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0 Kurzfassung

Bisher stitzte sich die Temperatur- und Druckregelung von Thermoprozessen auf bedrahtet er-
reichbare Messstellen, auf optische Messverfahren und visuelle Prozessiiberwachung. Messnetze
hoher rdumlicher und zeitlicher Auflosung kénnen die Regelgiite, die Prozessqualitat und die Aus-
nutzung der Energietrager wesentlich verbessern. Ziel des FE-Verbundvorhabens war deshalb die
nachhaltige Steigerung der 6konomischen und o6kologischen Effizienz von Hochtemperaturpro-
zessen in Maschinen, Anlagen und Fahrzeugen durch Konzeption, Entwicklung und Erprobung ver-
netzter multisensorischer Regelungen. Dazu wurden drahtlos fernabfragbare Messsysteme, ge-
stltzt auf die Funktion akustischer Oberflachenwellen der temperaturbestdndigen Substrate Galliu-
morthophosphat, Langasit und Lithiumniobat, entwickelt und erprobt. Die Messsystemanpassung
erfolgte fur die beispielhaften Anwendungen Industriebrenner, Industriedfen, Partikelfilter und stati-
onare Gasturbinen.

Die Signaluibertragung wurde drahtlos bis 460 € und bedrahtet bis 600 T experimentell nachge-
wiesen. Damit wurde der Stand der Technik drahtloser Fernabfrage, der Kurzzeitanwendungen bis
400 < zulasst, Ubertroffen. Durch Qualifizierung d er Aufbau- und Verbindungstechnik der Sensoren
kann der Einsatzbereich der drahtlosen Fernabfrage bis 600 T erweitert werden. Noch hdhere
Einsatztemperaturen erfordern Grundlagen-FE in der Kristallziichtung, Metallisierung, Aufbau- und
Verbindungstechnik.

Damit verbessert sich die 6konomische und 6kologische Effizienz von Thermoprozessen wie
folgt:

* Wirkungsgraderh6hung um 5-10 %

* Verminderung von klimaschadlicher Emissionen um 10 %

* Erh6hung der Produktqualitat durch genaue Temperaturfihrung
« Verminderung von Anlagenverschleif3, z. B. durch Uberhitzungen

Die kurz- und mittelfristige Verwertung der erreichten Ergebnisse erfolgt vor allem im mittleren
Temperaturbereich. Sie beinhaltet das Vervollkommnen der Verfahren und des Aufbaus von SAW-
Sensormodulen und Abfrageeinheiten sowie das Erschliel3en weiterer anspruchsvoller Anwendun-
gen im Temperaturbereich bis 500 €, z. B. durch

»  Temperaturiberwachung in Grol3kiichengeraten, Backereieinrichtungen, Sterilisations- und
Waschautoklaven

*  Temperaturiiberwachung und Prozessregelung von Beschichtungsanlagen und metallurgischen
Ausristungen

*  Funktionsiiberwachung und Lebensdauererh6hung von Brennstoffzellen
* temperatur- und prozessbestandige RFID-Systeme fiir die Prozessuberwachung und Logistik.



1 Aufgabenstellung, Voraussetzungen und organisator ischer Ablauf des Vorhabens
1.1 Aufgabenstellung

Ziel des FE-Verbundvorhabens war die nachhaltige Steigerung der 6konomischen und 0Okolo-
gischen Effizienz von Hochtemperaturprozessen in Maschinen, Anlagen und Fahrzeugen durch
Konzeption, Entwicklung und Erprobung vernetzter multisensorischer Regelungen fir diese Prozes-
se. Um Hochtemperaturprozesse Ressourcen schonend und emissionsarm regeln zu kénnen, wird
eine kihlsystemfreie und flexibel applizierbare Prozessmesstechnik zur orts- und zeitaufgeltsten
Erfassung technischer Kennwerte unmittelbar an hoch erwérmten Wirkstellen und Reaktionszonen
bendtigt. Diesem industriellen Bedarf entsprechend beabsichtigten die Verbundpartner, bauteilinteg-
rierbare, hochtemperaturstabile Prozessmesstechnik insbesondere auf Basis des Sensor-
Werkstoffes Galliumorthophosphat (GaPO,) zu entwickeln. Diese Aufgabenstellung wurde im Ver-
lauf des Vorhabens wegen der Funktionseinschrankungen des Galliumorthophosphats bei hohen
Frequenzen auf Langasit (La;GasSiO;4) und andere geeignete Sensor-Werkstoffe erweitert.

Die zu schaffenden neuen Klassen von Messmitteln sollen im Inneren von Bauteilen die vernetzte,
flachig oder raumlich verteilte Messung relevanter KenngroRen bei Umgebungstemperaturen von
350 bis 850 T ermdoglichen, um Bauteilbelastungen infolge von Temperaturschocks, Schwingun-
gen, Druckst6Ren auch in chemisch aggressiven Umgebungen dauerhaft und zuverlassig zu ermit-
teln. Dadurch kénnen bisher ungeregelte oder nur stochastisch geregelte Thermoprozessanlagen
umweltgerecht modifiziert und leistungsfahige Online-Diagnosesysteme zur Lebenszyklus-Uberwa-
chung der Anlagen entwickelt werden.

Dazu sieht die Aufgabenstellung vor, die zu entwickelnde hochtemperaturbestandige Prozessmess-
technik als Schlusselinnovation in Anwendungen der Branchen

* Anlagenbau: Komponenten fur Thermoprozessanlagen und Abgasreinigungssys-
teme,

» Automatisierungstechnik: intelligente Brenntechnik fur Industrietfen,
*  Automotive: Partikelfilter fur Dieselmotoren,
*  Energietechnik: Turbinentechnik fir Energieerzeugungsanlagen,

beispielhaft zu integrieren und verfahrensspezifisch zu optimieren. Die Evaluierung der Prozess-
messtechnik in den Pilotanwendungen soll die erreichbaren Minderungen der Treibhausgasemissi-
onen sowie die Steigerungen der Energie- und Rohstoffausnutzung quantifizieren und verallgemei-
nerungsfahige Erkenntnisse nachweisen.

Durch Vermarktung und Verwertung der FE-Ergebnisse und der angemeldeten Schutzrechte sowie
durch Entwicklung neuer Verfahren und Erzeugnisse sollen neue Arbeitsplatze geschaffen und be-
stehende gesichert werden.

Als Losungsprinzip zur Bewaltigung der Aufgabenstellung bietet sich die drahtlose Fernabfrage von
Messsignalen an, wobei im passiven piezoelektrischen Sensorelement der physikalische Effekt
hochfrequenter Anregung, Ausbreitung und Rickumwandlung akustischer Oberflachenwellen
(OFW, SAW) genutzt wird. Die darauf aufzubauenden Regelungen sind nach Bild 1 strukturiert.
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Bild 1 Blockschaltbild der Prozessregelung auf Basis drahtloser Fernabfrage



Aus der Gesamtzielstellung leiten sich die folgenden wissenschaftlichen und technischen Arbeits-
ziele ab:

Entwicklung von Galliumorthophosphat(GaPO,)-Kristallschichten mit Piezo-Eigenschaften

Konditionierung des GaPO,-Sensorsignals, im Verlauf des Vorhabens erweitert auf Langasit
(LagGa5Si014)

Entwicklung thermoschockresistenter Aufbau- und Verbindungstechniken zur Kontaktierung der
Sensorelemente

Entwicklung keramischer Hausungen zum Aufbau von Funktionsprototypen
Entwicklung robuster Signallibertragungs- und -auswerteverfahren 433 MHz und 2,45 GHz

Charakterisierung und Evaluierung der Leistungsparameter entwickelter Funktionsprototypen
der Sensormodule

Konzeption und Entwicklung temperaturschockfester, keramischer Tragstrukturen fir die beab-
sichtigten Anwendungen

Beispielhafte Integration der Funktionsprototypen in breitenwirksame Anwendungen in Indust-
riedfen, Dieselpartikelfiltern, Abgasnachbehandlungsanlagen, Industriebrennern und Gasturbi-
nen mit hohen Wirtschaftlichkeitsfaktoren

Untersuchung von Vernetzungs- und Kaskadierungsmoglichkeiten der Sensoren zur Erfassung
raumlicher MessgrofRenverteilungen

Entwicklung neuartiger okoeffizienter Regelungskonzepte und Nachweis der Okoeffizienz fiir
ausgewahlte Sensoranwendungen

Im Verlauf des Vorhabens kamen weitere wissenschaftliche und technische Arbeitsziele hinzu, vor
allem im Grundlagenbereich (Substrate, Metallisieren, Aufbau- und Verbindungstechnik), da einige
als Stand der Technik veroffentlichte Technologien nicht belastbar waren. Dementsprechend verla-
gerten sich die FE-Arbeitsschwerpunkte im Verbund in Richtung der ersten Stufen der Wertschép-
fungskette nach Bild 2.

Anwendungs-
Abfragesystem integriertes
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Antennenlayout /
Antennenwerkstoff

Anpassung Sensormodul
Kontaktierung
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andler
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Struktur-Layout
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wicklung, Musterherstellung

Piezo-Einkristall-Wafer und Erprobung

Kristallztichtung blau = Arbeitsschwerpunkte entlang

Wafer-Zukauf der Wertschopfungskette
Wafer-Charakterisierung

Wafer-Qualifizierung

Bild2  Arbeitsschwerpunkte des Verbundes in der Produkt- und Verfahrensentwicklung, Musterherstellung

und Erprobung anwendungsintegrierter drahtlos fernabfragbarer Messsysteme



Die angestrebten Vorteile fur die Nachhaltigkeit beziehen sich auf die folgenden Gebiete:

1.2

Umweltentlastung und Schutz der Gesundheit durch schadstoffarmere Verfahrens- und Anla-
gensteuerungen, durch transparentere Prozesse in Partikelfiltern und Abgasreinigungssyste-
men

Erhéhung der Zuverlassigkeit und Sicherheit von Thermoprozessen durch online-
Diagnosesysteme auf Basis temperaturstabiler Inprozess-Sensorsysteme

Minderung des Verbrauchs natirlicher Ressourcen, Energien und Rohstoffen durch geregelte
Nachfihrung optimaler Arbeitspunkte von Industriebrennern und Warmebehandlungsanlagen

Erhéhung der Verflgbarkeit, des Nutzwertes und des effizienten Betriebes kostenintensiver,
thermisch hoch belasteter Investitionsgiiter Uber deren Lebensdauer

Anregung von Innovationen und Wirtschaftswachstum in weiteren Branchen durch Bereit-
stellung neuartiger bauteilintegrierbarer Messmittel zur orts- und zeitaufgelésten Erfassung
physikalischer Kennwerte bei héheren Temperaturen

Schaffung und Erhalt von Arbeitsplatzen bei den Vorhabenspartnern und in den Anwen-
dungsunternehmen der Messtechnikldsungen.

Voraussetzungen im Vorhaben

Zur Lésung der komplexen Aufgabenstellung des Vorhabens formierte sich ein Verbund, bestehend

aus

6 gewerblichen Partnern und zwei gemeinnitzigen Instituten, die entsprechend ihrer FE- und

Produktkompetenzen und Verwertungsziele sowie gestiitzt auf Ergebnisse eigener Vorentwicklun-

gen die folgenden Teilvorhaben bearbeiteten:
Partner Forderkenn- Teilvorhaben
zeichen

™ 01 R1 05243 Entwicklung 6koeffizienter Regelungssysteme, innovativer Signalaus-
werte- und Ubertragungsverfahren sowie Verbundkoordination

DBI 01 RI 05244 Sensorqualifizierung und Regelungsnutzung

Rauschert 01 RI 05245 Qualifizierung der Sensoren und Nutzung fir die aktive Kontrolle von
Thermoprozessanlagen in der Abgasreinigung

MIOBA 01 RI 05246 Entwicklung chargengebundener Sensorsysteme zur Qualitatssiche-
rung und Regelung von Thermoprozessanlagen in der Warmebehand-
lung

HITK 01 RI 05247 Entwicklung des Sensormediums und AVT-Aspekte

SIEMENS 01 RI 05248 Anpassung von drahtlosen Hochtemperatur-Sensoren fur die Anwen-

dung in stationaren Gasturbinen

Schunk 01 RI 05249 Entwicklung oxidischer und nichtoxidischer Keramikwerkstoffverbunde

fur bauteilintegrierbare, hochtemperaturstabile Sensoranwendungen

MHE 01 R1 05250 Entwicklung der Hochtemperatur-Sensorbaugruppen

Die Verbundstruktur und die partnerspezifischen Aufgaben und Ziele sind in Bild 3 dargestellt.



« Sensorbaugruppen

¢ Sensorentwicklung

» Hochtemperatur-Aufbau- und
Verbindungstechnik

» Funktionsmusterbau

Micro-Hybrid Electronic GmbH

» GaPO4-Kristallschichten * Projektkoordinator
« Keramische Hausungen  Signallbertragungs-

» Hochtemperatur-Aufbau- i . und Auswertetechnik
und Verbindungstechnik HITK e. V. ITW e. V. Chemnitz » Wissensbasierte
Auswerteysteme
¢ Adaptive,
selbstlernende
Steuerungen

Schunk Ingenieurkeramik DBI-GUT GmbH
GmbH / « Thermomechanische
- Grundlagenerprobung
* Strukturkeramik MIOBA * Anwendungsforschung
* Anwendungsforschung Industriebrenntechnik
Warmetauscher, Komponenten GmbH & Co. KG
fur thermische Solarkraftwerke

¢ Anwendungsforschung
Warmebehandlungs-

: anlagen
: _ Siemens AG Rauschert GmbH g
¢ Keramik-Packaging
* Zuverlassigkeitssicherung . Anwendyng§forschung
¢ Anwendungsforschung RuBpartikelfilter,
Gasturbine Abgasreinigungssysteme

FE-Kooperationspartner
AMT Jena, HTW Dresden, EPCOS Miinchen, IMTEK Freiburg, IPHT Jena, NOXMAT
Oederan, SAW Components Dresden, senTec Elektronik lImenau

Bild 3 Verbundstruktur und partnerspezifische Aufgaben

Darlber hinaus wurde die Fachkompetenz der externen FE-Kooperationspartner AMT Jena, HTW
Dresden, EPCOS Minchen, IMTEK Freiburg, IPHT Jena, NOXMAT Oederan, SAW Components
Dresden und senTec Elektronik llmenau einbezogen, so dass sich die im Verbund vorhandenen
und vorhabensrelevant nutzbaren Voraussetzungen auf die folgenden Gebiete konzentrierten:

Angewandte Forschung, Industrieforschung 4 Partner, 3 Kooperationspartner
Sensitive Werkstoffe 2 Partner, 1 Kooperationspartner
SAW-Technologie 3 Partner, 5 Kooperationspartner

Mikroelektronik, Aufbau- und Verbindungstechnik, Hausung 2 Partner, 2 Kooperationspartner

Keramische Hochtemperaturwerkstoffe 4 Partner
Mess-, Steuer- und Regelungstechnik, Prozessautomation 4 Partner
Thermoprozess-Anwendungen 4 Partner, 1 Kooperationspartner
Evaluierung der Thermoprozessanwendungen 1 Partner, 2 Kooperationspartner

Damit konnten die Arbeitsschwerpunkte des Verbundes in der Produkt- und Verfahrensentwicklung,
Musterherstellung und Erprobung entlang der Wertschépfungskette anwendungsintegrierter draht-
los fernabfragbarer Messsysteme durch leistungsféhige Kapazitaten untersetzt werden (Bild 4).
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Bild 4 Einsatzfelder der Verbund- und FE-Kooperationspartner in der Produkt- und Verfahrensentwick-

ITW

lung, Musterherstellung und Erprobung entlang der Wertschépfungskette anwendungsintegrierter
drahtlos fernabfragbarer Messsysteme

1.3 Planung und Ablauf des Vorhabens

Die Planung des Vorhabens erfolgte anhand eines Gesamtbalkenplanes, der im Juni 2008 dem um
9 Monate verlangerten Bearbeitungszeitraum angepasst wurde. Zwei Mal jahrlich fanden Statusbe-
ratungen zur Ergebnisprasentation und zur Abstimmung der nachsten Arbeitsschritte im Plenum
statt. Zwischen den Statusberatungen trafen sich mehrfach jeweils mehrere Partner, teils unter Ein-
bezug von FE-Kooperationspartnern, zu Arbeitsgruppenberatungen mit operativen inhaltlichen und
organisatorischen Zielstellungen. Telefonkonferenzen wurden genutzt, um dringliche Entscheidun-
gen zu Inhalt und Ablauf abzustimmen. Besonders hervorzuheben sind in diesem Zusammenhang
die aul3erordentlichen richtungweisenden Beratungen zur

 Aufnahme von Langasit als alternativen Resonatorwerkstoff in das FE-Programm des Vorha-
bens (Telefonkonferenz 15.02.2007)

» funktionssicheren Prozessierung von Langasit bei SAWC Dresden (31.01.2008)

* Layout- und Prozessverbesserungen bei Langasit 2,45 GHz und zum Einbeziehen weiterer FE-
Fremdleister bei SIEMENS Minchen (16.07.2008).

AulRerdem fanden etliche Laborversuche, insbesondere im Technikum des DBI in Freiberg, unter
Teilnahme mehrerer FE-Partner statt.

Eine Auswahl von Ereignissen im Vorhaben ist in Tabelle 1 zusammengefasst.



Datum Ereignis Ort
2006
30.05. 1. Statusberatung (Auftakt) HITK Hermsdorf
27.06. Arbeitsgruppenberatung SAW-Technologie SIEMENS Munchen
29.06. Arbeitsgruppenberatung SAW-Technologie MHE Hermsdorf
18.07. Arbeitsgruppenberatung SAW-Technologie senTec limenau
13.09. 2. Statusberatung (Spezifizierung technischer Anforde- DBI-GUT Freiberg
rungsprofile)
2007
15.02. Telefonkonferenz Langasit als alternativer Resonator-
werkstoff
27.02 Arbeitsgruppenberatung / komplexe Anwenderversuche SAWC Dresden / DBI-
GaPO,- und Langasit-Resonatoren (Kalttest) GUT Freiberg
27.03. 3. Statusberatung SIEMENS Munchen
11.04. Sondierungsgesprach Drucksensoren und Mitwirkung In- Préazisionsmesstechnik
dustriearbeitskreis Baewert Meerane
08.06. Arbeitsgruppenberatung Dieselpartikelfilter HTW Dresden Institut
Kfz-Technik
Juni Einbeziehen von SAWC Dresden als FE-Fremdleister in die
Prozesskette Langasit-Tags
09.10. 4. Statusberatung (1. Teilnahme Industriearbeitskreis) ITW Chemnitz
30.10. Info-Austausch CMS-Projekt ITW Chemnitz
07.12. Komplexe Anwenderversuche GaPO,-Resonatoren (Ofen- DBI-GUT Freiberg
test)
2008
08.01. Arbeitsgruppenberatung Industriebrenner-Regelung, L6- NOXMAT Oederan
sungsansatz SiSiC als Hochtemperatur-Antennenwerkstoff
31.01. Arbeitsgruppenberatung zur funktionssicheren Prozessie- SAWC Dresden
rung von Langasit-Tags
09.04. 5. Statusberatung Schunk Heuchelheim
Mai Anderungsantrage aller Partner an PT im DLR zur kosten-
neutralen Verlangerung des Bewilligungszeitraumes
20.06. Sondierungsgesprach Temperatursensoren Heinz Messwiderstan-
de Elgersburg
Juli Bewilligung der Anderungsantrage aller Partner
16.07. Strategieberatung Langasit 2,45 GHz, Layout- und Pro- SIEMENS Miinchen
zessverbesserungen, Einbeziehen von IMTEK Freiburg und
EPCOS Minchen als FE-Fremdleister
31.07. Auftrag an IMTEK Freiburg flr das Langasit-Strukturdesign
2,45 GHz
28.08. Strategieberatung GaPO, 433 MHz (Gehause, Bond- und HITK Hermsdorf
Flgeprozesse, Messungen)
03.11. Nachweis drahtloser Fernabfrage GaPO, 433 MHz bis 350
T
03.12. 6. Statusberatung Rauschert Steinbach

10




Datum Ereignis Ort

2009

01-12 Mehrere Messreihen an Resonatormustern und Sensorsys-
temen 433 MHz und 2,45 GHz
24.02. Arbeitsgruppenberatung zur Herstellung und Messung wei- | HITK Hermsdorf

terer Resonatormuster 433 MHz, Gehause und Befesti-
gungsentwicklung, Schutzrechtsanmeldungen

15./16.07. | Komplexe Anwenderversuche zur drahtlosen Fernabfrage DBI-GUT Freiberg
unter Temperaturbeanspruchung (Temperaturlimit 460 C
bei GaPO, und Langasit erreicht)

16.07. 7. Statusberatung DBI-GUT Freiberg
01.12. Anwenderversuche MIOBA zur drahtlosen Fernabfrage DBI-GUT Freiberg
2010

13.01. 8. Statusberatung (Abschluss) ITW Chemnitz

Tabelle 1 Wesentliche Ereignisse im Vorhaben

In den ersten Arbeitsgruppen- und Statusberatungen erfolgten
» die Spezifizierung der technischen Anwenderforderungen (Anlagen 2 und 3)
» der Abgleich des im Vorhaben nutzbaren Know How der Partner

» das Detaillieren der wissenschaftlich-technischen Arbeitsziele, des Lésungsweges und der Ar-
beitsteilung der Partner.

Mit Beginn der Entwicklung und Musterherstellung von Resonatoren, Wandlern und Sensormodulen
auf Basis GaPQO, (GaPO,-Epitaxie auf Quarz sowie GaPO,4-Wafer-Zukauf) hat sich der Verbund far
die Nutzung der Oberflachenwellen (SAW)-Technologie als Basis flr die passive drahtlose Fernab-
frage physikalischer Prozesskennwerte entschieden. Mdgliche alternative Lésungsansatze wurden
nicht weiter verfolgt (s. Abschnitt 2.1.1).

Nach vertiefender Analyse des Standes der Technik und als Ergebnis erster eigener experimentel-
ler Untersuchungen zeigten sich bei Verwendung des sensitiven Werkstoffes GaPO, fur die drahtlo-
se Fernabfrage im Frequenzband 433 MHz physikalische Grenzen (Dampfung), so dass mit Langa-
sit (Wafer-Zukauf) eine alternative Entwicklungslinie fir Temperaturen oberhalb 400 C aufgebaut
werden musste.

Die weiteren Arbeitsfortschritte in der Prozesskette zur Produkt- und Verfahrensentwicklung, Mus-
terherstellung und Erprobung von Resonatoren, Wandlern, Sensormodulen und Messsystemen
wurden durch qualifizierte Arbeitsteilung und enge Zusammenarbeit der Partner des Verbundes
sowie durch Integration weiterer FE-Fremdleister aus dem Hochtechnologiebereich erreicht (SAWC
DD, IMTEK, EPCOS). Es erfolgte ein intensiver Austausch von Proben, Mustern und Forschungs-
technik fir Messungen, Tests und Erprobungen der Partner.

Die verfugbare Qualitat der Piezo-Substrate sowie die speziellen Werkstoff- und Prozessanforde-
rungen der Hochtemperaturanwendungen an die Beschichtung der Substrate (SAW-
Metallstrukturen) erwiesen sich als besonderes Entwicklungsrisiko. Auf diesen Gebieten tangierten
die FE-Arbeiten den Grenzbereich des Standes der Technik. Im Verlauf des Vorhabens stellten sich
Situationen ein, in denen sich der veroffentlichte Stand der Technik auf dem Gebiet der SAW-
Substrate, Elektrodenwerkstoffe, Metallisierungsprozesse sowie Aufbau- und Verbindungstechnik
als nicht belastbar erwies. Dem musste im Vorhaben durch ungeplante zusatzliche Entwicklungsar-
beiten und Wiederholungen von Prozesszyklen Rechnung getragen werden, wodurch die dafir ge-
plante Entwicklungszeit erheblich tiberschritten wurde. Die Verzégerungen gegentiber der urspriing-
lichen Planung bei der Entwicklung und Versuchsfertigung der fernabfragbaren Sensoren und der
Signalauswertung tber mehrere Prozessstufen hinweg fuhrten zur kostenneutralen Verlangerung
des Bearbeitungszeitraumes um 9 Monate.
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Parallel zur Entwicklung und zur Stabilisierung von Grundlagen fur das Herstellen funktionsfahiger
Resonatorstrukturen auf GaPO,- und Langasit-Wafern erfolgten Arbeiten fir die nachfolgenden Pro-
zessstufen, die inshesondere auf beispielhafte Anwendungen unter dem Gesichtspunkt der Nach-
haltigkeit gerichtet waren:

e Entwurf von Wandlern fur Temperatur- und Druckmessungen

* Aufbau- und Verbindungstechnik der Wandler fir Hochtemperaturbeanspruchung, einschlief3-
lich Keramikhausungen, hierbei ist besonders erwéahnenswert die spannungsfreie Resonatorbe-
festigung im Gehause

e Antennenlayout, hochtemperaturtaugliche Antennenwerkstoffe und deren Integration in bei-
spielhafte Anwendungen

*  Vorbereitung von Laboraufbauten und Demonstratoren fur die beispielhaften Anwendungen
»  Werkstoff- und Technologieentwicklung fur neuartige Dieselpartikel- und Feinstaubfiltersysteme
* Integration von Sensormodulen in beispielhafte Anwendungen

»  Steuerungsentwicklung zur Integration von Messdaten in die energieeffiziente Regelung von
Anlagen

» Schaffen der Mess-, Test- und Erprobungsvoraussetzungen

Die hauptsachlichen Entwicklungsergebnisse des Vorhabens wurden am 15. und 16.07.2009 im
Zusammenhang mit der 7. Statusberatung bei DBI-GUT erfolgreich komplexen Anwenderversuchen
zur drahtlosen Fernabfrage unter Temperaturbeanspruchung unterzogen. Mit GaPO,4- und Langasit-
bestickten Messsystemen fir die Anwendungen Industrieofen, Mantelstrahlbrenner, Partikelfilter
und Industrieanlagen konnte

e die drahtlose Temperaturmessung und -fernabfrage mittels Langasit 2,45 GHz in Keramikge-
hause mit integrierter Antenne bis 370 € und

» die drahtlose Signalstrecke mit GaPO,-Resonator 433 MHz in TO 39-Gehause und Keramikan-
tenne bis 460 C

nachgewiesen werden.
1.4 Wissenschatftlich-technischer Stand zu Vorhabens  beginn

Auf SAW-Technologie basierende, drahtlos fernabfragbare, ohne eigene Energieversorgung wir-
kende (passive), Sensoren befanden sich zu Vorhabensbeginn fir verschiedene Mess- und Prif-
aufgaben im Einsatz, als

* Identifikationsmarken

«  Temperatursensoren®

»  Sensoren fir mechanische Kenngréen, wie Druck, Drehmoment
Dementsprechende kommerzielle Anwendungen sind:

«  Bauteil-Identifikation im Produktionsprozess (bis 200 C) TURCK 2
*  SAW-ldentifikation von AVL-Drucksensoren CTR®

. RadFID-System fur Identifikation, Temperatur,
Abstand; (Quarz Kurzzeit bis 400 C, 4000 h bis 300 C) CTR 4

e div. Anwendungen (Lithiumniobat bis 300 ) SIEMEN S°

! L. Reindl u. a., Funksensorik und Identifikation mit OFW-Sensoren, VDI-Berichte Nr. 1530, 2000, S. 799-810

% G. Koninck, Hochtemperatur-RFID-System beschleunigt Produktionsablaufe, VDI-Z 151 (2009) 3, S. 36-37

® Sensordatenmanagement: Kristallelemente zur Sensoridentifikation, Piezochryst Advanced Sensorics
GmbH, Graz, Newsletter (2008) 4, www.piezochryst.com

* Technische Informationen CTR Carinthian Tech Research AG, Villach 2009, www.ctr.at

®D. Evers, u. a., Surface Acoustic Wave Identifikation and Sensor Systems, SIEMENS AG, Corporate Tech-
nology, PS 7, 2003
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» Intelligenter Reifen (Kontakt-Reibwert-Sensor) SIEMENS, EPCOS, Continental®
*  Temperaturregelung von Lotbadern (Quarz bis 260 C) Heinz Messwiderstande’
«  Temperaturmessung in elektrischen Maschinen®

*  Temperaturmessung an Hochspannungsleitungen
zur Versorgungsnetzoptimierung CTR®

. Reifendruck-Sensoren SIEMENS!

Wie die Beispiele zeigen, lag die =zulassige thermische Beanspruchung von SAW-
Temperatursensoren deutlich unter 400 <C. Sensoren flr mechanische KenngroRen verfiigen Uber
keine Einsatzspezifikation fiir hdhere Temperaturen.

Diese Charakterisierung des Standes der Technik gilt fir kommerziell erhaltliche Systeme auch
noch zum gegenwartigen Zeitpunkt. Lésungen zur direkten orts- und zeitaufgeldsten Messung von
Temperatur- und Druckgradienten in Hochtemperaturbereichen, insbesondere an Abgasreinigungs-
anlagen, Turbinen, Industriebrennern und Ofenrdumen im Temperaturbereich zwischen 350-850 T
sind nicht bekannt. Es existieren bestenfalls Lésungen zur Messung von Einzelkennwerten mittels
gekdihlter optischer Messsonden oder auRerhalb der Hochtemperaturzonen angebrachter Senso-
ren. Im Ubrigen dominieren drahtgebundene Temperaturmessungen mittels Mantelthermoelemen-
ten oder Mantelwiderstandsthermometern, bzw. man verzichtet ganz auf die direkte Messung phy-
sikalischer Kenngréf3en im Thermoprozess und damit auf die Verbesserung der Energieeffizienz
durch verfeinerte Regelungen (Industriebrenner, Chargentrager, Partikelfilter).

Die Temperaturrestriktionen auf der Anwenderseite sind hauptsachlich im unbefriedigenden Stand
der Technik bei der Aufbau-, Verbindungs- und Hausungstechnik fir den Temperaturbereich ober-
halb 400 <C, bei der Zichtung von hochreinen und ho mogenen Piezokristallen sowie bei der Her-
stellung temperaturstabiler elektrisch leitender Strukturen auf den Resonatoren begrindet. Losun-
gen fir diese wissenschaftlich-technischen Probleme befinden sich weltweit noch im Entwicklungs-
stadium. Beitrage zur Lésung waren auch FE-Schwerpunkte des Verbundvorhabens HotSens.

1.5 Zusammenarbeit mit anderen Stellen

Zur 4. Statusberatung wurde ein Projekt begleitender Industriearbeitskreis zur Unterstitzung der
Ergebnisverwertung des Vorhabens installiert, bestehend aus FE-Kooperationspartnern und poten-
ziellen Anwendern, wie

e CTR Carinthian Tech Research AG, Villach AT

. EPCOS AG, SAWC Division, Miinchen

*  Fraunhofer Institut ISC, Wirzburg (CMS-Projekt)

*  Fraunhofer Institut IZFP, Institutsteil Dresden (CMS-Projekt)

* Heinz Messwiderstande GmbH, Elgersburg

e Institut fUr Kristallzichtung, Berlin

«  NOXMAT Aichelin Entwicklungszentrum und Apparatebau GmbH, Oederan
. Prazisionsmesstechnik Baewert GmbH, Meerane

*  SAW Components GmbH, Dresden

* senTec Elektronik GmbH, limenau

 VECTRON International, Teltow, Dr. Wall (aus Wettbewerbsgriinden mit Einschrankungen)

* Universitat Freiburg, Institut fir Mikrosystemtechnik IMTEK

ew. Hosp u. a., Passive OFW Funksensorik fur den "intelligenten” Reifen, 7. VDI Fachtagung Reifen, Fahr-
werk, Fahrbahn, Hannover 1999

" H. Bell, J. Kuhn, Kontinuierliche Temperaturprofil-Messung beim Kondensationsléten mit dem AOW-
Funkthermometer, smt (2008) 5, S. 18-20
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Auf Empfehlung des Projekttragers erfolgte im Oktober 2007 die Kontaktaufnahme zum BMBF-
Verbundvorhaben "Innovatives Condition Monitoring System (CMS) zur nachhaltigen Uberwachung
sicherheitsrelevanter Komponenten", um Synergieeffekte zu erschlieen. An dem Sondierungsge-
sprach am 31.10.2007 zur Abklarung von Kooperationsmdéglichkeiten nahmen die CMS-Partner
FhG-IZFP und ISC sowie die HOTSENS-Partner ITW, HITK und MHE teil. Daraus entstanden erste
Arbeitskontakte zwischen den FE-Verbunden. Die CMS-Partner FhG-IZFP und ISC nahmen mit
einer Prasentation an der 5. Statusberatung des Verbundes HotSens am 09.04.2008 teil. Als Felder
der Zusammenarbeit wurden keramische Sensorhdusungen, Verbindungswerkstoffe, Kontaktierun-
gen und die Beschaffung sensitiven Materials fur Hochtemperaturanwendungen definiert. Eine un-
mittelbare Nutzung der drahtlosen Fernabfrage ist fur die CMS-Ziele nicht sinnvoll. Die informellen
Kontakte werden mit dem Ziel einer klinftigen Zusammenarbeit beider Seiten Uber den Abschluss
der Vorhaben hinaus fortgefihrt.

Begriindet in dem Bedarf an hochreinen und homogenen piezoelektrischen Einkristallen fir SAW-
Anwendungen im Hochtemperaturbereich wurde ein weiterer Arbeitskontakt zum Institut fir Kristall-
zuchtung, Berlin, hergestellt. Die Einschatzungen des Verbundes zu den technischen Erfordernis-
sen, zur Bewertung der Bezugsquellen und zu kiinftig notwendigen Kristallzichtungs-Technologien
wurden bestatigt. Bisher verfligbare Kristallqualitaten geniigen den Standardanwendungen. Die
Praxiswirksamkeit neuerer Zuchtungsverfahren zur Bereitstellung wesentlich verbesserter Liefer-
gualitaten konnte fir die Bearbeitungsdauer des Vorhabens nicht in Aussicht gestellt werden. Sie
bleibt Anschlussprojekten vorbehalten. Die Fortsetzung der Zusammenarbeit ist vorgesehen.

2 Ergebnisse des Vorhabens
2.1 Ausgeflihrte Arbeiten und erzielte wissenschaftl ich-technische Ergebnisse
211 Lésungsweg Drahtlose Fernabfrage

Der wissenschaftlich-technische Kern des Vorhabens ist die Realisierung des Prinzips der drahtlo-
sen Fernabfrage von Prozesskennwerten, vorzugsweise Temperatur und Druckénderungen, aus
Hochtemperaturumgebungen. Zum Zeitpunkt der Antragstellung wurden die Varianten aktiver
drahtloser Fernabfrage gleichberechtigt mit der passiven drahtlosen Fernabfrage von Messsyste-
men behandelt. Wahrend die aktive drahtlose Fernabfrage auf die drahtlose Energielibertragung
zum Messsystem oder auf die dezentrale Energieversorgung angewiesen ist, entfallt bei der passi-
ven drahtlosen Fernabfrage die direkte Energieversorgung des Sensors. Als Wirkmechanismen
standen die BAW- (bulk acoustic wave, Wellenausbreitung im Substrat) und SAW-Technologie (sur-
face acoustic wave, Wellenausbreitung an der Oberflache) in Verbindung mit kristallinen Piezo-
werkstoffen zur Disposition. Sehr bald nach Vorhabensbeginn konzentrierten sich alle folgenden
Arbeiten aus Grinden des verfugbaren Standes der Technik, der Erfolgsaussichten und der be-
grenzten Ressourcen im Vorhaben auf die passive drahtlose Fernabfrage unter Nutzung der SAW-
Technologie.

Die Ldsungsvarianten aktiver drahtloser Fernabfrage, die durchaus als zukunftsfahig einzuschétzen
sind, bedirfen vor ihrem Einsatz der aufwandigen grundlegenden Entwicklung von Prinzipien der
Energielibertragung und -speicherung bei hohen Temperaturen, die den Rahmen des vorliegenden
Vorhabens gesprengt héatten. Eine andere Variante aktiver Fernabfrage, die mit isoliert gekihlten
Messsystemen arbeitet (Messbox) ist jeweils nur kurzzeitig, d. h. bis etwa 1 Stunde, unter héheren
Prozesstemperaturen einsetzbar. Die temperaturempfindliche klassische Si-Elektronik muss dann
vor dem nachsten Einsatz erneut vorgekihlt werden.

Die passive drahtlose Fernabfrage von Messsystemen nutzt zwei grundsatzlich verschiedene Ab-
frage- und Auswerteverfahren:

* Reflektormethode (Laufzeitmessung)
* Resonanzmessung

Bei der Laufzeitmessung wird der schwingungsanregende Impuls von den Metallstrukturen des
SAW-Chip als layoutabhangig definiertes Laufzeit-Impulsmuster reflektiert (Bild 5). Die Veranderung
der Laufzeit des reflektierten Signals infolge von Veranderungen des Prozesszustandes ermdgli-
chen Aussagen uber die Prozesskennwerte. Je nach Anordnung und Auslegung der Komponenten
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in einem Sensormodul kdnnen im kalibrierten Zustand Temperatur- und/oder Druckwerte ermittelt
werden. Das layoutabhangig definierte Laufzeit-Impulsmuster dient weiterhin der Sensoridentifikati-
on, so dass mehrere Messstellen in Senderreichweite von einem Abfragesystem bedienbar sind.
Durch Strukturieren mehrerer paralleler Reflektormuster ist eine Signalverstarkung und damit eine
Verbesserung der Reichweite moglich. Aus technologischen Grinden wird dieses Abfrage- und
Auswertesystem nur bei héheren Frequenzen angewendet, beispielsweise im kommerziell nutz-
baren 2,45 GHz-Band. Bei einer Wellenlange = 12,2 cm lassen sich die fur viele Einsatzfalle er-
forderlichen leistungsfahigen Antennen geringer Abmessungen realisieren.

Antenna

SAW, Chip

Transmitted pulse

_/\_))} - / _

IDT Reflector

Sensor/Taqg response

Werkbild SIEMENS

Bild 5 SAW-Prinzip Laufzeitmessung

Die Resonanzmessung stitzt sich in ihrer Funktion auf die Dampfungseigenschaften des Piezo-
Metallstruktur-Systems in Bezug auf die Oberflachenwellen. Von einem Startimpuls angeregt, zei-
gen die Amplituden des Resonanzsignals ein definiertes Ausschwingverhalten, das fur die Signal-
auswertung genutzt wird (Bild 6). Anderungen der Umgebungskennwerte des Sensormoduls, z. B.
Temperatur und/oder Druck, bewirken in Verbindung mit einem entsprechenden Wandleraufbau
auswertbare Veranderungen des Resonanzverhaltens. Dieses Verfahren wird typisch im kommer-
ziell nutzbaren 433 MHz-Band eingesetzt. Infolge der Wellenlange = 69,3 cm erreichen leistungs-
fahige Antennen erhebliche Baugréf3en, die bei einigen Anwendungen stoérend sein kénnen und die
Prozessintegration behindern. Aul3erdem ist ein Bedienen mehrerer Messstellen in Senderreichwei-
te durch eine Abfrageeinheit problematisch. Mit Zusatzaufwand (Richtfunk, mobile Abfrageeinheit)
kénnen jedoch Mehrsensorsysteme aufgebaut werden. Zuverlassigkeit und Reichweite sind bei
diesem Verfahren hoch.

Antenna

SAW Chip
Transmitted pulse

WA N )
(«J\ML g

Resonator

Sensor/Tag response

Werkbild SIEMENS

Bild 6 SAW-Prinzip Resonanzmessung

Beide Abfrage- und Auswerteverfahren einschlie3lich ihrer Komponenten Wandler, Antennen und
Abfragesystem waren im Vorhaben Gegenstand von Forschung, Entwicklung und beispielhafter
Anwendung.

Die SAW- und hochtemperaturtauglichen Substrate missen den folgenden Grundanforderungen
N 9
genugen*:

»  Piezoelektrischer Werkstoff, elektroakustische Kopplung fir SAW k2 > 0,1

+ hohe Dielektrizitatskonstante (vermeidet Dampfung der Ubertragungsfunktion)
» chemisch und physikalisch homogen (einkristallin oder Epitaxieschicht)

» sehr hohe und reproduzierbare Kristallqualitat

* nicht pyroelektrisch (keine Aufladung bei Temperaturanderungen)

* als Wafer ab 2" in hoher Ebenheit und Oberflachengite verfiigbar

* mechanisch bearbeitbar

» prozessierbar mit Verfahren der Mikroelektronik

® J. Hornsteiner, Oberflachenwellen-Bauelemente fiir Hochtemperaturanwendungen: Vom Material zum ferti-
gen Bauteil, Diss. TU Miinchen, Lehrstuhl Angewandte Mineralogie und Geochemiel999, 161 S.
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Zusatzliche Anforderungen fur hohe Temperaturen sind:

» Phasenstabilitdt bzw. hohe Curie-Temperatur (Erhalt der Piezoeigenschaften bis erheblich tber
der vorgesehenen Einsatztemperatur)

» keine chemische Dissoziation (Entmischung), keine physikalische Dissoziation (Sublimation)

* inert gegenlber Gasen, Elektrodenmaterial, Befestigungsmaterial

» keine starke Zunahme der Ausbreitungsdampfung und der elektrischen Leitfahigkeit

» dhnliche thermische Ausdehnungskoeffizienten wie Elektroden- und Befestigungsmaterial

Die SAW-relevanten Eigenschaften ausgewdahlter piezoelektrischer Werkstoffe sind in Tabelle 2
zusammengestellt.

Elektroakus- Phasen- . .
gg\s/\(/:-hwin- tischer (R(’jntgen-) Ubergang_ Egggg?ﬁ;‘;ﬁgg{ls'
Werkstoff digkeit Kopplungs- Dichte bzw. Curie- runaen bisheriaer
faktor k2 g/cm? Temperatur ing 9
ca. m/s 0 Zuchtungsverfahren
% T
Gallium- 2530 0,29 3,57 970 OH-Einschlisse,
orthophosphat Wachstumszwillinge,
GaPoO, Versetzungen
Langasit 2415 0,40 5,75 stabil bis Stochiometrische Ver-
LasGasSiOy, Schmelz- schiebungen, Strei-
punkt 1470 fenbildung, Punktde-
fekte, Fremdmetall-
einbau, Wachstums-
zwillinge, Mikrorisse
Lithiumniobat | 3488 4,5 4,64 1140 Oberhalb von 500 T
LiNbs erhohte elektrische
Leitfahigkeit
Zinkoxid ZnO | 6400 21 5,61 stabil bis n-Halbleiter,
Sublimati- ab 370 C Zunahme
onspunkt der elektrischen Leit-
1300 fahigkeit,
oberhalb von 540 €
erhohte elektrische
Leitfahigkeit
-Quarz SiO, | 3158 0,16 2,65 573

Tabelle 2 SAW-relevante Eigenschaften ausgewahlter piezoelektrischer Werkstoffe

10,11,12,13

Die praktischen Grenzen fir die SAW-Funktion der Werkstoffe liegen etwa 30% unter der Tempera-
tur des 1. Phaseniiberganges bzw. unter der Curie-Temperatur (Verlust der piezoelektrischen Ei-
genschaften), also der theoretischen SAW-Funktionsgrenzen. Dies ist durch Anderung physikali-
scher Kennwerte und/oder durch Entmischung unter Temperatureinfluss begriindet. Die praktischen
Grenzen werden mit Ausnahme von Quarz bei bisherigen Anwendungen noch nicht annahernd er-

reicht.

10

J. Hornsteiner, Oberflachenwellen-Bauelemente fir Hochtemperaturanwendungen: Vom Material zum

fertigen Bauteil, Diss. TU Minchen, Lehrstuhl Angewandte Mineralogie und Geochemiel1999, 161 S.
! 'S. M. Joosten, Piezoelektrische Transducer zur elastooptischen Modulation in Glasfasern, Dissertation,
Uni Bayreuth 2007

12

R. Fachberger u. a., Applicability of LINbO3, Langasite and GaPO, in High Temperature SAW Sensors

Operating at Radio Frequencies, IEEE Transactions on Ultrasonics, Ferroelectrics and Frequency Control

51 (2004) 11, S. 1427-1431

® www.wikipedia.de
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GroRRen Einfluss auf die Hochtemperaturtauglichkeit der SAW-Wandler besitzen auch die verwende-
ten Elektrodenwerkstoffe sowie die hochtemperaturtaugliche Aufbau- und Verbindungstechnik. An
das SAW-Elektrodenmaterial werden die folgenden Grundanforderungen gestellt®:

* Hohe Leitfahigkeit bei mdglichst diinnen Schichten

» geringe Dichte fur geringe Massebelastung der SAW-Funktion
»  Prozessierbarkeit mit Mikroelektronik-Technologien

» Haftfahigkeit auf dem Substrat

»  Prozesssicherheit und -reproduzierbarkeit

» sichere elektrische Kontaktierung

Spezielle Hochtemperaturanforderungen lauten:

. Hoher Schmelzpunkt, thermische Bestandigkeit, keine Diffusion, Umkristallisation oder Elektro-
migration

» chemisch inert gegentiber Substrat, Gasen und Kontaktmaterial
»  Erhalt der elektrischen Leitfahigkeit
»  ahnliche thermische Ausdehnung wie Substrat

Im Vorhaben kamen als Substrate die Piezowerkstoffe Galliumorthophosphat (GaPO,), Langasit
(LaGasSiO,4) und in einigen Fallen Lithiumniobat zum Einsatz. Weitere Werkstoffeinsatzforschung
war flr die Metallisierung, deren Haftschichten, fir die Hausung und Kontaktierung unter dem An-
spruch hoher Temperaturen erforderlich, ebenso flir die Antennen, bei denen die Eignung von Ti, Ni
und SiSiC fur die Funktion sowie Ag als Kontaktwerkstoff untersucht wurde.

Die ausgefihrten Arbeiten und erreichten Ergebnisse sind fir Abfrage- und Auswerteverfahren ge-
trennt nach den Betriebsfrequenzen 433 MHz und 2,45 GHz in den Abschnitten 2.1.3 und 2.1.4
dargestellt.

2.1.2 Entwicklungen und Untersuchungen zu Resonato  rwerkstoffen
2.1.2.1 Galliumorthophoshat
2.1.2.1.2 Kristallziichtung

Hydrothermalsynthese von kristallinen GaPO  4-Schichten auf nanostrukturierten Keimbil-
dungsflachen nach dem Hermsdorfer Weg

Mit der Zlichtung anwendungsorientierter GaPO,—Scheiben wurde am HITK im Vergleich mit bishe-
rigen internationalen Aktivitaten ein komplett neuer Weg beschritten. Um eine wesentliche Reduzie-
rung des Aufwandes- und der Kosten zu erreichen, wird im Gegensatz zur Zichtung von massiven
Einkristallen und dem spateren Herausschneiden der Scheiben eine definierte epitaktische GaPO,—
Schicht auf einem vorgelegten Quarzschnitt hergestellt, die die Qualitdtsanforderungen an den
Sensorkristall erfillen soll.

Das Hermsdorfer Verfahren unterteilt sich dabei in drei Hauptschritte
Hydrothermale Strukturierung von Quarzsubstraten
Epitaxie (Flussigphasenepitaxie auf diesem Substrat)

Abtrennung des Substrates  sowie geringfiigiges Aufwachstum zur Verbesserung der
Depositoberflache

Bisher wurden als Substrate fur die Epitaxie Quarzscheiben optischer Qualitdt mit geringflgigen
und unregelméRig integrierten Me®*  lonenanteil genutzt. Im Ergebnis entstanden GaPO,-
Epitaxiescheiben mit fir Sensoranwendung allerdings zu hohen Kristalldefekten. Deshalb wurde
nachfolgender Technologieschritt hinzugefigt.
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Erhdhung der Kristallperfektion durch hydrothermale Strukturierung von Quarzsubstraten

Synthetische Quarzkristalle werden unter hydrothermalen Bedingungen einer Lésungszichtung in
Hochdruckautoklaven gezuchtet. Die angewandte Zuchtmethode ist ein Temperaturgradientenver-
fahren. Die hydrothermale Synthese von Quarz entspricht anndhernd den Bedingungen der natrli-
chen Mineralisation des Bergkristalls. Die Loéslichkeit und der Grad der Verunreinigungen der L6-
sung werden durch die Art und die natirliche Sedimentation im Umfeld des Nahrgutes bestimmt.

Ziel war es, verschiedene lonen homogen in die oberflachennahen Schichten der Quarzsubstrate
Zu integrieren, welche fir den nachfolgenden Epitaxieprozess energetisch glnstige Bedingungen
zur nanostrukturieten Keimbildung auf der Oberflache schaffen.

Zur Verfugung standen kleinvolumige 1-Liter-Stahlautoklaven, welche mit einem Silbertiegel ausge-
kleidet sind. Der Silbertiegel besitzt eine Wandstérke von 0,5 mm. Der Autoklav wird mit vier einzeln
regelbaren Heizbandern betrieben. Der Innendurchmesser definiert die maximale Substratbreite.

Zunachst wurde versucht, massive dotierte Kristalle der Dimension von 150 x 50 x 30 mm?3 zu zlich-
ten um daraus die speziellen Substrate anwendungsorientiert herauszuschneiden. Die Anisotropie
der Keime ergibt auch unterschiedliche Wachstumsgeschwindigkeiten. Eingesetzt werden deshalb
Flachenkeime mit einer definierten Schnittrichtung. Kleinindizierte Flachen besitzen dabei die grof3-
ten Raten der Flachenverschiebungen. Die unnatirliche Z-Flache (Wachstum in Richtung der z—
Achse) bzw. c—Flache mit {0001} wachst am schnellsten.

Die Wachstumsraten lagen zwischen 0,3 mm/d und 3 mm/d. Mit Zunahme der Wachstumsge-
schwindigkeit werden, wie gewollt; verstarkt Fremdionen eingebaut. Die Grol3e der Flache am Kris-
tall und die Flachenverschiebungsgeschwindigkeit beim Wachsen verhalten sich reziprok. In Bild 7
ist dies qualitativ verdeutlicht.

Verschiebungsgeschwindigkeit

g&n&)ﬁ' ________________ {000”
P T . (1073)
] 71072)

38°13' |- (1071)

popph-LL1070)

Bild 7 Verhéltnis der Wachstumsgeschwindigkeiten

Dieser trotz der schnell wachsenden Keimwahl noch ca. 6 Monate dauernde Prozess war jedoch fur
das Vorhaben zu zeit- und kostenaufwendig.

Die Verbdffentlichungen™*® verwiesen fiir die piezoelektrische Oberflachenwellenapplikationen zu-

nachst auf die Nutzung von Rhomboederflachen. Dies entspricht auch der Orientierung eines kom-
merziellen ST-Schnittes fur Oberflachenwellenfilter.

Die Bezugsmaglichkeit von relativ preiswerten Quarzkristallscheiben in Dimensionen von 3" und 4"
initiierte die ldee, qualitativ hochwertige, quarzhomootype piezoelektrische GaPO,-Kristalle auf dem

" D. palmier, A. Goiffon, B. Capelle, J. Détaint, E. Philippot, Crystal growth and characterizations of quartz-

like material: gallium phosphate (GaPO4), Journal of Crystal Growth; 166 (1996) 347 — 353

> E. Philippot, A. Ibanez, A. Goiffon, M. Cochez, A. Zarka, B. Capelle, J. Schwartzel,
J. Détaint, A quartz-like material: gallium phosphate (GaPO4); crystal growth and characterization, Journal of

Crystal Growth; 130 (1993) 195 — 208

18



Weg der heterogenen Fliissigphasenepitaxie nach einer Me?" -Dotierung direkt auf definiert ge-
schnittenen Quarzsubstraten zu zlichten.

Zu diesem Zweck erfolgt die Halterung der Substrate im Autoklaven Uber einem eingebauten Stro-
mungsbegrenzer (Blende) nach Bild 8. Bei der Hydrothermalsynthese ist Wasser das Reaktions-
und Transportmittel der Losung. Durch den Zusatz von Alkalien in Form von NaOH und Na,CO; als
Mineralisatoren werden die Léslichkeit und das Wachstum erhéht. Mit steigender Dichte der Lésung
(vorgegeben durch den Fullungsgrad des Autoklaven) erhéhen sich die Wachstumsraten.

1

VerschiuBrorrichtung

Keim

TFoben =350°

- Gestell

Blende

—1- Autoklavenwand

= TEunten = 400°

Heizung

Bild 8 Autoklav fur die hydrothermale Quarzsynthese

Die Zielstellung bestand darin, in das vorgegebene Quarznahrgut Me*" Kationen als Verunreinigun-
gen zu integrieren. Dabei muss die Loslichkeit dieser Verbindungen unter den gegebenen Bedin-
gungen anndhernd dem Quarzkristall sein. Die Temperaturen betragen im Auflésungsbereich zwi-
schen 400 € und 440 T, im Kiristallisationsbereich zwischen 340 € und 380 T. Es entwickelt
sich ein Druck von 15 MPa bis 20 MPa. Der Querschnitt der Offnung der Blende zwischen Auflo-
sungs- und Kristallisationsraum, der so genannten Baffle, betragt etwa 5 % bis 10 %. Die Grof3e der
Autoklaven (Bild 9) ist an stromungstechnische Bedingungen gebunden.

Eine homogene Integration von Me®“Kationen wurde durch Einsatz von Schmelzperlen erreicht.
Dabei wurden ein Gemisch von kristallinem Quarz und Me*"Oxid im Muffelofen bei ca. 1500 C
geschmolzen und die bei der Abkihlung entstandenen gréf3eren Perlen (ca. 10 mm Durchmesser),
die in das Quarznahrgut beigemengt wurden. Erreicht wurde damit eine dem Quarzkristall anna-
hernd gleiche Ldslichkeit der Schmelzperlen und eine zeitlich kontinuierliche Auflésung uber den
gesamten Dotierungsprozess. Bei Temperaturen von ca. 400 € und Dricken bis zu 150 MPa wer-
den innerhalb von sieben Tagen Schichtdicken von etwa ein bis zwei Millimetern erzielt.

Bild 9 Ansicht des zur Quarzdotierung verwendeten Autoklaven (inkl. Heizmantel)
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Eingesetzt werden spezielle Keimhalter aus reaktionsneutralem Silber (Bild 10).

Bild 10 Keimhalter inklusive dotierte Quarzscheiben

Bei den durchgefuhrten hydrothermalen Versuchsserien fir Rhomboederflachen (d.h. geeignet fir
Temperatursensoren) ist es gelungen, eine gleichmafiige Integration von Metallionen tber die Ge-
samtflache des Quarzsubstrates zu erreichen. Analytische Untersuchungen von Materialien ver-
schiedener Chargen zeigen eine homogene Dotierung von Me?"’lonen von ca. 50 ppm. Diese ge-
ringflgigen Implementierungen reichen jedoch aus um die Harte des Substrates so zu erhdhen,
dass im Atzprozess mit 0,5 m HsPO, bei 40 T in der Dauer von 20 min ein gleichmaRige s Abtragen
der Oberflache erfolgt, das Voraussetzung fur die nanostruktierierte Keimbildung beim Folgepro-
zess ist. Mit Hilfe eines mit einer Kamera gekoppelten Polarisationsmikroskopes wurden charakte-
ristische Atzfiguren ermittelt, die auf eine homogenere Dotierung gegeniiber friiheren Ziichtungen
hinweisen. (Bilder 11 und 12) Damit kann bereits vor dem Epitaxieprozess eine Auswahl der Quarz-
substrate mit erprobt glinstigen Voraussetzungen fur die Bildung von hochwertigen nanostrukturier-
ten Keimbildungsschichten getroffen werden.

Bild 11  Angeatze Quarzoberflache bei Bild 12 An%eatze Quarzoberflache bei
undotierten Substraten Me*" dotierten Substraten

Da der fir den Drucksensor ausgewéhlte x-Schnitt nicht kommerziell als Scheibe angeboten wird,
musste der anfangs beschriebene Weg der Massivziichtung mit anschlieRendem Heraustrennen
der dotierten Substratscheiben gegangen werden. Bei der hohen Harte des Materials und den An-
forderungen der genauen Orientierung konnte nur eine beschrénkte Anzahl von Quarzsubstraten
gefertigt werden. Dabei wurde die Auswahl auf nur x-Wachstumsareale beschrankt um homogenere
Substratvoraussetzungen zu besitzen. Nach der rontgenographischen Uberpriifung der Exaktheit
der ausgewahlten Winkelebene wurde die Oberflachenrauhigkeit mittels Schleif- und Polierprozes-
sen im Haus HITK selbst hergestellt.

Wachstum von perfekten kristallinen GaPO  ;-Schichtkristallen

Der zweite Teilschritt in der Zucht von GaPO,—Depositen ist der Einsatz der Epitaxietechnologie,
hier speziell die Flissigphasenepitaxie, auch HLPE (hydrothermal liquid phase epitaxy). Epitaxie
bedeutet die vollige Ubereinstimmung der Oberflache eines Stoffes (GaPO,) mit der des Grund-
werkstoffes (Quarz), auf welchen der Stoff aufgewachsen oder auskristallisiert ist. Das Ziel ist das
Erreichen einer relativ diinnen und weitestgehend geschlossenen Epitaxieschicht. Die Uberlegung
besteht darin, so wenig wie moéglich Ansatzstellen fiir eine Ausbildung von Zwillingserscheinungen
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zu bieten. Es gilt in der Kristallzucht die Erkenntnis, dass sich die Fehler einer Aufwachsungsflache
immer durch die Dicke der aufgewachsenen Schicht bis an deren Oberflache ,durchsprechen”. Da-
her ist von vorn herein auf eine definierte perfekte Substratoberflache zu achten.

Dieser Prozess wurde in kleinen Drucktopfen mit ca. 100 ml durchgefiihrt. Das Warmeubertra-
gungsmedium ist dabei Silikondl. Der Drucktopf selbst besteht aus einem Edelstahltopf mit einem
PTFE-Inlay (Bild 13).

Bild 13 Drucktopfe fur die Epitaxie

Die verwendete Epitaxieldsung stellt in ihrer Zusammensetzung das aggressivste Medium aller drei
Teilschritte des Zuchtweges dar. Die Grundlage ist eine ubersattigte GaPO,—L0sung in einer 85 %-
igen Orthophosphorsaure. Es existiert ein HITK-eigenes Verfahren zur Synthese von Galliu-
morthophosphatlésungen, da GaPO, nicht handelsiblich ist

Diese Losung, die auf die ausgewahlten Temperaturregime eingestellte Konzentration besitzt, wird
geringfugig mit Ammoniumfluorid versetzt, das als chemischer Aktivator des dotierten Quarzsub-
strates wirkt. Die Zuchttemperaturen liegen zwischen 130 T und 150 € oder 180 € und 190 <,
da in diesen Temperaturfenstern ginstige Bedingungen fur die Bildung von Orthophosphat vorlie-
gen'®. Zeitlich werden zehn Tage mit Steigerungsraten der Temperaturen von etwa 0,5 K/d als Pro-
zessdauer vorgegeben.

Es gelang, interaktive Keimbildungsschichten zu erzeugen, die eine flachendeckende Bekeimung
ermdglichen. Damit wurden die sich auf die Qualitat negativ auswirkende Blockbildungen weitge-
hend unterbunden. Die Reproduzierbarkeit dieses komplexen mehrstufigen Prozesses wurde auf
Uber 70 % erhdht. Ausgewahlte Exemplare wurden nach dem Durchlauf erfolgreich als Resonatoren
getestet. Die Bilder 14 und 15 zeigen mikroskopische Polarisationsaufnahmen von GaPO, Epitaxie-
scheiben (100fache Vergro3erung).

Bild 14 Bisherige Qualitat Bild 15 Neue Qualitat

Im Gegensatz dazu gelang es nicht, bei der ausgewahlten Orientierung fur Drucksensoren (X-
Schnitt) ebene geschlossene Epitaxieschichten zu erzeugen. Die Vermutung, dass die Keimbil-

8 M. GraBl, Ziichtung groRer Galliumorthophosphat-Einkristalle aus H3PO4-reicher Lésung unter hydro-

thermalen Bedingungen, Diss. Uni Miinchen 2002

21



dungsbedingungen durch stark unterschiedliche Wachstumsgeschwindigkeiten extrem beeinflusst
werden, hat sich bestatigt. Dabei treten zwei verschieden orientierte Keimbildungsrichtungen auf,
die unterschiedliche Wachstumsintensitaten aufweisen und sich damit gegenseitig behindern. Im
Ergebnis entstehen unebene Flachen, die auch in Folgeschritten nicht ausheilen (Bild 16).

Bild 16 Oberflachenstruktur einer GaPO,-Epitaxiescheibe (X-Schnitt)

Angesichts dieser physikalisch-technischen Grenzen wurden neue Prinzipien erdrtert, die existenten
Kristallschnitte Gber ein neues Funktionsprinzip fur Drucksensoren zu nutzen.

2.1.2.1.2 Charakterisierung der GaPO ,-Substrate

Eine direkte Nutzung der sehr diinnen Epitaxieschichten fir den Resonatoraufbau ist nicht méglich.
Es ist deshalb eine Dickenverstarkung, verbunden mit einer Qualitatsverbesserung der Epitaxie-
schicht, erforderlich. Ziel ist ein handhabbarer Kristall mit einer stérungsfreien Oberflache. Die Qua-
litat der GaPO —Einkristalle, die fur technische Anwendungen erreicht werden muss, wird durch

verschiedene Defekte wie Zwillingsbildungen als auch Lésungseinschlisse (Wasser, Strukturwas-
ser d.h. OH-Gruppen) nachteilig beeinflusst. Die OH-Gruppen beeinflussen die piezoelektrischen
Eigenschaften des Kristalls nachhaltig, insbesondere auch den Q-Faktor von Resonatoren. Dieser
,Qualitats“-Faktor ist ein MaR fir die Effizienz von Resonatoren*’. Der OH-Gehalt hat auBerdem
noch Auswirkungen auf die Duktilitat des Kristalls, da eine hohe OH-Konzentration bei hoher Tem-
peratur zu einer zunehmenden Versprodung der Kristalle fuhrt'®,

In der Literatur werden die unterschiedlichen Ziichtungsbedingungen genannt, die eine merkliche
Reduzierung des OH-Gehaltes in den Kristallen bedingen®®. Demnach sinkt der OH-Gehalt mit stei-
gender Wachstumstemperatur und abnehmender Wachstumsrate. Es wurde aber auch beobachtet,
dass der OH-Gehalt mit der Saurekonzentration des Losungsmittels abnimmt.

Mit folgenden Technologieschritten gelang es, verwertbare Erfolge zu erzielen (Bilder 17 und 18):

* Anlésung des Deposites im Temperaturzonen hoher Ldslichkeit des GaPO, — Defektzonen
I6sen sich zuerst auf

« Erzeugung einer kurzfristigen extremen Uberséattigung — SchlieRung der Lochstrukturen und
Herausbildung einer ebenen Wachstumsfront

« Einstellung einer geringfiigigen Ubersattigung mit Langzeitwachstum zur geordneten
Dickenverstarkung

7 K. Jacobs, P. Hofmann, D. Klimm, OH impurities in GaPO, crystals: correlation between infrared absorpti-

on and mass loss during thermal treatment, Journal of Crystal Growth (2002)
M. S. Paterson, K. R. S. S. Kekulawala, The role of water in quartz deformation, Bulletin de Minéralogie,
102 (1979) 92 — 98
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Bild 17 GaPO, -Deposite nach Aufwachstum Bild 18 Polierte GaPO, —Substrat (1"-Basis)

Der Nachweis fur eine Nutzungstemperatur von 600 T fir den GaPO,-Resonator wurde erbracht.
Realistische Messungen dariber hinaus sind z. Z. nicht méglich, da die erforderlichen prozessierten
Platinstrukturen sich in diesen Temperaturbereichen selbst zerstoren. Es bedarf jedoch der Entwick-
lung einer Materialqualitat, die bis 850 T einsetz bar ist. Ob die im Vorhaben erreichten GaPO;,-
Schichten diese Anforderungen bereits erfullen wird sich bei der Weiterfihrung der Arbeiten erwei-
sen. Dabei liegt ein Schwerpunkt auf der Reduzierung des Einbaus von OH-lonen in das sensitive
Kristallbauelement, da diese OH- lonen in Temperaturbereichen tber 600 T mit ihrem Expansions-
verhalten das Kristallgefiige zerstoren und diffundieren. Die Messergebnisse sind in 2.3.3. darge-
stellt.

Da diese Aufgabenstellung mit der bisherigen Anlagengeneration nicht Iésbar war wurde eine neue
Anlage auf Basis eines neu entwickelten Polymers (ARLON) erstellt und gefertigt.

Folgende passive Charakterisierungen wurden an den Sensorkristallen vorgenommen:
Phasenanalyse

Dazu wurden jeweils kleine Depositteile abgesprengt und pulverisiert. AnschlieRend aufgenommene
Pulverdiffraktogramme bestétigte die trigonale Modifikation von GaPO, mit den Parametern a =
0,490 nm und ¢ = 1,105 nm.

Rontgen-Topographie in Ruckreflexion

Bei einer Eindringtiefe von 0,1 mm traten keine grof3flachigen Reflexausfalle auf. Es ist deshalb eine
relativ gute Einkristallinitat anzunehmen.

Rockingkurvenmessung mittels Lang-Topographie

Die Orientierungsverteilung des aufgewachsenen Materials liegt im Mittel bei 0,2° Dabei treten
wachstumsbedingte Abweichungen von -0,1°und +0,3° auf.

Optimierung von Verfahren zur Zwillingserkennung

Wesentliche Probleme bei der Zichtung der GaPO,-Depositschichten bereiten die Ausbildungen
von Zwillingen, da diese die piezoelektrische Koeffizienten beeinflussen und damit dazu fihren,
dass solche Kristalle nicht fur piezoelektrische Sensoren in Frage kommen.

Ein kompletter Ausschluss der Bildung von Zwillingen ist auch durch die Technologie des Herms-
dorfer Weges nicht zu erreichen. Durch den Einsatz zwillingsfreier Quarzkeimkristalle fur die Epita-
xie konnte jedoch die Zwillingsbildung in den GaPO,-Depositen weitgehend unterdriickt werden..
Dabei stellen sich rAumliche Unterschiede heraus. Wahrend im Kantenbereich durchaus dominante
elektrische Zwillinge nachzuweisen sind, sind diese in Grof3teilen der Flachen nicht vorhanden Da-
mit ist die Mdglichkeit gegeben, Areale in Dimensionen von ca. 30 x 30 mm? fiir die Herstellung von
Sensorchips zu nutzen.

Modifizierung eines Verfahrens zur Bestimmung der O  H-Konzentration

Die zum Nachweis und zur Bestimmung des OH-Gehaltes angewendete Methode ist die IR-
Spektroskopie. Aus dem Transmissionsverhalten bei bestimmten Wellenlangen, die den durch den
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OH-Einbau bedingten Absorptionsbanden entsprechen, kann die Konzentration der OH-Gruppen in
unterschiedlichen Kristallen verglichen werden.

Die OH-Gruppen, die an Ga und/oder P gebunden sind, werden beim Ubergang Tief-Quarz Hoch-
Cristobalit frei. Sie reagieren hierbei unter Bildung von Wasser miteinander: 2 OH" H,O + O.

Das zuriickgebliebene Sauerstoffatom wird zum neuen Briickenatom zwischen Ga und P. Diese
Uberlegungen wurden durch thermogravimetrische Untersuchungen bestéatigt. Der Einfluss der
Wachstumstemperatur auf den Einbau von OH-lonen wurde im IKZ Berlin durch IR-Spektroskopie
untersucht und wird in der folgenden Abbildung dargestellt. Der Einbau von OH-Gruppen geht dem-
nach stark mit der Temperatur zuriick und ist bei Wachstumstemperaturen oberhalb 200 T nahezu
nicht mehr nachweisbar (Bild 19).
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Bild 19 Vergleich zwischen Spektren mit unterschiedlichem OH-Gehalt, geziichtet bei unterschiedlichen
Temperaturen (gemessen im IKZ Berlin)

Die vermessenen GaPO,-Kristalle zeigten enorme Unterschiede des Einbaus von OH-lonen in den
Kristallaufbau. So wurden u.a. die anisotropen Eigenschaften des GaPO,-Kristalls nochmals besta-
tigt. So zeigten Epitaxie-Kristalle, die in der am schnellsten wachsenden z-Richtung die hdchsten
OH-Konzentrationen (ca. 1500 ppm), wahrend die Uber langsamer wachsende Rhomboeder-
Epitaxieschichten nach der Hermsdorfer Weg noch ca. 400 -800 ppm Wasseranteile bei Wachs-
tumstemperaturen von 160 T besitzen. Bei in den ne uen ARLON- Anlagen bei ca. 200 C gewach-
senen Rhomboederscheiben wurden mit ca. 250 ppm eine weitere Halbierung der OH-lonen-
Gehalts erreicht.

Bewertung spezieller piezoelektrische Oberflachenwe llenparameter

Die Oberflachenwelleneigenschaften wurden von zwei unabhé&ngigen Instituten untersucht. Im Insti-
tut fur Werkstofftechnik Dresden erfolgten Messungen an einer bereitgestellten Probe GaPO, auf
Quarz. Nach der Praparation der Kristallschicht durch Aufdampfen einer diinnen Aluminiumschicht
zur besseren Absorption der Laserenergie und einer sorgfaltigen Vermessung lie3en sich die we-
sentlichen Schlussfolgerungen finden. Oberflachenwellen mit den erwarteten Geschwindigkeiten
(2200 m/s — 2800 m/s) wurden nachgewiesen.

Parallele Untersuchungen an &ahnlichen Proben in ebenfalls der gleichen Schnittlage am Paul-
Drude-Institut Berlin fihrten zu &hnlichen Ergebnissen hinsichtlich der Oberflachen-
wellengeschwindigkeit.

Erh6hung der Nutzungstemperatur des Kristallbauelem entes

Wie aus den Darstellungen zum OH-lonen-Einbau (Bild 19) hervorgeht, liegt die zweckméaRigste
Temperatur fir das Aufwachstum bei ca. 210 T. Dies e gegenlber bisherigen Verfahren hdhere
Prozesstemperatur wurde in einer Kleinanlage von 100 ml, ausgekleidet mit ARLON (anstelle von
Teflon), in Verbindung mit einem ohmschen Heizungsmantel getestet. Trotz der Probleme bei der
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Dichtung dieses GefalRsystems und einer prazisen Temperaturfihrung gelang es, erste Epitaxie-
scheiben zu verdicken und diese zu Resonatoren zu aufzuarbeiten. Auf Basis dieser Ergebnisse
wurde eine AnlagenvergréR3erung auf Zuchtvolumina bis 400ml in ARLON-Linern (Bild 20) ausge-
fuhrt und erfolgreich erprobt.

Bild 20 400 ml-Zuchtanlage

Separierung des Sensormediums vom Quarzsubstrat

Zur Ablosung der GaPO,-Schicht vom Quarzsubstrat wurden schnelle Temperaturanderungen, Ult-
raschall- und Mikrowelleneinfliisse getestet. In Zusammenarbeit mit dem ITW Chemnitz wurde Un-
tersuchungen zu den Mdglichkeiten der Wasserstrahlschneidtechnik bei der Kristalltrennung durch-
gefuihrt. Diese Technik ist grundsatzlich anwendbar, fihrt aber hohen Schnittverlusten, die gegen-
wartig noch uber die dafur vorhandenen Dicke hinausgehen. Das Abschleifen des Quarzsubstrates
scheidet ebenfalls aus, da die geringere Harte des GaPO,- Kristall zur mechanischen Zerstérung
der diinnen GaPO,-Schicht fuhrt. Es wurden weitere Versuche mit der Tennschleiftechnik durchge-
fuhrt. Auch hier erfolgt eine Zerstérung der Epitaxieschicht.

Als machbar erwies sich dagegen der Trennprozess durch Einsatz eines diinnen diamantbesttick-
ten Fadens auf einer klassischen Fadensage. Um eine exakte Orientierung beizubehalten muss
allerdings der Trennschnitt im weicheren GaPO, laufen. Dabei entsteht ein Materialverlust in Dicke
des Trennfadens von ca. 0,4 mm, der durch einen vorhergehenden zusatzlichen Wachstumspro-
zess aufgebracht werden muss.

Perfektionierung der Oberflachenqualitéat

Die Oberflachenqualitat ist fur die Ausbreitung einer Oberflachenwelle ein entscheidendes Kriteri-
um. In Kooperation mit dem Applikationszentrum Mikrotechnik (AMT) Jena wurden u. a. Polierhilfs-
mittel geschaffen, um das Abrei3en von kleinen Partikeln vom GaPO,-Substrat an den Kanten zu
vermeiden. Es gelang, ausgewéhlte Exemplare einwandfrei fir die 433 MHz-Technologie zu prépa-
rieren.. Die Arbeiten zur Optimierung der Technologie wurden planmafig abgeschlossen.

Im Gegensatz dazu wurde bestatigt, dass die wesentlich héheren Anforderungen an die Prozessie-
rungsbedingungen der GaPO,-Kristalloberflache bei 2,45 GHz nicht erfillt werden kbénnen. Das
Testprogramm bei SAW Components in Dresden ergab, dass der GaPO,-Kristall von seinen kristal-
lographischen Gegebenheiten zu weich ist, um die gestellten Bedingungen fur funktionierende Fin-
gerstrukturen im nm-Bereich zu erfillen. Die Kurzschlussbildung zwischen den Fingern verhindert
einen exakten Abgriff der Oberflachenwelle.

Nachweis der Funktionsprinzipien des GaPO ,-Demonstrators mittels eines bedrahteten
Messaufbaus

Die Arbeiten konzentrierten sich auf der Herstellung von vermessbaren Musterresonatoren dreier
ausgewahlter Kristallorientierungen fur Temperatursensoren. Dabei wurden zu dem im HITK nach
dem Hermsdorfer Weg hergestellten GaPO,4-Musterscheiben der Orientierung Y-35°und Y+35°di e
in Literaturverdffentlichungen ebenfalls haufig erwahnten Orientierung Y-16°k&auflich erworben. Alle
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Scheiben wurden beim AMT Jena mit einer sehr guten Oberflachenperfektion versehen und im
IPHT Jena nach vergleichbaren Verfahren metallisiert, strukturiert und vereinzelt (Bild 21).

Bild 21 Prozessierter GaPO,-Kristall in Y-35%Orientierung

Im Ergebnis der Messreihen, wurde festgestellt, dass die Orientierungen Y-35°und Y+35°intensive
und scharfe Resonanzpeaks mit teilweise Uber 10 dB liefern, wahrend Y-16°mit ca. 5 dB merklich
zurtckbleibt.

Im direkten Vergleich der Y+-35%Schnitte in Bezug auf die ermittelten Resonanzfrequenzen, liegt
der Schnitt Y-35°bei ca. 460 MHz, wahrend Y+35°di rekt bei der Zielfrequenz 433 MHz gemessen
wurde und damit von handelstiblicher Auswertelektronik erfasst werden konnte (Bild 22).
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Bild 22 Gemessene Temperaturkurven von GaPO4-Resonatoren verschiedener Orientierungen

Anhand dieser Ergebnisse wurde entschieden, zukiinftige GaPO,-Resonatoren auf Basis Y+35°
aufzubauen, um gut mess- und auswertbare, sowie auch vergleichbare Resultate zu erreichen. Ein-
deutig war zu erkennen, dass bedrahtete GaPO,-Resonatoren bis ca. 600 T verwertbare Signale
liefern.

Das folgende Bild 23 zeigt eine stark verfeinerte Aufldésung von Resonanzkurven ausgewahlter Ga-
PO,- Resonatoren Y +35°bei Raumtemperatur im Vergleic h zu einem Quarzresonator.
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Bild 23 Grundverhalten von GaPO,-Resonatoren Y+35°bei 20 T

Noch nicht geklart ist die Empfindlichkeit der Resonanzveranderung (Einsatzprofil in ppm/<) der
beiden Schnitte im Hochtemperaturbereich ab 600 C, deshalb ist auch weiterhin die Materialent-
wicklung fir Y-35°interessant.

2.1.2.2 Langasit
Eignungsuntersuchungen

Lanthangalliumsilikat (Langasit) ist in seiner kristallographischen Struktur dem GaPO, &hnlich und
hat nach Verdéffentlichungen den Vorteil durch eine gréRere Materialharte auch fir 2,45 GHz Reso-
natorfingerstrukturen in 30nm-Abstéanden kurzschlussfrei zu ermdglichen. Weiterhin liegt der Nut-
zungstemperaturbereich gegentber von GaPO, um 200 T hoher.

Zunachst wurde eine Schnittlage fir SAW-Applikationen ausgewahlt (YxIt0748,5726,69 Berech-
nungen ergaben, dass diese mit der in anderen Veroffentlichungen erwahnten Schnittlage XYls
09138,5926,6° identisch ist. Das publizierte temp eraturstabilisierte Resonanzverhalten bei Raum-
temperatur tendiert zu einem ginstigen aber noch nicht vermessenen Einsatzprofil bei Temperatu-
ren > 500 €. Im Vorhaben wurden sowohl aktive als auch passive Materialuntersuchungen durch-
geftuhrt.

Die aktive Prufung wurde mit der ersten 2,45 GHz-Prozessierung bei SAW-Components Dresden
begonnen und ergab ein messbares Resonanzprofil. Gleichzeitig fanden im IPHT Jena mit Hilfe des
433-MHz-Design fur GaPO, Prozessierungen auf Langasit mit unterschiedlichen Schnittlagen statt.
Die Auswertungen sind hier noch nicht abgeschlossen.

Passive Prufungen wurden mittels rontgentopografischen Untersuchungen am Physikalischen Insti-
tut der Uni Jena durchgefihrt.(Bild 24) Die Auswertungen der ersten Topogramme zeigen Wachs-
tumsstreifungen, die voraussichtlich durch stéchiometrische Inhomogenitaten verursacht durch den
Wachstumsprozess, hervorgerufen werden.

kleine
Phase

Bild 24  Lang-Transmissions-Réntgentopogramm einer
3"-Langasitscheibe
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Das Topogramm entstand aus 3 Einzelaufnahmen, die Uber die Gesamtflache zusammengesetzt
sind. In den Vergleich einbezogene Topogramme aus dem Jahr 2000 zeigen jedoch, dass die jetzt
vorliegenden Kristalle weniger Versetzungen und Einschlisse besitzen. In Gesprachen mit Spezia-
listen im Institut fUr Kristallziichtung Berlin, die langjahrig Langasit-Kristalle ziichten, kam zum Aus-
druck, dass durch das Zuchtverfahren unter irdischen Bedingungen immer chemische Inhomogeni-
taten im Kristall hervorgerufen werden.

Perfektionierung der Oberflachenqualitat

Bereits bei 3"-Scheiben wurden Probleme mit der Oberflachenpolitur nachgewiesen, dies zeigte
sich bei der ersten Prozessierungen bei SAW Components in Dresden. Dabei waren auf der Schei-
be Areale mit komplettem Ausfall der Resonatoren vorhanden (Bild 25).

Wafer L23:

Bild 25 Ausbeuteschema einer 3"-Langasitscheibe (SAW-Components)

Aus dem obigen Bild ist zu erkennen, dass die Randzonen eine hohe Ausfallrate zu verzeichnen
haben. Hier sind mikroskopisch die starksten Politurdefekte nachweisbar. In Kontakten mit dem
Hersteller kam zum Ausdruck, dass fur die bisherigen Anwendungen der Scheiben als Frequenzfil-
ter die aufgebrachte Politur ausreichend ist und bisher zu keinen Reklamationen gefihrt hat. Die
erforderliche Oberflachenperfektion fir die Resonatoren, basierend auf der Vermessung der Ober-
flachenwelle, ist jedoch hoher.

Noch stéarker zeigten sich diese Probleme bei fir die Prozessierung auf Produktionsanlagen bei
EPCOS Munchen erforderlichen 4"-Scheiben. Erste Versuche, diese 4"-Scheiben im AMT Jena
nachzupolieren, hatten nur teilweise Erfolg. Die dort fir solche Feinpolituren vorhandene Technik ist
bei 4"-Scheiben dimensionsseitig Gberfordert und fihrt teilweise zu Ausbrichen an den Kanten, die
wiederum die Gesamtflache verkratzten. Es gelang jedoch Einzelexemplare zu Uberarbeiten.

Ebenfalls zu beachten ist nun die Aufgabenstellung der Vereinzelung der Resonatoren. Bei 3"-
Scheiben ist bisher weitgehend bruchfrei gelungen die einzelnen Resonatoren zu trennen, bei 4"-
Scheiben ist dies problematisch, denn es kommt zu Kantenausbriichen, die die Oberflachenwellen-
bewertungen maRgeblich beeinflussen.

Langssitscheiben in handelsublicher Orientierung fur SAW-Anwendungen wurden in 3" und 4"
Durchmesser tber verschiedene Zwischenhandler von dem Hersteller FOMOS Moskau bezogen.
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2.1.2.3 Alternative Resonatorwerkstoffe
Zinkoxideinkristalle

ZnO ist ebenfalls ein piezoelektrisches Material. Kristalle von ZnO kdnnen hydrothermal geziichtet
werden. Trotz seiner geringen Harte ist die erreichbare Oberflachegiite sehr hoch. ZnO-SAW-
Wandler kdnnen bis 5 GHz eingesetzt werden. ZnO ist von Natur aus ein p-Leiter. Ab 400 T kann
bei ZnO ein sehr schneller und starker Anstieg der elektrischen Leitfahigkeit beobachtet werden.
Deshalb ist es fir den Einsatz bei Temperaturen tiber 400 T ungeeignet.

Zur aktiven Eignungsuntersuchung wurden einige ZnO-Kristalle angekauft. Dabei wurde festgestellt,
dass massive ZnO-Kristalle nur in Scheiben bis 10 x 10 mm auf dem Markt erhaltlich sind.

Ausgewahlte Scheiben der Orientierung (10-10) wurden einseitig optisch poliert. Da bisher fir ZnO
kein Resonatordesign existiert, wurde entschieden, zunachst bei 433 MHz auf das GaPO,-Design
zu setzen. Nachdem erste Metallisierungsversuche mit Titan als Haftvermittler und einer Platin-
schicht im Temperaturbereich bis 100 € Stabilitdét bewiesen, wurde eine weitere Scheibe komplett
prozessiert. Aus den vereinzelten Resonatoren wurden an Probeexemplaren Messungen durchge-
fuhrt. Die ermittelten Resonanzstrukturen zeigen bei verschiedenen Frequenzen Ansatze zur Nut-
zung als Temperatursensoren.
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Bild 26 ZnO — Resonanzspektrum bei 1,6 GHz

Bild 26 zeigt eine nachgewiesene Resonanzfrequenz bei 1,6 GHz mit einer D&mpfung von ca. 5 dB.
Das nutzbare Spektrum ist jedoch bis ca. 5 GHz vorhanden und wird technisch fur Oberflachenwel-
lenfilter genutzt. Die Einsatztemperatur ist jedoch aus materialspezifischen Griinden auf ca. 600 C
begrenzt.

Es wurden erste Kristallzuchtversuche in Hochdruckautoklaven in der Dimension von 1 Liter durch-
gefuhrt. Im Ergebnis wurde ein Wachstum der 1 mm grof3en Keime auf ca. 2mm registriert, das a-
ber noch starke Stérungen und dunkle Verfarbungen aufwies.

Diese ersten Resultate geben den Anstol3 die Arbeiten zu ZnO-Kristallen fortzusetzen und eine ei-
gene hydrothermale Kristallziichtung dieses Materials in einem Folgeprojekt anzugehen.

Gruppe der Oxyborate
Gadoliniumcalciumoxyborat (GdCa,OB30y), Yttriumcalciumoxyborat (YCa,OB30q)

Ganz neu in der piezoelektrischen Reihe sind die Oxyborate. Diese Gruppe von Kristallen ist eben-
falls homotyp zu Quarz. Ahnlich wie Langasit werden Kristalle aus diesen Verbindungen mittels
Czochalski — Verfahren gezichtet. Die Kristalle sind beztglich der Eignung fir SAW-Sensoren be-
reits angearbeitet. Das bedeutet, dass die Bearbeitbarkeit hinsichtlich Schnitt und Politur charakteri-
siert ist sowie die piezoelektrischen und elektromechanischen Kennwerte ermittelt wurden.'®. Die
Verbindungen sind beschaffbar. Ziichtungen entsprechender Kristalle sind an Einrichtungen mog-
lich, welche Uber die Czochralski - Technologie verfigen. Kontakte zum Forschungsbereich Minera-
logie der TU Freiberg wurden aufgenommen.

19 5.Zhang; T. Shrout, High Temperature Piezoelectric Materials, Patent WO 2007084523 vom 2007- 07-26
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2.1.3 Entwicklung und Test von Sensormodulen und A bfragesystemen 433 MHz
2.1.3.1 Strukturieren der Resonatoren

Die Layoutentwicklung der Resonatorstrukturen fir 433 MHz auf GaPO, und Langasit sowie das
Prozessieren (Metallisieren) erfolgte als FE-Fremdleistung beim Institut fir Photonische Technolo-
gien (IPHT) Jena. in mehreren Iterationsschritten bis zum frequenzgenauen leistungsfahigen Sen-
sorchip.

2.1.3.2  Aufbau- und Verbindungstechnik sowie Hausu  ng?%:%+%2232425.26

Parallel zur Entwicklung metallisierter und strukturierter Sensorchips (aus dem Kristallwafer gewon-
nene sensitive Abschnitte/Elemente) der FE-Partner erfolgten die Arbeiten zur Entwicklung von
Technologien zur Komplettierung der Chips zu applizierbaren Sensorelementen. Diese beinhalten
die Entwicklung angepasster Varianten einer temperaturstabilen Aufbau- und Verbindungstechnik
und entsprechender Varianten zur hermetischen Hausung der Sensorchips zum dauerhaften Schut-
zes der Chips und deren Kontaktierungen gegeniber Umwelteinflissen. Alle Hausungsvarianten
mussen ebenfalls Moglichkeiten zur Kontaktierung der nahezu immer erforderlichen Antennenele-
mente bertcksichtigen und unterstitzen.

Das Konzept beinhaltete zur Unterstiitzung spaterer Serienfertigungen durch Nutzbarkeit der hoch-
produktiven Verfahren Siebdruck im Substratverband (Bild 27) und Spritzgiel3en der Keramikkappen
die Verwendung zweigeteilter Gehdausevarianten. Durch die direkte Montage entsprechender De-
ckel- oder Kappenelemente auf die Verdrahtungstrager erfolgt deren Komplettierung zum herme-
tisch dichten Sensorelement (Resonator).

Bild 27 Substrat fir Verdrahtungstrager 433 MHz

Bild 28 Konstruktion 2,45 GHz

%0 H. J. Fecht, Thermomechanische Werkstoffdaten fiir die Mikrosektionstechnik. VDE- IT, Bd. 42

H. Reichl, Hybridintegration: Technologie und Entwurf von Dickschichtschaltungen, Hiithig Verlag Heidel-

berg 1988

Tietze, Ulrich, Halbleiter- Schaltungstechnik, Springer Verlag Berlin Heidelberg1993

G. Gottstein, Physikalische Grundlagen der Materialkunde, Springer Verlag Berlin Heidelberg

2001

A highly flexible dynamic team ready to create your winning sensing solution, The world provider of acous-

tic-wave based sensor systems, SENSeOR all sense Mougins. France

J. Nuss u. a., Intermetallische Phasen, www.fkf.mpg.de/jansen/p160/german/intermetallische_phasen.htm

% R. Gilardoni, Bandchenbonden statt Drahtbonden, Packaging / Hybridtechnik. PLUS 11/2007 www.hesse-
knipps.deffile.php~?file=/download/Presseartikel/de/PLUS1107_2221-2225.pdf&type=down
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Die innerhalb des Sensorelements erforderliche Aufbau- und Verbindungstechnik schlief3t die Kom-
plexe Chipmontage und Drahtkontaktierung der Sensorchips gegeniber entsprechender Verdrah-
tungstrager ein (Bild 28).

Aus der Anwendung der speziellen Substratmaterialien (GaPO, oder Langasit) in Verbindung mit
dem speziell entwickelten Mehrschichtsystem zur Chipmetallisierung resultieren wesentliche Rand-
bedingungen fur die Prozessentwicklung.

Weiterhin erfordern die geplanten Betriebstemperaturbereiche tief greifende Untersuchungen be-
zuglich Materialeinsatz und Stabilitat entstehender metallurgischer Systeme.

Aufbau- und Verbindungstechnik

Bedingt durch die Abhangigkeit der piezoelektrischen Eigenschaften von mechanischen Einflissen
auf das Chip hat die Chipmontage entscheidenden Einfluss auf die finalen Eigenschaften der SAW-
Sensoren. Der bestehende Unterschied zwischen den thermischen Ausdehnungskoeffizienten der
kombinierten Werkstoffe und die Fixierung der thermischen Verhaltnisse beim Ausharten des Kle-
bematerials erzeugen mechanische Spannungen in den Sensorchips, die die elektrischen Eigen-
schaften der SAW-Sensoren direkt beeinflussen.

Im Rahmen der FE-Arbeiten wurden sowohl kleberbasierte als auch Moglichkeiten zur Realisierung
kleberloser Verfahren zur Chipmontage untersucht.

Der Hauptvorteil der Klebermontage (Bild 29) besteht darin, dass bei dieser Standardtechnologie
keine Zusatzforderungen an Chip- und Substratdesign gestellt werden. Jedoch muss die Auswabhl
des Klebers immer entsprechend der beabsichtigten Zielapplikation erfolgen. Die hermetische Hau-
sung der Sensoren und die damit verbundene Begrenzung des reaktiven Volumens auf den Alte-
rungsprozess der Klebermaterialien befordert die Langzeitstabilitat der Materialien. Somit konnten
fur dauerhafte Anwendungen bis 400 T bzw. kurzzeitige Anwendungen bis ca. 460 T organische
Kleber fur die Chipmontage qualifiziert werden. Fur Betriebstemperaturen von 600 € wurden anor-
ganischer Kleber auf Basis modifizierter Dickschichtpasten qualifiziert. Jedoch begrenzen die damit
erreichbaren mechanischen Scherfestigkeiten der geklebten Sensorchips die zuldssigen mechani-
schen Belastungen der spateren Hochtemperatursensoren.

Bild 29 Chip 2,45 GHz geklebt und gebondet

Eine eindeutige Materialauswahl und -qualifikation fiir Langzeitanwendungen im Bereich 400..600C
konnte nicht erreicht werden. So zeigten alle untersuchten organischen Kleber sehr schnell Zerset-
zungserscheinungen bis hin zum Totalausfall. Alternativ untersuchte anorganische Kleber waren
durchweg nicht geeignet, die aufgrund der unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizien-
ten von Sensorchip und Verdrahtungstrager entstehenden mechanischen Spannungen aufzuneh-
men oder zu kompensieren.

Der Losung des Problems diente die Untersuchung kleberloser Verfahren zur Chipmontage und
sollte einerseits eine Chipmontage in den noch offenen Temperaturbereichen ermdglichen und da-
bei andererseits mechanischen Spannungen im Chip sicher vermeiden. In der praktischen Umset-
zung sind sie jedoch mit besonderen Anforderungen an die mechanische Fixierung der Teile fir den
Drahtbondprozess und die Halterung des Chips im Betrieb verbunden. Prinzipiell ist die mechani-
sche Festigkeit der Bonddréahte (im Bereich >5 gr fur Drahte mit 32 m Durchmesser) ausreichend,

31



um den bei Beschleunigung der Chips entstehenden Zugkraften zu widerstehen. Im praktischen
Versuch zeigen die Bondverbindungen jedoch ausgepragte Anfalligkeiten gegeniiber Belastungen
mit Torsionsmomenten. Das daraufhin entwickelte Losungskonzept kombiniert konstruktiv die Zug-
festigkeit der Bonddréhte mit einer Fihrung des Chips in einer angepassten Kavitat. Durch Anwen-
dung einer ausreichenden Zahl von Bondverbindungen mit einer zusatzlichen mechanischen Vor-
spannung wird die Lagefixierung im Betrieb gesichert. Die Anwendung eines im Nachhinein I6sba-
ren bzw. wieder entfernbaren Klebers unterstiitzt den eigentlichen Bondprozess (Bild 30).

Bild 30 Chip 433 MHz kleberlos montiert und gebondet

Die Chipkontaktierung erfolgt durch wedge-wedge Drahtbonden. Dabei missen die Bonds mit den
Pt Kontakten des SAW-Chips und den Dickschichtstrukturen des Tragersubstrates temperatur- und
langzeitstabile Kontakte eingehen. Neben den bereits beschriebenen Anschlissen zur Antennen-
kontaktierung und den ggf. erforderlichen Durchkontaktierungen muss das Trégersubstrat die Bond-
felder zur Drahtkontaktierung des SAW-Chips besitzen. Bei Realisierung von Durchkontaktierungen
im Chipbereich ist deren hermetische Dichtheit entscheidend fir die spéatere Stabilitat des Sensors,
andernfalls sind Isolationsschichten zum Hohenausgleich der Durchfiihrungen der Anschlussleitun-
gen erforderlich.

Die Detailauswahl der Pastenmaterialien erfolgte in Auswertung umfangreicher Stabilitatsuntersu-
chungen der erforderlichen Materialkombinationen.

Zur Materialauswahl fiir die Bondverbindungen wurden Bonddréhte von 32 m aus Al, Au und Pd in
Verbindung mit unterschiedlichen Dickschichtmaterialien untersucht. Teststrukturen mit serienver-
schalteten Bonds gleicher Qualitat ermdglichten eindeutigere Bewertungen. Im Ergebnis zeigte Al
gute Langzeitstabilitaten bis ca. 250 C, Au bis 450 . Pd erreichte hthere Anwendungstemperatu-
ren, war jedoch in der praktischen Realisierung mit Problemen bzgl. Reproduzierbarkeit der Bond-
gualitat behaftet.

Hausung

Bereits in Vorgangerprojekten wurde das hochtemperaturtaugliche Hausungskonzept der Kombina-
tion eines bedruckten Al,Os-Dickschichtsubstrates als Tragersubstrat und einer Keramikkappe ent-
wickelt. Durch Fugung beider Teile mit Glaslot bei ca. 650 T wird die Stabilitat der Anordnung bis
600 T gesichert. Durch wahlweise Anordnung der Ant ennenkontakte auf den Substratseiten konn-
ten konstruktiv breite Anwenderforderungen zur Antennenkontaktierung erfillt werden.

Die Fugung der Gehauseteile Tragersubstrat und Keramikkappe erfolgte unter Verwendung von
Dickschicht-Glasurpasten unter Anwendung eines modifizierten Brennprofils. Dafir ist die Vorbelo-
tung beider Flgeteile mittels Siebdruck und Sinterprozess erforderlich. Grob- und Feinleckprifun-
gen nach dem finalen Flgeprozess dokumentierten die erreichte Qualitat.

Fur Niedertemperatur-Anwendungen bis 350 € wurde e ine zusatzliche Technologievariante unter
Verwendung eines Keramikklebers entwickelt. Diese zeigt jedoch Einschrankungen hinsichtlich der
erreichbaren Leckrate beim Lecktest.

Die Realisierung unterschiedlicher, jeweils an die Chipgeometrie und Klebetechnologie angepasster
Hausungsvarianten dokumentieren die Flexibilitat und einfache Skalierbarkeit des Hausungskon-
zeptes.

32



Zur Realisierung einfacher Kontaktierungsvarianten erfolgten Versuche zur Integration und Kontak-
tierung von konstruktiven Elementen mit einem grof3eren Materialangebot, um damit die Herstellung
metallurgisch reiner Verbindungen zu unterstitzen. ermdglichen. Versuche zur Montage und Kon-
taktierung von Ag-Dréhten bestétigten die Eignung der Kontaktierung mit dem Verdrahtungstréger
und der spateren LaserschweiRung des Verdrahtungstragers mit den Antennenelementen (Bild 31).

g )

Bild 31 Schweilbarer Antennenkontakt

2.1.3.3 Herstellung von Resonatormustern

In Anpassung an die unterschiedlichen Forderungen der Chip- und Sensorvarianten bezuglich Ab-
messungen und Montagetechnologie erfolgte die Entwicklung und Realisierung von drei direkt an-
gepassten Hausungsvarianten der SAW-Sensorelemente. Diese zeigen einerseits unterschiedliche
Abmessungen und andererseits unterschiedliche Voraussetzungen fir die Bondmontage. Zusatzlich
erfolgte der Aufbau von 433 MHz-Sensoren in Metall-Hermetikgehdusen der TO39-Bauform (Bild
32).

Bild 32 Chip 433 MHz auf Sockel TO39

Aufbauend auf den Ergebnissen von Vorgangerprojekten erfolgte zunachst der Musterbau von Sen-
soren fur 433 MHz und 2,45 GHz in Keramikgehausen der Abmessungen 20 x 20 x 7 mm. Gemein-
sam war diesen Varianten die Anwendung von organischen Klebern fir die Chipmontage und eines
anorganischen Klebers fir die Gehausefligung. Diese Muster zeigten eine gute Funktionalitéat bei
einer begrenzten Hermetizitat der Gehause.

In der weiteren FE-Arbeit erfolgte die Erweiterung der Grundkonstruktion auf die beiden unter-
schiedlichen Chipabmessungen. Zuséatzlich mussten unterschiedliche Forderungen bzgl. der Anten-
nenkontaktierung realisiert werden. Die Muster fur 433 MHz tragen die Antennenkontakte auf der
Chipseite, fur die 2,45 GHz-Muster wurde eine Lage der Antennenkontakte auf der Riuckseite gefor-
dert. Somit wurde die Realisierbarkeit und Eignung der beiden kritischen Fragen, Durchfuihrung der
Leitungen zur Antennenkontaktierung unter Realisierung eines Hohenausgleichs und Realisierung
hermetisch dichter Durchfiihrungen fir riickseitige Antennenkontakte, nachgewiesen.

Durch Anwendung des Glaslotverschlusses wurde eine stabile Hermetizitat der Gehause gesichert.
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In Anpassung an das Chiplayout ermdéglichte die Konstruktion fir 433 MHz neben der kleberbasier-
ten Chipmontage ebenfalls eine kleberlose Ausfihrung.

Das Chipdesign der 2,4GHz-Variante erforderte zwingend eine kleberbasierte Chipmontage.

Zusammenfassend dokumentiert die Prifung und Bewertung der aufgebauten Muster unterschiedli-
cher Technologien sehr anschaulich die Flexibilitdét und einfache Skalierbarkeit der entwickelten
Grundkonstruktion von Hochtemperaturgehdusen auf die unterschiedlichen Anwendungserforder-
nisse. Jedoch zeigte sie noch bestehende Schwachpunkte der jeweiligen Technologien auf:

» die Anwendung und Aushartung von Chipklebern bei 650° C fuhrt zu chargenbezogenen Ver-
anderungen der Chipmetallisierungen, die die Bondkontaktierung wesentlich erschweren bzw.
teilweise verhindern. Der vermutete Ausfallmechanismus geht von einer Diffusion von Ti aus
den Haftschichten in die Pt-Deckschichten und dessen oberflachlichen Oxydation aus, die final
die Bondkontaktierung verhindert.

» Die Technologie des Entfernens des temporaren Chipklebers nach dem Drahtbondprozess ist
beziglich méglicher Kontaminationen der Chipoberflache und damit einer Verschlechterung der
funktionellen Parameter als sehr kritisch zu bewerten. Dieser Effekt wird zusétzlich durch den
fur die Stabilitat der offenen Bonddrahte erforderlichen Verzicht auf zusatzliche Ultraschallein-
wirkung begnstigt.

» Allgemein zeigen die realisierten Technologiemuster starke Chargenabhéngigkeiten der Chip-
und Aufbau- und Verbindungtechnik-Prozesse, die eine eindeutige Bewertung der Reprodu-
zierbarkeit erschweren. Hier liegt der Schwerpunkt fir nachfolgende Entwicklungsaufgaben zur
Realisierung einer serientauglichen Technologieplattform.

2.1.3.4 Charakterisieren der Resonatormuster
Messplatzaufbau

Als Voraussetzung fur bedrahtete und drahtlosen Resonanzmessungen an Resonatormustern aus
Versuchsserien des Vorhabens wurden Messplatze unterschiedlicher Konfiguration, Funktionsweise
und technischer Kennwerte aufgebaut. Begonnen wurde mit dem handelsiblichen Geréat Trans-
mitron 2-T des Herstellers senTec zur drahtlosen Fernabfrage von Temperaturen bis 200 € im
Frequenzband 433 MHz nach dem Prinzip der Resonanzmessung?’ (Bild 33).
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Bild 33 Erstausstattung zur drahtlosen Fernabfrage von Temperaturen im Frequenzband 433 MHz (Her-
steller senTec) nach dem Prinzip der Resonanzmessung, bestehend aus
e Abfrageeinheit Transmitron 2-T 433 MHz
e HB9CV 70- Richtantenne
. Muster-Sensor Dipolausfiihrung 0...200 T (Quarzreson ator mit Al-SAW-Struktur)

Die anfanglich noch nicht erreichte Treffsicherheit der Versuchsfertigung von Resonatormustern aus
neuen sensitiven Werkstoffen und mit neuen Strukturlayouts im Frequenzband 433 MHz erforderte
die Geratemodifizierung hinsichtlich Mittenfrequenz 450 MHz und Frequenznachfihrbarkeit + 20
MHz. Eine zweite Modifizierung betraf die Aufhebung der Messbereichsbegrenzung bei 200 T, da
mittlerweile Resonatormuster eigener Entwicklung im Versuch héheren Temperaturen standhielten.

2 W. Buff, Méglichkeiten der prozessnahen Temperaturerfassung mittels SAW-Sensoren, www.sentec-

elektronik.de
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Deshalb wurde durch Austausch vorhandener Forschungstechnik zwischen den Verbundpartnern
ein Hochfrequenz-Messplatz fir bedrahtete Messungen bis 500 MHz, bestehend aus Netzwerkana-
lysierer und Laborofen, aufgebaut und genutzt (Bild 34).

Bild 34 HF-Messplatz fur bedrahtete Messungen bis 500 MHz,
bestehend aus Netzwerkanalysierer und Laborofen

Zum Erreichen der Vorhabenziele, aber auch zum Ausbau des Geschaftsfeldes RFID/Drahtlose
Fernabfrage in anspruchsvoller Prozessumgebung wurde ein Hochfrequenz-Messplatz 300 kHz bis
8 GHz (aktiv 6 GHz) R&S fir bedrahtete und Drahtlos-Messungen in Betrieb genommen (Bild 35),
bestehend aus

*  Netzwerkanalysierer

*  Signalgenerator

* Signalverstarker

*  Spektrumanalysierer

e Laborofen mit interner Antennentechnik bis 700 T (max. 1000 ).

Fir die Untersuchungen und Messungen zur drahtlosen Fernabfrage bei hohen Temperaturen er-
folgte die funktionale Kopplung der Messtechnik mit dem Laborofen. Dazu waren An- und Einbauten
am Laborofen notwendig, die thermisch bestandig sind und eine verlustarme Signallbermittlung
vom Resonatormuster aus dem Ofenraum ermdglichen (Bild 35, rechte Leiste). Die An- und Einbau-
ten beinhalten zugleich prototypische technische Ldsungen fir die spateren industriellen Anwen-
dungen, wie prozesstaugliche Resonatorfassungen, Antennen, Gehausedurchfihrungen und hoch-
temperaturtaugliche Antennenleitungen.
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Ofenraum mit
komplettiertem
Resonatormuster

Ofen-
Einbauantenne

Antennen-
AuRenanschluss

Hochtemperatur-
Resonatorfassung

Bild 35 HF-Messplatz 6 GHz mit Laborofen

Zu Beginn der Messungen wurden die Parameter S11 und S12/S21 der Resonatoren in Vierpol-
Beschaltung ermittelt (Bild 36).

| Porct)l Netzwerkanalysierer Pgst 2 |
S21
P> S12 =
S11 \/ Resonator -I: S22
L 1

Bild 36 Resonatorbeschaltung fir Parameter S21

Fur den Einsatz im Laborofen sowie in thermischen Versuchsanlagen (s. Anwenderversuche Ab-
schnitt 2.1.5.2) wurde die Schaltung angepasst und vorzugsweise der Parameter S11 zur Auswer-
tung genutzt (Bild 37). Das Nutzsignal der Resonanzfrequenz des SAW-Resonators wurde somit fiir
die Bewertung nicht beeinflusst. Damit konnten Fehler durch die thermische Abschirmung der
Messleitung minimiert werden.
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Bild 37 Resonatorbeschaltung fur Parameter: S11

Bedrahtete und Drahtlosmessungen zur Kennlinienaufn

ahme

Mit den beschriebenen Messplatzaufbauten und ihrer Weiterentwicklung erfolgten 2007 bis 2009
Messungen und Untersuchungen von Resonatormustern 433 MHz aus der iterativen Versuchsferti-
gung. Eine Ubersicht der Messkampagnen und ihrer Ergebnisse zeigt Tabelle 3. Aus der Tabelle
geht gleichzeitig hervor, welcher Aufwand bei der Vielfalt an Varianten der Aufbau- und Verbin-
dungstechnik sowie Hausung zur Verbesserung der Treffsicherheit im Frequenzband, zur Erhéhung
der Signalstarke und der Temperaturbestandigkeit allein bei der Herstellung der 433 MHz-
Resonatormuster betrieben wurde. Die im Messlabor ermittelten leistungsfahigsten Muster fanden
als Sensormodule komplettiert ihren Einsatz bei den sich anschlieRenden Anwenderversuchen.

Datum Piezo Stick | Hausung, Bemerkung
Befestigung
August GaPO, G-Y-35%0 10 TO 39 Resonanzfrequenzen 458 - 461 MHz
2007 und 10 - 30 dB
Marz 2008 | GaPO, X-cut 0° 5 TO 39 2 Muster ohne Signal, 3 Muster mit
G-x-003 Signal, aber keine nutzbare Resonanz
(Uber SAWC)
Ende 2007- | Langasit 4 TO 39 1 Muster ohne Signal, 3 Muster mit
Mitte 2008 | -48,5/26,7-001 Signal, aber keine nutzbare Resonanz
Ende 2007- | Langasit 4 TO 39 4 Muster mit Signal, aber keine nutzba-
Mitte 2008 | -48,5/26,7-001 re Resonanz
Ende 2007- | GaPO, rhomb. G- 5 TO 39 1 Muster ohne Signal, 4 Muster mit
Mitte 2008 | Y+36%1 Signal bis 25 dB, mittlere Bandbreite,
drahtgebundene Messung bis 600 C
Juni 2008 GaPO, rhomb. G- 10 TO 39 schwache Doppelspitzen, bereitbandig,
Y+ 35°-1 Spitzen um 4 MHz versetzt, Signal bis
15 dB, drahtgebundene Messung von
bis 600 T
September | GaPO, rhomb. G- 10 TO 39 ausgepragte Doppelspitzen (6 dB und
2008 Y+ 35°-1 8 dB), Spitzen um 10 MHz versetzt,

breitbandig, drahtgebundene Messung
bis 600 T, Signalverfalschung ab 500
T durch Kontakterosion
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Datum Piezo Stuck | Hausung, Bemerkung
Befestigung
Nov / Dez GaPO, rhomb. G- 10 Keramik, 2 leistungsfahige Muster (Res 21, 22),
2008 Y+ 36°-1 geklebt Weiterverwendung fur Funktionsnach-
weis drahtloser Fernabfrage bis 300 C
07.01.2009 | GaPO, 10 TO 39 Uberwiegend breitbandig, teilweise
G-Y+ 36°-1 Doppelspitzen, Stickverluste bei Kon-
14.01.2009 | GaPO 10 TO 39 fektionierung, 4 Muster fir Anwender-
o 4 versuche weiter verwendet, 460"C
11.03.2009 | GaPO, + Langasit 15 | TO 39 erreicht
15.06.2009 | GaPO, 3 TO 39
Jan.2008 Langasit 3 TO 39 keine eindeutige Resonanzfrequenz
L-48,5/26,7-002
22.06.2009 | GaPO, 8 Keramik, Probleme der Innenkontaktierung
G-Y+352%2 geklebt
07.07.2009 | GaPO, 3 Keramik, geringe Signalstarke
G-Y+ 3621 klebungsfrei
13.07.2009 | GaPO, 5 Keramik, mafige Signalstarke
G-Y+ 3621 geklebt
Nov. 2009 | Langasit 5 TO 39 Doppelspitzen bei 465 und 475 MHz
L-48,5/26,7-002
Dez.2009 GaPO, 10 | TO 39 2x > 30 dB, 2x 25 dB, 4x 18 dB, 2x
G-Y+36-1 instabil, leistungsfahigste Muster fur
Weiterarbeit geeignet
Dez. 2009 | GaPO, 4 TO 39, kle- mechanisch fragiler Experimentalauf-
G-Y+35-2 bungsfrei bau (Resonator spannungsfrei aufge-
hangt), 2 Muster > 30 dB, 3-fach-
Spitzen bei 465, 475 und 515 MHz,
Potenzial fir Weiterflihrung

Tabelle 3 Messreihen von Resonatormustern 433 MHz aus der iterativen Versuchsfertigung 2007 bis 2009
Die Bilder 38 bis 42 zeigen beispielhaft die Ergebnisse der Messungen zur Charakterisierung von
Resonatormustern, die insbesondere durch die Ermittlung

» der Mittenfrequenz in Bezug auf das Frequenzband 433 MHz,

e der Peak-Ausbildung,

» der Signalstarke und

* des Temperaturganges

zum Ausdruck kommen. Als grundsatzlich geeignet fur den Einsatz zur Temperatur- und/oder
Druckmessung wurden solche Resonatoren charakterisiert, die bei der Sollfrequenz ein eindeutiges
Signalpegel-Maximum (keine Doppelspitzen) von mindestens 20 dBm (2 dB in Hochtemperaturfas-
sung) Uber den gesamten Temperaturbereich zeigten und einen fir Temperaturberechnungen nutz-
baren Temperaturgang aufwiesen.
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Temperatur der Messreihe (Einbau in Hochtemperaturfassung)
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Resonanzfrequenzfeld eines leistungsfahigen GaPO,4-Resonators bei verschiedenen Tempe-

raturstitzstellen der Messreihe (Einbau in Hochtemperaturfassung)

39



lFreql,]enz[NIHz] Temperaturgang des Resonator RF;RDQ im Bereich vo 19°C bis 223°C
431,00 1
430,90
430,80
430,70
430,60 = =
430,50 ".'-—-..__.-‘k
430,40

430,30 ‘\ :
430,20

430,10 I
\

430,00 - .
429,90 \\

429,80 S
429,70
420,60
429,50
429,40
429,30
429,20
420,10
429,00

=R esonanzirequenz[iviHz] |

Temperatur&“(:]

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240

Bild 42 Temperaturgang eines leistungsfahigen GaPO,-Resonators

2.1.3.5 Entwicklung von Wandlervarianten

Fiar die Komplettierung hochtemperaturtauglicher SAW-Resonatoren zu Wandlern, d. h. fur ihre
Qualifizierung zur Umwandlung physikalischer Kennwerte (insbesondere Temperatur und Druckdif-
ferenz) in auswertbare elektrische Signale, wurden Funktionsprinzipien entwickelt und Konstrukti-
onsentwurfe erarbeitet. Bild 43 zeigt Varianten von mechanischen Fassungen der SAW-Elemente
fur Laboruntersuchungen. In Bild 44 sind beispielhaft Entwurfe fir Wandler zur Differenzdruckmes-
sung in Bezug auf ein Drucknormal dargestellt. Weitere Entwilrfe befassen sich mit hybriden L6-
sungen unter Anwendung des SAW- und BULK-Prinzips.
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Bild 43 Entwirfe zur mechanischen Fassung der SAW-Elemente fir Laboruntersuchungen
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Bild 44 Entwurfe fir Wandler zur Differenzdruckmessung in Bezug auf ein Drucknormal

Indem davon auszugehen ist, dass Wandler fir spezielle Messaufgaben auch speziell geformter
sensitiver Elemente bedurfen, die mit herkbmmlichen Trennverfahren wie S&gen und Schleifen nicht
hestellbar sind, wurden Versuche mit dem Abrasiv-Wasserstrahl-Feinschneiden von GaPO, und
Langasit durchgeflhrt. Bei einer Schnittfugenbreite von 0,3 mm lassen sich beliebige geometrische
Konturen auch in diesen spréden Werkstoffen erzeugen. Die Schnittkanten zeigen geringflgige
Ausbriiche, so dass das Verfahren zumindest fur eine kostenginstige Vorbearbeitung kristalliner
Formteile geeignet ist. Die Schneidergebnisse sind in Bild 45 dargestellt.

Langasitscheibe mit Paraffin auf Metall fixiert, Schnittfuge 300 m Schnittkanten im Raster 400 x 400 m

Bild 45 Abrasiv-Wasserstrahl-Feinschneiden von Langasit

2.1.3.6  Entwicklung hochtemperaturtauglicher Antenn en fur die drahtlose Fernabfrage

Unter den Gesichtspunkten thermisch-chemischer Bestéandigkeit in Prozessumgebung und Integ-
rierbarkeit in die vorgesehenen Anwendungen wurden mehrere Ausfiihrungs-, Werkstoff- und Her-
stellungsvarianten von Antennen fir die drahtlose Fernabfrage entwickelt, als Muster angefertigt
und erprobt. Zum Erreichen der thermisch-chemischen Bestandigkeit dienten die Ansatze

* gegen Prozessmedien resistente Antennen,

* gegen Prozessmedien geschiitzte Antennen,
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d. h. Erreichen der Bestandigkeit infolge des verwendeten Werkstoffes bzw. durch zusatzliche
SchutzmaBnhahmen, wie Abschirmung durch Anbringen der Antennen auf3erhalb der Prozessumge-
bung, Beschichtung oder Hausung. Weitere Entwicklungsarbeiten richteten sich auf Problemldsun-
gen fur die hochtemperaturtaugliche Kontaktierung sowie auf die Frequenzanpassung der Antennen
unter Einbaubedingungen.

Hinsichtlich der eingesetzten Werkstoffe und Herstellverfahren wurden drei Gruppen untersucht:

* Thermisch gespritzte Antennen aus Cu und NiCrBSi auf elektrisch nicht leitenden 3D-
Strukturen (im Versuch auf offenporigen Al,Os-Keramikschdumen), Versiegelung gegentber
Prozessumgebung mit thermisch gespritztem Al,O5

*  konturgeschnittene und gebogene Antennen aus Ni und Ti-Legierungen
+ geformte Stab- und Ringantennen aus SiSiC-Keramik

Alle Varianten erwiesen sich unter Beachtung ihrer Einsatzspezifika als thermoprozesstauglich.
MalRstab fir die Bewertung der Varianten war der Antennengewinn und damit die mogliche Reich-
weite unter Prozessbedingungen.

Thermisch gespritzte Antennen aus Cu und NiCrBSi

Mit dem Verfahren Plasmaspritzbeschichten wurden unter Versuchsbedingungen verschiedene
Dipolgeometrien aus Cu und NiCrBSi auf offenporige Al,Os;-Keramikschdume gespritzt (Bild 46).
Aufgrund der mechanischen Verklammerung der Spritzschichten mit der 3D-Tragerstruktur konnte
eine hohe Haftfestigkeit erreicht werden. Die Thermoschockbestandigkeit ist dann gegeben, wenn
die Warmedehnungskoeffizienten von Substrat und Schicht nur geringfligig voneinander abweichen.
Anderenfalls kann durch Haftschichten und gradierten Schichtaufbau eine verbesserte Thermo-
schockbestandigkeit erreicht werden. Durch thermisch gespritzte nicht leitende Al,Os-Deckschichten
wurde die Resistenz gegeniiber Prozessmedien erreicht.

Erfolgreich verliefen auch die Wandlerkontaktierung an die metallische Spritzschicht sowie die
Funktionstests des Sensormoduls hinsichtlich der Reichweite drahtloser Fernabfrage (Bild 47). Bei
geringen Abstanden in Feldkopplung arbeitend, war die SignalUbertragung bis zu 4 m Reichweite
der unter Laborbedingungen nachweisbar.

Bild 46 Versuchsmuster aus offenporigem Al,Os-Keramikschaum mit thermisch gespritzter Antenne und
integriertem SAW-Wandler (links) sowie Kontaktierungsprobe (rechts)

Bild 47 Reichweitenuntersuchungen
fur SAW-Wandler mit ther-
misch gespritzten Antennen
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Es wird eingeschétzt, dass durch Qualifizierung der Schichtsysteme sowie durch Maf3- und Form-
spritzen weitere Funktions- und Leistungsverbesserungen thermisch gespritzter Antennen auf elekt-
risch nicht leitenden Bauteilen méglich sind. Eine solche kostengiinstige Funktionsintegration der
Antennen in bestehende Bauteile bietet fur zahlreiche Anwendungen gute Verwertungschancen.

Konturgeschnittene und gebogene Antennen aus Ni- un d Ti-Legierungen

Als zweckméaRig fur die vorgesehenen Einsatzgebiete haben sich Antennen aus Nickel- und Titan-
Legierungen erwiesen. Neben der thermischen und chemischen Bestandigkeit ist vor allen der line-
are Verlauf des elektrothermischen Widerstandes bei diesen Metallen und Legierungen vorteilhaft.
Der Wellenwiderstand und damit die Antennenabstimmung andern sich in Abhéngigkeit von der
Temperatur nur geringfligig, so dass Funktion und Leistung der Antennen (ber einen grol3en Be-
reich als konstant angenommen werden kénnen.

Im Vorhaben wurden zahlreiche Antennenvarianten entwickelt und aus Aufwandsgriinden vorrangig
aus Titanblech hergestellt. Dabei kam wiederum das flexible Trennverfahren Wasserstrahlschnei-
den zum Einsatz. Gleichwertige Ergebnisse sind auch durch Verwendung von Nickelblech bzw.
durch Biegen der Antennenstrukturen aus Ni- oder Ti-Draht erreichbar. Die meisten Antennenvari-
anten wurden in Form und Abmessungen den kinftigen Anwendungen angepasst und zusammen
mit Resonatormustern in anwendungsnaher Bauteilintegration im Laborofen getestet. Die Bilder 48
bis 51 zeigen dazu einige Beispiele.

Bild 48 Ti-Antenne, Maander- Bild 49 Ti-Antenne, Y-Maander-
Feldkoppelring Feldkoppelstruktur

Bild 50 Ti-Antenne, gestreckter Dipol
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Bild 51 Wandler mit Antenne im Laborofen

Keramische Antennen

Far thermisch hochbelastbare Antennen hat sich auch die elektrisch leitende SISIC-Keramik als
sehr vorteilhafter Werkstoff erwiesen. Thermisch und chemisch besténdig weist sie ebenfalls einen
linearen Verlauf des elektrothermischen Widerstandes auf, nur mit umgekehrtem Vorzeichen ge-
genlber Metallen und Legierungen.

Unter Prozessbedingungen wurden verschiedene Feldkoppel-Maanderstrukturen und Dipolstruktu-
ren aufgebaut und erfolgreich getestet (Bilder 52 und 53).

Bild 52 SiSiC-Antenne, Maander- Bild 53  SiSiC-Antenne, gestreckter Dipol
Feldkoppelring

Die Eignung des keramischen Antennenwerkstoffes zeigt sich auch darin, dass der im Vorhaben mit
eigenen Resonatormustern erreichte Hochstwert von 460 € im drahtlosen Signalbetrieb mit einem
SiSiC-Antennensystem auf der Transponderseite erzielt worden ist.

2.1.3.7 Aufbau und Test von Sensormodulen

Fur den Ubergang vom Wandler zur nachsten Integrationsstufe, dem Sensormodul, waren Aufga-
ben zur thermisch und chemisch bestandigen elektrischen Aussenkontaktierung von Antennen und
Resonatoren sowie zur mechanisch stabilen Verbindung der Komponenten (Hausung) zu lésen. Die
Anpassung der Funktionsbaugruppen an die beispielhaften Anwendungen erforderten weitere Ent-
wicklungs-, Musterbau- und Erprobungsarbeiten.

Hochtemperaturtaugliche Kontaktierung

Die hochtemperaturtaugliche elektrische Verbindung zwischen Antenne und Wandler ist Vorausset-
zung fir eine stabile drahtlose Fernabfrage von Prozesskennwerten. Unter Mitwirkung des Laser-
applikationszentrums Mittweida (LAZ) wurde die Kontaktierung mittels Laserschweil3en von Silber-
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draht an Silberkontakte der SiSiC-Antennenstabe und Wandler-Keramikhdusungen erfolgreich er-
probt (Bild 54).

Antennenseite Sensormodul komplett (Muster) Wandlerseite

Silberlétstitzpunkt in SiSiC- Silberniet im Keramikgehause mit

Antennenstab mit Anschlussdréhten Anschlussdraht lasergeschweisst
(Mikroskopaufnahme)

Bild 54 Hochtemperaturtaugliche Aussenkontaktierung von SiSiC-Antennen und Wandlerelementen

Keramische Sensorgehéuse

Unter vorzugsweiser Verwendung keramischer Werkstoffe wurden Hausungen von Sensormodulen
in Laboraufbauten und anwendungsbezogenen Versuchen fiir die drahtlose Fernabfrage als varia-
bel verwendbare Bauséatze entwickelt und angefertigt. Das betrifft die folgenden Grundtypen von
Hausungen mit Stiitz-, Schutz- und Kontakt- bzw. Isolatorfunktion bei hohen Temperaturen und in
Prozessumgebung:

* Sensormodule in Platten-Bauweise (Bild 55)
»  Sensormodule mit Keramikrohr-Durchflihrung (Bilder 56 und 57)
*  Sensormodule in Waben-Keramik (Bild 58)

AulRRerdem bewdhrte sich die Entwicklung einer drahtgebundenen Hochtemperatur-Fassung fir Re-
sonatorbauelemente in TO-Hausungen. Diese Fassung ermdglicht einsatznahe Messaufbauten mit
drahtgebundenem Messbetrieb bis 600C ohne Signalbe eintrachtigung. Die Dampfung des Mess-
signals in Bezug auf Messungen ohne Fassung ist Uber den gesamten Temperaturbereich konstant
10:1. Diese Fassung ist somit fur die Ermittlung des Temperaturganges der SAW-Bauelemente mit
Resonanzfrequenz 433 MHz geeignet (Bild 59).

Bild 55 Bausatze und Sensormodule in Platten-Bauweise fir die Beispielanwendung Industrieofen-
Chargentréager (links mit Ti- und rechts mit SiSiC-Antennenstaben)
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Bild 56 Brennerrohr mit Varianten keramischer Antennen und Antennendurchfiihrungen

Bild 57 Ausfuhrungsbeispiel eines Brennerroh- Bild 59 Hochtemperatur-Fassung fur Resona-

res mit keramischer Antenne torbauelemente in TO-Hausungen

Dieselpartikelfilter La-
boraufbau fur SAW-Test

Varianten der Sensormodule mit
Antennen in Waben-Keramik

Realisierung des Laboraufbaus

Bild 58 Laboraufbau Dieselpartikelfilter mit Sensormodulen in Waben-Keramik
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214 Entwicklung und Test von Sensormodulen und A bfragesystemen fir 2,45 GHz
2.1.41 Ansatz und Konzepte

Fir die Aufgabe, physikalische GroRRen, wie Druck oder Temperatur in schwer zuganglichen Umge-
bungen zu messen und das Messsignal drahtlos auszulesen, wurden im Rahmen des Vorhabens
Sensorkonzepte verfolgt, die auf der Oberflachenwellentechnik (OFW, engl. SAW) beruhen (Bild
60). Diese Technik erlaubt den Aufbau von kleinen und relativ preisgiinstigen Transpondern, die
robust gegenilber ungiinstigen Umgebungsbedingungen sind*®*?°. Sensoren auf dieser Basis sind

bereits seit einigen Jahren in der Entwicklung und z. T. auch im Einsatz. Als Beispiel dafiir kann ein
30,31

drahtloser Reifendrucksensor dienen

SMD-Gehause

OFW-Chip

~ durchgefiihrte
Bonddrahte Kontakte
elektrische
IDT Pad Kontakte
Bild 60 Konventionell aufgebauter SAW-Sensor /Transponder

In dem von der Siemens AG vorangetriebenen Teilvorhaben wurden SAW-Sensormodule mit einer
Frequenz von 2,45 GHz bearbeitet, die nach der Reflektormethode arbeiten. Bei diesen Sensoren
hat der Chip einen elektro-mechanischen Wandler (IDT Interdigital transducer), der das empfange-
ne elektrische Signal in eine akustische Oberflachenwelle auf dem piezoelektrischen Kristall um-
wandelt. Diese Oberflachenwelle wird von den Reflektoren reflektiert und vom Wandler wieder in ein
elektrisches Signal umgesetzt, das mit Hilfe der Antenne zum Lesegerat zuriickgeschickt wird. Die
Laufzeit der Signale hangt von Temperatur und Druck sowie von anderen Parametern ab. Die Mes-
sung der Laufzeit kann somit zur Bestimmung dieser Gréf3en genutzt werden.

Fur die Konzentration auf die Frequenz von 2,45 GHz waren die folgenden Uberlegungen maRgeb-
lich. Ein wichtiger Vorteil der Reflektormethode besteht darin, dass die Grof3en Druck und Tempera-
tur mit nur einem Sensorelement gemessen werden kénnen. Im Gegensatz dazu muss bei der Re-
sonanzmethode einer dieser Werte mit einer weiteren, unabhéngigen Messung bestimmt werden.
Die Reflektormethode bedingt allerdings die Verwendung des ISM-Bandes (industrial-scientific-
medical) von 2.4 bis 2.4835 GHz, das im Gegensatz zu niedrigeren Frequenzen eine ausreichende
Bandbreite (83.5 MHz) bietet. Ein zusatzlicher Vorteil der Reflektormethode ist die Mdéglichkeit,
mehrere Sensoren auszulesen oder eine ldentifikationsnummer (RFID, Radio-frequency Identificati-
on) zu verwenden. Eine weitere Motivation fir die Auswahl dieser hohen Frequenz ist die weitaus
geringere erforderliche Antennengréf3e, die mit der Wellenlange der Hochfrequenzstrahlung skaliert.
Eine kleine Antenne wurde als wesentliche Voraussetzung fiir die Integrierbarkeit des Sensormo-
duls in eine Umgebung mit beschranktem Platzangebot (wie z.B. in einer Gasturbine) angesehen.

Die Anwendung solcher RFID-Tags und Sensoren watr, als das Vorhaben geplant wurde, allerdings
auf relativ niedrige Temperaturen begrenzt. Die Grinde dafir liegen in den normalerweise verwen-
deten Materialien. Dies gilt sowohl fir das Piezomaterial des Substrats als auch fir die Materialien

8 L. Reindl, G. Scholl et al, Theory and Application of Passive SAW Radio Transponders as Sensors, IEEE

Transactions on Ultrasonics, Ferroelectrics, and Frequency Control, 45 (1998) 1281-1291
# W.-E. Bulst, G. Fischerauer, "State of the Art in Wireless sensing with Surface Acoustic Waves®, IEEE
Transactions on Industrial Electronics, 48 (2001) 265-271
G. Schimetta et al. “optimized Design and Fabrication of a Wirelsess Pressure and temperature Sensor
Unit Based on SAW Transponder Technology”, IEEE paper TU4D2, (2001) 355-358
G. Schimetta et al., “A Wireless Pressure-Measurement System Using a SAW Hybrid Sensor”, IEEE
Transactions on Microwave Theory and Techniques, 48 (2000) 2730-2735
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der Aufbau- und Verbindungstechnik: Polymermaterialien (Kleber, Leiterplatten) erweichen oder
zersetzen sich, und Aluminium weist einen relativ niedrigen Schmelzpunkt auf*2. Das Grundkonzept
des Vorhabens war es deshalb, SAW-Sensormodule zu entwickeln, bei denen der Temperatur-
einsatzbereich durch Verwendung von temperaturbestéandigen Materialien wesentlich nach oben
erweitert wird. Als Zieltemperaturen wurden 550 T und in einem weiteren Schritt Temperaturen bis
zur theoretischen Obergrenze von GaPO, (ca. 900 <C) definiert. Als piezoelektrisches Mate rial fir
den SAW-Chip war urspringlich Galliumorthosphosphat vorgesehen. Nachdem sich durch Versu-
che der FE-Partner herausgestellt hatte, dass dieses Material zumindest bei der Frequenz von 2,45
GHz kein ausreichendes Potenzial zur Erreichung hdherer Temperaturen hat (siehe Abschnitt
2.1.2.1), wurden andere Substratmaterialien untersucht:

Der Hauptteil der Entwicklungsarbeiten wurde an Langasit (LasGasSiO14) durchgefiihrt. Daneben
wurde das Hochtemperaturpotenzial des in RFID-Tags haufig eingesetzten Lithiumniobats (LINbO3)
untersucht.

Das Materialkonzept sah weiterhin vor, fir das Geh&duse des SAW-Sensors und auch fur die Anten-
ne Keramik und fiir die elektrischen Verbindungen temperaturbestandige Metalle einzusetzen.

Aus diesen Ansatzen ergaben sich folgende Entwicklungsaufgaben fir das Teilvorhaben:
* Auswahl des piezoelektrischen Substrats

»  Hochfrequenzauslegung (2,45 GHz) des Moduls

e Antennendesign

*  Auswertealgorithmen und Leseeinrichtung

*  Material- und Aufbautechnik fir Hochtemperatureignung

*  Fertigung von Mustermodulen

*  Funktions- und Zuverlassigkeitstest

2.1.42 SAW Substrate, Strukturdesign und Prozessi  erung

Langasit hat ein gutes Potenzial fir Hochtemperauranwendungen, weil das Material zwischen
Raumtemperatur und seinem Schmelzpunkt (> 1400 C) weder einen Phasenilibergang (wie z.B.
Quarz bei 573 ) noch einen Zersetzungspunkt zeigt. Da Langasit nicht pyroelektrisch ist, gibt es
keine Curie-Temperatur (wie z.B. bei LiTaO3; bei 610 C). Frihere Messungen mit (bedrahteten)
Verzdgerungsleitungen auf Langasit hatten die Anregung von SAW bis >1000 C demonstriert,
wenn auch die Dampfung bei dieser Temperatur deutlich héher war als bei Raumtemperatur und
sich die Mittenfrequenz verschob®.

Nach der Entscheidung, die Entwicklungsarbeiten auf Langasit zu konzentrieren, wurden 4-Zoll-
Wafer aus diesem Material beschafft (Quelle: Fa. Roditi, London) und vom FE-Partner HITK charak-
terisiert. Die Qualitat der Wafer entsprach nicht vollkommen den Anforderungen an ein SAW-
Material; die Einkristallscheiben wiesen Inhomogenitaten in der Zusammensetzung (auf3erlich er-
kennbar an unterschiedlichen Farbschattierungen) auf, und die Oberflachenrauigkeit war sehr grof3.
Die Abweichung der Zusammensetzung ist allerdings herstellungstypisch und ist kaum zu vermei-
den.

Li-Niobat wird erfolgreich in RFID-Tags eingesetzt. Es zeigt einen relativ kleinen Pyroeffekt und
weist giinstigere akustische Dampfungswerte auf als GaPO, und Langasit*. Ein weiterer Vorteil ist,
dass die fir die Prozessierung dieses Materials nétige Technologie zur Verfigung steht. Ein Nach-
teil von Li-Niobat ist allerdings die oberhalb von ca. 300 C zu beobachtende Zersetzung (Aus-

% J.M. Mrosk, L.Berger et al, ,Material Issues of SAW Sensors for High-Temperature Applications”, IEEE

Transactions on Industrial Electronics, 40 (2001) 258-264

J. Hornsteiner, ,Oberflachenwellenbauelemente fiir Hochtemperaturanwendungen: Vom Material zum
fertigen Bauteil”, Dissertation, TU Miinchen, 1999

R. Fachberger et al., “Applicability of LINbO3, Langasite and GaPO4 in High Temperature SAW Sensores
Operating at Radio Frequencies”, IEEE Transactions on Ultrasonics, Ferroelectrics, and Frequency Con-
trol, 51 (2004) 1427-1431
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scheidung von LiNb;Og aus dem herstellungsbedingt unterstéchiometrischen Kristall)*. Diese ver-
lauft bei T<400 < allerdings relativ langsam, soda ss bei dieser Temperatur eine Lebensdauer von
200 — 300 Stunden erwartet wird®. Industriell gefertigte RFID-Tags (gehauste Chips) standen fiir
das Vorhaben aus einem frilheren Projekt zur Verfiigung. Der Aufbau dieser Bauelemente ist, ent-
sprechend ihrer Anwendung bei Temperaturen unter 100 C, nicht auf den Einsatz bei héheren
Temperaturen ausgelegt. Trotzdem lie das Keramik/Metall-Gehause eine Einsetzbarkeit jenseits
der spezifizierten Temperaturgrenzen erwarten.

Fur Langasit wurde in mehreren lIterationsschritten ein Design erstellt, das speziell auf die SAW-
Eigenschaften dieses Kristalls abgestimmt war. Da die niedrige Geschwindigkeit der Oberflachen-
wellen des Langasit-Kristalls (ca. 2740 m/s) und die hohe Frequenz von 2,45 GHz eine extreme
Strukturfeinheit erforderlich machen, wurden in einem ersten Ansatz deshalb auch verschiedene
Mdglichkeiten geprtft, Oberwellen im Frequenzbereich 2,45 GHz fir die Signalauswertung zu be-
nutzen. Hierfur sind grobere Strukturen ausreichend, da der Grundton bei wesentlich niedrigeren
Frequenzen liegt. Das Design wurde von Institut fir Mikrosystemtechnik Freiburg (IMTEK), Prof.
Reindl, D. Eisele, erstellt. Dieser Ansatz erwies sich in Messungen, die am IMTEK durchgefihrt
wurden, allerdings als nicht erfolgreich.

In einem neuen Ansatz wurden deshalb Vorgaben fir ein komplett neues, in einigen entscheiden-
den Punkten verbessertes Design erarbeitet. Bei der optimierten Struktur handelt es sich um ein
Eintor-SAW-Element, das sich an den Anforderungen des Temperaturmessverfahrens mithilfe der
entwickelten Auslese- und Auswertungseinheit (,Reader”) orientiert (Bandbreite 80 MHz, Laufzeiten:
700, 990, 1300, 1800 ns). Die Interdigitalwandler und Reflektoren wurden in vier Spuren angeord-
net, sodass an jedem Reflektor das volle Signal ankommt und die Oberflachenwelle nicht von einem
vorgelagerten Reflektor geschwéacht wird (Bild 61). Ein Normalfingeransatz wurde gegeniiber der
Ausnutzung der Harmonischen bevorzugt, auch wenn dazu eine Strukturfeinheit < 250 nm erreicht
werden musste.
T1 I |T3

IDT
T2 I T4 I
[

Bild 61 Schematische Darstellung des SAW-Chips mit Interdigitalwandler (IDT) und vier Reflektoren (T1-
T4)

Diese Strukturen wurden ebenfalls von IMTEK unter Verwendung von Materialdaten, die an den
Proben der ersten Serie bestimmt wurden, berechnet, mit der Zielfrequenz 2440 MHz. Da die Simu-
lation einerseits noch mit Unsicherheiten bei den Eingangsdaten behaftet war und andererseits mit
Schwankungen bei der Prozessierung gerechnet werden musste, wurden verschiedene Varianten
festgelegt, die sich in Bezug auf Strukturabstande (Pitch) und das Verhdltnis Linienbrei-
te/Zwischenraum unterscheiden. Durch die Kombination dieser Varianten auf einer Maske wurde
die Wahrscheinlichkeit, die Zielfrequenz zu treffen, erhoht.

Die Grenze der Strukturfeinheit, die von dem bis dahin aktiven Lieferanten erreicht wurde, lag bei
ca. 280 nm. Die EPCOS AG, Minchen, verfligt dagegen Uber die benétigten Prozesse, um die er-
forderliche Feinheit der Strukturen zu erreichen und erkléarte sich bereit, das Vorhaben zu unterstit-
zen. Nach einigen Optimierungsschritten gelang die korrekte Prozessierung der Wafer durch Sput-
tern der Metallisierung, Deep-UV-Belichtung und Lift-off-Technik. Nach der schrittweisen Verbesse-
rung des Reinigungsverfahrens wurden Strukturen in der benétigten Genauigkeit erhalten. Zur Er-

% L.0. Svaasand et al. "Solid-solution range of LINDO3”, J. Cryst. Growth 22(1974) 230-232
% R. Hauser, L. Reindl, J. Biniasch, ,High-Temperature Stability of LINbO3 Based SAW Devices*, Proc. IEEE
Ultrasonics Symposium 2003, 192-195
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reichung der angestrebten Mittenfrequenz wurde die Dicke der Metallisierung in mehreren Schritten
angepasst; eine Kombination von 5 nm Ti mit 40 nm Pt erwies sich letztlich als optimal. Die Kombi-
nation Ti (Haftvermittler) mit Pt ist ein bei EPCOS bewéahrtes Standardsystem.

Da die Langasit-Wafer offenbar hohe Eigenspannungen aufweisen, musste ein geeignetes Sage-
verfahren gefunden und eine aufwendige Optimierung der Sageparameter bei der Fa. Disco, Asch-
heim, durchgefuhrt werden, um Risse und Briiche beim Sagevorgang zu vermeiden. Als Ergebnis
dieser Optimierung wurden Chips mit vernachlassigbaren Kantenausbriichen erhalten. Die Reini-
gung der Chips nach dem Sagen ist ebenfalls ein kritischer Punkt, denn bereits geringste Verunrei-
nigungen (Ruckstande auf der Oberflache) stéren die Ausbreitung der Oberflachenwelle.

Das Ergebnis der Design- und Prozessoptimierung ist in Bild 62 zu sehen. Die Messung mit aufge-
setzten Mikrospitzen und einem Network-Analyzer zeigt, dass alle vier Reflektoren auf den Chips
ein ausreichendes Signal generieren. Bei einigen Chips liefern die Reflektoren mit der gréRten Ent-
fernung vom IDT (langste Laufzeit) allerdings ein relativ schwaches Signal. Wie weiter unten noch
diskutiert wird, wurde dieser Umstand auf Inhomogenitdten und eine ungentigende Oberflachenqua-
litat des Wafers zurtickgefihrt. Die Frequenz der Chips liegt bei 2,45 GHz, bei den Laufzeiten wurde
der Zielkorridor ebenfalls erreicht.
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Bild 62 Spitzenmessung der Signale von jeweils vier Reflektoren mehrerer Chips eines Wafers

2.1.4.3 Hochtemperaturantenne

Der Interdigitalwandler auf dem SAW-Chip ist mit einer Antenne verbunden, deren Aufgabe es ist,
das von der Antenne der Abfrageeinheit (,Reader") ausgestrahlte Hochfrequenzsignal aufzunehmen
und die SAW-Antwort wieder zuriickzusenden.

Es wurden verschiedene Antennenkonzepte entwickelt und bezlglich ihrer Tauglichkeit beurteilt.
Die Transponderantenne sollte eine geometrisch einfache Form mit fir die Anwendung ausreichen-
den elektrischen Eigenschaften kombinieren. Eine weitere Forderung besteht darin, dass diese An-
tenne mit hochtemperaturgeeigneten Materialien realisierbar sein muss. Als besonders geeignet
stellte sich dabei das Konzept einer Patchantenne heraus, da dieser Antennentyp kleine Abmes-
sungen mit ausreichendem Antennengewinn und Unempfindlichkeit gegentber metallischem Unter-
grund vereint. Die Patchantenne ist somit potentiell fir verschiedene Anwendungsszenarien, wie
z.B. in einer Gasturbinenumgebung, einsetzbar. Hinzu kommt, dass eine Patchantenne wegen ihres
relativ einfachen Aufbaus gute Voraussetzungen fir den Einsatz von Materialien, die fir hohere
Temperaturen geeignet sind, insbesondere Keramik, bietet. Eine einzelne Patchantenne besteht
aus einem Dielektrikumquader, der auf seiner Unterseite eine (Masse-) Metallisierung und auf der
Oberseite das ebenfalls metallisierte Antennenpatch tragt. Den schematischen Aufbau einer Patch
Antenne zeigt Bild 63. Das Signal wird durch eine Durchkontaktierung (metallgefiillte Bohrung) in
der Keramik dem Patch zugefthrt.
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Antennenpatch

Masseflache

LTCC Keramik \

Signalzufiihrung

Bild 63 Schematische Darstellung Patch-Antenne auf LTCC-Keramik (Low Temperature Cofired Cera-
mics)

Die Antenne wurde auf eine Systemimpedanz von 50 W fiir die Frequenz von 2,45 GHz ausgelegt.
Die Frequenz des Sensors und damit auch die der Antenne wird im Wesentlichen durch die zul&assi-
ge Betriebsfrequenz des Lesegeréts (hier ISM Band bei 2,45 GHz), die Abmessungen - je hoher die
Frequenz desto kleiner kann die Antenne sein — und die elektromechanischen Eigenschaften des
Sensormaterials, die ebenfalls frequenzabhangig sind, bestimmt. Der Ausgangspunkt fur den Ent-
wurf der Antenne war eine Permittivitatszahl von = 7,8 und eine Dicke von 3 mm der LTCC-
Keramik. Die GréRRe der Antenne liegt bei ca. 30 mm x 30 mm (Bild 64)

Bild 64 links: Patch-Antennen auf Keramiktrager; rechts: mit montiertem gehdustem LiNbOs-Chip (ohne
Abdeckung)

Bei der Dimensionierung der Patchantenne ist zunachst die Wellenlange maRgeblich. Die Seiten-
lange des Patches entspricht ungefahr der halben Wellenlange. Dieser Wert ist nicht exakt, da
Randeffekte auftreten, die u. a. von der Permittivitdtszahl des Antennenmaterials und dessen Di-
cke abhangen. Je hoher die Permittivitat des Materials, desto kleiner wird die Struktur bei vorgege-
bener Wellenldange, desto starker wird aber das elektrische Feld in der Keramik konzentriert und
desto schlechter wird die Abstrahlung der Antenne. Die Dicke der Keramik beeinflusst ebenfalls das
Abstrahlverhalten der Antenne. So wird bei diinnen Keramiken die Abstrahlung reduziert und Kan-
teneffekte sind weniger ausgepragt. Bei einer Permittivitat = 7,8 wird die Struktur der Antenne um
den Faktor 2,8 (= 7,8) reduziert. Uber die Lage des Speisepunktes des Patches lasst sich der Ein-
gangswiderstand und damit die Ankoppelstarke an das Sensorelement optimieren. Diese Abhan-
gigkeiten sind rein analytisch praktisch nicht zu beschreiben, deshalb wurde eine Software (Ansoft
HFSS) zur numerischen Simulation der Antenne eingesetzt (Bild 65). Um die Antenne zu optimieren
sind im Wesentlichen die Substratdicke, die Kantenldngen des Patches und die Position des Spei-
sepunktes zu variieren. Im hier vorgesehenen Anwendungsfall sind zwei Antennenparameter her-
vorzuheben: der Antennengewinn bestimmt letztendlich die Reichweite des Systems und die Band-
breite der Antenne definiert den Frequenzbereich, in dem die Antenne arbeitet.
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Bild 65 Abstrahlcharakteristik einer Slot-Patch-Antenne (Simulation)

Fur die Drahtlos-Ubertragung ist es erforderlich, dass die Mittenfrequenzen der Sensorchips und die
der Antennen genau aufeinander abgestimmt sind; ansonsten sind die Verluste zu hoch. Da aber
einerseits bei Entwicklungsmustern gewisse Schwankungen nicht zu vermeiden sind und anderer-
seits die Frequenzdriften von Antenne und SAW-Wandler unterschiedliche Temperaturgdnge auf-
weisen, sollte die Antenne eine moglichst groRe Bandbreite besitzen. Dies kann erreicht werden,
indem man statt der einfachen Patchantenne, wie sie in Bild 63 gezeigt ist, eine Slot-Patch-Antenne
einsetzt. Mit der Slot-Patch-Antenne lasst sich die Bandbreite der Antenne bei nur geringflgig ver-
gréRerten Antennenabmessungen naherungsweise verdoppeln. Der prinzipielle Aufbau ist in Bild 66
dargestellt.

Der Patch wird nicht mehr direkt mit dem Sensor verbunden, sondern Uber eine Schlitzstruktur —
vergleichbar einer Schlitzantenne — angeregt. Sowohl der Patch als auch der Koppelschlitz bilden
eine resonante Struktur. Wenn die Resonanzfrequenzen in der Nahe der Betriebsfrequenz liegen
und leicht gegeneinander verstimmt werden, hat das resultierende Gebilde eine gréRere Bandbreite
als die einfache Patchantenne bei vergleichbaren Abstrahleigenschaften der Antenne. Die erforder-
liche Geometrie wurde wiederum durch numerische Simulation ermittelt.

Auf der Rickseite wurden Pads angebracht, die variabel fir die Montage von ungehausten Chips
und verschiedener Gehduse genutzt werden kénnen.

“— 42mm ——»p

Keramiktrager
Riickseite mit Pads fiir Chipmontage

Masseflache mit Koppelschlitz

Bild 66 Schematische Darstellung des Aufbaus der Slot-Patch-Antenne; links: Patch und Backing mit
Schlitz (Explosionsdarstellung); rechts: Riickseite mit Pads fur Die-Attach

Entwicklungsmuster der durch numerische Simulation optimierten Antenne wurden aufgebaut. Die
Kriterien fur die Werkstoffauswahl werden in Abschnitt 2.1.4.4 naher diskutiert. Im Hinblick auf die
Anwendung bei Temperaturen bis ca. 550 T wurde ein Vielschichtkeramiksystem aus der LTCC
(Low temperature co-fired ceramic)-Technik verwendet. Die eingesetzten Materialien weisen fir den
relevanten Frequenzbereich geeignete elektrische Eigenschaften auf. Dabei handelt es sich um ein
Materialsystem, bei dem Keramikzusammensetzung und Metallisierung so aufeinander abgestimmt
sind, dass ein gemeinsames Brennen (Sintern) von Keramik und inneren Leiterbahnen mdglich ist.
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Zur Herstellung der Bauteile werden die ungebrannten Keramikfolien (Dicke ca. 0.1 mm) mithilfe
von Siebdrucktechnik mit der Metallisierungspaste versehen, die Folien gestapelt und verpresst.
Durchfiihrungen (,,Vias") werden ebenfalls in die ungebrannte Keramik gestanzt und mit Metallpaste
gefillt. Zur rationelleren Herstellung wurden die Geometrien so abgestimmt, dass ein Keramiknut-
zen vier Antennen enthdalt. Nach dem Brennen der Keramik werden die Antennen durch Sagen mit
Diamantwerkzeug vereinzelt. Mit diesem Layout wurden Antennen mit vier verschiedenen, leicht
variierten Abmessungen des Antennenpatches erzeugt, um Toleranzen abzufangen, die bei der
Simulation z.B. durch nicht geniigend genau bekannte Materialdaten oder bei der Herstellung durch
die Brennschwindung entstehen kdnnen. Die spater entwickelte, grél3ere Slot-Patch-Antenne wurde
in zwei Geometrievarianten hergestellt.

LTCC-Keramik wird normalerweise fir den Aufbau von elektronischen Schaltungen verwendet, die
in dem durch die elektronischen Bauelemente (z.B. ICs) definierten Temperaturbereich betrieben
werden. Da die Herstellung von Substraten in der hier benétigten Dicke nicht Stand der Technik
war, wurde die entsprechende Prozesstechnik entwickelt. Das Ergebnis ist, dass der Aufbau von
Antennentragern aus einer Vielzahl von Keramikschichten durchgefiihrt werden kann und dicke
Trager verzugfrei und mit kontrollierter, bei dieser Materialklasse typischerweise anisotropen
Schwindung gesintert werden kénnen.

Die hergestellten Slot-Patch-Antennen wurden mithilfe eines Network-Analyzers mit angeschlosse-
ner Hornantenne charakterisiert. Bild 67 zeigt den Vergleich der Simulationsergebnisse mit den
Messungen fiur verschiedene PatchgrofR3en. Die Patches wurden aufgrund dieser Ergebnisse an-
schlieend so modifiziert, dass die Ziel-Mittenfrequenz nach dem Vereinzeln getroffen wurde; da-
durch wurden ca. 6 dB gewonnen. Die 10dB-Bandbreite dieser Antenne betragt ca. 60 MHz, die der
frher verwendeten einfachen Patchantenne dagegen nur ca. 30 MHz. Der Antennengewinn wurde
zu ca. 6 dBi bestimmit.
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Bild 67 Vergleich von Simulations- und Messergebnissen an keramischen Slot-Patch-Antennen mit zwei
verschiedenen Patch-Abmessungen

2.1.4.4 Sensormodule

Ein Sensormodul besteht typischerweise aus dem gehdusten SAW-Chip und der Antenne. Zur Rea-
lisierung von robusten Modulen, die bei hohen Temperaturen zuverlassig arbeiten und die anwen-
dungstypischen schnellen Temperaturwechsel zuverlassig ertragen, ist eine entsprechende Aufbau-
und Verbindungstechnik fir alle Komponenten (Chip-level und Board-level) erforderlich. Neben der
Hochtemperaturbesténdigkeit der verschiedenen Materialien (Dielektrika, Leiter, Kontakte usw.) ist
auch eine sorgfaltige Abstimmung der Materialien aufeinander erforderlich. Daneben ist eine fir die
spezifische Materialkombination optimierte Verbindungstechnik entscheidend. Die wichtigsten An-
forderungen, die von der Materialauswahl und der Verbindungstechnik zu erfillen sind, betreffen

53



einerseits die elektrische Funktion und andererseits die thermomechanische Bestandigkeit des
Sensormoduls. Daraus wurden folgende Designregeln abgeleitet:

e Alle Materialien missen Schmelz-, Erweichungs— oder Zersetzungstemperaturen haben, die
deutlich oberhalb der geplanten Einsatztemperatur liegen. Die Materialien missen eine Hierar-
chie an Prozesstemperaturen aufweisen, d.h. die hochste Prozesstemperatur muss beim ersten
Herstellungsschritt der Module gegeben sein, bei den nachfolgen Schritten missen die Tempe-
raturen niedriger sein.

- Die mechanischen Eigenschaften aller Tragermaterialien missen so gut sein, dass eine hohe
Toleranz gegenitber den auftretenden Belastungen gewahrleistet ist. Bei dem SAW-Material
stehen hingegen die Piezoeigenschaften im Vordergrund, die Materialauswahl ist deshalb stark
eingeschrankt (siehe Kapitel 2.1.4.1 und 2.1.4.2).

- Die Bestandigkeit gegentiber Umgebungseinflissen muss ausreichend hoch sein, um korrosive
oder oxidative (bei Metallisierungen) Schadigungen zu vermeiden.

- Die Ausdehnungskoeffizienten der einzelnen Materialien sollen gut harmonieren, um die Ent-
stehung unzulassig hoher Spannungen zu vermeiden. Besonders kritisch sind die Verbindung
des SAW-Chips mit dem Gehause (Die-attach) und die Verbindung des Gehauses mit dem
Substrat.

- Eine hohe Warmeleitfahigkeit der Materialien ist aus zwei Grinden vorteilhaft: (i) die Durch-
warmung bis zum SAW-Chip geschieht schneller, d.h. die Ansprechzeit des Sensors ist kirzer,
(i) Temperaturunterschiede innerhalb des Moduls bleiben kleiner, was einerseits dazu beitragt,
die thermomechanischen Spannungen kleiner zu halten und andererseits die unterschiedlichen
Temperaturgange der einzelnen Komponenten leichter beherrschbar macht.

Neben diesen Kriterien missen auch Forderungen bertcksichtigt werden, die die Hochfrequenzei-
genschaften des Moduls betreffen:

« Kleine PatchgroRe fir die Anschlisse

«  Kurze Leitungen und Bonddréahte zwischen SAW-Chip und Antennenkontakten
«  SMT-Anschlussmoglichkeit fiir gehauste Chips

- Dielektrizitatskonstante im richtigen Bereich

Konventionelle Packaging-Technologien, die auf der Verwendung von Polymermaterialien fir Sub-
strate /Trager und Aluminium-Metallisierung basieren, sind zwar bezuglich der Hochfrequenzeigen-
schaften optimiert, kbnnen die beschriebenen thermomechanischen Anforderungen nicht erfillen.
Die maximale Einsatztemperatur liegt deutlich unterhalb von 200 <. Die fir SAW-Elemente
manchmal verwendeten Keramikgehause mit aufgelétetem oder geschweil3tem Metalldeckel sind
ebenfalls nicht dauerhaft bei sehr hohen Temperaturen einsetzbar (die Grenze liegt bei ca. 350 bis
400 ).

Besonders kritisch ist die Befestigung des SAW-Chips im Gehause. Bei konventionellen Aufbauten
wird hier ein relativ weicher Polymerkleber verwendet. Wie sich in Versuchen herausstellte, stellt die
Zersetzung dieses Klebers mit dem Niederschlag von Verunreinigungen, die das SAW-Verhalten
des Chips negativ beeinflussen, den die Anwendungstemperatur begrenzenden Schadensmecha-
nismus dar. Bei neueren SAW-Bauelementen fir Raumtemperatureinsatz wird auch die Flipchip-
Montage verwendet; der SAW-Chip wird dabei nur von den Kontakten gehalten und ,schwebt* an-
sonsten frei Uber dem Gehauseboden. Angesichts der im Vorhaben geforderten hohen Resistenz
gegenlber thermomechanischen Belastungen erschien allerdings eine Trennung der Funktionen
Kontakt und Haftung als weniger risikoreiche Losung.

Als Ergebnis dieser Uberlegungen und entsprechender Vorversuche und Materialcharakterisierun-
gen wurden die nachfolgend beschriebenen Lésungen entwickelt.
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Fur das integrierte Sensormodul wurde ein Design entwickelt, bei dem die beschriebene Patch-
Antenne als Trager fir den SAW-Chip dient. Bei der Integration von Chip und Antenne entfallt die
Notwendigkeit von langen hochfrequenzgeeigneten Verbindungsleitungen, die im Bereich hoher
Temperaturen schwer zu realisieren sind. Stattdessen beschrénken sich die Kontaktierungen auf
kurze Drahtbondungen und SMT-Kontaktierungen.

! Filled Vias i
(2 0.5 mm, Ag) 1

| Keramik

—— Bottom-Layer
(Ag)

Gehéuse
AL0.) \ Kontaktierung & Befestigung ;
273 A ] (NanoAg-Paste) !
OFW-Chip 7 i
Reflektoren (Ti-Pt) IDT (Ti-Pt) i

Bild 68 Schematischer Aufbau auf Chip-Level und Board-Level im Querschnitt

In Bild 68 ist der Aufbau der integrierten Sensormodule schematisch dargestellt. Die Materialien, die
im Hinblick auf Hochtemperatureinsatz gewahlt wurden, sind rot gekennzeichnet. Der Aufbau ist fur
eine Temperatur von 550 € ausgelegt. Fir noch héhe re Temperaturen wird Silber durch Silber-
Palladium-Legierungen ersetzt. Einige Probeteile wurden in dieser Variante hergestellt und in Aus-
lagerungsversuchen getestet. Da sich aber im Verlauf des Vorhabens herausstellte, dass die maxi-
mal erreichbaren Temperaturen durch die Temperaturgrenzen der SAW-Materialien und nicht durch
das Packaging bestimmt werden (siehe unten), wurde diese (kostenintensivere) Variante nicht wei-
ter verfolgt.

Die Patches zur Ankontaktierung des SAW-Chips sind auf der Riickseite der Antenne angeordnet
(Bild 69). Sie wurden so gestaltet, dass flexible Montagemdglichkeiten fur verschiedene SAW-
Bauelemente zur Verfligung standen:

»  Keramikgehause in SMD-Technik fir Langasit-Chips

e Fur die Langasit-Chips wurden vom FE-Partner MHE Vollkeramikgehéduse entwickelt. Diese
Entwicklungsarbeiten und -ergebnisse sind im Abschnitt 2.1.3.2 dieses Berichts beschrieben.

»  SMD-Keramik/Metall-Geh&use fir LiINbO3-Chips

» Die LiNbO3-Baulemente, die bei Siemens aus friiheren Projekten zur Verfligung standen, sind
in einem Standard-Keramikgehause mit aufgeschweif3tem Metalldeckel montiert. Die Kontaktie-
rung erfolgt durch Pads auf der Unterseite des Geh&auses (siehe auch Bild 60).

Als Kontaktierung erwies sich ein Nanosilbermaterial als am besten geeignet, das bereits bei Ein-
brenntemperaturen von 300 T gute Kontaktierung erm 6glicht. Zur zusatzlichen Verbesserung der
Haftung der geh&usten Chips wurden die Gehduse mit einem angepassten Keramikkleber auf dem
Antennentréger befestigt. Da die thermischen Ausdehnungskoeffizienten der Chip-Gehé&use und der
LTCC-Keramik der Antenne nicht genau lbereinstimmen, wurde die Klebeverbindung so gestaltet,
dass eine weitgehend unabhéngige Dehnung dieser Komponenten gewahrleistet ist. Der Keramik-
kleber wurde entsprechend angepasst.

Bild 69 Integriertes Sensormodul mit gehdustem (links) und ungehaustem (rechts) SAW-Chip, Keramikab-
deckung ist nicht gezeichnet
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Daneben erlaubte es das Design auch, die SAW-Chips direkt, d.h. ohne Gehduse auf dem Anten-
nentrager zu montieren. Dazu wurden sie mit einem Keramikkleber befestigt. Die Kontaktierung
erfolgte mittels Drahtbondung direkt auf die Patches. Zum Schutz des Chips und der Kontaktierung
vor mechanischer Beschadigung wurde ein zusatzlicher Keramikrahmen mit Keramikabdeckung
vorgesehen. Die Direktmontage war urspriinglich nur flr Testzwecke vorgesehen, solange fir Lan-
gasit-Chips kein Gehause zur Verfigung stand. Diese Losung erwies sich im Verlauf der Tests aber
als unerwartet robust, so dass bei entsprechender Weiterentwicklung auch ein Konzept, bei dem
der Antennentrager die Gehausefunktion fir den Chip Gbernimmt, aussichtsreich erscheint. Ein Vor-
teil dieser Bauweise ist die geringere Warmekapazitat der Gesamtanordnung und der niedrigere
Warmewiderstand, d.h. ein daraus resultierendes schnelleres Ansprechen des Sensors. Ein weite-
rer Vorteil ist die geringere Zahl erforderlicher Kontaktierungen, die haufig ein Zuverlassigkeitsprob-
lem darstellen. Durch den insgesamt geringeren Materialeinsatz ist auch eine Kostenreduktion zu
erwarten. Nachteilig ist bei dieser Variante allerdings die Inkompatibilitdt mit herkdmmlichen Ferti-
gungsverfahren.

2.1.45 Datenauslesung und -verarbeitung

Die Arbeiten am Lesegerat konzentrierten sich auf die Umsetzung eines 2,45 GHz Frontends. Das
aufgebaute System erzeugt ein 2,45 GHz FMCW (Frequency Modulated Continuous Wave) Signal
mit einer Bandbreite von 80 MHz. Mittenfrequenz, Bandbreite und Signalleistung wurden so ge-
wahlt, dass die gesetzlichen Vorgaben fur das ISM-Band eingehalten werden. Bei friheren Mes-
sungen hatte sich gezeigt, dass die Messgenauigkeit des Systems im Wesentlichen durch die Nicht-
linearitat des Modulationssignals beschrankt wird. Daher wurde ein Modulationskonzept auf Grund-
lage des DDS (Direct Digital Synthesis)-Verfahrens erarbeitet und umgesetzt, welches die Generie-
rung einer maglichst linearen Frequenzrampe gewdahrleistet und so die Messgenauigkeit, verglichen
mit herkdmmlichen Konzepten, nennenswert erhdht. Zur Auswertung wird das aktuell am Sender
anliegende Signal mit dem empfangenen, vom Sensor zurtickgeschickten Signal gemischt. Als Re-
sultat entsteht unter anderem ein Signal bei der Differenzfrequenz von Sende- und Empfangssignal.
Da die Rampensteilheit (d.h. die Frequenzanderung pro Zeiteinheit) bekannt ist, kann aus der Diffe-
renzfrequenz die Laufzeit zwischen gesendetem und empfangenem Signal bestimmt werden. Die
Auswertung wird weiter prazisiert, indem nicht die eigentliche Differenzfrequenz, sondern die Pha-
sendifferenz der Signale ausgewertet wird. Um die Entfernung zwischen Sensor und Lesegerat aus
der Messung eliminieren zu kénnen und um die Messgenauigkeit zu erhdhen, werden mehrere Re-
flektoren verwendet und die Laufzeitdifferenzen zwischen den einzelnen Reflektoren bestimmt. Um
den zeitlichen Verlauf des reflektierten Signals zu erhalten wird eine FFT (Fast Fourier Transforma-
tion) vom Lesegerat durchgefuhrt. Die Mischung von Sende- und Empfangssignal erfolgt im Fre-
guenzbereich. Das Lesegerat liefert dann die relativen zeitlichen Positionen der Reflektoren an den
Auswerterechner. der daraus die Temperatur des Sensors berechnet.

Bild 70 zeigt exemplarisch den zeitlichen Verlauf des Empfangssignals. Es sind deutlich die vier
Reflektoren des Sensors zu erkennen. Die zeitliche Verschiebung dieser Reflektoren untereinander
ist temperaturabhéngig. Diese Abh&éngigkeit wird genutzt, um die Temperatur des Sensors zu
bestimmen.

1L

990 1800 ns

Bild 70 Zeitlicher Verlauf des Empfangssignals
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Bild 71 Prinzipdarstellung der Anordnung zur Messung und Kalibrierung

Das Blockschaltbild (Bild 71) zeigt die Anordnung zur Temperaturmessung (vgl. 2.1.4.6). Das Lese-
gerat beinhaltet die HF- und Auswerteelektronik. Uber die angeschlossene externe Antenne wird
das FMCW-Signal abgestrahlt und das vom Sensor reflektierte Signal empfangen und ausgewertet.

Die Laufzeit der Oberflachenwelle auf der Kristalloberflache ist u. a. vom verwendeten Kristallschnitt
abhangig. Die verfugbaren theoretischen Daten sind fur eine ausreichend genaue Bestimmung der
Temperaturabhangigkeit der Laufzeit der Oberflachenwelle nicht ausreichend, deshalb wurden die
aufgebauten Sensoren durch Vergleich mit Thermoelementen bei der Messung im Laborofen kalib-
riert und die entsprechenden Kennlinien mit Hilfe der Messwerte korrigiert und im PC zur Tempera-
turauswertung abgespeichert. Da Temperaturdnderungen in der Regel relativ langsam erfolgen,
wird zudem Uber mehrere Messwerte gemittelt, um die Genauigkeit der Messung zu erhéhen.

Im Rahmen dieses Vorhabens wurde das oben beschriebene Lesegeréat bei 2,45 GHz entwickelt
und optimiert und die Software zur Auswertung der Sensorsignale und zur Temperaturanzeige er-
stellt. Die Auswertung kann auch im Lesegerat integriert werden. Wegen der groReren Flexibilitat
der Auswertung mit einem PC wurde diese Variante hier vorgezogen.

2.1.4.6 Tests in Labor- und Industrietfen

Zur Bewertung der Entwicklungsfortschritte und verschiedener Varianten wurden aufgebaute Sen-
sormodule in Labortfen beziglich ihrer Funktion geprift, d.h. bei verschiedenen Temperaturen
wurden Laufzeitmessungen mit Fernabfrage durchgefihrt und daraus die Temperaturwerte be-
stimmt (siehe 2.1.4.5). Bei allen Ofen handelte es sich um elektrisch beheizte Kammerdéfen, deren
Blechhiille mit Faserisoliermaterial (z.B. Saffil®) ausgekleidet ist. Um das Auslesen mittels Mikrowel-
lenstrahlung zu ermdéglichen, wurden die Originaltiiren nicht geschlossen; stattdessen wurden feuer-
feste Fasermaterialien, die von den Mikrowellen gut durchdrungen werden kénnen, als Abdeckung
der Ofentffnung verwendet. Der von einem Blechmantel umgebene Ofeninnenraum kann allerdings
als Resonator wirken; diese Tatsache erschwerte die Messung gegeniiber einer Freifeldmessung
erheblich. Die Antenne wurde in ca. 40 cm Entfernung von dem Sensormodul platziert. Die Tempe-
ratur des Sensormoduls wurde mit einem NiCr-Ni-Thermoelement, das in Kontakt mit dem Modul
war, gemessen.

y Ofen

Thermo- Therfhoelement- Sofis Signalerfassung

Antenne N
element elektronik und -auswertung

Bild 72 Aufbau zur Kalibrierung und Temperaturmessung
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Mit der in Bild 72 dargestellten Konfiguration wurden nicht nur die in Abschnitte 2.1.4.5 beschriebe-
nen Kalibrierungen durchgefiihrt, sondern auch wiederholte Aufheiz- und Abkihlzyklen gefahren.
Daneben wurden auch Versuche in einem wesentlich groReren Elektroofen durchgefihrt, der die
typische Bauweise eines industriellen Prifstands aufweist.

Zur Untersuchung des Verhaltens der Sensormodule in einer Industrieumgebung wurden Messun-
gen an einem gasbeheizten Industrieofen des Partners DBI-GUT in Freiberg durchgefuihrt. Dieser
Ofen ist komplett mit oxidischen Fasermaterialien zugestellt; eine Metallummantelung gibt es hier
nicht. Bild 73 zeigt den fir die Testmessungen verwendeten Aufbau. Das Sensormodul im Inneren
des Ofens wurde von einer auf3erhalb in ca. 30 -40 cm Entfernung angeordneten Antenne ausgele-
sen.

Bild 73 Messungen am Industrieofen (DBI-GUT, Freiberg)
Die Messergebnisse in Laborofen und Industrieofen stimmten gut tiberein.

Ergebnisse Langasit

Einige der von MikroHybrid gehausten Sensorchips wurden auf Keramikantennen montiert und ge-
testet. Diese Chips waren allerdings nicht funktionsfahig und lieferten kein auswertbares Signal. Aus
diesem Grund wurden die Untersuchungen mit Sensormodulen durchgefuhrt, bei denen die Langa-
sit-Chips gehéauselos auf dem Trager der Slot-Patch-Antenne montiert wurden.

Bild 74 Temperaturmessung mit Sensormodul und Thermoelement bei stufenweiser Erh6hung der Ofen-
temperatur

Der Ergebnisse der drahtlos gemessenen Temperaturen im Ofen sind in Bild 74 dargestellt. Die
stufenweise Erhéhung der Temperatur im Ofeninnenraum lasst sich gut verfolgen; die Differenz
zwischen diesen Werten und den Vergleichswerten eines Thermoelements liegen im Bereich 2-3 K.
Die Temperatur konnte mit diesen Sensormodulen bis ca. 350 T gemessen werden. Wiederholte
Messzyklen mit mehreren Aufheiz- und Abkihlvorgéngen, wobei die Module auch mehrfach in ver-
schiedenen Ofen aus- und eingebaut wurde, demonstrierten die Zuverlassigkeit im Kurzzeitbereich.
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Bei Uberschreiten von ca. 400 € wurden allerdings irreversible Veranderungen der Signale beo-
bachtet.

Bild 75 zeigt ein typisches Messsignal; die den vier Reflektoren zugeordneten Peaks sind gut er-
kennbar. Mit zunehmender Temperatur nimmt die Hohe der Peaks allerdings stark ab; bei 300 T
sind die Amplituden ca. 15 dB niedriger als bei Raumtemperatur. Bei ca. 350-400 C (abhéngig von
den Messbedingungen) wird das Signal/Rauschverhaltnis so klein, dass eine Temperaturauswer-
tung nicht mehr moglich ist. Der Grund fir diese Intensitidtsabnahme liegt in der starken Zunahme
der akustischen Dampfung mit zunehmender Temperatur, daneben spielt auch die temperaturab-
hangige Frequenzverschiebung eine Rolle.

Bild 75 Temperaturabhangigkeit des Reflektorsignals eines Langasit-Moduls (links: Raumtemperatur,
rechts: 300 )

Ergebnisse Li-Niobat

T=260TC T=310C

Zeit Zeit
Bild 76 = Reflektorsignale eines LiNbO3;-Sensormoduls; t=350 entspricht ca. 5 ns

Bild 76 zeigt typische Messsignale eines LiINbO3s-SAW-Chips. Dieser gehauste Chip war auf einer
kleinen Patchantenne (30 mm x 30 mm) montiert. Mit zunehmender Temperatur nimmt die Intensitat
der Peaks ab. Die Peaks waren bei einer Entfernung zwischen Modul und Antenne von 1m bis ca.
350 T auswertbar; ab ca. 380 C verschwinden die P eaks bei diesen Messbedingungen im Rau-
schen. Bei einem geringeren Messabstand und/oder dem héheren Antennengewinn der Slot-Patch-
Antenne ware eine etwas hohere Messtemperatur noch méglich gewesen. Es ist aber nicht zu -
bersehen, dass die Dampfung mit zunehmender Temperatur stark ansteigt. Es kann abgeschéatzt
werden, dass die maximale Einsatztemperatur im Bereich 400 T oder knapp daruber liegt.

Auslagerungstests dieser Module bei hohen Temperaturen mit mehrfachen Aufheiz- und Abkihlzyk-
len zeigt die Robustheit des Sensormoduls.
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215 Entwicklung und experimentelle Untersuchung beispielhafter Anwendungen
2.1.5.1 Erprobungsvoraussetzungen
2.1.5.1.1 Versuchsstande flr Thermoprozesse

Die Konzeption, Entwicklung und der Aufbau der Versuchsstande erfolgte anhand der Definiti-
on von thermischen, mechanischen, chemischen und geometrischen Einsatzkriterien der
Drahtlos-Sensoren aus Sicht der Anwendungen. Daflir wurden Ist-Standanalysen in der Indust-
rie und Abstimmungen mit den Verbund- und Kooperationspartnern durchgefuhrt. Ist-
Standanalysen erfolgten u. a. an den erdgasbeheizten Harte- und Anlasséfen im Schrauben-
werk Finsterwalde und an den Ofenanlagen der Fa. Ipsen International GmbH (Kleve). Die Ein-
satzkriterien bildeten die Grundlage eines komplexen Anforderungskataloges fir die zu entwi-
ckelnden drahtlos abfragbaren, bauteilintegrierten Sensoren (Anlagen 2 und 3) und damit auch
fur die zu schaffenden apparativen Erprobungsvoraussetzungen:

* Einsatztemperaturen bis 850 C, mdglichst auch > 8 50 C fur die Tragerwerkstoffe Stahl,
SiSiC und Oxidkeramiken sowie die Ofenbauteile Ofenwand (innen), Einsatzgut, Brenner-
rohre, Strahlrohre, Umlenkkreuze und z. T. Flammenrohre

» Einsatztemperaturen zwischen 400 € und 850 <C fur Warmetauscher, Filterbaugruppen,
Chargentréager, Abgaskanéle und z. T. auch fir die Brennerbauteile

* Abweichungen vom Normaldruck + 20 mbar

» oxidierende und reduzierende Ofenatmosphdren mit brennerbedingten Pulsationen, die
wiederum zu Schwingungen an den Feuerraumeinbauten flihren

Folgende relevante Industrieofenatmosphéren wurden bertcksichtigt:
- Oxidierende Atmosphéare aus der direkten Erdgasverbrennung oder in Luft,

- reduzierende Schutzgasatmosphéren mit Endogas aus Propan oder Erdgas (30-40 %
H,, 19-24 % CO, max. 1 % CO,, Rest N,) oder Schutzgas aus 40 % Stickstoff und 60 %
Methanol,

- inerte Schutzgasatmosphéaren aus reinem Stickstoff.
* Gasgeschwindigkeiten bis 5m/s, partikelbeladene Ofenatmospharen
» 5 Sensoren pro Brenner bzw. bis zu 10 Sensoren pro Ofenraum
* anzustrebende Messrate im Bereich 5 Hz
» grofRtenteils metallisch abgeschirmte Ofenrdume mit Revisionséffnungen,

* moglichst kompaktes anwendungsintegriertes Messsystem, Readerantennen kdnnen in die
Warmedammung der Ofenwand eingebaut werden

* Fernabfrage der Sensoren uber eine Distanz von bis zu 10 m
e Lebensdauer der Sensoren mindestens 1000 h
e Lebensdauer der Antennen mindestens 10000 h

Fur die geplanten Anwendungen Industrieéfen, Brennersysteme, Abgaskanéle und Warmetau-
scher konnten Bauteile ausgewdahlt werden, die zur Aufnahme von Sensor und Antenne (Auf-
nahme des kompletten Sensorsystems) dienen kénnen. Das sind folgende Bauteile:

* Brennersteine

* Filter

e ausgewahlte Bereiche des Abgaskanals
e Strahlrohre mit Einbauten (Stahl, SiSiC)
 Ofenwand

. Bereiche von Flammenrohren.
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Dariiber hinaus kdénnen bestimmte Bauteile und Bereiche der Brenner und auch herkémmliche
Messsensoren, z. B. optische Sensoren, die in die Ofenwand eingebaut werden, direkt als An-
tennentrager fungieren.

Kleinversuchsanlagen

Auf Basis der Einsatz- und Anforderungskriterien an die neue Sensortechnik wurden die Ver-
suchsstande, zwei Kleinversuchsanlagen und die beiden Ausflihrungen des industrienahen
Versuchsstandes konzipiert und aufgebaut. Bild 77 zeigt die erdgasbeheizte Kleinversuchsan-
lage.

Bild 77 Konzipierte und aufgebaute Kleinversuchsanlage zur Priifung von SAW-Sensoren bis 850 T mit
90 kW Erdgasbrenner , Fenster und Antenne (Basis: Prifflammenrohr)

Als zweite Kleinversuchsanlage wurde ein elektrisch beheizter Versuchsofen fir die Priufung
der SAW-Sensoren aufgebaut (Bild 78).

Bild 78 Elektrisch beheizte Kleinversuchsanlage mit Empfangerantenne

In beiden Kleinversuchsanlagen waren Paralleluntersuchungen sowie ergdnzende Untersu-
chungen mit metallisch abgeschirmten Ofenraumen bei unterschiedlicher Beheizungsart und
Ofenraumgeometrie maglich.

Die Kleinversuchsanlagen wurden mit der fiir die Sensorpriifung erforderlichen Mess- und Uberwa-
chungstechnik wie folgt ausgertstet:

*  Gas-Luftregelstrecken und Sicherheitstechnik fiir Erdgasbrenner
*  Abgasanalysetechnik
*  Mehrere NiNiCr-Thermoelemente fir Messwertvergleiche

*  Monitoring-System OPTISOS (Optisches Diagnosesystem) fiir Ofenraum- und Flammenvisua-
lisierungen, thermografische Messungen und Archivierung der erreichten Versuchspunkte.

Entsprechend o. g. Anforderungskriterien sind in den Kleinversuchsanlagen Temperaturen bis 600
T (elektrische Beheizung) bzw. bis 1000 T (Erdgas beheizung) sowie unterschiedliche Ofenatmo-
spharen, Unterdriicke, Uberdriicke und brennerbedingte Pulsationen (Erdgasbeheizung) mdoglich.
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Fur die Funkiibertragung sind in den blechverkleideten Versuchsanlagen entsprechende Offnungen
(Fenster) vorhanden.

Industrienaher Versuchsstand

Die Konzeption fur den industrienahen Versuchsstand (GroRRversuchsanlage) wurde insbeson-
dere mit dem Verbundpartner MIOBA abgestimmt und erfolgte auf Basis der vorliegenden FE-
Ergebnisse. Die erarbeitete Konzeption fur den industrienahen Versuchsstand wurde zur Sta-
tusberatung am 27.03.2007 bei SIEMENS in Minchen vorgestellt und anschlieend zwischen
allen FE-Partnern abgestimmt. Der konzipierte Versuchsstand bericksichtigt fir die erste Sen-
sor-Entwicklungsstufe Ofenraumtemperaturen bis 550 C sowie flr die zweite Sensorentwick-
lungsstufe Ofenraumtemperaturen > 550 C. Weiterhin bericksichtigt die Konzeption die mit
den SAW-Sensoren bestickten Bauteile der geplanten Anwendungen. Die komplizierte und
komplexe Aufgabenstellung, insbesondere im Hinblick auf die Beeinflussung der Funklbertra-
gung der SAW-Sensoren, erforderte folgende 2 Variante fir den industrienahen Versuchsstand
(Bild 79und 80):

» Schwere Ausfiihrung des Versuchsstandes mit einer Zustellung des abgedichteten Ofen-
raumes mit Feuerbetonplatten LC 50 und Stahltragern, Wandstérke der Feuerbetonplatten
300mm, Grundflache 2 x 3 m, Erdgasbeheizung Uber 2 Brenner je 60 kW (Bild 79).

» Leichte Ausfiilhrung des Versuchsstandes, Zustellung des abgedichteten Ofenraumes mit
Keramikfaserplatten aus Al,O3-SiO,-Material und Gerlst aus Stahltragern, Wandstarke
60mm, Grundflache 1x3m, Erdgasbeheizung Gber 1 Brenner 90 kW (Bild 80).

Bild 79 Schwere Ausfuhrung des industrienahen Versuchsstandes zur Prufung von sensorbestickten
Baugruppen > 550 T mit installierter Mess- und Ube rwachungstechnik (Ofenraumvisualisierung,
Temperaturmessung, Medieniberwachung, Ofenraum- und Abgasanalyse).

Bild 80 Leichte Ausfuhrung des industrienahen Versuchsstandes, links Blick auf die Langsseite des Ver-
suchsstandes, rechts 90 kW-Erdgasbrenner mit Medienzufiihrung und Steuerung
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Zum Einbau der Sensoren wurden Anderungen am Schornstein und am Rauchgaskanal vorge-
nommen (Bild 81).

Bild 81 Anderungen am Schornstein (links) und am Rauchgaskanal (rechts) zum Einbau der Sensoren

Beide Varianten des erdgasbeheizten, industrienahen Versuchsstandes beriicksichtigen die not-
wendigen Fenster bzgl. der Funklbertragung und wurden mit der fur die Sensorprifung erforderli-
chen Mess-, Analysen- und Uberwachungstechnik wie folgt ausgertstet:

»  Gas-Luftregelstrecken und Sicherheitstechnik fiir Erdgasbrenner
* Abgasanalysetechnik
* NiNiCr-Thermoelemente flir Messwertvergleiche mit den drahtlosen Sensoren

*  Monitoring-System OPTISOS flr thermografische Messungen und Archivierung der erreichten
Versuchspunkte

* IR-Kamerasystem VarioCam heat fir Temperaturen von -40 € bis 1200 C
* PC-gestiitzte Messwerterfassung
* Industrie-PC-System mit entsprechender Software flr Thermografie und Flammenanalyse

Nach Aufbau der Versuchsstande erfolgten die Tests zunéchst ohne die drahtlosen Sensoren und
mit konventioneller Messtechnik.

In einem weiteren Schritt wurde das Regelungs- Steuerungs- und Sicherheitskonzept fir die Integ-
ration der drahtlos fernabfragbaren GaPO,- und Langasit-Sensoren in die Brennerregelung entwi-
ckelt (Bild 82) und im Technikum Freiberg fir die gasbeheizten Industrieofenversuchsstande aufge-
baut (Bild 83).

Wegen des Prototypen-Stadiums der Sensormuster wurden die Signale der zuséatzlich installierten
drahtlos fernabfragbaren Sensoren aus Sicherheitsgriinden im Versuch nicht direkt in den Regel-
kreis eingebunden, sondern tber Schnittstellen der Steuerung SPS S7 einem Monitoringsystem zur
Verbesserung und Verfeinerung der Brennerregelung zugefiihrt. Die ermittelten Korrekturwerte z. B.
im Hinblick auf Vermeidung von Uberhitzungen an Feuerraumeinbauten, Senkung von Emissionen
und Erh6hung des feuerungstechnischen Wirkungsgrades wurden vorerst manuell umgesetzt.

Die Funktionen der Sicherheitstechnik (zwingend vorgeschriebene Sicherheitsausriistungen, wie z.
B. Druckwachter, Druckregler, 2 Magnetventile Klasse A, Durchflussmessungen, Manometer) blie-
ben unbeeinflusst. Auch fir die Leistungsregelung der Brenner, fiir die Flammenriickschlagiiberwa-
chungen u. a. erforderliche Sicherheitsausristungen wurden im Regelkreis konventionelle Thermo-
elemente bzw. STW oder STB eingesetzt.

Die Ausflhrung entspricht den giltigen Vorschriften fir gasbeheizte industrielle Thermoprozessan-
lagen (prEN 746-2 2006/2009: Industrielle Thermoprozessanlagen - Teil 2 ,Sicherheitsanforderun-
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gen an Feuerungen und Brennstofffihrungssysteme®, DIN EN 50156-1, DIN EN 50156-2: ,Elektri-
sche Ausrustungen fir Befeuerungsanlagen® u. a.).

Ziundbrenner,
Flammeniber-
wachung, Feue-
rungsautomat

T-Fuhrungsgrof3e, STB, STW

L1l ‘

<

drahtlos fernabfragbare GaPO,- und

: —>
Langasit-Sensoren

— >
 —

»
»

—>

—>

Schaltschrank mit Steuerung (SPS-S7)
SPS S7 —Steuerung:

Siemens SPS fiir sicherheits- und regelungstechnische
Aufgabenstellung

FihrungsgrofRen, Sicherheitstechnik:

konventionelle Temperatursensoren (Thermoelemente,
STW, STB)

Regelungsverbesserung:

drahtlos fernabfragbare GaPO4- und Langasit-Sensoren

Bild 82

Schematische Darstellung der entwickelten Regelung und Steuerung zur Integration T-

kalibrierte Frequenzsignale der drahtlos abfragbaren GaPO,- und Langasit-Sensoren als Ein-

gangssignal fur die SPS S7

Bild 83

Gas-Luftregelstrecke (links) und S7-Steuerschrank mit Signaleinbindung SAW-Sensoren (rechts)

am Industrie-Versuchsstand (leichte Ausfiihrung) im Technikum Freiberg

2.1.5.1.2 SAW-Versuchsmesstechnik

An den Versuchsstanden fir Thermoprozess-Simulationen kamen zum Nachweis der SAW-Funktionen die
mobilen Komponenten der in den Abschnitten 2.1.3.4 und 2.1.4.6 beschriebenen Messaufbauten zum Ein-

satz.
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2.1.5.2 Komplexe Anwenderversuche unter Thermoproze  ssbedingungen

Zusatzlich zu den individuellen Laborversuchen und Messungen der FE-Partner fanden gemeinsame Anwen-
derversuche unter Beteiligung mehrerer Partner im Technikum des DBI in Freiberg statt.

Anwenderversuche 27.02.2007

Das Ziel der Versuche bestand darin, die grundsatzlichen Mdglichkeiten der Temperaturmessung mittels 433
MHz und 2,45 GHz SAW-Funksensorik unter realen Bedingungen in Industrieofen-Umgebung zu testen (Bil-
der 84 bis 87). In erster Linie sollte der Einfluss der Ofenbauarten und speziell der Ofenwénde auf die Funk-
Ubertragung ermittelt werden. Hierfiir wurden Temperaturmessungen an verschiedenen Ofentypen im abge-
kuhlten Zustand durchgefiihrt. Es wurden Transponder auf Quarz- und Lithiumniobat-Basis verwendet, da
hochtemperaturtaugliche GaPO;- und Langasit-Sensormuster eigener Entwicklung zu diesem Zeitpunkt noch
nicht zur Verfigung standen. Die Versuche verliefen erfolgreich. Dabei erwies sich der Industrieofen in
Leichtbauausfihrung (Faserplatten-Zustellung) wegen seiner aufwandsparenden Anpassungsfahig-
keit als industrienaher Versuchsstand fir nachfolgende Anwenderuntersuchungen als besonders geeig-
net (Bild 87).

Bild 84 Elektrisch beheizter Versuchsofen

Die nichtmetallische Oberseite des Elektroofens ermdglichte
eine Drahtlos-Messung (Abstand 2 m, SNR = 20 dB)

Bild 85 Prifflammrohrofen

Der voll metallverkleidete Ofen ermdglichte im un-
veranderten Zustand lediglich Messungen durch die
Beschickungso6ffnung.

Bild 86 Schwere Ausfiihrung eines industrienahen Ver-
suchsstandes (Feuerfest-Beton)

Die Messung war problemlos mdglich (Abstand 1,5
m, SNR = 20 dB).
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Bild 87 Leichtbauausfihrung eines industrienahen Ver-
suchsstandes (Faserplatten-Zustellung)

Das Material der Ofenwand hatte keinen nennens-
werten Einfluss auf die Drahtlos-Fernabfrage.

Anwenderversuche 07.12.2007

Gegenstand der Versuche am 07.12.2007 war der Funktionstest der drahtlosen Fernabfrage von
Temperaturen im Frequenzband 433 MHz nach dem Prinzip der Resonanzmessung. Mit der Abfra-
geeinheit Transmitron 2-T 433 MHz und einer Richtantenne wurde die Funktion eines Quarzresona-
tors mit AI-SAW-Struktur bis ca. 280 T Ofenraumtem peratur getestet (Bild 88).

Zeit MST 1 MST 2 MST 3

Messwerte (Auszug)

Bild 88 Untersuchungen am industrienahen Versuchsstand (leichte Ausfuihrung) fir Ofenraumtemperatu-
ren bis ca. 280 C

Die drahtlose Fernabfrage der Temperatur war bis ca. 150 € mdglich. Der Abstand zwischen
Transponder im Ofenraum und der auRerhalb der Ofenrdume angeordneten Antenne betrug 0,5m.
Bei der Abkiihlung wurde die Funktionalitat ab Ofenraumtemperaturen < 100 C wieder erreicht.

Anwenderversuche 05.02.2008

Die Untersuchungen mit FE-Partnern wurden am 05.02.2008 bei erhdhten Temperaturen fortgesetzt
(Bilder 89 bis 92).

66



Bild 89 Untersuchungen mit den drahtlosen, fernabfragbaren T-Sensoren bei h6heren Temperaturen am
industrienahen Versuchsstand
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Bild 90 Sensorsignal-Messkurve beim Aufheizvorgang auf 200 T bis zum Signalverlust sowie Frequenz-
drift in Abhangigkeit von der Temperatur
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Bild 91 Sensorsignal-Messkurve beim Abkiihlvorgang ab 200 <C bis zur stabilen Signalauswertung
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Ab 200 € am Sensor (Thermoelementmessung) kam es z ur Signalschwachung. Die Ofenraum-
temperatur betrug dabei max. 320 C. Bei der Abkuhlung wurde die Funktionalitat ab einer Sensor-
temperatur von 195 T wieder erreicht. Zwischen Fun ksensorik und Thermoelementmessung betrug
die T-Differenz unabhéngig von der Temperatur ca. 10 K. Dies ist auf die Warmedadmmung des
Sensormoduls mit etwa 15min Verzdgerungszeit zurtickzufiihren.

Bild 92 Schematische Darstellung des industrienahen Versuchsstandes mit Doppeltransponder-
Bestlickung

Anwenderversuche 15./16.07.2009

Im Vorfeld der 7. Statusberatung wurden unter Beteiligung aller Partner des Vorhabens komplexe
Anwenderversuche zur drahtlosen Fernabfrage unter Temperaturbeanspruchung im Technikum
Freiberg durchgefihrt (Bilder 93 bis 97). Als Versuchseinrichtungen standen der Industrieofenver-
suchsstand, ein Laborofen sowie Mess- und Auswertetechnik mehrerer Partner zur Verfigung. Fur
Aussagen zur Genauigkeit und Reproduzierbarkeit der mit den drahtlosen Sensoren ermittelten
Messwerte wurden parallel Temperaturen mit herkdmmlichen Thermoelementen (NiNiCr) gemes-
sen.

Getestet wurden Wandlermuster 433 MHz und 2,45 GHz in Einbauumgebung fir spatere Anwen-
dungen in Industriedfen, Dieselpartikelfiltern, Brennerrohren und sonstige Industrieanwendungen.

Zum Austesten erreichbarer Temperaturlimits wurde ein GaPQO,4-Resonator-Muster 433 MHz in TO
39-Gehéause mit Keramikantenne bis 460 C beanspruch t. Gemessene Signalstarken zwischen 36
und 43 dB Uber den gesamten Temperaturbereich weisen auf die Eignung von GaPQ, als sensitiver
Werkstoff fir SAW-Anwendungen mindestens im Bereich mittlerer Temperaturen hin. Die Tempera-
turbegrenzung im Versuch war ausschlie3lich den thermisch nicht bestandigen Kontaktierungs- und
Hausungswerkstoffen geschuldet. Fiur hohere Temperaturen besteht weiteres SAW-Potenzial.

Messwerte T-Sensoren
(Auszug)

Bild 93 Ofenraum des Versuchsstandes mit Erdgasbrenner
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Bild 94 Messplatz ITW Bild 95 Abfrageeinheit SIEMENS

Bild 96 Vorbereitung des Versuches Brenner-
Mantelstrahlrohr aus SiSiC (SIK)

Resonatortyp: GaPO4 / TO39 Gehause / Antenne: SiSiC  [offener Dipol]
440,0000
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Versuchstemperatur [C]

Bild 97 Frequenz-Temperatur-Diagram der Temperaturbeanspruchung eines GaPO,-Resonator-Musters
433 MHz in TO 39-Geh&use mit Keramikantenne

Die Versuche verliefen insgesamt erfolgreich. Sie brachten hinsichtlich der Funktionsfahigkeit unter
Temperaturbeanspruchung einen erheblichen Fortschritt gegentiber vorangegangenen experimen-
tellen Untersuchungen sowie gegeniber dem Stand der Technik. Erreicht wurden:

» Drahtlose Signalstrecke bei 2 GaPO,4-Resonatoren 433 MHz in TO 39-Gehause bis 400 T
(MHE, ITW),
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» drahtlose Temperaturfernabfrage mittels Sensormodul Langasit 2,45 GHz in Keramikgehause
mit integrierter Antenne bis 360 T (SIEMENS),

» drahtlose Temperaturfernabfrage mittels Sensormodul Langasit 2,45 GHz in Keramikgeh&use
mit integrierter Antenne in SiSiC-Umgebung (Brennerrohr) (SIEMENS, Schunk, ITW), Ergeb-
nisse identisch zu 2., aus Zeitgrinden abgebrochen 260 T

» drahtlose Signalstrecke bei GaPO,-Resonator 433 MHz in TO 39-Gehause mit Keramikantenne
bis 460 C (ITW).

Anwenderversuche 01.12.2009

Die Funktionserprobung der drahtlosen Fernabfrage fir die Anwendung Industrieofen des FE-
Partners MIOBA erfolgte am 01.12.2009. Dafiir wurde ein mit Sensormodulen verschiedener Bau-
formen bestlckter Chargentrager in den erdgasbeheizten Versuchsstand im Technikum Freiberg
eingebaut (Bild 98). Die Gas-Luftregelstrecke incl. S7-Steuerung, Sicherheitstechnik und Messwert-
integration der SAW-Sensoren fur den Versuchsstand gehen aus Bild 99 hervor. Bild 100 zeigt wei-
tere Einzelheiten der Versuchsdurchfiihrung mit dem MIOBA-Chargentréager.

Bild 98 MIOBA-Chargentrager,. Bestiuickung mit drahtlos fernabfragbaren Sensormodulen 2,45 GHz und
Einbau in den Industrieofenversuchsstand

SPS S7-Steuerung :
Integration T-kalibrierter Frequenzsigna-

le der drahtlos abfragbaren GaPO,- und
Langasit-Sensoren als Eingangssignal

Bild 99 Gas-Luftregelstrecke incl. S7-Steuerung und Messwertintegration der SAW-Sensoren fiir den In-
dustrieofenversuchsstand (leichte Ausfiihrung)
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Bild 100 Versuchsdurchfiihrung mit dem Chargentrager und Sensormodulen 2,45 GHz

Die Versuche zur komplexen Funktionserprobung mit einem MIOBA-Chargentrdger waren erfolg-
reich. Die Sensormodule konnten gut in den Chargentrager integriert werden. Die SignalUbertra-
gung aus dem Ofenraum zur Auslesetechnik funktionierte problemlos. Erfolgreich war weiterhin
Integration der T-kalibrierten Frequenzsignale der drahtlos abfragbaren Sensoren als Eingangssig-
nal in die S7-Steuerung.

Die Nachhaltigkeitsziele der Sensor-Integration in die Regelung der thermischer Prozesse gemani
Bild 99 bezuglich Energieeffizienz, verringerter Emissionen, Anlagenverschlei@minderung und er-
hohter Produktqualitéat sind auf Basis der Untersuchungsergebnisse des 2. Halbjahres 2009 (s. 0.)
erreichbar.

Insgesamt sind fiur die Sensortechnik an den Versuchsstanden im Technikum Freiberg folgen-
de Effekte durch die drahtlose Erfassung von Prozesstemperaturen und Integration in das
Brennermanagement moglich:

e Erh6hung Wirkungsgrad 5-10 %
*  Verminderung Emissionen (NOy u. a.) bis 10 %
*  Erh6hung der Produktqualitat durch genaue Temperaturfihrung

« Verminderung von Anlagenverschlei, z. B. durch Uberhitzungen

2.1.5.3 Beispielhafte Anwendung Dieselpartikelfilt  er
Anwendungsspezifikation

Die permanente Weiterentwicklung der Dieselmotoren durch Perfektionierung der Einspritz-
Systeme (Hochstdriicke) und Verbesserung der gesamten Triebwerkseigenschaften zielt auf effi-
zientere Energieausnutzung und Senkung der Schadstoff-Emissionen. Neben CO, und NO, stehen
die Dieselpartikel als Umwelt und Gesundheit schadigende Emissionen im Focus. Als Dieselpartikel
versteht man im Brennraum gebildete Primarpartikel (10-30 nm) und Agglomerate von 50-200 nm,
die im Extremfall bis auf 10 um anwachsen kénnen (z.B. Anlagerungen in Auspuffrohr, Schalldamp-
fer und Pellrtikelfilter). Die spezifische Oberflache solcher Partikelstrukturen betragt nach BET 50-
150 m2g .
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Filtersysteme sollen und kénnen die Partikelemissionen drastisch reduzieren. Dabei werden an die
Filterwerkstoffe die folgenden Anforderungen gestellt:

Widerstand gegen Abgastemperaturen bis 750C und kurzzeitigen Temperaturspitzen von
1400 (und mehr) bei der Regeneration

hohe thermische und mechanische Belastungsfahigkeit bei schroffen Temperaturwechseln

Risiko der Schadigung des Materials durch Aschebildung aus Abrieb, Ol und Kraftstoff-
Additiven

hohe Aufnahmekapazitat fur Ruf? und Asche

geringer Druckverlust, d.h. geringe Beeinflussung des Motor-Wirkungsgrades
geringe thermische Tragheit (mdglichst gute Warmeleitfahigkeit)
Abscheiderate von Partikeln 10 — 500 nm > 99 %

robust gegen Fahrzeug-Vibrationen und gegen Demontage beim Entfernen angesammelter
Asche

Hinzu kommen:

Niedrige Kosten (< 10 US $/kW)
kleines Bauvolumen

Lebensdauer = Motorlebensdauer

Dementsprechend wurden und werden die Emissionsgrenzwerte in Europa stufenweise gesetzlich
geregelt (Bild 101).

Bild 101 Emissionsgrenzwerte flir Europa

Der Verbundpartner Rauschert (RKV) hatte sich im Vorhaben das Ziel gesetzt, einen keramischen
Filterwerkstoff und effiziente Filterstrukturen einschliel3lich der Herstellverfahren zu entwickeln, die
diese Anforderungen erfillen. AuBerdem wurden Lésungen zur Integration drahtlos fernabfragbarer
Messsysteme in die Filterstrukturen entwickelt.
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Werkstoff- und Strukturentwicklung von Abgasfilterm aterialien, Musterherstellung

In der folgenden Ubersicht (Tabelle 4) sind Werkstoffe aufgefiihrt, die prinzipiell wichtige Kriterien
nach obigen Anforderungen erfillen

T et Trmax °C CTE, Intrinsic Specific Thermal
Porous Material (in air) Density Heat capacity Conductivity
@ 500°C, @ 500°C,
(°C) (x107/K) (g/cm3) (J/gK) (W/m K)
Alumina 2050 1900 88 3.97 0.88, ~8
(ALOy)
Cordierite
(Mg,Al,Si;0,,) 1460 = 1350 6 2.51 111 -1
Mullite
(AlgSi,0,5) 1810 1600 53 2.50 1.115 ~2
Aluminum Titanate
(AL TiOg) 1600 1500 10 3.40 1.06 ~
NzZP
(XZr,P¢0,,, 1900 = 1800 5 3.44 0.75 ~1
X=Sr, Ba,etc
a-Silicon Carbide
(SiC) 2400 1350 45 3.24 1.12 ~20
b-bonded a-Silicon
Carbide 2400 1350 45 3.24 1.11 ~12
(SiC)
Si-bonded a-Silicon
Carbide 1400 1350 43 3.19 1.12 ~10
(Si-SiC)
Silicon Nitride
(SisNy) 1900 1350 30 3.0 1.15 ~5

Tabelle 4 Madgliche Filterwerkstoffe

Bild 102 Dieselpartikelfilter aus Keramikschaum (oben), gefiigten Einzelwaben aus SIC (unten links) und
einer Cordierit-Wabe (unten rechts)
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Hinsichtlich der Makrostruktur sind im Bild 102 verschiedene Typen von keramischen Dieselpartikel-
filtern dargestellt. Keiner der moglichen Werkstoffe nach Tabelle 4 weist nur Vorteile auf. Immer
muss ein Kompromiss hinsichtlich technischer Parameter, Verfligbarkeit und Preis der Rohstoffe
sowie Herstellungsverfahren- und Kosten gefunden werden.

Unter diesen Gesichtspunkten erflillen die Werkstoffe Siliciumcarbid und Cordierit die Anforderun-
gen am besten. Tabelle 5 zeigt einen Vergleich.

Anforderungen SiC Cordierit

Hohe Filterwirkung 0

Niederer Druckverlust 0

+
<= |o |o

Korrosionsbestandig
gegen Ol-Aschen und Motorabrieb

Legende
Geringe thermische Masse - + 9

Kennwert erflillt An-
Hohe Temperaturbestandigkeit " ﬁ 0 forderungen
Hohe Temperatur- Schockfestigkeit - (0) + I - \r/]vaecrth ;ﬁll\;\%ce;krruenngn-
Niedriger AK - * t

I + I erhebliche Kennwert-

Niedrige Kosten - + Verbesserung

Tabelle 5 Vergleich SiC — und Cordieritwerkstoff

Keramische Dieselpartikelfilter funktionieren nur, wenn anstrémseitig Waben-Kanéle alternierend
offen bleiben und abstrémseitig die entsprechenden Kanéle verschlossen sind (Pluggs). Dadurch
muss das partikeltragende Abgas durch die offenporigen Kanalwande stromen. Die Filtereffekte
setzen dann ein (Bild 103).

Bild 103  Funktionsprinzip eines keramischen Dieselpartikelfilters

Ab einer bestimmten Menge angesammelten Ruf3es (Druckverlust) muss dieser abgebrannt werden
(Regeneration). Fur die Regeneration gibt es verschiedene technische Losungen. Allen ist gemein-
sam, dass die Temperaturen des Ruliabbrandes beherrscht werden missen; sonst besteht die Ge-
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fahr der thermischen Zerstérung des Filters. Drahtlose Temperaturiiberwachung- und Kontrolle des
Prozesses im Bereich zwischen ca.600 bis 900°waren ein Vorhabensziel des Anwenders RKV.

Die Entwicklung eines Dieselpartikel-Filterwerkstoffes auf Basis von porésem Cordierit (2MgO x
2Al,03 x 5Si0,). wurde bei RKV in den Entwicklungsstufen Labor -und halbtechnischer Versuche
sowie in einem Grol3versuch durchgefihrt (Bilder 104 bis 106).

Bild 104  Extrudierter Strang einer Dieselpartikel-Fullsize-Wabe aus dem Grol3versuch

Bild 105 L&ngenabmessung (ca. 159 mm) Bild 106 Querschnitt (ca. 155 mm) eines ge-
eines gesinterten Dieselpartikelfilters sinterten Dieselpartikelfilters

Umfangreiche Arbeiten zum alternierenden VerschlieBen (Plugging) der Wabenkanéle mit arteige-
nem Werkstoff im Labormal3stab flihrten zu den in Bild 107 dargestellten Ergebnissen.

Y

Pluggs nur ober-
—_— flachlich hohl

Bild 107  Plugging-Struktur als Ausschnitt
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Ermittlung der Werkstoffkennwerte

Die nachfolgend zusammengestellten Werkstoffkennwerte der Cordierit-Dieselpartikelfilter aus dem
GrofRversuch erfillen die Zielstellungen des Vorhabens:

Wasseraufnahme [%] 32,1
Rohdichte [g/cm3] 1,4

Offene Porositat [%] 45,2
Mittlerer Porendurchmesser d50 [um] 16,1
Spezifische Oberflache [m2/g] 0,53
Porenvolumen [mm3/g] 313
WAK(20-1000C) [10-6K-1] 0,78

Bild 108 zeigt beispielhaft den Laboraufbau zur Untersuchung der Zugverhéltnisse im Abgasrohr.

Bild 108 Laboraufbau fur Untersuchungen zu Zugverhaltnissen im Abgasrohr mit einem Dieselpartikelfilter-
Muster

Ermittlung der Funktionskennwerte

Die im GroRRversuch hergestellten und oben charakterisierten Dieselpartikelfilter wurden auf einem

Motorprifstand des Forschungsinstitutes Fahrzeugtechnik an der HTW Dresden einer Grundver-

messung unter praxisnahen Bedingungen unterzogen. Bild 109 zeigt den Motorprifstand mit dem
Dieselpartikelfilter-Funktionsmuster.

Bild 109  Motorprifstand der HTW Dresden mit Dieselpartikelfilter-Funktionsmuster
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Fur die Versuche zur Filtercharakterisierung in einem Wechsellastprogramm wurde ein mittlerer
Kennfeldbereich des Motors ausgewahlt. Die Lastpunkteinstellungen fur die 5 stationdren Punkte
gehen aus der Tabelle 6 hervor.Lastpunkt Drehzahl Drehmoment Filtereintrittstemperatur Raum-
geschwindigkeit

[min-1]  [Nm] [C] RG (1) [1/h]
1 2000 160 377 52000
2 2300 160 370 65000
3 2650 160 373 78000
4 2900 160 370 90000
5 3300 160 382 103000

Typische Temperaturen vor und nach dem Filter im gegebenen Testprogramm:

Vor dem Filter: 230-450 C
Nach dem Filter: 230 —400 €

Tabelle 6 Lastpunktdefinition, Stationarpunkte im Wechsellastprogramm

Im Motorprifstand wurde die Grundvermessung des Dieselpartikelfilter-Funktionsmusters mit Bela-
dung flr einen Stadtfahrzyklus nach EU-Norm ausgefthrt. Bild 110 zeigt diese Versuchsbedingun-
gen als Diagramm von Motordrehmoment, Abgasmasse, Temperaturen vor und nach dem Filter
sowie Differenzdruck in Abhangigkeit von der Zeit. Die schwarze Kurve weist die Veranderung des
Absorptionsvermogens des Filters unter den jeweiligen Betriebsbedingungen aus.

Bild 110 Diagramm der Versuchsbedingungen fur die Grundvermessung des Dieselpartikelfilter-
Funktionsmusters (Stadtfahrzyklus nach EU-Norm)

Bild 111 zeigt die ruRreduzierende Wirkung des Filters. Dabei sind die Kennwerte "Rul3 vor dem
Filter", "Rufd im Filter" und "Rul3 nach dem Filter" (absolut in g) in Abhangigkeit von der Versuchs-
dauer aufgetragen. Die Kurven verlaufen fast linear, enthalten keine Unstetigkeiten und deuten mit
dem Messwert "Rul3 nach dem Filter" nahe 0 g auf einen hohen Filterwirkungsgrad hin. Dieser als
"Ruf3reduktion” (olivgriine Kurve) bezeichnete Wirkungsgrad liegt nach Erreichen der Motor- und
Filterbetriebstemperatur bei fast 99%.
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RuBreduktion aus FSN

Bild 111 RuRreduzierende Wirkung des Filters

Die Grundvermessung des Dieselpartikelfilter-Funktionsmusters am Forschungsinstitut Fahrzeug-
technik an der HTW Dresden unter praxisnahen Bedingungen wird wie folgt bewertet:

Der Priifling zeichnet sich aus durch:

* hohes RuRriickhaltevermégen

» akzeptables Ausgangsdruckverlustniveau

* kein Erkennbares Blow-off

» Nachweis der RuBoxidation in passiver und aktiver Regeneration.

Entwicklungspotenzial besteht im

» Feststellen der Ursache fir Fehlstellen in den abstromseitigen Pluggs und ggf. Kurztest zum
Feinstpartikelemissionsverhalten mit fehlerfreiem Prifling

» Reduzieren des vergleichsweise hoher Differenzdruckgradienten bei filtervolumenspezifischer
Beladung (Speichervermdgen)

Zu Vergleichzwecken ware eine Monolithabmessung in Standardabmessung fir weitere Tests
sinnvoll.

e Optimieren des Rickhaltevermogens von Feinstpartikeln im Rahmen der Zielstellung zur Struk-
turweiterentwicklung.

Wandlerintegration

Im urspriinglichen Konzept fir das Applikationsbeispiel Dieselpartikelfilter (5,66 x 6 inch, 200 csi)
war vorgesehen, den Sensor mit Antenne direkt in die Zellstruktur des Filters zu integrieren (Aus-
bohren der Wabenstruktur mit etwa 5mm Durchmesser und ca. 50 mm Lange). Das hatte zur Folge,
dass aul3er einer mechanischen Schadigung des keramischen Gefliges auch effektive Filterflache
verloren geht.

Im Bild112 ist die Stirnflache eines unverschlossenen Filters dargestellt. Bild 113 zeigt die Stirnfla-
che eines wechselseitig verschlossenen (gepluggten) Dieselpartikelfilters.
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offene Kanale

o
Durchmesser 5,66 inch
Lange 6 inch
Pluaas
Bild 112  Wabenkdrper in offener Struktur Bild 113 Wechselseitig verschlossener Wabenkérper

Das Konzept der Integration von Sensor und Antenne direkt in den Wabenkorper wurde verlassen
und stattdessen eine vom Verbundpartner ITW vorgeschlagene Konstruktion favorisiert. Diese be-
steht im Wesentlichen darin, dass die Antennenstruktur in Verbindung mit dem Sensor auf pordsen
Wabenscheiben appliziert wird. An diese Konstruktion sind u.a. folgende grundlegende Bedingun-
gen geknupft:

«  Unmittelbare Anordnung vor der Eintritts- und/oder Austrittsseite des DPF
» keine wesentliche Beeinflussung des Abgasstromes z.B. hinsichtlich Druckverlust

 thermochemische und thermomechanische Resistenz von Antenne, Sensor und Wabenscheibe
im Rahmen der RuRabscheidung und Ru3regeneration

Die Bilder 114 bis 116 zeigen Integrationsvarianten von Wandlern in keramische Wabenscheiben
hinsichtlich Werkstoff, Geometrie, Struktur und thermischen Verhalten mit implementierter Anten-
nenstruktur (RKV), den Bearbeitungstechnologien der Wabenscheiben und Design, sowie Gestal-
tung und Werkstoff der Antenne (ITW).

Bild 114 Ringmé&ander in Cordierit-Wabenscheibe gefrast (rechts), links ist die Antenne aus SIC

Antenne Sensor

Bild 115 Metallische Antenne mit Sensor, eingelegt in keramische Maanderstruktur
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Bild 116 Strahlenférmig angeordnete metallische Antenne in keramischer Maanderstruktur

In vielfaltigen Versuchen wurden sowohl eingehauste Sensoren als auch Antennenstrukturen bei
300C und 500 im Temperierofen thermisch behandel t. Ziel war zu ermitteln, wie sich die Werk-
stoffe von Antennen und Hausungen unter Warme-Belastung verhalten.

Versuchsmessungen zur drahtlosen Fernabfrage

Die Versuchsmessungen zur drahtlosen Fernabfrage fir die beispielhafte Anwendung Dieselparti-
kelfilter erfolgten mit dem in Abschnitt 2.1.3.7 beschriebenen Laboraufbau (Bild 117). In dem wegen gerin-
gerer Antennenabmessungen (Bauraum) bevorzugten Frequenzband 2,45 GHz konnte bei Kaltversuchen
eine sichere drahtlose Signallibertragung nachgewiesen werden. Der Nachweis der drahtlosen Fernabfrage
unter Temperaturbeanspruchung im Motorprifstand des Forschungsinstitutes Fahrzeugtechnik an der
HTW Dresden steht noch aus.

-~ Spektrum-
PC g Analysierer ) |
Auswerte- und Steuer- | AS
system
»| Signalgenerator 4
A
Externes
Versuchsmesssystem

(Temperatur, Druck, ..)

A

—1

Bild 117 Laboraufbau Dieselpartikelfilter fur experimentelle Untersuchungen zur drahtlosen Fernabfrage
unter Temperaturbeanspruchung im Motorprifstand des Forschungsinstitutes Fahrzeugtechnik an
der HTW Dresden
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2.1.5.4 Beispielhafte Anwendung Industriebrenner
Anwendungsspezifikation

Durch indirekte Beheizung von industriellen Warmebehandlungsprozessen mit rekuperativ, gasbe-
feuerten Strahlrohren aus Siliciumcarbidkeramik entsteht wesentlich weniger CO, als bei elektri-
scher Beheizung mit Strom aus Kohlekraftwerken (Bild 118).

Bild 118  Strahlrohr mit Rekuperatorbrenner

Voraussetzung fur den dazu notwendigen hohen feuerungstechnischen Wirkungsgrad ist eine mdg-
lichst genaue Kenntnis von Verbrennungsparametern wie Druck und Temperatur. Entsprechende
Messungen sind mit der derzeit verfiigbaren Technik recht aufwendig und nur flr Untersuchung im
Labor oder Technikum, nicht aber in der Anwendung moglich. Bild 119 zeigt ein Strahlrohr, das zur
Aufnahme einer Temperaturverteilung mit einer groRen Zahl von Thermoelementen bestlickt ist.

Bild 119 Messung des Temperaturverlaufs an der Oberflache eines Strahlrohres mittels Thermoelementen

Die Verfiigbarkeit fernabfragbarer Sensoren eroffnet hier Potenzial zur weiteren 6kologischen und
Okonomischen Verbesserung thermischer Prozesse. Winschenswert waren Sensoren mit Anwen-
dungstemperaturen > 850 C, als Einstieg ergeben sich aber auch schon mit dem im Vorhaben an-
gestrebten Temperaturbereich zwischen 400 T und 850 T interessante Anwendungen bei 1 bar
unter oxidierender und reduzierender Atmosphére flr Temperatursensoren und Drucksensoren mit
einem Messbereich von 20 mbar und einer Messrate von 5 Hz.

Wandler- und Antennenintegration

Voraussetzung fur die Anbringung von Sensoren auf Silicumcarbidkeramik ist, dass es gelingt, die-
se und gegebenenfalls erforderliche Leiterbahnen geeignet zu isolieren. Wahrend die wichtigsten
oxidischen Hochtemperaturmaterialien eine geringe elektrische Leitfahigkeit aufweisen, nimmt der
Widerstand von Siliciumcarbidkeramik, insbesondere von siliciuminfiltriertem Siliciumcarbid mit der
Temperatur deutlich ab. Um die von den Sensoren erzeugten schwachen elektrischen Signale U-

81



berhaupt messen zu kénnen, muss die SiC-Keramik mit isolierender Keramik verbunden werden.
Das koénnen Beschichtungen aber auch. diskrete Bauteile wie Isolierrohre sein.

Entwicklung und Charakterisierung von isolierenden Beschichtungen

Oxidkeramiken aus dem System Aluminiumoxid — Siliciumdioxid wurden im Hinblick auf den Einsatz
als Beschichtung von siliciumnitridgebundenem Siliciumcarbid ausgewahlt und getestet. Insheson-
dere Zusammensetzungen, die einen hohen Mullitanteil im eingebrannten Zustand erwarten lassen,
zeigten eine gute Haftung. Mit diesen wurden Prufkorper aus siliciuminfiltriertem Siliciumcarbid be-
schichtet. Die Schichthaftung war wegen der geschlossenen Oberflachenstruktur deutlich schlechter
als auf dem zunachst als Substrat getesteten nitridgebundenem SiC. Der Zusatz von chemischen
Bindern (Cotronics 991, Thermoguss 3000, Sauereisenzement No. 8 und No. 31) flhrte zu festeren
Schichten, die allerdings auch grof3tenteils kaum hafteten. Die besten Ergebnisse wurden fir Mes-
sungen der elektrischen Leitfahigkeit metallisiert. Bei Raumtemperatur erwiesen sich die Beschich-
tungen als gute Isolatoren. Mit steigender Temperatur bis 800 T nahm die Leitfahigkeit allerdings
deutlich starker als erwartet zu.

Wegen der schlechten Haftung der Beschichtungen mit chemischer Bindung wurden daraufhin ke-
ramisch gebundene Aluminiumsilikatbeschichtungen entwickelt mit besseren Haftungseigenschaf-
ten, inshesondere bei den Rezepturen 1 a, 2a und 4 (Tabelle 7):

Probe theor. Zusammensetzung der eingesetzte Rohstoffe
# gebrannten Schicht Kaolin Al,O Al(OH)3 P,
dso [Mm] | wt-% | dso [Um] | wt-% | dso [Um] | wt-% | Vol-%
la |100 % 3 Al,O; - 2 SiO, 6 56 0,8 44 33
1b ]100 % 3 Al,O; - 2 SiO, 6 45 6 55 58
1c [100 % 3 Al,O; - 2 SIiO, 6 56 4.2 44 42
2a |50 % 3 Al,O3 - 2 SiO, + 50 % Al,O3 6 29 0,8 71 36
2b |50 % 3 AlLO; - 2 SiO, + 50 % Al,O4 6 21 6 79 | 66
2c |50 % 3 Al,O3 - 2 SiO, + 50 % Al,O3 6 29 4,2 71 49
3a |100 % Al,O4 0,8 100 33
3b 100 % Al,O4 6 100 | n.m.
3c 100 % Al,O3 4,2 100 n.m.
4 |64 % 3 ALO; - 2 SIO, + 36 % SIO, 6 | 100 9

Tabelle 7 Isolierende Schichten mit keramischer Bindung

Zur Charakterisierung des elektrischen Widerstandes wurden Isolierschichten aus Aluminiumsilika-
ten auf SiSiC Prufkorper; zundchst Wirfel, (Bild 120), dann Stébe (Bild 121) aufgetragen und ein-
gebrannt.

Bilder 120 und 121 Prufkdrper zur Messung des elektrischen Widerstandes von beschichtetem SiSiC
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Fur Messungen der elektrischen Leitfahigkeit in Abhangigkeit von der Temperatur wurden die Pro-
bekoérper in einem zweiten Einbrennschritt mit Silberpaste kontaktiert (Bild 122).

Silber

Aluminiumsilikat

SiSiC

Bild 122  Silberbeschichtung auf SiSiC Stab mit Isolierschicht (Rezeptur 4)

An den Staben wurden Widerstande mit GréRenordnungen geman Tabelle 8 bestimmt. Die Isolier-
schicht war 0,1 mm dick, die kontaktierte Flache betrug 7 cm?:

T[T] 200 400 600 800

r [(Wem] 10° 10° 10° 10*

Tabelle 8 Temperaturabhangiger Widerstand Beschichtung

Fur niedrige Temperaturen wurden gute Isolationseigenschaften gemessen, die in Einklang mit ent-
sprechenden Normen fiir diese Werkstoffklasse stehen (10° Wem), bei Temperaturen oberhalb 400
T fielen die angezeigten Widerstandswerte aber deutlich ab (<10° Wem). Da der Widerstand der
dinnen Schichten fir Hochtemperaturanwendungen nicht ausreicht, und die Leiterbahnen von An-
tennen durch den Isolator auch raumlich von dem leitfahigen Untergrund getrennt werden missen,
wurde der Schwerpunkt der weiteren Arbeiten auf die Verlegung von Messleitungen und Antennen
auf oder in monolithischen Formkérpern verlagert, die als Isolatoren mit Brennerbauteilen durch
Fugen verbunden werden.

Deswegen wurde eine Siliciumnitrid-gebundene Mullit/Korund-Masse entwickelt, die ohne nen-
nenswerte Schrumpfung trocknet und nach dem Brand gut zwischen SiSiC und Oxidkeramik haftet
(Bild 123).

Bild 123  Si3N4-gebundenes Aluminiumoxid Geflige und Prifkoper

Die Widerstandsmessungen an Priifkérpern mit 1 cm? Stirnflachen und 0,6 cm Dicke ergaben Werte
nach Tabelle 9.
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T [C] 660 700 750 800 850

r [10 6 Wcm] 1,20 0,76 0,43 0,27 0,18

r [10 6 W 2,00 1,27 0,72 0,45 0,30

Tabelle 9 Temperaturabhangiger Widerstand Vergussmasse

Bei der vorgesehenen Anbringung der Sensoren im Inneren des Strahlrohrs ist eine drahtlose Ab-
frage nur moglich, wenn die Antennen der Sensoren und der Abfrageeinheit auf3erhalb des elekt-
risch leitenden und deshalb abschirmenden Aul3enrohres angebracht werden. Entsprechend lag der
Schwerpunkt der Arbeiten auf einer geeigneten raumlichen Anordnung, Isolierung und Ausfiihrung
der Antennen. Hierbei wurden keramische Komponenten nicht nur fir isolierende Halterungen und
— Durchfihrungen entwickelt. Es wurden auch keramische Stab- und Ringantennen aus Siliciumin-
filtriertem Siliciumcarbid gefertigt, die gegeniiber metallischen Antennen deutlich korrosionsbestan-
diger sind und durch angepasste thermische Dehnungen mechanische Inkompatibilitdt von Antenne
und keramischem Bauteil ( z.B. Filter, Brenner, Brennhilfsmittel ) vermeiden.

Der Nachweis, dass sich dieser Werkstoff aufgrund der ausreichenden elektrischen Leitfahigkeit fur
die Signaliibertragung eignet, wurde vom Partner ITW zun&chst fir Ringantennen erbracht. Diese
wurden wegen der rdumlichen Einbausituation nicht fir den Aufgabenbereich Industriebrenner ver-
wendet, sie eigneten sich aber zusammen mit beigestellter Isolierkeramik fir die im Teilvorhaben
RKV untersuchten Filterkeramiken (Bild 124).

Bild 124  Keramische Ringantenne und Durchfihrungen

Fir die Anwendung Industriebrenner wurden entsprechende Bauteile zum Aufbau einer Stabanten-
nenkonstruktion entwickelt und erfolgreich getestet (Bild 125).

Bild 125 Mantelstrahlrohr mit keramischer Stabantenne

Zur Steigerung der Betriebssicherheit und fir eine vereinfachte Verbindung zwischen Sensor und
Antenne, wurden diese durch Hartléten mit Silberkontaktierungen versehen (Bild 126).
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Bild 126 Keramische Antennenstabe mit Silberkontaktierung

2.1.5.5 Beispielhafte Anwendung Industriedfen

Die in ihren Behandlungsrdumen erreichbare Temperaturgleichmafigkeit ist eine wesentliche
Gebrauchseigenschaft von Industriedfen zur Sicherung der Qualitéat von Wéarmebehandlungspro-
zessen. Ofen werden nach Standards (z.B. AMS 2750) in Gebrauchsklassen eingeordnet, welche
die Temperaturtoleranz im Behandlungsraum festlegen. Bei hochwertigen Ofen werden Tempera-
turgleichmaRigkeiten von +/- 1...2 K verlangt und erreicht. Temperaturgleichmafigkeiten werden
stets im leeren Ofenraum nachgewiesen. Im praktischen Betrieb wirken Stdrfaktoren auf die Tempe-
raturverteilung. Drahtlos fernabfragbare Messsysteme bieten die Chance, dass diese engen Tole-
ranzen auch bei beliebiger Beflillung an jedem Punkt im Ofenraum eingehalten werden kénnen.

Die GleichmaRigkeit der Temperatur im Ofen ist die Vorraussetzung fir eine homogene Warmebe-
handlung aller Bauteile, die in den Behandlungsraum eingebracht wurden. Diese Forderung trifft im
Besonderen fiir folgende Technologien zu:

* Anlassen von Komponenten fir Kraftibertragung

e Harten und Verguten

* Auslagern von Aluminiumteilen

e LOsungsgliihen von Aluminiumteilen

*  Thermochemische Prozesse (Aufkohlen, Nitrieren usw.)

Zum Nachweis dieses Temperaturfeldes in den Ofen werden nach dem bisherigen Stand der Tech-
nik, Mantelthermoelemente eingesetzt, deren Anschlussenden durch Offnungen aus den Ofen he-
rausgezogen, und mit Auswertegeraten verbunden werden.

Zum Ersatz dieser Geratetechnik sollten funkibertragbare Signalgeber eingesetzt werden, welche
die ProzessgroRen aus den Ofen Uber Antennensysteme an die duRReren Bereiche der Anlagen
Ubertragen.

Installation der Sende-Empfangs-Antenne in OfenrGumen

Wahrend man bei den Resonatoren im Ofenraum bestimmte Betriebstemperaturen voraussetzen
kann, gestaltet sich der Einsatz der Antennen im Ofenraum komplizierter.

Grundsatzlich ist die Installation einer Sende- und Empfangsantenne im Ofenraum aus wéarmetech-
nischer Sicht nicht zu empfehlen, da die Resistenz der Antenne hinsichtlich der dort herrschenden
Umgebungstemperaturen nicht gewahrleistet werden kann. Andererseits wird infolge der abschir-
menden Wirkung der metallischen Ofenummantelung eine Platzierung der Antenne im Inneren des
Ofengehauses unumganglich. Aufgrund neuer Erkenntnisse hat sich ein alternatives Konzept zur
Platzierung der Antenne herauskristallisiert. Es sieht vor, die Antenne zwischen Ofenwand und der
Isolation zu positionieren (Bild 127).
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zur Auswerte-
Antenne einheit

A A

Bild 127  Anordnung der Antenne zwischen Ofenwand und der Isolation (Antenne mit Anschlissen
zur Auswerteeinheit rot gekennzeichnet)

Denn in diesem Bereich sind die Temperaturen zum einen fir die Antenne nicht schadlich und zum
anderen wird die metallische Abschirmung umgangen. Zur Gewéhrleistung der Funktionalitat und
maoglicher Austauschbarkeit sowie dem Schutz vor Korrosion ist es erforderlich, dass die Antennen-
standorte erreichbar sind. Das Konzept sieht entnehmbare Module vor, die eine Erreichbarkeit der
Antenne erméglichen.

Chargentragersysteme:

Sensoren mussen zur Ubertragung der Messsignale im Behandlungsraum installiert werden. Die
Forderung besteht, diese Einheiten am Bauteil, oder in dessen unmittelbarer Nahe zu befestigen.
Fur Ofen mit Chargentragersystemen eignet sich eine Anordnung am Tragrostost. Tragroste sind
mechanisch und thermisch hoch belastete Baueinheiten, welche die warmetechnisch zu behan-
delnden Bauteile aufnehmen. Die notwendige Konstruktion wurde erstellt, das System aufgebaut
und erfolgreich getestet (Bilder 128 bis 130).

/7 Aktive Abfrage-Antennen —\

/ [AVAS

700 ca. 1200 mm

P
cd. 200 mm I Chargentrager

Cd. SUU T

Auswerteeinheit

Ofenmauerung

Bild 128

Prinzipskizze zur Anord-
nung der Sensormodule
am Chargentrager und
des Abfragesystems

Ofen-Stahlmantel
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Bild 129  Tragrost (Chargentrager) eines Kammerofens

Bild 130 Tragrost mit Sensor, Befestigungselementen und Bauteilen

Sensoren am Warmegqut

Sensoren zur Ermittlung und Ubertragung von Prozesskennwerten knnen auRer am Tragersystem
auch am Warmgut befestigt werden (Bild 131).

Sensor
flachg
aufgelegt

Bild 131  Sensor auf flachigem Warmgut
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Einbindung der Sensorsignale in die Prozessfiihrung

In einer ersten Stufe kdnnen die drahtlos fernabfragbaren Sensorsysteme anstelle der bisherigen
Mantelthermoelemente fur die Messung der Temperaturverteilung im Ofenraum eingesetzt werden.
Bei nachgewiesener Funktionssicherheit bringt deren Nutzung qualitative und energetische Vorteile
fur die Prozessfuhrung der thermischen Behandlung. Im Vorhaben wurden dazu Programmbaustei-
ne entwickelt, welche die Verarbeitung drahtlos fernabgefragter Sensorsignale zur Steuerung von
Temperaturverhaltnissen in Ofenrdumen erméglichen. Dazu erfolgte eine Modifikation vorhandener
Brennerumlaufsteuerungsbausteine und von Regelungsbausteinen.

Da bei Industrieofenanlagen das Steuerungssystem SIMATIC S7 (Siemens) weit verbreitet ist und
im Unternehmen MIOBA standardmafig zum Einsatz kommt, wurden alle Entwicklungsarbeiten
beispielhaft auf dieses System bezogen. Bild 132 zeigt eine typische Reglerstruktur fir einen In-
dustrieofen. Fir die Regelung von Temperaturen werden die Funktionsbausteine ,Standard- PID“
verwendet. Damit kann eine digitale Regelung fiir Prozessgrd3en realisiert werden.

Diese Bausteine werden uber die Peripherie der Steuerung an die Sensoren des Ofens ange-
schlossen. Die Temperatursignale sind die Istwerte des Prozesses. Der Sollwert ist meist ein zeit-
lich gesteuerter Wert aus einem Warmebehandlungsprogramm. Im PID Algorithmus wird die Diffe-
renz zwischen Soll — und Istwert standig verglichen und aus der Berechnung mittels KP, TV und TN
Ausgangswerte gebildet.

Bild 132  Struktur des PID Regelkreises

Werden mehrere Sensorsignale verwendet, kann als Istwert eine gemittelte Gréf3e aus der Anzahl
der verwendeten Sensoren benutzt werden. Die Istwertmittiung erfolgt (ber neu gebildete Software-
funktionen. Verwendet wird auch eine spezielle Programmfunktion, die einlaufende Sensorsignale
zeitlich gedampft abfragt. Der Regelkreis erfasst somit eine mittlere Temperatur der Ofenraumzone.

Bereits mit dieser MalBhahme ist eine Einschrankung der Temperaturtoleranz méglich. Die Anzahl
und die Anordnung der Sensoren im Ofenraum bzw. am Warmegut sind fur die Wirksamkeit dieser
MalRnahme entscheidend.

Brennerumlaufsystem

Der Ausgabewert des Temperaturregelkreises ist ein stetiger Wert. Der Einsatz von Hochgeschwin-
digkeitsbrennersystemen ist technischer Standard im Industrieofenbau. Die hohe Abgasgeschwin-
digkeit der Brenner erzeugt eine hohe Turbulenz im Ofenraum, welche nur bei Nennlast erzeugt
werden kann. Diese Funktionalitédt bedingt den Einsatz von Zweipunktregelsystemen mit Ein/Aus
Funktion. Aus diesem Grunde wird der stetige Ausgangswert des Regelkreises softwaremalig in
zeitabhangige Impulse umgeformt. Diese Impulsformung ist ein spezieller Software - Funktionsbau-
stein der fir den Anschluss von max. 8 Brennern konzipiert ist.

Maodifiziert man den Baustein so, dass der Anschluss von drahtlosen Temperatursensoren ermog-
licht wird, kann man die Schaltzeiten der Brenner mit den lokalen Temperaturen im Ofenraum ver-
knupfen. Brenner, welche das Warmegut bzw. den Sensor stark beeinflussen, kénnen damit in der
Brennzeit gedrosselt werden. Sollten Raume entstehen, die weniger thermisch belastet werden,

88



kann die Brennzeit verlangert werden. Es kann somit eine Adaption der Ofenbeladung oder des
Einsatzgutes an die Brennersteuerung erfolgen.

Die Umwandlung der stetigen Reglerausgabewerte in zeitgesteuerte digitale Signale erfolgt durch
Erregung von Zahlerbaugruppen. Der stetige Stellwert des Reglers wird als Z&hlersollwert einge-
schrieben. Der Zahler wird dann sekundenweise heruntergezahlt. Diese aktive Phase de Zahlers
wird als Brennphase des Brenners ausgewertet.

Der normierte Temperatur-Istwert eines drahtlosen Sensors kann nun summierend auf den Zahlwert
wirken. Die Brennzeit einzelner Brenner kann somit unabhdngig vom Reglerausgangssignal in
Grenzen verandert werden. Die Erstellung, Programmierung und der Test derartiger Funktionsbau-
steine sind wichtiger Bestandteil zur Erhéhung der Qualitdt der Warmebehandlung in Industrietfen.

Bild 133 zeigt das Visualisierungsschaubild eines Haubenofens mit 12 geregelten Brennern, deren
Einteilung und Zuordnung zu den Heizzonen. Es lasst die Einbindung zuséatzlicher drahtloser Sen-
soren zu. Aus der fest definierten Regelung wird durch Einsatz der zusétzlichen Sensoren an den
Bauteilen und im Ofenraum eine adaptive Regeleinheit mit lokal definierter Energiezufuhr.

Werden die oben beschriebenen Systeme zur Regelung und Brennersteuerung in Industriedfen
eingesetzt, so kann mit einer wesentlich besseren TemperaturgleichméaRigkeit im Behandlungsraum
gerechnet werden. Die Qualitat des Ofens wird damit gesteigert und die Warmebehandlung kann
nach Temperatur und Zeitdauer in den vorgegebenen engeren Grenzen erfolgen, was wiederum die
Qualitat des Warmegutes erhoht. Fir Hochleistungswerkstoffe ist diese Prozessflihrung in engen
Toleranzen von fundamentaler Bedeutung. Mit der Qualitatserh6hung wird zugleich eine Einsparung
von Primarenergie erreicht.

Bild 133  Schaubild der Brennersteuerung eines Haubenofens

2.1.5.6 Beispielhafte Anwendung Gasturbinen

In modernen Gaskraftwerken werden Gasturbinen zur Stromerzeugung eingesetzt, die eine Leis-
tung von bis zu 350 MW erreichen. Im so genannten GuD-Betrieb, bei dem die im Abgas der Gas-
turbinen enthaltene Warmeenergie in einem nachfolgenden Dampfprozess genutzt wird, werden
Wirkungsgrade bis zu 60 % erreicht. Dies ist nur méglich, weil die hochentwickelten thermodynami-
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schen und Stromungs-Prozesse das Potenzial der verwendeten Materialien voll ausreizen. Damit
solchermalRen hoch beanspruchte Systeme zuverlassig funktionieren ist eine genaue Kenntnis der
Betriebszustandsdaten sowohl in der Entwicklungsphase als auch im kommerziellen Dauerbetrieb
(,Online Monitoring“) erforderlich. Die Uberwachung von Parametern wie Temperaturen, Driicken,
dynamischen Drlicken, struktureller Integritéat usw. ist deshalb eine wesentliche Aufgabe, flur die die
geeigneten Technologien entwickelt und bereitgestellt werden muissen.

Die Messung dieser Daten wahrend des Gasturbinenbetriebs dient aber nicht nur der Zuverlassig-
keitssicherung, sondern auch der optimalen Steuerung der Verbrennung und damit der Nutzung
neuartiger Verbrennungstechnologien zur Emissionsreduktion. Ein Beispiel dafir ist die NOy-
Reduktion durch magere Verbrennung (,Lean Premix Combustion“) Solche Systeme neigen aller-
dings zu Instabilitaten der Verbrennung. Resonante, zyklisch auftretende DruckstoR3e konnen erheb-
liche Schaden an den Gasturbinenbauteilen und entsprechende Stillstandszeiten hervorrufen. Die
sensorische Uberwachung erlaubt es aber, die Verbrennung bis knapp an die Grenze der Instabilitat
zu fahren.

Drahtlos auslesbare Sensoren haben einige wesentlich Vorteile gegeniiber konventionell bedrahte-
ten Versionen:

- Der erhebliche Montageaufwand des Verlegens von Hunderten von Metern Leitung an unzu-
ganglichen Stellen, der auch bei Revisionen der Maschine erforderlich ist, wird durch Drahtlos-
systeme erheblich verringert

- Die Zuverlassigkeit der sensorischen Uberwachung steigt durch den Wegfall der Drahtbruchge-
fahr

« Rotierende Bauteile kbnnen einfacher mit Sensoren ausgestattet werden.

Messung in der

<« Turbine (4. Stufe)
+——____ Messung in der

Brennkammer
(550C)

Messung im
Verdichter (4509

Bild 134  Einsatzmoglichkeiten fur fernabfragbare Sensoren in einer stationaren Gasturbine

Da eine Gasturbine ein geschlossenes Metallgehduse besitzt, ist eine Funkibertragung nur inner-
halb des Gehauses mdglich. Die Durchfiihrung durch die Gehdusewand muss mit druckbestandi-
gen, hochfrequenzgeeigneten Durchfihrungen geschehen; die Auswerteeinheit befindet sich au-
Berhalb der Maschine. In Bild 134 sind einige Einsatzmdglichkeiten fir die Messung von Tempera-
turen oder dynamischer Driicke in einer Gasturbine dargestellt. Bei der Messung der Parameter der
Brennkammer bringt die Funkverbindung zwischen Innen- und AulRengeh&duse grol3e Vorteile durch
einfachere Installation und Vermeidung der Drahtbruchgefahr.

Wegen der an anderer Stelle in diesem Bericht diskutierten Probleme wurde im Rahmen des Vor-
habens nicht der erforderliche technische Stand erreicht um entsprechende Anwendungstests in
Gasturbinen durchzufiihren, siehe auch 2.2.2.
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2.1.6 Notwendigkeit und Angemessenheit der geleiste

ten Arbeit

Die Bearbeitung der komplexen Aufgabenstellung des Verbundvorhabens verlangte den Einsatz
und das Zusammenwirken von Fachwissen auf folgenden Gebieten (Tabelle 10):

Kristallchemie, Kristallphysik, Kristallanalytik

Kristallwafer-Bearbeitungs-, Behandlungs- und Vereinzelungs-
verfahren

hochtemperaturtaugliche Elektronikwerkstoffe und Schichtsys-
teme

Hochfrequenztechnik (HF), SAW-Technologie, Sende-, Emp-
fangs- und Auswerteverfahren

HF-Antennen- und Reflektordesing

HF-Messtechnik

Wandlerdesign

hochtemperaturtaugliche Aufbau- und Verbindungstechnik

Fertigungs- und Fugeverfahren fir elektronische Hochtempera-
tur-Bauelemente

keramische Werkstoffe, Design von Bauteilen aus Oxidkeramik
und Siliciumcarbid

Hochtemperatur-Labortechnik
Mess-, Steuer- und Regelungstechnik
Thermoprozesstechnik, rationelle Energieanwendung

Anwendungsforschung Partikelfilter, Industrieofen,
brenner und Gasturbinen

Industrie-

HITK, IPHT

HITK, IPHT, AMT, SIEMENS,
EPCOS

MHE, IPHT, SAW Components,
EPCOS

SIEMENS, senTec

SIEMENS, IMTEK, ITW
SIEMENS, MHE, ITW, HITK
SIEMENS, MHE, ITW

MHE, HITK

MHE, SIEMENS, EPCOS

RKYV, SIK, HITK, ITW

DBI, SIEMENS
DBI, MIOBA, ITW
DBI, MIOBA, Siemens

RKV, MIOBA, SIK, SIEMENS,
DBI, NOXMAT, ITW, HTW DD

Tabelle 10 Vorhabenrelevantes Zusammenwirken von Fachwissen der Partner

Die theoretischen und experimentellen FE-Arbeiten erfolgten entlang der Wertschopfungskette vom
Piezo-Einkristall-Wafer bis zum anwendungsintegrierten Messsystem. Als sehr aufwandig erwiesen
sich insbesondere die Vorbereitung und Durchfihrung der iterativen Versuchsfertigung von Resona-
toren und Sensormodulen von 2007 bis 2009. Das Erforschen und Entwickeln Erfolg versprechen-
der Varianten und Kombinationen von Piezowerkstoffen, Schichtsystemen, Kontaktierungs- und
Fugewerkstoffen sowie das Funktionsdesign stellten wissenschaftlich-technische Herausforderun-
gen dar, die in zahlreichen Musterserien und Messreihen bewaéltigt werden mussten.

Die Verbundpartner mussten sich intensiver und aufwandiger mit der Entwicklung von Grundlagen
der Hochtemperatur-Elektroniktechnologien befassen, als das in der urspriinglichen Planung des
Vorhabens vorgesehen war. Die geleisteten Arbeiten waren notwendig und in Bezug auf die erreich-
ten Ergebnisse angemessen.

Aus den gewonnenen Erfahrungen schlussfolgert der Verbund, dass einerseits die im Vorhaben fir
die drahtlose Fernabfrage bei hohen Temperaturen erarbeiteten Funktions-, Werkstoff- und Verfah-
rens-Losungen zur Serienreife gebracht werden kdnnen und sollen, dass aber andererseits wesent-
liche Fortschritte fr die Hochtemperatur-Elektronik zur Messung von Prozesskennwerten weiterer
Grundlagenarbeiten bedirfen.
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Voraussichtlicher Nutzen und Verwertbarkeit de
benem Verwertungsplan

Definition der verwertbaren Ergebnisse

Technologien fur
GaPO, und Lan-

Technologien fur
400 T entwi-
ckelt, qualifizier-
bar bis 600 C,
Keramikgehause
bis 800 T,
Wandlerkonzep-
te fur Tempera-
tur und Druck

Hochtemperatur-
taugliche, che-
misch resistente
Antennen, (Ni, Ti,
SiSiC), Antennen-
kontaktierung,
Bausatz Wand-
lerhausung, integ-
riertes Keramik-
Sensormodul

Antennenlayout
Antennenwerkstoff
Anpassung
Kontaktierung

Hausung /

r Ergebnisse gemal} fortgeschrie-

Applizierte Mess-
systeme 2,45
GHz und 433
MHz bis 400

Abfragesystem
Einsatzanpassung

~

Sensormodul

Anwendungs-
integriertes
Messsystem

Konzepte und La-
bormuster flr Steue-
rungsintegration,
Anwendungen In-
dustrieofen, Mantel-
strahlbrenner, Parti-

gasit bis 400 C, Aufbau- und . Wandler kelfilter, Industriean-
qualifizierbar bis ~ Verbindungstechnik lagen,
600 T Hausung /V zusatzlich:
Struktur-Layout Filterwerkstoff und
i Struktur Cordierit
Behandeln Resonator ruktur oraier
Metallisieren
Trennen
Piezo-Einkristall-Wafer griin = verwertbare
Kristallziichtung Ergebnisse
Water-Zukaut blau = Arbeitsschwerpunkte

Wafer-Charakterisierung  Einsatzkriterien sensiti-

iy entlang der Wert-
Wafer-Qualifizierung ver Werkstoffe

schopfungskette

Bild 135 Verwertbare Ergebnisse aus der Prozesskette der Produkt- und Verfahrensentwicklung, Muster-

herstellung und Erprobung

Bild 135 gibt eine Ubersicht der verwertbaren Ergebnisse der Produkt- und Verfahrensentwicklung,
Musterherstellung und Erprobung im Vorhaben, bezogen auf die Wertschopfungskette vom Piezo-
Einkristall-Wafer bis zum anwendungsintegrierten Messsystem. Die Ergebnisse werden im Ver-
gleich zu den wissenschaftlich-technischen Zielen des Vorhabens wie folgt eingeschatzt:

Die Funktionsfahigkeit der drahtlosen Fernabfrage bei 433 MHz und 2,45 GHz mit den im Vorhaben
entwickelten und gefertigten GaPO,4- und Langasit-Resonatormustern wurde bis 400 C, k urzzeitig
bis 460 C und in bedrahteten Messungen bis 600 T nachgewiesen. Die Ergebnisse liegen damit
tber dem Stand der Technik. Die erfolgreich getesteten Labormuster und Prototypen der Resonato-
ren, Wandler, Sensormodule und anwendungsintegrierter Messsysteme konnen in dem definierten
Temperaturbereich als Innovationen fir Nachhaltigkeit in der Wirtschaft zur Serienreife gebracht
werden. Das betrifft hauptséchlich Anwendungen zur Temperaturregelung thermischer Prozesse bis
400 <.

Darlber hinaus wurden im Vorhaben anwendungsbereite Grundlagen fir die drahtlose Fernabfrage
bis 600C erarbeitet und der Losungsweg fir Grundla genentwicklungen der SAW-Technologie bis
1000 aufgezeigt. Das Erschlie3en dieses Potenzial s bedarf intensiver FE-Arbeiten in Anschluss-
vorhaben.

Das Vorhaben vermittelte den Partnern verwertbare erweiterte Kenntnisse und Erfahrungen in der
Entwicklung und Anwendung der drahtlosen Fernabfrage. Die im Vorhaben aufgebaute FE- und
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Fertigungskooperation entlang der Wertschopfungskette vom Piezo-Einkristall bis zum anwen-
dungsintegrierten Messsystem stellt eine leistungsfahige Basis flr die nachhaltige Verwertung der
FE-Ergebnisse dar. Das betrifft sowohl die Produktentwicklung bis zur Serienreife, als auch das
Losen dringender Grundlagenprobleme und das ErschlieRen neuer Anwendungen.

Die anwendungsbezogenen Ziele des Vorhabens wurden erreicht, indem Messsysteme beispielhaft
in Industriedéfen und Chargentragern einschlie3lich Steuerung, in Brennerrohre und Dieselpartikelfil-
ter integriert und im Zusammenwirken getestet wurden. Diese Tests erfolgten vorwiegend unterhalb
der Temperaturanforderungen der Anwendungen nach Anlagen 2 und 3, berlcksichtigten jedoch
die sonstigen Umgebungs- und Prozessbedingungen, so dass bei Verfligbarkeit hther beanspruch-
barer Messsysteme die Applikationen mit Giberschaubarem Aufwand erfolgen kénnen.

Das fir die Messsysteme in Prozessumgebung avisierte Beanspruchungsmaximum von 850 €
konnte im Vorhaben aus folgenden Griinden nicht erreicht werden:

» Die Funktionsfahigkeit der Resonatoren, insbesondere ihrer mit verfigbaren Technologien auf-
gebrachten Elektroden, ist aus werkstoffphysikalischen Griinden oberhalb 600 nicht mehr
gewabhrleistet.

Die als Konglomeration, Degradation, Hillock oder de-wetting bezeichnete Auflésungserschei-
nung dunner metallischer Schichten oberhalb 600 €T ist auf den beschleunigten Abfall der Zug-
festigkeit von Metallen in diesem Temperaturbereich zuriickzufihren, so dass die Oberflachen-
spannung inselférmige Materialkonzentrationen bewirken kann. Damit werden die Leiterbahnen
unterbrochen, die SAW-Funktion des Resonators geht verloren. Mehrere Forschungsgruppen
berichteten (iber diese Erscheinung®/383°4°,

» Die verfligbaren Piezo-Einkristalle erfullen noch nicht die hohen Anforderungen der drahtlosen
Hochtemperatur-Fernabfrage an die Homogenitat des Kristallaufbaues und an die Oberfla-
chenqualitat.

Bei GaPO, und Langasit, kam es ab 400 C, also noch unterhal b des Konglomerationsbeginns
metallischer Schichten und weit unterhalb der Curietemperatur / der ersten Phasenumwand-
lung, zu SAW-Funktionsbeeintrachtigungen, die auf starke Zunahme der Einfigedampfung und
auf UnregelmafRgkeiten im Kristallaufbau zurtickgefiuihrt werden.

» Das Kontaktieren und Fugen (Kleben) der Elektronikbauelemente ist werkstoff- und verfahrens-
seitig fur Hochtemperaturanwendungen noch nicht zuverlassig gelost.

Die fur Resonatormuster tiberwiegend verwendeten MetallhAusungen sind bis 400 C, perspek-
tivisch bis 600 €T belastbar. Das Fehlen geeigneter Kleber und Kontaktierungswerkstoffe sowie
der Verarbeitungsverfahren begrenzen den Dauereinsatz dieser Bauelemente jedoch vorerst
auf 300 <C.

Ein hohes Temperaturpotenzial weisen Antennen und Aufbautechnik in den Versionen 433 MHz
(MHE, ITW) und 2,45 GHz (SIEMENS) auf, die derzeit bis mindestens 550 T einsetzbar sind. Die
im Vorhaben entwickelten und getesteten Keramikhdusungen halten Beanspruchungen bis 800 T
stand. Fir die kleberfreie Befestigung der Piezoelemente im Geh&use sowie fur die Auf3enkontak-
tierung (Silberlot, Laserschweissen) konnten im Vorhaben Lésungen mit hohem Verwertungspoten-
zial entwickelt werden, ebenso fiur thermoprozesstaugliche Antennen aus Ni, Ti und SiSiC.

Spezielle, partnerspezifisch verwertbare Ergebnisse

Zusatzlich zu dem verwertbaren Gesamtergebnis des Vorhabens wurden von den Verbundpartnern
zahlreiche spezielle Ergebnisse erarbeitet, die im eigenen Forschungs-, Entwicklungs- und Produk-
tionsprofil verwertet werden kénnen.

% G. Fischerauer u. a., Sensorcluster fir extreme Umgebungsbedingungen, Schlussbericht BMBF- Férder-

kennzeichen 16SVv545/0, Minchen 2000, 54 S.

M. Schulz, Untersuchung der Eigenschaften von Langasit fir Hochtemperaturanwendungen, Diss. TU
Clausthal, Fakultat fir Natur- und Materialwissenschaften, 2006, 123 S.

S. L. Firebaugh u. a., Investigation of High Temperature Degradation of Platinum Thin Films with an In Situ
Resistance Measurement Apparatus, Journal of Microelectromechanical Systems 7 (1998) 3, S. 128-135
M. Pereira da Cunha u. a., Enabling Very High Temperature Acoustic Wave Devices for Sensor & Fre-
guency Control Applications, IEEE Ultrasonics Syposium 2007, S. 2107-2110
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DBI
» Integration drahtlos fernabfragbaren Sensoren in die Brennerregelung und Ofensteuerung

* Verbesserte und erweitere Ofenraumanalyse an Industriedéfen durch Einsatz drahtlos abfragba-
re Sensoren

e Optimierung der Verbrennung (Schadstoffaussto3, Wirkungsgrad) durch Einsatz drahtlos ab-
fragbarer Sensoren bei Iststandsanalysen von Industriedfen

HITK

* hydrothermale Strukturierung von Quarzsubstraten

*  Flussigphasenepitaxie von GaPO, (Hermsdorfer Verfahren)

»  Charakterisierung und Qualifizierung von piezoelektrischen Einkristall-Wafern
™™

» thermoprozesstaugliche Antennen aus Ni, Ti und SiSiC

»  Experimentalbausétze und Sensormodule in Keramik-Platten-Bauweise

*  Entwicklungskompetenz fir SAW-Anwendungen zur Prozessautomatisierung
 HF-Messdienstleistungen

MHE

*  Keramikhausungen fir Thermoprozessbeanspruchungen bis 800 €

» kleberfreie Befestigung der Piezoelemente im Gehause

*  Erweiterung der MHE-Technologieplattform der elektronischen Aufbau- und Verbindungstech-
nik far kiinftige Sensor- und Systemproduktionen

MIOBA
*  Prinziplésungen fir Messsystem-Integration in Industriedfen
» Chargentragersystem mit Sensorhalterung

» Software zur Einbindung von drahtlos abgefragten Sensorsignalen in die Regelkreise von In-
dustriedfen

» Software zur Aufschaltung von in Behandlungsrdumen verteilten Sensoren zur Erstellung von
adaptiven Brenneransteuerungssystemen

Rauschert

* Rezeptur, Struktur und Herstellprozess des Filterwerkstoffes Cordierit fir Partikelfilter in Fahr-
zeugen und Industrieanwendungen

* Integrationskonzept SAW-basierter Messsysteme in Partikelfilter

Schunk

» isolierende und elektrisch leitende Beschichtungen von SiSiC-Funktionskeramik
*  SiSiC-Bauelemente fur thermisch und chemisch resistente HF-Antennen

»  Kontaktierung von SiSiC mit Silberlot

SIEMENS

«  Konzepterstellung fur hochtemperaturtaugliche Sensoren nach dem Transponderprinzip, fur die
es bisher nur ansatzweise Losungen gab

Ein Gesamtkonzept von der Materialauswahl im Hinblick auf Hochfrequenzauslegung und der
Einsetzbarkeit der Materialien bei Temperaturen, die den bis dahin geltenden Stand der Tech-
nik (ca. 300 ) deutlich Ubertreffen, bis zur Auslesung und Auswertung der Daten wurde er-
stellt.
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«  Design von SAW-Transpondern auf Langasit-Basis fir eine Frequenz von 2,45 GHz

Die Designregeln und Ldsungen fir die speziellen Herausforderungen dieses Substratwerk-
stoffs stehen nun zur Verfligung.

«  Prozessierung von Langasit-Chips

Die Prozesstechnik zur Erzeugung der im Fall des Langasit erforderlichen feinen Strukturen
wurde entwickelt.

« Antenne mit Keramiktrager fir hohe Temperaturen

Die Designmethoden und ein spezielles Design, das einen grof3en Antennengewinn ermdglicht,
wurden entwickelt; die fur die Herstellung der Antennen erforderliche Technik aus Vielschicht-
keramik wurde erarbeitet und kann nun flexibel eingesetzt werden.

« Aufbautechnik

Designs und Materialertlichtigung fur integrierte Sensormodule, die auch bei hohen Temperatu-
ren betrieben werden kénnen, sind verfugbar.

« Sende- und Lesegeréat

Sowohl die Hardware als auch der Auswertealgorithmus sind flexibel einsetzbar.

Schutzrechtsanmeldungen

Einige der verwertbaren Ergebnisse konnten innerhalb des Vorhabens als Schutzrechte beim Deut-
schen Patent- und Markenamt angemeldet werden:

DE 10 2008 014 521.1 System zur Fernerkennung von Strukturschéden technischer Objekte
Anmeldetag 15.03.2008, Anmelder ITW

Die Erfindung betrifft ein System zur Fernerkennung von Strukturschaden technischer Objekte, wo-
bei Parameter erfasst und ausgewertet werden, die Abweichungen von einer fir das jeweilige Ob-
jekt definierten Bauteilstruktur anzeigen. Es wird eine diesbeziigliche Losung geschaffen, die einen
geringen Kosten-, Gerate- und Bauraumaufwand erfordert und die eine hohe Funktionssicherheit
zur frihzeitigen Detektion sicherheitsrelevanter Bauteilschaden gewahrleistet. Dies wird erreicht,
indem das System als ein Uberwachungselement unter Verwendung von RF-Komponenten ausges-
taltet ist mit einem Grundkdorper, der einer belasteten Zone (Stresszone) der zu Uberwachenden
Struktur zugeordnet wird und der mindestens zwei Chip-Antenne-Schaltungsverbunde aufweist.

DE 10 2008 014 565.3 System zur Fernabfrage von Parametern technischer Objekte
Anmeldetag 15.03.2008, Anmelder ITW

Die Erfindung betrifft ein System zur Fernabfrage von Parametern technischer Objekte, wobei Pa-
rameter erfasst und ausgewertet werden, die fir den Zustand des jeweiligen Objektes beziiglich der
Inspektion, Wartung, Instandsetzung und Sicherheit relevant sind. Es wird eine diesbezigliche
technische Losung geschaffen, die einen geringen Kosten-, Gerate- und Bauraumaufwand erfordert
und die gleichzeitig eine hohe Funktionssicherheit gewahrleistet. Dies wird erreicht, indem das Sys-
tem als ein dezentrales System fir autonomen Einsatz und nicht normierbare Anforderungen aus-
gestaltet ist und auf drahtlos fernabfragbaren Markierungen basiert.

DE 20 2009 006 078 Ul Messeinrichtung zur Aufnahme von Parametern in stromenden Medien
Anmeldetag 24.04.2009, Anmelder ITW

Gegenstand der Anmeldung sind Varianten von bauteilintegrierten Messsystemen fiir Temperatur
und Druck mit drahtloser Fernabfrage, insbesondere im Zusammenhang mit Partikelfiltern.

DE 10 2009 018 765.0 Messeinrichtung zur Aufnahme technischer Parameter in physikalisch / che-
misch aggressiven Umgebungen
Anmeldetag 24.04.2009, Anmelder ITW und SIK

Die Anmeldung hat Transponder in Vollkeramikausfihrung flir Temperaturmessungen sowie die
Nutzung der elektrischen Leitfahigkeit von Profilen und Formteilen aus SiSiC-Keramik fir den Auf-
bau hochtemperaturtauglicher und chemisch resistenter Antennensysteme zum Gegenstand.
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DE 10 2009 036 567.2 Moglichkeit zur Druckerfassung mittels OFW — Wandler
Anmeldetag 07.08.2009, Anmelder HITK / IKTS Institutsteil Hermsdorf

Der keramische gehauste Wandler wird als Beschleunigungssensor eingesetzt und ist geeignet fur
die drahtlose Signalansteuerung und —abfrage.

DE 10 2009 036 568.2 Drucksensor zur Druckerfassung
Anmeldetag 07.08.2009, Anmelder HITK / IKTS Institutsteil Hermsdorf

Grundlage bildet ein fernabfragbarer OFW-Wandler. Das Signal eines OFW-Wandlers wird durch
die Wirkung des Druckes auf ein elektromechanisches Bauteil moduliert.

Nutzen der verwertbaren Ergebnisse im Hinblick auf die Nachhaltigkeit

Die verwertbaren Ergebnisse des Vorhabens leisten Beitrdge zu den forderpolitischen Zielen des
BMBF zur Nachhaltigkeit neuer Technologien auf folgenden Gebieten:

*  Umweltentlastung und Schutz der Gesundheit durch schadstoffarmere Verfahrens- und Anla-
gensteuerungen, durch transparentere Prozesse in Partikelfiltern und Abgasreinigungssyste-
men

e Erhdéhung der Zuverlassigkeit und Sicherheit von Thermoprozessen durch online-
Diagnosesysteme auf Basis temperaturstabiler Inprozess-Sensorsysteme

* Minderung des Verbrauchs natirlicher Ressourcen, Energien und Rohstoffen durch geregelte
Nachfiihrung optimaler Arbeitspunkte von Industriebrennern und Warmebehandlungsanlagen

. Erh6hung der Verfugbarkeit, des Nutzwertes und des effizienten Betriebes kostenintensiver,
thermisch hoch belasteter Investitionsguter tber deren Lebensdauer

 Anregung von Innovationen und Wirtschaftswachstum in weiteren Branchen durch Bereit-
stellung neuartiger bauteilintegrierbarer Messmittel zur orts- und zeitaufgelésten Erfassung
physikalischer Kennwerte bei héheren Temperaturen

e Schaffung und Erhalt von Arbeitsplatzen bei den Vorhabenspartnern und in den Anwen-
dungsunternehmen der Messtechnikldsungen.

2.2.2 Fortgeschriebener Verwertungsplan

Die kurz- und mittelfristige Verwertung der erreichten Ergebnisse erfolgt vor allem im mittleren Tem-
peraturbereich. Dabei werden die Ziele.

» funktionssichere / reproduzierbare Sensormodule bis 400 T und
* hohere Energieeffizienz und Qualitat von Produkten und Prozessen

verfolgt. Mittel- und langerfristig steht das ErschlieBen und Verwerten von Sensoranwendungen bis
zu Einsatztemperaturen von 600 C auf der Agenda. D ie fortgeschriebenen Verwertungsplane der
Partner sehen die folgenden Ziele vor:

DBI, HITK, ITW, MHE

Vervollkommnen der Verfahren und des Aufbaus von SAW-Sensormodulen sowie ErschlieRen an-
spruchsvoller Anwendungen mit langlebigen Sensoren in gréReren Stiickzahlen im Temperaturbe-
reich von 200 ... 500 <. Dazu wurden und werden einz elbetriebliche und Kooperationsprojekte wie

*  Temperaturiiberwachung in GroRRkiichengeraten und Bé&ckereieinrichtungen (HITK, Heinz
Messwiderstande, MHE)

» medizintechnische Einrichtungen (Sterilisations- und Waschautoklaven)

Temperaturiberwachung und Prozessregelung in PVD-Beschichtungsanlagen (ITW,
VECTRON, senTec, Balzers)

*  Funktionsiiberwachung und Lebensdauererhéhung von Partikelfitern in Industrieanlagen,
Kleinfeuerstatten und Kraftfahrzeugen (Rauschert, DBI, HITK, ITW)
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Ubertragung einzelner Ergebnisse des Vorhabens auf das FE-Gebiet Brennstoffzellen (DBI)
kostengiinstige Abfrageeinheiten (ITW, senTec u. a.)

temperatur- und prozessbestéandige RFID-Systeme fur Prozessiiberwachung und Logistik (ITW)

generiert.
MIOBA

Mitwirkung an Arbeiten zur Realisierung der Ziele:

Sensoren mit einer Grenztemperatur von 1000 C
Multisensorverwendung in Behandlungsraumen

schockfeste Sensormodule zur Verwendung in Harteeinrichtungen
Auswerteeinheiten mit Standard-Ausgangssignalen bzw. Buskopplung

Reproduzierbarkeit der Messergebnisse

Rauschert

Mit der Entwicklung der keramischen Wabenstrukturen sind folgende Applikationen gegeben:

Nutzung der Wandler- und Antennenintegration zur drahtlosen Fernabfrage von Temperatur
und Druck in Partikelfiltern aus keramischer Wabenstruktur

Weiterentwicklung des Partikelfilters fur Applikationen auch aufRerhalb der Automobilanwen-
dungen, vor allem in Verbindung mit der

- Verbesserung der chemische Bestandigkeit des Werkstoffes Cordierit
- Optimierung der Porenparameter

- Anpassung der Geometrie / Kanalstruktur an die jeweilige Applikation

Schunk

Entwicklung von Brennerkomponenten mit integrierter Sensorik, die dem Kunden mit einem
Zusatznutzen angeboten werden kénnen und die somit dabei helfen, den Verlust von Marktan-
teilen bei einfachen Produkten zum Teil aufzufangen

Wenngleich die Umsetzbarkeit des eigentlichen Vorhabenzieles, der drahtlosen Abfrage im
Temperaturbereich um 850 T noch weitere Arbeiten an den Sensorwerkstoffen voraussetzt,
ebnen die erarbeiteten Losungen im Bereich der Isolierung der Integration von drahtgebunde-
ner Messtechnik den Weg.

Die entwickelte Verbindung von oxidischen und nichtoxidischen Keramiken lasst sich auch fur
Brennhilfsmittel, insbesondere Balken und Platten aus Siliciumcarbid, verwenden, die als Auf-
bauten in Warmebehandlungsanlagen durch mechanisch hoch belastbare oxidische Beschich-
tungen vor Kontaktreaktionen mit dem Ofenbesatz geschitzt werden.

Die bei der Kontaktierung der Siliciumcarbid- Antennen gewonnenen Erfahrungen mit Flge-
techniken unter Verwendung von metallischen Hartloten wird genutzt, robuste, einfach zu
handhabende Flanschverbindungen fir Brenner und Strahlrohre zu entwickeln.

Die neu erschlossene Anwendung des Werkstoffs SiSiC fir korrosiv oder thermisch hoch be-
lastbare Antennen wird mit dem Partner ITW auf der Basis eines gemeinsam angemeldeten
Schutzrechtes weiter verfolgt

SIEMENS

RFID-Funktionen bei Temperaturen > 200 C

Anwendung wiederverwendbarer SAW-Tags in Bereichen, in denen zur Fertigungssteuerung
und Qualitatskontrolle die eindeutige Kennzeichnung von Werkstiicken, Chargenbehaltern oder
Werkzeugen gefordert wird, der Einsatz von RFID wegen der aggressiven Umgebungsbedin-
gungen wie hohen Temperaturen oder/und korrosiven Medien bisher nicht moglich war. Beson-
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ders in der Metallurgie und Stahlverarbeitung ergeben sich Anwendungsfelder. Beispiele dafir
sind die Kennzeichnung von Schlackebehdltern oder Walzen einer Blechwalzstrale.

«  Temperaturmessung im Bereich bis 400 C

Im Bereich industrieller Anlagen besteht haufig die Notwendigkeit, Temperaturen in aggressi-
ven Umgebungen zu messen und drahtlos auszulesen. Ein Beispiel daftr sind Abgasleitungen
oder die Uberwachung von Antrieben.

- Kombination von ID-Kennzeichnung und fernabfragbarer Temperaturmessung

Da die Reflektor-SAW-Tags codiert werden kénnen, ist es moglich, gleichzeitig eine ldentitats-
kontrolle und eine Temperaturmessung durchzufiihren. Dadurch kénnen auch die Signale meh-
rerer Sensoren unterschieden werden.

223 Quantifizierung der Ergebnisverwertung

Eine Quantifizierung der Ergebnisverwertung durch betriebswirtschaftliche Kennwerte, z. B. durch
Umsatzzuwachs bei den Verbundpartnern und bei Dritten, ist zum Abschluss des Vorhabens noch
nicht méglich. Nachfolgend sind die partnerspezifischen kommerziellen Wirkungen der Ergebnis-
verwertung zusammengestellt.

DBI
»  Verwertung der Ergebnisse in z. Zt. zwei FE-Anschlussprojekten

 kommerzielle Nutzung des neuen Brenner-Regelungskonzeptes im Geschéaftsbereich Gasan-
wendung

» Sicherung von 4 Arbeitsplatzen, Schaffung von zwei neuen Arbeitsplatzen

HITK

*  Verwertung der Ergebnisse mit gewerblichen Unternehmen in z. Zt. drei FE-Anschlussprojekten
* Aufbau der Dienstleistung Wafercharakterisierung

» Sicherung bestehender Arbeitsplatze, Schaffung eines neuen Arbeitsplatzes

TwW

*  Verwertung der Ergebnisse mit gewerblichen Unternehmen in z. Zt. drei bewilligten und einem
beantragten FE-Anschlussprojekt(en)

»  Verwertung der 4 Schutzrechtsanmeldungen mit gewerblichen Partnern

* Aufbau des FE- und Dienstleistungs-Geschéftsfeldes "Industrielle Hochfrequenzanwendungen”
*  Schaffung von 3 neuen Arbeitsplatzen

e Sicherung bestehender Arbeitsplatze

MHE

*  Verwertung der Ergebnisse in z. Zt. einem FE-Anschlussprojekt des HITK

» Ausbau der Technologieplattform fiir hochtemperaturtaugliche Aufbau- und Verbindungstechnik
durch Uberleitung der Projektergebnisse im mittleren Temperaturbereich und zur Realisierung
elektronischer Komponenten in Keramikausfiihrung mit dem Potential einer breiteren Vermark-
tung im Rahmen des Liefer- und Leistungsangebots

e Sicherung bestehender Arbeitsplatze
MIOBA
*  Verwertung der Ergebnisse in z. Zt. zwei FE-Anschlussprojekten

 kommerzielle Nutzung des neuen Konzeptes der Brennersystem-Umlaufsteuerung (Mehr-
Brenner-Warmezonen-Regelung) in Industriedfen
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» kommerzielle Nutzung der neuen Baureihe Chargentrager

e Sicherung bestehender Arbeitsplatze

Rauschert

*  Verwertung der Ergebnisse in z. Zt. einem FE-Anschlussprojekt

e Ausbau der Forschung, Entwicklung und Produktion im Geschéftsfeld keramischer Partikelfilter
fur Industrieanlagen, Kleinfeuerstatten und Kraftfahrzeuge

» Sicherung bestehender Arbeitsplatze
Schunk

* Sicherung des Produktionsstandortes fur Industriebrenner-Strahlrohre in Deutschland mit inno-
vativen Produkten (ca. 75 Arbeitsplatze beeinflusst)

* kommerzielle Nutzung der gemeinsamen Schutzrechtsanmeldung mit ITW (keramische Anten-
nensysteme)

SIEMENS

* Einbeziehung von RFID- und SAW-basierten Identifikations- und Messsystemen fir mittlere
Temperaturen und raue Prozessumgebung in das SIEMENS-Systemgeschaft

224 Schlussfolgerungen und MalRnahmen zu Anschlus  sentwicklungen fur den Hoch-
temperaturbereich

Die Schlussfolgerungen und MalBRhahmen zu Anschlussentwicklungen fir den Hochtemperaturbe-
reich beziehen sich auf zwei Ebenen:

* Nachhaltige Grundlagen zum Erreichen der nachst héheren Temperaturstufe

» gpezifische Grundlagen zur Sicherung der Reproduzierbarkeit erreichter Ergebnisse und zur
weiteren Verbesserung der Einsatzkennwerte

Auf der Ebene nachhaltiger Grundlagen zum Erreichen der nachst hoheren Temperaturstufe wer-
den die folgenden notwendigen und mdglichen innovatorischen Schritte zur erfolgreichen Umset-
zung abgeleitet:

»  Schichtverbundentwicklung fir die Herstellung temperaturbesténdiger Resonatorstrukturen auf
Piezowerkstoffen bis 1000 T

Bei den experimentellen Untersuchungen der Resonatormuster zeichnete sich ab, dass infolge
der Konglomeration metallischer Resonatorstrukturen (Elektroden) die SAW-Funktionsfahigkeit
bis hdchstens 600 € (kuzzeitig 700 C) nachgewiese n werden kann. Die elektrische Leitfahig-
keit innerhalb der metallischen Struktur und damit das Auslosen von Oberflachenwellen im
Substrat gehen oberhalb dieser Temperaturen verloren. Einen Ldsungsansatz zur Unterbin-
dung der Strukturauflésung bis mindestens 1000 € b ieten Multilayer-Metall-Keramik-Schichten
(Pt, Zr, Rh, Au mit ZrO und SIAION)***?, Es ist erforderlich, diesen Ansatz mit leistungsfahigen
FE-Partnern der Dinnschichttechnik weiter zu spezifizieren.

e Ziuchtung homogener Piezokristalle in der Schwerelosigkeit mit verbesserten Funktionseigen-
schaften fir die SAW-Anwendungen bei hohen Temperaturen

Die Ergebnisse des Vorhabens zeigen, dass der Reinheit, Homogenitat und Oberflachengite
der Piezokristalle groRe Bedeutung zukommt. Bisherige Kristallziichtungen fir klassische An-
wendungen mussten solch hohe Anforderungen nicht erfiillen. Bei Hochtemperaturanwendun-
gen ist jedoch die Gewabhrleistung der Funktionsfahigkeit der Kristalle bis zur theoretisch magli-

*1 S, L. Firebaugh, u. a., Investigation of High Temperature Degradation of Platinum Thin Films with
an In Situ Resistance Measurement Apparatus, Journal of Microelectromechanical Systems 7
(1998) 3, S. 128-135

2 M. Pereira da Cunha u. a., Enabling Very High Temperature Acoustic Wave Devices for Sensor & Fre-
guency Control Applications, IEEE Ultrasonics Syposium 2007, S. 2107-2110
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chen physikalischen Grenze (Phasenumwandlung / Curie-Punkt) unabdingbar. Als Losungsweg
zum hochreinen, ,idealen“ Einkristall bietet sich das Kristallwachstum in der Schwerelosigkeit
an. Es ist erforderlich, diesen Ansatz und die dafir notwendigen FE-Partnerschaften mit dem
FhG-IKTS, dem Leibnitz-Institut fir Kristallziichtung und dem DLR zur wissenschaftlichen und
technischen Anschlussfahigkeit weiter zu spezifizieren. Das DLR (Raumfahrtagentur Bonn) f6r-
dert Projekte der industriellen Forschung in Schwerelosigkeit im Programm GoSpace, Projekt-
management ALROUND Bonn.

Spezifische Grundlagen zur Verbesserung der Hochtemperaturtauglichkeit von SAW-
Sensorsystemen sind in technisch und finanziell Uberschaubaren Projekten systematisch zu erar-
beiten. Dazu gehéren die Schwerpunkte

» Erschlieen weiterer Piezo-Werkstoffe fur SAW-Anwendungen

» Piezo-Wafercharakterisierung und -qualifizierung (SAW-relevante Eigenschaften wie Homoge-
nitat, Leitfahigkeit, Dampfung, Reflexionen, geeignete Schnittlagen, Oberflachengute)

»  Haftschicht und Metallisierung auf Piezo-Wafern

» stressfreie Befestigung der Piezoelemente, Kontaktierung

*  Wandlerstrukturen flr Temperatur- und Druckmessung

» gasdichte Hausung, hochtemperaturtaugliche Kleber

» leistungsfahige Antennenbauformen, Antennensimulation

»  Prozesssicherheit und Stérresistenz der drahtlosen Fernabfrage in Prozessumgebung

Die Entwicklung spezifischer Grundlagen zur Sicherung der Reproduzierbarkeit erreichter Ergebnis-
se und zur weiteren Verbesserung der Einsatzkennwerte sollte zweckmé&Rig mit der ErschlieRung
neuer Anwendungen verbunden werden.

So verfugt beispielsweise Lithiumniobat (LINbOg3) bereits tiber eine hohe technologische Reife und
Verfugbarkeit. Es besitzt ein hohes Anwendungspotenzial bei Temperaturen zwischen 200 und 500
C. Die Weiterentwicklung mit dem Ziel industrielle r Anwendungen sollte im Bereich des Chip-level-
Packagings durch verbessertes Design und angepassten Materialeinsatz erfolgen Fir den Lang-
zeiteinsatz bei Temperaturen um 500 € ist es erfor derlich, die bei zunehmenden Temperaturen
immer schneller stattfindende Disproportionierung des kongruent schmelzenden unterstéchimetri-
schen LiNbO3 in ein Li-reicheres LiNbO3; und eine Nb-reichere Phase (LiNbs;Og) zu vermeiden. Dies
kénnte z.B. durch die Verwendung von stéchiometrischem LiNbO; geschehen, entsprechende Wa-
fer sind derzeit aber noch nicht verfiigbar.

2.3 Fortschritte auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen Stellen

Gegenuber dem Vorhabensbeginn sind bei kommerziell verfligbaren, temperaturtauglichen Mess-
systemen nur geringfiigige Fortschritte eingetreten. Es ist jedoch eine Zunahme der FE-Aktivitaten
verschiedener Einrichtungen auf dem Gebiet RFID / SAW-Sensorik fir hdhere Einsatztemperaturen
festzustellen, z. B.

* G. Koninck, Hochtemperatur-RFID-System beschleunigt Produktionsablaufe (Turck-System bis
180 T bei VOLVO im Einsatz), VDI-Z 151(2009)3, S. 36-37

* A Binder, Konsortium entwickelt Hochtemperatur-Tags bis 600 Grad (6ffentlich geférdertes
landerlibergreifendes Verbundprojekt zur Qualifizierung von SAW-Tags bis 600 <), http:/rfid-
im-blick.de, mit Verweis auf www.ffg.at, www.ctr.at

Ausgehend von einem System auf der Basis LiNbO3, das sich bei 300 T fir 200 h als stabil
erwies®®, arbeitet nun ein Konsortium unter Federfilhrung des Carinthian Tech Research (CTR),

3 R. Fachberger, G. Bruckner, R. Hauser, L. Reindl, ,Wireless SAW based high-temperature measurement

systems*, IEEE 2006, 358-367, 16-17
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Villach, an einer Studie tiber Hochtemperatur-Tags bis 600 T *. Langerfristig will CTR Kraft-
und Drucksensoren mit Temperaturbestandigkeit bis 1000 T entwickeln.

Darlber hinaus sind universitare Einrichtungen, wie die University of Maine/USA, Universitat Frei-
burg, Universitat Clausthal sowie die gewerblichen Unternehmen AVL und EPCOS aktiv auf diesem
Forschungs- und Entwicklungsgebiet tatig. Neuere Ergebnisse wurden noch nicht veroffentlicht.

2.4 Erfolgte und geplante eigene Verdéffentlichunge n
Fachzeitschriften

« M. Arnold, H. Gleichmann, N. Lenke, K.-H. Suphan, J. Heikenwalder, R. Muller, E. KeRler, A.
Ihring, W. Buff, M. Binhack, Wireless Interrrogated SAW-Temperature Sensor until 460C on
Base of Gallium Orthophosphate,
eingereicht zur Verdéffentlichung im JAP.

Weitere Veroffentlichungen mit den folgenden Arbeitstiteln sind geplant:

» Die Eignung piezokristalliner Werkstoffe fir die SAW-Technologie bei hohen Temperaturen
» Aufbau- und Verbindungstechnik, Hausung von SAW-Sensoren flr hohe Temperaturen

»  Thermoprozesstaugliche Antennen aus SiSiC fir die drahtlose Fernabfrage

* Neue Strukturen von Partikelfiltern mit drahtloser Zustandstiberwachung

» DBI-Vertffentlichung in Zeitschrift GWI Ende 2010/Anfang 2010

Vortrage und Poster

*  Vortrag zum 59. Berg- und Huttenmannischer Tag 2008, Koll. 11 Gastechnisches Kolloquium,
11-13.06.2008 Freiberg

» Posterprasentation zum 41. Kraftwerkstechnisches Kolloquium in Dresden vom 13.-14.10.2009
* Vortrag zum 8. Sachsischer Energietag am 28.01.09 im CCL Leipzig

* Posterprasentation zur Fachtagung Keramik 2010 Hermsdorf

» Posterprasentation zur DVGW Jahrestagung 2010 am 20. Und 21. April 2010 in Bautzen

* Vortrag zum 61. Berg- und Hittenmannischer Tag 2010, Koll. 2 Fuel and Energy, 10.06.-
11.06.2010 in Freiberg

* Posterprasentation zum 42. Kraftwerkstechnisches Kolloquium in Dresden vom 12.-13.10.2010,
Dresden

* Posterprasentation und Vortrag zur GAT 2010, 29.11.-01.12.2010 in Stuttgart,
Prasentationen auf den Internetseiten der Partner

 www.dbi-gut.de

*  www.hitk.de, www.ikts-fraunhofer.de

*  www.itw-chemnitz.de

e www.micro-hybrid.de

* www.mioba.com

* www.rauschert.de

e www.schunk-group.com

* WWw.siemens.com

4 Jahresbericht des Carinthian Tech Research 2008, www.ctr.at
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HOTSENS Schlussbericht Anlage 1
Anschriften der Verbundpartner

DBI Gas- und Umwelttechnik GmbH Fachgebiet Gasanwendung
Dr.-Ing. Matthias Werschy

Halsbriicker StraRe 34

09599 Freiberg

Tel. (03731)4195-321, -330

Fax (03731)4195-319

matthias.werschy@dbi-gut.de

Hermsdorfer Institut fiir Technische Keramik e.V. (neu: Fraunhofer Institut IKTS, Institutsteil Hermsdorf)
Dr. Michael Arnold, Dipl.-Chem. Hubert Gleichmann

Michael-Faraday-Stral3e 1

07629 Hermsdorf

Tel. (036601)9301-1868, -2621

Fax (036601)9301-3921

kristallzucht@hitk.de

ITW e.V. Chemnitz, Institut fir innovative Technologien (Projektkoordination)
Dipl.-Ing. Jurgen Heikenwélder, Dipl.-Ing. Reimund Mdller

Neefestralie 88

09116 Chemnitz

Tel. (0371)38252-0

Fax (0371)38252-10

info@itw-chemnitz.de

Micro-Hybrid Electronic GmbH
Herr Karl-Heinz Suphan
Heinrich-Hertz-Stralle 8
07629 Hermsdorf

Tel. (036601)592-0, -152

Fax (036601)592-110
k.suphan@micro-hybrid.de

MIOBA Mitteldeutscher Industrie-Ofenbau GmbH & Co. KG
Dipl.-Ing. Gerhard Wehner

Karl-Wagner-Stral3e 2a

09661 Striegistal OT Bohringen

Tel. (034322)496-20

Fax (034322)43673

k.wehner@mioba.com

Rauschert Kloster Veilsdorf GmbH
Herr Volker Prehn

IndustriestralRe 1

98669 Veilsdorf

Tel. (03685)685-205, -212

Fax (03685)685-232, -268
v.prehn@rauschert.de

Schunk Ingenieurkeramik GmbH
Dr. Arthur Lynen
Hanns-Martin-Schleyer-Stral3e 5
47877 Willich-MiUnchheide I

Tel. (02154)497-180

Fax (02154)497-111
arthur.lynen@schunk-group.com

Siemens AG, CT MM 2 Corporate Technology, Ceramics
Dr. Ulrich Bast

Otto-Hahn-Ring 6

81730 Minchen

Tel. (089)636-44666

Fax (089)636-48131

ulrich.bast@siemens.com
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HOTSENS Schlussbericht Anlage 2

Spezifizierung der Anforderungsprofile an die hocht

Anforderungen an Temperatursensor

emperaturtaugliche Sensorik

(abgestimmt zur 2. Statusberatung)

Partner Messbereich Abfragedistanz Sensoranzahl im System Messrate
Min / & | Max Min / @ [ Max Min / @ [ Max Min / @ | Max
DBI 400 - 850 T, 2-5m 1-5 Sensoren 0,05 Hz
wenn moglich > 850 T
MIOBA 190-850 C 2-5m 1-5 Sensoren 0,05 Hz
Schunk 400 - 850 C, 0.5 m, evtl. Draht 5 Hz
wenn moglich > 850 T
Rauschert 350-850 C 1-3 Sensoren 5Hz
. Geometrie Lebensdauer
Partner Umgebungsbedingungen Min / @ / Max Min / @ / Max
DBI 850C, oxidierend/ reduzierend, Nahe Sensor: < 5x5x5 mm3 Sensor: 100-1000 h
zu metallischen Flachen, Temperatur- Antenne: < 100x100x100mm? Antennen: >10000 h
wechselfestigkeit Schwingungen, ag- Reader Antenne: Versenkbar in Warmedam-
gressive Chemikalien mung, mehrere mdglich
MIOBA flissigkeitsresistent, oxidierend, metalli- 5h
sche Abschirmung, reduzierend,
Schwingungen, aggressive Chemikalien
Schunk oxidierend, metallische Abschirmung,
reduzierend, Schwingungen
Rauschert schockbestandig, stickoxidbestandig max. 10x10 mm? 5000 h

Ziel: 1 Variante fur alle Anwendungen
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HOTSENS Schlussbericht Anlage 3

Spezifizierung der Anforderungsprofile an die hocht

Anforderungen an Drucksensor

emperaturtaugliche Sensorik

(abgestimmt zur 2. Statusberatung)

Partner Normdruck Messbereich Abfragedistanz Sensoranzahl im System Messrate
Min / & | Max Min / @ | Max Min / @ [ Max Min / @ [ Max Min / @ | Max
DBI 1 bar 20 mbar 10m 1-5 Sensoren 5Hz
Siemens 20 - 25 bar 10 bar 0.5m 1-3 Sensoren 10 kHz
Schunk 1 bar 20 mbar 0.5 m, evtl. Draht 1-3 Sensoren 5Hz
Rauschert 1 bar 300 mbar 1-3 Sensoren 5Hz
. Geometrie Lebensdauer
Partner Umgebungsbedingungen Min / @ / Max Min / @ / Max
DBI 850 T, oxidierend/ reduzierend, Nahe zu me- | Sensor: < 5x5x5 mm3 Sensor: 100-1000 h
tallischen Flachen, Pulsation, Temperatur- Antenne: < 100x100x100mm3 Antennen: >10000 h
wechselfestigkeit Reader Ant.: versenkbar in Warmedammung,
mehrere maoglich
Siemens 600 C, stromende Atmosphére, 800C Standardgehause CP216, kleines Keramikgeh&use |9000 h
Schunk oxidierend, reduzierend kleines Keramikgeh&use, Bauteilintegration
Rauschert 5000 h

Ziel: 1 Variante - hoher Normdruck, hoher Messbere

1 Variante - geringer Normdruck, kleiner Messberei

ich, hohe Messrate (Siemens),
ch, niedrige Messrate (DBI, Schunk, Rauschert)
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