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Aufgaben der Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung (BAM)

Die Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung ist als Bundesoberbehérde im
Geschéftsbereich des Bundesministers flir Wirtschaft das technisch-wissenschaftliche
Staatsinstitut der Bundesrepublik Deutschland fir Werkstoffwissenschaften, Material-
prifung und Chemische Sicherheitstechnik. Dieser Komplex stelltin allen Industrielandern
einen technologischen Schiiisselbereich dar, da Materialien als Konstruktions- und Funk-
tionswerkstoffe die Grundiage der gesamten Technik bilden. Die Materialforschung, die
zuverlassige, normgerechte und neutrale Prifung sowie die sicherheitstechnische Beurtei-
lung von Werkstoffen, Bauteilen und Konstruktionen sind wesentliche Voraussetzungen
fureine leistungs- und wettbewerbsfahige Wirtschaftim Hinblick auf die Anforderungen an
Qualitat und Zuverlassigkeit technischer Produkte, Umweltschutzerfordernisse und die
Notwendigkeit der sparsamen Verwendung von Rohstoffen und Energie

Die Urspriinge der BAM reichen bis in das Jahr 1870 zurlick, in dem durch ErlaB des
damaligen PreuBischen Ministeriums fiir Handel, Gewerbe und &ffentliche Arbeiten die
Grundung einer Mechanisch-Technischen Versuchsanstalt bei der Gewerbeakademie
beschlossen wurde. 1895 erfolgte die Angliederung der im Jahre 1875 eingerichteten
Prifungsstation fir Baumaterialien als neue Abteilung der Versuchsanstalt. im Jahre 1904
kam es dariber hinaus zur Zusammenlegung mit der 1877 errichteten Chemisch-Techni-
schen Versuchsanstalt zum Kéniglichen Materialprifungsamt. Dessen erster Direktor,
Adolf Martens (1850—1914), trat u. a. als Entdecker des nach ihm benannten Martensit-
Gefiiges von Stahi und als Mitbegriinder sowie Vorsitzender (1896 — 1913) des ,Deutschen
Verbandes fiir die Materialpriifungen der Technik" hervor. Das Kénigliche Materialprii-
fungsamt, das im Jahre 1907 eine se_:lbstéindige Behdrde geworden war, wurde nach dem
Ersten Weltkrieg dem Preuflischen Ministerium fiir Wissenschaft, Kunst und Volksbildung
unterstelit. Es bestand als Staatliches Materialprifungsamt (MPA) — bei stindiger Erweite-
rung seiner Aufgabenbereiche und Angliederung anderer Institutionen, wie z. B. der
Reichs-Rdéntgenstelle — bis 1945,

Nach dem Zweiten Weltkrieg wurde dem MPA die im Jahre 1889 errichtete Chemisch-
Technische Reichsanstalt (CTR) angeschlossen. Diese vereinigten Institutionen erhielten
im Jahre 1954 den Status einer Bundesanstaltim Geschaftsbereich des Bundesministers
tlir Wirtschaft, die seit 1956 den Namen ,Bundesanstalt fir Materialpriifung (BAM)" tragt
und ab 1.1.1987 ,Bundesanstalt fir Materialforschung und -prifung (BAM)" heiBt.

Die Aufgaben der BAM wurden durch einen Erla des Bundesministers fiir Wirtschaft vom
1.September 1964 letztmalig festgelegt. Danach hat die Bundesanstaltdie Aufgabe, Werk-
stoff- und Materialforschung entsprechend inrer Zweckbestimmung zu betreiben und die
Materialprifung sowie die Chemische Sicherheitstechnik stetig weiter zu entwickeln. Die
Ergebnisse ihrer und fremder wissenschatftlicher Arbeiten hat die Bundesanstalt zu sam-
meln, zu ordnen und der Allgemeinheit zuganglich und nutzbar zu machen. Fir das Land
Berlin hat die Bundesanstalt die Aufgaben eines staatlichen Materialprifungsamtes. Auf
Antrag steht die BAM Industriefirmen, Wirtschaftsverbanden, Verbrauchereinrichtungen
sowie privaten Antragstellern zur Verfligung. AuBerdem berat sie Bundesministerien und
unterstiitzt Verwaltungsbehdrden sowie Gerichte. Mit Institutionen dhnlicher Zielsetzung
des In- und Auslandes, insbesondere den nationalen Schwesterinstituten, arbeitet die BAM
eng zusammen. Daneben ist sie in die lechnische Zusammenarbeit mit verschiedenen
Entwickiungsldndern eingebunden. Die Mitarbeiter der Bundesanstalt wirken in zahlrei-

chen Fachgremien, gesetzgebenden Kérperschaften und normensetzenden Institutionen
an der Aufstellung von technischen Regeln und Sicherheitsbestimmungen mit und vertre-
ten die Bundesrepublik Deutschland in internationalen und supranationalen Einrichtun-
gen.

Aufgrund des Gesetzes liber explosionsgefahriiche Stoffe, des Gesetzes Uber die interna-
tionale Bef6rderung gefdhrlicher Guter auf der Strafle, des Waffengesetzes sowie einer
Reihe weiterer gesetzlicher Regelungen und Verordnungen hat die Bundesanstalt den
Status einer Bundesoberbehorde. Damit erhalten die in diesem Zusammenhang erteilten
Zulassungen, Richtlinien und Auflagen bundesweit gesetzlichen Charakter. Im Rahmen
der genannten Gesetze obliegen der BAM u. a. die Priifung von Stoffen und Konstruktionen
flr die Zulassung explosionsgeféhrlicher Stoffe und Sprengzubehdr, die Zulassung der
Bauart von Verpackungen und die Genehmigung der Beforderung von gefahrlichen G-
tern ohne Schutzbehélter. Ferner 146t die Bundesanstalt Raketenmunition und Geschosse
mit pyrotechnischer Wirkung im zivilen Bereich zu und pruft die Vielzahl weiterer Produkte
und Gegenstdnde im offentlichen Interesse.

Mit nahezu 1.200 Mitarbeitern, darunter etwa 300 Wissenschaftlern unterschiedlicher
naturwissenschaftlicher und technischer Fachrichtungen, befaBt sich die BAM in mehrals
100 Laboratorien damit, die chemischen, physikalischen und technologischen Eigenschai-
ten von Werkstoffen zu bestimmen und Zusammenhénge zwischen Stoffkennwerten und
Materialverhalten beim praktischen Einsatz aufzuklaren. Dadurch werden Rohstoffe und
Werte erhalten, Schaden vermindert und Unfélle verhiitet. Das Arbeitsgebiet schlieBt alle
technischen Materialien ein: Metalle, anorganische nichtmetallische Stoffe, insbesondere
Baustoffe und keramische Werkstoffe, organische Stoffe wie Kautschuk, Kunststoffe, Texti-
lien, Leder, Papier, Holz, aber auch Verbundwerkstoffe, technische Fluide und Gase sowie
{este, flussige und gasformige explosionsfahige Stoffe. Fir die Untersuchung von Materia-
lien unter den verschiedensten Beanspruchungen, z. B. mechanischer, thermischer, tribo-
logischer, chemischer, korrosiver oder biologischer Art, werden unterschiedlichste Mef-,
Prif- und Analysentechniken einschlieBlich zerstérungsireier Pritverfahren und Compu-
tertechniken eingesetzt. Durch Forschung und Entwicklung, Prifung und Untersuchung
sowie Beratung und Information dient die BAM dem Ziel, die Leistungsfahigkeit der Wirt-
schaft zu férdern, die technisch-wissenschafilichen Erkenntnisse zu erweitern sowie die
Lebensbedingungen zu sichern und zu verbessern.

Die Arbeitsresultate der BAM werden — soweit sie nicht vertraulicher Natur sind — in
eigenen Publikationsreihen verdffentlicht:

— den ,BAM-ZULASSUNGEN, die jahrlich mit 4 Ausgaben erscheinen und in denen die
amtlichen Zulassungen der BAM veroffentlicht werden;

— dem Jahresbericht, der die Arbeitsschwerpunkte und die wichtigsten Ertrage des je-
weils voraufgegangenen Jahres ausfuhrlich dokumentiert;

— den Forschungsberichten, die in unregelmaBiger Folge die Resultate wichtiger BAM-
Forschungsvorhaben prasentieren.

Fir weitere Information steht gerne BAM — 7.1 Information und Offentlichkeitsarbeit", Tel.:
030/8104 7100, zur Verfligung.
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Kurzfassung

Im vorliegenden Bericht werden Moglichkeiten und Grenzen der kapa-
zitiven Sensorik zur Messung von Dehnungen und Verschiebungen bei
Einsatztemperaturen bis ca. 1000 ©C beschrieben. Es wird gezeigt, daf
selbst das nicht auf einem Festkorpereffekt beruhende kapazitive
Verfahren noch unterhalb 1000 ©C infolge der sinkenden Isolations-
widerstdnde von Aufnehmern und Kabeln - verursacht besonders durch
die thermische Ionisierung der Luft, d. h. also aus physikalischen

Grinden - unbrauchbar wird.

Vorgestellt werden 2 kapazitive Aufnehmer - einer nach dem Prinzip
der variablen Flidche, der andere nach dem Prinzip des variablen Ab-
standes -, die bis an die Grenze des physikalisch Moglichen, das

heiBt ca. 900 ©C, einsetzbar sind. IThre Eigenschaften, insbesondere

das Driftverhalten, werden beschrieben.

Im Rahmen der Entwicklung wurden ferner Moglichkeiten und Grenzen
reaktiven Ldtens von Keramik/Keramik sowie Keramik/Metall aufgezeigt
und die Problematik der Erzeugung hochtemperaturfester metallischer

Sputterschichten sowle deren Kontaktierung untersucht.

Zum Anschluf elektrischer Hochtemperaturaufnehmer wurde ein neues
Hochtemperaturkabel entwickelt, das handelsiiblichen Kabeln iiberlegen

und iiberdies leicht und billig herstellbar ist.

Zusammenfassend ist festzustellen, daf es fiir hohe Temperaturen -
insbesondere solche > 500 ©C - keine Universalaufnehmer gibt. Viel-
mehr ist Jjeweills unter Bericksichtigung aller Randbedingungen neu zu
entscheiden, welches MeRBverfahren unter den gegebenen Umstanden am
geeignetsten ist: Hochtemperatur-DMS, fluidische Aufnehmer, kapazi-
tive Aufnehmer, "induktive" Aufnehmer der verschiedenen Prinzipilen

oder auch optische Aufnehmer.



Abstract

In this report the possiblities and limitations of capacitive sensors
for strain and displacement at temperatures up to about 1000 ©C are
described. It is shown, that even the capacitive principle, although
it is not based on a solid state effect, fails due to physical
reasons, particulary by decreasing insulation in sensors and cables

as well as by thermal ionazation in air gaps.

Two capcitive sensors are presented, one of which is based on the
principle of variable area, while the other one has variable
distances, being applicable up to the physically possible limit,

i. e. about 900 ©C. The performance, particularly concerning offset
drift, is described. This work includes investigations on the possi-
bilities and limits of reactive soldering for ceramic/ceramic and
ceramic/metal joints as well as on the high-temperature-stability of
sputtered metal lavers and electrical connections for such layers. As
electrical connection for high-temperature sensors a new high-tempe-
rature cable was developed, which - compared with commercially avai-
lable cables - has a better performance and furthermore can be pro-

duced easily at low cost.

Concluding it can be stated, that for high-temperature applications-
particulary above 500 ©C - "universal" transducers do not exist; each
special application has 1its own limiting conditions, which are to be
considered before a decision on the sensor principle can be made:
high-temperature strain gages, fluidic sensors, capacitive sensors,

the different types of "inductive" sensors or optical sensors.
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1. Ausgangssituation und Ziel des Vorhabens

Fir die Entwicklung und Untersuchung von Hochtemperatur-Werkstoffen
im Labor sowie fiir die Erprobung und Uberwachung von heifien Bau-

teilen im Betrieb werden in zunehmendem MaRe Sensoren bendtigt, die
fiir einen entsprechend groBen Temperaturbereich ausgelegt sind. In
den letzten Jahren sind metallische Werkstoffe mit maximalen Anwen-
dungstemperaturen im Bereich von 1000 ©C entwickelt worden, kerami-
sche Werkstoffe mit Anwendungstemperaturen iiber 1000 ©C sind in der
Entwicklung (siehe: Materialforschung, Zwischenbilanz 1988 , BMFT).
Es fehlen jedoch trotz intensiver Bemihungen [1-4] bis heute geeig-
nete MeBelemente zur Dehnungs- (und auch Weg-) Messung bei so hohen

Temperaturen.

Dehnung ist ursidchlich ein geometrischer Vorgang. Zum Messen sollte
daher, wenn irgend méglich, ein Geometrieeffekt verwendet werden,

d. h. ein direktes Verfahren. Der DehnungsmefRstreifen (DMS), dessen
Hochtemperaturausfilhrung bis ca. 600 ©C einsetzbar ist, nutzt neben
einem Geometrieanteil auch die Anderung einer Materialeigenschaft -
des spezifischen elektrischen Widerstandes - aus und gehort daher zu
den semi-indirekten Verfahren. Bei hohen Temperaturen dndert sich

aber diese Materialeigenschaft auch ohne eine Geometriednderung, ein
Vorgang, der beispielhaft den grundsatzlichen Nachteil indirekter Ver-

fahren aufzeigt.

Die Kapazitdt ist eine GroBe, die im Vakuum nur von der Geometrie der
Leiteranordnung abhiangt; fiir Luft gilt diese Aussage angendhert. Es
ist daher zu erwarten, daB ein kapazitiver Dehnungsaufnehmer, der
keine Anderung einer Materialeigenschaft ausnutzt, dem DMS bei hohen

Temperaturen vom Prinzip her iberlegen ist.

Beiden Aufnehmerarten gemeinsam ist, daf sie aus Materialien aufge-
baut werden miissen, deren Eigenschaften als konstant und mitein-
ander vertrdglich angenommen werden miissen, auch wenn sie fiir den
MeReffekt nicht unmittelbar von Bedeutung sind: thermische Ausdeh-
nungskoeffzienten der Komponenten, elastische Eigenschaften, chemi-
sches Verhalten, elektrisches Isoliervermogen etc. Real ist diese
Konstanz nicht streng zu verwirklichen, so daB hierdurch Fehler ent-

stehen.



Fliir statische Dehnungs- und Verschiebungsmessungen mit elektrischen
Aufnehmern eignet sich im Temperaturbereich iiber 600 °C praktisch nur
noch das kapazitive Verfahren, da es nicht auf der Ausnutzung eines
Festkorpereffektes beruht. Es war das Ziel des Vorhabens, dem Mangel
an geeigenten MeBwertaufnehmern durch die Entwicklung eines kapazi-
tiven Dehnungs- und Verschiebungsaufnehmers fiir Einsatztemperaturen
>> 600 ©C abzuhelfen.

Ausgangspunkt fiir die Entwicklungsarbeit waren die Ursachen filr das
unbefriedigende Verhalten handelsiiblicher kapazitiver Dehnungsauf-

nehmer bei Temperaturen oberhalb etwa 600 ©cC.

Das Hauptproblem dieser Aufnehmer liegt in der Nullpunktdrift bei
hohen Temperaturen, d. h. in der MeRsignaldnderung bei konstanter
MefgroRe um Betrdge, die inakzeptabel sind. Wesentliche Ursache die-
ser Drift ist bei kapazitiven Aufnehmern die mechanisch nicht aus-
reichend stabile Kombination "tragende Elemente aus Metall- Kerami-
sche Isolierung - metallische Elektroden"”. Sie beruht sehr wesentlich
auf den Unterschieden der thermischen Ausdehnungskoeffizienten von
Keramik und den iiblichen Hochtemperaturlegierungen. Der zu ent-
wickelnde neue Aufnehmer soll unter Verwendung anderer Materialien
und neuer Technologie so gestaltet werden, daf der Ubergang Keramik-

Metall unkritisch wird.

Die Ldsung der Gesamtaufgabe erforderte die Losung einer Reihe von
Teilproblemen a bis £, die voneinander nicht unabhingig waren und

daher parallel bearbeitet werden muBten.

a) Die Konstruktion. Ziel war die Konstruktion eines Aufnehmers
ganz aus Aluminiumoxidkeramik; die metallischen Elektroden und
Leiterbahnen sollten aufgesputtert werden. Nur fiir die Ankopp-
lung an das als metallisch angenommene Bauteil sollten metal-

lische Ubertragungsglieder verwendet werden.

b) Das Loétproblem. Zur Verbindung von Keramikteilen untereinander,
aber unter bestimmten Umstdnden auch von Keramik mit Metall,
eignet sich grundsdtzlich das reaktive Loten. Es war zu klidren

ob dieses oder andere Verfahren hier eingesetzt werden kénnen.

¢) Das Sputterproblem. Zu kl&ren war die Frage, ob sich hochtempe-

raturfeste Sputterschichten in geeigneter Form auf der Keramik



d)

e)

f)

herstellen lassen, insbesondere auch die Frage nach dem geeig-

neten Metall.

Das Kontaktierungsproblem. Die gesputterten Schichten konnten
nur etwa 1-2 pum dick seiln, eine hochtemperaturfeste Kontaktie-

rungsnéglichkeit fiir solche Schichten war bisher nicht bekannt.

Das Kabelproblem. Handelsiibliche Hochtemperatur-Mefkabel werden
nur bis zu Einsatztemperaturen von etwa 700 ©C angeboten, ange-

strebt wurden aber Temperaturen bis etwa 1000 ©cC.

Das allgemeine Isolationsproblem. Zu kldren war, bis zu welcher
Temperatur ein ausreichend hoher Isolationswiderstand erzielt
werden kann. Dabei war zu beachten, daf der Isolationswider-
stand nicht nur von der Temperatur und der Qualitat des Iso-
lationsmaterials abhidngt, sondern auch von der Tradgerfrequenz,
der Konstruktion und der durch den HerstellungsprozeR beein-

fluRten Giite der Keramikoberfliche.



2. Die Forschungsergebnisse

2.1 Die Konstruktion

Die Konzeption sah die Konstruktion je eines Aufnehmers a) nach dem
Prinzip der variablen Fldche und b) nach dem Prinzip des variablen
Abstandes vor. Der Aufnehmer gemdf a verfiigt iliber eine lineare Kenn-
linie bei relativ geringer Empfindlichkeit, jener gemidR b iiber eine
nichtlineare Kennlinie bei hoher Empfindlichkeit. Die Vor- und Nach-
teile beider Systeme sowohl hinsichtlich ihrer meftechnischen Eigen-
schaften als auch beziiglich ihrer Realisierbarkeit sollten untersucht
werden. Zu berilicksichtigen war dabei die Forderung nach méglichst ge-
ringen Abmessungen, die fertigungstechnische Machbarkeit unter Be-
riicksichtigung der Eigenschaften von Elektroden und Leiterbahnen
sowlie die Notwendigkeit, den in Keramik ausgefiihrten Aufnehmer hoch-

temperaturfest an ein metallisches Bauteil anzukoppeln.

Im Verlauf der Arbeit zeigte sich dann die Notwendigkeit, fiir jedes
der beiden Prinzipien mehr als nur einen Konstruktionsentwurf zu

realisieren.

Alle bekannten kapazitiven Hochtemperaturdehnungsaufnehmer sind im
Prinzip Wegaufnehmer, die fiir eine bestimmte "Basislinge" - meist
etwa 20 mm - als Dehnungsaufnehmer kalibriert werden; das gilt auch
fiir die folgend beschriebenen Aufnehmer. Die Dehnungsaufnehmer sollen
moglichst flach sein, da im Falle einer Biegedehnung der effektive
Abstand zwischen Bauteiloberflidche und wegfithlendem Sensorelement

je nach Biegeradius leicht zu einem erheblichen MeRfehler fiihren
kann. Die Bilder 2.1-la bis 1li zeigen den ersten Entwurf fiir einen

Aufnehmer mit variabler Fliche.

Der Aufnehmer besteht im wesentlichen aus 2 Fihrungsplatten und einem
Schieber aus reinstem Al503. Obere Fiihrungsplatte (2.1-la) und untere
Filhrungsplatte (2.1-1b) sind mit Al 03-Stiften zusammengehalten, ver-
gleiche Schnittbild 2.1-1lc. Zwischen den teilweise ausgeschliffenen
Platten gleitet ein Schieber aus Al»03 (2.1-1d). Das ganze System
wird mittels einer Grundplatte aus Al;03 und einem Blech aus Inconel
600 durch PunktschweiBung an das Bauteil angekoppelt. Fihrungsplatten
und Schieber sind teilweise mit Platin (Pt) besputtert, siehe auch

Bilder 2.1-le bis 1lg. Die Elektroden x und y der Fiihrungsplatten

10



bilden zusammen mit den Elektroden z des Schiebers eine kapazitive

Differentialanordnung. Durch Bewegen des Schiebers in der Gleitbahn

wird die Differentialanordnung verstimmt; die GroBe der Verstimmung
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Querschnitt durch das MeBsystem

Bild 2.1-1d
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Bild 2.1-1e
Obere Fiihrungsplatte

Bild 2.1-1f
Untere Flhrungsplatte

Bild 2.1-1g
Der Schieber

ist ein MaR fiir die GroBe der Bewegung. Die Kontaktierung der gesput-
terten Elektroden erfolgt iliber Platinstifte, die in die Kontaktie-
rungsbohrungen "eingenietet" werden; die Stifte werden durch Punkt-

schweiBen mit den AnschluBleitungen verbunden. Bild 2.1-1h zeigt das

12



Bild 2.1-1h

Das komplette MeBsystem

(Die Keramikstifte sind hier provisorisch
durch Inconel-Schrauben ersetzt)

Bild 2.1-1i
Das MeBsystem als Wegaufnehmer in einer
Hochtemperaturprifeinrichtung

komplette MeBsystem, Bild 2.1-1i das MeBsystem als Wegaufnehmer in

einer Hochtemperaturprifeinrichtung. *

Dieser erste Entwurf wurde in einem Kurzzeitversuch bis 800 ©C ge-
testet; er war dabei an eine in der BAM entwickelte MeReinrichtung
[5] angeschlossen. Bis ca. 750 ©C war das Verhalten befriedigend,

bei hdheren Temperaturen traten die im Abschnitt 2.6 behandelten

* Die Verfasser danken der Fa. Haldenwanger fir die Kooperation beil
der Herstellung dieses und weiterer Aufnehmer.
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Isolationsprobleme auf. Im Langzeitversuch machten sich die im Ab-
schnitt 2.3 beschriebenen Instabilitidten der Pt-Sputterschicht sto-
rend bemerkbar. Dariiber hinaus erwies sich die Verbindung der Fih-
rungsplatten mit Al,03-Stiften als zu empfindlich; es wurde daher
eine Verbindung durch reaktives Loten (siehe 2.2) vorgesehen. Da die
Instabilitidten der Sputterschicht jedoch noch nicht befriedigend
beseitigt werden konnten, wurde dieser erste Entwurf nicht weiter

erprobt.

Das Bild 2.1-2 zeigt in vereinfachter Darstellung den letzten Ent-
wurf fiir einen Aufnehmer nach dem Prinzip des variablen Abstandes.
Der Aufnehmer ist zylinderformig aufgebaut, da sich das Prinzip des
variablen Abstandes in dieser Form besser realisieren ldRt. Wegen des
noch nicht geldsten Problems der Langzeitstabilitdt gesputterter
Platinschichten (vergl. Abschnitt 2.3) wurden die Elektroden in mas-
sivem Platin ausgefiihrt. Eine iiber einen StdSel St; bewegbare massive
Platinelektrode Ep ist im Abstand von je ca. 0,3 mm zwischen 2 festen
massiven Platinelektroden E; und Ej angeordnet. Wiahrend E; und Ej
feste Anschliisse A1 und Aj haben, ist Ep beweglich an den AnschluB Ay
angekoppelt. Mit einem relativ komplizierten System von Bauteilen aus
Aluminiumoxid-Keramik und diversen hochtemperaturgeeigneten Metallen
unterschiedlicher thermischer Ausdehnungskoeffizienten sollte er-
reicht werden, daBR einerseits der Einfluf temperaturabhidngiger Ande-
rungen der Geometrie minimiert wird, und andererseits an den Metall-
Keramik-Fiigestellen innerhalb des ganzen Temperaturbereiches weder

Lockerungen noch iibermdBige Materialbeanspruchungen auftreten.

Das ganze System steckt in einer metallischen Hiilse H, die als elek-
trische Abschirmung dient. Diese Hillse ist mit der Befestigungslasche
BL verbunden, die an das Bauteil angepunktet wird. Der StoBel St ist
Uber das Bockchen B mit dem StoBel St, so verbunden, daB das kapazi-
tive DifferentialmeRsystem die Anderung der Basisldnge - d. h. die
eigentliche MeRgroRe - unmittelbar an der Bauteiloberfliche "fihlt";
dadurch wird erreicht, daf auch Biegedehnungen weitestgehend richtig
erfaRt werden. Der Aufnehmer gemdf Bild 2.1-2 stellt die bisher beste
Ausfilhrung eines Aufnehmers nach dem Prinzip des variablen Abstandes

dar. Seine Eigenschaften werden im Abschnitt 2.7 beschrieben.

Eine weitere Variante eines Differenzialkondensator-Dehnungssensors
mit variablem Elektrodenabstand ist in Bild 2.1-3 als Aufrif (a) und

Grundrif (b) dargestellt. Dieser Sensor besteht aus langlichen,
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rechteckigen Platten, die an den beiden Enden, links und rechts, zu
Stapeln zusammengefiigt sind. Der Differentialkondensator wird aus den
drei inneren freistehenden Zungen gebildet. Zwel weitere Platten
verbinden beide Stapel miteinander und dienen als Blattfeder-Paral-
lelfihrung. Zur Einleitung der Dehnung dienen zwei biegesteife Ein-
leitungsstiicke und zwei flexible, der Krimmung des Bauteils sich

anschmiegende Laschen.

Fiir einen Prototyp dieses Sensors wurden ausschlieflich keramische
Platten aus Aluminiumoxid verwendet, wobei die Elektroden (Anschlis-
se I1, I2 und 0) und die Blattfedern (G) mit Platin leitfdhig be-
schichtet waren. Die Blattfedern wurden hier zusdtzlich als Schirm-
system verwendet. Alle Keramik/Keramik-Verbindungen sowle Metall/
Keramik-Verbindungen (Laschen/Einleitungsstiicke) sind durch reaktives
Loten hergestellt. Die Laschen sind an den Fiigestellen zum Ausgleich
unterschiedlicher Ausdehnungskoeffizienten V-formig ausgeschnitten.
Messungen an diesem Prototyp bestdtigten recht gut rechnerische Ab-
schdtzungen der hohen MeRempfindlichkeit und des geringen Lineari-
tdatsfehlers, Vorziige, die sich aus dem Differentialprinzip, der gros-
sen Elektrodenflidche und dem geringen Abstand ergeben. Bei Tempera-
turen oberhalb 500 ©C stellte sich jedoch ein starkes, systematisches
Kriechen in Richtung auf eine Entlastung hin ein. Die Ursache war
eine zu hohe Steifigkeit der keramischen Blattfedern. Infolgedessen
waren die lUber die Laschen eingeleiteten Krdfte so grof, daf pla-
stische Verformungen auftraten. Zur Reduzierung der Federsteifigkeit
wdren aufwendige MaBnahmen zum Schutz vor Uberlastung und zur Auf-
rechterhaltung der notwendigen Torsionssteifigkeit erforderlich ge-
wesen. Welter mit diesem Konzept zusammenhdngende Probleme betreffen
die Bésténdigkeit der gesputterten Schichten, der reaktiven Lotver-
bindungen sowie das Kriechverhalten der Keramik bei hoher Temperatur.
Aus diesen Griinden wurde die Weiterentwicklung zundchst zuriickge-

stellt.

Auf Grund der noch nicht befriedigend geldsten Sputterprobleme wurde
auch fiir das Prinzip der variablen Fldche ein Aufnehmer mit massiven
Platinelektroden gebaut, vergl. Bild 2.1-4. Er besitzt eine koaxiale
Bauform, die zwar ein groReres Bauvolumen zur Folge hat, dafiir aber
fertigungstechnisch leichter zu realisieren ist. Auch hier wurde
durch eine spezielle Kombination von Materialien unterschiedlicher
thermischer Ausdehnungskoeffizienten erreicht, daR der tibergang Me-

tall-A1203 unkritisch ist.
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Kapazitiver Hochtemperaturwegaufnehmer nach dem Prinzip der variablen Flache.
Legende siehe Text

Eine iiber einen StsBRel St bewegbare, zylinderformige Elektrode Ep aus
Platin bildet mit den hohlzylinderférmigen Platinelektroden Ej und Ej
eine Differentialkapazitdt, die durch Verschieben von Ep verstimmt
wird. E1; und Ep sind fest mit den Anschliissen A; und Ao verbunden,
wahrend Ej iber eine Platindrahtwendel beweglich an den Anschluf Ay
angeschlossen ist. Das ganze System steckt in einer metallischen
Hiilse H, die als elektrische Abschirmung dient. Die Hiilse H ist mit
der Befestigungslasche BL verbunden, die der Ankopplung an das MeRob-
jekt dient.

Die mit den koaxialen Aufnehmern gemdf Bild 2.1-2 und 2.1-4 erhal-

tenen Ergebnisse sind im Abschnitt 2.7 beschrieben.

In Zusammenhang mit dem Problem der keramischen Federn im Platten-
stapelaufnehmer, die dort als Fiihrungselemente vorgesehen waren,
wurde auch gepriift, ob sich keramische Platten oder Stabe als echte
Federelemente verwenden lassen. Im Gegensatz zu den Metallen (auch
den Hochtemperaturlegierungen) bleibt Alj03-Keramik bis zu Tempera-
turen iber 1000 ©C elastisch. Die Verwendung als Federelement setzt
jedoch voraus, daR das Kriechen vernachldssigbar klein bleibt. Aus
der Literatur [z. B. 6 ] waren hierzu keine verwertbaren Daten er-
hiltlich. Es wurden deshalb orientierende eigene Versuche durchge-

fuhrt.

Die verwendete Versuchsanordnung ist in Bild 2.1-5 angegeben: Je zwel

Rohrchen aus Al;03 stecken in den genau passenden Lochern eines gros-
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Bild 2.1-5a

Bleibende Verformung f, dreier Al,O3-
Rohrchen von 0,6 mm @ und 0,2 mm
Wandstéarke nach 5,5 d bei 900 °C.
Max.Biegespannung og anfangs
ca.125 N/mm?.

Bild 2.1-5b

Bleibende Verformung f, zweier Al;O;-
Rohrchen von 1 mm @ und 0,25 mm
Wandstérke nach 6d bei 950° C. Maximale
Biegespannung ¢y anfangs ca.180 N/mm?*



seren Al,03-Zweilochrohres; zusidtzlich wurden sie mit dem Reaktions-
lot 73 % Cu/ 27 % Ti (siehe hierzu Abschnitt 2.2) eingelodtet. Der
Abstand s der Rs8hrchen voneinander wurde iber die ganze Linge hin
optisch vermessen. AnschlieBend wurde der Abstand durch Einfigen
eines Zwischenstiickes Z gemdBf Bild 2.1-5 aufgeweitet und erneut
vermessen. Danach wurde die Anordnung im aufgeweiteten Zustand im
Ofen Temperaturen bis zu 950 ©C ausgesetzt, anschlieBend abgekiihlt,
entspannt und wiederum vermessen. Wie Bild 2.1-5 zeigt, wurden die
Rohrchen durch diesen ProzeR erheblich bleibend verformt. (Kriechen
bei konstanter Verformung als Folge der Spannungsrelaxation). Das
unterschiedliche Verhalten der einzelnen Proben spiegelt sicher auch
den Umstand wider, daB das Kriechen nicht nur von der Reinheit des
Materials (hier: Al;03 99,7 %) abhdngt, sondern wesentlich auch wvon
der Dichte, der KorngréBe, dem Oberflidchenzustand (Biegung!), dem
Sinterprozef und hier wohl auch von geometrischen Imperfektionen der
diinnen ROhrchen. Diese Versuche kénnen sicher keine systematische
Untersuchung ersetzen, zeigen aber, daf bei Temperaturen > 900 ©C und

hoher Spannung beachtliches Kriechen auftreten kann.

2.2 Das Lotproblem

Die angestrebte Konstruktion ganz aus Keramik ist auch mit der L&sung
des Problems verkniipft, wie keramische Teile hochtemperaturfest mit-
einander verbunden werden koénnen. Ein aussichtsreiches Verfahren,
dessen Moglichkeiten fiir viele Keramiken und sehr unterschiedliche
Aanwendungsbedingungen z. %Z. weltweit untersucht werden [z. B. 7-141],

ist das reaktive Loten.

Bei diesem Verfahren reagiert das Lot im oberfl&dchennahen Bereich mit
dem Werkstoff der zu verbindenden Teile. Zum reaktiven Loten von
Oxid-Keramik werden als Lote vorzugsweise Legierungen wie Cu-Ti,
Cu-Zr und Ni-Zr verwendet, wenn die Lotung hochtemperaturfest sein
soll; Grenztemperaturen sind aus der Literatur Jjedoch nicht zu ent-
nehmen. Beim Vakuum-Ldten mit diesen Legierungen bilden sich in der
die Bindung bewirkenden Grenzschicht mit dem O der Keramik insbe-

sondere Oxide des Ti bzw. des Z2r.

Fiir das Loten von hochreiner A1203—Keramik wurde von uns versuchs-

weise ein Lot der Zusammensetzung 73 % Cu/ 27 % Ti verwendet?*,

* Die Verfasser danken Herrn Dr. Emmrich von der Fa. Vaakuumschmelze
fiir die Uberlassung von Proben dieses Materials
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dessen hoher Ti-Gehalt eine zuverlissige Benetzung der Oberflichen
der zu verlotenden Teile sicherstellte. Die Lotungen erfolgten bei
1050 ©C in einem Vakuum besser 10~4 mbar. Zur Priifung der prak-

tischen Verwendbarkeit dieses Verfahrens war zu kliaren

a) das Festigkeitsverhalten der Lotverbindung als Funktion der Tem-
peratur
b) die Bestdndigkeit der Lotverbindung als Funktion der Temperatur

in normaler Atmosphdre, d. h. in Gegenwart von Sauerstoff.

2.2.1 Zum Festigkeitverhalten von Keramik-Létungen

Die Abschdtzung des Festigkeitsverhaltens erfolgte in einem Anwen-
dungsortientierten Versuch. Je 2 Streifen aus Substrat-Keramik
(Breite ca. 10 mm, Dicke 0,63 mm) wurden gemdB der schematischen
Darstellung in Bild 2.2-1 zusammengeldtet und im Biegeversuch be-
lastet. Die ganze Anordnung wurde im Ofen Temperaturen bis 900 ©C
ausgesetzt. Die maximale Biegespannung 0Og pax am Orte des Lotes be-
trug ca. 35 N/mm2. Bild 2.2-2 zeigt den Lotbereich einer Probe vor
der Belastung im Ofen. Infolge des sehr starken Benetzungsbestrebens
- wegen des hohen Ti-Gehaltes - hat sich das Lot auf den Oberflichen
unerwinscht weit ausgebreitet, was zur Verarmung an Lot im Lotspalt
fihren kann, vergl. Bild 2.2-3 und 2.2-12 .

Bis zu elner Temperatur von ca. 800 ©C wurde innerhalb von 4 Wochen
kein Bruch beobachtet. Bei Herbeifiihrung des Bruchs durch og-Stei-
gerung erfolgte der Bruch im wesentlichen innerhalb der oberflachen-
nahen Keramik, z. T. im Kragarm, z. T. im Basismaterial, etwa gemdR
Bild 2.2-4.

Bei ca. 850 ©C erfolgte ein Bruch innerhalb von 2-6 Tagen, und zwar

im Bereich der oberflichennahen Keramik.

Beli ca. 900 ©C trat ein Bruch schon nach einer Zeit < 24 h auf, wobei
nun die Bruchfldche im Oberfldchennahen Lotmaterial lag, siehe Bilder
2.2-5«,3,

Dieser einer Abschdtzung des Festigkeitsverhaltens dienende Versuch
kann naturgemdf eine systematische Untersuchung nicht ersetzen, zeigt
aber dennoch, daB die Festigkeit dieser Loétung bis 800 ©C beachtlich
ist, oberhalb etwa 850 ©C erheblich nachlidgt und > 900 ©C ungenii-

gend wird.
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Al,05-Streifen 10mm breit, 0,63mm dick

Lot

7 4
A
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Bild 2.2-1 Bild 2.2-2
Anordnung zum Abschéatzen des Festigkeitsverhaltens von Lotprobe vor der Belastung im Ofen. Das Lot hat sich un-
Keramikldtungen als Funktion der Temperatur. erwlnscht weit ausgebreitet, was auf den hohen Ti-Gehalt zu-

rickzufiihren ist.

Bild 2.2-3 Bild 2.2-4
Bruchbild einer Probe mit schlechter Lotung: links ist eine Bruchbild einer Lotprobe gemaB Bild 2.2-1,2. Hier: Bruch durch
Lotverarmung durch LotausflieBen infolge des starken Uberlastung bei 850°C. Der Bruch erfolgt in der Keramik

Benetzungsbestrebens eingetreten

Bild 2.2-5

Bruchbild einer Létprobe gemaB Bild 2.2-1,2. Hier: Bruch durch Nachgeben der Lotung bei 900° C innerhalb von 24 h. Der Bruch
erfolgt im oberflachennahen Lotmaterial. Das Lot ist im Bereich der Bruchflache braun-gelb-farbig, auBerhalb im Bereich des
Luftzutritts violett-farbig.
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Neben der Verbindung keramischer Teile untereinander war das Filigen
Keramik-Metall von Bedeutung, da auch ein vollkeramischer Aufnehmer
mit einem metallischen Bauteil verbunden werden mufte. 2 Probleme

waren dabel zu losen:

a) Die richtige Wahl des Verbindungsverfahrens, z. B. Loten.
b) Eine ausreichende Eliminierung des Einflusses der Differenz
der unterschiedlichen thermischen Ausdehnungskoeffizienten

von Keramik und Metall.

Als Verbindungsverfahren bot sich das Loten mit der Legierung

73 % Cu / 27 % Ti an. Orientierende Versuche ergaben, daR sich

mit dieser Legierung auch Hochtemperaturwerkstoffe wie z. B.

Inconell 600 gut l6ten lassen. Problematischer ist die Differenz

der thermischen Ausdehnungskoeffizienten A«pp . Sie betragt fiir
Inconel 600/A1903 zwischen 20 °c und 1000 ©C ca. 8,5 x 10‘6/00;

d. h. beim Abkiihlen von einer Lottemperatur von 1050 ©C auf Raum-
temperatur schrumpft die Alp03-Keramik etwa 8,5 %. weniger als das
Inconel 600. Im verloteten Zustand wird infolgedessen das Inconel

600 stark gedehnt, die Keramik erheblich gestaucht. Dabei treten im
Bereich der Lotschicht Spannungen auf, die zwar oberhalb der Streck-
grenze des Inconel liegen, aber dennoch die Bruchspannung der Al903-
Keramik libersteigen. Bild 2.2-6 vermittelt einen Eindruck von der
Spannungsverteilung. Fiir diese spannungsoptische Darstellung wurde
das. untere Teil (ersatzweise fiir Keramik) vor der Verklebung mit dem
oberen Teil (ersatzweise fiir ein diinnes, aufgelétetes Inconel-Blech)
gestaucht. Nach*der Aushartung des Klebers wurde das untere Teil
entlastet und dadurch ein Spannungszustand hergestellt, der dem beim
Abkiithlen einer Alo03-Inconel-Verlotung qualitativ entspricht. Die
Spannungsspitze liegt, wie zu erwarten am Rande des "Inconel-Bleches”
(siehe am linken "Blechrand"); am rechten "Blechrand" ist die Verkle-
bung infolge der hohen Scherspannung schon geschadigt und die Span-
nungsspitze dadurch sowohl erniedrigt als auch nach links verschoben.
In praxi heiBt das: Die Spannungsspitze initiiert am Rande einen An-
fangsrif (in der Keramik) wandert dadurch nach innen, der RiR lauft
weiter usw. Die Bilder 2.2-7 —7 zeigen das Ergebnis einer Inconel
600-Al903-Verlétung: Beim Abkiihlen platzt das 0,1 mm dicke Inconel-
Blech von der Al,03-Platte ab, wobei der Bruch in der Keramik ver-

liuft, so daBR am Blech eine diinne Schicht Keramik haften bleibt.

Abhilfe schafft hier u. U. die Anordnung einer duktilen, l&tbaren und

hochtemperaturstabilen Schicht zwischen Al;03 und Inconel 600, deren
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Bild 2.2-6

Spannungsoptische Darstellung
einer Verlétung von Inconel-Blech
(oben) und Al,O; (unten) nach der
Abkihlung.

Inconel 600 W// Al,04

Bild 2.2-7
Lotung von Inconel-Blech 0,1 mm auf Al;Os. Das Blech ist im Lotbereich //// infolge der ary-Differenz beim Abkiihlen verformt

worden («) und dann abgeplatzt (3, y). Am abgeplatzten Blech hdngt noch die ausgebrochene Keramik (f).

Inconel 600
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«pl, zwischen jenen der beiden anderen Werkstoffe liegt. Platin er-
scheint als ein hierfiir geeignetes Material. Die Verlotung eines

0,1 mm dicken Platinbleches mit Al;03-Keramik zeigte nach 4 Wochen
Lagerung bei 850 ©C und 15 Wirmezyklen 850°9-20°-850 ©C noch kein
merkliches Nachlassen der Festigkeit: beim Abziehen des Bleches von
der Keramik erfolgte der Bruch in der Keramik. Das Platinblech zeigte

allerdings starke Kornvergrodferung (Bild 2.2-8).

Wird auf ein solches Platinblech zusidtzlich ein 0,1 mm dickes Inconel-
Blech mittels eines Schweifpunktes aufgepunktet (Bild 2.2-9), so ist
auch diese Kombination nach 15 Wirmezyklen noch fest. Erfolgt das Auf-
punkten jedoch mittels 6 iiber die Streifenbreite (ca. 5 mm) verteilter
SchweiBpunkte (Bild 2.2-10), so werden die Schweifpunkte vom Rande her
durch mehrere Wirmezyklen zerstort. Die Einbringung einer duktilen
Zwischenschicht aus Platin zeigt zwar somit einen grunds&dtzlichen Weg

auf, der jedoch noch einer - auch konstruktiven - Optimierung bedarf.

Neben dem reaktiven Loten wurde paralell auch das Keramik-Keramik-
Verbinden mittels Diffusionsldten versucht, das fir niedrigere Ein-
satztemperaturen schon von anderen Autoren untersucht wurde [z. B.
15-19]. Dieser zweite Weg schien insofern geraten, als iiber die obere
Einsatztemperatur und die Langzeitstabilitdt des reaktiven Lotens
keine Informationen zu erhalten waren. Untersucht wurde die Moglich-
keit, mit Platin besputterte Keramik unter Zwischenlage eine 10 pum
dicke Goldfolie im Vakuum bei ca. 1000 ©C durch Diffusion zu ver-
binden. Da die verwendeten Materialien chemisch besonders stabil
sind, erschien die Erwartung einer Langzeitstabilitat auch bei ho-
hen Temperaturen berechtigt. Die Experimente haben diese Erwartung
jedoch nicht bestdtigt. Das Fiigen mittels Golddiffusion war zwar
durchaus moéglich, aber schon die Qualitdt der Bindung war infolge
stark schwankender Beschaffenheit der Keramikoberfldche (Planheit,
Rauhigkeit) erheblich streuend. Bei Temperaturen > 800 ©C brachen
die Lotungen, mit steigender Temperatur schneller, schon bei
Spannungen von < 5 N/mm2 nach wenigen Stunden auseinander. Als
Ursache wird die hohe Diffusionsgeschwindigkeit des Goldes ange-
nommen, die zwar einerseits das Diffusionsldten erst ermdglicht,
andererseits aber auch rasche Rekristallisation und starkes Krie-
chen bewirkt, die unter Last stets so verlaufen, daB die Spannung
laufend abgebaut wird, d. h. letztlich die Bindung zerstdért wird.
Das Diffusionsloten ist deshalb fiir den Einsatz bei so hohen Tempe-
raturen in dieser Form nicht geeignet. Andere Formen wurden im Rah-

men dieser Arbeit nicht untersucht.
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Bild 2.2-8 )
Auf Al,O, geldtetes Platinblech nach 4 Wochen Lagerung bei
ca.850°C

Bild 2.2-9
Mittels eines SchweiBpunktes auf ein 0,1 mm dickes Platinblech, das auf Al,O;-Keramik geldtet wurde, aufgepunktetes 0,1 mm
dickes Inconel-Blech

Bild 2.2-10 Bild 2.2-11

SchweiBung wie Bild 2.2-9, jedoch mittels 6 SchweiBpunkten Gewinnung der Létprobena und c
durch Brechen einer
Ursprungsprobe
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2.2.2 Zur Bestdndigkeit von Keramik-Loétungen

Im Rahmen dieser Arbeit von besonderen Interesse war die Bestandig-
keit von Lotungen Keramik-Keramik und Keramik-Platin. Es war daher
zu priifen, ob im Lotbereich Verdnderungen erfolgen, wenn gelotete
Proben in "normaler" Atmosph3re lingere Zeit Temperaturen > 800 ©cC
ausgesetzt werden. Zu diesem Zweck wurden Schliffe von A1503/A1903-
und Alj03/Platin-Létproben angefertigt, die a) ungealtert, b) 4
Wochen bei 850 ©C und ¢) 6 Tage bei 850 ©C + 4 Tage bei 900 ©°C +

6 Tage bei 950 ©C gealtert wurden; dabei wurden die Proben gemidf a)
und fiir c¢) durch Trennen jeweils einer Ursprungsprobe durch Bruch
erhalten, so daR einander entsprechende Bereiche beobachtet werden
konnten, vergleiche Bild 2.2-11. Diese Schliffe wurden im Lichtmi-

kroskop, im REM und mit der Mikrosonde untersucht.

Die Bilder 2.2-12,13 zeigen das Ergebnis, das bei den Al;03/Al703-

Lotproben erhalten wurde:

Bild 2.2-12« (ungealterte Probe) 148t erkennen, daR die Lotung am
Rande nicht einwandfrei ist, da Lotgut infolge des starken Benet-
zungsbestrebens - hoher Titangehalt! - aus dem Lotspalt ausgetreten
und auf eine duBere Flache gewandert ist; zuriick bleibt ein létgut-
armer Raum. Das Lotgut selbst ist strukturiert, und zwar an den

Grenzfldchen anders als in der Mitte (Bild 2.2-12R).

Bild 2.2-13 zeigt die komplementdre, gemdR c¢ gealterte Probe:

das Lotgut hat sich auf der &duBeren Oberfldache noch weiter ausge-
breitet; iiberall dort, wo das Lotgut mit Luft in Beriihrung kam -
also auch im lotgutarmen Spalt-, ist es stark verdndert und hat
offensichtlich auch mit der Keramik reagiert. Im mittleren Bereich
hat sich das Lotgut dagegen anscheinend nicht wesentlich veradndert
(Bild 2.2-138). Die mit einer starken Verfdrbung der Keramik ver-
bundene Reaktion wurde erst oberhalb 900 ©C beobachtet und erfolgt
nicht nur oberflichlich, Bild 2.2-14.

Die 4 Wochen bei 850 ©C gealterte Probe zeigt gegeniiber der ungeal-

terten Probe noch keine auffallenden Verinderungen.

Zum besseren Verstdndnis des Lotprozesses und der beobachteten Alte-
rungserscheinungen wurden die Lotproben im Rasterelektronenmikroskop

(REM) mit einer Mikrosonde (Strahldurchmesser ca. 0,1 pm) untersucht.
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Bild 2.2-12
Schiliffbilder einer ungealterten Al,05/Al,05-Létprobe
a Lotprobe am Rande

B Lotspalt in der Probenmitte

Bild 2.2-14 . i
Vergleich der ungealterten («) und der bei ca.950° C

gealterten (f) Probe Al;03/Al;03.

Bild 2.2-13

Schliffbilder einer bei ca.950° C gealterten Al,O,-Létprobe
a Lotspalt am Rande

f Lotspaltin der Probenmitte
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Bild 2.2-15 zeigt den mittleren Bereich der ungealterten Probe etwa
entsprechend Bild 2.2-12R sowie die ungefihre Zusammensetzung der 3
"Zonen". Das Lot 73 Cu/27 Ti ist in 2 ndherungsweise homogene "Phasen"
1 und 2 zerfallen, von denen 2 als fast reine Cu-Ausscheidung anzu-

sehen ist.

Bild 2.2-16 zeigt den mittleren Bereich einer bei 850 ©C gealterten
Probe. Auch hier treten die Phasen 1 und 2 in etwa gleicher Zusammen-
setzung auf, zusidtzlich aber im Grenzbereich Lot/Al903 eine weiltere
Phase 4 mit hohem Ti- und 0-Gehalt. Diese Phase liegt offenbar auch
in den auffidlligen "Rissen" vor, die das Gebiet der Phase 1 durch-
setzen. Diese "Risse" laufen nicht durch die relativ duktile Phase

2 und lassen sich als Schrumpfungsrisse der Phase 1 deuten; sie
wurden auch schon von anderen beobachtet [20]. Bild 2.2-17 zeigt

elnen Scan tiber die Probe.

Bild 2.2-18 zeigt den mittleren Bereich einer bei 950 ©C gealterten
Probe entsprechend etwa Bild 2.2-13R. Die Phase 4 - im wesentlichen
Ti-0xide bzw. - Suboxide - hat sich teilweise von der Grenze Keramik/
Lot abgeldst und ist in die Lotschicht gewandert. Bild 2.2-19 zeigt

einen Scan lUber diese Probe.

Bild 2.2-20 zeigt den stark zerstdrten Randbereich der bei 950 ©C
gealterten Probe entsprechend | in Bild 2.2-13«j. Die sehr Cu-reiche
Phase 2 tritt hier nicht mehr auf, dafir nun die Phase 5 - offenbar
TiOp - und die Cu-reiche Phase 6, die weit in die Keramik eingedrun-
gen ist. Die Hohlrdume im vorher dichten Al,03-Geflige diirften auf
den Kirkendal-Effekt zuriickzufiihren sein. Der Zustand gemd@B8 Bild
2.2-20 wurde erst oberhalb ca. 900 ©C in "normaler" Luft beobachtet.

Bild 2.2-21 zeigt die Al503/Al203-Létung mittels 73 Cu/27Ti in sche-
matisch vereinfachter Darstellung: Das gelotete System besteht danach
aus 4 Phasen, von denen die Phase 4 offenbar die bindende reaktive
Schicht darstellt, deren Dicke 6von < 0,1 pum vor der Alterung auf bis
zu mehreren pum nach der Alterung anwidchst. Die Phasen 5 und 6 treten

nur im angegriffenen Randbereich auf und sind Ausdruck der Zerstorung.

Die Bilder 2.2-22 bis 24 zeigen das bei den Al503 /Platin-Proben er-
haltene Ergebnis. Auch hier ist die Lotung am Rande nicht einwandfrei
(Bild 2.2-22«), in der Mitte dagegen gut (Bild 2.2-22R8). Die Grenz-
schicht Platin-Lotgut 148t erkennen, daR offenbar Lotgut in das Pla-
tinblech diffundiert ist.
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Bild 2.2-15 Bild 2.2-16
REM-Aufnahme einer Létung Al,O4 /Al,O5 mittels 73% Cu/27% REM-Aufnahme einer Létung Al, O3 /Al; O3 mittels 73% Cu/27 %

Tivor der Alterung. Ti nach 4 Wochen Alterung bei ca.850°C. Die verschiedenen
Hier: Mittlerer Bereich entsprechend etwa Bild 2.2-12p. Zonen haben folgende Zusammensetzung:
Die verschiedenen Zonen haben folgende Zusammensetzung:
Zone ‘;,;’ 2;“' Ez g,;“ Phase Zone ﬁ,ﬂ‘ QT/G' % gﬂu Phase

a 47 | 452 59 | 44 1 a 53 434 6.7 43 1

a 47 | 438 7 44,5 1 8 2.6 15 0,5 93 2

8 1,5 0,5 05 | 98 2 8 2 64 26 8 4

y 52 0 48 0 3 & 2 61 19 14 4

100

[}
\
1
\
\

-

A - ; ) J o
0 5 10 15 20 25 30 35 um 40 o 5 ._.., L q ’ =) La-
Scan-Strecke . y ol 3 LB

Bild 2.2-18

REM-Aufnahme einer Lotung Al,O5/Al,O; mittels 73% Cu/
27% Tinach der Alterung bei ca.950° C.

Hier: Mittlerer Bereich entsprechend etwa Bild 2.2-134. Die
verschiedenen Zonen haben folgende Zusammensetzung:

Zone f,j,:' ;ﬂ' % Efo” Phase
a 6 46 6 42 1
B 4.8 0,6 0.6 94 2
y 52 o | 48 0 3
7] 1 70 28 1 4
& 1 69 28 2 4

Bild 2.2-17

gcan Uber eine bei ca.850° C gealterte Probe gemas Bild
.2-16.
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Massen-%

Bild 2.2-19

Scan liber eine bei ca.950° C gealterte Probe gemé&B Bild
2.2-18.

Lotschicht

35
Scan-Strecke ——

®

©) r
Al;0; | @ |'
| I
[
o
—
re—— 15-35um ——=
'—-L Latschicht J
1 45—-6 (43-46 6-7 42-44
2 1.56—=+5 05-15| 05 94-98
3 52 48
4 2-1 64-70 26—+28 B—+1
=+ steht fiir Ver&nderung durch Alterung
Bild 2.2-21

Schematisch vereinfachte Darstellung einer Al, O3 /Al,O3-
Ldtung mittels 73% Cu/27 % Ti. Das System besteht danach
aus 4 Phasen, von denen @ die reaktive Schicht darstellt,
deren Dicke § von < 0,1 um vor der Alterung auf mehrere ym
nach der Alterung anwéachst.
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Bild 2.2-20

REM-Aufnahme einer Lotung Al,O3/Al,O5 mittels 73% Cu/ 27%

Ti nach der Alterung bei ca.950° C.

Hier: Stark zerstorter Randbereich entsprechend # in Bild 2.2-
13a,. Die verschiedenen Zonen haben folgende Zusammen-

setzung:
Zone Q}l ;’l;' % %" Phase

y 52 48 3

59 41 5
n 32,8 0,7 423 24,2 6
7 338 446 20,6 6
7 31,8 42,5 254 6
7 31,8 43,5 23,5 6

Die sehr Cu-reiche Phase 2 tritt hier nicht mehr auf, dafiir neu
die Phasen 5 und 6. Im urspringlich sehr dichten Al,0;-Geflige
sind Hohlraume entstanden, die vermutlich auf den Kirkendal-

Effekt zuriickzufiihren sind.

Bild 2.2-22
Schliffbilder einer ungealterten Al,O3/Pt-Lotprobe.
a Lotspalt am Rande
f Lobtspalt in der Probenmitte




Bild 2.2-23 Bild 2.2-24 )
Schliffbild einer bei ca.950° C gealterten Al,O,/Pt-Létprobe. Vergleich der ungealterten () und der bei ca.950° C gealterten
Lotspalt am Rande entsprechend Bild 2.2-22 (8) Lotprobe Al,O5/ Pt

Bild 2.2-23 zeigt die komplementdre, gemdR c) gealterte Probe:

Die Loétung ist durch die Alterung stark zerstdrt; Keramik und Platin-
blech sind angegriffen. Auch hier wurde die starke Reaktion erst ober-
halb 900 ©C beobachtet.

Bild 2.2-24 zeigt einen direkten Vergleich von gealterter und ungeal-

terter Probe.

Die 4 Wochen bei 850 ©C gealterte Probe zeigt gegeniiber der ungeal-
terten Probe noch keine auffallenden Verdnderungen.
Auch die Alo03/Platin-Lotproben wurden mit dem Rasterelektronenmikro-

skop (REM) und der Mikrosonde untersucht.

Bild 2.2-25 zeigt den mittleren Bereich der ungealterten Al,03/Pt-
Probe etwa entsprechend Bild 2.2-22R8 sowie die ungefdhre Zusammen-
setzung der erkennbaren Kontrast-Zonen. Bild 2.2-26 zeigt einen Scan
iiber die Probe. Offensichtlich ist Pt durch das Lot bis zur Keramik
diffundiert und Ti sowie Cu in das Pt hinein. Ein Vergleich der Kon-
trast-Zonen des REM-Bildes mit den Punktanalysen und dem Scan zeigt,
daR die Zonen hier im Gegensatz zu Al03/Al,03-Létung nicht eindeutig
als Phasen gewertet werden koénnen; nur die Zone e diirfte der Phase 2

der Al,03/Al503-Lotung entsprechen.

Bild 2.2-27 zeigt den mittleren Bereich einer bei 850 ©C gealterten
Probe. Die Zone e ist hier schiarfer ausgeprigt, die Zone i dirfte der
mit Pt+Cu durchsetzten "Reaktionsphase" 4 entsprechen. Es ist zu ver-
muten, daB die Festigkeit durch den hohen Pt+Cu-Anteil vermindert

wird. Die Bilder 2.2-28,29 zeigen 2 Scans iber die Probe.
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Bild 2.2-30 zeigt den mittleren Bereich einer bei 950 ©C gealterten
Probe entsprechend Bild 2.2-23 bzw. 24R. Das Bild vermittelt im
Vergleich zu Bild 2.2-25 den Eindruck einer Zerstorung der Ldétung;
die Scans in den Bildern 2.2-31,32 verstdrken diesen Eindruck: Ti
und Cu sind unter Lockerung des Gefliges weit in die Keramik einge-

drungen und Cu ist tief in das Pt eindiffundiert.

Bild 2.2-25

REM-Aufnahme einer Lotung Al, O3/ Pt mittels 73% Cu/27 %
Tivor der Alterung:

Hier: Mittlerer Bereich entsprechend etwa Bild 2.2-22 f. Die
verschiedenen Zonen haben folgende Zusammensetzung:

a <0,1 <01 0.2 0,5 98,5

b 0,3 65 |<01 4,5 87,5

G 0,2 10 0,3 13 77

d <0,1 16,5 0 245 58,7

- g e 1.3 03 |<01 98 0,5
b f 14 1,8 0,3 96 0,8

eg g 1,7 9.8 0.8 82 5.5

0 Pt et
A
Al -

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 pm 110

Scan-Strecke ——— =

Bild 2.2-26
Scan lber eine ungealterte Al; O3/ Pt-Lotprobe gemaB

Bild 2.2-25.

a s St e Bild 2.2-27
piitar . : i G REM-Aufnahme einer Lotung Al,O5/ Pt mittels 73% Cu/27 %
s D . Bt SR ; "~ Tinach 4 Wochen Alterung bei ca. 850° C. Die
: f ! R A verschiedenen Zonen haben folgende Zusammensetzung:

¥
ow s SR =
', R | = [ % [T (5 [% [%
] a wurde hier nicht analysiert

b 0.1 4.5 0,2 41 91
et <01 9.4 0,6 13 77
d <01 18,6 05 36,4 445
e 09 1,2 0,6 96,7 03
h <01 38 50 21 55
i 62 40 97 21 23
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Scan lber eine bei ca.850° C gealterte Al,0;/Pt-Ldtprobe i
gemaB Bild 2.2-27.
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Bild 2.2-29 T s
Scan lber eine bei ca.850° C gealterte Al,0;/Pt-Ldtprobe .
gemas Bild 2.2-27.

Bild 2.2-30

REM-Aufnahme einer L6tung Al; O,/ Pt mittels 73%
Cu/27% Tinach der Alterung bei ca.950° C.

Hier: mittlerer Bereich entsprechend etwa Bild 2.2-23 bzw.
24p. Die verschiedenen Zonen haben folgende Zusammen-
setzung:,

A, <01 | 02 02| 60 | 927
A, <01 | 01 | <01 48 | 953
A, <01 | 03 03| 48 | 938
B 33 03 | a4 22 <0,1
c 45| 01 | 379 ]| 57 03
D, 17| 55 42 1.2 13
D, 35| 50 45 15 0,6
D, 08| 54 45 04 | <01
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Bild 2.2-31 Bild 2.2-32 .

Scan iiber eine bei ca.950° C gealterte Al,O,/Pt-Létprobe Scan dber eine bei ca.950° C gealterte Al,O,/Pt-Ltprobe
gemadaB Bild 2.2-30. gemaB Bild 2.2-30.

SchluRfolgerung:

Lotungen Al703/Al17203 mittels 73 Cu/27 Ti sind bis 850 ©C auch in
Gegenwart von Luft offensichtlich langzeitstabil; oberhalb etwa

900 ©C setzt in Gegenwart von Luft (Sauerstoff?) eine Zerstdrung
sowohl der Lotschicht als auch der lotnahen Keramik ein, die an der
Grenzfldche Lot/Luft beginnt; im Inneren des Lotspaltes - in Abwesen-
heit von "Luft" - ist die Lotschicht dagegen auch nach 6 Tagen bei

950 ©C fast unverandert.

Lotungen Al903/Pt mittels 73 Cu/27 Ti zeigen nach 4 Wochen bei 850 ©C
deutliche Verdnderungen insofern, als Ti und Cu tiefer in das Platin
eindiffundiert sind und Pt einen "Stau" vor der Grenzfliche Lot/
Keramik bildet; oberhalb etwa 900 ©C beginnt eine rasche Zerstoérung
der Lotung. Die Lotung ist somit schon bei 850 ©C nicht mehr als

langzeitstabil anzusehen.
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2.3 Das Sputterproblem

Um das Problem des tlberganges Keramik (Tragende Konstruktion)-Metall
(Elektroden, Leiterbahnen) zu minimieren, sollten die Elektroden und
Leiterbahnen in Form ca. 1-2 um dicker Metallschichten aufgesputtert
werden; die Problematik der unterschiedlichen thermischen Ausdeh-
nungskoeffizienten konnte so leicht eliminiert werden. Zu kldren war
dafiir die Frage, mit welchem Metall auf welcher Keramikoberfldche und
in welcher ProzeRweise hochtemperaturfeste Sputterschichten in geeig-
neter Form erzielt werden konnten. Als Metall wurde Platin (Pt) ge-
wihlt: sein Schmelzpunkt ist mit 1774 ©C ausreichend hoch und seine
chemische Bestidndigkeit hervorragend; es war daher zu erwarten, daf
gesputterte Pt-Schichten auch in "normaler" Atmosphidre bei 1000 ©C
langzeitbestandig sind. Platin ist iiberdies ausreichend duktil, um
eine Kontaktierung (siehe Abschnitt 2.4) auch nittels z. B. der

Thermosonic-Bondung als aussichtsreich erscheinen zu lassen.

Als Keramikoberfliche stand zunichst nur die feingeschliffene Ober-
fliche der 2lsint-Keramik von Haldenwanger zur Verfiigung, die fir
den flachen Aufnehmer gemdf Abschnitt 2.1 verwendet wurde. Spater
wurde auch sogenannte Substrat-Keramik mit zum Teil geldppter und
auch flammpolierter Oberfldche untersucht. Die Substrat-Keramik ist
sehr viel feinkdrniger als die Alsint-Keramik, dafiir allerdings auch
erheblich thermoschockempfindlicher, vergl. Abschnitt 2.4. Alle ver-
wendeten Keramiken hatten eine Reinheit Al;03 > 99,7 % und waren

porendicht gesintert.

Der SputterprozeB wurde vom Labor 5.31 der BAM ausgewdhlt und durch-
gefiihrt. Die Proben wurden nach der Reinigung (insbesondere mit
kochendem Kdnigswasser) zundchst mit einer sehr diinnen Schicht Titan
(als Haftvermittler) und dann mit etwa 1-2 pum Platin besputtert. Fir
die grundlegenden Versuche wurde ohne Maske gesputtert, zur Gewinnung
spezieller Elektrodenformen wurden mechanische (Folien-) Masken ver-
wendet; auf die Anwendung des photolithographischen Prozesses zur
Strukturierung der Sputterschichten wurde wegen der besonderen
Schwierigkeiten, die mit der Atzung von Platin zusammenhangen, zu-
nichst verzichtet. Das Ergebnis der Untersuchung ist beispielhaft

und summarisch in den Bildern 2.3-1 bis 2.3-4 dargestellt.

Bild 2.3-1 zeigt REM-Aufnahmen einer im Mittel ca. 0,8 pum dicken Pt-
Schicht auf Alsint-Keramik. Die Bilder der ungealterten Schicht las-
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ngh.za{lc’:’& einer ca.0,8 um dicken Platinschicht auf Alsint-Keramik

a) Die Schicht ungealtert; ) Die Schicht nach 1100 h bei 1000° C an Luft.

sen die relative Grobkdrnigkeit dieser Keramik erkennen; sie fihrt

zu einer recht rauhen Oberfliche. Die strukturellen Feinheiten die-
ser Oberfldche werden durch die ca. 0,8 um dicke Pt-Schicht praktisch
nicht beeintrdchtigt: selbst feine Spalten <{ 1 um Breite bleiben
sichtbar, d. h. werden nicht zugesputtert; die Schicht ist daher im
Mikrobereich ungleichmd@fBig. Nach 1100 h bei 1000 ©C an Luft ist die

Schicht einerseits glatter geworden, andererseits aber auch lécherig.

Bild 2.3-2 zeigt REM-Aufnahmen einer ca. 2,5 um dicken Pt-Schicht auf
der gleichen Keramik. Auch diese wesentlich dickere Schicht 1348t die
Feinheiten der Oberfldche noch gut erkennen, wenngleich die Tendenz
zum Zudecken deutlich wird; letztes gilt besonders fiir die gealterte
Schicht nach wiederum 1100 h bei 1000 ©C an Luft.

Bild 2.3-3 zeigt REM-Aufnahmen einer ca. 0,8 um dicken Pt-Schicht
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Bild 2.3-2
Verhalten einer ca.2,5 um dicken Platinschicht auf Alsint-Keramik.
@) Die Schicht ungealtert; ) Die Schicht nach 1100 h bei 1000° C an Luft

auf Alp03-Substratkeramik. Die Keramik ist deutlich feinkérniger und
die 0,8 um dicke Pt-Schicht &dhnelt nach der thermischen Alterung der
2,5 pum dicken Schicht gemdf Bild 2.3-2.

Bild 2.3-4 zeigt REM-Aufnahmen einer ca. 0,8 um dicken Pt-Schicht auf
Al,03-Substratkeramik nach 1270 h bei 1000 ©C in Luft. Hier ist die
Schicht nicht nur lé6cherig, sondern bis zur Inselbildung entartet.
Eventuell hat hier auch der "Schwundeffekt" (siehe unten) die Schicht-

dicke vor der "Entartung" stark reduziert.

Die Bilder 2.3-1 bis 2.3-4, die hier beispielhaft fiir viele weitere

wiedergegeben sind, lassen 2 Grundtendenzen erkennen:

1. Diinne Schichten reiRen bei hoher Temperatur infolge der Oberfli-

chenspannung durch Oberfliachendiffusion auf; die Oberflichendif-
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Bild 2.3-3
Verhalten einer ca.0,8 um dicken Platinschicht auf Al,Oz-Substratkeramik.
«) Die Schicht ungealtert; ) Die Schicht nach 1100 h bei 1000°C an Luft.
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fusion fihrt schlieBlich zur Inselbildung. Glatte Oberflichen be-

giinstigen diesen Vorgang.

Dicke Schichten werden mehr durch Rekristallisation und Korn-
wachstum veridndert. Dieser Prozef bewirkt ein Herauswachsen der

Schicht aus den Rauhtiefen, d. h. die Schicht wird glatter.

Bei den hier untersuchten Schichten mit Dicken < 3 um sind beide
Tendenzen parallel wirksam. Dariiber hinaus gibt es jedoch noch
eine weitere Tendenz: das Schwinden der Schicht. Nachdem die er-
sten Langzeitalterungen sehr zufriedenstellend verlaufen waren,
erbrachte eine Wiederholung ein sehr unbefriedigendes Ergebnis:
ca. 1 pm dicke Schichten waren schon nach 50 h bei 1000 ©C ver-
schwunden; einzelne Schichten selbst bei nur 820 ©C schon nach

72 h bis zur Unbrauchbarkeit angegriffen (siehe Bild 2.3-5).



|
2HM BAM

Bild 2.3-4 Bild 2.3-5
Zustand einer auf Al,O5-Substratkeramik gesputterten ca. Auf Substrat-Keramik (Al,O3) gesputterte Platinschicht von
0,8 um dicken Platinschicht nach 1270 h bei 1000° C an Luft. ca.1 um Dicke nach 3 d bei 820° C an Luft.

Dieser Schwundeffekt an diinnen Pt-Schichten wurde auch schon von
anderen an Keramiken ganz anderer Hersteller beobachtet, ist je-
doch anscheinend nirgends publiziert worden. Er kann auch an
massiven Pt-Elektroden auftreten, was den Schluf zuligt, daR das
Verschwinden des Pt nicht auf Diffusion in die Keramik hinein be-
ruht. Dieser Effekt kann auftreten, muB es aber nicht, was seine
Aufklarung sehr erschwert. Nach H. Jehn [21] ist dieser Schwund-
effekt auf die Bildung von PtOj zuriickzufiihren, das schon bei
<1000 ©C etwa in dem AusmaB sublimiert, wie es auch hier beob-

achtet wurde; weitere Angaben siehe bei H. Jehn.

Die Bilder 2.3-6 und 7 vermitteln einen Eindruck von der Veranderung,
die massives Platin durch ca. 2000 h Auslagerung bei 550 ©OC erfahren

hat; es handelt sich hierbei um ein Teil eines zerlegten kapazitiven
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Bild 2.3-6 Bild 2.3-7

Al,05-Pldttchen-Platinblechverbund aus einem Aufnehmer REM-Bilder der Anordnung gemaB Bild 2.3-6
des Typs Cerl-Planer nach ca.2000 h bei 550°C. a) nahezu unangegriffen

a) Prinzipielle Anordnung b) stark angegriffener freier* Bereich

b) Seitenansicht c) beide Bereiche mit Grenze

c) Draufsicht nach Entfernung des Al;O3-Pldttchens

Hochtemperaturaufnehmers vom Typ Cerl-Planer. Das urspringlich glatte
Platinblech ist im "freien" Bereich stark angegriffen, in dem durch

das Alo03-Plattchen "abgeschatteten" Bereich dagegen nahezu unveréan-

dert.

Eine MSglichkeit zum Reduzieren des Schwundeffektes ist das Aufsput-

tern einer diinnen Schicht (ca. 0,1 um) Al903 auf das Platin. Die
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Schicht muR diinn sein im Vergleich zur Luftspaltbreite, damit die
verhdltnismidBig groRe relative Dielektrizitdtszahl des Al703 (ca. 8
bei Raumtemperatur) mit ihrer starken Temperaturabhdngigkeit (Bild
2.3-8) die Kapazitit des Aufnehmers nicht wesentlich beeinfluBt. Sie
muR andererseits nicht absolut dicht sein, um den Schwundeffekt hin-

reichend zu eliminieren.

Eine solche Schutzschicht hidtte iiberdies fiir gesputterte Platin-
schichten noch den Vorteil, daR die Oberflichendiffusion, die bis

zur Inselbildung fiihren kann (siehe Bild 2.3-4), stark behindert
wird. Orientierende Versuche haben gezeigt, daf die Aufsputterung
einer derartigen Schutzschicht ein erfolgversprechender Weg ist: der
Oberfliachenwiderstand gesputterter Platinschichten dndert sich beim
Alterungsversuch ohne Schutzschicht sehr viel stdrker als unter einer
ca. 0,1 pum dicken A1203—Schicht. Systematische Versuche, insbesondere

auch iber lange Zeit, stehen jedoch noch aus.

2.4 Das Kontaktierungsproblem

Das dritte Teilziel war die Losung des Kontaktierungsproblems. Ge-
briauchliche Lotverfahren waren wegen der hohen Einsatztemperatur
nicht anwendbar, das Thermokompressions- oder das Thermosonic-
Verfahren wurden fiir die hier vorliegenden Randbedingungen von
Schichtmaterial / Schichtdicke / max. Einsatztemperatur bisher

anscheinend nicht erprobt.

Als Provisorium wurden zundchst weiche Platinstifte in besputterte
Kontaktierungsbohrungen "eingenietet"; diese Stifte wurden dann durch

Punktschweifung mit den AnschluBleitungen verbunden (siehe z. B. Bild
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2.1-8). Das Verfahren erwies sich als durchaus hochtemperaturfest,
ist jedoch konstruktiv nicht sehr befriedigend, da u. a. die sprode

Keramik beim Einpressen des Stiftes leicht bricht.

Mit einer improvisierten Versuchseinrichtung wurden dann Thermokom-
pressionsbondungen versucht: Bondung eines 150 um @-Drahtes aus
Platin auf eine 1-2 um dicke Platinschicht. Die Versuche zeigten, daR
solche Bondungen moglich sind. Zur Erzielung einer reproduzierbar
guten Bondung ist jedoch der aufwendige Bau einer besonderen Thermo-
kompressionseinrichtung mit zwischen ca. 1000 ©C und 1500 ©C var-
riierbarer Temperatur und feinfilhlig einstellbarer Kompression erfor-

derlich. Das Verfahren wird auch in der Literatur beschrieben [221].

Es wurde ferner das Kontaktieren mittels Hochtemperaturloétung unter-
sucht. Als Lot wurde reines Gold gewdhlt, da nur dieses Material den
Anforderungen hinsichtlich hohem Schmelzpunkt (1064 ©C) und ausrei-
chender Korrosionsbestindigkeit geniigt. Die Loétung wurde mit einem
Mikrolotgerdt mit sehr feiner, aber heiBer Flamme durchgefiihrt: An
einem Platindraht von 150 pum @ wurde ein Stiickchen Golddraht zu
einem Tropfchen geschmolzen, das auf die 1-2 um dicke Platinsputter-
schicht aufgeschmolzen wurde. Der Aufschmelzvorgang durfte nicht
ldnger als ca. 1 Sek. dauern, da anderenfalls der Goldtropfen die
dinne Platinschicht zerstorte. Mit einigem Geschick lief sich der
Lotprozefl aber gut beherrschen; er fiihrte zu einer Verbindung, deren

Festigkeit groRer war als die des Platindrahtes.

Die Bilder 2.4-1 und 2 zeigen beispilelhaft REM-Aufnahmen solcher Lo-
tungen. Besonders Bild 2.4-1b 1ldRt deutlich werden, daR Lotungen mit
Gold nach langerer Zeit bei 1000 ©C infolge Kornwachstum zur Verspro-

dung neigen; auch der Platindraht zeigt schon deutlich Kornwachstum.

Ein wesentliches Problem derartiger Hochtemperaturldtungen ist die
Warmeschockempfindlichkeit der Keramiken. Wahrend sich der LotprozeR
bei der Alsintkeramik relativ problemlos durchfihren lieR, verursachte
er bei groBRflichigen Proben (> 1 cm?) aus Substratkeramik fast immer
ein Zerspringen. Das Kontaktieren mittels Hochtemperaturlotung stellt

daher nur eine eingeschrédnkte Problemltsung dar.

GroBe Hoffnung wurde daher auf das Thermosonic-Bonden gesetzt. Zur
Verfiigung stand ein Bondgerdt der Fa. Kulicke & Soffa, Wedge-Bonder

Modell 4123. Das Geradt ist mit einem heizbaren Substrathalter ausge-

42



100HM B AM 30534

Bild 2.4-1 Bild 2.4-3

Platindraht, 150 um @, mit reinem Gold auf eine ca.1,5 um Der Wedge des Bondgerétes
dicke, auf Alsint-Keramik gesputterte Platinschicht gelote

Zustand nach 200 h bei 1000° C

Bild 2.4-2 Bild 2.4-4

Platindraht, 150 um @, mit reinem Gold auf eine ca.1,5 um Bond eines Golddrahtes auf einer mit Platin besputterten
dicke, auf polierte Substratkeramik gesputterte Platinschicht Substratkeramik

geldtet. Zustand ungealtert.




stattet. Damit 148t sich das Substrat bis auf ca. 300 ©C vorheizen.
Das Warmbonden soll die Zuverlidssigkeit des Prozesses relativ zum
Kaltbonden erhéhen. In der Literatur wird der Temperatur allerdings

nur geringe Bedeutung beigemessen [23].

Da es fiir die Kombination "Pt-Draht auf gesputterte Pt-Schicht" keine
Erfahrungswerte fiir die geeigneten Bondparameter gab, muBten diese
erst ermittelt werden. Als MaR fiir die Qualitit einer Bondung wurde
die Kraft gewdhlt, die zum AufreiRen eines Loops [siehe Bild 2.4-5]
erforderlich ist; sie wurde mit einem elektrischen Kraftaufnehmer

gemessen und als jeweiliger Spitzenwert abgespeichert.

Zundchst wurden Versuche mit 50 pum-dickem Bonddraht aus Gold durch-
gefihrt; Gold ist erheblich duktiler als Platin und erleichtert da-
durch die ersten der Orientierung dienenden Bondversuche. Zur Opti-
mierung konnten sowohl die Bondparameter "Andruckkraft des Wedges"

(Force) und US-Energie (Power) als auch die Substrattemperatur vari-

iert werden.

Beli Raumtemperatur, d. h. also ohne Substraterwdrmung, lieBen sich
durchaus gute Ergebnisse erzielen (Aufreifkraft 80-90 mN); sie waren

aber grofen Streuungen unterworfen.

Mit Erhcéhung der Substrattemperatur auf 100 ©C verringerte sich die
zur Plastifizierung des Drahtes erforderliche Energie. Die Wiederhol-

barkeit der Bondergebnisse wurde wesentlich grésser als im Kaltzustand.

Bei 200 ©C verbesserten sich die Ergebnisse nocheinmal. Bereits die
Einstellparameter des Vorversuchs (100 ©C) ergaben bei 200 ©C grdRere
Festigkeiten (Aufreigkraft bis zu 150 nN). Eine Optimierung brachte
eine weitere Verbesserung. Die Schwingungsamplitude wurde aber be-
reits so klein, daR es wdhrend des Bondens zu Einschwingproblemen kam.
Das System sprach dann gar nicht erst an. Die Streuung war dhnlich der
bei 100 ©c.

Erhebliche Verbesserungen bei noch hsheren Temperaturen wurden nicht
beobachtet.

Beli der Beurteilung der Qualitdt der Bondung ist zu beachten, daB die
AufreiBfestigkeit auch von der Dicke und Giite der Pt-Sputterschicht

abhdngt. Bei einigen Proben ist die Ursache des Drahtrisses ein Kerb-
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bruch im Bond, bei anderen Proben eine Abldsung der Sputterschicht.

Die Schichtdicken bei Proben derselben Charge schwanken oft sehr. Das
hidngt mit der Streuung beim Sputterprozef zusammen. An den unmittelbar
unter dem Target liegenden Proben scheidet sich mehr Metall ab, als an

denen, die am Rand liegen.
Die Qualitdt hidngt ferner vom Zustand des Wedges ab.

Der Wedge (Keil) ist das Werkzeug, mit dem der Golddraht gefiihrt und
Ultraschallenergie und Druck auf den Draht iibertragen werden

[Bild 2.4-3=]. Der Wedge fiir Golddraht ist aus Titancarbid. Das Mate-
rial ist hart und sprdde. Bei unkontrollierten Bewegungen mit dem
Substrathalter kann es leicht zu Beschiddigungen kommen. Zur besseren
Ubertragung des Ultraschalls hat die verwendete Ausfiilhrung des Wedges

eine Kerbe [Bild 2.4-3R1].

Der Weg hat also zwei durch die Kerbe getrennte Schneiden, die ent-
sprechend Bild 2.4-4 an der Bondstelle im Draht zwei Kerbformige Ein-
driicke hinterlassen, von denen einer als Sollbruchstelle fiir das
Abreifen nach dem jeweils letzten Bond dient. Wenn der Wedge hadufig
mit der Keramik in Berithrung kommt, nutzt er sich schnell ab. Das
kann z. B. passieren, wenn zu wenig Draht zugefiithrt wird. Der Keil
beriihrt dann die Substratoberfldche, wobei insbesondere die Kerbe
abgeschliffen wird. Die zum Bonden erforderliche US-Energie wird

dann nicht mehr zuverldssig ilibertragen und die Qualitdt der Bondung

sinkt.

Bild 2.4-4 zeigt einen Bond auf einer glatten, besputterten Keramik.
Die Stelle, an der sich der Draht von der Keramik erhebt, ist die am
stdrksten belastete Stelle. Der Draht ist sehr stark gestaucht und
wird dann auch noch zur Ausbildung des Loops nach oben abgeknickt.
Die meisten Kontaktierungen brechen an dieser Stelle, wenn sie be-
lastet werden. Bild 2.4-5 zeigt eine Reihe von Loops vor dem Auf-

reiRen, Bild 2.4-6 einen typischen Bruch.

Die Streuung der Bondfestigkeit ist auch bei 200 ©C noch sehr groB.
Daher wurde fiir jede Einstellung eine MeBreihe von 16 Bonds aufge-
nommen. Der Mittelwert der aufgerechneten Krdfte wurde zur ver-

gleichenden Auswertung verwendet. Bild 2.4-7 vermittelt einen Ein-
druck von den AufreiBversuchen: die goldenen Stiimpfe sind die Reste
der am Kerb aufgerissenen Loops, die dunklen Punkte links oben sind

Stellen, an denen die Sputterschicht abgerissen ist.
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Die Ursache der unbefriedigenden Streuung, die auch in der Literatur
beschrieben wird [24,25], ist sicher vielfdltig. Zum Beilspiel lassen
sich UnregelmidBigkeiten iiber die Keramik verteilt beobachten. In der

Mitte der Keramik wirkt eine Einstellung anders als am Rande.

Das konnte daran liegen, daR die Ankopplung der leichten Keramik an
den schweren Tisch an verschiedenen Stellen unterschiedlich gut ist,

so daB das Substrat beim Bonden unter Umstdnden mitschwingt.

Die Schichtdickenverteilung &dndert sich tber die Keramikplatte oft
schon in dem MaRe, daR sich die idealen Parametereinstellungen ver-

schieben.

Ein weiterer Unsicherheitsfaktor ist auch die Schwingungsamplitude.

Sie kann besonders bei groBen Kraften und kleiner Amplitude schwanken.

Eine weitere Optimierung der Bondparameter war somit unter den
gegebenen Bedingungen nicht zu erreichen. Da die gemessenen Auf-
reiBkrifte andererseits akzeptabel groBf waren, wurden anschlieBend
Alterungsversuche bei Temperaturen > 800 ©C durchgefiihrt. Die Anwen-
dung des Bondverfahrens war ja fir die Kontaktierung platinbesputter-
ter Keramiken gedacht, die einen Einsatz bei sehr hohen Temperaturen
>800 ©C aushalten sollen.

Zum Testen der Bonds bei hohen Temperaturen (in Luft) wurden Proben
mit einer Vielzahl von Bondungen erstellt. Nach jedem Versuch konnte
dann eine Reihe Bonds aufgerissen und die Qualitdtsdnderung zum Vor-
versuch ermittelt werden. Die Messungen erfolgten dabei jeweils nach

Abkiihlung auf Raumtemperatur.

Ergebnis: Nach 5 h bei ca. 850 ©C war die Aufreiffestigkeit von ca.

160 mN auf ca. 70 mN abgesunken, nach weiteren 5 h auf ca. 60 mN,
wobei der Bruch - wie vor der Alterung- iiberwiegend im Kerb des

Bonds erfolgte. Nach 120 h bei ca. 850 ©C war die Festigkeit < 20 mN,
wobei nun der "Bruch" des Loops durch AbreiBen der Sputterschicht von

der Keramik erfolgte.

Das Absinken der ReiRfestigkeit des gebondeten Golddrahtes ist eine
Folge der Rekristallisation, speziell des Kornwachstums. Bild 2.4-8
zeigt Au-Bonddraht vor und nach der Alterung bei ca. 850 ©C, Bild

2.4-9 zeigt speziell den Bondbereich des gealterten Drahtes. Nun ist
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Bild 2.4-8
Gold-Bonddraht vor (a) und nach (b) der Alterung
bei ca.850° C.

Bild 2.4-5
Loops vor dem AufreiBen

Bild 2.4-6
Bruchstelle eines Loops

Bild 2.4-7
Aufgerissene Loops auf einer mit Platin
besputterten Al,O4- Keramik.




zwar nicht Au-Draht zur Kontaktierung vorgesehen, sondern Pt-Draht,
aber auch dieser zeigt bei 1000 ©C nach 200 h schon deutlich Ansdtze
der Rekristallisation, vergl. Bild 2.4-1b; der Einfluf der Rekristal-

lisation mufR daher mit berilicksichtigt werden.

Schwerwiegender als die Rekristallisation des Bonddrahtes ist das
AufreiBen in der Sputterschicht nach 120 h Lagerung bei ca. 850 ©C;
offensichtlich 148t die Haftfestigkeit der gesputterten Pt-Schicht
infolge "Alterung" nach. Zwei Vorgdnge spielen hierbeil vermutlich

eine Rolle:

a) Im Bereich des Bonds hat sich die Pt-Schicht wdhrend der
Alterung auffdllig verdndert, vergl. Bild 2.4-9: um den Bond
herum ist die Pt-Schicht deutlich glatter und ldB8t keine
Locher erkennen; auRerhalb dieser kreisfdérmigen Fl&iche ist
die Schicht rauh und 1ldchrig. Im Durchlicht, (vergl. Bild
2.4-10) erscheinen diese Bereiche als dunkle Flecken, d. h.
die Schicht ist dort vermutlich dichter als auBerhalb dieser
Flache. Bild 2.4-11 a, b zeigt identische Bonds bei Auf- und
Durchlicht bei starker Vergroferung. Die Annahme, daf Au in
das Pt diffundiert ist, liegt nahe, konnte jedoch mit der Mikro-
sonde nicht sicher bestdtigt werden; die Mikrosonde ist allerdings
fiir den Nachweis geringer Mengen Au in der diinnen Pt-Schicht auf
Al,03 wenig geeignet. Es bleibt somit denkbar, daB geringe Mengen
Au die Haftfestigkeit der Pt-Sputterschicht im Bereich des Bonds
verringert und gleichzeitig die im Abschnitt 2.3 beschriebenen

Sublimation der Sputterschicht stark behindert hat.

b) Die Bilder 2.3-3a bis 3c¢ im Abschnitt 2.3 lassen erkennen, daR
die Pt-Sputterschicht im Verlaufe einer thermischen Alterung aus
den feinen Spalten der Keramik im Zuge der Rekristallisierung her-
auswdchst und infolge der Oberflidchenspannung auch aufreift, d. h.
l6cherig wird. Insgesamt geht dadurch Bindungsfldche verloren, so

daB allein durch diesen ProzeR Haftungsverminderung eintreten muf.

Wahrend der Vorgang a) an die Verwendung von Au-Draht gebunden ist

und deshalb beim Einsatz von Pt-Bonddraht entfdllt, tritt der Vorgang

b) auch bei Pt-Draht auf und zeigt somit die Grenzen der hochtempera-

turfesten Kontaktierung gesputterter Pt-Schichten auf. Abhilfe schafft
hier eventuell eine Sputterschicht aus einer Kombination der Platinme-

talle oder aus einer Platinlegierung.
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Bild 2.4-9 Bild 2.4-10
Bondbereich des bei ca.850° C gealterten Gold-Drahtes. Bondtestplatte bei Durchlicht.
Dunkle Punkte: Bondbereich
Helle Punkte: Mit der Sputterschicht ausgerissene Bonds.

Bild 2.4-11

Identische Bonds eines Golddrahtes auf einer gesputterten Platinschicht nach Alterung bei ca.850° C.
a) im Auflicht

b) im Durchlicht

Nachdem sich das Thermosonic-Bonden von Au-Draht - von den Alterungs-
problemen gemif a) und b) abgesehen - als grundsdtzlich moglich er-

wiesen hatte, wurden auch Versuche zum Bonden von Pt-Draht unter-
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Bild 2.4-12
Beim Bonden zerstorte Platinschicht

|
30HFM B A M

nommen. Pt-Draht ist zwar weniger duktil als Au-Draht, doch wurden

andererseits zum Bonden des Au-Drahtes nur ca. 1/4 der zur Verfiigung
stehenden US-Energie bendtigt, so daBf noch erhebliche US-Energiere-
serven vorhanden waren. In der Literatur wird auch iiber erfolgreiche

Pt-Drahtbondungen berichtet [261].

Die eigenen Versuche zeigten, daf das Bonden von Pt-Draht erheblich
schwieriger ist als das von Au-Draht: wdhrend bei Anwendungen der
beim Au-Draht "optimalen" Parameter iiberhaupt keine Bondung erfolgt,
filhrte die erforderliche hdhere US-Energie in Verbindung mit hoheren
AnpreBkraft schnell zur Zerstdrung der Sputterschicht, siehe Bild
2.4-12; der Spielraum fiir eine Optimierung ist sehr klein. Dariiber
hinaus verursacht die geringere Duktilitdt des Platins auch leichter
einen Bruch im Bond. Dennoch gelangen Bondungen mit einer AufreiR-
festigkeit von ca. 100 mN. Eine Verbesserung dieser Werte ist sicher

noch méglich.

In der Literatur [27] wird auch iber das Laserkontaktieren diinner
Drahte berichtet; Versuche in dieser Richtung wurden im Rahmen dieser

Arbeit jedoch nicht durchgefiihrt.
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2 .5 Das Kabelproblem

Handelsiibliche Hochtemperatur-MeBkabel werden nur bis zu Einsatz-
temperaturen von etwa 7009 - 750 ©°C angeboten, angestrebt wurde aber
eine maximale Temperatur von ca. 1000 ©C. Dabei war generell offen,
wie die obere Temperaturgrenze handelsiiblicher Kabel iiberhaupt de-
finiert ist, d. h. insbesondere auch, wie hoch der Isolationswider-
stand pro Meter Kabel bei z. B. 700 ©C ist. Hinzu kommt, dag bei
kapazitiven Aufnehmern Trigerfrequenz angewandt wird, flir die der
wirksame ohmsche Isolationswiderstand infolge der dielektrischen

Verluste stets erheblich niedriger ist als der Gleichstromwiderstand

Ein spezielles Problem handelsiiblicher Hochtemperaturmefkabel beruht

auf der Verwendung von MgO-Pulver als Isoliermaterial: MgO-Pulver ist

hygroskopisch, so daB die Kabel sehr sorgfdltig abgedichtet sein
miissen. Wihrend die Abdichtung am "kalten" Ende relativ problemlos
erreicht werden kann, ist sie am "heiBen" Ende aufwendig, mechanisch
und thermisch empfindlich und meist schon nach wenigen Wirmezyklen

nur noch eingeschridnkt wirksam.

Im Laufe der Zeit dringt daher etwas Feuchtigkeit in diese Kabel
ein, die zunidchst bei Raumtemperatur nur wenig stort. Werden die
Kabel aber am "heifen" Ende erhitzt, wandert die Feuchtigkeit zum
kalten Ende und fiihrt dort zu einer Feuchtekonzentration, die zu
erheblichen Isolationsstdrungen filhrt. Ein Austreiben der Feuchte
durch Erwidrmen des ganzen Kabels ist zwar theoretisch mdéglich, je-
doch sehr zeitaufwendig, da die Abdichtung des kalten Endes keine
hohen Temperaturen vertridgt. Bild 2.5-1 zeigt beispielhaft die Ver-
dnderungen des Gleichstromisolationswiderstandes eines handelsiib-

lichen Kabels von 1 m Lange, gemessen bel Raumtemperatur.

Es wurde daher ein neues HochtemperaturmeRkabel konzipiert. Der

Konzeption liegt die tilberlegung zu Grunde, daf die hohe Hygroskopi-
zitdt des MgO-Pulvers sehr wesentlich auf der groRen Oberfldche be-
ruht, die Pulver gegeniier einem Festkorper gleicher Masse hat. Das

neue Kabel ist daher durch folgende Merkmale gekennzeichnet: Iso-

lierung nicht durch MgO-Pulver, sondern durch Isolierhiilsen aus
hochfester Alsint 99,7-Keramik, deren spezifischer Widerstand bei
hoher Temperatur etwa jenem von MgO-Keramik entspricht; die Kabel-
enden haben keine Abdichtung. Die Isolierhiilsen aus Alsint 99,7
haben nur eine relativ kleine Oberfliche und sind porenfrei; sie

speichern daher praktisch keine Feuchte. Da die Kabelenden nicht
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abgedichtet sind, kann Feuchtigkeit zwar leicht eindringen, sie
laRt sich vor einem Einsatz des Kabels aber auch leicht wieder
austreiben; die Problematik der Empfindlichkeit der Hochtempera-
turabdichtung entfdllt. Der prinzipielle Aufbau des Kabels ist in
Bild 2.5-2 dargestellt. Der minimal zulidssige Biegeradius ist hier
zwar grofer als beim pulverisoliertem Kabel, doch mit ca. 20 mm

ausreichend.

Die Bilder 2.5-3 und 4 zeigen das elektrische Verhalten von je 3
Hochtemperaturkabeln mit MgO-Pulver-Isolierung und mit Alsint-Hilsen-
Isolierung gemdf Bild 2.5-2; alle Kabel sind 1 m lang. Fir die Mes-
sung von Kabelkapazitiaten und Kabelisolationswiderstidnden wurde

eine dem Bild 2.6-1 (Abschnitt 2.6) entsprechende Mefschaltung ver-

wendet .

Die neuen Kabel haben trotz eines geringeren Durchmessers sowohl

eine sehr viel geringere Kapazitdt als auch bis 800 ©C einen deut-
lich hoheren Isolationswiderstand; beides ist mefRtechnisch von Vor-
teil. Infolge des Fehlens einer diffizilen Kabelendenabdichtung sind
sie iiberdies mechanisch weniger empfindlich, selbst herstellbar und
schlieBlich wesentlich billiger. Ein Versuch, die Alsint-Hiilsen durch
solche aus Quarzglas zu ersetzen mit dem Ziel, das dielektrische Ver-

halten zu verbessern, fiihrte nicht zu dem gewiinschten Erfolg.

Im Verlauf der Kabelexperimente wurde eine Erscheinung beobachtet,
die hier als "Vertrdglichkeitsproblem" beschrieben sei: Bel Tempe-
raturen oberhalb etwa 800 ©C fand zwischen der Alj;O03-Keramik und der
Legierung Inconel 600 haufig eine Reaktion statt, die zu einer in-
tensiven Verfdrbung der Keramik filhrte, insbesondere blau und griin.
Diese Reaktion wurde auch bei anderen Hochtemperaturlegierungen beob-
achtet, sofern deren Zunderfestigkeit auf der Bildung von Chromoxiden
beruht ( z. B. Incoloy, Nimonic...), d. h. praktisch bei allen hoch-
festen Hochtemperaturlegierungen. Die Reaktion tritt nicht auf, wenn
der Schutz auf der Ausbildung von Al903-Schichten beruht (z. B. beim
Kanthal A-1). Eine Analyse mit der Mikrosonde ergab Chrom und Nickel.
Offenbar bilden sich Cr- und Ni-Spinelle. Ob das Isolationsverhalten
der AljO3-Keramik durch die Spinell-Bildung merklich beeintrachtigt
wird, ist noch nicht geklart. Bei MgO-Keramik tritt ebenfalls Spi-
nellbildung auf. Die Reaktion tritt insbesondere dann auf, wenn blan-
kes Metall in Beriihrung mit der Keramik erhitzt wird, nicht dagegen,
wenn das Metall zuvor bereits eine merkliche Oxidschicht ausgebildet

hat. Das Vertraglichkeitsproblem 148t sich daher sowohl durch Verwen-
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dung von Kanthal A-1 als Leiter- und Hiillrohrmaterial ldsen als auch

durch Anoxidieren von Inconel 600 etc. vor dem Zusammenbau des Kabels.
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Gleichstromisolationswiderstand eines handelsiiblichen
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2.6 Das allgemeine Isolationsproblem

Das allgemeine Isolationsproblem setzt sich aus 2 Teilproblemen zu-
sammen: a) Das Isolationsvermoégen des - hier gasfdrmigen - Dielek-
trikums bei hoher Temperatur. b) Das Isolationsvermdgen der Keramik
bei hoher Temperatur. Die praktischen Isolationswiderstiande hangen
auBer vom "Werkstoff" Luft und der Keramik auch von der Geometrie der

Bauteile bzw. der Elektroden ab.

Bei Verwendung von Wechselstrom ist der Isolationswiderstand %&so
ganz allgemein als komplex anzunehmen. Da Induktivitdten hier ver-
nachldssigbar sind, gilt im Parallelersatzschaltbild

1 Co

a) 2

1so0 < :
Gp+ jw-

b) TgﬁP: L =
W -

Hierin 1ist RP # R-= , R- Gleichstromisolationswiderstand.Rp

wird wesentlich durch den Verlustfaktor bestimmt; es ist R, < R

P
fir w # o und RP- R- fiir w— o.

Aus b folgt

1 r €p = Dielektrizitatszahl im
P ow-.e, -tgh Parallelersatzschaltbild

Hierin ist weder €y noch tg 5P unabhingig von® !
Es ist nun zu unterscheiden zwischen den Erfordernissen der Zu-

leitungskabel und jenen des Aufnehmers. Anzustreben ist, daB

I(k, I‘CKE

Q.uelle Kabel, Aufnehmer Kabel, Meflgerat
die Speisespannung u in voller HShe an Cp liegt, daB der Signal-
strom i moglichst groB ist und moglichst gut dem durch Cp fliessenden
Strom entspricht. Daraus folgt fiir die Kabel
Rg  >> Ry Rg  >> Ry
w-Cg << 1/Ry w-Cg, << 1/Ry
d. h. tiefe Frequenz, kleines €p und kleiner tg 5P' Fiir den Aufnehmer

folgt insbesondere
1
weCy

d. h. gemaB Definition b): tg 5P << 1, wobei zu beachten ist, daR €p

RA>>
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und tgﬁp von ) abhidngen. Demnach wird durch eine Erhodhung der

Frequenz w nicht unbedingt eine Verbesserung erzielt.

Zu beachten ist ferner auch der proportionale Zusammenhang zwischen
Signalstrom und Frequenz: mit abnehmender Frequenz verringert sich
der Abstand des ohnehin sehr kleinen Mefsignals zur Detektionsschwel-
le des Systems, die durch elektrische Einstreuungen sowie das Rau-

schen des MeRgerites gegeben ist.

Das Isolationsvermdgen gasfdérmiger Dielektrika wird bei steigender
Temperatur durch die zunehmende thermische Ionisierung beeintrich-

tigt.

Fir die Untersuchung des Einflusses thermischer Ionisierung wurde die
in Bild 2.6-1 dargestellte Versuchsanordnung benutzt. Zwei keramische
Platten (1) sind mit kreisscheibenfdrmigen Platinelektroden beschich-
tet. Die Radnder und die Riuckseiten der Platten sind ebenfalls mit
Platin beschichtet und an Massepotential gelegt. Die beiden Platten
werden durch zwei keramische Zwischenteile (2) in definiertem Abstand
zueinander gehalten. Die Platten befinden sich in einem Schirmgehduse
aus Inconel (3). Die beiden Elektroden sind iiber zwei Hochtemperatur-
leitungen (4) angeschlossen. Der Schirm der Leitung ist mit dem
Schirmgehiduse verbunden. Diese Anordnung befindet sich in einem Va-
kuumofen (5) und ist liber eine Vakuumdurchfithrung (6) und abgeschirm-
te Leitungen (7) mit MeBgerdten verbunden. Die obere Elektrode (Sen-
deelektrode) ist an den Ausgang einer Wechselspannungsquelle (8)
angeschlossen. Die untere Elektrode (Empfangselektrode) liegt an dem
Eingang eines Ladungsverstdrkers (9). Diesem Ladungsverstirker ist
eingangsseitig ein Kondensator zur Entkopplung (10) vorgeschaltet.
Mit Hilfe eines Digitalspeicheroszilloskops (11) wird das Ausgangs-
signal des Ladungsverstidrkers und das Ausgangssignal der Wechsel-
spannungsquelle als Lissajous-Figur dargestellt. Das Ergebnis ist
eine Ladungs-Spannungs-Kennlinie, die entsprechend der Tabelle 2.6-1
ausgewertet werden kann. Treten keine nichtlinearen Effekte auf, so
kann das Dielektrikum im Ersatzbild durch die Parallelschaltung eines
Kondensators und eines ohmschen Widerstandes dargestellt werden. Es
ergibt sich dann eine elliptische Lissajous-Figur (Zigarre). Bei
verlustfreiem Kondensator entartet die Ellipse zu einer Geraden, die
im 2. und 4. Quadranten liegt. Ein rein ohmscher Widerstand wiirde als
Kreis oder als Ellipse mit vertikalen bzw. horizontalen Achsen er-
scheinen. In den Formeln ist E die Empfindlichkeit des Ladungsver-

starkers.
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Bild 2.6-2 zeigt das Ergebnis eines Versuchs mit heiBer Luft bis 1000
OC unter Normaldruck. Die Kapazitdt C ist bis etwa 750 ©C konstant,
der Wert stimmt mit dem aus der Geometrie berechneten Wert recht gut
iiberein. Oberhalb von 750 ©C ergeben sich grdRere Schwankungen und
zudem noch eine Abhidngigkeit von der Hohe der Speisespannung. Die
Verluste steigen oberhalb 750 ©C stark an. Auch der tgé ist deut-
lich von der Speisespannung abhingig; dies bedeutet, daB hier nicht-
lineare Effekte eine Rolle spielen, was sich auch darin &duBert, dag
die Lissajous-Figur deutlich erkennbar von der Ellipsenform abweicht.
Der in der Tabelle 2.6-1 fiir die Ellipsenform angegebene Auswerteal-
gorithmus fir C und R ist demnach oberhalb 750 ©C nicht mehr streng
giiltig. Bei einer Wiederholung dieses Versuchs mit einer kapazitiven
MeRbriicke (Typ ASL) ergab sich fiir die gemessene Kapazitdt ein mit
Bild 2.6-2 gut ibereinstimmender Verlauf; oberhalb 800 ©C war das
Gerdt jedoch wegen des hohen 90 ©C-Anteils iibersteuert, so daf hier
die Messung nicht mehr méglich war, auch wenn in einen unempfindliche-

ren Bereich zuriickgeschaltet wurde.

Die Ionisierung der Luft, die bei etwa 750 Oc¢ gtorend zu werden be-
ginnt, setzt der kapazitiven MeBtechnik hier offensichtlich eine
nicht iiberschreitbare Grenze. Mit den iiblichen phasenselektiven
Gleichrichtern kann der 0°-Anteil von dem viel gréBeren 90°-Anteil
nicht mehr sauber getrennt werden. Versuche, den 90°-Anteil in
einer weiterentwickelten kapazitiven MeRbriicke automatisch zu er-
fassen und zu kompensieren [28], waren nur bis 800 ©C erfolgreich.
Bei héheren Temperaturen versagte dieses Verfahren wegen der zuneh-

menden nichtlinearen Effekte.

Aus diesen Fakten ergab sich die Fragestellung, ob eventuell durch
Verianderung des Gases eine weitere Erhdhung der Grenztemperatur
erreicht werden kann. Dazu wurden bei konstanter Temperatur (805 ©C)
Versuche mit Luft und Helium bei variablem Druck durchgefiihrt; das
Ergebnis zeigt Bild 2.6-3. Beim Evakuieren der Luft steigen unterhalb
102 mbar die Verluste auBerordentlich stark an. Erst bei Driicken
unterhalb 4.10-3 pbar fallen die Verluste deutlich unter den Wert,
den sie bei Normaldruck haben. Mit sehr gutem Vakuum kénnten also
tatsichlich hohere Grenztemperaturen erreicht werden; dieser Fall 1ist
jedoch technisch wegen des hohen Aufwandes uninteressant. Im Bereich
zwischen 102 und 102 mbar ergaben sich Kurvenformen, die in der
Tabelle 1 mit "Zitrone" und "Kartoffel" bezeichnet sind. Die Zitro-
nenform 138t sich folgendermaBen erkldren: Ist die mittlere freie

Wegliange fiir die Ionen grof genug, so werden alle pro Zeiteinheiten
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Elektrodenfliche 227 mm?.

Aluminiumoxidkeramik (99,7 % Al,O;) bei hoher Temperatur

gemessen be

10 V,,.

erzeugten Ladungstrdger durch das angelegte Feld abgesaugt. Daraus

ergibt sich ein von der Hohe der angelegten Spannungen unabhidngiger

konstanter Stromfluf mit wechselndem Vorzeichen und demzufolge ein

dreieckfdrmiger Verlauf der Ladung.

nen die Ecken des Dreiecks als Ecken im oberen und unteren Scheitel-

punkt.

In der Lissajous-Figur erschei-

Die Kartoffelform ergibt sich durch tiberlagerung der Zigarre
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und der Zitrone. Anstelle des hier nicht mehr definierbaren tgé
wurde als MaR fiir die Verluste das Verhdltnis von Wirk- zu Blindan-
teil der Ladung dargestellt. Die durch den Ionenstrom verursachte
Ladung kann demnach mehr als 25 mal gréRer werden als die Ladung des
verlustfreien Kondensators. Bei Helium liegt das Ladungsverhdltnis im
Bereich niedriger Driicke zwar unter dem von Luft, fiir Normaldruck
ergibt sich jedoch ein sehr viel schlechterer Wert. Auch mit Argon
wurden, zumindest beil Normaldruck, keine Verbesserungen gegeniiber
Luft erzielt. Helium und Argon scheiden deshalb als Schutzgase aus.
Fiir die Versuchsserie wurde nicht der in Bild 2.6-1 dargestellte
Kondensator, sondern ein Dehnungsaufnehmer des Typs CERL PLANER ver-

wendet .

Bild 2.6-4 zeigt den Verlauf des spezifischen Widerstandes und der
Dielektrizitidtskonstanten einer plattenfoérmigen Probe aus 99, 7pro-
zentiger Al)O3-Keramik. Beide GroRen sind in starkem MaRe temperatur-
und frequenzabhingig, die Temperaturabhidngigkeit beginnt wvon 200 ©C
an aufwirts. Zwischen Raumtemperatur und 800 ©C andern sich also die
Isolationswiderstinde um etwa zwei Zehnerpotenzen, die Dielektrizi-
tidtskonstante um den Faktor 1,5 bis 2. Im Vergleich zu Luft ist also
diese Keramik als Mefdielektrikum wesentlich schlechter geeignet, da
die Temperaturabhidngigkeit bereits bei niedrigen Temperaturen be-
ginnt. Fiir die Sensorkapazititen sollte deshalb immer Luft als Di-

elektrikum bevorzugt werden.

Die Untersuchungen fiihrten insgesamt zu folgendem Ergebnis:

a) Hochreine A12b3—Keramik ist als Isoliermaterial fiir Kabel
und als Tridger fiir aufgesputterte Platin-Elektroden und

-Leiterbahnen geeignet.

b) Aus nur einer Kapazitat bestehende kapazitive MeBwertaufneh-
mer lassen brauchbare MeRwerte bis hdchstens 775 ©C erwarten,
sofern es unter solchen Bedingungen iiberhaupt gelingt, die
MeRgroBe reproduzierbar in eine entsprechende Elektroden-

Verschiebung zu transformieren.

Es lag nun nahe, die enttduschend niedrige Temperaturgrenze von ca.
775 ©C durch Verwendung einer kapazitiven Halbbriicke, insbesondere
durch eine kapazitive Differentalanordnung, anzuheben. Entsprechende
Versuche haben die gehegten Erwartungen bestdtigt: symmetrisch auf-
gebaute kapazitive Differentialanordnungen ermdglichen Messungen bis

zu Temperaturen > 900 ©C, vergleiche Abschnitt 2.7.
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2.7 Die Eigenschaften der Aufnehmer

Es war das Ziel der vorliegenden Arbeit, elektrische MeBwertaufnehmer
zur Messung von Dehnung und Verschiebung fiir Einsatztemperaturen >
600 ©C, wenn moglich bis ca. 1000 ©C zu entwickeln. Dazu miissen die
Anforderungen definiert werden, denen diese Aufnehmer bei den ge-

nannten hohen Temperaturen geniigen miissen. Das sind insbesondere

a) gute Reproduzierbarkeit der MeBwerte, d. h. geringe Hysterese
b) iiber die Zeit konstante Kennlinie
c¢) geringe Drift, d. h. geringe Nullpunkt- und geringe Temperatur-

gangianderung mit der Zeit.

Der Temperaturkoeffizient des Nullpunktes 148t sich unter so schwie-
rigen Randbedingungen nicht mehr an den thermischen Ausdehnungsko-
effizienten apy bestimmter Materialien anpassen; er muB, wie z. B.
bei den handelsiiblichen HochtemperaturdehnungsmeBstreifen auch, fiir
das Material, auf dem der Aufnehmer eingesetzt werden soll, in einem
Vorversuch ermittelt werden. Auch die Linearitat der Kennlinie ist
relativ zu den Anforderungen a) - c¢) von untergeordneter Bedeutung,
da eine konstante Abweichung von der Linearitat stets rechnerisch
beriicksichtigt werden kann. Was jeweils noch als "gering" etc. an-
zusehen ist, hdngt von der jeweiligen Aufgabenstellung ab und mug

vonm Anwender festgelegt werden.

zur Priifung eines Aufnehmers auf Erfiillung der definierten Anforde-
rungen bedarf es einer geeigneten Vorrichtung. In [29] wird eine
solche in der BAM entwickelte Vorrichtung sowie die Problematik der
statischen Kalibrierung und Untersuchung von Hochtemperatur-Wegauf-
nehmern bei Temperaturen bis ca. 1000 ©C beschrieben; eine solche Vor-

richtung wurde auch hier zur Untersuchung der Wegaufnehmer verwendet.

Die Bilder 2.7-1 bis 2 zeigen die mit dem in Bild 2.1-4 dargestell-
ten Wegaufnehmer nach dem Prinzip der variablen Fldche erhaltenen
Ergebnisse; der Aufnehmer ist fiir einen MeBbereich + 0,8 mm ausgelegt.
Bild 2.7-1 zeigt das Driftverhalten bei 4 Temperaturen zwischen 800 ©C
und 900 ©C iiber jeweils 7 Tage, Bild 2.7-2 die Anderung der Empfind -
lichkeit mit der Temperatur; die Anderung der Empfindlichkeit mit der
Zeit bei konstanter Temperatur war innerhalb 7 Tagen < + 1 %.Langzeit-

versuche sind noch im Gange. Die Kennlinie war innerhalb +0,4% linear.

Die Versuche mit dem im Bild 2.1-2 dargestellten Aufnehmer nach dem
Prinzip des variablen Abstandes haben z. Z. erst eine Temperatur von

ca. 600 ©C erreicht und sind noch im Gange. Es sind aber schon jetzt
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prinzipielle Nachteile gegeniiber dem Aufnehmer mit variabler Fliche

erkennbar:

a)

b)

c)

Zur Erzielung hoher Empfindlichkeit muB der Luftspalt zwischen
beweglicher Elektrode und festen Elektroden klein sein; er wurde
hier zu 250 ym gewdhlt. Bei einer Basisldnge von 20 mm entsprechen
100 pm Verschiebung einer Dehnung von 5 %,. Durch eine Dehnung von

z. B. 3 % wird die urspringliche Symmetrie der Anordnung somit
schon erheblich verandert. Wahrend der Linearitdtsfehler innerhalb
einer Verschiebung von + 100 ym unter + 3,5 pum bleibt und grund-
satzlich rechnerisch beriicksichtigt werden kann, ist der EinfluB
der Unsymmetrie auf den durch die Ionisierung der Luft verursach-
ten Isolationsdefekt nicht kompensierbar; hinreichende Symmetrie
aber war die Vorraussetzung zum Einsatz kapazitiver Aufnehmer

oberhalb etwa 775 ©C, vergl. Abschnitt 2.6

Die Differenz zwischen den thermischen Ausdehnungskoeffizienten
des "MeRBsystems" und jenem der Hochtemperaturmetalle, auf denen
das System zum Einsatz kommen soll, ist groR und ohne weiteres
nicht hinreichend kompensierbar. Der Nullpunkt des Systems muf
daher bei Raumtemperatur so vorverstellt werden, daR bei Einsatz-
temperatur die geometrische Mittenstellung erreicht wird; das ist
zwar moglich, aber diffizil und im allgemeinen ungenau, so daR

die Probleme gemi3R a) wirksam werden.

Die relativ zum Aufnehmer mit variabler Fliche auf das 10-15-fache
erhohte Empfindlichkeit des Systems 148t auch die Unzulinglichkei-
ten starker hervortreten. So wird deutlich, dafR die Hysterese bei

5009C und 1000 gym/m Biegedehnung > 10 % und damit inakzeptabel ist.

Trotzdem sollen die Versuche noch bis etwa 900 ©C weitergefiihrt wer-

den, um diese prinzipiellen Nachteile, deren EinfluB zunidchst mehr

qualitativ beschrieben werden kann, auch quantitativ zu erfassen.
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3. Bedeutung der Forschungsergebnisse

Die im Abschnitt 2 beschriebenen Forschungsergebnisse haben aufge-
zeigt, an welchen Stellen und in welcher Weise dem elektrischen Mes-
sen mechanischer GroBRen wie Dehnung, Verschiebung usw. bei steigender
Temperatur aus physikalischen Griinden Grenzen gesetzt sind. Selbst
das nicht auf einem Festkorpereffekt beruhende kapazitive Verfahren

wird noch unterhalb 1000 ©C infolge der sinkenden Isolationswider-

stinde von Aufnehmern und Kabeln - verursacht besonders durch die
thermische Ionisierung der Luft - unbrauchbar.
Vorgestellt werden 2 kapazitive Aufnehmer - einer nach dem Prinzip

der variablen Fliche, der andere nach dem Prinzip des variablen Ab-
standes -, die bis an die Grenze des physikalisch Méglichen, das
heiBft ca. 900 ©C, einsetzbar sind. Ihre Eigenschaften, insbesondere
das Driftverhalten, werden beschrieben. Die obere Temperaturgrenze
der elektrischen Aufnehmer zum Messen von Dehnungen und Verschiebun-
gen ist somit in den Bereich jener der fluidischen Aufnehmer ange-
hoben worden und die Vorteile der elektrischen MeRtechnik sind da-
durch bis zu etwa 900 ©C nutzbar. Diese Entwicklung ist auch insofern
von Bedeutung, als die fluidische MeBtechnik bisher nicht die Akzep-
tanz gefunden hat, die ihr wegen ihrer Leistungsfahigkeit grade im

Bereich hoher Temperaturen eigentlich zukomnmt.

Im Rahmen der Entwicklung wurden ferner Moglichkeiten und Grenzen
reaktiven Lotens von Keramik/Keramik sowie Keramik/Metall aufgezeigt
und die Problematik der Erzeugung hochtemperaturfester metallischer

Sputterschichten sowie deren Kontaktierung untersucht.

7Zum AnschluB elektrischer Hochtemperaturaufnehmer wurde ein neues
Hochtemperaturkabel entwickelt, das handelsiiblichen Kabeln tberlegen

und iiberdies leicht und billig herstellbar ist.

Bei der Bewertung dieser Ergebnisse - entsprechendes gilt fir alle
Bauarten von HochtemperaturmefBwertaufnehmern - ist zu beachten, dag
sie in einem Ofen erhalten wurden, d. h. einem Raum mit relativ klei-
nem Temperaturgradienten. Beim praktischen Einsatz muf grundsdtzlich
mit einem groBeren und auch zeitlich inkonstanten Gradienten gerech-
net werden, dessen EinfluB im Einzelfall gepriift werden muf. Die

Aufnehmer sollten daher moglichst mit einer gut wdrmeleitenden Kappe
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abgedeckt werden, die diesen EinfluB verringern kann. Flach an der
Bauteiloberfldche aufliegende Aufnehmer wie z. B. die fluidischen

[30] sind dabei im Vorteil.

Zusammenfassend ist festzustellen, daR es fiir hohe Temperaturen -
insbesondere solche > 500 ©C - keine Universalaufnehmer gibt. Viel-
mehr ist jeweils unter Berilicksichtigung aller Randbedingungen neu zu
entscheiden, welches MeBverfahren unter den gegebenen Umstidnden am
geelignetsten ist: Hochtemperatur-DMS, fluidische Aufnehmer, kapazi-
tive Aufnehmer, "induktive" Aufnehmer der verschiedenen Prinzipien

oder auch optische Aufnehmer.

Die Verfasser danken insbesondere folgend genannten Mitarbeitern

der BAM fiir ihre Unterstiitzung:
Dr. Petersohn {Sputtern)

Frau Strauf
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