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Thema der Arbeit
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Kurzzusammenfassung

Laut der Internationalen Diabetes Federation (IDF) waren im Jahr 2021 rund 574 Mil-
lionen Menschen von Diabetes betroffen, davon 1,2 Millionen Kinder. Menschen mit
Diabetes miissen regelméfig ihren Blutzuckerspiegel messen, um rechtzeitig auf Schwan-
kungen reagieren zu kénnen. Um die Lebensqualitdt zu erhohen, wird am Heinrich Bla-
sius Institut ein nicht invasiver Sensor zur Glucosemessung in der oberen Hautschicht
(der Epidermis) entwickelt. Dabei regt ein Laser die Glucosemolekiile so an, dass ein
akustisches Signal entsteht. Dieses Verfahren wird photoakustische Spektroskopie (PAS)
genannt. Aus dem Pegel des Signals kann die Glucosekonzentration abgeleitet werden.

Schwerpunkt dieser Arbeit ist die Steigerung der Sensitivitdt des Glucose-Sensors durch
Optimierung des verwendeten Quantenkaskadenlasers, der MEMS-Mikrofone und digita-

ler Signalverarbeitungsverfahren.
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Abstract

According to the IDF, in 2021 there were around 574 million people affected by diabetes,
including 1.2 million children. Diabetes patients have to measure their blood sugar level
regularly in order to be able to react to fluctuations in time. In order to increase the
quality of life, a non-invasive sensor to measure glucose in the upper layer of skin (the
epidermis) is developed at the Heinrich Blasius Institute. In this process, a laser excites
the glucose molecules in such a way that an acoustic signal is generated. This method is
called photoacoustic spectroscopy (PAS). The glucose concentration can be derived from

the level of the signal.

The focus of this work is to increase the sensitivity of the glucose sensor, by optimizing
the quantum cascade laser (QCL), MEMS microphones and digital signal processing

methods used.
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1 Einleitung

Laut der Internationalen Diabetes Federation (IDF) waren im vergangenen Jahr 573
Millionen Erwachsene im Alter von 20 bis 79 Jahren und 1,2 Millionen. Kinder im Alter
von 0 bis 19 Jahren von Diabetes betroffen. Zudem wurden 966 Billionen US-Dollar im
Zusammenhang mit der Erkrankung fiir Gesundheitsausgaben von Personen zwischen 20
und 79 Jahren investiert - das sind 9% der gesamten gesundheitsbezogenen Ausgaben
bei Erwachsenen [41]. Allein im Jahr 2021 starben 6,7 Millionen Menschen an Diabetes
und es wird erwartet, dass diese Zahl bis 2045 auf 783 Millionen ansteigt.

Die Zahlen verdeutlichen, dass Diabetes eine der hdufigsten chronischen Erkrankungen
weltweit ist. Bei Diabetes ist der Kohlenhydratstoffwechsel gestort, dazu gehort auch der
Blutzuckerspiegel. Dies ist auf einen Mangel des Hormons Insulin oder eine verringerte

Insulinwirkung an den Zellen zuriickzufiihren.

Fiir Betroffene geht die Erkankung mit reduzierter Lebensqualitiat und Lebenszeit ein-
her. Die moderne Diabetestherapie versucht lediglich die negativen Effekte zu minimie-
ren, da bisher keine bekannte Therapie eine Heilung verspricht. Seit einigen Jahren sind
neue Technologien, wie Continuous Glucose Monitoring (CGM) und Hybrid-Closed-Loop-
Insulinpumpen auf dem Markt. Akute Stoffwechselentgleisungen und mikro- und makro-
vaskuldre Komplikationen kénnten dadurch vermindert werden [23]. Jedoch wird die Mes-
sung invasiv unter der Haut mit einer Nadel im Unterhautfettgewebe durchgefiihrt. Eine
invasive Messung ist nicht nur unangenehm und aufwendig, da die Sensoren regelméfig
gewechselt werden miissen, sondern beinhaltet auch das Risiko von Infektionen. Oft sind
zudem téaglich zusétzlich herkémmliche Blutzuckermessungen an der Fingerspitze notig,
um die Systeme zu kalibrieren oder die Differenz zwischen Gewebe und Blutzuckerkon-

zentrationen zu bestimmen.

Der Bedarf nach einer nicht invasiven, kontinuierlichen Glucosemessung ist demnach
groft und besonders optische und photoakustische Techniken gewannen dabei zuletzt an
Interesse [4, 26, 28, 29, 38, 42, 48, 55].



1 FEinleitung

Ziel dieser Arbeit ist die Optimierung der Sensitivitit eines spektroskopischen Messauf-
baus. Die Sensitivitdt wird in dieser Arbeit als Steigung der Zielgrofe des Sensors de-
finiert. Sie stellt ein Mak fiir die Skala des Messbereichs und die Empfindlichkeit des

Sensors fiir konzentrationsabhéngige Glucosemessungen dar.

Um die Sensitivitat zu bestimmen und anschliefend zu optimieren, werden unterschied-

liche Aspekte betrachtet:
1. Aufbau eines Systems zur Messung von wéssriger Glucoselésung,
2. Vergrofherung der Laserleistung durch optimierte Treiber-Parameter,

3. Auswahl eines optimalen kapazitiven Mikroelektromechanische Systeme (MEMS)-
Mikrofons,

4. Signalverarbeitung zur Rauschunterdriickung.

Die Zielsetzung ist demnach durch verschiedene Methoden, sowohl mechanisch als auch
elektrisch und optisch, eine optimierte Sensitivitdt zu erreichen. Der Messaufbau kann
durch optimales Ausrichten und Fokussieren des Laserstrahls optimiert werden. Der La-
sertreiber bietet Moglichkeiten den gepulsten Laser-Betrieb so zu konfigurieren, dass
mehr optische Leistung abgegeben wird. Weiterhin kann durch die Wahl eines, auf die
Anforderungen der Spektroskopie angepassten, Mikrofons ein verbesserte Ubertragung
der akustischen Schwingungen in ein stérungsérmeres elektrisches Signal erreicht wer-
den. Eine darauf angepasste Signalverarbeitung der Messdaten im Anschluss erlaubt

eine Verringerung des Rauschens.



2 Theoretischer Hintergrund

In diesem Kapitel werden zunéchst verschiedene Messverfahren zur Glucose-Bestimmung
betrachtet. Die Photoakustische Spektroskopie (PAS) wird mit ihren grundlegenden phy-
sikalischen Effekten eingeordnet. Zudem werden Lichtausbreitung und Lasertechnologien,
wie der Quantum Cascade Laser (QCL) beschrieben. Weiterhin wird die, fiir die Gluco-

semessung notwendige, Molekiilspektroskopie in Bezug auf Glucosemolekiile erldutert.

Dariiber hinaus werden Bauformen und Eigenschaften von MEMS-Mikrofonen beschrie-
ben. Aufierdem werden Signalverarbeitungs-Algorithmen zur Rauschminderung vorge-
stellt.

2.1 Messverfahren zur Glucosebestimmung

Die in der Einleitung beschriebene Notwendigkeit der Glucosebestimmung hat in den
letzten Jahren verschiedene Messmethoden hervorgebracht. Diese unterscheiden sich in
der Anwendung und méglichen Fehlerquellen stark. Abbildung 2.1 zeigt eine Ubersicht
der moglichen nicht invasiven Verfahren zur Glucosemessung. Darunter fallen optische

sowie nicht optische Methoden.

In der letzten Kategorie befinden sich beispielsweise Urintests. Aber auch die Umkehr-
iontophorese und Ultraschall-Methode, bei welchen die Glucosemolekiile angeregt werden
zur Hautoberflache zu diffundieren, wo sie mit chemischen Nachweismethoden bestimmt
werden. Bei der Iontrophorese wird mithilfe eines elektrischen Stroms und beim Ultra-
schall mithilfe von tieffrequenten Schallwellen die Durchléssigkeit der Haut fiir inters-
titielle Fliissigkeit erhoht. Dieser Vorgang ist jedoch langsam und die Messung durch
Schweifs fehlerbehaftet. Eine derartige Messung der Glucosekonzentration liegt bspw.
18 min hinter dem Glucosespiegel im Blut [43]. Auferdem kann der elektrische Strom zu
Hautirritationen fithren [13]. Auch bei der Bioimpedanz-Spektroskopie wird mit elektri-

schem Strom gearbeitet. Ziel ist, die Impedanz des zwischen den Elektroden liegenden



2 Theoretischer Hintergrund

Nicht-invasive
Glucosemessungen

v v

Optische Methoden Nicht optische
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Abbildung 2.1: Ubersicht verschiedener Messmethoden fiir die nicht invasive Bestimmung
von Glucose angelehnt an [28].

Gewebes zu bestimmen. Nachteilig ist hier, dass es zwischen verschiedenen Probanden
grofere individuelle Impedanzschwankungen gibt, die eine Eigenschaft des Gewebes und
nicht der Glucosekonzentration sind [13|. Dariiber hinaus kénnen zusétzlich die Kor-
pertemperatur, Schwitzen sowie Muskelkontraktionen die Messung storen [13]. Bei der
metabolischen Warmeproduktion wird v.a. die von der Glucoseoxidation erzeugte War-
me gemessen. Diese ist jedoch abhingig von der Umgebungstemperatur. Aus der Menge
der Warmeabgabe, der Durchblutung des lokalen Gewebes und dem Grad der Blutsau-

erstoffsittigung kann auf den Glucosespiegel geschlossen werden [49].

Es gibt allerdings auch optische Messmethoden, welche auf der Wechselwirkung von Licht
(elektromagnetischen Schwingungen) und Materie beruhen. Wozu neben der photoakusti-
schen Spektroskopie auch die Raman-, Absorptions-, Fluoreszensspektroskopie sowie die
thermische Emissionsspektroskopie und diffuse Reflektionsspektroskopie gehoren. Meist
sind dies Messverfahren, bei denen elektromagnetische Wellen bis zu den Arterien und
Venen iibertragen werden und abhéngig von der Glucosekonzentration in unterschiedli-

cher Intensitat reflektiert werden.



2 Theoretischer Hintergrund

2.2 Lichtausbreitung und Laser

Die Ausbreitung von Licht wird in der Wellentheorie als elektromagnetische Welle be-
schrieben. Diese besteht aus orthogonal zueinander ausgerichteten elektrischen und ma-

gnetischen Feldstarkevektoren, welche mit gleicher Frequenz schwingen.

Als beschreibende Einheit der enthaltenen Energie wird in der Praxis meist die Intensitéat
oder Leistungsdichte I bestimmt, welche sich aus dem zeitlichen Mittelwert der quadrier-
ten elektrischen Feldstdrkeamplitude E, der Dielektrizitatszahl € und der magnetischen

Permeabilitit p ergibt [12]

I =+/(ce)/(i p1o) E* in W/m?2. (2.1)

Laser emittieren, anders als herkémmliche Lichtquellen, stark gebiindelte elektromagne-
tische Wellen mit einer hohen Intensitdt und geringer spektraler Bandbreite. Die Lich-
tenergie in Lasern entsteht durch einen Ubergang von Elektronen von einem hohen auf
ein niedrigeres Energieniveau. Die darauthin auftretenden Spektralanteile sind spezifisch

fiir das verwendete Material [22].

2.2.1 Quantenkaskadenlaser

Der erste QCL wurde 1994 vorgestellt [14]. Diese Laser werden fiir den mittleren- und
ferninfraroten Bereich verwendet. Zuvor wurden hauptséichlich Bleisalz-Laser fiir den
Spektralbereich von 3 bis 16 pm genutzt, welche jedoch mit Fliissigstickstoff gekiihlt

werden mussten [56] und eine niedrige optische Leistungsdichte erzeugen konnten.

Im Gegensatz zu herkbmmlichen Halbleiter-Lasern, wie den p-n-Diodenlasern, basie-
ren QCLs nicht auf Rekombinationen von Elektronen und Léchern zwischen Leitungs-
und Valenzband. Stattdessen vollziehen Elektronen sogenannte Intersubband-Uberginge
innerhalb verschiedener Quantenschichten des Leitungsbandes einer Halbleiter-Hetero-

struktur.

Die dafiir verwendeten Ubergitter werden aus abwechselnden Nanometer-dicken Schich-
ten zweier Materialien hergestellt. Beispielsweise wechselnden Schichten aus Alg 4gIng 50As
(Barrieren mit grofer Bandliicke) und Gag 47Ing 53As (Potentialtopfe mit geringe Band-
liicke) [46]. Das periodische Potenzial fiihrt zu Minibédndern, welche durch Minigaps ge-

trennt werden [24].
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Abbildung 2.2: Schematische Darstellung der Funktionsweise eines QCL [44].

Abbildung 2.2 zeigt eine schematische Darstellung eines QCL mit aktiven Zonen (Sub-
bandern) und Injektionszonen (Minigaps und -bands). Die Elektronen halten sich in den

Minibands auf, wihrend die Minigaps eine Barriere darstellen.

Wird eine Spannung angelegt, werden Elektronen von dem Miniband, auf Subband 2
iibertragen. Daraufhin werden sie angeregt, auf ein Subband 1 bzw. die Quantenschicht
eines anderen Materials iiberzugehen. Wéahrend der Relaxation des Subbands 1 werden
Photonen emittiert. Moglich ist dies durch einen schmalen Tunnel zwischen zwei Quan-
tenschichten [24].

Dieser Vorgang wiederholt sich periodisch in sogenannten Kaskaden. Theoretisch kann
ein Elektron pro Kaskade ein Photon aussenden. Jedoch gibt es konkurrierende Prozesse
zur Photonenemission, weshalb der Quantenwirkungsgrad fiir eine Periode (passierende

Elektronen/emittierte Photonen) nur im Promille-Bereich liegt [24].

Die Energie der emittierten Photonen ist durch die Schichtdicke eines Minibandes ein-
stellbar. Die maximale energetische Amplitude ist von der Miniband-Breite abhéingig.
Die periodische Wiederholung des Ubergitters sowie die Breite der AlAs Schichten sind
einstellbare Parameter, welche die Wellenlédnge beeinflussen [24]. Der in dieser Arbeit

verwendete Laser hat eine Wellenlénge von 9230 nm.
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Distributed Feedback Laser

In dieser Arbeit stellt ein Distributed Feedback (DFB)-Laser die Anregungsquelle dar.
Abbildung 2.3 zeigt den Aufbau eines solchen DFB-Lasers. Dieser wird verwendet, um
einen Mono-mode-Betrieb zu ermdoglichen. Also eine sehr schmale spektrale Linienbreite

des Lasers.

Zuvor wurden QCL vor allem in Fabry-Perot-Konfiguration hergestellt. Diese Konfigu-
ration enthélt einen optischen Resonator aus zwei Spiegeln. Diese Spiegel sind fiir be-
stimmte Moden durchléssig und filtern so das elektromagnetische Spektrum optisch. Sie
emittierten jedoch in typischer breitbandiger Multimode-Strahlung Linienbreiten von
10 bis 20cm ™! bei gepulstem Betrieb [46]. Bei der DFB-Struktur werden die nicht be-

Abbildung 2.3: Schematische Darstellung eines DFB-Lasers [46].

notigten Frequenzen mithilfe destruktiver Interferenz gefiltert und die bendtigten mit
konstruktiver Interferenz verstéarkt. Dies wird durch eine Gitterstruktur in der aktiven
Zone aus Schichten mit unterschiedlichem Brechungsindex erméglicht. Damit konnte die

Linienbreite der gepulsten DFB-Laser insgesamt deutlich reduziert werden.

Die Linienbreite von gepulsten Lasern wird durch einen sogenannten ,frequency chirp®
erzeugt, der durch Aufheizen und damit Brechungsindexdnderung wéihrend der Pulser-

zeugung entsteht [46].

2.2.2 Infraroter Spektralbereich

Da der in dieser Arbeit verwendete QCL im infraroten Spektralbereich strahlt, wird dieser

hier ndher betrachtet. Der infrarote Spektralbereich kann fiir spektroskopische Zwecke in
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den fernen, mittleren und nahen Infrarotbereich eingeteilt werden. Tabelle 2.1 zeigt eine

entsprechende Unterteilung anhand der Wellenldnge des Lichts.

Tabelle 2.1: Eigenschaften des infraroten (IR) [11] und Einordnung in weitere Spektral-
bereiche [30].

Spektral- Wellenlange Frequenz Wellenzahl Molekiilenergie

bereich in pm in THz in cm™!

Fernes IR 50 — 10000 0,3-6 10 — 200 Rotationen

Mittleres IR 3 — 50 6 — 100 200 — 3300 Vibrationen

Nahes IR 0,78 - 3 100 — 385 3300 — 13000 Oberschwingungen
UV-VIS 0,1 -0,78 385 — 3000 13000 — 100000 Elektroneniibergénge

Eine der wichtigsten Anwendungen der mittleren Infrarot-Spektroskopie ist die moleku-
lare Spektroskopie. Daher wird in der letzten Spalte zudem bereits aufgezeigt, zu welchen

Verdnderungen die absorbierte Energie in Molekiilen grundsétzlich fithren kann.

2.3 Molekiilspektroskopie

Die Spektroskopie befasst sich mit der Wechselwirkung zwischen elektromagnetischer
Strahlung und Materie. Meist wird die Absorption, Emission oder Streuung als Funktion

der Strahlungsfrequenz dargestellt [30].

Anwendung findet sie in zahlreichen Gebieten. Dazu zahlen die Umwelttechnik (CO9 oder
Methan Konzentrationen), industrielle Materialanalyse, Lebensmittelindustrie und die
Medizintechnik [13|. Haufig untersucht werden Gase oder Flissigkeiten. Dabei besitzen
die meisten Molekiile eine oder mehrere charakteristische Frequenzen, bei denen starke
Absorption stattfindet.

Im ferninfraroten Spektalbereich werden meist Rotationsspektren gemessen, im mittleren
IR-Bereich charakteristische Schwingungsspektren von Molekiilen (Rotations-Schwingungs-
Spektren). Bandenspektren, wie die des Glucose-Molekiils, ergeben sich vor allem aus
iiberlagerten Anderungen von Rotations- und Schwingungsniveaus sowie bereits wenigen
Elektroneniibergéngen [16] (vgl. Tabelle 2.1).

Gleichung 2.2 zeigt einen ndherungsweise geltenden Zusammenhang der Gesamtenergie
eines Molekiils:
Eges = Eel + Evib + Erot- (2-2)
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Es gilt Ee > FEyip > Eyot [16], wobei diese im Einzelnen die elektronische, die Schwin-
gungs- und die Rotationsenergie darstellen. In der Praxis sind diese jedoch nicht exakt
unterscheidbar, da beispielsweise schnell rotierende Molekiile durch Zentrifugalkréfte aus-

einander getrieben werden [30].

Molekiilspektren bestehen aus breitbandigen Strukturen, die sich aus der Uberlagerung
einzelner Absorptionslinien zusammensetzen. Im Gegensatz dazu weisen Atomspektren
sehr schmalbandige Linienspektren auf. Einzelne Linien in den Béndern lassen sich auf
die Energieniveaus der Elektronen und auf Anderungen im Schwingungs- und Rotati-
onszustand zuriickfiithren [30]. Die Bandenspektren von Rotations-Schwingungs-Spektren

entstehen zudem bei hoherer Energie als reine Rotationsspektren.

Zu Eyy, tragen vor allem Streck- und Deformationsschwingungen bei. Streckschwingungen
sind Schwingungen des Abstands von Atomen innerhalb eines Molekiils ohne Anderung
des Bindungswinkels. Bei Deformationsschwingungen hingegen wird der Bindungswinkel

deformiert.

2.3.1 Glucosemolekiile

Die Glucose ist das wichtigste Biomolekiil in der Gruppe der Kohlenhydrate, welche
essentiell fiir den menschlichen Stoffwechsel sind. Sie bestehen aus Aldehyden (R-CHO)
oder Ketonen (R-CO-R), die mehrere Hydroxy-Gruppen (OH) tragen [27]. Hierbei steht
R fiir einen organischen Rest. Auch der einfache Zucker (Monosaccharide), wie die D-

Glucose, gehoren zu den Kohlenhydraten. Die Summenformel der Glucose ist:

CgH1505. (2.3)

Die D-Glucose unterscheidet sich von der L-Glucose nicht in der Summenformel, sondern
durch Drehung einzelner Atombindungen in eine andere Ausrichtung. Die D-Glucose ist
dabei die natiirlich vorkommende Form, zum Beispiel in Fruchtséften (Traubenzucker)
[27], wéhrend L-Glucose nur sehr selten vorkommt [18|. Die D-Glucose ist es auch, die im
Blutzucker von Lebewesen vorkommt. Der Blutzuckerspiegel liegt im niichternen Zustand
bei ca. 90 mg/dL und kann direkt nach einer Mahlzeit auf 144 mg/dL ansteigen [27].
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Abbildung 2.4: Formen der Glukose in Ringdarstellung [27] (bearbeitet).

Wie in Abbildung 2.4 dargestellt, ist die offenkettige Form der D-Glucose selten. Sie liegt
nur in 0,1% der Falle in neutraler Losung vor. Die Ursache liegt in einer intramoleku-
laren Reaktion, bei der sich eine der OH-Gruppen des Zuckers an die Aldehyd-Gruppe
desselben Molekiils addiert. Dabei entsteht ein zyklisches Halbacetal [27].

Absorptionsspektrum

Mithilfe der nun bekannten Grundlagen der Absorption sowie der Glucosemolekiile,
kann nachfolgend das Absorptionsspektrum von Glucose betrachtet werden. Darstellung
2.5a zeigt das Absorptionsspektrum von wassriger Glucoselésung. Die Probentiefe, iiber
die Absorption stattfinden kann, betrug d =25pm. Besonders im Bereich von 1000 bis
1200 cm~! gibt es vier auffillige Absorptionsbanden, die auch als Fingerprint-Region der

Glucose bezeichnet werden [13].

Das Diagramm 2.5b zeigt ebenfalls ein gemessenes Absorptionsspektrum von wéssriger
Glucoseldsung, jedoch von verschiedenen Konzentrationen im Vergleich. Zudem wurde
ein anderes Fourier-Transformations-Infrarotspektrometer (FT-IR) verwendet, welches
diinne Fliissigkeitschichten in Probenfidchern untersucht. Die Absorption steigt mit Er-

hohung der Glucose-Konzentration. Das Absorptionsspektrum von destilliertem Wasser

10
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liegt, wie zu erwarten, bei der geringsten Absorption. Zudem ist erneut die Fingerprint-
Region der Glucose zu sehen, jedoch mit geringerer Auflésung. Die Banden bei 1080,
1050 und 1109 cm ™! konnten bestéitigt werden. Die Wellenlénge des in dieser Arbeit ver-
wendeten QCL von 1083,42cm™" ist in den Abbildungen schwarz gestrichelt markiert.

Extinktion
-

\ i

09 . . . . . . . .
950 1000 1050 1100 1150 1200 1250 1300 1350 1400

Wellenzah! in em™

(a) (b)

Abbildung 2.5: (a): Absorptionsspektrum von wéassriger Glucoselosung fiir 10 mg/dL ge-
messen mit einem FT-IR (Daten aus [25]).
(b): Absorptionsspektrum von wiéssriger Glucoselosung verschiedener
Konzentrationen gemessen mit einem FT-IR (Daten aus [48]).

Die folgenden Banden wurden konkreten Schwingungen zugeordnet [48]:
e 978 cm~! CH20H-Deformationsschwingungen,
e 1080 cm~! Kohlenstoffring-Deformationsschwingungen,

e 1150 cm ™! Streckschwingung der C-H Bindung.

2.3.2 Photoakustische Spektroskopie

Fiir die in dieser Arbeit verwendete photoakustische Spektroskopie werden zunéchst die

Entdeckung und die physikalischen Hintergriinde betrachtet.

11
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Der photoakustische Effekt wurde von Alexander Graham Bell im Jahre 1880 untersucht
und dokumentiert. Er suchte nach einer Moglichkeit, Sprache mit Hilfe von Licht zu
iibertragen. Das Ergebnis war ein Versuchsaufbau, in dem mit einem Spiegel Sonnenlicht
fokussiert und so platziert wurde, dass es vom gegeniiberliegenden Empfinger-Spiegel
eingefangen werden konnte. Dieser enthielt im Fokus eine lichtempfindliche Selen-Zelle,
die in einen Telefon-Schaltkreis integriert war. Ein Mundstiick auf dem Sende-Spiegel
versetzte den Spiegel in Vibrationen, welche sich auf die Intensitéit des Lichts am Emp-
fanger auswirkte. Zudem fand er heraus, dass die Beleuchtung von fester Materie mit
einem intensitéts-moduliertem Lichtstrahl zu einer Schallemission mit der Modulations-

frequenz fiithrte [35].

Abbildung 2.6 zeigt den grundlegenden physikalischen Ablauf der gepulsten, photoakusti-
schen Spektroskopie. Zunédchst wird einer Probe durch modulierte Laserstrahlung Energie
zugefiihrt. Diese regt Teile des Glucose-Molekiils zu Vibrations-Rotations-Schwingungen
an. Beim Stoft an ein anderes Molekiil findet eine Relaxation zuriick in den Gleichge-
wichtszustand statt, es entsteht Warme und die absorbierte Energie wird in kinetische

Energie zur Expansion und Kompression der Glucosemolekiile umgewandelt.

Vorteile der photoakustischen Spektroskopie gegeniiber anderen optischen Spektroskopie-
Methoden sind [54]:

e Die Nachweisempfindlichkeit 14sst sich durch einen akustischen Resonator erhéhen.

e Durch Nutzen der Resonanz sind auch kleinere Absorptionswege moglich.

Ein photoakustisches Signal ist iiber viele Gréfenordnungen linear.

Kostengiinstiges Verfahren, da Mikrofone und insbesondere MEMS-Mikrofone preis-

werter sind, als Detektoren fiir infrarote Strahlung.

Ultraschall wird in den Proben weniger gestreut und gedampft als elektromagneti-
sche Wellen [35].

2.4 MEMS-Mikrofone

Kapazitive MEMS-Mikrofone sind elektrostatische Wandler, die den Schalldruck messen.
In den Mikrofonen wird meist eine konstante Vorspannung und damit Ladung am Kon-

densator angelegt und die Gegenelektrode mit einem hochohmigen Widerstand isoliert.

12
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Abbildung 2.6: Gepulste photoakustische Messung (Teile entnommen aus [35],[13]).

13
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Wird durch auftreffenden Schalldruck pg eine Schwingung an der Membran erzeugt, so
ergibt sich eine Abstandsénderung zwischen der Membran und der Gegenelektrode. Es

wird eine Kapazitdtsinderung bei gleichbleibender Ladung erzeugt [34]:

€0 - S . €0 - S
z(ps) xo+ Az(ps)

Clps) = (2.4)
Dadurch wird eine Anderung der Spannung U, genauer eine Wechselspannung, die auf
die Vorspannung addiert wird, induziert. Diese ist in grofen Pegelbereichen linear zum
auftreffenden Schalldruck.

In Abbildung 2.7a wird der grundsétzliche Aufbau eines Kondensator-MEMS-Mikrofons
gezeigt. MEMS-Mikrofone-Gehéuse haben typischerweise Abmessungen in der Grofen-
ordnung von [6]:

4mm - 3mm - 1 mm.

Sie enthalten die sogenannte Anwendungsspezifische integrierte Schaltung (ASIC) (vgl.
2.7b), welcher meist aus einer Ladepumpe, einem Verstarker, Detektoren fiir Low- oder
High-Power Betrieb oder Analog-Digital-Converter (ADC) bei digitalen Mikrofonen auf-
gebaut ist.

MEMS-Mikrofone kénnen mithilfe der kostengiinstigen Planartechnik aus SOI-Wafern
hergestellt werden. Es wird mit einer Opferschicht der Abstand zwischen Substrat und
Funktionsschicht vorgegeben. Daraufhin wird die Opferschicht selektiv durch Atzen ent-
fernt. Haufig besteht das Substrat aus Silizium, die Opferschicht aus Siliziumdioxid und
das Funktionsmaterial aus polykristallinem Silizium (vgl. Abbildung 2.7a) [6].

2.4.1 Eigenschaften verschiedener MEMS-Bauformen

Die MEMS Mikrofone konnen in einer Single-Ended oder differentiellen Schaltung be-
trieben werden. Der differentielle Betrieb hat dabei den Vorteil, dass das Mikrofonsignal
in zwei verschiedenen Leitungen iibertragen wird, wobei eines der Signale invertiert bzw.
um 180 Grad verschoben wird. Abbildung 2.8 zeigt die schematische Schaltung. Dadurch
wird einerseits der Dynamikbereich verdoppelt. Andererseits werden auch Stérungen,
welche auf beiden Leitungen gleichzeitig auftreten, dadurch eliminiert, dass die Span-

nungsdifferenz der phasenverschobenen Signale verwendet wird [20].

14
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(b)

Abbildung 2.7: (a): Aufbau einer MEMS-Kondensatormikrofonkapsel [6].
(b): Package mit ASIC und MEMS [48|.

Abbildung 2.8: Datensignale beim Single-Ended und differentiellen Betrieb.

15
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Ein differentielles MEMS-Mikrofon kann auf verschiedene Arten zusammengesetzt sein.
Abbildung 2.9 zeigt den Aufbau einer sogenannten Dual-Backplate-MEMS Mikrofonkap-
sel. Dabei gibt es nicht nur eine, sondern zwei Gegenelektroden, welche die Membran
umhiillen. Die Signale werden so bereits mechanisch mit einer Phasenverschiebung von
180 Grad erzeugt.

Abbildung 2.9: Aufbau eines Dual-Backplate-MEMS [34].

Durch diese Technologie entstehen die folgenden Vorteile [34]:

e Eine geringere Total Harmonic Distortion (THD), da die geraden Harmonischen

unterdriickt werden.

e Aus dem gleichen Grund wird der Acoustic Overload Point (AOP), wo die THD
einen Wert von 10 % erreicht, nach oben um ca. 3dB in Richtung hohere Schall-

druckpegel verschoben.

e Da eine hohere Vorspannung angelegt werden kann, entsteht ein gréfseres Signal
bei Kapazitatsdnderungen und damit eine hohere Sensitivitdt. Da dieser Zugewinn
nicht mit einer Verringerung der Stabilitdt der Vorspannung einhergeht, steigt auch
das Signal-to-Noise-Ratio (SNR).

Neben den differentiellen Dual-Backplate MEMS-Mikrofonen gibt es eine neue Tech-
nologie. Diese beinhaltet statt zweier Gegenelektroden zwei Membranen, welche eine
Gegenelektrode ober- und unterhalb umschliefsen. Sie haben die gleichen Vorteile, wie
die Dual-Backplate MEMS-Mikrofone und sollen dabei laut Hersteller sogar ein noch

groferes SNR aufweisen.

2.4.2 Kenngrofsen der MEMS-Mikrofone

Im Folgenden werden die relevanten Leistungsgrofen der MEMS-Mikrofone definiert.
Diese beschreiben die Fahigkeit der Mikrofone, iiber weite Pegelbereiche moglichst sto-

rungsfrei Schall elektrisch aufzuzeichnen.
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Sensitivitdt (Smic)

Beschreibt das Verhéltnis des vom Mikrofon ausgegebenen Spannungswertes bei einem
festgelegten Input von einem 94 dB Sound Pressure Level (SPL) bzw. 1 Pa Schalldruck-
pegel. Bei einer hohen Sensitivitdt ist der Abstand zwischen dem Output bei typischen
Eingangspegeln und dem bei maximalen Eingangspegeln geringer. Dies kann zu einer

groferen Verzerrung und damit verringertem Dynamikbereich fithren [1].

Sensitivitat in V/Pa
Output in 1/Pa

SMic =20 log ( > indBV (2.5)

Signal-to-Noise Ratio (SNR)

Bei Mikrofonspezifikationen beschreibt das SNR das Verhéltnis eines 94 dB lauten Re-
ferenzsignal bei 1kHz zu dem Grundrauschen. Das Rauschen entsteht je nach Messver-
fahren durch mehrere Bauteile, bspw. durch das MEMS-Mikrofon selbst oder den ASIC
innerhalb des Mikrofongehéduses und das Umgebungsrauschen. Wichtig beim Vergleich
des SNR ist, dass die gleiche Bandbreite fiir die Rauschleistung zugrunde gelegt wird.
Meistens betrégt diese 20 kHz. Der SNR berechnet sich wie folgt [17]:

Ps; i
SNR = 10log (Sg“al> = 20log (“fngnal> . (2.6)

Noise Ueff, Noise

Total Harmonic Distortion (THD)

Die THD beschreibt das Verhéltnis der (unerwiinschten) hoheren Harmonischen zum
Gesamtsignal. Die THD wird auch als Klirrfaktor oder Verzerrung bezeichnet und wird
in Prozent angegeben. Haufig wird zu den nichtlinearen Anteilen neben den Harmonischen
auch das Rauschen gezéhlt, die Grofe wird dann THD+N genannt. Rechnerisch setzt sich
der THD aus den Amplituden der Harmonischen (43 +a3+...) folgendermaRen zusammen
[32]:

<2 | ~2 | ~2
THD = (|2 7B FUT 50 2.7)
uy + usy + +...
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Acoustic Overload Point (AOP)

Der AOP gibt den Schalldruck, bei dem der THD 10 % betrégt, an. Dieser liegt am oberen
Ende des Dynamikbereichs bei sehr hohen Pegeln. Ein grofser AOP ist gewiinscht, um
eine Sattigung durch Windgerdusche zu oder tieffrequente Storgerédusche bspw. durch

Schliefen von Tiiren [34] zu vermeiden.

Equivalent Input Noise (EIN)

Der EIN ist der minimale Schalldruck, bei welchem ein Ausgangssignal erzeugt wird,
welches nicht nur auf internes Rauschen zuriickzufiihren ist. Schalldriicke unter dem
EIN liegen unter dem Grundrauschen des Mikrofons und aufserhalb des Dynamikbereichs
[1].

EIN = 94dB — SNR (2.8)

Dynamikbereich

Der Dynamikbereich reicht vom leisesten bis zum lautesten Pegel, fiir den das Mikrofon
linearen Output erzeugt. Linearen Output erzeugt das Mikrofon definitionsgeméfs bis

zum AOP. Die folgenden Zusammenhénge bestehen zwischen den Grofen [21].

Dynamikbereich = AOP — EIN (2.9)

In der Abbildung 2.10 ist der Zusammenhang zwischen den beschriebenen Gréfen gra-

phisch dargestellt.

Power Supply Rejection (PSR)

Die Power Supply Rejection beschreibt die Fahigkeit des ASIC das Rauschen der Versor-
gungsspannung vor dem elektrischen Output auszuschliefen. Fir die PSR wird eine mit
einem 217 Hz Rechtecksignal modulierte Versorgungsspannung auf das Mikrofon gegeben
und der Output des Mikrofons ohne akustischen Input gemessen. Wenn die PSR, maximal

wére, wiirde sie dem Grundrauschen des Mikrofons entsprechen [21].
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Abbildung 2.10: Veranschaulichung der Parameter SNR und Dynamikbereich sowie Sen-
sitivitat [1].
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Ubertragungsfunktion

Beschreibt die Ubertragungseigenschaften des Mikrofons iiber den Frequenzbereich. In

Herstellerangaben wird der Output bei 1kHz meist auf 0 dB bezogen.

Abbildung 2.11 zeigt den typischen Verlauf der Ubertragungsfunktion eines kapazitiven
MEMS-Mikrofons. Tieffrequent wird die Ubertragung durch elektrische und mechani-
sche Hochpasseffekte und hauptsachlich durch Luftausgleichslécher zum Druckausgleich

begrenzt.

Amplitude in dB

-60 [

102 10° 10* 10°
Frequenz in Hz

Abbildung 2.11: Ubertragungsfunktion eines MEMS-Mikrofons mit Gehiiuse (Daten aus
[53]).

Die oberere Grenzfrequenz hingegen wird durch die Membranresonanz, welche durch die
Masse der Membran und die Steifigkeit ihrer Aufhédngung definiert ist, gebildet. Es muss
auf die Nachgiebigkeit und die Dadmpfung der mechanischen Resonanz, z.B. durch Loécher
in der Gegenelektrode, geachtet werden [39]. Auch das Vorvolumen und der Schallkanal
haben einen Einfluss auf die Resonanz. Je ldnger der Schallkanal und gréfter das Vorvo-

lumen ist, desto niedriger die Resonanzfrequenz [53].

Eine stirkere Nachgiebigkeit der Membran bedeutet eine hohere Sensitivitit im Uber-
tragungsbereich. Diese kann iiber Membranradius und -dicke, Elastizitdtsmodul und me-
chanische Vorspannung verandert werden [53]. Auch ein vergrofertes Riickvolumen kann

die Sensitivitdt durch die resultierende, geringer werdende Riickstellkraft erhohen [53].
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Gleichzeitig wird dadurch die Resonanzfrequenz etwas zu tieferen Frequenzen verscho-

ben.

2.5 Signalverarbeitung zur Rauschminderung

In diesem Kapitel werden die grundlegenden Zusammenhénge der Signalverarbeitung fiir
die Auswertung der spektroskopischen Messungen erldutert. Einleitend werden dazu die

Hauptquellen fiir storende Rauschprozesse beschrieben.

2.5.1 Rauschquellen

Es gibt unterschiedliche Quellen fiir Rauschen. Daher wird zunsichst eine Ubersicht der

Griinde gegeben, welche sich an [52] orientiert und erweitert wurde:

1. Akustisches Rauschen bzw. Umgebungsrauschen durch Vibrationen wie Kérper-

schalliibertragung, Gerateliifter und Unterhaltungen.

2. Elektronisches Rauschen zum Beispiel thermisches Rauschen, Schrotrauschen, Fun-

kelrauschen. Im Einzelnen bezieht sich das auf die folgenden Punkte:

a) Thermisches Rauschen ist eine Eigenschaft von Leitern, die auch ohne elek-
trische Spannung vorliegt. Es entsteht durch zufillige Bewegungen thermisch

angeregter Teilchen.

b) Schrotrauschen entsteht durch zufillige Schwankungen des elektrischen Stroms.
Diese entspringen der Tatsache, dass Strom diskret gefiihrt wird und die An-

kunftszeiten der Elektronen schwanken.

c¢) Funkelrauschen: es wird auch 1/f-Rauschen genannt, was die Frequenzabhén-
gigkeit beschreibt. Es stammt bspw. aus verunreinigenden Fremdstoffen in
Leitern oder Generations-Rekombinationsrauschen, also Ladungstrégerdich-

teschwankungen in Halbleitern.

3. Elektromagnetisches Rauschen, durch Radiofrequenzen (kHz bis GHz-Bereich) und

natiirliches atmospharisches Rauschen.

4. Elektrostatisches Rauschen, durch Vorliegen einer elektrischen Spannung in der

Umgebung.
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2 Theoretischer Hintergrund

5. Rauschen durch AD-Wandlung und Ubertragung: Paketverluste bei der Dateniiber-
tragung (UART) oder Quantisierungsrauschen.

2.5.2 Digitale Filter

In diesem Kapitel werden grundlegende Informationen zu Filtern und Filterkoeffizienten
erldutert, da diese in spateren Anwendungen von Bedeutung sind. Auch ein Bandpass-
Filter reduziert die Messbandbreite und verbessert somit iiber den geringeren Anteil der

Rauschenergie am Spektrum das SNR.

Durchléuft ein Signal z(n) ein Linear Time-Invariant (LTI)-System, zum Beispiel einen
Filter, wird es mit der Impulsantwort h(n) des Systems gefaltet. Dies ist abhingig von
den diskreten Abtastwerten im Zeitbereich n € N.

y(n) = z(n) * h(n) (2.10)

Der Ausgang des Filters kann mit folgender Differenzengleichung beschrieben werden:

y(n):Z x(n —1) Zal (n —1) (2.11)

Entspricht das Eingangsignal z(n) einem Delta-Impuls §(n), ist der Ausgang y(n) = h(n),
sodass die Impulsantwort erhalten wird [36]. Die Z-Transformierte Y (z) mit e/* = 2, der

Differenzengleichung lautet:

N M
Y(2) =Y b X(2) 2 = a Y(e) 2, (2.12)
1=0 i=0
N —q 1 _9 _N
i—0 i - by + by - by - 4 by
Y(2) = ZZ:% L Xt FTRE T TWNE L X(e). (213)
1+> 0 a- 27" l4+a-2 +as-224+...4ay -2

Der Koeffizient a; ist dabei stets 1. Durch Division durch X(z) erhilt man die Ubertra-
gungsfunktion H(z) [15].

_Y(z) Zi]iobl--z’i B bo+b1-zt4by-2 24 Fby-2 N
X(z) 1+ 57 a2 S ltaczitay 224 4ay 2™

(2.14)
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2 Theoretischer Hintergrund

Gibt es ein a; # 0, handelt es sich um einen Infinite Impulse Response (IIR)-Filter oder
ein rekursives System. Fiir ein Finite Impulse Response (FIR)-Filter oder nichtrekursives

(transversales) System werden alle a; = 0 gesetzt vgl. [36]. Dann ergibt sich:

N
H(z) =Y bi-z" (2.15)
=0

Ein FIR weist eine endliche Impulsantwort auf. Die Lange der Impulsantwort entspricht
der Anzahl seiner Koeffizienten [36]. Auf diese Weise kann iiber gezielte Erzeugung der

Koeffizienten die gewiinschte Filter-Ubertragungsfunktion generiert werden.

Durchléuft ein Signal ein LTI-System, kommt es zu einer frequenzabhéngigen Verzo-
gerung. Das Maf fiir diese Verzogerung ist die Gruppenlaufzeit. Sie ist die negative
Ableitung der Phase der Ubertragungsfunktion [36].

d

Ter(jw) = —-arg(H(jw)) (2.16)

2.5.3 Lock-In-Amplifier

Ein sogenannter LIA verbessert das SNR eines Signals durch Verringerung der Band-
breite, denn die Effektivwerte von Rauschprozessen sind direkt proportional zur Wur-
zel aus der Messbandbreite. Gerade bei Storsignalen im untersten Frequenzbereich, wie
1/f-Rauschen eines Operationsverstiarkers oder Temperaturschwankungen, ist ein LIA

sinnvoll nutzbar und Filter schwerer einzusetzen [17].

Abbildung 2.12: Funktionsweise eines Lock-In-Amplifiers im Frequenzbereich [17].
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2 Theoretischer Hintergrund

Abbildung 2.12 zeigt die generelle Funktionsweise eines LIA im Frequenzbereich. Zu
sehen ist, wie das Nutzsignal durch Multiplikation mit einem Referenzsignal in den nach
dem Additionstheorem zu erwartenden DC-Anteil und weitere Mischsignale, welche aus

Storfrequenzen entstehen, zerlegt wird.

Aus einem Additionstheoremen ergibt sich das Ergebnis fiir die Multiplikation zweier
Signale [17]:

cos(wit) - cos(wat) = % [cos((wit — wa)t) + cos((wit + wa)t)] (2.17)

Daraufhin kann mit einem einfachen Tiefpass die gesuchte Nutzsignal-Amplitude mit ge-

ringerem Anteil von Stérfrequenzen und damit einem besseren SNR extrahiert werden.

Generell sind diese Art der Verstiarker phasensensitiv, da sich durch Wellenintereferenz
Dampfungen ergeben konnen. Die Amplitude des DC-Anteils wird maximal, wenn es
keine Phasenverschiebung zwischen Eingangs- und Referenzsignal gibt. Daher sollte eine

mogliche Phasendifferenz ausgeglichen werden.

Digitaler Dual Phase Lock-In-Amplifier

Die Notwendigkeit der Phasenberechnung kann bei Einfiihrung von zwei um 90 Grad
phasenverschobenen Referenzsignalen wegfallen. Abbildung 2.13 zeigt den Signalverlauf
des Dual Phase LIA. Darin zu sehen sind das gemessene Datensignal Ups(t) mit der
Amplitude Aj; und die beiden um 90 Grad verschobenen Referenzsignale Ug; /o (t) mit
der Amplitude Ag. Die Frequenzen des Datensignals und des Referenzsignals sind fjs

und fref und ¢ die Phasendifferenz zwischen Daten und Referenzsignal.
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2 Theoretischer Hintergrund

Abbildung 2.13: Blockschaltbild eines Lock-In-Amplifiers.

Dass die Phase ¢ bei dem Dual Phase LIA wegfillt kann rechnerisch wie folgt begriindet
werden [33]:

URl (t) = AR . Sin(let)
UR2<t) = AR . COS(CURQt)

(2.18)
Uni(t) = Aps - sin(wast + @)
Y(t) =Upge - Up(t) = Ar - Aps - sin(wpst + ) - cos(wpat)
ArA (2.19)
= R2 M. (sin(wprt — wrat + @) + sin(wprt + wrat + ¢))
Bei gleicher Signal- und Referenzfrequenz (wgy = wra = wyy) wird 2.19 zu
ARA
Y(t) = R2 M. (sin(y) + sin(2wt + ) (2.20)

Aufgrund des Tiefpassfilters kénnen die Frequenzanteile mit 2wt vernachlassigt werden,
sodass sich ergibt

S T
(2.21)
v _ ArAu

- sin(¢p).
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2 Theoretischer Hintergrund

Wird der Betrag des Gesamtsignals berechnet ergibt sich

A% A2 AZ A2
Ao = VIV = | A0 o) 1 Al o) - Ar (g )

Die Implementierung des Verstérkers wird in Form eines Dual Phase LIA umgesetzt, da
keine Phasenanpassung zur Maximierung des Signals notwendig ist. Unter anderem [7]

und [31] zeigten, dass diese Implementierung in digitaler Form einfach moglich ist.
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3 Ausgangzustand des spektroskopischen

Messaufbaus

In diesem Kapitel wird der Messaufbau in der Ausgangssituation beschrieben und in den
einzelnen Kapiteln bereits erste Optimierungsmoglichkeiten aufgezeigt. Zudem werden
die ersten Ergebnisse von Messungen des Sensors mit wéssriger Glucose-Losung vorge-

stellt.

3.1 Messaufbau

Der experimentelle Messaufbau des photoakustischen Sensors ist in Abbildung 3.1 als
mafkstabgetreues 3D-Modell dargestellt. Er umfasst den QCL als Strahlungsquelle (rechts),
einen mikromechanisch einstellbaren Kollimator (links unten) und das akustische Detek-
tionsmodul (links oben). Der vom Laser kommende Strahl wird vom Kolimator gebiindelt

und von unten in die Resonatordffnung des Detektionsmoduls reflektiert.

Der bisherige messtechnische Aufbau ist in Form eines Blockdiagramms in Abbildung 3.2
dargestellt. Der Lasertreiber erhidlt vom Signalgenerator ein Rechteck-Signal als Clock
fiir die Pulserzeugung. Dieses gibt die Modulationsfrequenz vor, welche fiir die photo-
akustische Messung genutzt wird. Daher stellt die Clock gleichzeitig das Referenzsignal
fiir den Lock-In Verstiarker von Signal Recovery (7265 vgl. A.1) dar und wird diesem
iiber eine zweite Leitung zugefiihrt. Dieser Digital Signal Processing (DSP)- LIA nutzt

bereits eine Dual-Phase Konfiguration.
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3 Ausgangzustand des spektroskopischen Messaufbaus

Abbildung 3.1: Messaufbau fiir die photoakustische Spektroskopie.

Abbildung 3.2: Messtechnischer Aufbau der Ausgangsituation.
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3 Ausgangzustand des spektroskopischen Messaufbaus

3.1.1 Akustischer Resonator

Ein akustischer Resonator kann fiir die photoakustische Spektroskopie verwendet wer-
den, um das SNR zu verbessern. Durch die geometrischen Abmessungen wird ein mogli-
ches Schallfeld fiir Schwingungsformen vorgegeben. Schallwellen werden an den inneren
Wiénden reflektiert und es werden stehende Wellen durch konstruktive und destruktive

Interferenz generiert.

Abbildung 3.3 zeigt das akustische Detektionsmodul mit akustischem Resonator, MEMS-
Breakout-Board und Probenréhrchen. Das Probenrohrchen hat einen Innendurchmesser
von 4 mm und fasst damit ein maximales Volumen von 251 pL, Fliissigkeit. Es wird durch
eine Schicht Polyethylen von 10pm Dicke unten abgeschlossen und in die Offnung des
Resonators eingesetzt. Polyethylen hat kein konstant niedriges Absorptionsspektrum,
sondern ist frequenzabhéngig. Im infraroten Spektralbereich wurde dies u.a. von [45] fiir
10 pm starke Polyethylen-Folien untersucht. Die Absorption hat bei der Wellenldnge des

hier verwendeten QCL von 1187 cm™! jedoch einen Wert von nahezu Null.

Das MEMS-Breakout-Board wird mithilfe von zwei Schrauben dicht an dem Resonator

befestigt. Der Mikrofonoffnung sitzt dabei exakt mittig der Resonator6ffnung.

Abbildung 3.3: Mikroresonator mit Einsetzen des Probenrohrs und Anschrauben des
MEMS-Mikrofons an der Mikrofonéffnung.

Der Schnitt des Resonators in Abbildung 3.4 zeigt, dass er verschiedene Hohlrdume be-
sitzt. Der Resonanzzylinder lauft vom unteren breiten Hohlraum nach aufen und hat

einen Durchmesser von 2,02 mm bei einer Linge von 8,12mm. Die Hohlrdume wurden
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3 Ausgangzustand des spektroskopischen Messaufbaus

Abbildung 3.4: Schnitt durch den Mikroresonator mit Bemaffung in mm.

in einem vorherigen Projekt so dimensioniert, dass ein Resonanzpeak zwischen 47 und
51kHz liegt [13].

3.1.2 MEMS-Mikrofon
Das bisher verwendete digitale MEMS Mikrofon ist das Modell SPH0641LU4H-1 (Know-

les). Es ist geeignet fiir den Ultraschall-Betrieb, wenn die entsprechende Clock von 2,4 -
4,8 MHz verwendet wird. Tabelle 3.1 zeigt die Kenngrofen des Mikrofons.

Tabelle 3.1: Parameter des MEMS-Mikrofons SPHO641LU4H-1 im Ultraschall-Betrieb.

SNR Sensitivitdit AOP THD PSR+N
64,3dB(A) -26dBFS 120dBSPL  0,2% -84dBFS(A)

Der Ausgang ist ein Single-Bit Pulsdichte-moduliertes Datensignal. Dieses wurde iiber

den in Abbildung 3.5 dargestellten analogen Tiefpass demoduliert.

30
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Abbildung 3.5: Amplitudengang des analogen Tiefpass-Filters.

Moglichkeiten zur Optimierung des Mikrofons bestehen hier die Folgenden:

= Fin hoheres SNR fiihrt zu einer vergrofserten Sensitivitat des photoakustischen Sen-
sors, da Signalschwankungen durch Rauschen verringert werden und leisere Signale

detektiert werden kénnen. Somit verbessert sich die Nachweisgrenze.

= Ein hoherer Betrag der Ubertragungsfunktion im Ultraschall-Bereich bzw. bei der
Modulationsfrequenz fithrt zu einer grofseren Sensitivitit bei dieser Frequenz. Diese
wiederum fiihrt zu einer besseren Ubersetzung der Schallwellen in ein elektrisches

Signal.

Beziiglich der Demodulierung des Mikrofon-Signals mithilfe des Tiefpasses bestehen die

Folgenden Optimierungsmoglichkeiten:

= Fin Tiefpass hoherer Ordnung koénnte eine starkere Dampfung und eine grofere
Flankensteilheit bewirken. Die stérkere Dampfung aukerhalb des Ubertragungsbe-
reichs unterdriikt ungewollte Signalanteile bei anderen Frequenzen besser. Somit
steigt das SNR.

= Eine digitale Filterung wiirde eine Optimierung der Filter-Ubertragungsfunktion

ermoglichen.
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3 Ausgangzustand des spektroskopischen Messaufbaus

3.1.3 QCL Betrieb

Die Tabelle 3.2 zeigt die Kennwerte des im Versuchsaufbau verwendeten Lasers von
Nanoplus. Der DFB-Laser fiir 9230 nm (SN 2987) ist in einem LH3 Gehéuse verschraubt
(sieche Anhang A.1). Das Geh&use stellt zudem eine passive Warmesenke dar. Der Laser
kann bei Raumtemperatur betrieben werden. Typischerweise ist die Betriebstemperatur
des Lasers 20 °C. Er wird durch ein Peltier-Element bei einer iiber den QMACS-Treiber

eingestellten Betriebstemperatur gehalten.

Fiir den Betrieb muss zunéchst das Tastverhéltnis der QCL-Puls-Blocks eingestellt wer-
den. Das Tastverhéltnis ist definiert als das Verhéltnis der Pulsweite zum Pulsabstand.
Dieses liegt mit den maximalen 100 ns und der maximalen Wiederholungsrate (bzw. mi-
nimalem Pulsabstand) nach Tabelle 3.2 bei

100 ns

= . 1
2000 ns 5% (3.1)

Tabelle 3.2: Betriebskonditionen des verwendeten QCL.

Parameter Symbol & Konditionen
Einheit

typ. max.
Betriebstemperatur U in °C 20 45
Wellenlénge Ain nm 9230
Betriebsstrom Iin mA 4600 6000
Betriebsspannung UinV 22
Pulsweite t in ns 100 100
Wiederholungsrate  f in kHz 100 500
Wirkungsgrad nin W/A 0,17

Teilabbildung 3.6 zeigt die wichtigsten Parameter des gepulsten Laserbetriebs mit dem
QMACS-Treiber. Mithilfe des Sync-Pulses wird der Beginn eines QCL-Puls-Blocks und
damit die Zykluszeit bestimmt. Diese liegt fiir die photoakustische Spektroskopie bei
der gewiinschten Modulationsperiode. Weitere Parameter sind die Pulsanzahl, also die
Zahl der Pulse in jedem QCL-Puls-Block, die Pulsweite jedes einzelnen Pulses sowie der

Pulsabstand der Pulse innerhalb eines Blocks.
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Abbildung 3.6: Parameter des gepulsten Laserbetriebs [40] (angepasst).

In der Ausgangssituation wird der Laser mit einem Puls pro Modulationsperiode betrie-
ben. Der Grund dafiir ist, dass das Pulsintervall iiber den QMACS-Treiber extern auf
die Modulationsfrequenz getriggert wird. Somit ist bei einer gewiinschten Modulations-

frequenz im kHz-Beriech keine Erhohung der Pulsanzahl moglich.
Méglichkeiten zur Optimierung bestehen hier die Folgenden:

= Grofere Leistung durch Umstellen der externen Triggerung des QMACS-Treibers
auf die Zykluszeit, um so mehr Pulse in einer Modulationsperiode ausstrahlen zu

konnen.

= Frzeugen einer zeitlich stabileren Laserleistung durch ein aktives Kiihlelement.

3.2 Ergebnisse

Die photoakustischen Messungen der Ausgangssituation haben die folgenden Schwer-

punkte:

= Bestimmung der frequenzabhéngigen Amplitude des photoakustischen Sensors mit-

hilfe einer breitbandig absorbierenden Graphit-Probe.

= Bestimmung der optimalen Modulationsfrequenz fiir Glucose-Messungen.
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3 Ausgangzustand des spektroskopischen Messaufbaus

= Ableitung der Sensitivitdt und der Nachweisempfindlichkeit fiir die Bestimmung

von Glucose-Konzentrationen aus dem photoakustischen Spektrum.

3.2.1 Frequenzabhingige Amplitude des Sensors

Zunéchst wurde ein breiter Frequenzbereich von 10 bis 51 kHz im Resonator mit einer
Graphit-Probe untersucht. Graphit absorbiert Wellenldngen in einem breiten Spektral-
bereich [13]. Die Wellenldnge des Lasers hat demnach nur einen geringen Einfluss auf
die Messung und weiterhin kann die Messung einfach reproduziert werden. Daher kann
aus den Ergebnissen auf die akustischen Eigenschaften des Resonators geschlussfolgert
werden. Abbildung 3.7 zeigt das so gemessene photoakustische Signal am Ausgang des
LIA.

x10°°

mittlere Amplitude in mV

25 30 35 40 45 50
Frequenz in kHz

Abbildung 3.7: Photoakustische Amplitude einer Graphit-Probe von 10 bis 51 kHz, ge-
mittelt {iber fiinf Messwiederholungen pro Frequenz mit 250 Hz Auflo-
sung.

Im Bereich von 40 bis 50kHz befindet sich eine schmalbandige Resonanz bei 46,75 -
47,75 kHz. Dies stimmt mit der im vorherigen Projekt bestimmten Resonanzfrequenz
iiberein. Daher wird die Frequenz 47,5kHz als vielversprechende Modulationsfrequenz

fiir den photoakustischen Effekt abhéngig von der Glucosekonzentration gewahlt.
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3 Ausgangzustand des spektroskopischen Messaufbaus

3.2.2 Photoakustische Glucose-Messung

Abbildung 3.8 zeigt die Amplitude des photoakustischen Signals einer Probe mit wéss-
riger Glucoselosung. Das verwendete Volumen war 200 uL.. Auch bei dieser Messung ist
die Resonanz bei 47,5 kHz sichtbar. Sie ist mit einer roten Linie im Diagramm markiert.
Die Standardabweichung der einzelnen Messpunkte ist mit durchschnittlich 5,71-10~7V

relativ hoch.
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Abbildung 3.8: Photoakustische Amplitude einer wéssrigen Glucose-Losung von 10-
51 kHz, gemittelt iiber fiinf Messwiederholungen pro Frequenz mit 250 Hz
Auflésung.

Abbildung 3.9 zeigt die photoakustische Amplitude von Graphit in einer groferen Auf-
16sung. Die Resonanzfrequenz des akustischen Resonators konnte mithilfe von Graphit

erneut bei 47,5 kHz gemessen werden.

Aus Abbildung 3.9 léasst sich nun auch der Q-Faktor, ein Maf fiir die Verstdrkung des

Resonators, berechnen [13]

_Jo
Q=37 (3.2)

Dabei ist fy die Resonanzfrequenz und Af die beidseitige Bandbreite bis zu der halben
Amplitude, auch Full Width at Half Maximum (FWHM) genannt.
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Abbildung 3.9: Photoakustische Amplitude von Graphit von 45-50kHz, gemittelt {iber
drei Messwiederholungen pro Frequenz mit 10 Hz Auflésung.

Fiir den verwendeten Resonator liegt der Q-Faktor bei

47436 Hz
= = 150. 3.3
© = (7606 — 47201) iz (3:3)

3.2.3 Sensitivitdt und Nachweisgrenze fiir konzentrationsabhingige
Glucose-Messungen

Abbildung 3.10 zeigt die gemittelte, photoakustische Amplitude von verschiedenen, wéss-
rigen Glucose Losungen. Grundsétzlich steigt dieses mit steigender Konzentration. Jedoch
gibt es zwischen 200 und 300 g/L ein Absenken des Signals. Dies entspricht nicht den Er-
wartungen. Zudem ist die Standardabweichung verh&ltnisméfig grof. Fiir die mittlere
Standardabweichung aller Messpunkte ergibt sich ein Wert von 8,396 - 10~4 mV.
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Abbildung 3.10: Photoakustische Amplitude als Ausgang des Ametek-LIA verschieden
konzentrierter, wassriger Glucose-Losungen gemittelt iiber zehn Mess-
wiederholungen pro Konzentration.
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Sensitivitat

Die Sensitivitéit eines Sensors wird hier als Steigung des Ausgangssignals im Verhéltnis
zur abhéngigen Variable definiert. Dazu wird meist eine Approximation der den Daten
zugrunde liegenden Funktion durchgefiihrt. Indirekt zeigt die Sensitivitat also an, welche

Spanne des Ausgangssignals der relevante Signalbereich im Sensor abdeckt.

Gleichung 3.4 beinhaltet die Sensitivitdt S des Signals x mit dem Offset A des Ausgangs-

signal y bei einem linearen Zusammenhang [51]
y=A+S5- . (3.4)

In dieser Arbeit stellt die photoakustische Amplitude des Lock-In Verstarkers das Aus-
gangssignal y in Volt dar. Der Offset der Approximation A ergibt sich aus dem Punkt,

wo das Signal x Null ist.

Abbildung 3.10 beinhaltet in rot gestrichelt die Ausgleichsgerade aus einer polynomialen
Approximation ersten Grades. Es wird ersichtlich, dass die Abweichungen der Messwer-
te zur Ausgleichsgeraden sehr grof sind. Das Bestimmtheitsmafl R? ist ebenfalls in der
Abbildung aufgefiihrt, es betragt 50,78%. Etwa die Hélfte der Abweichungen der Mess-
werte zur Regressionsgeraden ist zuféllig und nicht durch den Abstand zum Mittelwert

erklarbar.

Die Sensitivitéat des Sensors betrdgt nach der Steigung der Ausgleichsgeraden

SSensor = 7,32-107°mV /(g/L). (3.5)

Nachweisgrenze

Die Nachweisgrenze entspricht dem Schnittpunkt zwischen der Ausgleichsgeraden der
mittleren Amplitude und einem Vielfachen bzw. Faktor der Standardabweichung o (vgl.
Gleichung 3.6). Der Faktor ®,, o ergibt sich aus dem Signifikanzniveau « und der Anzahl
der Messwerte n. Fiir ein Signifikanzniveau von a=0,05 und zehn Messwiederholungen
ist @ q—1,9 [10].
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3 Ausgangzustand des spektroskopischen Messaufbaus

Fiir die Berechnung der Nachweisgrenze muss der Offset A berticksichtigt werden. Dieser

betrigt nach dem Ergebnis der linearen Regression A = 1,93 - 1072 mV.
Cpq-0+A=5-z+A (3.6)

Der Offset wird fiir die weitere Berechnung abgezogen, da er auf beiden Seiten der Glei-

chung enthalten ist. Demnach ergibt sich eine Schétzung des der Nachweisgrenze xng

aus [10] 0
ING — ¢n7a . E N (37)

1.9-0
ING = S . (3.8)

Die auf diese Weise bestimmte Nachweisgrenze liegt fiir die konzentrationsabhingigen

Glucosemessungen in der Ausgangssituation bei:

SSensor = 218,07 g/L = 21807,73 mg/dL . (3.9)

Demnach liegt die minimal messbare Glucose-Konzentration deutlich iiber der physiolo-

gisch vorkommenden Groéfenordnung von 30 bis 500 mg/dL [28].
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4 Optimierung des QCL-Betriebs

In diesem Kapitel wird eine systematische Untersuchung des Pulsbetriebs durchgefiihrt,
um die optimalen Parameter des QCL-Betriebs zu bestimmen. Eine Optimierung ist
hierbei durch Anpassung des steuernden QMACS-Treibers moglich. Zusétzlich wird die

Erweiterung des Lasers durch ein aktives Kiihlsystem untersucht.

4.1 Systematische Untersuchung des Pulsbetriebs

Der QCL wird durch einen QMACS-Treiber betrieben, welcher die Steuerung des ge-
pulsten Betriebs liber verschiedene Parameter erlaubt. Zunéchst werden diese Parameter
analysiert. Dazu gehoren die in Kapitel 3 bereits vorgestellten Steuergrofen: Pulsweite,
Pulsintervall und Pulsanzahl. Die Rahmenbedingungen fiir die Untersuchung geben die

Zykluszeit und das Pulsintervall vor.
Die folgenden Zusammenhénge werden erwartet:

Zykluszeit (Variation von 14 ns - 14 min) Mit der Lange der Zykluszeit ldsst sich die
Modulationsfrequenz bestimmen. Damit gibt sie auch die maximale zeitliche Ver-

teilung von Pulsen vor.

Pulsintervall (Variation von 0 - 13 ms) Mit kleinerer Pulsweite wird der zeitliche Ab-
stand zwischen den Pulsen innerhalb eines Blocks geringer, somit passen mehr
Pulse in einen Block. Durch eine isolierte Anderung des Pulsintervalls wird keine

veranderte Ausgangsleistung erwartet.

Pulsweite (Variation von 10 ns - 100 ns) Mit Erhohung der Pulsweite wird die Dauer
T eines einzelnen Pulses grofer. Insgesamt steigt dadurch die gesamte Ausgangs-

leistung.
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Pulsanzahl (Variation von 0 - 4095) Mit Erhéhung der Pulsanzahl werden mehr Pul-
se innerhalb eines Zyklus im Abstand des Pulsintervalls erzeugt. Insgesamt steigt

dadurch die gesamte Ausgangsleistung.

Thermoelectric cooling (TEC)-Strom und Temperatur (Variation von -35 - 40°C) Mit
einer moglichen Erhohung der iiber einen Negative Temperature Coefficient Ther-
mistor (NTC) gemessenen TEC-Temperatur steigt der TEC-Strom, um eine stér-

kere Kiihlung zu ermoglichen.

4.1.1 Variation der Pulsweite und -amplitude

Abbildung 4.1 zeigt die Messung mit einem Photodioden-Sensor (HgCdTe) (vgl.A.1) fiir
einen wiederholten Puls. Die Zykluszeit wurde mit Hilfe eines externen Triggers auf die
Periode der Modulationsfrequenz, also 21,0526 ps, festgelegt. Die gemessene Ausgangs-

spannung ist proportional zu der optischen Leistung.

Abbildung 4.1: Ein Puls im Zeitbereich mit verschiedenen Pulsweiten.

Es wird ersichtlich, dass ein DC-Anteil vorliegt. Dieser ist auf Hintergrundstrahlung

zuriickzufiihren. Die geringen Verdnderungen des Offsets resultieren aus einem leichten
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4 Optimierung des QCL-Betriebs

Temperaturanstieg wihrend der Messung trotz Kiithlung des Detektors mit fliissigem
Stickstoff.

Zudem wird, wie erwartet, ein breiterer Puls gemessen, wenn die Pulsweite im Lasertrei-
ber um 10 ns erhoht wird. Die Amplitude steigt bei Erhéhung auf 30 bis 60 ns an. Es ist
mehr Leistung im System von Lasertreiber bis zum Laser vorhanden. Vermutlich erreicht
der Laser mit der vom Treiber eingespeisten Spannung bzw. dem Strom pro Zeiteinheit

bei diesen Werten noch nicht den Bereich der maximalen Photonenemittierung.

Die Amplitude steigt ab ca. 70 ns nicht mehr an, da der Kristall des Halbleiters im QCL
weiter mit Elektronen angeregt wird, was aber nur noch in Kristallschwingungen und
Warmeentwicklung resultiert und die Photonenemission nicht weiter erhoht. Dies kénnte

durch ein aktives Kiihlement optimiert werden.

Es gibt ein negatives Uberschwingen, was ab einer gewissen Leistung, hier bereits ab
40ns, auftritt. Dies ist eventuell auf Phasenverschiebungen des Pulses mit einer Dauer
im Nanosekunden-Bereich in Leitungen und Bauteilen im Detektor(-Chip) und Oszil-
loskop zuriickzufithren. Die sehr kurze Pulse mit einer gewissen Amplitude werden im
Detektor tiber die Anzahl an Elektronen ausgedriickt und mit Lichtgeschwindigkeit gelei-
tet. Das fiihrt zu einem Riickkoppeln bzw. Schwingen der Elektronen und damit zu einer
Phasenverschiebung und Uberschwingen der Spannung zum Beispiel in Regelkreisen des
Detektors.

Das Rauschen des optischen Signals resultiert aus dem Einwirken von entsprechenden
Rauschquellen (vgl. Kapitel 2.5) auf den optischen Sensor. Einen Einfluss auf die elektri-
sche Leistung haben Schrotrauschen von Foto- und Dunkelstrom und thermisches Rau-
schen sowie Rauschen des eingebauten Verstarkers [17]. Aber bereits die optische Leistung

unterliegt Schwankungen durch Hintergrundrauschen.

4.1.2 Parameterabhiangige Untersuchung der Gesamtleistung

Besonders die gesamte optische Leistung des QCL ist fiir eine spektroskopische Auswer-
tung von Bedeutung. Bei einer stirkeren Anregung der Molekiile ist ein grofseres pho-
toakustisches Signal zu erwarten. Bei gleich bleibendem Rauschen und einem grofieren

Signal kann dadurch schliefslich die Sensitivitdt des Sensors vergrofert werden.

Die Gesamtleistung kann mit Hilfe eines hoch sensitiven thermalen Laserdetektors (siehe

A.1) gemessen werden. Dieser wird in einem fest definierten Abstand zwischen Laser
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und akustischem Resonator (vgl. Abbildung 3.1) von 11 cm vom &dufseren Laserende bis
zum Messkopfeingang platziert. Daraufhin kénnen die Betriebsparameter unabhéngig

voneinander analysiert werden.

Bei den Messungen mit einer stufenweise erhéhten Pulsanzahl pro QCL-Puls-Block wurde
der Pulsabstand nicht verdndert und betrug die minimal moglichen 2 ps. Er resultiert
aus der in Tabelle 3.2 aufgefiihrten, maximalen Wiederholungsrate von 500 kHz fiir das
Lasermodell. Damit ergibt sich mit der in Kapitel 3.2.1 festgelegten Modulationsfrequenz
bzw. Zykluszeit von 47,5 kHz (21,0526 ps) und Gleichung 4.2 die maximale Pulsanzahl
von fiinf Pulsen.
Zykluszeit/2 > Pulsabstand - Pulsanzahl (4.1)
Zykluszeit
— > Pul hl 4.2
2 - Pulsabstand — tsanza (42)
Die Parameterkombination mit der zu erwartenden maximalen optischen Gesamtleistung

ist also:

e 2pus Pulsabstand,
e 100 ns Pulsweite,
e und 5 Pulse innerhalb eines QCL Pulses.

Das Diagramm 4.2 zeigt das Ergebnis der optischen Leistungsmessung abhéngig von
Pulsbreite und -anzahl gemittelt {iber eine Sekunde. Es ist erkennbar, dass die Leistung
mit Erhohung der Pulsweite ansteigt. Dabei ist die Steigung selbst davon abhéngig, wie
viele Pulse der QCL-Puls insgesamt enthalt.

Die Standardabweichung o wurde mit Fehlerbalken eingezeichnet. Sie wird im Bereich
von 10- 20 ns Pulsweite grofer. Dort war die Leistung im pW Bereich sehr gering, weshalb
bedingt durch das Rauschen die Standardabweichung etwas grofser ist. Bei 100 ns Puls-
weite wird die Standardabweichung fiir drei, vier und finf Pulse ebenfalls gréfer, als fiir
geringere Pulsweiten. Besonders stark ist dieser Effekt bei der maximalen Spezifikation
von 5 Pulsen und 100 ns Pulsweite erkennbar. Dort betragt ¢ = 0,113 mW wohingegen
sie bei 5 Pulsen und 90 ns Pulsweite noch bei o = 0,003 mW, also lediglich 2,65 % davon,
liegt.

Dieser Effekt ist voraussichtlich auf eine Warmeentwicklung zuriickzufiihren. Nachdem

der Laser in dieser Spezifikation eine gewisse Zeit emittiert hat, steigt die Temperatur an.
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Abbildung 4.2: Optische Gesamtleistung abhéngig von der Pulsbreite und -anzahl.

Je wirmer der Laser iiber die Betriebsdauer wird, desto hoher ist die Schwelle zur Pho-
tonenemittierung. Die Kristallschwingungen werden immer grofser und verlieren Energie

durch Stofe, wodurch weniger Photonen ausgesendet werden.

4.2 Untersuchung der Temperaturentwicklung

Da eine moglichst grofse Leistung fiir eine hohe Sensitivitdt erzielt werden sollte, sollte
der Effekt der Temperaturerh6hung néher untersucht werden. Vorrangiges Ziel ist es, zu
erkennen ob ein Betrieb in maximaler Spezifikation moglich ist. Und damit letztendlich

die Sensitivitéat der spektroskopischen Messung durch héhere Leistung vergrofern kann.

Wie im vorherigen Kapitel erldutert, hat eine zu grofte Temperaturentwicklung voraus-
sichtlich negative Effekte. Und das sowohl auf die gesamte optische Leistung als auch auf
deren zeitliche Stabilitat.

Das Diagramm 4.3 zeigt die Entwicklung des Stroms in der thermoelektrische Kiihlung
(TEC) des Lasers sowie die optische Leistung tiber sieben Minuten. Der TEC Strom im

Peltier-Element ist ein Parameter, welcher proportional zur Soll-Kiihlung des Laser-Chips
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ist, und kann daher zur Einschétzung der schnellen Temperaturentwicklung verwendet

werden.

In den ersten zehn Sekunden steigt der TEC Strom schnell stark an, wohingegen die
Leistung antiproportional dazu sinkt. Dies weist darauf hin, dass die Warmeentwicklung
in der maximalen Spezifikation zu Beginn sehr hoch ist und ein Teil der vom Lasertreiber
bereitgestellten elektrischen Energie die Elektronen im Laserkristall eher zum Schwingen
und damit zu Warmenetwicklung anregen als zu geordneter Photonenemission. Nichtsde-
stotrotz ist die gesamte optische Leistung auch zum Ende der Aufzeichnung mit 1,34 mW

hoher, als in jeder anderen Parameter-Kombination (vgl. Abbildung 4.2).
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Abbildung 4.3: Optische Leistung und TEC-Strom des Kiihlelements iiber sieben minii-
tige Messung mit maximaler Spezifikation.

Auch bei der Leistung wird ersichtlich, dass selbst bei einem kontinuierlichen Betrieb iiber
sieben Minuten die optische Leistung nicht unter 1,3 mW sinkt. Damit gibt der Laser den
hochstmoglichen Betrag der optischen Leistung mit den gegebenen Parametern fiir die

Modulationsfrequenz von 47,5 kHz aus.

Die Entscheidung, welche Betriebsart gewéhlt werden sollte, ist demnach nur noch von
der gewlinschten Stabilitat abhéngig. Diese ist jedoch abhéngig von der Temperatur des

Lasers und einer Erh6hung wahrend langerer Betriebsdauer.
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4.3 Konstruktion eines aktiven Kiihlsystems

Das entwickelte aktive Kiihlelement ist in Abbildung 4.4 dargestellt. Zu sehen ist eine
Aluminium-Kiihlrippe (blau). Diese wurde mithilfe von Warmeleitpaste auf das TO3 Ge-
héuse des QCL angebracht und zusétzlich mit sichernden Polyamid-Kabelbindern befes-
tigt. Die Warmeleitpaste verringert Unebenheiten zwischen Lasergehduse und Kiihlrippe.
Zudem besitzt sie eine grofse Warmeleitfahigkeit von mehr als 1,85 W /(m - K). Die Paste
verringert kleine luftgefiillte Hohlraume und verbessert somit die Warmeiibertragung we-
sentlich. Auf der Kiihlrippe wurde zudem ein Ventilator mit Schrauben befestigt. Dieses
aktive Element verbessert zusétzlich die Warmeableitung aus den Zwischenrdumen der

Kihlrippe.

Abbildung 4.4: Lasergehduse mit Aluminium-Kiihlrippe und Ventilator.

4.4 Statistische Untersuchung des gekiihlten Laserbetriebs

Das Diagramm 4.5 zeigt eine hoch aufgeloste Messung (ein Messpunkt pro Sekunde) der
optischen Gesamtleistung iiber 10 min Betrieb. Die Entfernung des thermalen Sensors

betrug erneut 11 cm.

Zunichst fallt auf, dass die optische Leistung in maximaler Spezifikation mit durch-
schnittlich ca 1,553 mW hdher ist als im nicht gekiihlten System. Die Kristallschwingun-
gen kénnen vermutlich aufgrund einer geringeren Warmeentwicklung geordneter ablaufen
und somit emittieren prozentual mehr Photonen als durch Kollisionen in Warme umge-

wandelt und damit verloren gehen.
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Abbildung 4.5: Leistung des gekiihlten Lasers von vier und fiinf Pulsen pro QCL-Block
mit je 100 ns Pulsweite und 2 ps Pulsintervall sowie 47,5 kHz Zykluszeit
iiber 10 min Messung im Vergleich.

Es ist zudem zu sehen, dass beide Graphen grundséitzlichen Amplitudenschwankungen
unterliegen. Diese treten sowohl mit Signal als auch ohne auf. Das spricht dafiir, dass
sie auf Hintergrundrauschen und elektrische Rauschprozesse im Sensor zuriickzufiihren

sind.

Aufberdem ist erkennbar, dass die Leistung bei vier im Vergleich zu fiinf Pulsen um
0,41 mW geringer ist. Jedoch gibt es einen ansteigenden Trend der Leistung fiir fiinf Pul-
se von anfanglich 1,45 mW auf 1,60 mW. Dieser Trend konnte wiederholt nachgewiesen
werden. Moglicherweise ist er auf eine instabilen Betrieb des TEC-Bauteils zuriickzufiih-
ren, denn im Vergleich zu den Messungen mit vier Pulsen erreicht der Betrieb bei fiinf
Pulsen keinen stabilen Zustand des TEC-Stroms. Dies kénnte darauf hinweisen, dass die
interne Kiihlung des Laser-Chips nicht konstant ist. Moglicherweise fiihrt der sich hoher
einpendelnde TEC-Strom und die entsprechende Kiihlung zu einer geringfiigig héheren

Leistung.

In Cyan und Magenta sind die Graphen geférbt, welche jeweils zu einem spéterem Zeit-
punkt gemessen wurden. Diese zeigen einen Offset von bis zu 0,08 mW in der gesamten
optischen Leistung nach Dauerbetrieb iiber bis zu 20 min zwischen den Cyan und Blau,

sowie Magenta und Rot gefarbten Messungen.
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Die Messung der Laserleistung unterliegt zufélligen Schwankungen. Sie sind demnach
Zufallsprozesse, welche statistisch untersucht werden kénnen. Zwei wichtige statistische
Eigenschaften sind die Stationaritdt und Ergodizitédt. Sie beziehen sich auf den Zusam-

menhang von Zeit- und Scharmittelwert:

Stationaritdt Bei stationdren Prozessen sind alle moglichen Mittelwerte unabhéngig von
einer Verschiebung aller Beobachtungszeiten um eine beliebige Zeit ¢ [47]. Der Zeit-
mittelwert I gibt den Mittelwert einer Funktion iiber einen theoretisch unendlichen

Zeitraum an.

Ergodizitdt Stationdre Prozesse, fiir die alle Scharmittel gleich den entsprechenden Zeit-
mitteln sind, nennt man ergodische Prozesse [47]. Der Scharmittelwert E gibt den

Mittelwert zwischen theoretisch unendlich vielen Funktionen an der Stelle ¢y an.

Innerhalb einer 10 miniitigen Messung liegen die Standardabweichungen jedoch bei gerin-
geren Grofenordnungen (vgl. Tabelle 4.1). Die SNR-Werte innerhalb der Messung werden
wie folgt iiber die Standardabweichung o und den Mittelwert des Signalausschnitts I Signal
berechnet [22]: B
. ISignal
SNRLaser,intra Meas. — . (43)
O07Zeit
Die Standardabweichung enthélt hier das gesamte Rauschen, also u.a. thermisches Rau-

schen, Verstirkerrauschen, Schrotrauschen oder optisches Hintergrundrauschen [17].

E

OSchar

SNRLaser,inter Meas. — (44)

Um beurteilen zu kénnen, welche der Konfigurationen mehr Abweichungen beinhaltet,
werden die zeitlichen Mittelwerte und Scharmittelwerte mit ihren zugehorigen Standard-
abweichungen oyze;; um den Zeitmittelwert und um den Erwartungswert ogcpar in Tabelle
4.1 berechnet.

Die in Abbildung 4.5 gezeigten Messwerte sind nicht stationér, da sowohl Zeitmittelwert
als auch Scharmittelwert abhéngig vom gewéhlten Zeitpunkt sind. Die Leistungsmessun-
gen innerhalb von 10min sind auch nicht ergodisch. Es gibt grofse Abweichungen der
jeweils drei Messungen einer Funktionsschaar um bis zu 11,18:107° mW bei fiinf Pulsen
und 8,861-107° mW bei vier Pulsen.

Abbildung 4.6a und 4.6b zeigen die Histogramme der absoluten Haufigkeit der Messwerte

in je 100 Balken zusitzlich zu einer geschétzten Dichtefunktion. Es fillt auf, dass die
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Tabelle 4.1: Mittelwerte, Standardabweichungen, SNR bei verschiedener Pulsanzahl pro

QCL-Block.
Parameter Zeitpunkt 4 Pulse 5 Pulse
Iin mW Start 1,141 1,547
1/3h 1,058 1,465
1h 1,101 1,647
07eit in MW Start 3,085-1072  5429.102
1/3h 3,956 -1072  4,120-1072
1h 47381072 45231072
SNR intra Meas,  Start 36,97 28,48
1/3h 26,75 35,53
1h 23,23 36,42
E inmW 100s 1,107-10=%  1,531-1073
300s 1,074 1,578
500's 1,007 1,634
OSchar iInMW 100 3,163-1072  10,30-1072
300s 7.886-1072 8,707 -1072
500s 8,861-1072  11,18-1072
SNR inter Meas. 1008 35,01 14,72
300s 13,62 18,13
500s 12,12 14,01
140 T 140 T T
I 4 Pulse I 5 Pulse 1h Betrieb
14 Pulse 1/3n Betrieb 15 Pulse 1/3n Betrieb
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Abbildung 4.6: (a) Histogramm und geschétzter Dichtefunktion von vier Pulsen.
(b) Histogramm und geschétzter Dichtefunktion von fiinf Pulsen.
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Verteilungsfunktionen bei vier Pulsen nach den verschiedenen Zeitraumen des Betriebs

eine gleichméfigere Auspragung und Mittelpunkt besitzen.

Die Abbildung 4.7 zeigt den Strom des TEC-Elements im Laser. Dies sind die zugeho-
rigen Messungen zu Abbildung 4.5. Zunéchst wird ersichtlich, dass der Strom iiber die
10 miniitige Messung zu keinem Zeitpunkt 600 mA {ibersteigt. Dies war in nicht gekiihl-

tem Zustand fiir fiinf Pulse bereits bei ca. 175s (~ 3min) der Fall.

Bei hoheren Leistungen und ldngerer Betriebsdauer wurde ein gréferer Strom erwartet,
um eine entsprechende Kiihlung bei ansteigender Temperatur zu gewéhrleisten. Die Dif-
ferenz zwischen dem Startwert und einer Stunde Betrieb ist jedoch gering. Lediglich bei
der ersten Messung mit vier Pulsen ist der TEC-Strom um etwa 2% geringer und die

zugehorige Leistung etwas hoher als der Scharmittelwert (vgl. Abb. 4.5).

Auffillig ist jedoch, dass der Strom bei vier Pulsen nach 500s (8,3 min) eine Séttigung
erreicht und nicht mehr ansteigt. Dies spricht fiir eine Stabilitdt im System und dafiir,
dass der Laser sich nicht weiter erhitzt. Bei finf Pulsen trat bei den Messungen keine

Séttigung ein.
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Abbildung 4.7: TEC Strom der zu Abbildung 4.5 zugehorigen Messungen.

Aufgrund der héheren Standardabweichung bei fiinf Pulsen innerhalb einer Messung,
eines dhnlichen SNR;ntra Meas. und vor allem wegen des stabilen TEC-Stroms bei vier
Pulsen werden fiir die optimierten, photoakustischen Messungen vier Pulse gewahlt. Die
Gefahr eines Leistungsverlusts zwischen zwei Messungen an verschiedenen Zeitpunkten
oder einer Erhitzung des gesamten Systems ist bei maximaler Spezifikation mit finf

Pulsen grofer.
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In diesem Kapitel werden verschiedene MEMS-Mikrofone in Betrieb genommen, um ihre
wichtigsten Merkmale zu vergleichen. Dazu gehoren zunédchst die in Kapitel 2.4 vorge-
stellten Kenngrofen. Die beiden wichtigsten Vergleichsparameter sind das SNR und die

Ubertragungsfunktion sowie die Sensitivitéit bei der Ziel-Modulationsfrequenz.

5.1 Hardware

Zunachst werden die entworfenen Schaltungen und mikroelektronischen Bauteile sowie

Breakout-Boards vorgestellt.

5.1.1 Breakout-Boards

In der technischen Zeichnung 5.1 ist die entworfene Platine fiir eines der MEMS Mikrofone
exemplarisch abgebildet. Um méoglichst kleine Abmessungen und eine grofere Flexibilitét
beziiglich der nachgeschalteten Bauteile zu erhalten, wurden die Kontakte der mikroelek-
tronischen Mikrofone nach aufen gefiihrt. Nur ein Abblock-Kondensator (C1) mit 1 pF
ist auf der Platine vorgesehen, um eventuelle Schwankungen der Betriebsspannung und
Rauschen zu verringern. Die Boards fiir die weiteren MEMS-Mikrofone dhneln sich im

Aufbau stark, weshalb sie dem Anhang A.1 zu entnehmen sind.

5.1.2 Single-Ended und differentieller Betrieb

Die analogen Mikrofone koénnen im Single-Ended Modus sowie differentiell betrieben
werden. Laut Tabelle A.1 gibt es vor allem Unterschiede in der Sensitivitdt als auch

im SNR. Bei den beiden analogen MEMS Mikrofonen von Knowles ist die Sensitivitét
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Abbildung 5.1: Breakout-Board fiir das Lazarus Mikrofon.
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im differentiellen Betrieb um 6dB grofer, als im Single-Ended Betrieb. Das 1CS40740

Mikrofon ist ausschlieflich fiir den differentiellen Betrieb vorgesehen.

5.1.3 Schaltungsentwurf des Differenzverstirkers

Um einen differentiellen Betrieb zu ermoglichen, ist der richtige Anschluss des positi-
ven und negativen Mikrofonausgangs notwendig. Diese verpolten Eingénge werden vom
Differenzverstérker subtrahiert, sodass das Signal verdoppelt wird. Gleichzeitig treten
elektrische Storungen auf beiden Leitungen gleich auf und werden somit herausgerech-

net.

Abbildung 5.2 zeigt die Pin-Belegung des verwendeten Differenzverstérkers von Burr-
Brown. Es wird ersichtlich, dass die Eingangssignale I— und In+ zugefiihrt werden und
nur ein Output-Signal existiert. Der Begriff ,Verstarker” ist in diesem Fall irrefithrend,

da das Bauteil eine Verstiarkung bzw. einen Gain 1 besitzt.

Abbildung 5.2: Pin-Belegung des Differenzverstiarkers INA105 [8].

Abbildung 5.3a zeigt die Schaltung, welche fiir den Betrieb des Differenzverstérkers ent-
worfen wurde. Sie entspricht den Empfehlungen des Herstellers. In Teilabbildung 5.3b ist
der Boardentwurf zu sehen, welcher die tatsdchliche Umsetzung mafistabsgetreu abbil-
det. Die Leitungen verlaufen unterhalb des Boards und bestehen aus versilbertem Kupfer.
Letztlich ist der differentielle Betrieb im Vergleich zum Single-Ended Modus insgesamt
von Vorteil, da die Resistenz vor Stérungen hoch ist sowie der Dynamikbereich vergrofiert

120].
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(a) (b)
Abbildung 5.3: (a) Blockschaltbild und (b) Boardentwurf aus Eagle.

5.1.4 Vergleich der Kenngrofsen

Zunéchst werden die laut Datenblatt gegebenen Kenngrofen der Mikrofone (vgl. Kapi-
tel 2.4.2) verglichen. Abbildung 5.4 zeigt den Dynamikbereich und das SNR sowie die
Sensitivitat des bisherigen digitalen Mikrofons SPHO6 im Vergleich mit dem IMD120.

Es wird ersichtlich, dass die Mikrofone zwar die gleiche Sensitivitéat besitzen. Das IMD120
hat jedoch einen gréferes SNR von 69 dBFS anstatt 64,3dBFS beim SPH06. Dadurch
ist der Dynamikbereich grofser und der Equivalent input noise (EIN) kleiner. Es konnen
somit mit dem IMD120 kleinere Schalldriicke gemessen werden. Dies ist fiir die photo-

akustische Messung essentiell.

Abbildung 5.5a (links) zeigt das SNR und den Dynamikbereich der analogen Mikrofone in
dBV im Vergleich. Es wird ersichtlich, dass die Mikrofone alle ca. die gleiche Sensitivitét
besitzen. Das ICS hat mit 37,5 dBV im Vergleich zu den anderen mit 38 dBV Sensitivitat
einen geringfiigig besseren Wert. Dafiir besitzen die restlichen Mikrofone ein groferes
SNR. Das grofite ,klassische* SNR (bestimmt bei 1kHz) hat das IM73 mit 73 dB.

Die Mikrofone mit einem groferen SNR haben auch einen groferen Dynamikbereich (sie-
he Abbildung 5.5b). Erkennbar wird zudem, dass der differentielle Betrieb im Vergleich
zum Single-Ended bei allen Mikrofonen, bis auf das Ellen-Mikrofon, eine vergrofsertes
SNR und Dynamikbereich bewirkt.
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IMD120
SPHO6

dBSPL Input dBFS Output (digital)
120 — —— O
Maximum Acoustic 110 — .. —— -10
Input 100 —— L 50
Reference SPL (94 dB) w — 1T NE T 30 Sensitivity
80 — —— -40
70 — | —— -50
60 — —— -60
50 — —— -70
40— —— -80
30 — —— -90
Equivalent Noise Input ;5 7777 L _100
Noise Floor
10 — —— -110
0 — — -120

Abbildung 5.4: SNR (S—EIN) und Dynamikbereich (AOP—EIN) fiir digitale Mikrofone
im Vergleich.

Zu beachten ist jedoch, dass bei den Mikrofonen von Knowles (Ellen, Lazarus) zudem
ein SNR fiir 19 kHz angegeben wird. Wird dieser Wert zur Beurteilung herangezogen, ist
das Mikrofon Lazarus mit 80 dB SNR fithrend, gefolgt vom Ellen mit 76 dB SNR.. Gerade
fiir die photoakustische Anwendung kann ein grofses SNR im hochfrequenten Bereich von

besonderem Vorteil sein.

5.2 Messaufbau

In Abbidung 5.6 ist der Aufbau fiir die Vergleiche zwischen den verschiedenen Mikro-
fonen gezeigt. Wichtig fiir die Reproduzierbarkeit ist hier vor allem eine wiederholbare
Positionierung der Breakout-Boards. Dies wurde mit einem im Messtisch verschraubten
Mikrofonhalter realisiert, in den die Boards eingespannt werden. Der Mikrofonéffnung
befindet sich daher fiir alle Mikrofone an derselben Stelle im Schallfeld. Um akustisches
Hintergrundrauschen zu verringern, wurden pordse Schallabsorber an den Seiten befes-

tigt.

Abbildung 5.7 zeigt die Leitungen und den Verlauf des Datensignals fiir die Mikrofon-
Messungen. Das FEingangssignal wird durch ein Matlab-Skript am PC erzeugt und mit
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a
(a) SNR (S—EIN) der analogen MEMS-Mikrofone bei 1 kHz single-ended
(s.e.) und differentiell (d.) im Vergleich.

(b) Dynamikbereiche (AOP—EIN) der betriebenen MEMS-Mikrofone im
Vergleich.

Abbildung 5.5:

Standard Commands for Programmable Instruments (SCPI)-Befehlen an den Agilent-
Funktionsgenerator gegeben. Dieser erzeugt die Eingangsspannuung u(t) fiir den Ultra-
schall-Lautsprecher von Kemo. Der erzeugte Schalldruck p(¢) wird daraufthin von dem
MEMS-Mikrofon aufgenommen und an den Differenzverstirker weitergeleitet. Das Er-
gebnis ist die Ausgangsspannung s(t), welche vom Picoscope aufgenommen wird. Gleich-
zeitig gibt es eine mogliche direkte Verbindung (blau gestrichelt) der Eingangsspannung
des Funktionsgenerators zum Picoscope auf dessen zweiten Kanal. Diese wird spéter fir

die Ubertragungsfunktionsmessungen verwendet.

Die Anforderungen, welche an die Bedingungen fiir die Messungen gestellt wurden, sind

die Folgenden:

Schalldruckpegel (Variation von L,= 70 bis 93dBSPL) Erzeugung eines relativ ho-
hen Schalldruckpegels, um den 94 dB eines Schallpegelkalibrators, welche zur Be-

stimmung der Sensitivitit verwendet werden, nahe zu kommen. Daneben verbessert
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Abbildung 5.6: Mechanischer Messaufbau mit MEMS-Mikrofon-Board und Ultraschall-
Lautsprecher.

Abbildung 5.7: Blockschaltbild der  Mikrofon-Messungen  (vgl. fiir Hardware-
Komponenten mit A.1).
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ein grofserer Pegel bei gleichbleibendem Rauschen das SNR und somit die Genau-
igkeit der Messung. Es sollte jedoch darauf geachtet werden, dass der Lautsprecher
bei besonders hohen Pegeln Nichtlinearitdten erzeugen kann, welche zu Effekten
fiihren kénnen, die nicht exakt wiederholbar sind. Die maximale Nennspannung fiir
den verwendeten Lautsprecher lag bei 6 V,,. Mit der im Datenblatt angegebenen
Sensitivitdt lag der effektive Pegel bei 40kHz bei 70dB SPL und bei 53 kHz bei
94 dBSPL. Die folgende Berechnung mithilfe des Lazarus Mikrofons fiihrte zu dem
Ergebnis:
S(1kHz) = —38dBV /Pa,

S(40kHz) = —38,00dBV/Pa + 20,00 dBV/Pa = —18,00dBV/Pa,

S(53kHz) = —38,00dBV /Pa + 4,50 dBV /Pa = —33,50 dBV /Pa.

Die Ergebnisse der Signal-Spannung wiahrend der Messung zeigten:

Verr(40kHz) = 889,33 mV = —1.0187 dBV,

~1,0187dBV
—18,00dBV/Pa

L,(40kHz) = = 10,1232 Pa = 70 dBSPL.

Die niedrigste Ausgangsspannung war bei 53 kHz gegeben. Dies entspricht jedoch
auch der niedrigsten angegebenen Sensitivitédt fiir das Mikrofon im Frequenzbereich
von 40 bis 60 kHz:

Vet (53 kHz) = 37,93 mV = —28,4195dBV,

—28,42dBV
—33,50dBV /Pa

L,(53kHz) = = 0,8483 Pa = 93 dBSPL.

Wiederholbare Messbedingungen Um vergleichbare Ergebnisse zwischen den verschie-
denen Mikrofonen zu schaffen, wurden die gleichen Bedingungen beziiglich der fol-

genden Punkte angestrebt:

e Positionierung des Mikrofon-Ports im Schallfeld,

e Positionierung des Lautsprechers,

e Bedingungen fiir das Hintergrundrauschen: geschlossene Fenster und Tiiren,
keine Gespriche im Hintergrund, kein Betrieb zusétzlicher Geriéte,
Temperatur und Luftfeuchte im Raum: durchschnittlich 23 °C und 50% rel.
Luftfeuchte.
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5.3 Messmethoden

In diesem Abschnitt werden zunichst die Methoden zur Messung der Ubertragungsfunk-
tionen und des frequenzabhingigen SNR vorgestellt. Die Bestimmung der Ubertragungs-
funktionen wird mithilfe von aufgezeichneten Sweeps durchgefiihrt, welche tiber die akus-
tische Ubertragungsstrecke (Lautsprecher und Mikrofon) modifiziert wurden. Es wird das
Ausgangssignal des Funktionsgenerators mit der Last eines Hochfrequenzlautsprechers
als Referenzsignal zurtickgefithrt und als Eingangssignal verwendet (vgl. Kapitel 2.5.2).
Das SNR wird frequenzabhéngig jeweils als Abstand von abgespielten, hochfrequenten

Sinustonen zum Rauschen berechnet.

5.3.1 Ubertragungsfunktionsmessung mit Sweeps

Zunachst wird das Verfahren mathematisch beschrieben und erlautert. Anschliefend wird

die in dieser Arbeit verwendete Berechnungsvorschrift vorgestellt.

Theorie der Signalgenerierung

Bei Sweep-Signalen wird ein Sinuston iiber einen definierten Zeitraum iiber die Frequenz
streng monoton steigend oder streng monoton fallend variiert. Dabei werden iiblicher-
weise exponentiell ansteigende Sweeps verwendet. Der Vorteil ist dabei, dass die meisten
akustischen Storgerdusche auch im tieffrequenten Bereich liegen, welche durch passive
Mafnahmen schwer zu ddmpfen sind. Dort besitzt der Sweep aufgrund des exponen-
tiellen Frequenz-Anstiegs mehr Energie. Die Signalgenerierung des Sweeps im Agilent

Funktionsgenerator ist vergleichbar mit der Signalgenerierung von Novak et.al [2]
. t
u(t) = sin [27rf1L - exp <L>] . (5.1)

Der Parameter L ist abhingig von der zeitlichen Linge des Sweep Signals T’ und dem zu

durchlaufenden Frequenzbereich von f; bis fo

_ L |_Th_
b= fi bn(ﬁ/fl)J ' (52)
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Der Sweep wird daraufhin zeitlich invertiert und mit dem gemessenen Eingangssignal
gefaltet. Wird dieses Verfahren am Referenz-Signal u(t) getestet, so entsteht eine nahe-
zu frequenzunabhingige, konstante Ubertragungsfunktion, die alle Frequenzen des Ein-

gangssignals gleichermafien enthélt.

Wird das gemessene Signal s(t) verwendet, entsteht eine Ubertragungsfunktion zwischen
digitalem Input- und dem aufgenommenen Outputsignal, welches demnach von der akus-
tischen Ubertragungsstrecke, also der Luftschallausbreitung zwischen Lautsprecher und
Mikrofon, abhéngt. Idealerweise ist das Schallfeld bei allen im Verlauf vermessenen Mi-

krofonen identisch.

Die zu jedem Zeitpunkt enthaltenen Sinusfrequenzen werden mit der jeweilig zugehori-
gen inversen Gruppenlaufzeit gefaltet, weshalb diese Komponenten durch die sogenannte
Entfaltung zu einem Dirac-Impuls werden. Sind jedoch héhere Harmonische im Signal
enthalten, treten diese mit einer geringeren Gruppenlaufzeit auf und kommen somit im
entfalteten Signal zeitlich vor dem Dirac-Impuls vor [37]. Dies ist in Abbildung 5.8 darge-
stellt. Das inverse Signal fiir die Entfaltung 2 ergibt aus dem Eingangssignal x wie folgt
[3]:

Abbildung 5.8: Impulse dargestellt im Zeitbereich nach der Entfaltung des Signals (ent-
nommen aus [2]).
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Im Zeitbereich ergeben sich daraufthin die im Signal enthaltenen Anteile in Form von
Impulsantworten. Die Ubertragungsfunktion und die zugehorige Impulsantwort des ge-

messenen Signals s(t) wird somit von ihren Oberschwingungen h,,, mit m > 2 getrennt.

Um diese Anteile getrennt zu analysieren, werden sie im Zeitbereich ausgeschnitten. Dazu
wird zunéchst das Maximum der Entfaltung hy gesucht. Die nichtlinearen Anteile bzw.

Oberschwingungen entstehen nach [2] an den zeitlichen Verzégerungen t,:
At, = L -In(n). (5.5)

Somit kann der erste Impuls Ay, welcher dem Zeitbereich der Grundiibertragungsfunk-
tion Hm; entspricht, und die weiteren harmonischen Oberschwingungen iiber zeitliches
Fenstern mit Hilfe einer Gaufl-Funktion ausgeschnitten werden. Daraufhin werden jeweils
die Ubertragungsfunktionen der zugehérigen linearen Filter G,,, berechnet. Diese ergeben

sich fiir die ersten drei Harmonischen [3]:

G1(f) Hmq(f)
Go(f) | = (AT | Hma(f) | - (5.6)
Gs(f) Hms(f)

Die Matrix A enthélt die Umrechnung zwischen den Harmonischen [-ter Ordnung sin(zl)
und der [-ten Potenz des harmonischen Eingangssignals sin(z)! mit [ € N. Die Matrix ist
somit ein Skalierungsfaktor beim Zusammenhang zwischen den héheren Harmonischen.
Denn nach den bekannten Additionstheoremen wiirden ansonsten bei héheren harmoni-
schen Signalen sin(xl) mit [ € N > 2 auch die jeweils niedrigeren Harmonischen zum

Betrag der Ubertragungsfunktion zu einem bestimmten Anteil beitragen.

Berechnungsvorschrift

Die Abbildung 5.7 zeigt den Aufbau der Ubertragungsfunktionsmessungen. Der gestri-
chelte Pfeil (blau) wird hier relevant. Er stellt den Referenzkanal bzw. den Eingang fiir
die Berechnung der Ubertragungsfunktion dar. Durch den relativen Bezug zum Referenz-
Kanal ergibt sich die gesuchte Ubertragungsfunktion aus den Ubertragungseigenschaften
des Lautsprechers und des Mikrofons. Nur die Signale p(¢) und s(¢) werden als entspre-

chende Faktoren fiir die Eigenschaften des Ubertragungsweges ,,gewertet,
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Das mathematisch beschriebene Vorgehen wird fiir die Aufnahme des Signals sowohl
im Referenz-Kanal u(t) als auch in dem Kanal der akustischen Aufnahme s(¢) genutzt.
Dieses Vorgehen wird fiinf Mal wiederholt und die Ubertragungsfunktionen anschliefend

gemittelt.

steep(f) =20 loglo (m) (57)
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5.3.2 Signal-Rausch-Verhiltnis (SNR)

Die Berechnung orientiert sich an der gewohnlichen Definition fiir das SNR in Kapitel
2.4.2. Es beschreibt das Verhéltnis zwischen der Leistung bzw. dem Effektivwert des

Signals zu dem des Grundrauschens.

SNR = 10log (PSlg“l) = 20log (“‘fﬁs‘g“‘> . (5.8)
Proise Ueff, Noise

Das Rauschen enthélt, ahnlich wie bei der Definition des SNR eines Lasers, verschiedene

Rauschquellen, die an der Messung beteiligt sind. Dazu gehoren elektronisches Rau-

schen des MEMS-Mikrofons, elektrostatisches Rauschen und Quantisierungsrauschen.

Auch Umgebungsrauschen wird mit aufgezeichnet. Dieses gehort zu realistischen Messbe-

dingungen bei der Spektroskopie letztlich dazu. Es wurde jedoch im Vergleich zwischen

den Mikrofonen moglichst in identischen Grofenordnung gehalten (vgl. Kapitel 5.2).

Zur experimentellen Bestimmung des SNR werden jeweils 5,55 lange Sinustone Psignal
von 40 bis 60kHz in einer Schrittgrofe von 250 Hz mit dem Hochfrequenzlautsprecher
ausgegeben. Der dafiir verwendete Messaufbau ist in Abbildung 5.6 dargestellt. Das da-
zugehorige Blockschaltbild in Abbildung 5.7 zeigt den Signalablauf. Der Referenz-Kanal
wird fiir die SNR Messungen nicht benotigt. Darstellung 5.9 zeigt die Spektren einer auf
diese Weise aufgezeichneten und ausgewerteten Messung. Die einzelnen Sinus-Frequenzen

im Abstand von 250 Hz sind gut erkennbar.

T

Abbildung 5.9: Spektrum einer beispielhaften SNR-Messung (Ellen Single-Ended).
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Ausgehend von dem Pegel des gemessenen akustischen Signals wird schwellenbasiert das
Signal vom Umgebungsrauschen getrennt. Mit der bekannten Dauer eines Sinustons wird
daraufthin das zeitliche Zentrum berechnet. Der Root Mean Square (RMS)-Wert, auch
Effektivwert, einer Sinusfrequenz wurde in einem Bereich von der halben Signaldauer um

das zeitliche Zentrum bestimmt.

Nach dem schwellenbasierten Extrahieren des Hintergrundrauschens und des Signalaus-
schnitts wird ein digitaler Bandpass-Filter mit 20 kHz Bandbreite (40 bis 60 kHz) ange-
wendet. Dessen Ubertragungsfunktion ist in Abbildung 5.10 dargestellt. Auch bei den
Spezifikationen der Mikrofonhersteller wird das SNR meist mit 20 kHz Bandbreite be-
stimmt. Allerdings unterscheidet sich die Definition hier deutlich, da fiir die Anwendung
der Ultraschall-Bereich relevant ist. Die Herstellerangaben beziehen sich demgegeniiber

auf den tieffrequenten Bereich bis 20 kHz.

Die digitalen Mikrofone nehmen eine besondere Rolle ein, denn sie bendtigen eine De-
modulation. Das Datensignal liegt im Falle des bisherigen Mikrofons SPH06 und des
neuen digitalen Mikrofons IMD120 in Pulse Densitity Modulation (PDM)-modulierter
Form vor. Das Datensignal des bisherigen Mikrofons wurde mithilfe des analogen Tief-
passes (vgl. Kapitel 3.1.2) demoduliert und daraufhin wie die analogen Ausgangssignale

aufgenommen.

Fiir das IMD120 erfiillt der digitale Filter in 5.10 zwei Zwecke: zum einen die Demodula-
tion des PDM-modulierten Datensignals und zum anderen die Bandbegrenzung, welche
fiir die SNR-~Berechnung durchgefiihrt wird. Auch die Bandbegrenzung der analogen Mi-

krofone wurde mit demselben Filter durchgefiihrt.

5.4 Ergebnisse

In diesem Kapitel werden sechs MEMS-Mikrofone miteinander verglichen. Deren Kurz-

bezeichnungen lauten in dieser Arbeit:

e bisheriges: SPH06 (Knowles),
e IMDI120 (Knowles),

e Lazarus (Knowles),

Ellen (Knowles),

1CS40740 (InvenSense),
IM73 (Infineon).
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Magnitude Response (dB)
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Abbildung 5.10: Ubertragungsfunktion des des verwendeten
Bandpasses. Bandpass-Filters.

Zunichst werden die gemessenen Ubertragungsfunktionen analysiert. Daraufhin wird das

SNR als wichtiger Parameter fiir die photoakustischen Messungen dargestellt.

5.4.1 Ubertragungsfunktionen

Aufgrund der Frequenzabhiingigkeit der Sensitivitit ist die Bestimmung der Ubertra-

gungsfunktionen der Mikrofone sinnvoll.

In den Abbildungen 5.11, 5.12, 5.13 und 5.14a sowie 5.14b sind die Ergebnisse der Uber-
tragungsfunktionen der MEMS-Mikrofone dargestellt. Die grundlegende Ubertragungs-
funktion ohne Einfluss der hoheren Harmonischen ist jeweils in blau, die erste Harmoni-
sche in rot und die zweite Harmonische in gelb dargestellt. Schwarz gestrichelt markiert
ist die Resonanzfrequenz der Messzelle bei 47,5 kHz. Ein Wert von 0 dB wiirde bedeuten,
dass u(t) und s(t) den gleichen Betrag haben. Je niher der Graph der Ubertragungs-
funktion an 0dB liegt, desto grofer ist das Spannungssignal des Mikrofons s(¢) hinter
dem Differenzverstéirker. Dies wiirde fiir eine héhere Sensitivitdt in dem jeweiligen Fre-

quenzbereich sprechen.

Die Ubertragungsfunktion des Mikrofons IM73 besitzt bei ca. 28,5kHz seine Resonanz,
dies entspricht ungefihr den im Datenblatt angegebenen 30kHz. Ab 52kHz steigt sie
jedoch an auf bis zu -25dB bei 63,65 kHz. Wihrend die erste Resonanz vor allem auf die

Eigenschaften der Membran, der Mikrofon6ffnung und des Volumens vor der Membran
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(a) Differentieller Betrieb. (b) Single Ended Betrieb.

Abbildung 5.11: Ubertragungsfunktion des IM73A135V01 MEMS Mikrofons.

zuriickzufiihren ist, gibt es bei MEMS-Mikrofonen oft eine zweite Resonanz deutlich iiber
30kHz, die auf Effekten der Gegenelektrode und des Volumens hinter der Gegenelektrode
basiert [19].

Der Ubertragung des Lazarus Mikrofons zeigt ebenfalls einen Resonanzbereich um 35 kHz
von bis bis zu -10dB, dieser wird auch im Datenblatt angegeben. Besonders wichtig ist
hierbei, dass der Gain der Ubertragung bei 47,5kHz noch nicht so weit gesunken ist wie
bei dem IM73 und noch bei knapp 25 dB liegt.

Die Ubertragungsfunktion des Ellen-Mikrofons hat um die 40 kHz eine etwas breitere
Uberhéhung mit einem Spitzenwert von -12,5dB. Auch laut Datenblatt besitzt das Mi-
krofon in diesem Frequenzbereich seine mechanische Resonanz. Danach fillt die Uber-
tragungsfunktion kontinuierlich ab, mit Ausnahme zweier erneuter Anstiege bei 55kHz
und 63,2 kHz auf -27dB.

Die Ubertragungsfunktion des bisherigen Mikrofons in Darstellung 5.14b zeigt, dass die
Sensitivitat bei 47 kHz mit -18,47 dB zwar relativ grof ist, jedoch besitzt der rote Graph
der ersten Harmonischen an dieser Stelle bereits einen Wert von -18,36 dB. Demnach
ist der Anteil hoherer Harmonischer und damit der Klirrfaktor groff. Es kann bei dieser
Frequenz nicht mehr von einem linearen Ubertragungsverhalten gesprochen werden. Auch

im Frequenzbereich darunter ist der Abstand zwischen der Grundiibertragungsfunktion
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(a) Differentieller Betrieb. (b) Single Ended Betrieb.

Abbildung 5.12: Ubertragungsfunktionen des Lazarus MEMS-Mikrofons.

(a) Differentieller Betrieb. (b) Single Ended Betrieb.

Abbildung 5.13: Ubertragungsfunktionen des Ellen MEMS-Mikrofons.
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(a) (b)

Abbildung 5.14: (a) 1CS40740 differentielle Ubertragungsfunktion.
(b) Bisheriges Mikrofon-Setup SPH06 differentielle Ubertragungsfunk-
tion.

und den hoheren Harmonischen um bis zu 10 dB geringer als bei den anderen Mikrofonen.
Dies ist vermutlich auf Schwachstellen und Rauschprozesse in der Tiefpass-Schaltung oder

auf die Dateniibertragung mittels Flachband-Kabels zuriickzufiihren.

Besonders wichtig fiir die photoakustische Anwendung ist die Sensitivitat bei 47,5 kHz. Sie
ist proportional zu dem Gain der Ubertragungsfunktion an dieser Frequenz. Daher sind
die Werte fiir alle differentiell betriebenen Mikrofone in Tabelle 5.2 im Vergleich zu dem
Gain bei 10 kHz aufgefiihrt. Daraus und aus dem Vergleich der Ubertragungsfunktions-
Plots wird ersichtlich, dass das Lazarus Mikrofon die beste Ubertragung bei 47,5kHz

aufweist.
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Mikrofon Betrag in dB Mikrofon Differenz in dB

10kHz  47,5kHz 10kHz ~ 47,5kHz

IM73 230,90 -40,90 IM73 21,72 23,42
ICS4T40 2812 -41.85 1CS4740 22,18 18,49
Ellen 3225 -27.89 . 24,12 26,54
Lazarus 31,19 225,79 Lazarus 22,02 18,50
SPH06 292,45 -18,47 SPHO06 30,62 0,11

Tabelle 5.3: Differenz der Grundiibertra-
gungsfunktionen zur ersten
Harmonischen bei 10kHz &
47,5 kHz.

Tabelle 5.2: Betrag der differentiellen
Ubertragungsfunktionen bei
10kHz & 47,5 kHz.

Der Betrag der Ubertragungsfunktion in dB in Tabelle 5.2 ist proportional zur Sensiti-
vitdt bei den angegebenen Frequenzen 10 und 47,5kHz. Eine grofse Sensitivitit ist bei
gleichbleibendem Rauschen von Vorteil fiir die Detektion von kleinen Signalen. Wahrend
bei 10kHz das 1CS40740 den grofsten Betrag aufweist, besitzt bei der Modulationsfre-
quenz das Lazarus Mikrofon unter den analogen Mikrofonen den grofiten Betrag. Das
bisherige Mikrofon SPHO6 hat den groften Betrag der Ubertragungsfunktion.

Der Betrag der Grundiibertragungsfunktion ist zwar proportional zur Sensitivitdt des
Mikrofons, jedoch geben die Ubertragungsfunktionen der héheren Harmonischen wei-
tere Informationen zur Zusammensetzung des Signals. Die Werte in Tabelle 5.3 geben
die Differenz zwischen der Grundiibertragungsfunktion und der ersten Harmonischen an.
Aufillig ist, dass das bisherige Mikrofon SPH06 hier die mit Abstand geringste Differenz
aufweist. Das Ellen Mikrofon hat die grofste Differenz und damit eine vergleichweise ge-
ringeren THD im Ultraschall-Bereich. Bei 10 kHz besitzt das bisherige Mikrofon zwar die
grofte Differenz zur ersten Harmonischen, hat dafiir aber auch den geringsten Betrag der
Ubertragungsfunktion. Zu beachten ist hierbei, dass es sich nicht um den THD+N han-
delt und somit tatséchlich nur die ersten Glieder des Terms in Gleichung 2.7 betrachtet
wurden. Fiir eine weitere Beurteilung ist somit eine Quantifizierung des Rauschens unter

den verschiedenen Mikrofonen nétig.
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5 MEMS-Mikrofon-Vergleich

5.4.2 Signal-Rausch-Verhiltnis (SNR)

Abbildung 5.15 zeigt das SNR der verschiedenen Mikrofone im Vergleich. Die Darstel-
lung basiert auf einer mittelwertfreien Differenz aller Mikrofone untereinander, um den
absoluten Einfluss des Lautsprechers nicht zu zeigen. Die Bandbreite betrug aufgrund
des Bandpass-Filters 20 kHz.

Es wird ersichtlich, dass der SNR bei differentiellem Betrieb frequenzabhéngig besser ist
als im Single-Ended Modus. Bei dem Lazarus Mikrofon um bis zu ca. 8 dB, bei dem IM73
Mikrofon um bis zu 10 dB bei 40 kHz. Der Unterschied im SNR zwischen den beiden Modi
héngt dort auch von der Schaltung im Mikrofon ab. Das Lazarus Mikrofon ist fiir den
differentiellen Betrieb optimiert und hat daher ein deutlich héheres SNR.

30 T T
Lazarus single
Lazarus diff
IM73 single
IM73 diff

20 - ICS diff 4
Ellen single
Ellen diff
D120

SPHO06

SNR in dBFS

42 44 46 48 50 52 54 56 58
Frequenz in kHz

Abbildung 5.15: SNR der MEMS Mikrofone im Vergleich von 40 bis 60 kHz.
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5 MEMS-Mikrofon-Vergleich

Die Modulationsfrequenz bei 47,5 kHz ist erneut markiert. Das beste SNR hat dort das
differentielle Lazarus Mikrofon von Knowles. Darauf folgt das differentielle Ellen Mikro-

fon.

Das bisherige Mikrofon der Ausgangssituation liegt bei 40 kHz noch im mittleren Bereich
um 0dB, sinkt daraufhin jedoch auf bis zu -10dB. Bei 52kHz ist das SNR schon um
10dB und bei 56,75 kHz um 27 dB geringer als der Durchschnitt.

Das IM73 Mikrofon steigt im SNR iiber 50 kHz deutlich an auf bis zu 12dB besser als
der Durchschnitt bei 60 kHz. Im Datenblatt ist eine ansteigende Sensitivitat ab 60 kHz zu
verzeichnen, wiahrend das Grundrauschen nicht so starken Schwankungen unterliegt bzw.

die Angaben im Datenblatt auf einen grofen Anteil 1/f-Rauschen schliefsen lassen.

Das 1CS40740 Mikrofon liegt bereits ab 42kHz deutlich unter dem Durchschnitt der
anderen Mikrofone. Es ist fiir die hier angestrebte Anwendung im Ultraschall-Bereich
von 40 bis 60 kHz nicht zu empfehlen.

Abbildung 5.16 zeigt das SNR der Mikrofone um 47,5 kHz in einem kleineren Ausschnitt.
Diese Abbildung ist nicht mittelwertfrei, da der Einfluss des Schallfeldes und des Laut-

sprechers in dem Frequenzbereich klein ist.

T
—F— Lazarus single
—F— Lazarus diff
—F— IM73 single
50 - —F— m73 diff 1
ICS diff
Ellen single
Ellen diff
—1—D120

T ——=—— | —I—sPHm®

IN
o
T
Il

)
|
|

SNR in dBFS

o T

10}

464 466 468 47 472 474 476 478 48 482
Frequenz in Hz x10%

Abbildung 5.16: SNR der analogen Mikrofone im Vergleich von 46,25 bis 48,25 kHz.

71



5 MEMS-Mikrofon-Vergleich

Die beiden Mikrofone von Knowles liegen in dem Bereich um die Modulationsfrequenz
im besten Bereich. Diese haben eine laut Datenblatt einen sogenannten ,additional boost
of frequency response in the ultrasonic range“[9]. Dieser konnte aus einer optimierten
Membransteifigkeit, -form und -aufhdngung sowie Vor- und Riickvolumina resultieren.

Das digitale Mikrofon von Knowles befindet sich beim SNR, im mittleren Bereich.
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6 Optimierte spektroskopische

Glucosemessungen

In diesem Kapitel werden die Eigenschaften des optimierten Sensors zusammengefasst.
Daraufhin werden die optimierten Messungen der photoakustischen Spektroskopie ab-

héngig von der Glucose-Konzentration vorgestellt.

6.1 Eigenschaften des optimierten Sensors

Die folgenden Parameter zeichnen den Betrieb des photoakustischen Sensors nach Opti-

mierung der betrachteten Quellen fiir Unsicherheiten aus:

1. QCL als Anregungsquelle fiir photoakustische Spektroskopie:

e aktives Kiihlsystem,

e um ?’ggéz <100 = 32,48% hohere Ausgangsleistung durch mehr Pulse pro
Modulationsperiode,

e stabile Ausgangsleistung mit vier Pulsen je 100 ns.
2. Akustischer Resonator mit fr = 47 bis 51 kHz:
e Modulationsfrequenz von 47,5 kHz.
3. Breakout-Board mit Reflow-gelétetem MEMS-Mikrofon.
4. MEMS-Mikrofon mit vergleichsweise optimalen Eigenschaften:

e hohe Sensitivitat welche bei 47,5kHz mit -25,79dB Gain 8% iiber dem im
Vergleich direkt dahinter liegendem Mikrofon (Ellen) lag,

73



6 Optimierte spektroskopische Glucosemessungen

e hohes SNR, welches 5,66 dB iiber dem im Vergleich direkt dahinter liegendem
Mikrofon (Ellen) lag,

5. Schmales Probenréhrchen mit abschlieffender, infrarot durchléssiger Polyethylen-
Folie von 10 bis 13 pm Stérke.

6. Digitale Auswerteverfahren fiir Bandbegrenzung tiber Filter und Lock-In-Algorithmus.

Der Messaufbau fiir die optimierten, photoakustischen Messungen unterscheidet sich von
dem in Abbildung 3.2 dargestellten, da der analoge Tiefpass wegfillt. Bei Verwendung
des digitalen Lock-In-Algorithmus wird zudem der Lock-In-Verstarker von Ametek nicht
mehr benotigt, und die Ausgangssignale stattdessen mit einem Oszilloskop (Picoscope)

aufgezeichnet.

6.2 Ergebnisse

Abbildung 6.1a zeigt das photoakustische Signal ausgedriickt als Spannung hinter dem
Lock-In-Verstarker Ametek (vgl. A.1). Es wurde mit wissrigen Glucose-Losungen ver-

schiedener Konzentrationen im Probenrchrchen gemessen.

6.2.1 Sensitivitat

Die Sensitivitdt betrigt nach der Steigung der Ausgleichsgeraden geméft Gleichung 3.4
nun

Sopt. Sensor = 27 22 - 1075 mV/(g/L) (61)

Demnach ist die Spanne des Ausgangssignals des relevanten Signalbereichs im Vergleich
zur Ausgangssituation gestiegen. Auch das Bestimmtheitsmafs der Funktionsapproxima-
tion hat sich verbessert und liegt nun bei 0,9165. Theoretisch betrachtet weichen demnach
nur noch 8,35% der Werte zufillig von der Ausgleichsgeraden ab. Jedoch scheint die Ab-
weichung der Werte zwischen 200 und 300 g/L nicht zufillig zu sein. Vermutlich kann

davon ausgegangen werden, dass systematische Fehler im Modell vorliegen.

In Abbildung 6.1a ist zudem der Messwert von destilliertem Wasser markiert. Dieser
wurde jedoch aufgrund von leichten Verschiebungen im spektroskopischen Messaufbau
an einem anderen Tag gemessen. Es wird ersichtlich, dass das photoakustische Signal von

destilliertem Wasser wie erwartet geringer ist als von wéssriger Glucoselésung, auch in
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6 Optimierte spektroskopische Glucosemessungen

mittlere Amplitude in mVv

Abbildung 6.1: (a) Konzentrationsabhéngiges photoakustisches Signal des
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6 Optimierte spektroskopische Glucosemessungen

der geringsten Konzentration. Da die Messwerte an unterschiedlichen Tagen aufgezeich-
net wurden und das Ergebnis vergleichbar mit der Ausgangssituation sein soll, wurde

destilliertes Wasser nicht in die Approximation einbezogen.

In Abbildung 6.1b ist das Ergebnis einer weiteren Messung des konzentrationsabhédngigen
photoakustischen Signals zu sehen. Diese Messwerte wurden allerdings entsprechend des
Messaufbaus in Abbildung 3.2 nur ohne analogen Tiefpass und mit dem Picoscope anstel-
le des Lock-In-Verstarkers aufgenommen und in Matlab weiterverarbeitet. Darin wurde
ein digitaler Lock-In-Algorithmus implementiert, der den mathematischen Grundlagen
in Kapitel 2.5.3 entspricht. Die Ahnlichkeit der mit denselben Proben zu einem ande-
ren Zeitpunkt gemessenen Werte zu dem Ergebnis mit dem Ametek Lock-In-Verstarker

spricht fiir eine sinnvolle Programmierung des Algorithmus.

Mogliche Fehler wiahrend der konzentrationsabhéngigen Glucosemessung treten hierbei
vor allem bei den folgenden Punkten auf. Diese sind in absteigender Reihenfolge nach

vermuteter Gréfsenordnung des Einflusses aufgefiihrt.
1. Wiederholbarkeit der Probenerstellung:

e Polyethylen-Folie (Falten, kleinste Locher im Randbereich fithren zu unter-

schiedlicher Folienspannung),

e Glucose-Mischung (Kondensieren von Wasser (abhéngig von der Oberfliche),

Losung des Glucose-Pulvers, Fehler der Feinwaage),

e Schwankungen des Volumens in der Eppendorf-Pipettenspitze (Luftblasen,
Geschwindigkeit des Fliissigkeitseinzugs),

2. Stabilitét der Laserleistung (vgl. Kapitel 4.4),

3. Stabilitat des spektroskopischen Messaufbaus (Positionierung des Probenroéhrchens

und dadurch resultierende Verdnderung des Laserfokus und der Zellresonanz),

4. Stabilitdt der Umgebungbedingungen (Luftfeuchte, Temperatur).
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6 Optimierte spektroskopische Glucosemessungen

6.2.2 Nachweisgrenze

Mithilfe der bekannten Berechnungsvorschrift aus Kapitel 3.2.3 betrdgt die Nachweis-
grenze flir die Glucose-Konzentration beim Lock-In-Verstdarker von Ametek und beim

digitalen Algorithmus nun

Z(NG) Ametek = 68,49 g/L = 6849 mg/dL, (6.2)

2(NG)dig. Algorithmus = 166,90 g/L = 16690 mg/dL. (6.3)

Zu beachten ist hierbei, dass die Nachweisgrenze von der Anzahl an Messungen abhéngt.
Da fiir den digitalen Algorithmus die Rohdaten gespeichert und in Matlab weiterverar-
beitet wurden, wurden 15s Messdaten aufgenommen und dies fiinfmal wiederholt. Die
Messungen mit dem Lock-In-Verstirker von Ametek wurden 12-mal wiederholt. Dies
kénnte ein Grund fiir die geringere Standardabweichung und damit geringere Nachweis-

grenze sein.
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7 Diskussion

Nachdem das optimierte Kiihlsystem fiir den Laser implementiert wurde, konnten ho-
her aufgeloste Messungen mit mehr Messpunkten durchgefiithrt werden. Der TEC-Strom
stieg nicht so schnell an, und so war ein ldngerer Laserbetrieb ohne Pausen moglich.
Daher wurden abschliefend die Messwerte in Abbildung 3.9 (und 7.1) aufgezeichnet. Bei

0.06 T T T
—— Graphit
—]— dest. Wasser
0.05 400 g/L 4
£
= 0.04 a
)
°
2
© 0.03 a
S
<
o
o)
£ 0.02 a
1S
0.01 =
0:7 Il Il Il Il Il Il Il Il Il

45 455 46 465 47 475 48 485 49 495 50
Frequenz in kHz

Abbildung 7.1: Photoakustische Amplitude von Graphit und destilliertem Wasser von
10-50kHz in mV, gemittelt {iber fiinf Messwiederholungen pro Frequenz
mit 20 Hz Auflésung.

destilliertem Wasser zeigte sich, dass die Resonanz nicht so stark ausgeprigt ist, wie bei
Graphit. Bei der gewéhlten Modulationsfrequenz lag zwar weiterhin ein lokales Maximum
und eine relativ hohe Amplitude vor, jedoch war das Maximum in dieser Messung um ca.
250 Hz zu tieferen Frequenzen verschoben. Dieser Effekt trat bei wéssriger Glucosel6sung

wieder etwas zuriick, da sich die Resonanz nur noch um ca. 150 Hz unterschied. Den-
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7 Diskussion

noch muss bei einer Abweichung in dieser Grofenordnung auch hier davon ausgegangen

werden, dass systematische Fehler im Messaufbau bestehen (vgl. Abschnitt 6.2).

Bei einem Wechsel des den Resonator abschlieffenden Materials treten Effekte auf, die die
Resonanzfrequenz verschieben. Der Abschluss des Hohlraums im Resonator sollte ndher
betrachtet werden. Durch nahezu schallharte Abschliisse (Graphit) oder elastischere Ma-
terialien kann der Phasensprung bei Reflexion der Schallwelle verdndert werden. Zudem
ist es moglich, dass durch Erwadrmung des Resonators eine Erhchung der Schallgeschwin-
digkeit und bei Messung mit kapazitiven Mikrofonen eine Verschiebung der akustischen

Resonanz auftritt.
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8 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein photoakustischer Sensor weiterentwickelt, mit dem

Messungen von wissriger Glucose-Losung moglich sind.

Es wurde die fiir den akustischen Resonator optimale Modulationsfrequenz bestimmt,
welche das gewiinschte Signal verstarkt. Nachdem erste photoakustische Messungen mit
bisherigen Hardware-Elementen durchgefiihrt und die Sensitivitdt sowie Nachweisgrenze

bestimmt wurden, konnten Optimierungsmoglichkeiten betrachtet werden.

Dazu gehorte das Untersuchen des Betriebs eines gepulsten QCL und aufgrund einer
thermischen bedingten Instabilitat die Integration eines aktiven Kiihlsystems. Weiterhin
wurden sechs verschiedene MEMS-Mikrofone in ihrer frequenzabhéngigen Sensitivitdt
und SNR verglichen. Darunter auch ein digitales Mikrofon, welches digital demoduliert
wurde. Anhand der Werte dieser Parameter, im Besonderen bei der gefundenen Modu-
lationsfrequenz, wurde das fiir den Sensor optimale Mikrofon ausgewahlt. Zum Schluss

konnten optimierte photoakustische Messungen durchgefiihrt werden.

Auf Grundlage der Ergebnisse dieser Arbeit konnen zukiinftig weitere Optimierungen
stattfinden. Zum Beispiel hétte ein digitales Mikrofon den Vorteil fiir eine Verwendung
in einem miniaturisierten Gerat, dass keine weitere AD /DA-Wandlung stattfinden muss.
Somit konnte das digitale Datensignal mithilfe eines Field-programmable Gate Array
(FPGA) schnell weiterverarbeitet werden.

Weiterhin kénnte der digitale Lock-In Algorithmus verbessert werden, indem weitere Mit-
telungen eingefiihrt und somit die mittlere Standardabweichung noch stérker verringert

werden wiirde.

Zudem konnte die Resonanz des akustischen Resonators exakt auf die hdchste Sensitivitat
des MEMS-Mikrofons mit dem hochsten SNR, abgestimmt werden. Ein Verkleben des
Mikrofons wiirde kleine Luftvolumina zwischen Resonator und Mikrofon verringern. Diese

kénnen zu Helmholtz Resonanzen fiihren und somit den Q-Faktor fiir das photoakustische
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8 Zusammenfassung und Ausblick

Signal mindern. Weiterhin wire ein in das System eingebauter Sensor fiir Temperatur

und Luftfeuchte sinnvoll.

Die Laseranregung kénnte ebenfalls weiter optimiert werden. Ein QCL mit Continuous
wave (CW)-Betrieb wiirde eine weiter vergroferte Ausgangsleistung bedeuten. Gleich-
zeitig wiirde eine integrierte, aktive Kiihlung eine zeitlich stabilere, optische Leistung
ermoglichen. Dies konnte mit einer optimal gewéhlten Glucose-Absorptionsbande eine

hohere Sensitivitat fiir geringe Glucose-Konzentrationen mit sich bringen.

Eine weitere Optimierungsmoglichkeit besteht in der Art der Bereitstellung der wéssrigen
Glucoselosung. Bei der gewéhlten Losung eines Rohrchens, welches mit Polyethylen-Folie
abgeschlossen wird, gab es Schwierigkeiten in der Reproduzierbarkeit. Zudem ist die
Transmission von Polyethylen-Folie zum Teil abhéngig von der Dauer und Intensitét
der Bestrahlung mit optischer Leistung [5]. Moglich wére eine diinne Glasschicht aus
Calciumfluorid mit Antireflexbeschichtung [50].
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A Anhang

In diesem Kapitel werden Hardware- A.1 und Software- Komponenten A.2 aufgelistet. Zu-

dem werden die Zeichnungen der weiteren Breakout-Board Entwiirfe gezeigt A.2, A.3.

A.1 Hardware

1. Funktionsgenerator: Agilent 32220a LXI

2. Ostzilloskop: Picoscope 5444D

3. Oszilloskop: Tektronix TDS 2022B Two Channel Digital Storage

4. Lock-In Verstéarker: Signal Recovery 7265 DSP Lock-In Amplifier

5. Laser Nanoplus: S/N: 2987/01-16 9230 nm DFB-Laser

6. Lasergehduse: Q-MACS LH3 II

7. Neoplas control: QMCAS Lasertreiber: Q-MACS Basis SC S/N 1828031

8. Thermischer Leistungssensor: Lasermesskopf Ophir 3A-FS-SH P /N 1702628 Ser.No.
241154

9. Ultraschall-Piezo-Lautsprecher: Kemo L010

10. Fotodiodensensor (HgCdTe): Kolmartech Detektor photodiode sensors; Model KMPV11-
1-J1

11. Spannungsquelle Philips: PE, bis 20V
12. Spannungsquelle Voltcraft, DC Power Supply, PS 152A, bis 15V

13. MEMS Mikrofone:
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e Knowles: Lazarus: SPH18C3LM4H-1: high SNR, high AOP analog bottom
port SISONIC™ microphone

e Knowles: Ellen: SPW0878LR5H-1: analog bottom port SISONIC™ microphone

e Infineon: IM73A135V01: IP57 dust and water resistant analog XENSIVTM
MEMS microphone

e Infineon: IM69D120, High performance digital XENSIVT™ MEMS micropho-
ne

e TDK Invensense: ICS-40740: Ultra-Low Noise Microphone with High Dynamic
Range

14. Mikrofon Breakout-Boards:
e Beta Layout: Breakout-Boards
e Abblockkondensator Conrad Electronics: 1 uF, Art. Nr.: 00458043

e Lotpaste: Chipquik SMD291AX10 Sn63/Pb37 No-Clean T3 Solder Paste 410002-
7674

e Reflow-Ofen: Lektor electronics: SMTprecision Lead-free Reflow Oven
15. Differenzverstéirker-Schaltung

e Burr-Brown: Precision Unity Gain Differential Amplifier INA105

Folien-Kondensatoren: WIMA 22 uF 50-

Létdraht: Kemo KS010 - Versilberter Kupferdraht 1,0 mm 5m

Bananenstecker (rot), Conrad Electronics: Art. Nr.:000730670, 4 mm Vollkon-
takt

Bananenstecker (schwarz), Conrad Electronics: Art. Nr.:000730661, 4 mm Voll-
kontakt

16. Glucose-Messungen
e Eppendorf-Pipette Reference 2bis 1000 uL
e Feinwaage ADE GmbH & Co. PFA-3000 (Max: 3kg, Min: 2g, d = 0.1g)

e D-(+)-Glucose (> 99,5 GC) Sigma
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e Destilliertes Wasser, chemisch rein, demineralisiert geméfs VDE 0510-5 Ernst
Vertriebsgesellschaft mbh

(a) (b)

Abbildung A.1: Schaltung des Differenzverstérkers von oben und unten.
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Abbildung A.2: Breakout-Board Entwurf fiir das Mikrofon Knowles: Ellen
SPWO087SLR5H-1.
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Abbildung A.3: Breakout-Board Entwurf fiir die Mikrofone Infineon: IM73A135V1 und

IM68D120.

Abbildung A.4: Eigenschaften digitaler MEMS Mikrofone.
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A.2 Software

In diesem Projekt entwickelte Software (befindet sich auf dem beigefiigten digitalen Da-
tentriger unter dem Pfad MatlabCode):

Sweepausgabe.m

Uebertragungsfunktion.m

transferfunction_ sweep _ frequencydomain.m
Stnusausgabe.m

SNR_ Auswertung.m

SNR_ Auswertung _digital.m

PS5000A _ID _Block.m

LockIn.m

Leistungsmessung.m

LaserCharacPlot.m

LaserDetektormessungen.m

Notwendige Software aus vorherigem Projekt [13]:

Master Projekt PA.m
Allocate PA _Devices.m

AllocatePowerMeter.m

. Matlab Version R2020b und R2022a

Simulink
DSP System Toolbox

Instrument Control Toolbox

Mapping Toolbox

PicoScope Support Toolbox

Signal Processing Toolbox

. Neoplas control: QMACS Treiber Basic MC/SC Diagnose and Control v0.1.5.0

Firmwareversion FPGA version, Q-MACS MC USB Interface v0.42.4 Fortech Soft-
ware GmbH

. CadSoft: Eagle Light Edition (Einfach Anzuwendender Grafischer Layout Editor)

Version 7.3.0, Einzelplatz-Lizenz fiir Ausbildungszwecke
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4. CAD-Software (3D): PTC Creo Parametric 7.0
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Tabelle A.1: Leistungsgrofien nach Datenblatt (SE=Single Ended, D=Differential). Die
digitalen Mikrofone sind abgetrennt. Die besten Spezifikationen sind fett

markiert.
Mikrofon Symbol & Unit Conditions
typ. max.
1CS-40740 S (dBV) -37,5 -36,5
(InvenSense) SNR (dB) 70
THD @94 dB SPL (%) 0,06
PSR (dBV) -87
AOP (dBSSPL) 132,5
Lazarus S (dBV/Pa) -44 (SE)  -43 (SE)
(Knowles) -38 (D) -37 (D)
SNR (dBV/Pa) 54 (SE)
68,5 (D)
SNR@19 kHz (dB) 68 (SE)
(10,5kHz BW)
80 (D)
THD@94 dB SPL (%) 0,5%
PSR (dBV(A)) -80 (SE)
-95 (D)
AOP (dBSPL) 132
Ellen S (dBV/Pa) -44 (SE)  -43 (SE)
(Knowles) -38 (D) -37 (D)
SNR (dB) 65 (SE, D)
SNR@19kHz (dB) 76
(10,5kHz BW)
THD@94 dB SPL (%) 0,05
PSR (dBV(A)) -107 (SE)
-101 (D)
AOP (dBSPL) 134
IM73A135V01 S (dBV) -38 -37
(Infineon) SNR (dB) 73
THD @94 dB SPL (%) 0,5
AOP (dBSSPL) 135
IMD120 S (ABFS) 26 25
(Infineon) SNR (dB) 69
THD@94 dB SPL (%) 0,2
PSR (dB(FYS)) -80
AOP (dBSSPL) 120
SPH0641LU4H1 S (dBFS) -26 -25
(Knowles) SNR (dB) 64,3
THD@94 dB SPL (%) 0,5
PSR (dB(FS)) -84
AOP (dBSSPL) 120
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