Kapitel 1

Theoretische Grundlagen

1.1 Mikroreaktoren

Die fortschreitende Miniaturisierung chemischer Reaktionssysteme bringt eine Vielzahl
von verfahrens- und reaktionstechnischen Vorteilen und kommt in den letzten Jahren zu-
nehmend nicht nur in der akademischen Forschung und Entwicklung, sondern auch im
industriellen Umfeld zum Einsatz. Die kontinuierliche Prozessfiihrung findet in Kanélen,
haufig Kapillaren, deren Durchmesser im Mikrometerbereich liegen, statt. Hiermit ist ein
entscheidendes Merkmal der Mikrofluidik, dass die Reaktion in kleinen Volumina statt-
findet [5], gewéhrleistet. Auch wenn eine Reaktion innerhalb eines Tropfchens stattfindet,

kann man dieses ebenfalls als Mikrobatchreaktor bezeichnen.

Das Spektrum an Einsatzmoglichkeiten fiir die Mikroprozesstechnik ist sehr weit und um-
fasst neben der Synthese von Pharmazeutika und anderen hochreinen Feinchemikalien
auch die Partikelherstellung mit definierbaren Groéflen im Mikro- und Nanobereich, sowie
die Nutzung in der Analytik, darunter fiir High-Throughput-Screenings (HTS), Lab-on-

Chip-Anwendungen und automatisierte Analysensysteme [6—13].

Durch die Verringerung der rdumlichen Dimensionen im Vergleich zu herkémmlichen Re-
aktionssystemen steigen per se die Oberflichen-zu-Volumen-Verhéltnisse stark an und kon-

3

nen Werte bis zu mehrere Hunderttausend m? m erreichen, wohingegen in herkdmmlichen

Reaktorsystemen lediglich Verhéltnisse in der GréBenordnung von 1001000 m?m™ er-

reicht werden [14].

Weitere Vorteile gegeniiber konventionellen Syntheseverfahren erwachsen aus den enormen
spezifischen Oberflichen und der damit verbundenen Intensivierung von Stoff- und Warme-
transportprozessen, was gerade bei stark exothermen oder mischungssensitiven Reaktionen
zum Tragen kommt. Neben der Sicherheit kénnen auch die Selektivitit, Ausbeute und Pro-

duktqualitit signifikant verbessert werden. Manche Reaktionen bzw. Reaktionsprodukte
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sind auf diesem Wege iiberhaupt erst zugénglich [5, 6, 8]. Durch die Miniaturisierung sinkt
das Gefahrdungspotential beim Einsatz von sehr hohen Temperaturen und/oder Driicken,
was neue Synthesewege 6ffnet [15-17]. Die Mikroprozesstechnik erlaubt neben der Kontrol-
le der Reaktionszeit dariiber hinaus eine Verweilzeitkontrolle, welche es ermoglicht, hoch

reaktive oder auch instabile Zwischenprodukte zu handhaben und gezielt umzusetzen [18].

Die reine Miniaturisierung eines bestehenden Reaktionssystems macht dieses nicht zwin-
gend zu einem Mikroreaktor, erst die Kombination von einzelnen Elementen in denen
verfahrenstechnische Grundoperationen wie Mischen, Reagieren, Kiihlen etc., beim Durch-
fluss einer Reaktionslésung kontrolliert und vor allem schnell ablaufen, macht ein System
zu jenem. Zum Betrieb sind Kenntnisse wichtiger Betriebs- und Reaktionsbedingungen
des mikrofluidischen Systems notwendig. Neben dem Druck, der Zusammensetzung, der
Temperatur und der Konzentration der einzelnen Komponenten wird die Reaktion auch
von der Fluiddynamik, der Mischeffizienz und der Verweilzeitverteilung stark beeinflusst.
Insbesondere ein Missverhaltnis der Verweilzeit von Reaktanden wirkt sich direkt und
mafigeblich auf die Selektivitat und Reaktorleistung und damit den Umsatz und die Pro-
duktausbeute einer mikrofluidischen Reaktion aus. Nur bei genauem Wissen um die Ver-
weilzeitverteilung kann ein Mikroreaktor effizient fiir einen kontinuierlichen chemischen

Prozess eingesetzt werden [19].

Umso wichtiger ist es, von Beginn an Reaktionsparameter zu optimieren und moglichst um-
fassend tiber die Auswirkung von Parameterdnderungen in die ein oder andere Richtung
Bescheid zu wissen. Die in dieser Arbeit vorgestellten Bausteine eines mikrofluidischen
Systems unterstiitzen den Experimentator bei der Ermittlung dieser wichtigen Reaktions-
parameter. Mit Hilfe von Sensoren zur Parametererfassung und Aktoren zur Parameteran-
passung und einer zentralen Koordinierungsstelle (Computer) erfolgt die Automatisierung
des vollstdndigen Reaktionszyklus. Kombiniert mit einer sich daran anschlieffenden au-
tomatisierten Produktanalytik kann ein zeit- und kostensparendes Parameterscreening

durchgefiihrt werden.

1.2 Segmentgeneratoren

Zunehmender Beliebtheit erfreuen sich tropfenbasierte Reaktionen im kontinuierlichen
Fluss, da diese gerade bei Reaktionen, deren Reaktionsparameter eine besondere Kon-
trolle und Handhabung erfordern, ihre Starken ausspielen. Wie bereits erwahnt, stellt bei

solchen Reaktionen jeder Tropfen einen eigenstindigen Mikrobatchreaktor! dar, sodass

! Abgeleitet vom Batchreaktor ist der auf einen Tropfen verkleinerte Mikrobatchreaktor in seinen Re-
aktionsparametern scharf definierbar, sodass insbesondere schwer zugéngliche Reaktionspfade erreichbar
werden.
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in jedem Tropfen immer gleiche Bedingungen vorherrschen. Solche tropfenbasierte Reak-
tionen sind vergleichbar der Flaschengédrung von Sekt oder Champagner. In jede Flasche
werden die gleichen Edukte eingefiillt; jede Flasche ist ein eigener (Mikro)reaktor zur al-
koholischen Gérung; am Ende erhédlt man in jeder Flasche das identische Produkt einer
Charge. Ubertragen auf die Mikrofluidik bedeutet dies, dass man mit tropfenbasierten
Reaktionssystemen viele Hundert, Tausend oder gar Hunderttausend in sich geschlossene,
eigenstandige Mikrobatchreaktionen durchfiihrt und eben diese hinterher wieder zu einem

Endprodukt zusammenfithren kann.

Neben dieser skalierbaren, immer gleichen Mikroreaktornutzung lassen sich tropfenbasier-
te Systeme dariiber hinaus hervorragend zum Parameterscreening chemischer Reaktionen
nutzen. Da jeder Tropfen einen abgeschlossenen Mikroreaktor darstellt, kann neben der Re-
produzierbarkeit einer Reaktion iiber viele Tropfen hinweg auch eine schnelle Parameter-
anderung je Tropfen oder iiber ein Tropfenensemble hinweg geschehen. Dies erfordert keine
Verénderung oder langwierige Spiilprozesse nach Parameterédnderung fiir eine bestimmte
Reaktion, da die hdufigsten verdnderlichen Parameter wie Temperatur, Zusammensetzung
der Edukte, Verweilzeit und Spannung bzw. Stromstérke bei elektrochemischen Reaktio-

nen komfortabel und schnell fiir kleine Volumina variiert werden konnen.

ID: 250 pym ID: 1000 ym; PTFE

e #

Disperse Phase :
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Kontinuierliche Phase' "‘
ID: 1000 ym; PTFE

Abbildung 1.1: Aufbau eines koaxialen Tropfengenerators

Zur Segmentgeneration eignen sich verschiedene mikrofluidische Bauteile. Die bekannten
T- und Y-Verbinder, welche sich durch das direkte bzw. rechtwinklige Aufeinandertref-
fen der Tropfenphase mit der kontinuierlichen Phase nur bedingt zur Tropfengeneration
eignen, da die Tropfendispersitit zwischen einem Spray und einem Slug? variieren kann,
insbesondere wenn es innerhalb des Systems zu Druckschwankungen kommt. Deutlich
besser eignet sich ein schon in [20-23] vorgestellter, aus mehreren koaxialen Kapillaren

aufgebauter Tropfengenerator. In vereinfachter Form fiir zweiphasige Systeme, in welcher

2Verformter Tropfen in einem zweiphasigen Fluss, dessen Lange groBer als der Kanaldurchmesser ist.
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eine Kapillare mit geringem Durchmesser in eine groflere Kapillare eingebracht wird, wird
der an der Austrittsoffnung der inneren Kapillare entstehende Reaktionstropfen durch die
von aufen umspiilende kontinuierliche Phase abgerissen. In einem solchen System lésst
sich durch Anpassung des Flussratenverhéltnisses und der Gesamtflussrate die Gréfle der

entstehenden Tropfen sehr genau definieren.

Die generierten Tropfen lassen sich nicht nur als eigensténdige Mikroreaktoren in einer kon-
tinuierlichen Phase nutzen, sondern durch das grofle Oberflichen-zu-Volumen-Verhéltnis
auch hervorragend fiir Phasengrenzflachenreaktionen verwenden[20]. Eine Weiterentwick-
lung stellt der Janus-Tropfengenerator dar, der fiir elektrochemische Reaktionen im konti-
nuierlichen Fluss in Kapitel 3.1 entwickelt wurde. Durch die Anordnung zweier sehr kleiner
Kapillaren nebeneinander innerhalb einer Kapillare gréfleren Durchmessers, entstehen so-
genannte J anustropfen?.

Disperse Phase 1
— <« |D: 800 pm

\ Innere Kapillare
@ ID: 150 pn"? PEEK l’* Kontinuierliche Phase

\ \ | 4 1D: 800 um
S— ) (IO
- F \/ il

Innere Kapillare
— /< 1D:150 um, PEEK

Disperse Phase 2

Abbildung 1.2: Aufbau eines koaxialen Janustropfengenerators

.
( \ 20
L
)
(a) Janustropfen aus Wasser (griin) und (b) Janustropfen aus Wasser (griin) und
FC-40° in Toluol Dichlorethan (rot) in FC-40°

Abbildung 1.3: Beispiele fiir mit obigem Tropfengenerator generierte Janustropfen

3 Janustropfen [24-28] bestehen, vergleichbar mit Januspartikeln, aus zwei Teilen, die, nicht mischbar,
den Tropfen bilden. Zwischen den beiden Teilen besteht eine direkte Kontaktoberflache, die nicht durch
die den Tropfen umgebende kontinuierliche Phase unterbrochen wird.
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1.3 Mikrocontroller

Unter dem Begriff Mikrocontroller versteht man ein meistens auf einem Halbleiterchip in-
tegrierten Prozessor mitsamt unterschiedlichen, teilweise spezialisierten Zusatzkomponen-
ten. Dazu zdhlen neben dem Arbeits- und Permanentspeicher auch digitale und analoge
Ein- und Ausginge, Timer und weitere elektronische Schaltungen und Schnittstellen wie
beispielsweise UART?, I?°C®, 1-WireS oder SPI”.

Die Benennung von Mikrocontrollern erfolgt héufig nach der Bit-Zahl ihres internen Da-
tenbusses: 4, 8, 16 oder 32 Bit. Die Bit-Zahl entspricht der Lange der Daten die der
Mikrocontroller in einem einzigen Befehl verarbeiten kann. So kénnen die in dieser Arbeit
iiberwiegend verwendeten 8 Bit-Mikrocontroller® in einem Befehl immer nur Zahlen bis
255 verarbeiten. Zur Bearbeitung groflerer Zahlen sind mehrere Befehle hintereinander né-
tig, was langere Ausfithrungszeit in Anspruch nimmt. Durch diese Einschrankung sind die
reinen Rechengrenzen des Prozessors eines Mikrocontrollers schnell erreicht, was jedoch
nicht dem Anwendungszweck eines Mikrocontrollers entspricht. Der Mikrocontroller spielt
seine Starken durch die Integration von Zusatzkomponenten aus, die neben der schnellen
Aufnahme und Abgabe von digitalen und analogen Zustdnden, erméglicht durch die direkt
an den Prozessor angebundenen digitalen und analogen Ein- und Ausgénge, eine Abarbei-
tung einfacher Aufgaben in Echtzeit erlaubt. Diese Féhigkeit muss heutigen PCs erst mit
darauf spezialisierten Echtzeit-Betriebssystemen aufwindig erneut beigebracht werden?,

um ein deterministisches zeitliches Verhalten zuriick zu gewinnen.

Die in vielen Einzelprojekten dieser Arbeit genutzte Arduino-Plattform[29-34] ist eine im

Jahre 2005 von Massimo Banzi und David Cuartielles vorgestellte[35], quell-offene Hard-

4 UART, Abkiirzung fiir Universal Asynchronous Receiver Transmitter, einer elektronischen Schaltung
zur Bereitstellung von digitalen seriellen Schnittstellen

52 C, Abkiirzung fiir Inter-Integrated Circuit, ein von Philips 1982 vorgestellter serieller Datenbus mit
Master-Slave-Architektur, beispielsweise zur Anbindung von Displays (siehe Kapitel 2.2.1.1, Aufbau eines
Tropfenzéhlers)

6 1-Wire, der sogenannte Eindrahtbus, ist eine von Dallas Semiconductor entwickelte serielle Schnitt-
stelle, welche mit einer einzelnen Datenader (neben der Masse) sowohl fir die Sende- als auch die Emp-
fangsrichtung arbeitet (siehe Kapitel 2.1, Temperatursensoren).

"SPI, Abkiirzung fiir Serial Peripheral Interface ist ein hauptsichlich gerdteintern genutzer serieller
Datenbus mit Master-Slave-Architektur, der Anfang der 1980er Jahre von Motorola entwickelt wurde (siche
Kapitel 3.2, Phasentrenner).

88 Bit ergibt 1 Byte und entspricht einem im Dezimalsystem darstellbaren Wert zwischen 0 und 255

9Herkémmliche Betriebssysteme kénnen eine Reaktion auf eine zuféllige Eingabe innerhalb einer fest-
gelegten, sehr kurzen Reaktionszeit nicht garantieren, da sie mit Lese- und Schreibpuffern arbeiten, die
Datenverarbeitung verlangsamen und die erforderliche Abarbeitung nach Eingangsreihenfolge nicht garan-
tieren konnen. Echtzeitbetriebssysteme (RTOS - Real Time Operating Systems) sind speziell fiir solche
zeitkritischen Szenarien entwickelt, wie sie im Maschinenbau, der Medizintechnik und anderen Bereichen
mit zeitkritischen Anwendungen vorkommen.
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und Softwareplattform fiir einfache Mikrocontroller mit analogen und digitalen Ein- und
Ausgéngen. Die Mikrocontroller konnen iiber eine leicht verstdndliche Entwicklungsumge-
bung, die Arduino-IDE'?, in der Programmiersprache Processing, einer Vereinfachung der
Programmiersprache Java!l, programmiert werden. Die Arduino-IDE erlaubt eine direkte
Programmierung des Mikrocontrollers, ohne dass separate Programmieradapter notwen-
dig sind. Arduino-Boards sind so aufgebaut, dass sie auf Grund ihrer einheitlichen Grofie
und Buchsenleisten leicht um weitere Platinen, sogenannte Shields, durch Aufstecken eben
dieser erweitert werden konnen, welche den Mikrocontroller um zusatzliche Funktionen er-
génzen. So ist es beispielsweise moglich, den Mikrocontroller um die nétige Hardware zum

Speichern von Messdaten auf SD-Karten oder zur Ansteuerung von Motoren, Messgerdten

und Pumpen zu erweitern.

Abbildung 1.4: Mikrocontroller ATMEGA328P

Die aktuelle Generation der 8-Bit-Arduino-Plattform, der Arduino Uno'?, basiert auf ei-
nem ATMEGA328P der Firma Atmel. Auf dem Board sind 14 digitale Ein- und Ausgén-
ge, wovon 6 Pulsweitenmodulations-Signale (kurz: PWM-Signale), vergleichbar analogen
Ausgéngen, ausgeben konnen, direkt auf Buchsenleisten heraus gefiihrt. Zusétzlich sind
6 analoge Eingiinge iiber einen im Mikrocontroller integrierten Analog-Digital-Wandler'?
zugénglich, die unter Anderem fiir das Auslesen analoger Sensoren notig sind. Der Arduino
Uno verfiigt iiber I°C-, SPI- und I- Wire-Schnittstellen, um weitere Peripheriegerite in
Form von ICs™ anzubinden. Die analogen Ein- und Ausginge kénnen bei Bedarf auch als
digitale Ein- und Ausginge genutzt werden. Der Arduino kann wahlweise iiber die USB-
Schnittstelle eines angeschlossenen Computers oder mittels separatem 9 V-Netzteil mit
Strom versorgt werden. Uber den USB-Anschluss kommuniziert der Arduino mit einem
Computer und wird dariiber hinaus mit Programmcode bestiickt. Zur einfachen Daten-
visualisierung, Datenspeicherung, Programmierung und Ubertragung des Programmcodes

steht die bereits erwihnte Arduino-IDE zur Verfiigung.

IDE: integrierte Entwicklungsumgebung, vom engl. Integrated Development Environment, Softwa-
reumgebung zum Erstellen von Programmen fiir den Arduino Mikrocontroller[29]

1 Java ist eine 1995 von Sun Microsystems entwickelte objektorientierte Programmiersprache, die heute
zu den weltweit beliebtesten Programmiersprachen zahlt.

2Datenblatt des Arduino Uno sieche Anhang B

3Der im Arduino Uno integrierte Analog-Digital-Wandler hat eine Auflssung von 10 Bit, was einer
Unterscheidung einer Spannung zwischen 0 und 5 Volt in 1024 Schritte entspricht.

11C, engl. Integrated Circuit, integrierter Schaltkreis, typischerweise realisiert als eigensténdiger Chip
mit einer standardisierten Bauform und Anzahl an Anschliissen.
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Sensoren

Sensoren sind Messgeréte und somit die Datenlieferanten fiir Mikrocontroller und Compu-
ter. Mit ihrer Hilfe konnen Daten dem Steuerungssystem zugefithrt werden: auch eine Tas-
tatur ldsst sich als eine Ansammlung vieler Druck- bzw. kapazitiver Sensoren beschreiben.
In diesem Kapitel werden unterschiedliche Sensoren, wie sie zur Reaktionsiiberwachung
eingesetzt werden konnen, und deren Aufbau betrachtet. Neben dem Thermometer, dem
analogen wie digitalen Sensor zur chemischen Reaktionskontrolle schlechthin, braucht man
bei der automatisierten Kontrolle von Reaktionen weitere Moglichkeiten, unterschiedlichs-
te Reaktionsparameter kontinuierlich zu ermitteln und im Verlauf mittels Aktoren auch

steuern zu konnen.

2.1 Temperatursensoren

Zur digitalen Messung von Temperaturen werden iiblicherweise Widerstandsthermometer
verwendet. Dies sind elektrische Bauteile, deren Widerstandswert sich mit der Temperatur
andert. Naheliegenderweise eignen sich hierfiir reine Metalle, beispielsweise Platin, deren
Widerstandsdnderung eine lineare Temperaturabhédngigkeit aufweisen. Heute lassen sich
auch aus Keramiken und Halbleitern solche Widerstandsthermometer, sogenannte Ther-
mistoren, herstellen. Diese sind um einen Faktor 10 empfindlicher, als herkémmliche auf
Metallen basierende Thermometer. Man unterscheidet zwischen zwei Gruppen von Ther-
mistoren, den Heif)leitern und den Kaltleitern. Bei Heiflleitern steigt die Leitfdhigkeit mit
Erhéhung der Temperatur, sie besitzen somit einen negativen Temperaturkoeffizienten.
Kaltleiter hingegen haben einen positiven Temperaturkoeffizienten: die Leitfahigkeit sinkt
und der Widerstand steigt mit steigender Temperatur. Kaltleiter werden in der Elek-
trotechnik bevorzugt als Uberlastungsschutz bei Geréiten im Dauerbetrieb eingesetzt: sie
begrenzen bei zu starker Erwidrmung den Stromdurchfluss und schiitzen das Gerat vor
Uberhitzung. Mit Heilleitern hingegen lassen sich heute Temperaturen bis 150°C prizise
messen. Nach vorheriger Kalibrierung (innerhalb der Messsoftware) ldsst sich die Tempe-

ratur direkt aus dem gemessenen Widerstand bestimmen.
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FEine Weiterentwicklung dieses Prinzips, welches sich leichter in einen Mikrochip integrieren
lasst, ist die Temperaturermittlung mittels eines sogenannten switched-capacitor integra-
tor, einem als Integrierer eingesetzten Operationsverstiarker mit geschalteten Kondensato-
ren. Die geschalteten Kondensatoren arbeiten hier dquivalent zu Widerstdnden. Bei der
Chip-Herstellung wird neben dem sowieso erforderlichen Prozessschritt fiir Kondensatoren

auf den zusitzlichen Prozessschritt fir Widerstande verzichtet.

(a) Verkapselte Form des DS18520 (b) TO-92 Form des DS18520

Abbildung 2.1: Temperatursensor Maxim Integrated DS18520

Der in dieser Arbeit zur Temperaturermittlung eingesetzte Temperatursensor DS18520!
stammt von Mazim Integrated (friher Dallas Semiconductor) und nutzt die in [36] be-
schriebene direct-to-digital thermometer-Technologie zur Temperaturermittlung. Der Sen-
sor ist mit der von Dallas Semiconductor entwickelten 1-Wire-Schnittstelle (auch One-
Wire geschrieben) ausgestattet, welche mittels einer einfachen seriellen Kommunikation
iiber eine einzelne Datenleitung (zuziiglich einer Masseleitung und einer optionalen Leitung
fiir die Betriebsspannung) von seinem Gegeniiber abgefragt wird. An dieser Datenschnitt-
stelle kénnen beliebig viele weitere 1-Wire-Komponenten hingen, da jede iiber eine eindeu-
tige ID auf dem Datenbus identifiziert und angesprochen wird. Durch die weite Verbrei-
tung des Sensors und gute Unterstiitzung des 1-Wire-Busses auf diversen Mikrocontroller-
Plattformen und bei Kleinstcomputern ist eine Einbindung dieses Temperatursensors in
unterschiedlichste Systeme sehr einfach. Der Sensor ist sowohl in offener TO-92-Bauform
als auch fertig fliissigkeitsdicht verkapselt preiswert am Markt verfigbar. In der verkap-
selten Bauweise kommt der Temperatursensor direkt zur Temperaturmessung in Warme-

oder Kaltebadern, im Luftstrom oder an Kiithlkérpern zum Einsatz.

2.1.1 Pyrometer

Neben der Bestimmung der Temperatur von Warme- und Kéltebddern, durch welche Ka-
pillaren fithren, in denen die kontinuierliche Reaktion stattfindet, ist fiir manche Reaktio-
nen auch die direkte Kontrolle der Reaktionstemperatur interessant. Diese lésst sich sehr
einfach mit Hilfe eines Pyrometers bestimmen. Verfiigt es iiber eine Vielzahl einzelner

Infrarotsensoren und ist dazu in der Lage, die gewonnenen Informationen zu einem Bild

!Datenblatt des DS18S20 siche Anhang B
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zusammenzusetzen, spricht man von einer Thermografie- oder Warmebildkamera. Da die
Anschaffung solcher Gerdte mit hohen Kosten verbunden ist, wurde fiir diese Arbeit eine
Moglichkeit gesucht, durch Selbstbau einer Thermografiekamera die zeitliche Veranderung
der Temperatur und damit den Verlauf von Reaktionen zu kontrollieren. Zur digitalen Ver-
arbeitung im Mikrocontrollers ist nur die Messung der Temperaturwerte jedes einzelnen
Bildpunkts nétig, eine Umwandlung zu einer kolorierten Wiedergabe kann bei Bedarf
lokal im Mikrocontroller zur grafischen Ausgabe auf einem Display oder innerhalb der

Controller-Software am Client-Computer erfolgen.

SO OOODOOOOOOOOOQ

(a) Objektivseite (b) Riickseite

Abbildung 2.2: Fertig gelotete Termika Fotilo, mit Batteriefach und Display

Die im Folgenden vorgestellte War-
mebildkamera entstammt einem Pro-
jekt zum Selbstbau einer Warme-
bildkamera aus der Zeitschrift Make
3/2017 mit dem Titel Termika Foti-
lo [37]. Das Projekt basiert auf dem
Chip MLX902612? von Melexis, einem
Infrarot-Mess-Chip mit einer Matrix
aus 16 mal 4 Messpunkten fiir einen
Temperaturbereich bis 300°C. Abbil-
dung 2.2 (a) zeigt den Chip in seinem

runden Gehéuse mittig auf der Plati- Abbildung 2.3: Termika Fotilo mit angeschlosse-

ne. Die fertige Warmebildkamera ver- o1, USB-Seriell-Wandler zur Dateniibertragung

fligt neben der Echtzeitanzeige der ge-
messenen Temperaturwerte auch iiber eine serielle Ubertragung dieser Werte direkt auf
einen via USB angeschlossenen Computer. Dort werden die Daten wahlweise direkt weiter

verarbeitet oder in Form einer Logdatei dauerhaft gespeichert.

2Datenblatt des MLX90261 siehe Anhang B
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2.1.1.1 Technische Realisierung

Der gesamte Aufbau der Warmebildkamera befindet sich auf einer beidseitig bestiickten
Lochrasterplatine, worauf neben dem IR-Chip und dem Display zur Visualisierung der
Messwerte auch der verwendete Mikrocontroller Arduino Pro Mini® und ein Batteriefach
zur portablen Stromversorgung Platz finden. Der Schaltplan ist in Abbildung 2.4 gezeigt.
Da der MLX90261 innerhalb eines Spannungsbereichs zwischen 2,6 V und 3,2V arbeitet
und initial bei 2,6 V kalibriert wurde, miissen alle verwendeten Bauteile fiir eine Spannung
unter 3,3V ausgelegt sein. Der hier verwendete Arduino Pro Mini ist in einer speziellen
3,3 V-Version erhéltlich. Bei dieser Spannung lduft der ATMEGA328P-Prozessor nur mit
einem Takt von 8 MHz, was keine umfangreichen Berechnungen lokal auf dem Mikrocon-
troller zuldsst. Auch das verwendete 1,8" TFT-Display, basierend auf dem ST7735-Chip,

ist fiir die niedrige Betriebsspannung geeignet.

V4

.

i

" +.
T T

Abbildung 2.4: Schaltplan des Pyrometers auf Basis des MLX90621

3Der Arduino Pro Mini nutzt den identischen Microcontroller ATMEGAS328P von Atmel, besitzt je-
doch eine stark verringerte Bauform und kann neben 5V auch mit einer Betriebsspannung von 3,3V bei
verringerter Taktfrequenz betrieben werden.

12
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2.1.1.2 Software

Zusétzlich zu den zwei Standardbibliotheken SPI.h und TFT.h wird noch die im Anhang
A.1 vollstandig gezeigte und von der Make-Redaktion online zur Verfiigung gestellte Biblio-
thek zur Ansteuerung des MLX90621, m1x90621.h und m1x90621.cpp, benotigt. Neben
der Initialisierung verschiedener Parameter lasst sich innerhalb der Initialisierungsroutine
auch der fiir die grafische Ausgabe wichtige zu erwartende Temperaturbereich angeben
(MINTEMP und MAXTEMP).

Listing 2.1: Quellcodeausschnitt: Initialisierungsroutine - Pyrometer

1 | /% urspringliche Quelle: Make 3/2017, "Termika Fotilo" * /
2 | /% keine weitere Lizenz durch die Originalquelle angegeben x*/
3 |#include <SPI.h>

4 |#include <TFT.h>

5 |#include "mlx90621.h"

6 |uint8_t CS_ = 10;

7 |uint8_t DC_ = 9;

8 |uint8_t RST = 8;

9 |int8_t MINTEMP = -5;

10 | uint8__t MAXTEMP = 30;

11 |uintl16_t HUEMAX = 320;

12 |uint8_t ZOOM = 7;

13 | void StartScreen (void);

14 | void OutAmbientTemp (void);

15 | void HSVtoRGB(float &, float &, float &, float , float, float);
16 | void OutTempField (void);

17 | float LinInterpol (float, float, uint8 t, uint8 t, uint8 t);
18 | float FindMinTemp (float *); float FindMaxTemp (float x);

19 |TFT TFTscreen = TFT(CS_, DC_, RST );

20 | MLX90621 MLXtemp;

21 |void setup() { }

Der Grofiteil der auf dem Mikrocontroller laufenden Software wurde in separate Funktio-
nen ausgelagert, so sorgt die Funktion StartScreen fiir die Initialisierung und den Grund-
aufbau der grafischen Ausgabe auf dem Display, die Funktion OutAmbientTemp sorgt fiir
die Anzeige der Umgebungstemperatur, mittels der Funktion OutTempField wird nach
der linearen Interpolation der Temperaturwerte durch LinInterpol und der Umrechnung
in RGB-Werte (HSVtoRGB) das Warmebild auf dem Display und als Rohdaten {iber die

serielle Schnittstelle ausgegeben.
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Listing 2.2: Quellcodeausschnitt: Ausgelagerte Funktionen - Pyrometer

1 | /* urspringliche Quelle: Make 3/2017, "Termika Fotilo" * /

2 | /* keine weitere Lizenz durch die Originalquelle angegeben x/

3 | void StartScreen(void) {

4 uint8_t 1i;

5 float R, G, B;

6 float gradstep;

7 char puffer [10];

8 TFTscreen. begin () ;

9 TFTscreen.background (0, 0, 0);

10 TFTscreen.stroke (0, OxFF, OxFF);

11 TFTscreen. fill (50, 100, 20);

12 TFTscreen.rect (0, 0, 159, 20);

13 TFTscreen.stroke (0,0,255);

14 TFTscreen.setTextSize (2);

15 TFTscreen. text ("Loewe" ,95,3);

16 TFTscreen.stroke (0xFF , OxFF, OxFF);

17 TFTscreen.setTextSize (1);

18 TFTscreen. text ("TERMIKA FOTILO" ,3,7);

19 TFTscreen.stroke (0x50, 0x50, OxFF);

20 TFTscreen.setTextSize (1);

21 TFTscreen. text ("Init...", 0, 112);

22 TFTscreen. text ("Please wait', 0, 120);

23 TFTscreen.stroke (127, 127, 127);

24 TFTscreen. fill (100, 0, 0);

25 TFTscreen.rect (0, 27, 1642, 4+2);

26 TFTscreen.rect (0, 40, 16xZOOM+2, 4+ZOOM+2);

27 TFTscreen.rect (0, 75, 15xZOOM+2, 3+ZOOM+2);

28 | for (i=0; i < 103; i++) {

29 HSVtoRGB (R, G, B, i * (HUEMAX/103.0), 1, .5);

30 TFTscreen.stroke (B % 255, G % 255, R * 255);

31 TFTscreen.line (150, i+25, 159, i+25);

32 3}

33 TFTscreen.stroke (0xFF |, OxFF, OxFF);

34 TFTscreen.setTextSize (1);

35 itoa (MINTEMP, puffer, 10);

36 TFTscreen. text (puffer, 130, 120);

37 itoa (MAXTEMP, puffer, 10);

38 TFTscreen. text (puffer, 130, 25);

39 gradstep = (MAXTEMP + abs (MINTEMP)) / 103.0;

40 i =25 + (uint8_t)(MAXTEMP / gradstep);

41 TFTscreen.line (145, i, 150, i);

42 |}

43

44 | void OutAmbientTemp (void) {

45 float t = MLXtemp.get_ptat () ;

46 char puffer [10];

47 TFTscreen.stroke (0, 0, 0);

14
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48 TFTscreen. fill (0, 0, 0);

49 TFTscreen.rect (0, 112, 70, 128—112);
50 TFTscreen.stroke (0, OxFF, OxFF);

51 TFTscreen.setTextSize (2);

52 dtostrf (t, 6, 1, puffer);

53 TFTscreen. text (puffer, 0, 112);

54 TFTscreen.setTextSize (1);

55 TFTscreen. text ("\xF7", 74, 112);

56 TFTscreen. text ('C", 80, 112);

57 |}

58

59 |void HSVtoRGB( float &r, float &g, float &b, float h, float s, float v
) A

60 int i;

61 float f, p, q, t;

62 if(s=0) {

63 r =g =>b = v;

64 return ;

65 }

66 h /= 60;

67 i = floor( h );

68 f=h— 1i;

69 p=vsx* (1—-15);

70 g=v* (1 —sxf);

71 t=vsx (1—-—sx (1—-1f));

72 switch( 1 ) {

73 case 0: r =v; g t; b = p; break;

74 case 1l: r = q; g v; b = p; break;

75 case 2: r =p; g =v; b=1t; break;

76 case 3: r = p; g =q; b= v; break;

7 case 4: r = t; g p; b = v; break;

78 default: r = v; g = p; b = q; break;

79 }

80 |}

81

82 | void OutTempField(void) {

83 int8_t x, y, xmod, xorgl, xorg2, ymod, yorgl, yorg?2;
84 char puffer [10];

85 float temps[16][4];

86 float i, i1, i2;

87 float hue;

88 float R, G, B;

89 float interpoltemp;

90 MLXtemp. read__all__irfield (temps);

91 for (y = 0; y < 4; y++) {

92 for (x = 0; x < 8; x++) {
93 i = temps[15 — x][y];
94 temps[15 — x][y] = temps[x]|[y];

95 temps [x][y] = i;

15
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96 }

97 |}

98 for (y = 0; vy < 4; y++) {

99 for (x = 0; x < 16; x++) {

100 hue = HUEMAX — (temps[x][y] + abs(MINTEMP)) *x (HUEMAX / (float)
(MAXTEMP + abs (MINTEMP) ) ) ;

101 HSVtoRGB (R, G, B, hue, 1, .5);

102 TFTscreen.stroke (B * 255, G * 255, R * 255);

103 TFTscreen. fill (B * 255, G % 255, R % 255);

104 TFTscreen.point (x + 1, y + 28);

105 TFTscreen.rect (x *x ZOOM + 1, y * ZOOM + 41, ZOOM, ZOOM) ;

106 dtostrf (temps[x][y], 6, 1, puffer);

107 Serial.print (puffer);

108 }

109 Serial.println () ;

10 |}

111 Serial.println ("s***");

112 for(x = 0; x < (ZOOM % 15); x++) {

113 for(y = 0; y < (ZOOM * 3); y++) {

114 xmod = x % ZOOM;

115 xorgl = x — xmod;

116 xorg2 = xorgl + ZOOM;

117 ymod = y % ZOOM;

118 yorgl = y — ymod;

119 yorg2 = yorgl + ZOOM;

120 il = LinInterpol (temps[x / ZOOM][y / ZOOM], temps[x / ZOOM +
1]y / Z00M], xorgl , xorg2, x);

121 i2 = LinInterpol (temps[x / ZOOM][y / ZOOM + 1], temps[x / ZOOM
+ 1][y / Z00M + 1], xorgl , xorg2, x);

122 interpoltemp = LinInterpol (il, i2, yorgl, yorg2, y);

123 hue = HUEMAX — (interpoltemp + abs(MINTEMP)) x (HUEMAX / (float
) MAXTEMP + abs (MINTEMP) ) ) ;

124 HSVtoRGB (R, G, B, hue, 1, .5);

125 TFTscreen.stroke (B % 255, G % 255, R * 255);

126 TFTscreen. fill (B * 255, G % 255, R % 255);

127 TFTscreen.point (x + 1, y + 75 + 1);

128 }

120 |}

130 |}

131

132 | float LinInterpol (float t1, float t2, uint8 t x1, uint8 t x2,
uint8_t x) {

133 return t1 * (x2 — x) / Z00M + t2 * (x — x1) / ZOOM,;

134 |}

135

136 | float FindMinTemp (float temperatures[]) {

137 uint8_t i;

138 float temp = 300.0;

139 for (i =0; i < 64; i++) {
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140
141
142
143
144
145
146
147
148
149
150
151
152
153
154

if (temperatures[i] < temp)

temp = temperatures[i];
}
return temp;
}
float FindMaxTemp (float temperatures[]) {
uint8_t 1i;
float temp = —20.0;
for (i = 0; i < 64; i++) {

if (temperatures[i] > temp)

temp = temperatures|i];

}

return temp;

Innerhalb der Wiederholungsroutine wird mit jedem Zyklus die Schnittstelle und der Wir-

mebildchip initialisiert, die Ausgabe am Display vorbereitet, die Umgebungstemperatur

gemessen und dann das Warmebild aufgenommen, zur Anzeige am Display aufbereitet,

iiber die serielle Schnittstelle tibertragen und am Ende auf dem Display ausgegeben. All

dies geschieht {iber den Aufruf der zuvor deklarierten Funktionen.

© 0 N O Otk W NN
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Listing 2.3: Quellcodeausschnitt: Wiederholungsroutine - Pyrometer

/* urspriingliche Quelle: Make

/* keine weitere Lizenz durch

void loop () {
Serial.begin(9600);
Serial.println("Starting ....
StartScreen () ;

(!MLXtemp. init () )
delay (100);

while (1) {
OutAmbientTemp () ;
OutTempField () ;
delay (100) ;

while

3/2017, "Termika Fotilo" */

die Originalquelle angegeben x/

w).
’

// MLX90620 init failed
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2.1.1.3 Anwendungsbeispiel

Zur Priifung der Verwendbarkeit der Termika Fotilo unter Laborbedingungen wurde der
bereits in der Arbeit von Raoul Axinte[38] aus dem Jahr 2009 beschriebene Versuch der
kontinuierlichen Synthese von 1-Ethyl-3-methylimidazolium ethylsulfat ([EMIM]EtOSOs3)
aus 1-Methylimidazol (MIM) und Diethylsulfat (DES) durchgefiihrt. In einem ersten Ver-
such wurden analog der Vorschrift mittels zweier Spritzenpumpen die beiden Edukte dqui-
molar jeweils bei einer Flussrate von 40 pL/min in einem T-Stiick vereint und der Start der
exothermen Reaktion in der Kapillare* beobachtet. Die Termika Fotilo wurde nach empiri-
scher Ermittlung des maximalen Temperaturanstiegs in einem Abstand von ca. 7 cm vom
T-Stiick (= einer Verweilzeit von 15 Sekunden), an dem die beiden Edukte zusammentref-
fen, auf die Kapillare fokussiert. Die Reaktion wurde nach 25cm Kapillarlinge (= einer
Verweilzeit von 95 Sekunden) in einem Becherglas mit Wasser gequencht, das entstandene
Produkt jedoch weder aufbereitet noch analysiert, da der Umsatz fiir die Ein