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0 Zusammenfassung

Es wurden mit vier unterschiedlichen Sensoren in einem groflen Frequenzspektrum bzw. im
Zeitbereich die Dielektrizitdtszahlen bzw. die Sensorausgangssignale von unterschiedlichen
Kraftstoffmischungen bestimmt.

Dabei konnte kein Frequenzgang und keine zu bevorzugende Frequenz fiir eine Kraftstoffart
festgestellt werden. Die Dielektrizitdtszahl bzw. das Signal dndert sich nahezu linear mit der
Kraftstoffzusammensetzung und ist temperaturabhingig.

Im Vergleich der Sensoren liefert die Agilent-Messzelle die genauesten Ergebnisse. Hier ist
eine sehr gute lineare Verdnderung der Dielektrizititszahl iiber dem Mischungsverhéltnis
festzustellen. Auch zeigt sich hier der Einfluss der Temperatur. Mit den anderen Sensoren
wird dieser lineare Trend bestétigt. Jedoch nimmt die Messgenauigkeit in der Folge Agilent-
Messzelle, Ol-Sensor, Holland-Sensor und Agilent-Sensor ab. Alle Sensoren kénnen jedoch
aus verschiedenen Griinden, zumindest aber aufgrund ihres zu hohen Preises, nicht im realen
Fahrzeugbetrieb eingesetzt werden.

Storungen bei der Bestimmung der Dielektrizititszahl durch Wasser und Additive waren sehr
gering. Auch unterschiedliche Kraftstoffqualititen zeigten keinen wesentlichen Einfluss auf
das Messergebnis. Dabei wurden Dieselkraftstoffe mit unterschiedlichem Schwefelgehalt,
Sommer- und Winterqualitdten und Chargen von unterschiedlichen Herstellern untersucht, um
ein moglichst praxisnahes Produktspektrum einzusetzen. Lediglich beim Einsatz von gealter-
ten Kraftstoffen zeigten sich z.T. betrachtliche Abweichungen. Der Grund fiir diese Abwei-
chungen ist jedoch wissenschaftlich nicht aufgeklart. Hier wiren weiterfiilhrende ergdnzende
Messungen notwendig. Insgesamt konnte das vorgesehene Messprogramm vollstindig abge-
arbeitet werden.

In einem eingeschobenen Projektteil, der nicht mit 6ffentlichen Mitteln geférdert wurde, wur-
den praxisnahe Entwicklungen und Messungen durchgefiihrt.

Dazu wurde ein Priifstand entwickelt, der die realen Bedingungen im Fahrzeug simuliert. Hier
konnen unterschiedliche Kraftstoffe bei vorgegebenen Temperaturen bzw. Temperaturver-
laufen durch einem Kraftstoffkreislauf gepumpt werden. In diesen Kreislauf konnen an unter-
schiedlichen Stellen Kraftstoffsensoren eingebaut werden.

Des weiteren wurde ein Praxissensor entwickelt. Dieser Sensor wurde als Durchflusssensor
und als Einschraubsensor ausgelegt. Als erster Schritt wurden die Signalgroen und die Tem-
peraturabhingigkeit des Durchflusssensors bestimmt und so ein Referenzsensor geschaffen.
Mit dem Referenzsensor, der in der Kraftstoffleitung eines Versuchsfahrzeuges eingesetzt
wurde, und dem Einschraubsensor, der im Kraftstofffilter installiert war, sind umfangreiche
Praxistests durchgefiihrt worden. Ein Vergleich der mittels Infrarotanalytik bestimmten Zu-
sammensetzung von Proben aus dem Fahrzeugtank mit den vom Sensor ermittelten Werten
ergibt eine gute Ubereinstimmung.

Somit wurde ein Prototyp eines Kraftstoffsensors erfolgreich entwickelt und getestet. Damit
konnte das Ziel des Projekteinschubs ebenfalls voll erreicht werden.
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1 Einleitung

Verbrennungsmotoren werden heute iiberwiegend mit Benzin oder Dieselkraftstoff (DK) be-
trieben. Alternative Kraftstoffe, wie z. B. Rapsolmethylester (RME, Biodiesel) haben trotz
zunehmenden Interesses der Offentlichkeit erst einen relativ geringen Anteil am gesamten
Kraftstoffverbrauch erlangt (Bockey 2002; AGQM 2001). Die einseitige Abhingigkeit von
fossilen Energietrdgern, die nur begrenzt verfiigbar sind, birgt natiirlich Risiken. Ihr
Verbrauch muss durch erneuerbare Energien reduziert bzw. gestreckt werden. Rapsdlmethyl-
ester kann dazu einen Beitrag leisten.

RME wird durch Umesterung aus Rapsdl hergestellt. Rapsol besteht nahezu vollstindig aus
Triglyceriden, aus denen bei der Umesterung das Glycerin abgetrennt und durch Methanol
ersetzt wird. Wichtige Argumente fiir eine Verwendung von RME sind die meist geringeren
Schadstoffemissionen. Messungen an Dieselmotoren ergaben fiir viele Schadstoffe im Ver-
gleich zu herkdmmlichem Dieselkraftstoff ein iiberwiegend positives Ergebnis. Der RuBlanteil
vermindert sich um die Hélfte und die Partikelemissionen gehen im Vergleich zu fossilem
Dieselkraftstoff bei vielen Motoren um ca. 25% bis 35% zuriick. Diesen Vorteilen steht aller-
dings ein Anstieg der Stickoxidemissionen durch Biodiesel entgegen (Krahl 2002; Schroder et
al. 1999). Aufgrund der Schwefelfreiheit von Biodiesel konnen Abgasreinigungssysteme gut
genutzt werden, sofern auch bei der Herstellung durch Prozessoptimierung der Phosphoranteil
gering gehalten wird. Dadurch sinken die Emissionen oxidierbarer Komponenten erheblich,
und auch der typische Biodieselgeruch ist kaum noch wahrnehmbar.

Beim praktischen Einsatz von Biodiesel in Serienfahrzeugen sind die Herstellerfreigaben und
deren Hinweise zu beachten, die einen Dauerbetrieb garantieren. In Fahrzeugen ohne Herstel-
lerfreigabe sind Gummi- oder Kunststoffmaterialien bei ldngerem Gebrauch unbestindig.
Abhilfe kénnen hier z.B. Schlduche aus Fluorkautschuk schaffen.

Da Biodiesel ein gutes Solvens ist, konnen sich bei erstmaligem Betrieb die gegebenenfalls
nach vielen tausend mit Dieselkraftstoff gefahrenen Kilometern abgelagerten Riickstinde 16-
sen und zu Filterverstopfungen fiihren. Bei niedrigen AuBlentemperaturen benétigt Biodiesel
eine Winterisierung, die allerdings auch bei mineralischem Dieselkraftstoff notig ist und in
der RME-Norm (DIN 51606) berticksichtigt ist.

Dieselmotoren sind fiir den Betrieb mit fossilem Dieselkraftstoff optimiert. Fiir den optimalen
Biodieselbetrieb miissen die Kennfelder der Motorelektronik an die physikalischen Unter-
schiede des Alternativkraftstoffs angepasst werden. Dies kann z.B. durch Variation der Ein-
spritzmasse, des Einspritzzeitpunktes und des Einspritzverlauf realisiert werden. RME und
DK koénnen im Fahrzeugtank beliebig gemischt werden. Dies war und ist fiir die Markteinfiih-
rung von RME von groBem Vorteil, da der problemlose Wechsel zwischen Dieselkraftstoff
und Biodiesel moglich ist. Fahrzeuge mit Herstellerfreigabe sind damit von der jeweiligen
Verfiligbarkeit von Reinkraftstoffen unabhingig. Allerdings stellt sich das Problem der Erken-
nung des aktuellen Kraftstoffes bzw. Kraftstoffgemisches. Die zukiinftig noch weiter ver-
schérften Abgasvorschriften werden sich nur einhalten lassen, wenn die Motoreinstellungen —
insbesondere mit Blick auf die Stickoxidemissionen — auf den tatsdchlich vorhandenen Kraft-
stoff optimiert sind.

An dieser Stelle setzt das vorliegende Projekt an, in dem Moglichkeiten zur Kraftstoff-
erkennung mittels physikalischer Sensoren untersucht werden. Teilergebnisse wurden bereits
publiziert (Munack und Krahl, 2002; Munack et al. 2002). Uber eine Serienproduktion wird in
Kiirze berichtet (Munack et al. 2003). Ein Sensor zur Unterscheidung von Alkohol und Otto-
kraftstoff wurde bereits bei Schmitz et al. (1990) beschrieben. Dieser inzwischen von der
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Firma Ford Motor Company serienmédfig eingesetzte Sensor wurde auch hinsichtlich seiner
Eignung als Biodieselsensor getestet (Tat et al. 2001).

2 Zielsetzung

Moderne Motoren erreichen ihr optimales Leistungs- und Emissionsniveau nur durch den
Einsatz der elektronischen Kennfeldsteuerung. Diese ist fiir den Motorbetrieb mit Dieselkraft-
stoff ausgelegt und beriicksichtigt somit nicht die spezifischen Eigenschaften von Rapsol-
methylester. Zur optimierten Steuerung eines Motors, der sowohl mit DK als auch mit RME
betrieben werden soll, muss hinsichtlich Einspritzmasse und Einspritzzeitpunkt der RME-
Gehalt der jeweiligen Kraftstoffmischung bekannt sein. Zu diesem Zweck wird ein Sensor
benotigt, der ein geeignetes Ausgangssignal zu Verfligung stellt. Ein solcher Sensor ist nur
praxistauglich, wenn er zu moderaten Preisen herstellbar ist und wéhrend der gesamten Le-
bensdauer des Fahrzeugs einwandfrei funktioniert.

Im Rahmen des Forschungsprojekts werden vier Sensoren systematisch auf ihre Eignung zur
Erkennung von RME/DK-Gemischen untersucht. Eine Bestimmung des RME-Gehaltes ist
prinzipiell aufgrund der unterschiedlichen physikalischen und chemischen Eigenschaften bei-
der Kraftstoffe moglich. Der Schwerpunkt dieses Vorhabens liegt auf der Untersuchung der
dielektrischen Eigenschaften von DK und RME.

Der fiir die Untersuchungen der Dielektrizitdtskonstanten eigens beschaffte Messplatz besteht
aus dem Netzwerkanalysator HP 8753ET mit dem Messkopf HP 8570C oder mit der Messzel-
le HP 16452A. Diese Anordnung wird als der Agilent-Sensor bzw. Agilent-Messzelle be-
zeichnet. Zusitzlich wurde von der Volkswagen AG ein Ol-Sensor geliefert. Aus einem Ge-
meinschaftsprojekt der FAL mit dem IMAG in Wageningen (Institute of Agricultural and
Environmental Engineering B.V.) zur Bodenfeuchte- und Bodennéhrstoffbestimmung steht
ferner ein Bodensensor zur Verfiigung, der ergénzend (iiber den Projektantrag hinaus) unter-
sucht wurde; er ist im Folgenden als Holland-Sensor bezeichnet.

Im Einzelnen messen alle Sensortypen den gleichen physikalischen Effekt, nimlich die Ande-
rung der Permittivitét bei sich dndernder Kraftstoffzusammensetzung. Fiir die Reinkraftstoffe
ergeben sich aufgrund des unterschiedlichen chemischen Aufbaus (RME: polare Ester — DK:
unpolare aliphatische und aromatische Kohlenwasserstoffe) unterschiedliche Permittivitaten.
Fiir Gemische wird eine Permittivitit entsprechend der Kraftstoffanteile erwartet. Um den
Toleranzbereich des dielektrischen Messverfahrens abschétzen zu konnen, soll gezielt der
Einfluss verschiedenster Storparameter untersucht werden. Somit werden die drei eingesetz-
ten Permittivitdtssensoren in systematischen Versuchsreihen getestet. Im Ergebnis sollen die
Vorgaben fiir einen serientauglichen Sensor herausgearbeitet und formuliert werden.

In Erginzung der urspriinglichen Projektziele stellte es sich im Verlauf des Projektes als sinn-
voll bzw. notwendig heraus, einen Prototyp eines preiswerten Biodieselsensors zu entwickeln.
Dieser Sensor sollte auf seine Tauglichkeit sowohl in einem Priifstand als auch im Fahrbetrieb
getestet und im Laufe der Tests weiter verbessert werden.

Dieser im Projekt als nicht mit 6ffentlichen Mitteln finanzierte Teil wurde als Einschub in den
Projektablauf eingegliedert. Das entsprechende Versuchsprogramm sowie die Ergebnisse sind
in Kapitel 6 dieses Berichtes dargestellt.
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2.1 Versuchsprogramm

Die Kenntnis der Dielektrizitdtszahl verschiedener Kraftstoffe in Abhéngigkeit von Tempera-
tur und Mischungsverhéltnis ist Grundlage flir einen kapazitiven RME-Sensor. Fiir die Mes-
sungen wurde der in Tabelle 3.1 gezeigte Versuchsplan verwendet (entspricht der Tabelle 1
des Projektantrags).

Als Grundstoffe dienten am Markt befindliche Sommer- und Winterqualitdten. Es wurden
auch DK gemdll der Norm Euro IV und sog. "Citydiesel", der einen besonders niedrigen
Schwefel- und Aromatengehalt aufweist, auf mogliche Signalstorungen untersucht. Neben
den Reinkraftstoffen wurden Mischungen von 33 und 66% RME in DK getestet. Fiir Som-
mer-DK und Sommer-RME sowie Winter-DK und Winter-RME wurde zusitzlich noch eine
Mischungsmessung in 5%-Stufen durchgefiihrt, um den Mischungsbereich quasi kontinuier-
lich abzudecken. Die Kraftstoffgemische wurden volumetrisch angesetzt.

Alle Messungen erstreckten sich iiber einen Temperaturbereich von +5 °C bis 70 °C. Fiir
Winterkraftstoffe wurde zusitzlich mit dem Ol-Sensor und dem Holland-Sensor bei -15 °C
gemessen, um eine Vielzahl der im Fahrzeugtank real auftretenden Temperaturen zu bertick-
sichtigen. Es wurden auch die Storeinfliisse von Wasser, Salzen, Additiven und Verunreini-
gungen untersucht. Der Einfluss von Additiven und Fremdstoffen auf die Permittivititsmes-
sungen ist entscheidend fiir die Zuverldssigkeit des RME-Sensors.

Durch die orientierenden Messungen konnten erste Ergebnisse unter extremen Bedingungen
gewonnen werden. Exemplarisch wurden den Versuchsansitzen Wasser, NaCl und Leitfahig-
keitsverbesserer (Costelan, BASF) beigemischt:

Bei der Untersuchung mit Additiven wurde dem Basiskraftstoff jeweils 10 ppm Additiv zuge-
geben. Erginzend wurden auch die Auswirkungen von gealterten Kraftstoffen auf das Mess-

signal untersucht.

Tabelle 3.1: Versuchsplan

Mischungen Verhiltnisse [% RME] Temperaturen [°C]

0 33 66 | 100 | -15 5 25 50 70
Winter-DK mit Winter- + + + + + + + + +
RME
Sommer-DK mit Sommer- + + + + + + + +
RME
DK (Euro IV) und RME + + + + + + + + +
Citydiesel mit RME + + + + + + + + +
DK und RME (mit Norm- + + + + + + +
schwankungen)
DK und RME (verunrei- + + + + + + +
nigt)
DK und RME (kiinstlich + + + + + + +
gealtert)
DK und RME (natiirlich + + + + + + +
gealtert)
DK und RME (verschiede- + + + + + + + + +
ne Additive)
DK und RME (variierender | + + + + + + + + +
Wassergehalt)
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3 Grundlagen der dielektrischen Messverfahren

Die dielektrische Theorie ist fiir das Verstdndnis und die Deutung der Versuchsergebnisse von
grofler Bedeutung (Wijn und Dullenkopf 1967; Hass 1996; Atkins 1991).

3.1 Allgemeine Definitionen

Befindet sich eine (ruhende oder bewegte) elektrische Ladung in einem elektromagnetischen
Feld, so lésst sich die auf sie ausgeiibte Kraft F folgendermafen ausdriicken:

F=0-(E+vxB) (3-1)
F: Kraftvektor

E: Vektor der elektrischen Feldstirke

Q: Ladung

B: Vektor der magnetischen Flussdichte

y: Geschwindigkeitsvektor der Bewegung der elektrischen Ladung

Die elektrische Flussdichte D ist proportional zur elektrischen Feldstarke E . Die absolute
Dielektrizitdtskonstante ¢ ist der Proportionalititsfaktor.

—

D=¢ E (3-2)
Analog gilt fiir die magnetische Flussdichte B :

B i (3-3)

M Permeabilitit

H:  magnetische Feldstirke

Die Permeabilitit g ldsst sich in zwei Anteile, die magnetische Feldkonstante x,und die

relative Permeabilitidtszahl . unterteilen:
M=y H, (3-4)

Im Vakuum ist der Wert der Permeabilitdt 4 gleich der magnetischen Feldkonstante g, . Die

relative Permeabilitdtszahl x, ist eine komplexe GroBe und beriicksichtigt die magnetischen
Stoffeigenschaften des Dielektrikums.

M= =g
mit j: imagindre Einheit

4 Realteil der relativen Permeabilititszahl

4 Imaginirteil der relativen Permeabilititszahl
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Der Realteil 4 ist der Speicheranteil und der Imaginirteil 4 der Verlustanteil der relativen
Permeabilitétszahl u, .
Analog gilt fiir die absolute Dielektrizititskonstante ¢ :

E=¢E & (3-6)

o r

Im Vakuum hat die relative Dielektrizititskonstante ¢, den Wert eins.
Die stoffspezifische relative Dielektrizitdtskonstante &, ist eine komplexe Grofe:

& =€ —j-& (3-7)
£ Dielektrizitatszahl
& Verlustzahl

Der Realteil ¢ ist ein MaB fiir das Speichervermdgen eines Dielektrikums, wihrend der Ima-

ginirteil ¢ (die Verlustzahl) den "Energieverlust" beschreibt. Der Quotient aus Verlustzahl
und Dielektrizitdtszahl ist als Verlustfaktor tan & definiert:

tans =& (3-8)
&

Der Verlustwinkel o ist die Phasenverschiebung zwischen der elektrischen Flussdichte und
der elektrischen Feldstirke. Die relative Dielektrizitiatskonstante ist frequenzabhingig. Ist die
Frequenz f gleich der Relaxationsfrequenz f, der Substanz, ist die Verlustzahl maximal, und

die Dielektrizitidtskonstante durchlduft einen Wendepunkt. Weitere wichtige Einflussgrof3en
auf die relative Dielektrizititskonstante sind neben der Temperatur der Aggregatzustand, die
Dichte und die Zusammensetzung des Dielektrikums. Bei der Zusammensetzung spielen ins-
besondere der Wasser- und der Ionengehalt eine entscheidende Rolle. Auf Grund der durch
die aufgefiihrten Einfliisse verdnderlichen Dielektrizititskonstanten spricht man auch von
Dielektrizitdtszahlen.

3.2  Verfahren zur Messung der relativen Dielektrizitiitskonstante

In der Literatur sind zahlreiche Verfahren zur Messung der relativen Dielektrizitdtskonstante
beschrieben. Prinzipiell wird zwischen zwei Messverfahren unterschieden. Bei Messung im
Zeitbereich (Time Domain) wird der zu untersuchende Stoff durch einen Spannungssprung
angeregt und die Relaxation des Stoffes gemessen. Die meisten Messverfahren arbeiten aller-
dings im Frequenzbereich (Frequency Domain), d. h. das zu untersuchende Material wird in
ein breitbandiges elektromagnetisches Feld eingebracht, und die frequenzabhingige relative
Dielektrizitatskonstante sowie die sich einstellende (fiir jedes System charakteristische) Reso-
nanzfrequenz wird gemessen. Aus der Anderung der Dielektrizititskonstanten bzw. der Reso-
nanz gegeniiber dem ungestorten Zustand des Feldes wird auf die dielektrischen Eigen-
schaften geschlossen. Zu den Messverfahren im Frequenzbereich gehoren Leitungsmethoden.
Bei den Leitungsmessverfahren ist der zu untersuchende Stoff Teil einer Hochfrequenz-
leitung, deren Leitungseigenschaften gemessen werden. Je nach Anwendung sind dies die
Reflexions- und/oder die Transmissionseigenschaften. Als Hochfrequenzleitung werden
Hohlleiter und Koaxialleitungen eingesetzt.
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3.2.1 Transmissionsmethoden

Bei den Transmissionsmethoden wird die Probe als Vierpol beschaltet; d.h. sie wird tiber zwei
Eingangsleitungen erregt, und mit zwei Leitungen am Ausgang wird ein Messsignal abge-
griffen. Um Storungen zu vermeiden, muss die Probe genau in die Leitung eingepasst werden,
und die Abmessungen der Probe sollen etwa ein Viertel der Wellenldnge in der Probe nicht
tiberschreiten. Bei einer anderen Variante werden sowohl die transmittierte als auch die re-
flektierte Leistung gemessen und daraus auf die relative Dielektrizitdtskonstante geschlossen.
Die Transmissionsmethoden sind sehr genau, sofern die Probenabmessungen exakt ein-
gehalten werden konnen.

3.2.2 Reflexionsmethoden

Bei den Reflexionsmethoden wird die Probe als Zweipol beschaltet; das Erregungssignal und
das Messsignal durchlaufen also die gleiche Leitung. Es wird die von der Substanz reflektierte
Leistung der elektromagnetischen Wellen gemessen. Ein spezielles Reflexionsverfahren stellt
die Methode der offenen Koaxialleitung dar. Diese Methode basiert auf einer Koaxialleitung,
deren "offenes" Ende, der Tastkopf, direkt in Kontakt mit der zu untersuchenden Substanz
gebracht wird. Das andere Ende ist an einen Hochfrequenzgenerator und -analysator ange-
schlossen. Aus dem von der Probe reflektierten Signal werden die Dielektrizitdtszahl und Ver-
lustzahl bestimmt. Vorteil dieser Methode ist, dass lediglich eine ebene Probenoberfldche
erforderlich ist, auf die der Tastkopf aufgesetzt oder in die er (bei Fliissigkeiten) eingetaucht
wird. Aufgrund von einfacher Handhabbarkeit und Probenvorbereitung ist diese Methode fiir
die Bestimmung der relativen Dielektrizitdtskonstante gut geeignet.

4 Beschreibung der verwendeten Sensoren fiir die Labor-
versuche

In den Laborversuchen sollten die Mdglichkeiten der Bestimmung von DK und Biodiesel
mittels ihrer Dielektrizitidtskonstanten getestet und eventuelle Storgroflen wie Temperatur,
Verunreinigungen etc. ermittelt werden. Hierzu wurden vier unterschiedliche Sensortypen
eingesetzt. Sie werden in den folgenden Abschnitten nédher beschrieben.

4.1 Der Agilent-Sensor HP 85070C

Fiir die Untersuchungen beziiglich Dielektrizititszahl und Betriebsverhalten eines dielektri-
schen Sensors wurde ein Messplatz der Firma Agilent (friither Hewlett Packard) verwendet.
Die Hauptkomponenten dieses Systems sind der Netzwerkanalysator und der Agilent-Sensor
HP 85070C, der das offene Ende der Koaxialleitung darstellt und als Messkopf auf die zu
untersuchende Substanz aufgesetzt bzw. bei Fliissigkeiten eingetaucht wird. Der Netzwerk-
analysator (HP 5753 ES) arbeitet in einem Frequenzbereich von 300 kHz bis 3 GHz. Der
Messplatz ist in der Abbildung 4.1 schematisch dargestellt.
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Netzwerkanalysator
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Quelle Empfanger ——
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Heiz-/KUhlflussigkeit

Abbildung 4.1: Messplatz mit dem Netzwerkanalysator

Der Agilent-Sensor HP 85070C (Tastkopf) basiert auf dem Prinzip der Reflexionsmethode
(Boughriet et al. 1999). Mit der Auswertesoftware von Hewlett Packard konnte im Frequenz-
bereich von 0,2 bis 3 GHz die Dielektrizitdtskonstanten bestimmt werden. Bei der Bestim-
mung der relativen Dielektrizitidtskonstante wurde von der Annahme ausgegangen, dass die
Probe ein halbunendlicher Raum ist. Folglich mussten Mindestabmessungen der Probe ein-
gehalten werden. So durfte der Mindestdurchmesser der Probe nicht kleiner als der Mess-
kopfdurchmesser von 19 mm sein.

Zur Kalibrierung des Systems mussten drei Schritte durchgefiihrt werden. Zuerst wurde ohne
Probe, d. h. an Umgebungsluft gemessen (&,=1). Dann wurde das offene Ende der Messlei-

tung (Messkopf) mit einem Metallblock kurzgeschlossen, um das Ubertragungsverhalten der
Messleitung zu ermitteln. Die dritte Messung war in Wasser bei der gewiinschten Temperatur
durchzufiihren (&= 81). Die genaue Dielektrizititskonstante ist temperaturabhidngig und wird
nach Eingabe der Kalibiertemperatur vom Programm automatisch ermittelt. Wegen dieser
Kalibrierung ist das Messverfahren nicht fiir Temperaturen unter 0 °C geeignet. Daher wurde
nur in einem Temperaturbereich zwischen 5 °C und 70 °C gemessen wurde.

Bei den Messungen war der Messkopf in die temperierte Fliissigkeit eingetaucht.

In der Abbildung 4.2 sind die Dielektrizititszahlen e' verschiedener RME/DK-Gemische
(Winterqualitit) tiber der Frequenz dargestellt. Die Abbildungen 4.3 und 4.4 zeigen die Tem-
peraturabhingigkeit der relativen Dielektrizitdtszahl flir reines RME bzw. reinen DK im Fre-
quenzbereich von 0,2 bis 3,0 GHz.

10
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Abbildung 4.2: Frequenzabhéngigkeit der relativen Dielektrizititszahl ' von RME/DK-Gemischen (Winter-
qualitdt) bei 5 °C
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Abbildung 4.3: Frequenzabhéngigkeit der relativen Dielektrizitdtszahl ¢' bei verschiedenen Temperaturen fiir
100% RME (Winterqualitdt)

11



Landbauforschung Vélkenrode, SH 257

4
35"
)
<Eu 31 = . #5°C
N .
-_.tg e *4 s * 5. ,00000 40,0 ¢ o m 25°C
% 2,5 . : ”'" :‘:.n...l.“".“.’.:. u-;';';'n:‘ﬁ‘ﬁ‘m 50°C
s 24 uf 70°C
@
© 45

"
1 I I I I I
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3

Frequenz [GHZz]

Abbildung 4.4: Frequenzabhéngigkeit der relativen Dielektrizitdtszahl e' bei verschiedenen Temperaturen fiir
100% DK (Winterqualitit)

Es zeigt sich, dass {iber diesen Frequenzbereich bei allen Gemischen und Temperaturen das
Sensorsignal nahezu konstant bleibt. Es treten jedoch Streuungen des Signals auf. Diese sind
besonders im Bereich unter 0,8 GHz so stark, dass eine genaue Messung in diesem Bereich
nicht mehr méglich war. Fiir die Bestimmung der Dielektrizititskonstante wurde daher im
Ergebnisteil (Kapitel 5) der Wert von 2,0 GHz verwendet.

Im Laufe der aufwiandigen Messreihe stellte sich heraus, dass der gewihlte Messautbau stor-
anféllig war. Schon das beriihrungslose Umfassen des Koaxialkabels des Sensors beeinflusste
das Messergebnis geringfiigig. Die Praxis, den Messkopf zu den temperierten Behiltern zu
bewegen, ergab Fehler im Bereich von bis zu 5%. Zusétzlich war die Kalibrierung eine starke
Fehlerquelle, da hierzu der Metallkopf auf den Tastkopf geschraubt werden musste und ein
beriihrungsloses Arbeiten nicht méglich war.

Zur Verbesserung der Messergebnisse wurde versucht, die Dielektrizititskonstante von rei-
nem DK und RME zu bestimmen, indem Anschlusskabel und Tastkopf unbeweglich in den
Messaufbau eingesetzt und die Proben zum Tastkopf gebracht wurden. Am Ende der beiden
Messungen wurde nochmals die Dielektrizitidtskonstante von Luft bestimmt, die durch die
Kalibrierung im gesamten Frequenzbereich 1 betragen sollte. Es zeigten sich jedoch auch hier
schon Abweichungen vom definierten Wert. Durch Subtraktion dieser Differenz von den Die-
lektrizititskonstanten von DK und RME konnte ein verbessertes Ergebnis erzielt werden (Ab-
bildung 4.5). Auf eine Wiederholung der gesamten Messreihe mit diesem Verfahren wurde
aufgrund der von anderen Sensoren vorliegenden Ergebnisse und des sehr hohen Messauf-
wandes verzichtet.

12
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Abbildung 4.5: Gemessene und korrigierte Werte von DK, RME und Luft

Der Agilent-Sensor HP85070C ist fiir Praxismessungen nicht und fiir Labormessungen nur
eingeschrinkt tauglich. Da es jedoch der einzige Sensor ist, mit dem Messungen im GHz-
Bereich moglich sind, wurde das Messprogramm auch mit diesem Sensor durchgefiihrt.

4.2 Die Messzelle Agilent 16452A4

Die Messkopf HP 85070C hat eine sehr kleine Kapazitit und ist somit auf hohe Frequenzen
abgestimmt. Bei Frequenzen unter 800 MHz wird jedoch die Kapazitdt zu klein, und die Mes-
sungen werden ungenau (Abbildungen 4.2 bis 4.4). Daher muss in diesem Frequenzbereich
eine andere Messzelle verwendet werden. Eine auf den Netzwerkanalysator abgestimmte Zel-
le war nicht erhdltlich. Daher musste eine Messzelle eingesetzt werden, die nicht fiir das Sys-
tem ausgelegt war und fiir die kein Auswerteprogramm vorlag.

Die Wahl fiel auf die Messzelle Agilent 16452A. Sie wird ebenfalls mit dem Netzwerkanaly-
sator HP 5753 ES betrieben. Im Folgenden werden Aufbau und Auswertung, die selbst entwi-
ckelt wurden, detailliert beschrieben.

Der Netzwerkanalysator erzeugt ein Ausgangssignal U, das eine Spannung von 1V und eine
Phasenverschiebung von o6 =0 aufweist, wenn dieses liber den internen Endwiderstand
(Re =50 Q) abgegriffen wird (Abbildung 4.6). In komplexer Schreibweise wird das Span-
nungssignal als 1+01 V ausgedriickt. Bei einer Kalibrierung (z.B. bei Langsschluss der Mess-
leitungen) wird das Messsignal, das durch Widerstand, Induktivitdt und Kapazitit der Mess-
leitung entsteht, gemessen und in allen folgenden Messungen von den erhaltenen Messsigna-
len subtrahiert. Damit ist das Ausgangssignal Uk, nach der Kalibrierung als

Ui =Zyy Uy, =1+0iV (4-0)

festgesetzt.

13
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L i -R Rg: Interner Widerstand
~ E U Up: Ausgangsspannung
U: Messspannung

h Leitung

Abbildung 4.6: Schaltbild des Netzwerkanalysators bei Langsschluss

4.2.1 Aufbau der Messzelle Agilent 16452A

Abbildung 4.7 zeigt die verwendete Messzelle. Sie besteht aus zwei Kondensatorplatten, die
mit einem Abstandshalter auf eine bestimmte Entfernung parallel zueinander ausgerichtet
sind. Als Abstinde konnen 0,5, 1 und 2 mm gewéhlt werde. Die Zelle ist mit einer durchgén-
gigen Metallhiille versehen, so dass sie als abgeschirmter Plattenkondensator angesehen wer-
den kann.

a) b) c)

Dichtungsring @

Abstandshalter Abstandshalter

S

© O

Keramik Keramik
A %

e

O]
© U ror DAT Y BAT Hour
— . —
——— =
== ==
— —

Abbildung 4.7: Messzelle; Langs- (a) und Querschnitt (b) sowie Explosionszeichnung (c),
Abmessungen: 85 mm x 85 mm x 37 mm (Hx B x T)

Die Zelle kann nun parallel oder in Reihe in die Messleitung eingepasst werden (Abbildung
4.8). Dabei tibernimmt ein Leiter als Nullleiter gleichzeitig die Funktion der Abschirmung.

14
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C
R Rg: Interner Widerstand
E

Ug~Y U Up:  Ausgangsspannung
T U: Messspannung

C: Messzelle

Abbildung 4.8: Beschaltung der Messzelle (oben Parallelschaltung, unten Reihenschaltung)

4.2.2 Messungen mit der Messzelle Agilent 16452A

Da die Messzelle auch ein Teil der Leitung ist, wird sie bei diesem Versuchsautbau nicht aus
der Kalibrierung herausgenommen. Die Kalibrierung erfolgt im Folgenden immer mit einge-
bauter, luftgefiillter Zelle. Die relative Dielektrizitdtskonstante von Luft unterscheidet sich
unwesentlich von der des Vakuums und betrigt 1. Das Spannungssignal ergibt sich dann bei
den Messungen aus

VA
U=—-Ug, (4-1)
ZKal

Dabei ist Zk, der komplexe Widerstand der Schaltung bei der Kalibrierung und Z der kom-
plexe Widerstand bei der Messung.

4.2.2.1 Messungen mit Parallelschaltung

Wird ein Kondensator parallel zum Endwiderstand eingefiigt, erniedrigt sich der Gesamt-
widerstand der Schaltung nach

z-— 1 (4-2)

|
R, +i27fC
mit Rg: Endwiderstand
C: Kapazitit der Messzelle
f: Frequenz der Wechselspannung.

Dabei ist Z um so geringer je hoher die Frequenz ist. Bei den hier untersuchten Frequenzbe-
reichen wird der Gesamtwiderstand aus Endwiderstand und Kondensator schnell sehr klein.
Dadurch werden andere Widerstdnde relevant, die bei geringen Frequenzen (<1 kHz) im Ver-
gleich zum Widerstand des Kondensators und zum Endwiderstand sehr klein sind und nicht
beriicksichtigt werden. Dazu gehdren z.B. die Impedanz und Kapazitit der Leitungen und die
Streukapazititen der Messzelle. Somit ist hier nicht mehr die Kapazitéit der Messzelle fiir das
ermittelte Signal ausschlaggebend, sondern weitere Faktoren bestimmen die Eigenschaften
der Anordnung, die mit den zur Verfiigung stehenden Mitteln nicht identifiziert werden konn-

15
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ten. Eine Anpassung des theoretischen Messsignals durch Variation der Kapazitit an das ge-
messene Signal (Abbildung 4.9) gelingt nicht.

e Berechneter Realtell e Berechneter Imaginarteil

————— Isopropanol Realteil ----- Isopropanol Imaginarteil
— Wasser Realteil

Wasser Imaginarteil

1,2

>

©

C

2

2

(®)]

C

5

C

C

©

7] o
0,0 = I -
02 \ oo
0.4 | ‘

0 e 200

Frequenz [MHz]

Abbildung 4.9: Berechnete und gemessene Spannungsverlaufe

Abhilfe kann ein weiterer ohmscher Widerstand in Reihe zum Kondensator schaffen (Abbil-
dung 4.10). Das erhaltene Signal nédhert sich dem theoretischen besser an. Es ist jedoch auch
damit nicht moglich, hier eine genaue Ubereinstimmung der theoretischen und gemessenen
Signale zu bekommen (Abbildung 4.11). Auch die Betrachtung weiterer Induktivitdten und
Streukapazititen durch Leitungen und Messzelle (vergleiche 4.2.2.2) verbessert die Anpas-
sung nicht wesentlich. Eine Erkldrung dafiir ist, dass der eingefiigte Widerstand nicht abge-
schirmt ist und die (gebogenen) Leitungen weitere in einem einfachen Modell nicht berechen-
bare Induktivititen in die Schaltung einbringen. Somit kann eine Bestimmung der Kapazitit
des Kondensators und daraus folgend eine Bestimmung der Dielektrizitdtskonstanten der
Kondensatorfiillung nicht in Parallelschaltung erfolgen.

Rg: Rethenwiderstand

\d R L4 Rg: Interner Widerstand
Ali R Re U Up: Ausgangsspannung
Uo c U: Messspannung

C: Messzelle

Abbildung 4.10: Ersatzschaltbild der Messzelle in Parallelschaltung mit zusétzlichem Reihenwiderstand
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————— Isopropanol Realteil - - - - - ‘Isopropanol Imaginarteil
— Wasser Realteil

Wasser Imaginarteil

1,2

1,0 N--
08 -
06 -

04 - -
02 - -

0,0

Spannungssignal [V]

02 -
04 -

-0,6 ‘ ‘
0 100 200
Frequenz [MHZ]

Abbildung 4.11: Berechnete und gemessene Spannungsverldufe mit Reihenwiderstand

4.2.2.2 Messungen mit Reihenschaltung

Auch bei der Reihenschaltung des Kondensators stimmt das ermittelte Signal nicht mit dem
theoretisch berechneten {liberein, wenn man eine ideale Schaltung zu Grunde legt. Hier kann
jedoch das Signal angepasst werden, wenn anstatt einer idealen Leitung eine reale Leitung
angenommen wird und Streukapazititen der Zelle sowie die Leitfahigkeit des Mediums (Ver-
lustzahl ¢°“) in der Zelle mit beriicksichtigt werden. Das Ersatzschaltbild fiir eine reale Lei-
tung zeigt Abbildung 4.12. Die mdglichen Streukapazitidten der Messzelle sind in Abbildung
4.13 dargestellt.

c Rr: Widerstand der Leitung
L L: Induktivitit der Leitung
Cyr: Kapazitit der Leitung

Abbildung 4.12: Ersatzschaltbild einer realen Leitung
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Abbildung 4.13: Schematische Darstellung und Streukapazititen der Messzelle

Theoretische Berechnungen zeigten, dass der Widerstand der Leitung R; und die Streu-
kapazitidt im Probenraum Cp, vernachlédssigt werden konnen. Die Kapazitdt der Leitung Cp.
kann mit der Kapazitit der Zelle aullerhalb des Probenraums Cp (parallel zum Rg) zu Cp zu-
sammengefasst werden. Daraus ergibt sich das in Abbildung 4.14 dargestellte Ersatz-
schaltbild.

Ri:  Interner Widerstand

R¢: ohmscher Widerstand des Mediums im Kondensator

Up:  Ausgangsspannung

U: Messspannung

C: Kapazitdt der Messzelle im Probenraum

Co: Kapazitdt der Messzelle auB3erhalb des Probenraums parallel zu C

Cp: Kapazitdt der Leitung und der Messzelle auBerhalb des Probenraums parallel zu Rg
L: Induktivitdt der Leitung

Abbildung 4.14: Ersatzschaltbild der realen Messzelle in Reihenschaltung
Damit ergibt sich fiir den Gesamtaufbau der Widerstand Z zu

A S 1 ! (4-3)

o .
T i2AfC, o127 (Cy + £0)

E C

Rg:  Interner Widerstand

R¢: ohmscher Widerstand des Mediums im Kondensator

C: Kapazitit der Messzelle im Probenraum

Co: Kapazitit der Messzelle auBerhalb des Probenraums parallel zu C

Cp: Kapazitit der Leitung und der Messzelle auBerhalb des Probenraums parallel zu Rg
L: Induktivitit der Leitung

f Frequenz der Wechselspannung
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Das Messsignal ergibt sich dann aus (4-1) und (4-3)

1 1

+27L+—
S +i27fC, g i27(C, +C)
U= REI 1 UKal (4_4)
R—+i27y‘CP R—+i27y‘(C0 +&C)

E C

Nach Separation von Realteil und Imaginérteil ergibt sich mit (4-0)

(};z+ @’ (C, + 6C)2]

a-g—b-d

Uy =~— U, 4-5
Real a)Z(C0+C)2 g2+d2 Kal ( )
(Rlz+a)2(Co+€C)2J i
Uppog =~— AL 8y 4-6
fmas w*(C, +C) g2 +d> (4-6)
mit
, , L2+(1)2(C0—|-8C)2 —+0'C;
w’(C, +&C) R? 2
(0=27l¢f, a= 5 g = + 5
RE RE RC

b=-wC, ®*(C, +C)+oLao*(C, + C){%+ a)zc,%J— w(C,+ c)(%+ a)zc,iJ und

E E

d= —wcp(%+ *(C, +8C)2j+a)L[%+ @’ (C, +€C)2](%+ a)sz,]— o( C, +€C{%+ a)sz,]

C C E E

Ri:  Interner Widerstand

Re: ohmscher Widerstand des Mediums im Kondensator

Up:  Ausgangsspannung

U: Messspannung

Ugrea: Realteil der Messspannung

Uimae: Imaginérteil der Messspannung

C: Kapazitit der Messzelle im Probenraum

Co:  Kapazitit der Messzelle auflerhalb des Probenraums parallel zu C
Cp:  Kapazitit der Leitung und der Messzelle auBBerhalb des Probenraums parallel zu Rg
L: Induktivitdt der Leitung

f Frequenz der Wechselspannung
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Damit ist eine ausreichende Anpassung des berechneten Signals an das Messsignal moglich.
Es wurden noch weitere Berechnungen anderer Ersatzschaltbilder durchgefiihrt. Oben wurde
aber nur die bestmogliche Anpassung ausfiihrlich beschrieben. Die Abbildungen 4.15 und
4.16 zeigen die Anpassung von C, Cy, L und R¢ mit Hilfe eines Tabellenkalkulations-
programms. Cp blieb bei diesen Abbildungen aufgrund des hoheren Rechenaufwandes unbe-

riicksichtigt.
80
N R Realteil (gemessen) —— Imaginarteil (gemessen)
"
60 \ = = = Realteil (berechnet) Imaginarteil (berechnet) —
\
S 0. N\
T \
fey A
175} A
g, 20 .
5 ™ Re
% \N_
& 0
-20 /
M
'40 T T T T
0 10 20 30 40 50
Frequenz [MHZ]
Abbildung 4.15: Anpassung des berechneten Signals an das Messsignal fiir Wasser
30
————— Realteil (gemessen) —— Imaginarteil (gemessen)
20 o~ - = = Realteil (berechnet) Imaginarteil (berechnet)
\-—
10 T—
= \
® e
5 0-
7
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Abbildung 4.16: Anpassung des berechneten Signals an das Messsignal fiir Isopropanol
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4.2.3 Kalibrierung und Bestimmung der Dielektrizitdtskonstante

Die Kalibrierung erfolgt iiber den gesamten Frequenzbereich von 0,3 bis 250 MHz mit 100
Datenpunkten. Derselbe Frequenzbereich muss dann auch bei der Messung benutzt werden.
Eine interne Kalibrierung, bei der der Realteil auf 1 V und der Imaginérteil auf 0 V gesetzt
werden, erfolgt mit der luftgefiillten Messzelle. Danach wird Wasser bzw. Isopropanol in die
Zelle gefiillt und das Messsignal aufgenommen.

Die GroBlen C, Coy, Cp, L, €isopropanol, Rc,wasser Und R 1sopropanol Werden so angepasst, dass die
aus (4-5) und (4-6) berechneten Signale mit den gemessenen Signalen iibereinstimmen. Dies
wird mit Hilfe eines Programms numerisch errechnet, indem der Fehler

F= (Re(UW,ber‘ UW,mes))2+ (Im(UW,ber - UW,mes))2+ (Re(UI,ber' UI,mes))2+ (Im(UI,ber' le,mes))2

4-7)
mit Index

w: Wasser

- Isopropanol

ver: berechneter Wert
mes: gemessener Wert

minimiert wird.

Die Dielektrizitdtszahl von Wasser ist fiir einen groen Temperaturbereich in der Literatur
dokumentiert und wird fiir die jeweilige Temperatur eingesetzt. Fiir [sopropanol wurden hin-
gegen keine verldsslichen Angaben gefunden, die fiir die hier verwendeten Temperaturen giil-
tig sind. Die gefundenen Literaturwerte liegen zwischen 19 und 22 (D’Ans und Lax 1949,
D’Ans und Lax 1992; Weast 1972; Boughriet et al. 1999). Daher wird die Dielektrizititszahl
angepasst und dient als eine Kontrolle fiir die Giite der Identifikation der Parameter. Ein Wert,
der von 20 um mehr als 5 abweicht, zeigt eindeutig eine fehlerhafte Kalibrierung an.

Die Messung von Proben mit unbekannter Dielektrizititskonstante erfolgt analog zur Kalib-
rierung. Hier sind jedoch nur €prohe und Re probe unbekannt. Alle anderen Groflen werden aus
dem Ergebnis der Kalibrierung genommen. Der zu minimierende Fehler ergibt sich dann aus

F= (Re(UP,ber' UP,mes))2+ (Im(UP,ber‘ UP,mes))2 (4‘8)
mit Index
p. Probe

ver: berechneter Wert
mes: gemessener Wert.

Die Kalibrierung und Auswertungen einiger DK/RME-Mischungen wurden auch mit kleine-
ren Frequenzbereichen durchgefiihrt. Dabei zeigte sich, dass bei dieser Zelle vor allem die
niedrigen Frequenzen wichtig fiir die Genauigkeit der Versuche sind. Bei allen hier aufgefiihr-
ten Ergebnissen wird daher immer der gesamte Frequenzbereich der Auswertung zu Grunde
gelegt.
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4.3 Der Ol-Sensor

Der dritte Sensor, der hinsichtlich der Eignung zur Detektion des Mischungsverhéltnisses von
RME und Dieselkraftstoff untersucht wurde, war ein von der Volkswagen AG bereitgestellter
Prototyp eines Motordlsensors. Urspriinglich war dieser Sensor konzipiert worden, um den
Verschlei3 des Motoréles in Verbrennungsmotoren anzuzeigen. Der Sensor ist in Abbildung
4.17 dargestellt.

72 mm

Abbildung 4.17: Der Ol-Sensor

Der Sensor ist als Einschraubteil ausgefiihrt. Kopf, Gewinde und Sensorhiilse sowie die Mit-
telelektrode sind aus Edelstahl gefertigt. Der hintere Teil, das Steckergehduse, besteht aus
Kunststoff. Beide Hilften sind durch eine Vergussmasse untrennbar verbunden. Der Ol-
Sensor arbeitet mit der Grundfrequenz von 14,54 kHz und mit einer Versorgungsspannung
von 5 Volt. Die eigentliche Messzelle wird aus dem koaxialen System der Mittelelektrode und
dem mehrfach gelochten AuBBenmantel gebildet. Die Mittelelektrode ist nicht ganz bis zu dem
ebenfalls gelochten Boden gefiihrt und hat somit zu allen Seiten gleichen Abstand. Bei dieser
Anordnung deutet alles auf eine Kapazititsmessung im Zeitbereich hin, wobei das Medium
(RME, DK) das Dielektrikum bildet. Fiir die Untersuchungen mit dem Ol-Sensor wurde ein
Prinzippriifstand entwickelt. Die Anlage besteht im Wesentlichen aus dem Netzgerit, dem Ol-
Sensor, den zu untersuchenden Proben und dem Kryostaten. Wahrend der Messung wird der
Sensor direkt in Kontakt mit der zu untersuchenden Substanz gebracht, indem er in die Fliis-
sigkeit eingetaucht wird. Vor der eigentlichen Messung findet keine Kalibrierung statt. Diese
ist auch nicht vorgesehen, da der Sensor ein fertig aufbereitetes Ausgangssignal im Bereich 0
< Umess< 5V liefert. Das Auswerteprinzip des periodischen nicht sinusformigen Sensorsignals
(vgl. Abbildung 4.18) ist nicht bekannt.

22



Landbauforschung Vélkenrode, SH 257

IP RUNNING-AUTO TRIGGERING VERTICAL

. - . . . . .
R N  E T T U SCUE R SRR o T I ST ST T ISR S S B R [ POSITION

I : : . ) Ilﬂ AC
e

!*-,1 §0.00 aUs0. . . R

150.000 aV . » -
- . . . — - - . . 1 so Oms
=13.25460 as =13.00480 ws 2 =12,754B0 as
50.0 us/01V REALTIHE PRESET
v2¢t> -6.71875 W xzc;:- 1.34000 s HORE
Yic1) 10.3125 W LIS ) 3.34000 s FROBE
DELTA ¥ -17.0313 W DELTA X -2.00000 S
1/0ELTA X S00.000 sk

Abbildung 4.18: Zeitverlauf des Signals an der Mittelelektrode

Man kann jedoch davon ausgehen, dass eine Auswertung im Zeitbereich erfolgt, da unter-
schiedliche Phasen (Erregung, Messung, Normierung) erkennbar sind. Eine genaue Auswer-
tung und Deutung des Messsignals erweist sich als schwierig, da die Kapazitét der erforderli-
chen Messleitung bereits erheblich grofer ist als diejenige des Messgutes, so dass jede externe
Messung zu einer erheblichen Verfilschung des Signalverlaufs und damit des angezeigten
Wertes fiihrt.

Bei der Messung zeigen sich ein linearer Anstieg iiber den RME-Anteil und reproduzierbare
Werte. Jedoch liegt bei tiefen Temperaturen und hohem RME-Anteil die gemessene Stoffei-
genschaft aullerhalb des Bereiches, fiir den der Sensor ausgelegt wurde. Daraus ergibt sich in
diesem Gemischbereich ein unveridnderliches Signal, das der maximalen Ausgangspannung
entspricht.

Eine Messung, bei der der Ol-Sensor fiir lingere Zeit in der gleichen Probe belassen wurde,
zeigte eine kontinuierliche Abnahme des Messwertes (Abbildung 4.19). Dies fiihrte zu der
Vermutung, dass sich das Betriebsverhalten des Sensors durch eigene Wiarmeentwicklung
andert. Daher wurden weitere Messungen durchgefiihrt, bei denen der Sensor bereits
2 Stunden vor der eigentlichen Messung eingeschaltet wurde; ein solches Ergebnis zeigt Ab-
bildung 4.20.

Wie die Abbildungen 4.19 und 4.20 zeigen, ist nach etwa 2,5 Stunden in beiden Fillen das
Messsignal um ca. 0,03 V kleiner. Darum ist davon auszugehen, dass die Betriebsdauer des
Sensors sich nicht auf die kontinuierliche Abnahme der Messwerte auswirkt.

Es wurde jedoch festgestellt, dass das Netzgerdt eine verfilschende Rolle spielte, da dessen
Spannung mit der Zeit geringfligig abnahm. Diese mangelnde Spannungskonstanz des Netz-
gerits war letztlich die Ursache der zeitlich kontinuierlichen Abnahme des Messsignals und
trug somit auch zu Abweichungen bei den Messergebnissen bei. Allerdings ist hier auf die
hohe Auflosung der Ordinatenachsen der Abbildungen 4.19 und 4.20 hinzuweisen. Die Ab-
weichung durch diesen Fehler betrdgt etwas iiber 1 % bei der Berechnung der Gemisch-
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zusammensetzung. Bei weiteren Messungen wurde auf eine regelmiBige Uberpriifung der
Ausgangsspannung des Netzgerétes besonders geachtet.

Fiir den Einsatz im Kraftfahrzeug ist auf eine konstante Spannungsversorgung, unabhingig
von Schwankungen des Bordnetzes, besonderer Wert zu legen.
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Abbildung 4.19: Gemessenes Signal in Volt fiir RME bei 25 °C eines zur Zeit t = 0 eingeschalteten Ol-Sensors
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Abbildung 4.20: Gemessenes Signal in Volt fiir RME bei 5 °C eines 2 Stunden vor der Messung in Betrieb ge-
nommenen Ol-Sensors
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4.4 Der Holland-Sensor

Der vierte benutzte Sensor gehort zu den sog. Frequency Domain (FD)-Sensoren, die entwi-
ckelt wurden, um tiber die relative Dielektrizititszahl des Bodens den Bodenwassergehalt zu
bestimmen (Paul 2000; Hilhorst 1997). Bei den Sensoren wirkt die Kombination aus Boden
und Elektroden als Kondensator, der mit einer hochfrequenten Schwingung beaufschlagt
wird. Der im Rahmen des Projekts verwendete Holland-Sensor ist fest auf 20 MHz einge-
stellt. Mit diesem Sensor, der die Probe als Dielektrikum zwischen den Elektroden hat, kann
durch Messung der komplexen Impedanz der Realteil von ¢, bestimmt werden. In der Abbil-

dung 4.21 ist der Holland-Sensor dargestellt.

Abbildung 4.21: Der Holland-Sensor

Dieser Sensor besteht aus einem Elektronikkopf, in dem mit ASICs (Application Specified
Integrated Circuits) eine Signalwandlung durchgefiihrt wird, sowie drei Elektroden mit spitz
zulaufenden Stében von ca. 60 mm Linge. Die Anordnung der im Durchmesser 3 mm starken
Stiabe mit ca. 15 mm Abstand entspricht ungefiahr dem Prinzip einer koaxialen Transmissions-
leitung. Die ASICs sind mit Hartpolyurethan vergossen. Innerhalb der kundenspezifischen
Schaltung wird mit einem Vektor-Voltmeter die iibertragene Spannung der Elektroden ge-
messen. Eine Signalwandlung formt den Messwert in einen seriellen Datensatz mit RS 232-
Format um, der dann von einem Mikroprozessor oder einem PC direkt ausgewertet werden
kann.

Prinzipiell liefert der Sensor den Realteil von &, und die Leitfdhigkeit — letztere allerdings in
einem Bereich, der fiir Messungen in Ol ungeeignet ist.

Bei dem Sensor ergab sich das Problem, dass die Vergussmasse gegen RME nicht bestindig
war. Deshalb wurde eine ca. 10 mm dicke PVC-Scheibe mit drei Bohrungen tiber die Sensor-
elektroden geschoben. Der Sensor wurden dann bis zur Hilfte dieser Scheibe in die Probe
eingetaucht. Da durch diesen Aufbau die Elektroden nicht vollstindig von der Probe umgeben
waren, setzen sich die ermittelten Ergebnisse aus der Dielektrizitidtskonstante der Probe und
den Dielektrizitdtskonstanten von Luft und PVC zusammen. Eine Umrechnung des Ergebnis-
ses auf die tatsdchliche Dielektrizititskonstante erfolgte nicht, da fiir die im Rahmen des Pro-
jektes durchgefiihrten Messungen die Bestimmung der relativen Anderung der Signale ausrei-
chend erschien.
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5 Messergebnisse und Diskussion

Die hier beschriebenen Messungen am Prinzippriifstand sollen grundlegende Fragen zum die-
lektrischen Verhalten von DK/RME-Kraftstoffgemischen kléren. Die Schwerpunkte der Un-
tersuchungen waren:

e die Dielektrizitdtszahl von Kraftstoffgemischen,

e der Einfluss von Verunreinigungen und Additiven,
e der Einfluss der Temperatur,

e das Betriebsverhalten der dielektrischen Sensoren.

Die verwendeten Sensoren wurden im vorangegangenen Kapitel beschrieben; sie werden im
Folgenden als

Agilent-Messzelle,
Agilent-Sensor,
Ol-Sensor und
Holland-Sensor

bezeichnet. Aufgrund der Bauart der Sensoren konnte nicht immer das gesamte Mess-
programm mit jedem Sensor durchgefiihrt werden. Insbesondere bei Temperaturen unter dem
Gefrierpunkt eignen sich die Agilent-Systeme nicht, da sie mit Wasser kalibriert werden. Weil
die Verlustzahl e” bei allen Messungen vernachldssigbar klein war, wird sie nicht weiter dar-
gestellt und diskutiert.

5.1 Messung von DK/RME-Mischungen

Es wurden Gemische von DK und RME (Sommer- und Winterqualitit) in 10%-igen bzw.
5%-igen Abstufungen hergestellt und jeweils die Dielektrizitdtszahlen bestimmt. Der verwen-
dete DK war handelsiiblicher DK aus dem Jahr 2000, d.h. mit einem Schwefelgehalt von ma-
ximal 350 ppm. Er wird im Folgenden als DK3sy beschrieben.

Die Abbildungen 5.1 und 5.2 zeigen die mit der Agilent-Messzelle ermittelten Dielektrizitéts-
zahlen.

Es zeigt sich, dass die Messwerte einen stetigen Anstieg iiber dem Mischungsverhéltnis auf-
weisen. So ist eine Anpassung einer linearen Ausgleichsgraden sehr gut moglich. Deren Ver-
lauf und BestimmtheitsmaB R* sind in den Abbildungen mit dargestellt. Zu erkennen ist, dass
die Messwerte der reinen Kraftstoffe immer oberhalb dieser Trendlinie liegen, wahrend die
Messwerte der Gemische im Bereich von 30 % bis 70 % RME unterhalb dieser Trendlinie
liegen. Daraus ergibt sich, dass eine Anpassung mit einer Parabel bessere Ergebnisse liefert.
Jedoch ist der Effekt der Nichtlinearitit so klein, dass er bei der Bestimmung der Gemisch-
zusammensetzung eine Abweichung von 2% nicht tiberschreitet und dass auch nicht ausge-
schlossen werden kann, dass er auf Fehler bei der Probenherstellung bzw. bei der Messung
zuriickzufiihren ist. Daher wird nicht weiter auf diesen Effekt eingegangen.

Der Unterschied zwischen Sommer- und Winterqualitdt ist sehr gering und kann durch die
Genauigkeit der Messung bedingt sein (vgl. Abbildungen 5.9 bis 5.11).
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Abbildung 5.1: Dielektrizititszahl e’ flirt RMEgommerquatitat / DK3s0-Gemische (Agilent-Messzelle)
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Abbildung 5.2: Dielektrizititszahl e’ flirt RMEwinterquaiiti/ DK350-Gemische (Agilent-Messzelle)

Die Abbildungen 5.3 und 5.4 zeigen die mit dem Agilent-Sensor bestimmten Dielektrizitéts-
zahlen bei 25 °C und 50 °C.

Bei 50 °C liegen die Dielektrizitdtszahlen fiir die Sommerqualitdten bis zur Konzentration von
20% RME um bis zu 0,2 hoher. Bei hoherem RME-Anteil sind die Dielektrizitdtszahlen je-
doch unter denen der Winterqualitét. Es ist auBerdem zu sehen, dass im vorliegenden Fall eine
Unterscheidung zwischen RME/DK-Gemischen (Sommerqualitit) von 20% bis 60% RME-
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Anteil nicht moglich ist. Die Messwerte der Dielektrizitdtszahl e' bleiben bei diesen Konzen-
trationen fast konstant. Erst bei RME-Gehalten von iiber etwa 70% steigen die Werte wieder
an. Der grofite Unterschied zwischen Sommer- und Winterqualitidten ergab sich jedoch bei
25 °C (Abbildung 5.4). Hierbei liegen alle Messwerte fiir Mischungen in Sommerqualitét iiber
den entsprechenden Gemischen fiir Winterqualitit. Die Dielektrizititszahl fiir die Winter-
qualitét zeigt bei beiden Temperaturen ein monoton mit dem RME-Gehalt ansteigendes Ver-
halten, so dass eine Detektion von Gemischen aufgrund der Messwerte moglich ist.
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Abbildung 5.3: Messergebnisse zur Dielektrizititszahl e' bei 2 GHz fiir RME/DKj350-Gemische bei 50°C (Agi-
lent-Sensor, vgl. erlduternden Text)
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Abbildung 5.4: Messergebnisse zur Dielektrizititszahl e' bei 2 GHz fiir RME/DKj350-Gemische bei 25°C (Agi-
lent-Sensor, vgl. erlduternden Text)
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Die FErgebnisse zeigen, wie empfindlich der Sensor auf Anderungen der Umgebungs-
bedingungen reagiert. Die Spriinge entstanden durch einen zeitlichen Abstand der Messungen
(der Kryostat konnte nicht alle Proben gleichzeitig temperieren) und damit einhergehend
durch eine Anderung in der Fiihrung des Koaxialkabels.

Die Messungen lassen sich daher nicht absolut interpretieren, sondern geben im Fall der
Sommerqualitit die Ergebnisse zweier Messreihen mit unterschiedlichen Umgebungs-
bedingungen an.

Die Abbildungen 5.5 und 5.6 zeigen die Messergebnisse fiir Kraftstoffmischungen aus RME
und DK3s0 bei Sommer- bzw. bei Winterqualitét fiir den Ol-Sensor.

Beide Diagramme zeigen einen dhnlichen Verlauf. Es lésst sich erkennen, dass bei steigen-
dem RME-Gehalt in der Mischung der Messwert fast linear zunimmt. Bei Konzentrationen
von iiber 80% RME in Sommerqualitit und den Temperaturen von 5 °C, 25 °C und 50 °C
erreicht das Messsignal einen Sattigungswert; bei hoheren Konzentrationen an RME ergeben
sich keine Verdnderungen am Messsignal mehr, da der Messwert sich bereits am hdchsten
Signalwert befindet (Abbildung 5.5). Es ist deswegen unmdglich, bei diesen Temperaturen
eine Detektion im Bereich von 80% bis 100% RME vorzunehmen. Lediglich bei 70 °C wird
der maximale Messwert erst mit 100% RME erreicht, so dass hier volle Linearitit iiber den
gesamten Mischungsbereich vorliegt.

Bei RME/DK-Gemischen in Winterqualitit wird die gleiche Tendenz bei -15 °C schon ab ca.
75% RME sichtbar, wihrend die Ergebnisse fiir die hoheren Temperaturen weitgehend denje-
nigen mit Sommerqualitdt entsprechen (Abbildung 5.6).
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Abbildung 5.5: Gemessenes Signal in Volt bei RMEg,mmerquaiit/ DK350-Gemischen bei verschiedenen Temperatu-
ren (Ol-Sensor)
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Abbildung 5.6: Gemgssenes Signal in Volt bei RME yinterquaiica/ DK3s0-Gemischen bei verschiedenen Temperatu-
ren (Ol-Sensor)
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Abbildung 5.7: Dielektrizititszahl €' von RMEg,mmerquaiiti’ DK3s0-Gemischen bei verschiedenen Temperaturen
(Holland-Sensor)
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Abbildung 5.8: Dielektrizitétszahl €' von RMEwinerquatita’ DK3s0-Gemischen bei verschiedenen Temperaturen
(Holland-Sensor)

Die Abbildungen 5.7 und 5.8 zeigen, dass die mit dem Holland-Sensor ermittelten Dielektrizi-
titszahlen e' sowohl fiir RME/DK-Gemische in Winter- als auch in Sommerqualitidt nahezu
die gleichen Werte aufweisen. Die Dielektrizititszahl e' steigt fast linear mit zunehmendem
RME-Anteil. Der Temperatureinfluss auf das Ergebnis ist gering und nur bei Mischungen
tiber 60% RME erkennbar. Die Ursache dieser geringen Temperaturabhédngigkeit ist nicht
ersichtlich. Allerdings zeigten die Versuche mit dem in der FAL entworfenen Biodiesel-
Sensor, dass bestimmte Kunststoff-Materialien einen Temperaturgang aufweisen, der dem
von DK und RME entgegen wirkt und somit eine interne Kompensation des Temperaturgangs
der beiden Kraftstoffe bewirkt. Durch den Messaufbau sind die angegebenen Werte der Die-
lektrizititszahlen geringer als bei den Agilent-Aufbauten und spiegeln nicht die realen Werte
wider.

Im Vergleich der Sensoren liefert die Agilent-Messzelle die genauesten Ergebnisse. Hier ist
eine sehr gute lineare Verdnderung der Dielektrizititszahl iiber dem Mischungsverhéltnis
festzustellen. Auch zeigt sich hier der Einfluss der Temperatur. Mit den anderen Sensoren
wird dieser lineare Trend bestitigt. Jedoch nimmt die Messgenauigkeit in der Folge Ol-
Sensor, Holland-Sensor und Agilent-Sensor ab.
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5.2 Dielektrizititszahl e’ bei DKsy, DK}y und Additivierung

In Zukunft ist mit neuen fossilen Kraftstoffen zu rechnen, die einen sehr geringen Schwefel-
gehalt und wenig Aromaten enthalten. Solche Kraftstoffe sind z.B. der im Oktober 2001 ein-
gefiihrte DK mit maximal 50 ppm Schwefelanteil (Euro-DK) und ein DK mit maximal 10
ppm Schwefelanteil (City-DK). Sie werden im Folgenden mit DK, und DKy bezeichnet.
Ebenfalls werden Additive zur Winterisierung bzw. zur Verbesserung des Abbrands von Par-
tikelfiltern eingesetzt. Als Additive wurden Leitfahigkeitsverbesserer (Costelan bzw. BASF-
Additiv) verwendet. Mit diesen Additiven konnen bestehende Aufladungen organischer Fliis-
sigkeiten abgebaut und deren Neuentstehung meist verhindert werden.

Der Einfluss dieser Kraftstoffe bzw. Additive wird in den Abbildungen 5.9 bis 5.22 bei unter-
schiedlichen Temperaturen gezeigt. Es wurden jeweils die reinen Kraftstoffe und Mischungen
von 33% und 66% gemessen.

Bei der Agilent-Messzelle zeigt sich kein Einfluss von DKs und DK und der Additive auf
die Dielektrizititskonstante. Die Messpunkte liegen so dicht, dass sie in den Abbildungen 5.9
bis 5.11 nicht auseinander gehalten werden kdnnen, und passen sich gut in die 10% Mischun-
gen von DK3s0 und RME (Winter- und Sommerqualitit) ein.
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Abbildung 5.9: Mischungen von DK, und DKjs, mit RME sowie Mischungen mit additiviertem RME. Zum
Vergleich Mischungen von DKjsp mit RME (Sommer- und Winterqualitidt) mit Ausgleichs-
geraden. Temperatur in allen Féllen 5°C (Agilent-Messzelle).
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Abbildung 5.10: Mischungen von DK;, und DKsy mit RME sowie Mischungen mit additiviertem RME. Zum
Vergleich Mischungen von DKjsp mit RME (Sommer- und Winterqualitidt) mit Ausgleichs-
geraden. Temperatur in allen Féllen 25°C (Agilent-Messzelle)
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Abbildung 5.11: Mischungen von DKy und DKsy, mit RME sowie Mischungen mit additiviertem RME. Zum
Vergleich Mischungen von DKjs5y mit RME (Sommer- und Winterqualitit) mit Ausgleichs-
geraden. Temperatur in allen Féllen 50°C (Agilent-Messzelle).

Die Agilent-Sensor-Ergebnisse fiir DKjo- und DKsp-Mischungen sind in den Abbildungen
5.12 und 5.13 zusammengestellt.
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Bei 5 °C und 25 °C sind die Dielektrizititszahlen e' fiir reinen DKy durchschnittlich um 0,2
kleiner als fiir reinen DKs,. Bei 50 °C gibt es praktisch keinen Unterschied. Bei 70 °C liegen
die gemessenen Werte fiir DKy dagegen um 0,3 iiber denjenigen fiir DKs. Diese Abwei-
chungen liegen jedoch in den Genauigkeitsgrenzen des Messverfahrens.
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Abbildung 5.12: Dielektrizititszahl ¢' bei 2 GHz fiir RMEwierquaiits/DKso-Gemischen und verschiedenen
Temperaturen (Agilent-Sensor)
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Abbildung 5.13: Dielektrizititszahl ¢' bei 2 GHz fiir RMEwierquaiits DK o-Gemischen und verschiedenen
Temperaturen (Agilent-Sensor)
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Es wurden mit dem Agilent-Sensor auch die Dielektrizititszahlen fiir RME/DK-Gemische mit
Additiven im Temperaturbereich zwischen 25° und 70°C bestimmt. Wie in den Abbildungen
5.14 und 5.15 zu erkennen ist, zeigen die dielektrischen Eigenschaften dieser Mischungen bei
den Temperaturen von 50 °C und 70 °C vergleichbares Verhalten. Bei 25 °C liegen die
Messwerte bei Zugabe von Costelan fiir den gesamten Mischungsbereich deutlich (um 0,4 bis
0,5) tiber den Werten, die mit den hoheren Temperaturen gemessen wurden. Zugabe von
BASF-Additiv bewirkt bei DK einen geringen Abfall von e' bei 25 °C gegeniiber den Mess-
werten bei hoheren Temperaturen, bei RME hingegen einen Anstieg um 0,3. Dazwischen er-
gibt sich eine in guter Ndherung linear verlaufende Interpolationskurve.

Die groBe Anderung bei Costelan muss jedoch auf Messfehler zuriickzufiihren sein. Die ande-
ren drei Sensoren zeigen diese Anderung der Dielektrizititszahl nicht an. Daher wird hier ein
dhnlicher Effekt wie derjenige bei den Messungen zu Abb. 5.4 vermutet. Wichtig ist jedoch,
dass bei allen diesen Messungen keine signifikante Anderung der Dielektrizititszahl {iber den
gemessenen Frequenzbereich auftritt. Es ergeben sich somit keine Frequenzen, die zur Ermitt-
lung von Additiven oder zur Unterdriickung von Einfliissen der Additive besonders geeignet
sind.
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Abbildung 5.14: Dielektrizitétszahl €' bei 2 GHz fiir RMEgommerquatia DK3so-Gemischen mit 10 ppm Costelan-
Additiv bei verschiedenen Temperaturen (Agilent-Sensor)

Der Ol-Sensor zeigt ebenfalls den typischen Verlauf des Messsignals. Bei Gemischen von
RME mit DK,y und DKsy (Abbildungen 5.16 und 5.17) und bei RME/DK-Gemischen mit
einem Additiv ist das Messsignal etwa gleich dem der unadditivierten Mischung (vgl. Abbil-
dung 5.6).

Aus den gezeigten Diagrammen lédsst sich kein wesentlicher Unterschied zwischen den
Messwerten mit DKso und DK feststellen. Die Abhéngigkeit des Messsignals von der Tem-
peratur ist bei 66% RME am groBten. Bei dieser Konzentration betriigt die Anderung ca. 0,5
V bei Durchlaufen des Temperaturbereichs von -15 °C bis 70 °C. Bei 100% RME geht das
Messsignal wieder in die Sittigung, so dass die Unterschiede verschwinden. Bei reinem DKs
(0% RME) ist eine deutliche Temperaturabhéngigkeit zu erkennen (Abbildung 5.17).
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Abbildung 5.15: Dielektrizitétszahl €' bei 2 GHz fiir RMEgsommerquaiiaDK3so-Gemischen mit 10 ppm BASF-
Additiv bei verschiedenen Temperaturen (Agilent-Sensor)
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Abbildung 5.16: Geme;_ssenes Signal von Gemischen aus DKy und RME winterqualitat bel verschiedenen Temperatu-
ren (Ol-Sensor)
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Abbildung 5.17: Gemessenes Signal von Gemischen aus DKso und RMEwinerquatita bel verschiedenen Temperatu-
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Abbildung 5.18: Gemessenes Signal bei RMEgommerqualitit’ DK3s0-Gemischen mit 10 ppm Costelan-Additiv bei

verschiedenen Temperaturen (Ol-Sensor)

Die Ergebnisse des Holland-Sensors fiir Mischungen von RME mit DKy und DKs, sind in
den Abbildungen 5.19 und 5.20 gezeigt. Die erhaltenen Messwerte sind fiir beide Gemische
gleich, und die Temperaturabhéngigkeit der Dielektrizititszahl e' ist in den beiden Fillen
nicht stark ausgepragt.
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Abbildung 5.19: Dielektrizitétszahl e' von Gemischen aus DKo und RMEwinerquaticat bel verschiedenen Tempera-

turen (Holland-Sensor)
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Abbildung 5.20: Dielektrizititszahl e' von Gemischen aus DKs, und RMEwinterqualitat bei verschiedenen Tempera-

turen (Holland-Sensor)

In den Abbildungen 5.21 und 5.22 ist anhand des Holland-Sensors der Einfluss von Additiven
zu erkennen. Fiir RME/DK-Gemische mit Additiven sind die Werte um ca. 0,1 grofler im
Vergleich zu den Reinkraftstoffmischungen (vgl. dazu Abbildung 5.8). Der geringe Anstieg
der Dielektrizitdtszahl bestétigt die Annahme, dass keine oder allenfalls geringe Wechselwir-
kungen durch Additive (Costelan, BASF) auftreten.
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Abbildung 5.21: Dielektrizitétszahl €' von RMEgommerquatiti/ DK3s0-Gemischen mit 10 ppm Costelan-Additiv bei

Dielektrizitatszahl e' [-]

verschiedenen Temperaturen (Holland-Sensor)
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Abbildung 5.22: Dielektrizititszahl €' von RMEg mmerquaiita' DKs3so-Gemischen mit 10 ppm BASF-Additiv bei

verschiedenen Temperaturen (Holland-Sensor)
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5.3 ealterte Krafistoffe

Um Verinderungen der Dielektrizitétskonstante bei der Alterung von Kraftstoffen bestimmen
zu konnen, wurden kiinstlich und natiirlich gealterte Kraftstoffe sowie Kraftstoffgemische
verwendet.

Die kiinstliche Alterung wurde in einer Einspritz-Versuchsanlage unter Common-Rail-
Bedingungen von der AV in Githorn durchgefiihrt. Dabei wurde reines RME und eine Mi-
schung aus je 50% RME und DK 24 Stunden im Kreislauf gepumpt. Die Alterung fand bei
Raumtemperatur (Abbildung 5.23) und bei 80 °C (Abbildung 5.24) statt. Nach 1, 12 und 24
Stunden wurde je eine Probe genommen und die Dielektrizititszahl bestimmt. Als Ausgangs-
werte wurden die Dielektrizitdtszahlen aus Kapitel 5.1 herangezogen.

Es zeigt sich, dass bei den RME/DK-Mischungen die Werte der Dielektrizititszahl nach einer
Stunde bei 5 °C und 25 °C deutlich hoher sind als die Referenzwerte. Bei 25 °C tritt diese
Abweichung nicht in diesem Ausmal} auf. Auch stimmt damit die Temperaturabhingigkeit
der Dielektrizitidtskonstante nicht mit dem zuvor ermittelten Verlauf iiberein. Mit der Zeit
gleichen sich Werte den Referenzwerten wieder an. Bei reinem RME ist dieses Verhalten in
weniger starker Ausprigung bei der Kaltalterung zu erkennen, bei der Alterung bei 80 °C ist
kein Effekt mehr zu beobachten.

Dieses Verhalten der Dielektrizitdtszahl bei der kiinstlichen Alterung ist noch nicht ver-
standen. Um Fehler bei der Versuchsdurchfiihrung auszuschlieBen, wurde RME noch einmal
in dem zwischenzeitlich entwickelten Sensorpriifstand der FAL kiinstlich gealtert. Dabei vari-
ierte die Temperatur des Kraftstoffs im Priifstand zwischen 0 und 80°C. Die Messung erfolgte
nur bei 25°C. Es zeigt sich, dass die Dielektrizititszahl weitgehend konstant bleibt und sich
nach 24 Stunden leicht erhoht. Dabei entspricht die Variation der Werte etwa 7% des Unter-
schiedes von RME und DK.
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Abbildung 5.23: Kiinstliche Alterung bei Raumtemperatur von 100% RME bzw. einer 50%igen RME/DK-Mi-
schung (Agilent-Messzelle)
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Abbildung 5.24: Kiinstliche Alterung im Sensorpriifstand und im IAV-Priifstand bei 80 °C von 100% RME bzw.
einer 50%igen RME/DK-Mischung (Agilent-Messzelle)

Um Anderungen der Dielektrizititszahl bei der natiirlichen Alterung festzustellen, wurde
RME aus dem Jahr 1996 untersucht. Der RME lagerte in einem zuerst vollen, ab ca. 1998 fast
leeren 220 Liter-Kraftstofffass. Die mit den verschiedenen Sensoren ermittelten Dielektrizi-
tatszahlen sind in den Abbildungen 5.25 bis 5.28 dargestellt. In Abbildung 5.25 sind zusitz-
lich die Ausgleichsgeraden aus den Abbildungen 5.1 und 5.2 abgebildet. Es ist zu erkennen,
dass sich bei reinem gealtertem RME die Werte der Dielektrizititszahlen nicht von dem nicht
gealterten RME unterscheiden. Der verwendete DK zeigt jedoch eine deutlich hohere Die-
lektrizitdtszahl. Die Mischungen dieser beiden Kraftstoffe ergeben einen linearen Verlauf
tiber dem Mischungsverhéltnis. Wieso der reine DK eine hohere Dielektrizititszahl aufweist,
ist unklar. Es kann nur vermutet werden, dass die verwendete Charge des DK mit RME ver-
mischt war. Da nicht mehr geniigend natiirlich gealterter RME zur Verfiigung stand, konnte
der Versuch mit diesen Chargen nicht wiederholt werden.

Um diesen Versuch noch einmal zu iiberpriifen, wurden die Dielektrizititszahlen von drei
reinen Kraftstoffen, die natiirlich gealtert waren, bei 25°C bestimmt. Dabei handelte es sich
um Dieselkraftstoff mit 290 ppm Schwefelgehalt aus 6/2001 (1,5 Jahre im Kraftstofffass geal-
tert), RME aus 2/2000 (3 Jahre im Kunststoffkanister gealtert) und einer RME-Probe, die
mindestens 3 Jahre in einer Glasflasche gealtert war. Die ermittelten Werte stimmen in die-
sem Fall mit den Werten der nicht gealterten Kraftstoffen liberein. Es ist daher davon auszu-
gehen, dass im ersten Versuch der DK verunreinigt war. Jedoch zeigt der erste Versuch, dass
auch bei gealterten Kraftstoffen ein linearer Anstieg der Dielektrizititszahl iiber dem Mi-
schungsverhéltnis vorhanden ist.
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Abbildung 5.25: Dielektrizititszahl e’ von natiirlich gealtertem RME, DK bzw. RME/DK-Mischungen zusam-
men mit den Ausgleichsgeraden aus den Abbildungen 5.1 und 5.2 (Agilent-Messzelle)
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Abbildung 5.26: Dielektrizititszahl e' bei 2 GHz von Gemischen aus natiirlich gealtertem und frischem RME mit
DK bei verschiedenen Temperaturen (Agilent-Sensor)
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Abbildung 5.27: Gemessenes Signal bei Gemischen aus natiirlich gealtertem RME mit DK bei verschiedenen
Temperaturen (Ol-Sensor)
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Abbildung 5.28: Dielektrizititszahl e' von Gemischen aus natiirlich gealtertem RME mit DK bei verschiedenen
Temperaturen (Holland-Sensor)
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5.4 Einfluss von Wasser und lonen auf die Dielektrizititszahl e’

Der Einfluss von Wasser (Abbildungen 5.29 bis 5.31) und von Wasser mit Natriumchlorid
(Abbildungen 5.32 bis 5.34) ist wie im Kapitel 5.2 fiir die Agilent-Messzelle im Vergleich zu
den 10%-Mischungen von DK3s5, und RME dargestellt.

Die Dielektrizitidtszahl nimmt zwar mit steigendem Wassergehalt eher zu, der Effekt ist je-
doch bei den unterschiedlichen Gemischen und Temperaturen unterschiedlich stark ausge-
pragt und nicht immer konstant. Maximal wird eine Erh6hung von 0,03 beobachtet. Wiirde
sich die Dielektrizitétszahl additiv aus den beiden Komponenten Kraftstoffgemisch und Was-
ser zusammensetzen, miisste bei 3000 ppm eine Erhohung der Dielektrizitiatszahl um 0,24
auftreten. Diese Erh6hung wird hier nicht gemessen, da das Wasser wohl nicht frei in der Mi-
schung vorliegt und somit nicht die dielektrischen Eigenschaften des polaren Wasser-
Molekiils im Reinwasser aufweist.

Bisher zeigt sich klar, dass kein erkennbarer Einfluss von Wasser bis 3%o0 vorhanden ist. Der
daraus resultierende Fehler bei der Bestimmung des Mischungsverhéltnisses liegt deutlich
unter 5%.
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Abbildung 5.29: Dielektrizititszahl e’ fiir Mischungen von DKjs0 und RME mit unterschiedlichen Wasser-
gehalten; zum Vergleich Mischungen von DKj3so mit RME (Sommer- und Winterqualitdt) mit
Ausgleichsgeraden. Temperatur in allen Féllen 5°C (Agilent-Messzelle).
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Abbildung 5.30: Dielektrizititszahl e’ fir Mischungen von DKjs0 und RME mit unterschiedlichen Wasser-

gehalten; zum Vergleich Mischungen von DKjs59 mit RME (Sommer- und Winterqualitdt) mit
Ausgleichsgeraden. Temperatur in allen Fillen 25°C (Agilent-Messzelle).
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Abbildung 5.31: Dielektrizititszahl e’ fiir Mischungen von DK3sy und RME mit unterschiedlichen Wassergehal-
ten; zum Vergleich Mischungen von DKj3so mit RME (Sommer- und Winterqualitdt) mit Aus-
gleichsgeraden. Temperatur in allen Féllen 50°C (Agilent-Messzelle).
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Abbildung 5.32: Dielektrizititszahl e’ fiir Mischungen von DK3so und RME mit unterschiedlichen Wassergehal-

Dielektrizitatszahl e' [-]

ten und Kochsalz; zum Vergleich Mischungen von DK35o mit RME (Sommer- und Winterquali-
tit) mit Ausgleichsgeraden. Temperatur in allen Fillen 5°C (Agilent-Messzelle).
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Abbildung 5.33: Dielektrizititszahl e’ fiir Mischungen von DK3so und RME mit unterschiedlichen Wassergehal-

46

ten und Kochsalz; zum Vergleich Mischungen von DK350 mit RME (Sommer- und Winterquali-
tit) mit Ausgleichsgeraden. Temperatur in allen Fillen 25°C (Agilent-Messzelle).
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Abbildung 5.34: Dielektrizititszahl e’ fiir Mischungen von DK3so und RME mit unterschiedlichen Wassergehal-
ten und Kochsalz; zum Vergleich Mischungen von DK359 mit RME (Sommer- und Winterquali-
tdt) mit Ausgleichsgeraden. Temperatur in allen Féllen 50°C (Agilent-Messzelle).

Des weiteren wurde mit Wasser gesittigter RME untersucht. Dazu wurden je 80 ml Wasser
und Biodiesel in einer 250 mL Glasflasche gemischt. Als Referenz wurde eine Glasflasche
mit reinem RME befiillt. Wasser und RME haben eine grofle Mischungsliicke. Daher wurden
die Flaschen mehrmals tiglich geschiittelt und so die Fliissigkeiten gut vermischt. Danach
wurden die Glasflaschen vier Wochen ruhig stehen gelassen, damit sich die wéssrige und die
RME-Phase trennen.

Es zeigt sich, dass sich die Dielektrizititszahl nicht von der Referenzprobe unterscheidet (Die-
lektrizititszahl je 3,38). Werden die Phasen jedoch wieder aufgeschiittelt und nur so lange
stehen gelassen bis sich eindeutig zwei Phasen gebildet haben (ca. 5 bis 10 Minuten), ergibt
sich fiir die Dielektrizitdtszahl ein Wert von 13 bis 18. Hier zeigt sich, dass Wasser noch unter
diesen Bedingungen in der RME-Phase emulgiert ist. Dies kann dann die Bestimmung der
Kraftstoffzusammensetzung verfélschen.

Der Agilent-Sensor weist so hohe Standardabweichungen auf, dass die Verdnderungen, die
durch erhohten Wassergehalt maximal entstehen konnten, nicht sicher zu erkennen wiren. Bei
dieser Versuchsreihe (Abbildung 5.35) zeigt sich jedoch, dass sich die Dielektrizititszahl mit
zunehmendem Wassergehalt nicht beeinflussen ldsst. Auch wenn zusétzlich eine Kochsalz-
16sung (das RME/DK/Wasser-Gemisch wird mit NaCl geséttigt) eingesetzt wird, bleiben die
Ergebnisse dhnlich (Abbildung 5.36). Messungen unter den restlichen Temperaturen 5 °C,
50 °C und 70 °C ergaben ebenfalls nur sehr geringe Abweichungen der Messergebnisse; sie
sind deshalb hier nicht gezeigt.
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Abbildung 5.35: Dielektrizitétszahl €' bei 2 GHz fiir RMEgsommerquatiti/ DKss0-Gemische mit unterschiedlichen
Wassergehalten bei 25 °C (Agilent-Sensor)
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Abbildung 5.36: Dielektrizititszahl €' bei 2 GHz fiir RMEgommerquaiiti’ DK350-Gemische mit unterschiedlichen
Wassergehalten und NaCl bei 25 °C (Agilent-Sensor)

Fiir den Ol-Sensor sind die Ergebnisse der Messungen in den Abbildungen 5.37 bis 5.39 dar-
gestellt. Die erhaltenen Werte verlaufen fast linear bei allen Temperaturen. Es kann zusam-
menfassend gesagt werden, dass weder Wasser noch Kochsalz einen wesentlichen Einfluss

auf das Messsignal haben.
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Abbildung 5.37: Gemessenes Signal bei RMEgommerqualitit/ DKs3s0-Gemischen mit unterschiedlichen Wassergehal-
ten und NaCl bei 25 °C (Ol-Sensor)
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Abbildung 5.38: Gemessenes Signal bei WESO.n.nerqualnét/DK350—Gemischen mit unterschiedlichen Wassergehal-
ten und NaCl bei 50 °C (Ol-Sensor)
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Abbildung 5.39: Gemessenes Signal bei RMEg,mmerquaiits' DK3s0-Gemischen mit unterschiedlichen Wassergehal-
ten und NaCl bei 70 °C (Ol-Sensor)

5.5 Dielektrizititszahl verschiedener DK- und RME-Lose

Fiir diesen Versuch wurden von der Oelmiihle Leer zwolf verschiedene Musterproben zur
Verfligung gestellt, die bei einer Feldiiberwachung gewonnen wurden. Nicht alle Proben ge-
niigen den Anforderungen der E DIN 51606. Die Dieselkraftstoffproben stammen von ver-
schiedenen Tankstellen aus der Region Braunschweig. Mit diesem Versuch sollten eventuelle
Einfliisse der Kraftstoffqualitdt auf die Dielektrizitdtszahl aufgezeigt werden.

In den Abbildungen 5.40 und 5.41 sind die mit der Agilent-Messzelle gemessenen Dielektrizi-
tatszahlen verschiedener Dieselkraftstoff- und RME-Qualititen aufgezeigt. Die Standardab-
weichung der Dielektrizititszahlen bei verschiedenen Losen von RME bzw. Dieselkraftstoff
liegt unter 0,5% bezogen auf den Absolutwert und 2% bezogen auf die Differenz der Die-
lektrizititszahlen von RME und Dieselkraftstoff. Die maximale Abweichung bei RME (5°C)
zwischen dem Maximalwert (Sorte J) und dem Minimalwert (Sorte F) liegt bei 5% der mittle-
ren Differenz zwischen RME und Dieselkraftstoff. Damit liegt kein signifikanter Einfluss der
marktiiblichen Qualitdten auf das Messsignal vor.
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Abbildung 5.40:Dielektrizititszahl e' von verschiedenen Losen von RME (Sommerqualitét) bei unterschiedli-
chen Temperaturen (Agilent-Messzelle)
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Abbildung 5.41:Dielektrizititszahl €' von verschiedenen Losen von DK (Winterqualitét) bei unterschiedlichen
Temperaturen (Agilent-Messzelle)

Der Agilent-Sensor zeigt aufgrund der bereits beschriebenen Umgebungseffekte deutlich stir-
kere Streuungen; daher sind die Ergebnisse hier nicht aufgefiihrt. Wichtig ist jedoch, dass sich
in dem groflen Frequenzbereich des Sensors die jeweiligen Dielektrizitdtszahlen nicht signifi-
kant dndern.
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Mit dem Ol-Sensor wurden ebenso wie mit den anderen Sensoren Dieselkraftstoff und Bio-
diesel von verschiedenen Bezugsquellen gemessen (Abbildungen 5.42 und 5.43). Das Mess-
signal flir alle untersuchten Proben von RME betrégt ca. 4,8 V bei allen gemessenen Tempe-
raturen (Sensorsignal in Sittigung). Fiir DK-Proben sind innerhalb einer Temperatur nur sehr
geringe Unterschiede zu erkennen. Bei verschiedenen Temperaturen sind gréfere Abwei-
chungen unter den Messwerten festzustellen als bei Biodiesel, was daran liegt, dass bei Bio-
diesel die Messwerte bereits im Sattigungsbereich des Sensorsignals liegen.
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Abbildung 5.42: Gemessenes Signal bei verschiedenen Losen von RME (Sommerqualitét) bei unterschiedlichen
Temperaturen (Ol-Sensor)
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Abbildung 5.43: Gemessenes Signal bei verschiedenen Losen von DK (Winterqualitét) bei unterschiedlichen
Temperaturen (Ol-Sensor)
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Die mit dem Holland-Sensor ermittelten Werte fiir Biodiesel und Dieselkraftstoff unterschied-
licher Lose sind in den Abbildungen 5.44 und 5.45 dargestellt. Es ist deutlich aus der Abbil-
dung 5.46 zu erkennen, dass die Dielektrizititszahlen ' fiir verschiedene Biodieselproben
dhnlich sind. Die Werte von €' innerhalb einer Temperatur weichen nur bis zu 0,1 voneinander
ab.
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Abbildung 5.44: Dielektrizititszahl €' von verschiedenen Losen von RME (Sommerqualitét) bei unterschiedli-
chen Temperaturen (Holland-Sensor)
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Abbildung 5.45: Dielektrizititszahl ' von verschiedenen Losen von DK (Winterqualitit) bei unterschiedlichen
Temperaturen (Holland-Sensor)
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Zusammenfassend kann fiir verschiedene Kraftstoff-Qualitidten gesagt werden, dass sie sich
nicht wesentlich in ihrer jeweiligen Dielektrizitétszahl unterscheiden. Dies wird am besten mit
der Agilent-Messzelle gezeigt. Durch Ol- und Holland-Sensor wird dies auch fiir tiefere Tem-
peraturen bestétigt. Der Agilent-Sensor weist auch hier sehr starke Streuungen auf, jedoch
konnte mit ihm gezeigt werden, dass sich die Dielektrizitdtszahlen in seinem groflen Fre-
quenzbereich nicht dndern.

6 Praxisbezogene Messungen

Die in Kapitel 5 vorgestellten Ergebnisse zeigen, dass die Dielektrizitdtszahl zur Messung der
Kraftstoffzusammensetzung gut geeignet ist. Daher sollte in einem weiteren Schritt sowohl
ein Priifstand aufgebaut werden, der die realen Bedingungen im Fahrzeug simuliert, als auch
ein Sensor entwickelt werden, der unter diesen Bedingungen mdglichst exakte Mess-
ergebnisse liefert und von den Kosten her fiir einen serienméfigen Einbau in Kraftfahrzeuge
geeignet ist. Im Folgenden werden Priifstand und Sensor beschrieben. Dabei wurde der Sen-
sor in verschiedenen Formen ausgefiihrt. Den Abschluss der Entwicklungsarbeiten im Rah-
men dieses Projekts bildet der Test des Sensors im Fahrzeug.

6.1 Priifstand fiir Kraftstoffsensoren

Um Arbeiten an praxistauglichen Kraftstoffsensoren durchzufiihren, wurde ein Priifstand auf-
gebaut, mit dem die Bedingungen im realen Fahrbetrieb simuliert werden kdnnen. Dazu war
vor allem die Temperaturabhingigkeit der Messverfahren zu untersuchen. In Abbildung 6.1
sind die wesentlichen Komponenten dieses Standes schematisch dargestellt. Mit Hilfe eines
Thermostaten werden die in den Experimenten gewiinschten Temperaturen eingestellt. Der
Thermostat ist mit einer Heizung und Kiihlung versehen und hilt den am Regler eingestellten
Sollwert der Temperatur selbsttitig ein. Der Sollwert ldsst sich als elektrisches Signal vorge-
ben. Uber eine Kiihlmittelpumpe wird die Kiihl- bzw. Heizfliissigkeit des Thermostaten durch
einen Warmetauscher umgepumpt. Dieser iibergibt die Warme an den zu untersuchenden
Kraftstoff. Der Kraftstoff wird mit der Kraftstoffpumpe aus einem Vorratsbehélter liber den
Wirmetauscher zu den im Test befindlichen Sensoren und dann zuriick in den Vorratsbehélter
gepumpt. In Abbildung 6.1 wird exemplarisch ein Durchflusssensor sowie ein Einschraub-
sensor am Priifbehilter gezeigt. Zusétzlich befindet sich in der Darstellung im Kraftstoftkreis
ein Referenzsensor. Auf das Messsignal dieses Sensors werden die Messwerte der Priiflinge
bezogen. Auf den Referenzsensor wird spiter noch einmal eingegangen.

Der Priifstand wird von einem PC aus gesteuert, wobei ein selbst entwickeltes Programm zum
Einsatz kommt. Dieses ermoglicht die Ausgabe von Sollwertprofilen fiir den Temperatur-
verlauf der Priifstandsversuche. Es speichert die gemessenen Daten und stellt diese online auf
dem Bildschirm da. Eine speicherprogrammierbare Steuerung (SPS) bildet die Schnittstelle
zwischen PC und Priifstand. Die aufgenommenen Daten werden spiter mit Hilfe geeigneter
Standardprogramme weiterverarbeitet und ausgewertet.
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Abbildung 6.1: Schema des Priifstandes fiir Kraftstoffsensoren
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Abbildung 6.2: Zeitliche Verlaufe der Messsignale bei einem Priifstandsversuch

In Abbildung 6.2 wird der zeitliche Verlauf eines Priifstandsversuches gezeigt, in dem das
Temperaturverhalten eines Prototypen mit elektronischer Temperaturkompensation bei einer
Kraftstoffmischung von 52 % RME und 48 % DK gemessen wurde. Die Abbildung gibt ne-
ben den Verldufen der Sollwert- und Istwertkurven der Kraftstofftemperatur die Signal-
verlaufe der Kraftstoffsensoren wieder. Die im Signalverlauf des Priiflings (Signal PT 3) zu
erkennenden Einbuchtungen wihrend der Temperaturdnderungen ergeben sich aus dem unter-
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schiedlichen zeitlich dynamischen Verhalten des eigentlichen Konzentrationssensorelementes
und des Temperatursensors — die Kompensationsschaltung arbeitet wihrend der Zeit der
schnellen Temperaturdnderung fehlerhaft, da ihr erst verzogert das exakte Temperatursignal
angeboten wird. Ebenfalls zeigt das Diagramm den Verlauf des Signals des Referenzsensors,
bei dem deutlich das Temperaturverhalten mit einem negativen Temperaturkoeftfizienten zu
sehen ist. Dieses Signal wird mit Hilfe der Software im Steuerrechner kompensiert, wobei die
Temperatur des Kraftstoffes mittels der Temperaturmessstelle im Priifbehélter gemessen wird.
Auch hier zeigt sich ein dhnliches Verhalten wie bei dem Priifling, was ebenfalls auf Unter-
schiede im Zeitverhalten zwischen Temperatursignal und Konzentrationssignal zuriickzu-
fiihren ist.

6.2 Entwicklung eines Sensors

Zeitgleich mit dem Aufbau des Priifstandes wurde ein Sensor zur Erkennung von Biodiesel
und Dieselkraftstoff entwickelt. Die einzelnen Phasen der Entwicklung werden hier nicht do-
kumentiert, da sich der im Endergebnis entstandene Sensor nur jeweils in Einzelheiten von
den Vorldufern unterscheidet.

Als Endergebnis wurden zwei Typen von Sensoren gebaut, deren Elektronik gleich ist, die
sich aber in ihrer Form unterscheiden. Der erste Sensortyp ist ein Einschraubsensor, dessen
Messkopf im Kraftstofffilter integriert werden kann. Der zweite ist als Durchflusssensor aus-
gelegt. Dieser Sensor wurde auch genauestens getestet und kalibriert und dient als Referenz-
sensor.

6.2.1 Prinzipieller Aufbau des Sensors

Bei dem hier entwickelten Sensor ist der Probenraum ein Kondensator, der mit Messfliissig-
keit gefiillt ist. Bei konstanter Geometrie dndert sich die Kapazitit dieses Kondensators im
gleichen Verhiltnis wie die Dielektrizitidtszahl der Fliissigkeit; aus der Kapazitdtsmessung
lasst sich also auf die Dielektrizitdtszahl der Fliissigkeit schlieen.

Aufgrund der vorgegebenen kleinen Bauform des Sensorelements sowie der zur guten Durch-
stromung des Sensors auch bei hoher Viskositét der Fliissigkeit (bei tiefen Temperaturen des
Kraftstoffs) erforderlichen Fliissigkeitsmindestquerschnitte ergibt sich eine Kapazitit des
Sensorelements von Cg =~ ¢, - 2 pF. Die nachgeschaltete Messschaltung muss also in der Lage
sein, Kapazititen von 4 pF bis 9 pF linear zu messen. Die Linearitét ist erforderlich, damit
auch Gemische von RME und DK detektiert werden konnen. Eine Kapazitit von tliber 160 pF
(im Falle von H,O) muss die Schaltung ebenfalls sicher verkraften kénnen und durch einen
aulerhalb des linearen Bereichs liegenden Ausgangssignalwert anzeigen. Das Sensorelement
ist als Zylinderkondensator ausgefiihrt, so dass auBlen eine Abschirmung mit Massepotenzial
vorliegt. Die Innenelektrode des Zylinderkondensators weist maximal Versorgungsspannung
auf. Da die Messung kapazitiv erfolgt, sind isolierende Oberflichenbeschichtungen auf den
Elektroden moglich. Ein elektrisch leitender Kontakt zwischen Elektroden und Fliissigkeit
kann auf diese Weise vermieden werden, wenn dies fiir erforderlich gehalten wird.
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Abbildung 6.3: Grundprinzip der Messanordnung und deren wesentliche Elemente

Das Grundprinzip zur Messung der sehr geringen Sensorkapazitét besteht in der Verwendung
eines monostabilen Multivibrators (vgl. Abb. 6.3). Der Sensorelektroden-Eingang Es befindet
sich im Ruhezustand auf 0 V (Massepotenzial), d.h. die innere Sensorelektrode ist {iber den
Eingang Eg niederohmig auf Massepotenzial gelegt. Beide Elektroden sind in diesem Zustand
spannungsfrei. Zu Beginn jedes Grundtakts (ca. 1 kHz; aus Generator, der auf Eingang Er des
Multivibrators gefiihrt ist) wird der Eingang Eg auf hochohmig geschaltet und damit ein La-
devorgang des Sensor-Kondensators Cg liber den Vorwiderstand Ry gestartet, der an die Ver-
sorgungsspannung Uy der Schaltung angeschlossen ist. Gleichzeitig erhdlt der Ausgang A
Versorgungsspannungspotenzial (,,high®). Der Ladevorgang wird abgebrochen, wenn die
Spannung an der Sensor-Innenelektrode und damit am Signaleingang Eg einen Wert von
63,2% von Uy erreicht hat. Diese Spannung wird im Folgenden als Schwellenspannung be-
zeichnet. Gleichzeitig mit dem Abbruch des Ladevorgangs geht der Ausgang A wieder auf
0 V und die Sensor-Innenelektrode wird iiber Eg wieder niederohmig auf Massepotenzial ge-
legt, der Sensorkondensator wird also entladen. Damit ergibt sich eine Linge des Ausgangs-
pulses von ts = Ry - Cs, also ein linearer Zusammenhang zwischen der Sensorkapazitit und
der Pulsdauer, wie folgende Rechnung zeigt:

-t
Ladespannung an Eg: Eq(t)=Uy -(1-¢ AVCS) (6-1)

Abbruch der Aufladung bei Erreichen der Schwellenspannung zum Zeitpunkt ts; es gilt also

Es(ts) = 0,632 - Uy : (6-2)
—tg
0,632=1-¢ e, (6-3)
L
e e, =0,368 (6-4)
ty =R, Cq-(~1n0,368) =R, Cq (6-5)

Anmerkung: Auch bei anderen Schwellenspannungen als Uy - 0,632 ergibt sich ein linearer
Zusammenhang zwischen ts und Ry - Cs. Allerdings gilt dann ein anderer Proportionalitéts-
faktor als eins.

Die prinzipiellen Verldufe der Spannungen Es und A sind in Abbildung 6.4 dargestellt. Bei

dem verwendeten Grundtakt von ca. 1 kHz betrigt der darin gezeigte Zeitausschnitt (normier-
te Zeit von 0 bis 5) folglich ca. 1,25 ms.
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Abbildung 6.4: Normierte Spannungsverldufe am Sensor-Kondensator (Eg) und am Ausgang des monostabilen
Multivibrators (A)

Durch Tiefpassfilterung entsteht aus dem gepulsten Ausgangssignal des monostabilen Multi-
vibrators eine linear mit der Kapazitit Cs des Sensors verdnderliche Spannung Ug;gnal, die le-
diglich noch in den gewiinschten Spannungsbereich zu transformieren ist (Verstarkung, Off-
set-Korrektur).

Die Schaltung gemiB Abbildung 6.3 gestattet es, auf zweifache Weise Wasser zu detektieren.

(1) H,O besitzt, wie oben ausgefiihrt, eine sehr hohe Dielektrizitétszahl. Damit wird im Falle
nicht elektrisch leitender Elektrodenoberflichen der vom monostabilen Multivibrator er-
zeugte Puls linger als die eingestellte Dauer des Grundtaktes, so dass der Ausgang A
dauerhaft auf ,,high* gehalten wird.

(2) Im Falle leitfahiger Elektroden bewirkt die elektrische Leitfahigkeit des Wassers einen
Kurzschluss der Elektroden. In diesem Falle wird die Schwellenspannung nie erreicht, so
dass der Ausgang A ebenfalls dauerhaft auf ,,high* gesetzt bleibt.

RME ist hygroskopisch, d.h. dass eine geringe Menge an Wasser ohne Phasentrennung ein-
gelagert werden kann. Dieses Wasser flihrt nicht zu einer Verdnderung der Sensoranzeige
(vgl. Kap. 5.4).

Der Sensor besitzt zusammenfassend die folgenden kennzeichnenden Eigenschafien:

» Grundprinzip

Die Messungen zur Unterscheidung von Biodiesel und Dieselkraftstoff beruhen auf den unter-
schiedlichen Dielektrizititszahlen dieser Fliissigkeiten. Biodiesel und Dieselkraftstoff sind in
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beliebigem Verhéltnis mischbar; die Dielektrizitdtszahl der Gemische zeigt einen linearen
Verlauf tiber dem Mischungsverhiltnis.

> Elektronische Realisierung

Es wird ein monostabiler Multivibrator eingesetzt, dessen Taktlinge von der Kapazitit eines
in der Fliissigkeit befindlichen Zylinderkondensators bestimmt wird. Die Kapazitét ist eine
lineare Funktion der Dielektrizitdtszahl der Fliissigkeit und kann folglich zu deren Bestim-
mung genutzt werden.

Lediglich vier wesentliche Elemente sind zur Realisierung der Hauptfunktion erforderlich:

. Kondensator; Elektrodenaufbau in zylindrischer Bauform,

. Taktgenerator (f ~ 1 kHz) (CMOS-IC fiir Uhren mit Quarzoszillator),

. Monostabiler Multivibrator (CMOS-IC),

. Tiefpass (RC-Kombination).

» Eigenschaften

o Elektroden und nachgeschaltete mikroelektronische Komponenten sind besonders ein-
fach aufgebaut.

o Es wird lediglich ein einziger (analoger) Signalausgang bendtigt.

o Prinzipiell liegt lineares Verhalten der Signalausgangsspannung in Abhdngigkeit von

der Dielektrizititszahl der Fliissigkeit zwischen den Sensorelektroden vor. Taktrate
und Ausgangsspannungstransformation sind jedoch so eingestellt, dass dieses lineare
Verhalten nur im Bereich der Reinkraftstoffe RME und DK wirksam wird; H,O fiihrt
zu einem Ausgangssignal ,,am Anschlag®.

. Wasser kann sowohl durch seine hohe Dielektrizitdtszahl als auch durch seine elektri-
sche Leitfahigkeit detektiert werden.

. Es sind keine hohen Frequenzen erforderlich; damit sollte sich die Elektronik EMV-
unkritisch verhalten.

o Durch die duflere auf Massepotenzial liegende Elektrode ist eine Abschirmung des

Sensorelements sichergestellt; der Sensor weist damit prinzipiell gute Eigenschaften
gegen elektrische Storungen auf.

> Konstruktive Gestaltung, Erweiterung des Anwendungsbereichs und Patentierung

Die BERU AG, Ludwigsburg, hat die Entwicklungen bereits in der Anfangsphase begleitet.
Aus diesem Hause wurde auch eine besonders einfache konstruktive Gestaltung der Elektro-
den in Form von in Kunststoff gelagerten gebogenen Blechen als Stanzteile fiir die Serienfer-
tigung vorgeschlagen. Daher wurde im Hause BERU der Patentanspruch ausgearbeitet, und
am 13. Dezember 2002 erfolgte die Anmeldung mit dem Titel ,,Verfahren und Schaltungsan-
ordnung zum Erfassen und/oder Bestimmen der Beschaffenheit eines Mediums®. Als Erfinder
wurden die Herren Bantzhaff, Marto (BERU AG), Krahl (STZ Coburg) und Munack (FAL)
benannt (Patentanmeldung P 103 31 577).

6.2.2 Durchflusssensor (Referenzsensor)

Bei dem Referenzsensor handelt es sich um einen selbst entwickelten Prototypen eines Durch-
flusssensors, der zur Bestimmung der Kraftstoffzusammensetzung die dielektrischen Eigen-
schaften der Kraftstoffmischung misst. Abbildung 6.3 zeigt eine Skizze dieses Sensors, der
aus einer Innenelektrode, einer Aullenelektrode und einer elektronischen Schaltung besteht.
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Der zu messende Kraftstoff durchstromt diesen Sensor zwischen Innen- und Auflenelektrode.
Fiir diesen Sensor wurden mittels umfangreicher Priifstandsversuche die Kenndaten fiir die
Temperaturkompensation ermittelt. Abbildung 6.4 zeigt das resultierende Temperaturverhal-
ten mit und ohne Kompensation bei unterschiedlichen Kraftstoffmischungen. Fiir einen Tem-
peraturbereich von 0 bis 78 °C liegt die maximale Abweichung des angezeigten Signals in-
nerhalb von £ 1,5 % RME. Schrinkt man den Temperaturbereich auf 0 bis 70 °C ein, so redu-

ziert sich die Abweichung auf + 0,75 % RME.
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Abbildung 6.3: Skizze eines Durchflusssensors (Referenzsensor)
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Abbildung 6.4: Temperaturverhalten des Referenzsensors
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Abbildung 6.5: Angezeigte und Sollkonzentration als Funktion der Zumischung von RME/DK

In weiteren Versuchen wurde die Linearitit des Sensors in Bezug auf die Kraftstoffzu-
sammensetzung tiberpriift. Abbildung 6.5 zeigt die gemessenen Konzentrationen und die
Sollkonzentrationen iiber der Zumischung von RME zu Dieselkraftstoff bzw. Dieselkraftstoff
zu RME. Die Kurven sind nahezu deckungsgleich. Abbildung 6.6 gibt den Verlauf der ange-
zeigten Konzentration iiber der Sollkonzentration sowie die Abweichung zwischen Soll- und

gemessener Konzentration wieder; auch hier sind nur geringe Abweichungen (<% 0,5 %
RME) festzustellen.
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Abbildung 6.6: Angezeigte Konzentration als Funktion der Sollkonzentration
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6.2.3 Einschraubsensor

Der Einschraubsensor ist elektrisch wie der Durchflusssensor aufgebaut. Er besteht aus einer
AuBlenelektrode (Abb. 6.7), die mit einem Gewinde versehen ist, damit er von unten in ein
Filtergehduse eingeschraubt werden kann. Diese Aullenelektrode ist am rechten Ende zu ei-
nem Gehduse erweitert, das zur Aufnahme der Elektronik dient und die gleichzeitig eine
Dichtflaiche zum Filtergehduse bildet. Die Innenelektrode ist in eine Bohrung des Gehéuses
mit einer isolierenden Vergussmasse eingeklebt, die die Abdichtung zwischen Kraftstoff und
Elektronik bildet. Die Querbohrung in der AuBlenelektrode sichert den Durchfluss des Kraft-
stoffes durch den Sensor.

Bohrung ]

) Innenelektrode ‘ j
/ | | e
{ Elektronik

»
N | |
\ Aulienelektrode ‘

‘ Vergussmasse

Abbildung 6.7: Skizze eines Einschraubsensors

Fiir diesen Sensor wurden ebenfalls in Priifstandsversuchen die Kenndaten fiir die Tempera-
turkompensation ermittelt. Abbildung 6.8 zeigt das Temperaturverhalten mit softwareseitiger
Kompensation und ohne Kompensation. Die Toleranzen liegen fiir diesen Sensor etwas hoher
als bei dem Referenzsensor und betragen iiber einen Temperaturbereich von 0 bis 65 °C etwa
+ 3 % RME.
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Abbildung 6.8: Temperaturverhalten des Einschraubsensors

Aufgrund des Aufbaus zeigt dieser Sensor ein anderes Temperaturverhalten als der Referenz-
sensor; die Durchfiihrung der Innenelektrode ist wesentlich dicker (4 mm) und bildet mit der
Vergussmasse und der Bohrung einen Kondensator, der das Temperaturverhalten des Kraft-
stoffes ,,liberkompensiert™. Es zeigt sich fiir geringe RME-Konzentrationen ein positiver Ein-
fluss, der bei hohen Konzentrationen nahezu verschwindet. Hinsichtlich der Linearitét erge-
ben sich gleiche Bedingungen wie bei dem Referenzsensor. Zu beachten ist jedoch, das dieser
Einschraubsensor im Filtergehiuse wesentlich verzogerter auf Anderungen in der Kraftstoff-
zusammensetzung anspricht, da die Durchmischung im Filter langsamer vonstatten geht.

6.3 Einsatz der Sensoren im praktischen Betrieb

Im Verlauf der Jahre 2002 und 2003 wurden die Sensoren im praktischen Betrieb in einem
von der Volkswagen AG bereitgestellten Versuchsfahrzeug Audi A4 1,9 TDI eingesetzt. Die
Gesamtfahrleistung im Versuchszeitraum betrug ca. 50.000 km. Zur Aufnahme der Messdaten
wurde das in Abbildung 6.9 gezeigte Datenerfassungssystem eingesetzt. Es besteht aus einem
Notebook zur Aufnahme, Speicherung und Weitergabe der Daten. An das Notebook ist eine
von der Firma DATA TRANSLATION erworbene USB-Box DT 9801 angeschlossen. Diese
Box stellt acht Differenzeingdnge zur Aufnahme der analogen Messsignale zur Verfiigung.
Von dieser Firma stammt auch die Software zur Steuerung der USB-Box und zur Abspeiche-
rung der Daten. Das Programm erlaubt eine online-Darstellung der einlaufenden elektrischen
Daten und die Ausgabe fiir die weitere Verarbeitung.
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Abbildung 6.9: Skizze der Messeinrichtung im Versuchsfahrzeug

In der ersten Versuchsphase von Juni 2002 bis Oktober 2002 wurde die Einrichtung nur mit
dem Einschraubsensor im Kraftstofffilter betrieben. Hier wurde die Kraftstoffkonzentration
und die Temperatur im Filter gemessen. In einem zweiten Zeitraum von Dezember 2003 bis
Mirz 2003 wurde das Messsystem um den Durchflusssensor erweitert. Jetzt konnten zuséatz-
lich ein zweiter Messwert der Konzentration (als Rohwert und in kompensierter Form iiber
eine elektronische Kompensationsschaltung), sowie die Temperatur im Motorraum und in der
elektronischen Messeinrichtung aufgezeichnet werden.

Die vom Notebook aufgezeichneten Daten werden mit Hilfe eines CD-Brenners stationidren
Rechnern zur Verfligung gestellt. Die weitere Auswertung erfolgt mit einem eigens fiir dieses
Projekt entwickelten Programm, welches eine Umrechnung in physikalische Werte durch-
fithrt, die Verdichtung und schnelle Sichtung der Daten ermdglicht und diese in geeigneter
Form fiir die Weiterverarbeitung mit Standardprogrammen wie Microsoft-Excel bereitstellt.

Die Abbildungen 6.10 bis 6.12 zeigen in einer Zusammenfassung den zeitlichen Verlauf der
Messsignale in mehreren Fahrten. Enthalten sind der mit dem Einschraubsensor gemessene
Temperaturverlauf, der Verlauf der unkompensierten RME-Konzentration sowie der Verlauf
der softwareseitig kompensierten Konzentration. Die senkrechten Striche trennen die einzel-
nen Fahrtabschnitte. Dabei ist in Abbildung 6.10 nur eine Auswahl einiger Fahrten darge-
stellt. Ab dem zweiten Fahrtabschnitt wurde mehrmals DK getankt. Dabei fiel das Sensorsig-
nal auf ca. 5 % RME. Danach wurde fiinfmal hintereinander RME getankt. Dabei stieg das
Signal stufenweise auf 100 % RME an.

Im letzten Abschnitt in Abbildung 6.10 steigt das Sensorsignal kurzzeitig von 5 % auf 20 %
an. Diese Schwankung entsteht durch die Temperaturkompensation, da der Temperatursensor
kurzzeitig einen Temperaturabfall anzeigt. Das unkompensierte Signal zeigt diesen Ausschlag
nicht.

In Abbildung 6.10 bei 28000 s und 37000 s bzw. in Abbildung 6.11 bei 30000 s und 62000 s
ist jeweils ein Tankvorgang zu sehen. Wird DK getankt, fillt das Sensorsignal nur langsam
ab. Bei der Betankung mit RME é&ndert sich das Signal jedoch sofort. Dies konnte von der
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unterschiedlichen Dichte der Kraftstoffe herrithren. RME hat eine groflere Dichte und somit
kann ein Gemisch mit hoherem RME-Anteil ein Gemisch mit niedrigerem RME-Anteil leich-
ter aus dem tiefliegenden Probenraum im Kraftstofttilter verdringen als andersherum.
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Abbildung 6.10: Messdaten iiber den Zeitraum vom 07.06.2002 bis zum 12.09.2002
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Abbildung 6.11: Messdaten iiber den Zeitraum vom 22.09.2002 bis zum 08.10.2002
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Abbildung 6.12: Messdaten iiber den Zeitraum vom 08.10.2002 bis zum 17.10.2002
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Im weiteren Verlauf wurden sowohl Einschraubsensor als auch Durchflusssensor zur Ermitt-
lung des RME-Anteils im Kraftstoff eingesetzt. Dabei wurden sechs verschiedene Signale
aufgezeichnet:

1. Unkompensiertes Signal der RME-Konzentration vom Durchflusssensor
Kompensiertes Signal der RME-Konzentration vom Durchflusssensor
Unkompensiertes Signal der RME-Konzentration vom Einschraubsensor
Temperatur in der Elektronik (USB-Box)

Temperatur im Motorraum

A U

Temperatur am Einschraubsensor im Kraftstoftfilter

In Abbildung 6.13 sind exemplarisch die Temperaturverldufe an den verschiedenen Messstel-
len dargestellt. Wie dargestellt liegt sie typischerweise zwischen 0 °C (Auflentemperatur) und
60°C. Bei extremeren Witterungsverhéltnissen sind aber auch niedrigere bzw. hohere Tempe-
raturwerte moglich. Die Elektronik ist selbst noch eine Warmequelle, und somit kann ihre
Temperatur oberhalb der Motorraumtemperatur liegen.

In den weiteren Abbildungen 6.14 bis 6.16 sind dann nur noch die softwareseitig kompen-
sierten Messsignale des Einschraubsensors und das elektronisch kompensierte Signal des
Durchflusssensors sowie die Temperatur in der Elektronik in weiteren Testfahrten abgebildet.
Das Temperatursignal des Durchflusssensors konnte bei der eingesetzten Kompensations-
schaltung nicht abgegriffen werden.

In Abbildung 6.14 sieht man, dass beim Tanken vom RME beide Sensoren das gleiche An-
sprechverhalten haben; wird jedoch DK getankt, stellt sich nur beim Durchflusssensor sofort
das neue Gemischverhiltnis ein. Beim Einschraubsensor dauert der der Austauschvorgang der
Gemische aufgrund der Einbauposition ldnger.
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Abbildung 6.13: Temperaturverldufe an verschiedenen Messstellen
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Abbildung 6.14: Messdaten iiber den Zeitraum vom 04.12.2002 bis zum 19.12.2002
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Abbildung 6.15: Messdaten iiber den Zeitraum vom 20.12.2002 bis zum 29.12.2002
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Abbildung 6.16: Messdaten iiber den Zeitraum vom 01.01.2003 bis zum 10.01.2003

Ein Vergleich der in Abbildung 6.14 und Abbildung 6.15 angezeigten kompensierten Mess-
signale von dem Durchflusssensor und dem Einschraubsensor ergibt eine gute Ubereinstim-
mung sowohl in der absoluten Hohe als auch im zeitlichen Verlauf. Dieses Verhalten setzt
sich auch in Abbildung 6.16 fort. Hier ist jedoch ab dem flinften Fahrabschnitt (2. rechte Half-
te in der Abbildung) eine deutliche Abweichung der Signale festzustellen, was auf einen Aus-
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fall des Einschraubsensors ab diesem Zeitpunkt hinweist. Aus diesem Grunde sind in den
Darstellungen der folgenden Zeitrdume die Messsignale des Einschraubsensors weggelassen.
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Abbildung 6.17: Messdaten iiber den Zeitraum vom 10.01.2003 bis zum 17.01.2003
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Abbildung 6.18: Messdaten iiber den Zeitraum vom 20.01.2003 bis zum 22.01.2003
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Abbildung 6.19: Messdaten iiber den Zeitraum vom 23.01.2003 bis zum 31.01.2003
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Abbildung 6.20: Messdaten iiber den Zeitraum vom 01.02.2003 bis zum 10.02.2003
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Abbildung 6.21: Messdaten iiber den Zeitraum vom 12.02.2003 bis zum 17.02.2003
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Abbildung 6.22: Messdaten iiber den Zeitraum vom 19.02.2003 bis zum 28.02.2003
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Abbildung 6.23: Messdaten iiber den Zeitraum vom 03.03.2003 bis zum 20.03.2003

6.4 Uberpriifung der Sensordaten

Ab dem 04.12.2002 wurden parallel zu den Messungen Proben des Kraftstoffes gezogen und
mittels IR-Technik analysiert (Giinzler und Bock 1990, Hesse et al. 1991).

Dabei kam ein Nicolet MagnalR 550 mit einer Fliissigkeitsmesszelle zum FEinsatz. Die
Fliissigkeitsmesszelle hat eine Schichtstirke von 1 mm. Da die intensivste Esterbande bei
1750 cm™ bei dieser Schichtstirke das IR-Licht zu stark absorbiert, wurde eine schwichere
Esterbande bei 2040 cm™ zur Auswertung ausgewdhlt. Das Spektrometer wurde mit
DK/RME-Mischungen in Abstufungen von 10% kalibriert.

Die Ergebnisse der Analysen und die zugehdrigen Messwerte sind in der folgenden Tabelle
zusammengestellt. Abgesehen von wenigen AusreiBern zeigt sich eine gute Ubereinstim-
mung.

Die Probe 4A wurde nach nur wenigen Fahrkilometern aus dem Tank entnommen. Zu diesem
Zeitpunkt hatte sich noch keine vollstaindige Vermischung im Tank vollzogen. Daher weicht
der Wert des Sensors stark von der IR-Analyse ab. Eine IR-Analyse von Kraftstoff aus der
Kraftstoffleitung, der bei Wartungsarbeiten drei Tage spéter gewonnen wurde (das Fahrzeug
wurde nicht bewegt), ergab jedoch eine Ubereinstimmung der beiden Analysenmethoden. Im
folgenden Versuchsverlauf erfolgte daher die Beprobung immer erst nach einer deutlichen
Fahrstrecke bzw. vor dem nichsten Tanken.
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Tabelle 6.1: Vergleich von IR-Analyse und Kraftstoffsensor

Probe |Datum Uhrzeit | IR-Analyse | Zeitpunkt Sen- | Sensor Sensortyp, Bemerkungen
Nr. [% RME] |sormessung [% RME]
1 04.10.2002 . 33.5 04.10.02 9:38 34.0 Einschraubsensor
2 06.10.2002 .. 47 . . .
3 17.10.2002 . 26 17.10.02 11:55 26.9 Einschraubsensor
4A  [29.11.2002 . 15 . 55.0 Aus Tank
4B 102.12.2002 . 55.0 04.12.02 5:57 55.0 Aus Kraftstoffleitung
Einschraubsensor

18.12.2002 | 07:30 72.5 16.12.02 16.28 73.2 Durchflusssensor

20.12.2002 | 18:00 38.0 20.12.02 14.52 34.4 Durchflusssensor.

28.12.2002| 11:00 88.5 26.12.02 12.58 85.6 Durchflusssensor

5
6
7 24.12.2002 | 10:00 77.0 24.12.02 12.02 76.1 Durchflusssensor
8
9

29.12.2002 | 16:00 54.5 29.12.02 14.59 543 Durchflusssensor

10 02.01.2003 . 37.0 04.01.03 12.42 36.3 Durchflusssensor
11 07.01.2003| 17:00 80.5 07.01.03 16:36 79.0 Durchflusssensor
12 109.01.2003 | 20:00 34.0 09.01.03 14:42 333 Durchflusssensor
13 09.01.2003 . 18.0 10.01.03 14:52 17.6 Durchflusssensor
14 10.01.2003 . 7.0 10.01.03 7:46 8.6 Durchflusssensor
15 18.01.2003 . 52.0 21.01.03 8:02 52.8 Durchflusssensor
16 23.01.2003 . 86.0 22.01.03 6:33 85.1 Durchflusssensor
17 30.01.2003 . 21.0 29.01.03 16:53 21.8 Durchflusssensor
18 104.02.2003 | 12:00 72.0 04.02.03 14:50 74.1 Durchflusssensor

19 07.02.2003 | 12:00 32.0 07.02.03 7:25 34.8 Durchflusssensor

20 09.02.2003 | 11:10 22.0 08.02.03 13:23 24.9 Durchflusssensor

21 13.02.2003 . 6.0 13.02.03 18:48 11.9 Durchflusssensor
22 15.02.2003 | 10:05 70.0 15.02.03 8:41 70.6 Durchflusssensor
23 16.02.2003 | 15:10 81.0 17.02.03 15:36 82.3 Durchflusssensor
24 19.02.2003 . 20.0 20.02.03 6:11 23.0 Durchflusssensor
25 15.03.2003 . 40.0 14.03.03 17:52 44 8 Durchflusssensor
26 121.03.2003 . 53.0 20.03.03 13:50 56.5 Durchflusssensor

Die ermittelten Analysewerte und die gemessenen Konzentrationen sind im folgenden Bild
6.24 grafisch dargestellt. Eingezeichnet sind auch die lineare Ausgleichsfunktion (durchgezo-
gen) und die ideale Kennlinie (gestrichelt). Hier zeigt sich ebenfalls eine gute Ubereinstim-
mung zwischen analytisch gewonnen Daten und den elektrisch gemessen Grof3en.

Damit kann davon ausgegangen werden, dass der Durchflusssensor in dem Testzeitraum von
vier Monaten stabil arbeitete.
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Abbildung 6.24: Gemessene Konzentrationen als Funktion der ermittelten Analysewerte; mit eingezeichnet sind
die Ausgleichsgerade (durchgezogen) und die ideale Kennlinie (gestrichelt)
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