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l. Kurzfassung

Thermohydraulische GroBversuchsanlagen sind nach wie vor ein wichtiger Bestandteil der
internationalen nuklearen Sicherheitsforschung. Sie dienen dem Test von Komponenten und
Systemen des nuklearen Kiihlkreislaufs und des Sicherheitsbehalters, sowie von Notfallkom-
ponenten. Mit ihnen werden Storfallszenarien realitatsnah simuliert und in generische Expe-
rimenten wertvolle Daten fiir die Validierung von Rechencodes generiert, mit denen Sicher-
heitsanalysen durchgefiihrt werden. Defizite heutiger Rechencodes liegen insbesondere in
der korrekten Abbildung von Stromungs- und Warmeubertragungsphanomenen in komple-
xen dreidimensionalen Komponenten bzw. fiir Zweiphasenstromungen mit intensivem Pha-
senkontakt. Dies betrifft vor allem transiente Stromungssituationen in Warmelbertragern
(Dampferzeuger, Notkondensationseinrichtungen) und an Brennelementen mit Kondensation
und Verdampfung und dem dariiber stattfindenden Warmetransport. Die Behebung solcher
Defizite und damit die Verringerung von Unsicherheiten und Konservativitaten gelingt nur
durch Experimente mit dedizierter zeitlich und raumlich hochauflésender Messtechnik, die
es ermoglicht, Daten mit sogenannter CFD-Qualitdt zu erheben. Die fir GroRversuchsanlagen
typische Instrumentierung, in der Regel Messstellen fiir Temperatur, Druck, Fillstand und
Durchfluss, ist fur diesen Zweck vielfach nicht ausreichend. MessgroRen, wie Dampfgehalt,
Temperatur, Fluidgeschwindigkeit, Leitfahigkeit bzw. Konzentrationen von Bor, sind immer
zeitabhangige FeldgroRen mit hoher raumlicher Variabilitat. Lokale Sonden liefern hingegen
nur Daten des einen Messortes. Grundsatzlich fehlt es immer noch an robusten, hochauflo-
senden, schnellen und vorzugsweise bildgebenden Messverfahren, um lokale thermofluid-
dynamische Phanomene unter realitdtsnahen Druck- und Temperaturbedingungen quantita-
tiv zu erfassen. Solche Messtechniken existieren heute vorrangig bei moderaten Betriebsbe-
dingungen, etwa Luft-Wasser-Betrieb bei Umgebungsdruck und Umgebungstemperatur.
HeiB- und druckfeste Instrumentierung, wie zum Beispiel der Einsatz von Gittersensoren und
Rontgentomographie an TOPFLOW, ist dagegen immer noch sehr selten.

Im Rahmen des Projektes ROBIN wurden daher neue robuste Sensoren und bildgebende Sys-
teme entwickelt bzw. weiterentwickelt, um GroRversuchsanlagen der Reaktorsicherheitsfor-
schung so zu instrumentieren, dass thermohydraulische Daten in CFD-Qualitat erfasst wer-
den kénnen. Der Fokus des Vorhabens lag auf neuen Ansatzen, die tatsachliche , Instrumen-
tierungsliicken” betreffen, die im Rahmen einer kritischen Analyse des Standes der Technik
identifiziert wurden.

Das Vorhaben war in drei Arbeitspakete untergliedert. Jeder Partner bearbeitete innerhalb
der vereinbarten Arbeitspakete individuelle Teilprojekte. Deren Ergebnisse sowie die Zu-
sammenarbeit der Partner werden im vorliegenden Bericht detailliert erlautert.

Arbeitspaket 1 zielte auf eine grundlegende Weiterentwicklung der technologischen Basis
flir robuste Sensorik fiir Thermohydraulik-GroBversuchsanlagen. Dafir wurden im Einzelnen
die folgenden Unterpunkte bearbeitet:



1.

Werkstoffauswahl,  Entwicklung und  Qualifizierung von  Metall/Keramik-
Fligetechnologien fiir eine druckfeste, dampfbestandige und isolierende Elektro-
denanordnung bzw. Leitungsdurchfiihrung fiir elektrische Messverfahren wie Na-
delsoden, Gittersensoren oder Oberflaichensensoren (WKET, IAVT, PBM).

Entwicklung wasserdampfbestandiger miniaturisierter Wandler (Platinwiderstandse-
lemente) flir Thermoanemometrie-Gittersensoren (IAVT, PBM).

Entwicklung einer temperaturfesten Analog-Elektronik (analoges Frontend) fir den
Betrieb von Gittersensormesstechnik in groBskaligen thermohydraulischen Versuchs-
anlagen (IAVT, PBM).

In Arbeitspaket 2 wurden neuartige elektrische Mess- und Bildgebungsverfahren fiir den

Einsatz in Thermohydraulik-GroRBversuchsanlagen entwickelt bzw. qualifiziert:

1.
2.

3.

Elektrische Impedanztomographie: (FAU) nicht Teil dieses Berichts.

Axiale Bildgebung in Rohren: Es wurden axiale Sensoren zur Visualisierung und Analy-
se sich raumlich andernder Strémungsformen in Rohren entwickelt. Dabei verfolgte
FAU Ansatze der elektrischen Impedanztomographie (EIT), wahrend sich PBM auf axi-
ale Gittersensorentwicklung konzentrierte.

TAGS: Das bisher ausschlieBlich fiir Gasphasengeschwindigkeitsmessung qualifizierte
Messprinzip der ortsaufgelosten thermischen Anemometrie (TAGS-Sensor) wurde
durch den Einsatz der thermischen Transienten Methode (TTA) fir Wasser/Dampf-
Zweiphasenstromungen qualifiziert (PBM).

In Arbeitspaket 3 sollten die neuen Sensor- und Messtechniken in experimentellen Studien
an GroBversuchsanlagen der nuklearen Sicherheitsforschung eingesetzt und deren Funktio-
nalitat und Mehrwert demonstriert werden. Ziel war es, zu demonstrieren, dass die Sensor-
funktionalitat auch unter typischen thermohydraulischen Einsatzbedingungen erhalten bleibt
und die Messsysteme damit Daten unter realitatsnahen Bedingungen liefern kénnen.

Bei der Konzeption des Vorhabens wurde darauf geachtet, dass die Experimente iberwie-
gend im Rahmen laufender oder bereits genehmigter Vorhaben der nuklearen Sicherheits-
forschung durchgefiihrt werden sollten, um zu vermeiden, neue grofStechnische Versuche
wahrend der Projektlaufzeit errichten zu missen. Leider standen die Versuchsanlagen (PKL,
GENEVA und THAI) aus verschiedenen Griinden wahrend der Projektlaufzeit nicht zur Verfi-

gung.



Il. Sachbericht

Arbeitspaket 1: Sensorische Komponenten fiir hohe Temperaturen und Driicke

TP 1.1: Fiigen keramischer und metallischer Werkstoffe flir die Sensorintegration in
Komponenten von Thermohydraulikversuchsstinden (TUD-WKET, TUD-PBM)

Beschreibung:

Es werden neue technologische Lésungen fiir die Integration elektrischer Sensoren in
Strukturmaterialien von Versuchsanlagen auf Basis laserbasierter Filigetechniken erar-
beitet. Hintergrund ist der Bedarf, Elektrodenanordnungen fiir verteilte und bildgeben-
de elektrische Sensoren druck- und temperaturfest in méglichst miniaturisierter Form in
Wandstrukturen von Rohren, Behdltern, Heizstdben etc. einzubringen. Dazu sollen ke-
ramische und metallische Werkstoffe mittels laserbasierter Fligetechniken sicher ver-
bunden werden. Das TP adressiert die Auswahl geeigneter keramischer und metalli-
scher Materialien mit angepassten thermischen Ausdehnungskoeffizienten, das Fiigen
sehr kleiner Elemente, wie Elektrode/Ferrule/Rohrwand fiir Elektrodensysteme sowie
das direkte Aufsputtern von Metall auf Keramik und Saphirglas zur Herstellung struktu-
rierter Elektroden und elektrischer Leitungen. Alternativ sollen Techniken zur Anwen-
dung kommen, bei denen durch Laserstrukturierung mit vorhandenen hochprdzisen
Kurzpulslasern Sensoren in Substratoberfldchen eingebettet bzw. Kontakte in Oberflé-
chen fixiert werden.

Zur Bestimmung des Gasgehaltes, bzw. der Gasgehaltsverteilung und von Phasengeschwin-
digkeiten werden in thermohydraulischen Versuchsanlagen haufig Nadelsonden und Git-
tersensoren eingesetzt. Da es sich um direkt elektrisch messende Verfahren handelt, missen
die signalfiihrenden Elektroden zum einen gegen die metallischen Gehaduse (zumeist Edel-
stahl) isoliert werden und zum anderen muss eine sichere Druckbarriere bei der Durchfiih-
rung der Signale aus dem heilRen Prozessraum an die Umgebung geschaffen werden. Letzte-
res ist auf Grund der unterschiedlichen thermischen Ausdehnung von Metallen und Isolierke-
ramiken und des Mangels an hochtemperaturfesten Polymeren oft nur aulRerhalb des heiRen
Bereiches (300...400 °C) moglich. In der Vergangenheit wurde das Problem oft dadurch ge-
I6st, dass die beiden Anforderungen Isolation und Durchfiihrung voneinander getrennt wur-
den. Im heilen Behalter- bzw. Rohrinneren wurden hochtemperaturfeste Keramiken als Iso-
lator eingesetzt. Dadurch werden einzelne Elektroden mittels keramischer Kérper wie Rohr-
chen oder anderer Strukturen voneinander und gegen die Anlage elektrisch isoliert. Die
Druckbarriere bildeten jedoch haufig Verschraubungen, z.B. Graphit-Stopfbuchsen mit
Kunststoffisolation oder Vergussmassen aullerhalb des heiflen Bereiches bei etwa Umge-
bungstemperatur. Dieser Aufbau fihrt jedoch zu einer hohen Komplexitdt und hohen Kosten
und verhindert die Miniaturisierung.



Ziel dieses Arbeitspaketes war es daher, eine Funktionsintegration von einerseits druck- und
temperaturfester Abdichtung und andererseits einer guten elektrischen Isolation von senso-
rischen Elektroden in einem einzigen Bauteil zu erreichen, um damit den Platzbedarf erheb-
lich zu reduzieren, undefinierte Hohlrdume zu vermeiden und die Entwicklungs- und Ferti-
gungszeiten sensorischer Komponenten sowie die Kosten zu reduzieren. Hierzu ist eine Tech-
nologie erforderlich, welche eine dauerhaft druck- und temperaturfeste Verbindung metalli-
scher Elektroden sowie keramischer Isolatoren ermoglicht und auch haufigen Lautwechseln
standhalt. Die hierfiir durchgefiihrten Arbeiten bei TUD-WKET konzentrierten sich auf zwei
Teilaufgaben:
1. Grundlagenuntersuchungen zur Verbindung von Keramik und Metall flir den Einsatz
in Sensoren und
2. Die Entwicklung von Signaldurchfiihrungen in der Rohrwandung thermohydraulischer
Anlagen.
Die Ergebnisse dieser Untersuchungen werden im Folgenden beschrieben.

1.1.1 Fiigen keramischer und metallischer Werkstoffe fiir die Sensorintegration

Stand der Technik

Traditionell werden Sensoren auf Basis von Metall-Keramik-Verbindungen, mit Metallisie-
rungstechniken hergestellt, die mehrere Zwischenschichten erfordern. Diese Verfahren sind
jedoch komplex, kostspielig und hauptsachlich fiir Anwendungen bei Umgebungs- oder nied-
rigen Temperaturen geeignet. Um den sich entwickelnden Anforderungen an Hochleistungs-
systeme gerecht zu werden, besteht ein dringender Bedarf an innovativen Verbindungstech-
niken, die haltbare Verbindungen fiir anspruchsvolle Umgebungen wie thermohydraulische
Versuchsanlagen INKA (Framatome, Germany), ATLAS (KAERI, South Korea), TOPFLOW
(HZDR, Germany), und SECA (TUD, Germany) schaffen kénnen.

Wie in Abbildung 1 dargestellt, zielen die Untersuchungen im Projekt ROBIN darauf ab, Sen-
soren zu entwickeln, die (iber den aktuellen Stand der Technik hinausgehen. Die Einsatzbe-
dingungen solcher Systeme im Rahmen des Projektes ROBIN, z. B. an der TOPFLOW-Anlage
(HZDR), der GENEVA-Anlage (TUD-WKET) oder der INKA-Anlage (FRAMATOME) dhneln sich
und liegen bei 70...90 bar und etwa 300 °C. Die Einsatzbedingungen fir die bei TUD-WKET
neu zu entwickelnden Durchfiihrungen wurden daher nach Absprache mit allen Projektpart-
nern zunachst auf 100 bar und 300 °C spezifiziert.
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Abbildung 1: Druck/Temperaturbereiche von Kernreaktoren und grau hinterlegt Stand der Technik
druck- und temperaturbesténdiger thermohydraulischer Sensoren.

Pilotprojekte zum Laseraktivloten (Laser active brazing, LAB ) wurden seit den 1990er Jahren
in Deutschland durchgefiihrt [1-5]. Es fehlen jedoch noch systematische Untersuchungen, die
zu einem grundlegenden Verstandnis des Prozesses flihren. Das gréte Problem bei der stoff-
schlissigen Verbindung von Keramiken zu Metallen ist die Diskrepanz der Warmeausdeh-
nungskoeffizienten (CTE) zwischen den Bond-Paaren, was zu thermischen Spannungen im
Gigapascal-Bereich fiihren kann und die Verbindung zum Bruch bringt. Um dieses Problem zu
verdeutlichen, zeigt das Ashby-Diagramm (Abbildung 2) die Beziehung zwischen CTE und
dem Young'schen Modul (E) und stellt die verfligbaren Materialien dar. Unter diesen Mate-
rialien befinden sich hochreines Aluminiumoxid und austenitischer Edelstahl in der oberen
rechten Ecke, was darauf hinweist, dass eine Verbindung dieser beiden Materialien aufgrund
ihrer erheblichen Unterschiede in CTE und E duBerst schwierig sein kdnnte. Beide Materia-
lien eignen sich fiir den Einsatz in thermohydraulische Anlagen. Wenn das Loten von Alumi-
niumoxid zu 316Ti-Stahl erfolgreich praktiziert werden kann, kdnnten wahrscheinlich auch
alle Materialkombinationen mit geringeren thermischen Spannungen gelotet werden.
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Lésungsansdtze

Fiir das Loten von Aluminiumoxid mit 316Ti-Stahl sollte ein laserbasierter Erwarmungs-
/Abkiihlprozess mit dem Einsatz von Aktivloten kombiniert werden, was im Weiteren als La-
seraktivloten (laser active brazing, LAB) bezeichnet wird. Der Einsatz von LAB ist vor allem
durch hohe Effizienz und metallurgische Reinheit interessant. Um ein prazises LAB durchzu-
fihren, waren mehrere Vorbetrachtungen erforderlich, die die Materialauswahl, das Design
der Lotverbindung und die Parametrierung des Lotverfahrens umfassen, wie in Abbildung 3
gezeigt. Fur die Materialauswahl wurde die Methode der mehrfachen Attribut-
Entscheidungsfindung (MADM) eingesetzt. Fiir das Design der Létverbindung wurden FEM-
Rechnungen durchgefiihrt, wobei die Fligeflache der Al,Os-Keramik mittels ns-gepulster La-
serablation (PLA) strukturiert wurde [6]. Stationdres FEM kann die Grofle der maximalen
thermischen Spannung durch Optimierung der Geometrie und der Interface-
/Oberflachenstrukturierung berechnen, womit im Ergebnis die Geometrie des Verbundes
optimiert wird. Mit ns-PLA hingegen wird die zu fiigende Oberflache mit dem Ziel ablatiert,
die Rauigkeit zu modifizieren, dass Benetzungsverhalten der geschmolzenen Fillmaterialien
zu kontrollieren und letztlich die Spannungskonzentration zu minimieren. Die Parameterstu-
die des LAB-Prozesses umfasst zeitabhdngige FEM-Simulationen, laserbasierte Fligeversuche
nach einer Taguchi-Experimentmatrix und systematische Materialcharakterisierungen.
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Abbildung 3: Lésungen fiir die LAB-Fertigung von Energiesensoren.

Materialauswahl und Optimierung des Verbunddesigns

Die Methode der Multiple Attribut-Entscheidungsfindung (MADM) ist ein verbreiteter Ansatz
zur Materialauswahl, insbesondere bei der Auswahl von Materialien fiir komplexe technische
Anwendungen. Diese Methode beinhaltet die Bewertung und den Vergleich verschiedener
Materialien, wie in Tabelle 1 gezeigt, anhand mehrerer Kriterien oder Attribute, wie Festig-
keit, Korrosionsbestandigkeit, Wasserstoffbestandigkeit, Warmeleitfahigkeit usw. MADM ist
besonders nitzlich, wenn der Entscheidungsprozess die Abwagung von widerspriichlichen
Faktoren erfordert und es keine klare beste Wahl gibt.

Bei der Materialauswahl beginnt MADM typischerweise mit der Identifizierung der relevan-
ten Attribute fir die spezifische Anwendung. Im Fall des Lotens kdnnten beispielsweise Fak-
toren wie Warmeleitfahigkeit, Schmelzpunkt und Korrosionsbesténdigkeit entscheidend sein.
Sobald diese Attribute definiert sind, werden verschiedene Materialien gemal ihrer Leistung
in jedem Kriterium bewertet. Jedem Attribut wird ein Gewicht basierend auf seiner relativen
Bedeutung zugewiesen, und die Materialien werden anhand ihrer gewichteten Punktzahlen
rangiert. Der MADM-Ansatz erméglicht den Entscheidern, Kompromisse zwischen verschie-
denen Eigenschaften zu berlicksichtigen und das am besten geeignete Material auszuwahlen.
Er hilft Subjektivitdt zu minimieren, was zu objektiveren und transparenteren Entscheidun-
gen bei der Materialauswahl fihrt. Fiir die Materialauswahl wurden die Gruppen C (mogliche
keramische Fligepartner), M (mogliche metallische Fligepartner) und B (mogliche Lotmate-
rialien) definiert.
-10-



Tabelle 1: Materialauswahl fiir die MADM-Bewertung

Gruppe: Keramik Gruppe: Metall
c1 ZrO; (98%, 1.9% HfO, M1 304

stab.)
c2 Yb2SiOs M2 316Ti
C3 Y2SiOs M3 318LN
C4 Al;TiOs M4  Titanium G2
C5 Mullite M5  Sea-Cure
cé6 TiO; M6  AL-6X
C7  AlLOs3(99.6%) M7  AL-29-4C
Cc8 Si07 (99.99%, fused) M8  Inconel 718

In Abbildung 4 sind die Ergebnisse der MADM-Bewertung der einzelnen Materialien darge-
stellt. Basierend auf diesen Daten wurden geeignete Materialien identifiziert. Es wird deut-
lich, dass Keramiken mit Elementen der Gruppe IVB aus dem Periodensystem und Alumini-
umoxid am besten flr das Loten geeignet sind, wahrend austenitische Edelstdhle ideal fir
den metallischen Verbindungspart sind. Ag-basierte aktive Legierungen bieten Flexibilitat fur
Lotanwendungen. Weitere Details zur Materialauswahl sind in der Veroffentlichung [7] zu

finden.

-11 -

Gruppe: Lot
B1 CB2
B2 CB4
B3 Ticusil

B4 Cusil-ABA
B5 Cusin-1 ABA
B6 Incusil-ABA
B7 Silver—ABA
B8 Gold—ABA

B9 Au4Ti
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Abbildung 4: Ergebnisse der Materialauswahl unter Verwendung des MADM-Prozesses.

Sowohl stationdre als auch zeitabhangige FEM-Simulation wurden verwendet, um die Vertei-
lung der thermischen Spannungen in den Verbindungen zu optimieren. Erstere ist kiihlraten-
unabhangig und daher besser fiir qualitative Bewertungen geeignet, wahrend Letztere den
realen laserbasierten Lotprozess besser wiederspiegelt, da die tatsachliche Kihlkurve in die
Simulation eingebunden wurde. Die detaillierte Methode wurde in den Referenzen [8] und
[9] dokumentiert. Eine allgemeine Schlussfolgerung ist, dass wahrend der Lotprozesse die
maximale von-Mises-Spannung auf der AuRenflache der Keramik, insbesondere direkt unter-
halb des Lotperlenbereichs, wo die Spannungskonzentration auftritt, unter der Weibull-
Festigkeit von Aluminiumoxid bleiben muss, wie in Abbildung 5 gezeigt.
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Abbildung 5: FEM-unterstiitztes LAB. (A) Modellnetz. (B) Simulierte von-Mises-Spannung (in GPa),

die unterhalb der Weibull-Stérke von Aluminiumoxid bleibt.
Zur Optimierung des Lotdesigns wurde zusatzlich die Strukturierung der keramischen Flige-
flaichen mittels ns-PLA eingesetzt. Dieses Verfahren kann fiir die Laserreinigung verwendet
werden, um Oberflachenschichten von Keramiken zu entfernen [10]. Dadurch kdnnen z. B.
nach dem Sintern verbleibende Restporen wieder gedffnet werden (Abbildung 6), und das
Lot kann in die Poren eindringen, wodurch die Verankerung des Lotes in der Keramik verbes-
sert wird. Dies ns-PLA kann die Oberflachenrauheit der Keramikoberflache effektiv modifizie-
ren und damit die Benetzungswinkel gemall der Wenzel'schen Relation beeinflussen. Eine
weitere wichtige Erkenntnis ist, dass mit biomimetischer Laserstrukturierung funktionale
Muster erstellt werden kénnen, um die mechanischen Eigenschaften von Keramikverbindun-
gen zu verbessern. Wie in [11] berichtet, durch die Kombination von Laser-Pre-Cracking, ns-
PLA und LAB kdnnen Risspfade in keramischen Verbindungen zwischen Keramik und Keramik
prazise gesteuert werden, was zu einer erheblichen Verbesserung der Bruchzdhigkeit flihrt,
wie durch Bruchzahigkeit-Tests belegt wird.
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Abbildung 6: ns-PLA fiir die Oberfldchenreinigung von Aluminiumoxid.

Parameterstudie

Im vorliegenden Projekt wurde eine neuartige laserbasierte Lottechnik untersucht, bei der
ein Diodenlaser genutzt wird, um hochwertige, lokal begrenzte Verbindungen zu erzeugen
und gleichzeitig die Integritat der Basismaterialien zu bewahren. In der Studie werden syste-
matisch die Laserprozessparameter unter Verwendung von FEM und der Taguchi-Methode
optimiert, um die gewilinschte Verbindungsgeometrie und die Warmebelastungsverteilung
bei minimaler Warmeeinbringung zu erreichen [12]. Ein Vergleich zwischen laserbasiertem
Aktivlioten und herkdmmlichem Ofenléten wurde durch metallografische Analyse und Be-
stimmung der Scherfestigkeit realisiert. Untersuchungen zur Korrosionsbestandigkeit der
Verbindungen im Autoklaven (Temperatur 285 °C, Druck 69,2 bar, Dauer 60 h) wurden in Zu-
sammenarbeit mit dem Projektpartner TUD-PBM am HZDR durchgefiihrt. Die Ergebnisse
zeigen, dass die Parameter des laserbasierten Prozesses Lotnahtstarke und Scherfestigkeit
signifikant beeinflussen, wobei die lasergefligten Verbindungen eine Gberlegene Qualitat und
Stabilitat nach Autoklavenprifungen im Vergleich zu Ofenlétverbindungen aufweisen. Wie in
Abbildung 7 gezeigt, weisen sowohl LAB- als auch FB-Verbindungen im Vergleich zu in der
Fachliteratur publizierten Werten eine (berdurchschnittliche Scherfestigkeit und ein ver-
gleichbares Weibull-Modul auf. Abbildung 7C und Abbildung 7D verdeutlichen, dass die
Scherfestigkeit der ofengeldteten Proben nach den Autoklavenprifungen in Wasserdampf
bei 285 °C fiir 60 h deutlich sank, wahrend die lasergel6teten Proben relative Stabilitat zeig-
ten.

-14 -



Die Gewichtdanderungen der Aluminiumoxide-316Ti-Verbindungen vor und nach den Auto-
klavenpriifungen deuten darauf hin, dass keine signifikante Korrosion auf der Oberflache
aufgetreten ist.
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Abbildung 7: Weibull-Verteilung der Scherversuchsergebnisse fiir (A) Aluminiumoxid-Stdbe vor dem Léten, (B) Alumini-
umoxid-Stébe nach dem Léten, (C) Aluminiumoxid-316Ti-Verbindungen, die im Ofen verarbeitet wurden (FB), und (D) LAB-
hergestellte Aluminiumoxid-316Ti-Verbindungen (LAB-2321). Der in Rot markierte Bereich zeigt die Scherkrdfte der Proben

nach den Autoklavenpriifungen an.
Diese Schlussfolgerung wird durch weitere Mikrostrukturuntersuchungen nach den Scherver-
suchen unterstitzt. Abbildung 8 und Abbildung 8C zeigen keine Hinweise auf Korrosion in
den Ag- oder LAB-Verbindungen. Abbildung 8D zeigt jedoch signifikante Ag-Spikes an den
Grenzflachen zwischen Lot und 316Ti in den ofengeldteten Proben nach den Autoklavenpri-
fungen, was eine Erkenntnis darstellt, die in der Literatur bisher nicht berichtet wurde. Der
Bildungsmechanismus dieser Spikes und ihre Auswirkungen auf die Stabilitdt der Verbindun-
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gen erfordern weitere Untersuchungen. Dariiber hinaus wurde auf der Oberflache der aus-
gespllten Fillmetalle in Abbildung 8D mdglicherweise ein Oxidationsfilm beobachtet, ver-
mutlich aufgrund der Oxidation wahrend der Abkiihlphase des Ofenprozesses, als der Sauer-
stoff-Partialdruck in der Ofenatmosphare anstieg. Die thermodynamischen und kinetischen
Aspekte des Lotprozesses wurden ebenfalls analysiert. Zusammenfassend ldsst sich sagen,
dass das laserbasierte Aktiviéten zum Flgen von 316Ti mit Aluminiumoxid eine erfolgreiche
und effiziente Alternative darstellt, wobei die durch traditionelle Ofenléten erreichte Verbin-
dungseigenschaften tbertroffen wurden.

Alumina

0.2 mm

FB

Abbildung 8: REM-Aufnahmen der Aluminiumoxid-316Ti-Verbindungen nach Scherversuchen. (A) Lasergefiigte Proben vor
der Autoklavenpriifung, (B) und (C) Lasergefiigte -Proben nach den Autoklavenpriifungen, und (D) Ofengelédtete Proben nach
den Autoklavenpriifungen.

1.1.2 Entwicklung von elektrischen Durchfiihrungen fiir Rohrwandungen

Auf Basis der Ergebnisse aus Teilprojekt 1.1.1 sollten miniaturisierte elektrische Durchfiih-
rungen fur Rohrwandungen (Stahl, 3-5 mm Wandstarke) entwickelt werden, die sowohl fir
Standardinstrumentierungen wie Nadelsonden oder Gittersensoren als auch fiir die wand-
biindigen wasserdampffeste Sensoren fiir die elektrische Filmdickenmessung (vgl. AP 1.2)
eingesetzt werden kdnnen. Diese sind gekennzeichnet ist durch:

1. eine technisch einfache Losung,
2. Sattdampfbestandigkeit (< 300 °C),
3. Druckfestigkeit (50...70 bar),
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4. einfache Austauschbarkeit.
Die gegebenen Randbedingungen setzen voraus, dass Materialien mit hoher Temperaturbe-
standigkeit, chemischer Resistenz, hoher Festigkeit und - da die Verwendung verschiedener
Materialien in einem mehrere Hundert Kelvin umfassenden Temperaturbereich noétig ist -
abgestimmten thermischen Ausdehnungskoeffizienten, Verwendung finden.

Um der Austauschbarkeit der Durchfiihrung bei den geforderten thermochemischen und
mechanischen Beanspruchungen Rechnung zu tragen, wurde die Entwicklung einer elektri-
schen Durchfiihrung in Form einer Edelstahlschraube mit aufgestecktem Dichtungsring ange-
strebt. Axial in der Schraube soll die zur Schraube/Rohrwand elektrische isolierte Durchfih-
rung angeordnet werden.

~___— Stahlschraube —

— Elektrischer Leiter -
0

Abbildung 9: Konstruktionszeichnung Schraube mit axiale, Isolierréhrchen und elektrischer Durchfiihrung.

Als Schraube soll eine beliiftete Vakuumschraube aus Edelstahl (hier M4x6) Verwendung fin-
den. In dieser ist standardmaRig eine Innenbohrung mit einem Durchmesser von 1 mm vor-
handen. In diese Innenbohrung soll ein Isolierrohrchen aus Keramik, welches eine elektrische
Durchfihrung enthilt, eingelotet werden. Sollte diese Entwicklung gelingen, waren die An-
forderungen an eine technisch einfache und austauschbare Losung erfiillt.

Verwendete Materialien

Die vorgeschlagene Losung beinhaltet drei verschiedene Materialien, welche in ihrer Funkti-
on und in ihren Eigenschaften aufeinander abgestimmt werden miissen. Das bedeutet konk-
ret:

— hohe elektrische Leitfahigkeit der Durchfiihrung,

— hohe elektrische Isolation der Keramik,

— hohe Temperaturbestiandigkeit aller Komponenten,

— hohe Resistenz gegen Wasserdampf bei Temperaturen bis 300 °C,

— hohe Festigkeit (Druckbestdndigkeit),

— abgestimmte thermische Ausdehnungskoeffizienten.
Vorbetrachtungen zu geeigneten Materialien sind im Bericht von Feng [7] aufgefiihrt. Diese
Informationen flossen in die getroffene Auswahl ein. In der folgenden Tabelle 2 sind die ent-
scheidenden Eigenschaften der fir die Versuche ausgewdhlten Materialien gegeniberge-
stellt.
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Tabelle 2 ist die grundsatzliche Eignung der ausgewahlten Materialien zu entnehmen. Fir
eine Lotverbindung spielt der auf die Fligepaare abgestimmte thermische Ausdehnungskoef-
fizient eine groRe Rolle- er sollte dhnlich hoch sein. Das ist zwischen Titandraht, Al,Os-
Kapillare und Lot gegeben. Das Lot hat eine Léttemperatur von 880-900 °C [13]. Es handelt
sich um ein Aktivlot der Zusammensetzung Zr20Ni20Cu20Ti20. Aktivelemente, in diesem Fall
Zirkon und Titan, sind flr die Benetzung metallischer Lote auf Oxidkeramiken notwendig.
Deutlich abweichend ist der thermische Ausdehnungskoeffizient der Edelstahlschraube. Ei-
nerseits passend zum Edelstahlrohr, in das die elektrische Durchflihrung eingeschraubt wer-
den soll, ist er im Vergleich zu den sie beinhaltenden Komponenten deutlich héher. Der L6-
sungsansatz verfolgt die Idee, dass einerseits sowieso eine Schnittstelle zwischen Edelstahl-
rohr und Durchfiihrung geschaffen werden muss - hier also mit Materialien gleicher Dehnung
(Edelstahl) und andererseits beim Einloten der keramischen Kapillare die Schraube aufge-
schrumpft wird. Die stoffschliissige Verbindung zwischen Kapillare und Edelstahlschraube
wirde damit durch eine formschlissige Verbindung tberlagert.

Tabelle 2: Verwendete Materialien und ihre Eigenschaften

Al,03 (Al23) ] Lot TiBraze
Titandraht | Edelstahlschraube
(14] 200
AufBendurchmesser mm 1 0,5 - -
Innendurchmesser mm 0,5 - 1 -

Elektr. Durch-

. kV/mm 20- 230 - - -
schlagfestigkeit

Spez. elektr. Wi-

Qm ~10%2 0,5-0,7 - -
derstand
E-Modul GPa 380 116 200 -
Wasserdampf-
L gegeben gegeben gegeben gegeben
bestandigkeit
Schmelztem-
°C 2050 1668 1440 850
peratur
Therm. Ausdeh-
10°6*K1 8,2 9,0 [15] 16- 17 8,8 (13)

nungskoeffizient

Laserstrahlléten Titandraht in Al,Os-Kapillare

Fiir die Versuche zum Laserstrahlloten wurde ein fasergefiihrter 10 kW Diodenlaser der Fir-
ma Laserline GmbH verwendet, der die Wellenlangen 915, 940, 980 und 1030 nm emittiert.
Um den geforderten geringeren Leistungsbereich besser regeln zu kénnen, wurde nur mit
der Wellenlange von 1030 nm gearbeitet, die im Maximum 2560 W erreicht. Der Durchmes-
ser des Laserstrahls an der Bearbeitungsstelle betrug ca. 8 mm. Zur Vermeidung von Oxidati-
onen der metallischen Komponenten fand der Fligeprozess in einer Vakuumkammer bei 10
4 mbar statt.
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Ziel dieser Versuche ist es, den Titandraht (Schmelztemperatur 1668 °C) stoffschlissig in die
Keramikkapillare (Schmelztemperatur 2050 °C) einzuschmelzen. Dazu wurde ein ca. 40 mm
langer Titandraht in ein ca. 12 mm langes Rohrchen eingefiihrt und mittels Laserstrahlung
erhitzt. Der Versuchsaufbau ist nach diversen Optimierungen in Abbildung 10 dargestellt.
Dieser Versuchsaufbau gewadhrleistet im Moment des Schmelzens des Titandrahtes im Be-
reich der Einwirkzone des Lasers einerseits eine Flihrung des Drahtes und andererseits eine
Nachfiihrung des Drahtes, die idealerweise zur vollstandigen Ausfillung der Kapillare flihren
soll.

Titandraht | | Keramikkapillare ‘

Keramikschaum
(fixiert)

Abbildung 10: Schematische Darstellung Versuchsaufbau Einschmelzen Titandraht in Kapillare.

Untersuchungen zu einer geeigneten Temperaturflihrung setzen die Kenntnis der wahrend
des Prozesses aktuellen Temperatur voraus. Zur Temperaturerfassung kam ein Echtzeit-
Thermografiesystem Variocam hr der Firma Infratec GmbH zum Einsatz, welches im Spektral-
bereich von 7,5...14 um Temperaturen mit einer Messgenauigkeit von 2% bis 2000 °C erfasst.
Die Transmission der emittierten Strahlung durch ein ZnSe-Fenster wurde mit einem Korrek-
turfaktor von 0,8 berlicksichtigt. Die Temperaturmessung erfolgte auf der Keramik bei einem
Emissionswert von £=0,75. Es muss darauf hingewiesen werden, dass die erfassten Tempe-
raturwerte einem Fehler unterliegen, der mit = 100 K geschéatzt wird. Wesentliche Einfluss-
groRe ist der Emissionskoeffizient & Er beruht mit £= 0,75 auf Erfahrungswerten mit Al>Os-
Keramik. Aufgrund der geringen GroRe der Kapillaren und der gewolbten Oberflache ware
eine Erfassung des Emissionskoeffizienten sehr aufwendig. Die Werte bieten jedoch Orientie-
rung und erlauben, Temperaturdanderungen relativ zueinander zu erfassen.

Laserstrahlléten Al,Os3-Kapillare in Schraube

Auch flr diese Versuche wurde der fasergefiihrte 10 kW Diodenlaser der Firma Laserline
GmbH mit einer Wellenlange von 1030 nm genutzt. Der Durchmesser des Laserstrahls an der
Bearbeitungsstelle betrug ca. 8 mm. Zur Vermeidung von Oxidationen der metallischen
Komponenten fand der Fligeprozess in einer Vakuumkammer bei 10 mbar statt.
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Abbildung 11: Schematische Darstellung Versuchsaufbau Léten Kapillare in Schraube.

Als Edelstahlschraube (1.4301) diente eine Sechskantschraube M4x6 mit Gewinde bis zum
Kopf und axialer Bohrung mit einem Durchmesser von ca. 1,2 mm. In den Kopf wurde eine
Senkbohrung von 2 mm Breite und 2 mm Tiefe eingebracht. Nach Einfiihren der Kapillare
diente diese Bohrung zur Aufnahme des pulverférmigen Lotes, welches die Vertiefung zu ca.
50% ausfiillte. Die Schraube wurde bis zum Kopf in Keramikschaum eingelassen.

In Abbildung 11 ist der Versuchsaufbau dargestellt. Bei vertikaler Position trifft der Laser-
strahl auf den Schraubenkopf. Aufgrund der sehr guten Warmeleitfahigkeit von Edelstahl
wird die Schraube gleichmaRig erwarmt und dehnt sich dabei aus. Wenn das Lot seine
Schmelztemperatur erreicht hat, kann es zwischen Kapillare und Schraube nach unten flie-
Ren. Wahrend des Erstarrens des Lotes wird die Schraube auf die Kapillare zusatzlich aufge-
schrumpft.

Zur  Erfassung einer anndhernd realistischen  Temperatur mittels Echtzeit-
Thermographiesystem Variocam hr der Firma Infratec GmbH wahrend des Lotprozesses wur-
de auf den Schraubenkopf bei langsamer Erwarmung desselben mittels Laserstrahlung eine
ca. 1 mm groRe Silberkugel positioniert. Der Moment des Schmelzens des Silbers (Schmelz-
temperatur 960 °C) diente als Anpassung des Emissionswertes einer Seitenflache des
Schraubenkopfes auf 0,14, bei dem exakt die Schmelztemperatur von Silber ausgegeben
wird.

Ergebnisse

Laserstrahlléten Titandraht in Al,Os-Kapillare

Erste Untersuchungen galten der Ermittlung der Temperatur, bei der das Titan in der Kapillare
schmilzt, aber die Keramikkapillare bestandig bleibt, sowie geeigneter Aufheiz- /Abkiihlraten
und Haltezeiten. Titan schmilzt bei 1668 °C, Al;03 bei 2050 °C. Daraus resultierend wurde
zum Einschmelzen des Titandrahtes eine Temperatur angestrebt, die innerhalb dieser Gren-
zen liegt.
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Abbildung 12: Foto dreier unter optimierten Bedingungen gefiigten Verbindungen.

Titan gehort zu einem der Aktivelemente, welche beim Loten von Keramik mit metallischen
Loten eine Benetzung derselben ermoglichen [16]. Diese beruht darauf, dass das Aktivele-
ment Titan eine chemische Verbindung mit der Al,Os-Keramik eingeht. In [17] konnte bei
einer Haltezeit von 1,5 h bei 1250 °C der Beginn der Reaktion von Titan mit Al,03 zu Al,TiOs
nachgewiesen werden. Im System TiO,-Al,O3 liegt dieser Wert unabhangig von der prozentu-
alen Masseverteilung bei 1283 °C [18]. Zwischen TiO2 und Al TiOs ist weiterhin ein Eutekti-
kum festzustellen, welches bei 1700 °C [18] respektive 1705 °C [1] zur Schmelze fiihrt, also
wenige Kelvin oberhalb der Schmelztemperatur von Titan.

Fiir die Optimierung der Temperaturfiihrung lasst sich aus diesen Kenntnissen folgendes ab-
leiten:

1. Der Laserstrahl sollte nur punktuell und nicht Gber die gesamte Lange der Kapillare
wirken, um bei Einsetzen der Schmelzphase eine Nachfiihrung des Titandrahtes zu
ermoglichen.

2. Um eine Fixierung des Drahtes wahrend des Aufheizens durch chemische Reaktionen
zu vermeiden (was die Nachfiihrung des Drahtes beim Schmelzen behindern wiirde),
muss die Reaktionszeit durch Maximierung der Aufheizrate minimiert werden.

3. Nach erfolgtem Schmelzen des Drahtes kdnnen bei einer Haltezeit im unkritischen
Temperaturbereich (unterhalb Eutektikum) sowohl chemische Reaktionen die Festig-
keit der Verbindung erh6hen als auch Spannungen abgebaut werden.

Aufgrund der Unsicherheit in der Temperaturmessung (noch dazu bei sehr engem Arbeits-
fenster: Schmelze Titan bei 1668 °C, Eutektikum bei 1700 °C) steht die Frage, ob der Titan-
draht innerhalb der Kapillare tatsachlich geschmolzen ist. Um dies zu testen, stiinden nur
zerstorende Verfahren zur Verfligung, die ein nachfolgendes Einloten der Kapillare in die
Schraube ausschlieflen. Als Mal? fir den Erfolg des Schmelzens des Titandrahtes in der Kapil-
lare wurde die Langendnderung betrachtet, die bei Ausfillen des Spaltes zwischen Kapillare
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und Draht auftreten sollte. Bei einer Lange des Titandrahtes von rund 41 mm lasst sich dieser
Wert mit rund 3% erfassen.

Laserstrahlléten Al,Os-Kapillare in Schraube

Es wurde ein Temperatur-Zeit-Regime entwickelt, bei dem die Temperatur auf Lottemperatur
gebracht und sich ca. 70 s maximal 150 K oberhalb der Lottemperatur bewegt. Der gesamte
Prozess dauert 2 min. Die Abklihlung erfolgt ungeregelt. Es ist zu beobachten, dass das Lot-
pulvervolumen von ca. 3 mm?3 vollstandig geschmolzen ist und das Lotdepot verlassen hat. Im
Lotdepot befindet sich kein Lotpulver mehr. Aufgrund einer sehr guten Benetzung an den
sichtbaren metallischen und keramischen Flachen, ist das Lot sowohl in die mit der Keramik-
kapillare versehene Bohrung in der Schraube eingedrungen als teilweise auch an der Kapil-
larwandung in vertikaler Richtung nach oben geflossen (vgl. Abbildung 13). Bei Versuchen,
bei denen die Kapillare ca. <1 mm Uber den Schraubenkopf ragte, kam es durch die Benet-
zung zum Kurzschluss zwischen Schraube und Draht.

Abbildung 13: Vollstéindig gefiigte miniaturisierte elektrische Durchfiihrung mit Keramikkapillare
(roter Pfeil: das Lot ist entlang der Keramikkapillare nach oben geflossen).

Seitens TUD-IAVT erfolgte im Anschluss eine zerstorungsfreie Untersuchung der miniaturi-
sierten Durchfiihrungen. Ahnlich einem medizinischen Réntgenbild konnten hochaufgeldste
computertomografische Aufnahmen der Verbindungen erzeugt werden. Das Computertomo-
grafiesystem nanotom® der Firma phoenix/x-ray Stystems + Services GmbH Wunstorf erlaub-
te die bildliche Darstellung der Durchflihrung in frei wahlbaren Ebenen. Bei einer Beschleuni-
gungsspannung von 120 kV bei einem Strahlstrom von 100 pA konnte mit einer VoxelgroRRe
von 8,3 um ein kontrastreiches Bild zur Analyse erzeugt werden.

In Abbildung 14 ist beispielhaft fiir 3 untersuchte Proben eine Langsansicht der Schraube im
Bereich der Keramikkapillare mittels Computertomografie (CT) dargestellt. Bei zunehmender
Ordnungszahl der Elemente der Materialien ermoglicht eine zunehmende Helligkeit der Be-
reiche einen Kontrast, der eine Differenzierung der einzelnen Komponenten ermdoglicht. Sehr
gut zu unterscheiden sind danach Stahl, Keramik und Titandraht. Eine Differenzierung zwi-
schen Stahl und Lot ist schwer bzw. indirekt tGiber das Fehlen des Lotes und dem dort befind-
lichen Luftspalt moglich. In Kontrast zur Keramik kann man im oberen Bereich der Schraube
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erkennen, wie das Lot aus dem Lotdepot entlang der Keramik nach oben geflossen ist. In die
Tiefe hat es eine Verbindung zwischen Kapillare und Schraube Uber eine Strecke von ca.
3,8 mm (im Durchschnitt iber die 3 Proben 5,0 mm) erzeugt. Im unteren Bereich der Schrau-
be befindet sich im Titandraht ein Mikroriss und eine Gasblase (Lunker). Beides ist als Mangel
zu bewerten, erhoht es doch in diesem Bereich den Widerstand des Drahtes.

Lotdepot Bereich Lotverbindung
(nahezu leer) 2ZWischen Kapillare und
Titandraht Schraube

- Mikroriss

Gasblase

1,0 mm 3,8 mm
<+ >4 >

8,5 mm

Abbildung 14: CT-Aufnahme der Verbindung Ldngsschnitt.

Schraube
Lot
Keramikkapillare
Titan

Abbildung 15: CT- Aufnahme Querschnitt durch Bereich idealer Verbindung bei ca. 3 mm (links)

und durch Bereich ohne Verbindung bei ca. 8,3 mm (rechts).
Zur Veranschaulichung einer idealen Verbindung, wie sie tGber eine Strecke von rund 4 mm
erzeugt wurde, dient Abbildung 15 in der Querschnittsansicht. Der Ubergang zwischen
Schraube und Lot ist nur vage erkennbar. Deutlich wird jedoch der stoffschliissige Ubergang
zwischen den einzelnen Komponenten, im Gegensatz zu Abbildung 15 (rechts), aufgenom-
men am untersten Rand der Schraube. Hier ist sowohl ein Luftspalt zwischen Schraube und
Kapillare (Ubergang rot-griin) als auch zwischen Kapillare und Titan (Ubergang rot-blau) er-
kennbar.
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Anhand der deutlichen Sichtbarkeit eines Luftspaltes zwischen Titandraht und Keramik konn-

te anhand der Querschnittsaufnahmen erfasst werden, dass sich die stoffschllissige Verbin-

dung des Titandrahtes Uber eine mittlere Lange von lber 6,5 mm erstreckt.

Zusammenfassung

Zusammenfassend lassen sich aus der Projektbearbeitung folgende wesentliche Schlussfolge-

rungen ziehen:

Mit Anwendung eines MADM-Ansatzes zur Materialauswahl wurden hochreines Alu-
miniumoxid und 316Ti als geeignete Materialien identifiziert. Auswahlkriterien waren
die mechanischen Eigenschaften und die Korrosionsbestandigkeit. Die Kombination
beider Eigenschaften stellt eines der herausforderndsten Paare im Ashby-Diagramm
dar, insbesondere hinsichtlich des Kompromisses zwischen CTE und Young'schem
Modul.

Sowohl stationare als auch zeitabhangige FEM-Simulationen wurden eingesetzt, um
das Design der Lotverbindungen zu optimieren, wodurch eine prazise Kontrolle tGber
die Geometrie und Verteilung der thermischen Spannungen ermdéglicht wurde.
Biomimetisches ns-PLA erfiillte mehrere Schlissel-Funktionen, einschliefSlich der
Oberflachenreinigung, der Kontrolle der Oberflachenrauheit, des Diffusionsriickzugs,
der Umverteilung der thermischen Spannungen und sogar der Steuerung der Risspfa-
de.

Matrixexperimente zeigten, dass mit LAB robuste Verbindungen mit verbesserter me-
tallurgischer Reinheit und minimalem Materialverlust erzeugt wurden. Diese Verbin-
dungen wiesen eine ausgezeichnete Korrosionsbestandigkeit in den Autoklavenpri-
fungen auf.

Thermodynamische Analysen und kinetische Modellierungen gaben Einblicke in che-
mische Reaktionen an Grenzflachen und die Transportkinetik aktiver Elemente, was
das Verstandnis von LAB verbesserte.

Mit der Kombination aus FEM/ns-PLA/LAB kdnnen Materialien mit extremen Unter-
schieden im thermischen Ausdehnungskoeffizienten effektiv verbunden werden, oh-
ne dass zusatzlich zum Lot Zwischenschichten notwendig waren.

Der Titandraht wurde direkt mittels Laserstrahl in eine Aluminiumoxid-Kapillare ein-
gelotet. Mit einer entsprechenden Prozessfiihrung gelingt es, dem Schmelzen des Ti-
tandrahtes entgegenzuwirken und die Temperatur unterhalb des Eutektikums von
TiO2-Al;03 zu halten. Damit kann die Kapillare mit geschmolzenem Metall durch an-
gewendeten Druck gefillt werden.

Die verbundene Kapillare wurde anschlieBend erfolgreich durch Laserl6ten auf eine
Edelstahl-Schraube aufgebracht. Die Lotlegierung benetzte die Kapillare durch Kapil-
larwirkung. Die Qualitat der Verbindung wurde durch eine Micro-CT-Untersuchung
bestatigt.
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In folgenden Arbeiten sollte eine systematische Prifung der Testmuster unter den Bedingun-
gen von Druckwasserreaktoren durchgefiihrt werden, um den genauen Anwendungsbereich
dieser neuartigen Technologie zu bestimmen.

Meilensteine

Mit den beschriebenen Ergebnissen kdnnen die Meilensteine:
e M1.1.1 (Konzepte fiir Elektrodendurchfiihrung),
e M1.1.2 (Techniken zum Einbetten von Sensoren in Wandstrukturen getestet) und
e M1.1.3 (Verfahren zur strukturierten Metallisierung entwickelt und erprobt)

als erfolgreich abgeschlossen betrachtet werden.

TP 1.2: Miniaturisierte Wandler auf Keramiksubstraten (TUD-IAVT, TUD-PBM)

Beschreibung:

Es werden miniaturisierte Dickschichtelemente fiir zwei Anwendungsfélle entwickelt:
1.) Wandler zur Messung von Temperatur und Fluidgeschwindigkeit in Thermoanemo-
metrie-Gittersensoren: Die Wandlerelemente (Gr6fse 1 mm x 8 mm) umfassen ein Pla-
tin-Widerstandselement fiir die Heifsfilmanemometrie. Des Weiteren werden bereits
theoretisch ausgearbeitete Konzepte fiir eine bilaterale Fluidgeschwindigkeitsmessung
bzw. eine Mehrkomponenten-Fluidgeschwindigkeitsmessung (iber multiple Wandler auf
einem Substrat erprobt.

2.) Wandbiindige wasserdampffeste Sensoren fiir die elektrische Filmdickenmessung:
Dazu werden Leitfdhigkeitselektroden auf ein Keramiksubstrat aufgebracht und mit
mineralisolierten Kabeln kontaktiert. Gemeinsam mit TP1.1 wird eine Lésung zur In-
tegration in Metallwénde (Rohre und Platten) erarbeitet.

Wie in der Aufgabenstellung beschrieben sollten im Arbeitspaket 1.2 seitens TUD-IAVT insge-
samt zwei Sensortypen fiir den Einsatz in gesattigter Wasser-/Wasserdampfumgebung bis ca.
300 °C entwickelt und erprobt werden. Dabei handelt es sich um:

. Miniaturisierte Temperatursensoren fiir Thermoanemometrie-Gittersensoren von
TUD-PBM (TAGS, vgl. AP2.3) zur Messung von Temperatur und Fluidgeschwindig-
keit, sowie

J Wandbiindige Sensoren fiir die Messung von Kondensationsfilmdicken an Rohr-

wandungen (vgl. AP3.3).
Beide Sensoren unterscheiden sich in ihrem Einsatzgebiet und in ihrer Funktionsweise fun-
damental voneinander, weshalb die jeweiligen Arbeiten im Folgenden gesondert beschrieben
werden. Parallel zur Entwicklung der Sensoren wurde durch IAVT und PBM in Zusammenar-
beit mit unseren Partnern vom HZDR eine umfangreiche Materialcharakterisierung durchge-
fuhrt, deren Ergebnisse in beide Sensoraufbauten eingeflossen sind.

-25-



1.2.1 Materialcharakterisierung fiir Sensoren in Wasser-/Wasserdampfumgebung bis 300 °C

Aufgrund der harschen Einsatzbedingungen fiir die beiden zu fertigenden Sensoraufbauten
(Wandsensor und Pt-Elemente fir TAGS), wurden Uber den Projektzeitraum hinweg ver-
schiedene Materialkombination auf ihre Eignung fir den Einsatz bei Sattigungsbedingungen
von Wasser/Wasserdampf bis 300 °C (ca. 70 bar) evaluiert. Dazu wurden zwei Testvehikel
aufgebaut, um verschiedene keramische Substratmaterialien, sowie unterschiedliche Leit-
und Isolationsschichten in Dinn- und Dickschichttechnologie in Autoklaventests (ca. 50 h)
auszulagern. Die Details dieser Analyse sind in der Veréffentlichung ,,Study of the Water and
Steam Resistance of Thick Film Materials for Sensor Application up to 300 °C“ [20] zu finden.

Es ist festzuhalten, dass es, unter den analysierten Materialien, keine geeigneten Isolatoren
gibt, die den Umweltbedingungen bis 300 °C im direkten Kontakt zu Wasser/Wasserdampf
dauerhaft standhalten. Wahrend glasbasierte Isolationsschichten bereits bei 150 °C degra-
dieren, wurden die besten Ergebnisse fiir Polyimide (bis 172 °C) und PEEK (bis 300 °C, aber
Haftungsverlust ab 172 °C) erreicht. Metallische Schichten sind bis 300 °C grundlegend wi-
derstandsfahiger, wobei insbesondere die Grenzschicht zwischen Metall und Keramik ange-
griffen wird und es teilweise zum Haftungsverlust kommen kann. Dieses Verhalten ist mal3-
geblich von der Dichtheit der Schicht abhangig, weshalb Dickschichtpasten mehrfach ge-
druckt werden missen und idealerweise eine oxydische, nicht glasbasierte Verbindung zum
Substrat aufweisen sollten. Im Rahmen des Projekts werden metallische Leitschichten daher
auch als Passivierung fir die vulnerablen Isolationsschichten der Pt-Sensoren (TAGS) genutzt.
Diinne metallische Schichten (500 nm), bspw. aus Ti, sind zwar grundlegend auch geeignet,
aber sehr anfillig flir Oberflachendefekte, weshalb diese weniger hermetisch abdecken. Die
Bestandigkeit keramischer Substrate ist vordergriindig von deren Reinheit abhangig. Demzu-
folge sind fur die Sensoren sowohl 99,6 % Al>Osz als auch ZrO; geeignet.

1.2.2 Temperatursensoren fiir TAGS
1.2.2.1 Spezifikation und Konzept

Zusammen mit den Kollegen von TUD-PBM und dem HZDR wurde seitens TUD-IAVT die Spe-
zifikation fir die Sensorelemente erarbeitet (siehe Tabelle 3). Aufgrund des gewliinschten
Widerstandsbereichs von 1 kQ und der vorgegebenen Dimensionen (1 mm x 8 mm) ist die
Umsetzung nur auf Basis von Pt-Diinnschichtwiderstandselementen realisierbar. Da kommer-
ziell erhaltliche keramische Widerstandssensoren, aufgrund der Geometrievorgaben, der
Montagefahigkeit im Gittersensor (GS) und den harschen Umgebungsbedingungen fiir diese
Aufgabe ungeeignet sind, wurde sich fiir eine Fertigung der Pt-Elemente am IAVT entschie-
den. Dies erfordert eine komplette Technologieentwicklung mit einer Kombination aus Dick-
und Dinnschichttechnologien, erlaubt aber auch maximale Flexibilitat beim Design. Die zu
fertigenden Elemente sollen dabei sowohl als Temperatursensor als auch als Heizer genutzt
werden (vgl. TP2.3, TUD-PBM), um die Funktion als Anemometer zu gewahrleisten.

Das erarbeitete Konzept fir die Sensoren ist schematisch in Abbildung 16 dargestellt. Abbil-
dung 16a zeigt exemplarisch die Montage der Einzelelemente in den Kreuzungspunkten des
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Gittersensors. Der Stromungswiderstand ist dabei so gering wie moglich, was etwaige Ver-
wirbelungen in der Stromung reduziert. Im Gegenzug verringert sich aber auch die Warme-
abgabe wahrend des Heizerbetriebs. In Abbildung 16b ist eine schematische Skizze der Sen-
sorelemente mit allen relevanten Bestandteilen dargestellt. Um den Einbau im Gittersensor
zu vereinfachen, haben die Elemente gegeniiberliegende Pads. Ein Pad ist dabei mit einer
Kerbe versehen, wodurch der Draht (blau) senkrecht zur Substratoberflache angebracht wer-
den kann (Abbildung 16b). Der kreuzende Draht (rot) wird an der gegeniberliegenden Seite
parallel zum Pad angel6tet. Die Sensorflache soll so klein wie moglich sein, was an die Wahl
der Dimensionen (Leitbahnbreite/-abstand) beim Diinnschichtprozess gekoppelt ist. Die beim
Heizerbetrieb entstehende Warme soll idealerweise nur an das Medium abgegeben werden,
ohne Ableitung durch das Substrat bzw. die Drahte. Dazu sind zusatzliche Kerben am Rand
der Elemente vorgesehen, welche die Sensorflache eingrenzen. Weiterhin sollen die Zulei-
tungen so dimensioniert werden, dass es zu keiner Warmeableitung (zu dick) oder Warmeer-
zeugung (zu diinn) kommt.

Tabelle 3: Spezifikation der miniaturisierten Temperaturelemente fiir den TAGS

Sensortyp: Temperatursensor gleichzeitig als Heizer verwendbar (Pt Meander)

Dimensionen: 1 mm x 8 mm (moglichst diinnes Substrat)
16x16 Elemente fiir den Gittersensor notwendig

WiderstandsgroBe: | min. 100 Q idealerweise 1000 Q bei 0 °C > Genauigkeit 10 %

Temperaturbereich: | 0 bis 200 °C (idealerweise bis 300 °C)

Druck: 16 bar bei 200 °C (idealerweise bis ca. 70 bar bei 300 °C)

Eigenschaften: e resistent gegen Wasser/Wasserdampf bei Sattigungsdruck
e keramisches Substrat (bspw. Al,03)

¢ |eichter Einbau in Gittersensor

e Lotbarkeit der Pads

e elektrisch isoliert gegeniiber Medium

e geringer Einfluss auf die Strémungseigenschaften

¢ hohe Dynamik (Aufheizen/Abkuhlen)

e schlechte Warmeleitung des Substrates

¢ idealerweise geringe Warmekapazitat

Eine besondere Aufgabe muss die Isolation erfiillen. Diese muss das Sensorelement gegen
das Umgebungsmedium elektrisch isolieren, einen moglichst geringen Warmeleitwiderstand
aufweisen (bzw. diinn sein) und gleichzeitig den harschen Umweltbedingungen standhalten.
Da in den durchgefiihrten Materialuntersuchungen (siehe Teilaufgabe 1.2.1) keine der ge-
wahlten Isolationen den Bedingungen standhalten konnte, muss die Isolation zusatzlich mit
dichten metallischen Schichten passiviert werden. Ein weiterer kritischer Punkt ist die elekt-
rische Isolation des gesamten Sensoraufbaus (inkl. der Drahte), wobei die Sensorfldache fiir
die bessere Warmeableitung freigestellt werden muss (TAGS Isolation — Abbildung 16b).
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Abbildung 16: Konzept der Pt-Elemente fiir die Anwendung zur Messung von Fluidgeschwindigkeiten
in einem Rohr mit einem TAGS.

1.2.2.2 Technologieentwicklung und Sensorfertigung

Im Rahmen des Projekts wurde ein kompletter Ablauf fiir die Fertigung der Pt-
Sensorelemente basierend auf einem Technologiemix von Dinn- und Dickschichttechniken
fir keramische Substrate erarbeitet. Der abschlieRende Prozessablauf ist grob vereinfacht in

Tabelle 4 aufgefiihrt und basiert auf einer Vielzahl von Technologieexperimenten.

Tabelle 4: Wichtigste Schritte des erarbeiteten Technologieablaufs zur Fertigung der Pt-Sensorelemente auf keramischen
Diinnschichtsubstraten fiir TAGS (Beispiel: 20 um Meander, 750 Q)

1. | Sensorschicht
(Diinnschichtabscheidung 2 Lift-Off)
a) Cu ganzflachig
b) strukturierte Haftmaske aufbringen
c) Cu atzen r 1
d) Haftvermittler — Cr — 50 nm — bedampft L b o — -
e) Leitschicht — Pt — 256 nm — bedampft
f) Maske entfernen
g) Cu riickatzen
h) visuelle Inspektion/Widerstandsmessung
r (U] ] .|
| Laserbohrung (350 um) il —e=f
3. | Padverstarkung - o o 3
(Dickschicht — 10 um — Siebdruck — AgPd) '—b_o Y11k 0_‘?
1x Drucken/Trocknen/Brennen (850 °C)
4. | Isolation
r o o -l
(Dickschicht — 20 um — Siebdruck — Glass) |_. o ._?
2x Drucken/Trocknen/Brennen (850 °C)
5. | Passivierung
(Dickschicht — 20 um — Siebdr. — AgPt/Au) r. o o .—6
2x Drucken/Trocknen/Brennen (850 °C) C o () e
oder
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Diinnschicht — 500 nm — Ti — bedampft

6. | Wafersdgen (100 um Sagegraben)

Als Basismaterial dienen fiir Dlinnschichtabscheidungen geeignete keramische Substrate wie
Al>03 (99,6 % — Kyocera A-493 — Dicke 250 um) und ZrO; (Y203 stabilisiert — Kerafol — Kerapro-
tect — Dicke 300 um), entsprechend der Ergebnisse der Materialcharakterisierung. Fir die
Diinnschichtabscheidung der Pt-Meander wurde das am IAVT vorhandene Elektronenstrahl-
bedampfen gewahlt (siehe Punkt 1 in Tabelle 4). Die Strukturierung wurde mit dem Lift-Off
Verfahren durchgefiihrt, da Rickatzversuche ganzflachiger Pt-Schichten (mit Kénigswasser)
nicht reproduzierbar waren. Beim Lift-Off traten diverse Probleme insbesondere bei der Be-
lichtung, Entwicklung und dem Entfernen der Maske auf, welche aber mit einer Vielzahl von
Technologieexperimenten im Rahmen des Projekts geldst werden konnten

Initiale Tests zur Kompatibilitat der Pt-Diinnschicht zu anschlieRenden Dickschichtprozessen
bei 850 °C (n6tig ab Punkt 3 in Tabelle 4) fiihrten zu Rissen in der Pt-Schicht. Dieses Verhalten
wurde durch die Anpassung der Haftvermittlerschicht (WTi = Ti = Cr), sowie die VergroRRe-
rung der abzuscheidenden Schichtdicke (100 nm - 250 nm) minimiert. ErwartungsgemaR
sinkt der Widerstand der Pt-Schicht durch die initiale Warmebehandlung bei 850 °C signifi-
kant (Kornvergroberung), wobei weitere Warmebehandlungen bei 850 °C hingegen keine
relevanten Veranderungen mehr hervorrufen.

Anhand dieser Erkenntnisse wurde ein erstes Layout fiir die Herstellung von Pt-Elementen
erstellt, um die Fertigung unterschiedlicher Geometrien von 10 bis 50 um (Linienabstand und
Liniendicke, siehe Abbildung 17a) zu priifen und die Widerstandsveranderung durch an-
schlieRende Hochtemperaturprozesse zu quantifizieren (ca. 1/3 des Widerstands nach Ab-
scheidung). Bzgl. der Geometrien wurde deutlich, dass sich die Ausbeute, aufgrund von Par-
tikelkontaminationen und Belichtungsfehlern mit abnehmender StrukturgroRe verringert.
AuBerdem war die SubstratgréfRe zu grol3, so dass es zu abweichenden Widerstandswerten
am Substratrand kommt. Weiterhin sind Strukturen groBer als 30 um fiir die Fertigung unge-
eignet, da der finale Widerstandsbereich von 1 kQ auf der vorhandenen Flache (1 x 8 mm)
nicht gefertigt werden kann, ohne die Schichtdicke zu stark zu verringern. Erste Versuche zur
Kompatibilitat zwischen der Padverstarkung (Punkt 3 Tabelle 4) und den darunterliegenden
Pt-Pads zeigten, dass einige der vier eingesetzten Pasten nach dem Brennen zur Blasenbil-
dung sowie zur verringerten Haftung neigen. Parallel dazu wurden erfolgreiche Bohr- und
Sagetests der Keramiken durchgefiihrt (Tabelle 4 — Punkt 3/6 und Abbildung 17b), was aber
die mechanische Festigkeit der Elemente deutlich verringert. Die gewonnenen Erkenntnisse
aus dem ersten Layout wurden in einem weiten Layout umgesetzt, um gezielte Wider-
standswerte (500 Q, 750 Q, 1000 Q - siehe Abbildung 17a) zu erzeugen und den Ge-
samttechnologieablauf aller aufeinanderfolgenden Schritte (inkl. Isolation und Passivierung —
Tabelle 4 Punkt 4/5) zu Uberpriifen. Hierbei wurde festgestellt, dass weitere Layoutanpas-
sungen zur MaBhaltigkeit der Strukturen nach der Belichtung der Maske notwendig sind.
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Weiterhin sind die nun ermittelten Widerstandswerte deutlich geringer als bei Layout 1, was
vermutlich auf den Wechsel des Haftvermittlers von Ti auf Cr zurtickzufihren ist.

aites
'X) sees

c) Prozessierte Pt-Elemente mit Au- d) Prozessierte Pt-Elemente mit Ti- e) GelGtetes Pt-Element mit Drahten
Passivierung (DiS) Passivierung (DuS)
Abbildung 17: Gefertigte Pt-Elemente mit unterschiedlichem Fertigungszustand (Layout 2).

Die Erkenntnisse aus der Prozessierung von Layout 2 sind in die Technologieabfolge und in
ein verbessertes Layout eingeflossen. So missen die Bohrungen vor den Dickschichtstruktu-
ren gefertigt werden und im Layout bei Isolation und Passivierung ausgespart werden (vgl.
Abbildung 17c/d). Weiterhin wurde das Layout der Dickschichtpassivierung optimiert, um
beim Drucken keine Kurzschlisse mit den Pads zu verursachen (Abbildung 17c). Einige Pro-
ben von Layout 2 wurden bei ersten Lottests mit Drahten versehen und als erste Funktions-
muster bereitgestellt (Abbildung 17e).

1.2.3 Wandbiindige Sensoren fiir die Messung von Kondensationsfilmdicken
an Rohrwandungen

1.2.3.1 Spezifikation und Konzept

Seitens der Projektpartner TUD-IAVT und TUD-PBM wurden die in Tabelle 5 aufgefiihrten
Spezifikationen erarbeitet. Als Basis fiir die Spezifikationen diente der final geplante Einsatz
des fertigen Sensorelements in der COSMEA-Anlage bei TOPFLOW am HZDR (vgl. TP 3.3). Der
Sensor basiert auf einer Impedanz- bzw. Leitfahigkeitsmessung zwischen einer Sendelektrode
(Transmitter) und einer Empfangselektrode (Receiver). Sobald ein Flissigkeitsfilm auf der
Sensoroberflache kondensiert, steigt die Leitfahigkeit proportional zur Filmdicke an, wodurch
sich der am Receiver gemessene Stromfluss vergrofRert. Von den beiden, in Tabelle 5 darge-
stellten, Sensorlayouts wurde die Doppelringanordnung (Typ B) favorisiert. In Simulations-
rechnungen sowie experimentellen Untersuchungen seitens TUD-PBM/HZDR zeigte sich,
dass diese spezielle Anordnung mit zwei Transmittern eine wesentliche Verbesserung der
Messgenauigkeit sowie des Dynamikbereichs ermdglicht [21]. Das Sensorsubstrat muss iso-
lierende Eigenschaften aufweisen und in der Wasser-Wasserdampfumgebung (bis 300 °C,
70 bar) bestehen. Anhand der Materialcharakterisierung besteht das Sensorsubstrat aus
hochreiner Al,0s Keramik. Besonders herausfordernd ist die Integration des Sensors in die
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Edelstahlwand des Innenrohres (siehe Tabelle 3). Anspruchsvoll ist dabei das Fligeverfahren
zwischen beiden Partnern, da es resistent zu den Umgebungsbedingungen sein muss und
gleichzeitig das Innenrohr druckfest und hermetisch zum Kiihimedium abzudichten hat.

Tabelle 5: Spezifikation der wandbiindigen Leitféhigkeitssensoren fiir COSMEA/TOPFLOW

Sensortyp: Leitfahigkeitssensor fiir Impe- o R 75
danzmessungen IS T i
7" Receiver ia/nsml er
2 mogliche Layouts: Transmitter \ i + |
. \ auch als
- Fingeranordnung (Typ A) Recei\g' UUI:, N\ Poppeling
- Ringanordnung (Typ B) —

Dimensionen: | Mdoglichst wandbiindiger Einbau in Doppelrohranordnung (COSMEA):
Querschnitt Doppelrohr COSMEA Doppelringsensor (TYP B)

Innenrohr: & 48,3 mm x 3,2 mm 1.4571  Sensorgrél3e bei Ringanord-
AuRenrohr: & 120 mm x 2,0 mm 3.7035  nung min. 9,4 mm

Temperatur: 20 bis 300 °C Druck: | bis ca. 70 bar Sattigung

Eigenschaften:

resistent gegen Wasser/Wasserdampf bei Sattigungsdruck

e keramisches Substrat (bspw. Al;03)

e wandbliindiger Einbau in Innenrohr

e hermetische Dichtheit zwischen Innen- und AuBenrohr (Druckunter-
schied)

e Elektroden herausgefiihrt (elektrisch isoliert gegeniliber Kiihimedium)

e geringer Einfluss auf das Kondensationsverhalten

e vergleichbare thermische Eigenschaften wie Edelstahl

Das zwischen den Partnern TUD-IAVT, TUD-PBM und TUD-WKET erarbeitete Konzept fiir die
Sensorintegration im Innenrohr ist in Abbildung 18 dargestellt. Diese besteht aus dem Sen-
sor, welcher konventionell mit Au-Elektroden auf Al,O3 Substraten in Dickschichttechnologie
aufgebaut wird. Die Ringanordnung der zum heilRen Medium gerichteten Sensorseite wird
mit leitfahigen Durchkontaktierungen auf die Sensorriickseite umverdrahtet. Die Sensor-
scheibe wird in einer aus Edelstahl gefertigten Sensoraufnahme eingel6tet. Durch diese Auf-
nahme sind in Al;Os isolierte Ti-Drahte (TUD-WKET) eingebracht, die mit den Anschlusspads
der Sensorscheibe verbunden werden. Die Verbindung zur Sensorscheibe und zur Sensorauf-
nahme soll idealerweise gleichzeitig mit der Verbindung zwischen Sensorscheibe und Senso-
raufnahme gefligt werden. Dadurch soll eine zweifach hermetische Abdichtung zwischen
dem Medium im Innenrohr und dem Kihlmedium im AuBenrohr erzeugt und Kurzschlisse
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auf der Rickseite des Sensors durch das Kiihimedium vermieden werden. Die fertigen Senso-
ren (bestehend aus Sensorscheibe, Drahtelektroden und Sensoraufnahme) kénnen nach dem
Flgen individuell auf Dichtheit geprift und elektrisch getestet werden. Fir die abschlieBende
Montage im Rohr ist eine Schraub- oder Schweiverbindung zur Sensoraufnahme angedacht.

HeiRes Via Ringelektroden Sensor Al,05
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Abbildung 18: Konzept fiir die Rohrwandintegration der Sensoren
(die Rohrwand wurde zur Vereinfachung als eben angenommen).

1.2.3.2 Technologieentwicklung und Sensorfertigung

Anhand des Konzepts wird klar, dass das von TUD-WKET entwickelte Fligeverfahren mit Ak-
tivioten (TP 1.1 — Teilaufgabe 1.1.1) eine vielversprechende Methode zum hermetischen Fi-
gen der Wandsensoren ist. Da das Loten mit Aktiviot (Ag-Cu-Ti) eine Vakuum- oder Ar-
Umgebung bei Temperaturen bis 850 °C bendétigt, sind diese Arbeiten geradtetechnisch am
IAVT nicht durchfihrbar, weshalb das TUD-WKET aullerplanmalig als weiterer Partner im
Arbeitspaket 1.2 fiir die kritischen Fligeversuche herangezogen wurde. Die Aufgabe des IAVT
ist dabei die Bereitstellung der Probekorper, wie Sensoraufnahmen, Sensorplattchen sowie
Flgehilfen. Weiterhin wurden fiir die Versuche durchweg ebene Al,03-Substrate ohne An-
passung an die Rohrkrimmung verwendet.

IMC an Ti-Grenzflache

1.4511 Ferrit 3.7035 Ti Grade 2

Abbildung 19: Schliffpréparation der it Ag-Cu-Ti (CB4) geléteten Fligezone zwischen Sensor (Al;03)
und verschiedenen Materialien der Sensoraufnahme.
Im ersten Schritt wurden vereinfachte Probekdrper (Abbildung 20a, b) fir initiale Fligeversu-
che hergestellt. Diese bestehen aus einem Rundstab aus Edelstahl und unstrukturierten,
ebenen Keramikscheiben. Der Probendurchmesser entspricht speziellen Offnungen
(& 8 mm) im Autoklaven am HZDR, um anschlieBende Druck- und Lebensdauertests in Was-
ser/Wasserdampf durchzufiihren. Als Lot wurden passgerechte Formteile aus einer Ag-Cu-Ti
Aktivlotfolie (BrazeTec CB4 Saxonia, Dicke: 100 um) lasergeschnitten. Die Ergebnisse der Ge-
flige-Untersuchung der initialen Lotversuche sind in Abbildung 19 dargestellt. Die austeniti-
sche Sensoraufnahme zeigt aufgrund des hohen Ausdehnungsunterschiedes (Austenit: 16-
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19 ppm/K; Al,0s-Keramik: ca. 8,5 ppm/K) beim Léten Risse in der Keramik. Der Ausdeh-
nungsunterschied zwischen Titan und Keramik ist zwar nahezu vernachldssigbar (Ti:
8,9 ppm/K), aber die Grenzflachenreaktion mit dem Aktivlot erzeugt eine dicke intermetalli-
sche Grenzschicht, die u. U. zur Verringerung der Lebensdauer und Druckbelastung fiihrt.
Darliber hinaus ist das nachtragliche SchweiRen der Ti-Sensoraufnahmen in das Edelstahl-
rohr vergleichsweise kompliziert. Am besten eignet sich der ferritische Edelstahl, dessen
Ausdehnungskoeffizient (mit 10...11 ppm/K) zwischen der Keramik und dem austenitischen
Edelstahl des Rohrs liegt und damit als Ausgleichswerkstoff zwischen den Fligepartnern fun-
giert.

Bei den Flgeversuchen wurde festgestellt, dass die Sensorscheiben beim Fligen verrutschen
(Abbildung 20a), weshalb eine Fiigehilfe (Abbildung 20c) hergestellt wurde. Weiterhin wurde
die Sensoraufnahme fiir die Aufnahme und Kontaktierung einer Zentralelektrode abgedndert
(vgl. Abbildung 20a, b mit c-e). Diese Aufnahme kann nach dem Fiigen des Sensorteils und
der Elektrode in ein ca. 200 mm langes Rohr gesteckt und verschweilst werden, um Tests im
Autoklaven durchfiihren zu kénnen. Als Elektrode kommt die vom TUD-WKET entwickelte Ti-
Elektrode mit Al,0s-Mantel fiir elektrische Durchfiihrungen durch Rohrwandungen zum Ein-
satz (siehe Teilaufgabe 1.1.2). Erste mit der Fligehilfe gefertigte Demonstratoren sind in Ab-
bildung 20d-e dargestellt. Parallel dazu ist der Aufbau einer Sensormatrix flir Messungen bei
Raumtemperatur geplant (Abbildung 20f), um die Auflésung der finalen Sensoren bei Fest-
filmdicken zu bestimmen sowie notwendige Anderungen am Sensorlayout seitens TUD-PBM
zu ermitteln.

Meilensteine

Der im Projekt geplante Meilenstein M1.2.1 — , Konzeptentwicklung fiir TAGS Wandler abge-
schlossen” konnte fiir beide Sensoraufbauten erreicht werden. Der Meilenstein M1.2.2 —
»Funktionsmuster fiir TAGS-Wandler abgeschlossen” wurde im Fall des TAGS verspatet abge-
schlossen, aber fiir die wandbiindigen Sensoren innerhalb des Projekts nicht vollstandig er-
reicht. Die Entwicklung an beiden Sensortypen wurde, in Vorbereitung auf ein Nachfolgepro-
jekt, weitergefiihrt und eine Evaluation der Aufbauten steht noch aus.

1. Fugehilfe (Justage) 3. Sensorscheiben (& 6/8 mm)
— 2. Sensoraufnahme 4. Ti-Drahtelektrode (TUD-WKET)

GAY N
) icleil s

a) @ 8 mmSensor- b) J 6 mmSensor- c) Fligehilfe mit gednderter Sensoraufnahme und gefertigte Sensorscheiben

_,
L

scheiben aufge- scheiben gesenkt flir den initialen Technologiedemonstrator fiir Autoklaventests
setzt
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d) gelotete Sensoraufbauten e) Technologiedemonstrator f) Sensorarray fiir Funktionstest des Sensor-
layouts bei Raumtemperatur (CAD)

Abbildung 20: Im Projekt durchgefiihrte Arbeiten an den Wandsensoren:
a-b) initiale Fiigetests; c-e) Fligehilfe und Sensoraufbauten fiir den Technologiedemonstrator (Autoklaventest);
f) Aufbau eines Sensorarrays fiir Funktionstests des Sensorlayouts.

TP 1.3: Temperaturfeste Elektronik fiir Versuchsanlagen (TUD-IAVT, TUD-PBM)

Beschreibung:

Es wird eine Lésung fiir eine hochtemperaturtaugliche Frontend-Elektronik entwickelt.
Hintergrund ist das Problem, dass bildgebende Sensoren viele druckfeste Einzeldurch-
flihrungen bendtigen. Mit diesen steigen Kosten, Ausfallwahrscheinlichkeit und War-
tungsaufwand. Es ist sinnvoll, grundlegende elektronische Komponenten (Analog und
Mixed-Signal) von elektrischen Mess- und Bildgebungsverfahren in den Prozessraum zu
verlegen und Basisfunktionen, wie Anregung, Vorverstdrkung und vor allem ein Signal-
multiplexing, dort zu realisieren. Weiterhin sind in manchen Versuchsanlagen Kompo-
nenten so grof8 (zum Beispiel INKA, THAI), dass die ungestérte Ubertragung primdrer
Analogsignale nicht méglich ist. Hier ist eine Signalvorverstirkung nahe des Sensors im
Behdlter notwendig. Die Anforderungen an Temperaturfestigkeit sind in der Regel mo-
derat (Ziel: 200 °C), da selbst bei Temperaturen bis 300 °C (PKL) in der Néhe von Kom-
ponentenwdnden kdltere Zonen geschaffen werden kénnen. Der Fokus der Arbeiten
liegt auf einer temperaturwechselfesten Aufbau- und Verbindungstechnik auf Basis
kommerziell verfiigbarer Hochtemperaturelektronik-Bausteine.

Fiir den Einsatz von hochtemperaturbestandiger Elektronik besteht eine wachsende Nachfra-
ge, vor allem aus den Bereichen der Leistungselektronik sowie im Rahmen industrieller An-
wendungen. In der nuklearen Energieversorgung dienen thermohydraulische GroRRversuchs-
anlagen beispielsweise dem Test von Komponenten und Systemen des Kihlkreislaufs und des
Sicherheitsbehalters. Diese Anwendungen erfordern meist eine engmaschige und zuverlassi-
ge, sensorische Uberwachung, um einen erfolgreichen und sicheren Betrieb zu gewéhrleis-
ten.

Im vorliegenden Fall geht es um das zeitliche und raumliche Monitoring einer Phasenvertei-
lung (mindestens zwei Phasen) in der Hochtemperaturumgebung thermohydraulischer Ver-
suchsanlagen (siehe bspw. Abbildung 21). Fir die Prozessregelung bzw. Storfallerkennung
ermoglichen Gittersensoren die Erfassung von Phasengehaltsfeldern, basierend auf der Mes-

sung der elektrischen Leitfahigkeit bzw. relativen Permittivitdt in den Kreuzungen eines
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Drahtelektrodengitters. Sie sind minimalinvasiv und liefern Daten mit hoher raumlicher
(~ 3 mm) und zeitlicher (~ 10 kHz) Auflésung.

Aktuelle Losungen platzieren die Elektronik zur Anregung und Verstarkung der Sensorsignale
auBerhalb des Kondensators, um Ausfalle aufgrund korrosiver Medien und Temperaturbe-
schrankungen konventioneller Elektronik zu vermeiden. Im skizzierten Einsatzfall (Abbildung
21) ist diese Vorgehensweise jedoch nicht akzeptabel, da die Signalstabilitat bei meterlangen
Zuleitungen aufgrund von sich Uberlagernden Einflussfaktoren (Temperatur, elektrische und
magnetische Felder) nicht gewahrleistet ist. Die dafiir einsetzbare Elektronik sowie Sensorik
muss daher den harschen Umweltbedingungen, wie hohe Temperaturen, hoher Druck, kor-
rosive Medien und Vibrationen, standhalten. Diese Elektronik soll spater am THAI zum Ein-

satz kommen (siehe TP 3.4).

1.3.1 Spezifikation der Hochtemperaturelektronik

Fiir die Umsetzung einer entsprechenden Hochtemperaturelektronik mussten einerseits die
Umweltbedingungen und anderseits die Schaltungsspezifikation betrachtet werden. Abbil-
dung 21 fasst die Anforderungen kompakt zusammen.

o [— Umweltbedingungen:
I =] o T'=150°C(200°C)
of ] Lo ! o : p =4 bar Gittersensor
: Vo >w ' Medien: Wasser/Dampf | gijr phasenbestimmung
Spannungs- Si
:«V- " % ° : (Impedanzmessung
ADC e pro Gitterpunkt)
AN Schnittbild

Signalkonditionierung
nah beim Sensor

1234567
Draufsicht

Vereinfachter Kondensator

Warmseite

Kaltseite

Abbildung 21: Schematischer Aufbau des Messaufbaus fiir die Phasenanalyse durch Gittersensoren in einem Kondensator.
Die Hochtemperaturelektronik, bestehend aus Transmitter (Buffer) und Receiver (Empfdnger), ist dabei sensornah,
d.h. direkt im Kondensor, untergebracht.

Umweltbedingungen:

Fir die am THAI geplanten Versuche (AP3) ist eine Temperatur- und Druckbestdndigkeit der
Elektronik von min. 150 °C und 0.4 MPa in Wasser-Wasserdampfumgebung gefordert. Kon-
ventionell erhaltliche Si-basierte Hochtemperaturbauelemente (meist Si on Insulator) decken
den geforderten Temperaturbereich von 150 °C bis 200 °C (ohne Kiihlung) gut ab, sind aber in
ihrer Verfligbarkeit und Funktionsvielfalt begrenzt. Nicht zu vernachlassigen sind aber auch
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die Temperaturauswirkungen auf die Zuverlassigkeit und Funktionsfahigkeit der Aufbau- und
Verbindungstechnik (beschleunigte Alterung der Leiterplatte und Verbindungen). Die Driicke
und die korrosiven Medien im Kondensator kdnnen mit einem effektiven hermetischen Ge-
hduse und angepasster Kabeldurchfiihrung gehandhabt werden. Bei korrekter Umsetzung
herrscht im Gehaduseinneren ein konstant atmospharischer Druck gegentber der Versuchs-
umgebung. Darliber hinaus kdnnen auch starke Vibrationen auftreten.

Schaltungsspezifikation:

Wie bereits weiter oben beschrieben, war im Projektzeitraum die Anwendung des neuen
Systems in der THAI-Anlage beim Partner Becker Technologies vorgesehen. Die Anlage hat
einen Designdruck von 14 bar und eine Designtemperatur von 180 °C. Die Experimente wer-
den aber i. d. R. bei einem Maximaldruck von 4 bar gefahren, was einer Sattigungstempera-
tur von ca. 144 °C entspricht. Als Obergrenze wurde daher auf Basis dieser Vorbetrachtungen
die finale Einsatzbedingung des Hochtemperaturteils der Elektronik auf 150 °C festgelegt.

Der Aufbau besteht aus einem Heil3- sowie aus einem Kaltbereich (siehe Abbildung 21). Im
Kaltbereich befinden sich Signalanregung, Mulitplexer, Spannungsversorgung sowie ADC und
Rechner. Die Sende- und Empfangerschaltung befindet sich hingegen im HeiRbereich.

Die Signalanregung soll gittersensortypisch Gber einen Signalgenerator erfolgen, welcher ein
Rechtecksignal mit einer Amplitude von £3 V und einer Periodendauer von 6 us ausgibt. Dar-
aus ergibt sich eine Betriebsfrequenz von ca. 166,66 kHz. Das Abtastintervall der Auswer-
teelektronik (Analog-Digital-Wandler — ADC) betragt 3 ps, weshalb sichergestellt werden
muss, dass die zu fertigende Elektronik (insbesondere die slew rate des Operationsverstarker
— OPA) das Signal nicht zu stark verzerrt. Der Abtastzeitpunkt ist bei 2,8 us nach der Flanke
gefordert.

Der Gittersensor soll gemal} Spezifikation aus 16 Sende- und 16 Empfangselektroden beste-
hen, was insgesamt 256 Kreuzungs- bzw. Messpunkte ergibt. Der zu erwartende Messbereich
des Gittersensors in den Kreuzungspunkten wird zwischen 1 kQ (100 % Wasser) und 1 MQ
(100 % Wasserdampf) angenommen.

Das rechteckige Anregungssignal wird durch einen Multiplexer immer auf nur jeweils eine
Sendeleitung gesetzt und alle anderen Leitungen liegen auf Masse. Das Signal wird dabei vor
dem Sensor nochmals verstiarkt und muss den entsprechenden Strom bereitstellen
(Preamplifier/Buffer). Nach dem Sensor wird der zu messende Strom jeder Empfangsleitung
durch einen Transimpedanzverstarker (TIA) gewandelt und verstarkt.

Eine Ubertragung der Sende- und Empfangssignale sollte idealerweise in differentieller Form
erfolgen, um dullere Storeinflliisse zu minimieren. Daher sind zusatzliche Differenztreiber im
HeiBbereich sowie eine Anpassung des bestehenden Messsystems im Kaltbereich notwendig.

Um ein Ubersprechen der jeweiligen Schaltungsteile zu vermeiden, miissen die Buffer- und
TIA-Schaltungen auf separaten Tragern untergebracht werden. Am Ausgang der Vorverstar-
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ker mussen daher die 16 Sendedrdhte des Gittersensors als Einzelleitungen angebunden
werden. Die 16 Empfangsdrahte des Gittersensors miissen dementsprechend an die Eingan-
ge der dazugehorigen TIA-Boards angeschlossen werden.

Weitere Forderungen umfassen den stabilen Schaltungsbetrieb tber den gesamten Tempera-
turbereich hinweg. Daher ist die Temperaturabhangigkeit der passiven Bauelemente auf ma-
ximal 25 ppm/K beschrankt. Die Umsetzung soll auf Basis kommerziell verfligbarer Kompo-
nenten realisiert werden. Die Lebensdauer muss mindestens zwei Wochen (336 h), idealer-
weise jedoch 1.000 h, betragen.

1.3.2 Erarbeitung eines Aufbaukonzepts fiir temperaturfeste Elektronik

Der Einsatz herkbmmlicher elektronischer Baugruppen ist limitiert auf den Temperaturbe-
reich von 125 °C bis max. 150 °C. Das trifft im Allgemeinen auf Komponenten, Substrate so-
wie die Verbindungstechnik zu. Die Entwicklung und der Einsatz von hochtemperaturfahiger
Elektronik fir Temperaturen > 200 °C ist ein aufstrebendes Thema, das neue Materialien und
Prozesse oder die Kombination von bestehenden Materialien und angepassten Prozessen
erfordert. Die Arbeiten im Projekt konzentrierten sich auf die Verwendung kommerziell er-
haltlicher Komponenten und Verbindungstechnologien. In diesem Zusammenhang wurden
etablierte Prozesse bewusst (iber die bekannten Grenzen hinaus getestet und neue Pro-
zessablaufe erforscht.

Komponenten:

Die Auswahl von analogen Bauelementen fiir Einsatztemperaturen bis 210 °C (Si auf Isolator)
ist begrenzt. Darlber hinaus finden sich zwar eine Reihe von Halbleitern (SiC, GaN, GaAs)
und passiven Bauelementen, die den erhéhten Anforderungen gerecht werden; diese bend-
tigen aber in der Regel eine angepasste Auf- und Verbindungstechnik (AVT).

Substrate:

Die Auswahl des Substrats hat einen erheblichen Einfluss auf die mogliche Verbindungstech-
nik, die Kosten, die Zuverlassigkeit und die Auswahl moglicher Komponenten. Die Substrat-
materialien lassen sich grundsatzlich in organische und anorganische Basismaterialien unter-
teilen. Tabelle 6 zeigt eine Ubersicht und einen Vergleich der wichtigsten physikalischen Ei-
genschaften der verfligbaren Substrate. Die Substrate sollten mit gangigen Verbindungstech-
nologien wie Weichl6ten, Sintern und leitfahigen Klebstoffen kompatibel sein. Anorganische
Basismaterialien sind in der Regel in Bezug auf ihre mechanischen und chemischen Eigen-
schaften Uberlegen, haben aber Einschrankungen bei der Verarbeitung.

Organische Basismaterialien bilden die Grundlage fiir Leiterplatten und kdnnen in verschie-
denen Ausfihrungen verwendet werden. Es gibt sie als starre, starr-flexible und flexible Aus-
fihrungen und ein Mehrlagenaufbau mit Durchkontaktierungen ist moéglich. Bei Betriebs-
temperaturen zwischen 200 °C und 250 °C ist die Lebensdauer stark eingeschrankt. Polyimid-
Laminate sind zwar fiur hohere Temperaturen geeignet, ihre dielektrischen Eigenschaften
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nehmen jedoch bei Dauerbelastungen tber 225 °C erheblich ab. Studien haben gezeigt, dass
PTFE- und kohlenwasserstoffbasierte Laminate in Bezug auf Delaminationen, Schalfestigkeit,
Oberflachenisolationswiderstand und Durchgangssicherheit besser flir hohe Temperaturen
geeignet sind.

Die haufig verwendeten Al,O3-Keramiken erfordern bspw. angepasste Pastensysteme zur
Strukturierung und Funktionalisierung in Dickschichttechnik. Zudem ist die Verarbeitung von
Mehrfachschichten und Durchkontaktierungen mit hohen Kosten verbunden. Dennoch ist die
Dickschichttechnologie auf Al,O3 ein etabliertes und robustes Verfahren zur Herstellung ke-
ramikbasierter Substrate.

Tabelle 6: Uberblick géiingiger Substrate fiir den Aufbau von Verdrahtungstrégern

. Thermischer Ausdeh- . .
. Max. Betriebstempe- .. Thermische Leit-
Typ Bezeichnung ratur [°C] nungskoeffizient fihigkeit [W/mK]
[ppm/K]
Al,0s3 > 1500 6—-8 20
AIN > 1600 2,6-4.5 150
anorganisch
BeO > 1800 54-9 230-325
LTCC / HTCC 850/ 1500 4-7 2-20
FR4 130-160 12-18 <0.2
PTFE 230-260 10-25 <0.3
organisch Polyimid 225 40 - 60 0,35
Kohlenwassgr- 250 12 —14 0,7
stoff-Keramik

Die Auswahl richtete sich nach den in den Spezifikationen genannten Anforderungen sowie
nach den technologischen Moglichkeiten. Um fiir zukiinftige Aufgaben und Schaltungstrager-
layouts flexibel zu sein, wurden ein anorganisches (Ceramtec Rubalit® 708S / 96 % Al,0O3) und
ein organisches (Rogers RO4003 / Kohlenwasserstoff-Keramik-Laminat) Substrat ausgewahilt.
Die Auswahl der Pad-Metallisierung auf der Substratseite richtet sich weitgehend nach der
Anschlussmetallisierung der zu verarbeitenden Bauteile.

Verbindungstechnologie:

Die max. Dauergebrauchstemperatur von normalen bleifreien Weichloten liegt bei ca. 150 °C.
Optionale Hochtemperaturlote fiir spezielle Anwendungen gibt es auf Basis von Pb-Sn, Pb-
Ag, Sn-Sb, Au-Sn, Au-Si und einigen anderen Legierungssystemen. Legierungen auf Au-Basis
sind wegen ihrer Edelmetalleigenschaften vorteilhaft, jedoch sehr preisintensiv. Sn- und Bi-
basierte Legierungen bilden sprode Lotstellen, was zu einer Verschlechterung der mechani-
schen Eigenschaften fuhrt.

Die Verbindungstechniken fir den dauerhaften Einsatz oberhalb 200 °C adressieren im All-
gemeinem den Die-Attach, sprich die Verbindung des Si des Halbleiters zum Substrat. Hier
finden sich vor allem Lésungen fiir das Silber- bzw. Kupfersintern, das Diffusionsléten sowie
fir den Einsatz von gold- bzw. bleihaltigen Lotpasten. Die entsprechende Anwendung dieser
Optionen fur Standardbauelemente im Bereich der Durchsteck- (THT) bzw. Oberflachenmon-
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tage (SMT) ist nicht flr industrielle Fertigungen qualifiziert und findet sich eher im akademi-
schen Umfeld wieder.

Die im Rahmen dieses Projektes untersuchten Verbindungstechniken umfassten das Weichlo-
ten mit bleifreien Standard-Lotlegierungen als Referenz (Heraeus F645 SA30C5), den Einsatz
von Innolot (Heraeus F645 Innolot®-89M3) und einer bleihaltigen Lotpaste (Heraeus DA5118
D / PbSn5Ag2.5) mit einer hoheren Schmelztemperatur. Darliber hinaus wurde der Einsatz
von drucklosem Silbersintern (Heraeus mAgic PE338) und leitfahigem Klebstoff (Duralco 124)
untersucht. Die zugehdrigen Prozessparameter fasst Tabelle 7 zusammen.

Tabelle 7: Uberblick zu den gewdhiten Verbindungstechnologien und verbundene Propzessparameter

Verbindungswerkstoff Vorbehandlung Verbindungstechnik Max. Tt{e:zrreratur Zel[::ﬂarf
Reflow-Loten (Konvek-
Sn96.5Ag3Cu0.5 - . 245 8
tion)
Reflow-Loten (Konvek-
Innolot - . 245 8
tion)
Reflow-Loten (Warme-
PbSn5Ag2.5 - . 390 12
leitung)
Ag-Sinter (drucklos) Vortrocknen Heizen (Konvektion) 250 45
8 3 min @ 50 °C
Vorharten . .
-Lei Heizen (Konvektion 177 240
Ag-Leitkleben 4h @ 125°C ( )

Der Meilenstein 1.3.1 , Konzeptentwicklung fir temperaturfeste Elektronik abgeschlossen”
wurde somit erfolgreich erreicht.

1.3.3 Vorbereitung des Layouts und Auswahl der Bauelemente

Nachfolgend musste die Fragestellung der bevorzugten Montagetechnologie geklart werden.
Hier stehen prinzipiell die THT und SMT zur Auswahl, welche in Abhangigkeit der zur Verfi-
gung stehenden Bauelemente sowie der Verbindungstechnologien vereinbart werden mis-
sen. Auf Basis der ermittelten Spezifikationen ergaben sich die Anforderungen fir die Vorbe-
reitung eines Schaltungslayouts und die Auswahl geeigneter Bauelemente. Diese Arbeiten
wurden in enger Kooperation mit der Teletronic Rossendorf GmbH, als Hersteller der Git-
tersensorsysteme, durchgefihrt. Das gesamte Hochtemperatursystem wurde als Ergan-
zungsbaugruppe zu einem ,WMS200“ Messsystem von Teletronic konzipiert, ber welches
das HZDR verfiigt. Die Schaltungen dazu sind in Abbildung 22a, c dargestellt.

Sender / Buffer-Schaltung:

Bei der Buffer-Schaltung handelt es sich grundsatzlich um einen Differenzverstarker (mit
OPA-211 — Verstarkung 1), der die beiden Eingangsspannungen (eigentlich Signal und Masse)
subtrahiert. Dieser wird als Puffer genutzt und bietet damit einen hohen Eingangswiderstand
womit der Strom von der Signalquelle begrenzt wird. Die am Verstarkerausgang befindliche
Gegentakt-B Endstufe (Bipolartransistoren) sorgt fir den notwendigen Ausgangsstrom, der
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nicht vom OPA bereitgestellt werden kann. Fir die Spannungsversorgungen sind Pufferkapa-
zitaten notwendig, um Spannungsschwankungen auf Grund der Strom-Wechselbelastung
auszugleichen. Das Anregungssignal wird differentiell iber eine Twisted-Pair Leitung mit 100
Ohm Wellenwiderstand an den Empfanger gefiihrt.

Empfinger / TIA-Schaltung:

Es ist das Ziel, den Ausgangsstrom des Sensors zu verstarken, in eine Spannung zu wandeln
und moglichst unverfalscht an den Eingang der Auswerteeinheit zu libertragen. Die Schaltung
besteht somit im Wesentlichen aus zwei Teilen, einem Transimpedanzverstarker (TIA — OPA-
211) und einem differentiellen Treiber (THS4521). Das Signal wird dementsprechend diffe-
rentiell und damit weniger anfallig fiir externe Stérungen zur Auswerteelektronik auf der
Kaltseite Ubertragen.

Aktive Bauelemente:

Herkommliche kommerziell verfliigbare Elektronik auf Siliziumbasis (IC wie OPA oder THS)
und regularer AVT ist maximal bis zu einer Temperatur von 125 °C erhaltlich. Dies liegt primar
an der zunehmenden Ladungstragerdichte, wodurch die Eigenleitung mit steigender Tempe-
ratur dominiert und die Dotierung zunehmend unwirksam wird. Es gibt jedoch hochtempera-
turfahige Varianten auf Basis keramischer Tragerpackages, die bis zu einer Temperatur von
210 °C betrieben werden kdnnen. Die vorhergesagte Betriebslebensdauer (= 1.000h) in Ab-
hangigkeit von der Sperrschichttemperatur basiert auf Zuverldssigkeitsmodellen, die die
Elektromigration als den dominierenden Fehlermechanismus beriicksichtigen.

Passive Bauelemente:

Fir notwendige Widerstande fordert die Spezifikation nebst der Einsatztemperatur von
200 °C auf moglichst kommerzielle Bauelemente zuriickzugreifen. Weiterhin wurde eine
Temperaturabhdngigkeit von maximal 25 ppm/K gefordert. Auf dem Markt verfiigbare Wi-
derstande in Dinnschichttechnik erfiillen diese Anforderungen, liegen als Chip-Bauelemente
vor und verfligen meist Giber vergoldete Anschliisse.

Fiir die Auswahl der Kondensatoren gelten ebenfalls die genannten Spezifikationen. Die
Temperaturabhdngigkeit der Kapazitdaten wird durch den TCC-Wert beschrieben (TCC, engl.
fur (linear) Temperature Coefficient of Capacitance). Kapazitdten kdnnen auf verschiedene
Arten klassifiziert werden. Keramikkondensatoren werden somit nach der max. Einsatztem-
peratur sowie der prozentualen Abweichung der Nennkapazitat unterteilt. Verfligbare Kon-
densatoren im schaltungsrelevanten Bereich von 10 pF bis 1 pF liegen als Multi-Layer-Chip-
Capacitors (MLCC) mit Toleranzen von + 10% vor. Die Anschlisse liegen entweder mit Silber-
Palladium oder Nickel-Zinn Terminierung vor.

1.3.4 Herstellung der Substrate fiir Funktionsmuster

Im diesem Arbeitspaket wurden die Schaltungsentwiirfe fiir ein 1-Kanalmuster simuliert,
aufgebaut und getestet. Zur Uberpriifung der Funktionalitit wurde entschieden, den Aufbau
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mit konventionellen Substraten und Bauelementen zu realisieren und zu testen (siehe Abbil-
dung 22b,d).

Sowohl die Simulation der Schaltungen (Abbildung 22a,c) als auch die realisierten Testauf-
bauten mit konventioneller Elektronik (Abbildung 22b,d) zeigten, dass beide Baugruppen wie
angedacht funktionieren. Basierend darauf wurde die gesamte Baugruppe als 16-Kanal Sys-
tem aufgebaut (Abbildung 22e), um die Funktion direkt an einem Gittersensor zu testen. Aus
Effizienz und Kostengriinden wurde, in Zusammenarbeit mit TUD-PBM, beschlossen, die
Elektronik zunachst vollstandig als Niedertemperaturversionen aufzubauen. Hierflr wurden
die Hochtemperaturbauelemente durch dquivalente Typen fiir den Normaltemperaturbe-
reich ersetzt.

Die Schaltung wurde in Betrieb genommen und erfolgreich an einem 16x16 Gittersensor bei
Raumtemperaturumgebung getestet. Fiir diesen Funktionsnachweis wurde als die Schnitt-
stelle zur anschlieBenden Auswerteelektronik (WireMeshSystem200) und der dazugehdrigen
Software im AuRenauftrag eine Kopplungselektronik entworfen und erfolgreich getestet.
Damit ist sichergestellt, dass sich die neue Elektronik problemlos in das vorhandene Messsys-
tem einfligt und die gesamte Auswertestrecke funktioniert.
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Abbildung 22: Schematischer Aufbau der beiden Schaltungen (a,c). Weiterhin sind die 1-Kanal Funktionsmuster
(b,d) und die 16-Kanal Realisierung des Transmitters (e) dargestellt.

1.3.5 Aufbau- und Verbindungstechnik (AVT) fiir temperaturfeste Elektronik

Die vorangegangenen Analysen haben gezeigt, dass fir den Aufbau der Hochtemperaturvari-
ante verschiedene Aufbautechnologien zur Verfligung stehen, die in erster Linie mit der
Auswahl der Substrate definiert werden. Die Auswahl der Pad-Metallisierung auf der Sub-
stratseite ist von der Anschlussmetallisierung der Bauelemente und der verfligbaren Verbin-
dungstechnik abhangig. Da fiir Letztere keine gesicherten Erkenntnisse zur Lebensdauer im
Temperaturbereich bis 200 °C vorliegen bedurfte es einer eingehenden Untersuchung aus-
gewahlter AVT-Variationen aus AP 1.3.2. Die Auswahl an verfligbaren, hochtemperaturtaugli-
chen Bauelementen (bis 200 °C) ist begrenzt, weshalb folgende zwei Multi Layer Chip Capaci-
tors (MLCC) aus der Schaltung als Testobjekte gewahlt wurden:

e MLCC1206 /100 nF/10% / AgPd-Finish

e MLCCO0603 / 15 pF / 5% / NiSn-Finish
Die Aufbauvarianten wurden entsprechend Tabelle 8 gefertigt. Das Layout der ZV-Testboards
wurde so entworfen, dass die elektrische und mechanische Charakterisierung (Schertest) zu

jedem Testzeitpunkt moglich ist und dariber hinaus auch Proben fiir Schliffanalysen vorhan-
den sind (siehe Abbildung 23).

Tabelle 8: Ubersicht der Aufbauvarianten fiir die Lebensdauerversuche bei 200 °C

ZV-Testboard Substrat Oberflachen-Metallisierung Verbindungswerkstoff
DS01 Sn96.5Ag3Cu0.5
DS02 ALOs AgPd Innolot
DS03 (Rubalit® 708S) (Heraeus C2030) PbSn5Ag2.5
DS04 Ag-Sintern (drucklos)
DS05 Ag-Adhesive
LPO1 Sn96.5Ag3Cu0.5
LPO2 Kohlenwasserstoff- ENIG Innolot
LPO3 Keramik PbSn5Ag2.5
LPO4 (RO4003) g Ag-Sintern (drucklos)
LPO5 Ag-Adhesive
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Abbildung 23: Layout und realer Aufbau eines ZV-Testboards.

1.3.6 Charakterisierung der AVT (PFA und zerstérungsfreie Priifung)

Nach der Fertigung:

Der elektrische Test nach der Fertigung der ZV-Testboards zeigte eine gute Ausbeute. Es gab
lediglich fiir einzelne Baugruppen eine Fehlerhaufung (DS4, DS5), die jedoch (iberwiegend
auf den Herstellprozess zurlickgeflihrt werden konnte. Eine weitere Haufung von Ausfillen
wurde bei DS03 und LPO3 in Form von sogenannten Tombstones des MLCC0603 festgestellt.
Dieses Lotproblem ist auf den experimentellen Lotprozess zurlickzufiihren, da die Lotpaste
primar fur Die-Attach-Lotungen entwickelt wurde.

Die initialen Scherfestigkeiten zeigen deutliche Unterschiede in Abhangigkeit von Bauele-
ment, Substrat und Verbindungstechnik. Die geloteten Bauelemente weisen generell hdhere
Werte im Bereich zwischen 10 und 20 MPa aus. Bei den MLCC0603-Bauteilen waren die er-
mittelten Scherfestigkeiten meist mit einem Pad-Lifting verbunden. Die gesinterten oder mit
Leitkleber bestlickten Versuchstrager zeigen deutlich geringere Scherfestigkeiten. Wichtigste
Erkenntnisse waren: MLCC0603 weist insgesamt héhere Scherfestigkeiten als MLCC1206 auf;
Komponenten auf Leiterplatten mit ENIG-Finish erreichen hdhere Scherfestigkeiten als die
auf Keramik mit AgPd-Finish; Weichgel6tete Komponenten auf Leiterplattensubstraten (LPO1
bis LP03) zeigen die hochsten initialen Scherfestigkeiten (siehe Abbildung 24).

Nach 1.000 h Auslagerung bei 200 °C:

Es konnte nachgewiesen werden, dass die Bauelemente und die Verbindungen eine Auslage-
rung von 1.000 h bei 200 °C prinzipiell liberstehen. Mit steigender Belastung erhdhte sich
jedoch die Anzahl von abgefallenen Bauelementen bei DS04, DSO5 und LPO3. Diese Test-
boards wurden bereits nach der Montage als unzureichend eingestuft.

Die Scherfestigkeitsanalyse nach isothermer Lagerung zeigt deutliche Unterschiede zwischen
den Kombinationen von Bauteil, Substrat und Verbindungstechnik. Die leiterplattenbasierten
Versuchstrager zeigen im Allgemeinen hohere Scherfestigkeiten, wobei es einige deutliche
Unterschiede zwischen der Kombination und der Bauteilmetallisierung und Verbindungs-
technik gibt (siehe Abbildung 24). Die Lotlegierung Sn96,5Ag3Cu0,5 ist durch eine konstante
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Abnahme der Scherfestigkeit gekennzeichnet, zeigte jedoch die hochsten Werte fiir den
MLCC1206 auf LPO1 und fiir das MLCC0603 auf DSO1. Das bleihaltige Lot erreichte konstant
niedrige Scherfestigkeiten fiir beide Komponenten auf Leiterplatten mit ENIG-Oberflache.
Das Innolot® zeichnete sich bei allen Kombinationen durch eine starke Abnahme der Scher-
festigkeit aus. Im Gegensatz dazu zeigten die gesinterten oder mit leitfahigem Klebstoff be-
stiickten Versuchstrager deutlich geringere Scherfestigkeiten, welche sich nach der Auslage-
rung kaum verdandern. Die Ergebnisse der Zuverlassigkeitsstudie sind im Detail in [22] verof-
fentlicht.

ENIG-Finish / Sn96.5Ag3Cu0.5
LPO1

MLCC0603 (NiSn) MLCC1206 (NiSn)
Shear Strength after isothermal storage - MLCC1206
35,00
30,00 ° Oh
2500
z
= 20,00
g.‘
¥ 1500 I I Bruchbild  Pad-Lifting Interface Lot / Pad
% 10,00 j I Ilz
5,00 < -
== 0 1 MoCH | 'z =
o LPo1 LPO2 LPO3 LPO4 LPOS :LOOOh
mQOh ®168h =336h = 500h = ]1000h
Bruchbild  Innerhalb des Lotes Innerhalb des Lotes

Abbildung 24: Ausgewdhlte Ergebnisse der Scherfestigkeits- und Schliffbildanalyse.

1.3.7 Auswertung der Ergebnisse und Erarbeitung von Optimierungsvorschldgen

Die Projektergebnisse zeigen, dass das angestrebte Messverfahren fiir den 16x16-Kanal Git-
tersensor schaltungstechnisch umsetzbar ist. Eine entsprechende Raumtemperaturbaugrup-
pe wurde erfolgreich an einem Gittersensor getestet. Zudem wurde eine erfolgversprechen-
de AVT fur die Hochtemperaturvariante erprobt. Der Meilenstein 1.3.2 ,Funktionsmuster fir
temperaturfeste Elektronik aufgebaut und erprobt” wurde somit zwar nicht vollumfanglich,
aber lGberwiegend erreicht.

Aufgrund der Verfligbarkeit von Material und Technologie ist hier die Umsetzung mit blei-
freien Lot auf keramikverstarkten Leiterplatten zu empfehlen. Die ausstehende Adaption der
Schaltung in einer Hochtemperaturvariante konnte leider nicht innerhalb der Projektlaufzeit
realisiert werden, wird aber im Nachfolgeprojekt ROBINIE angestrebt. Entsprechende Vorar-
beiten, wie die Anpassung des Layouts sowie ein Gehdusekonzept zur hermetischen Kapse-
lung der Elektronik in der Messumgebung (bis max. 200 °C Wasser/Wasserdampf) wurden
bereits in Zusammenarbeit zwischen TUD-IAVT und TUD-PBM erarbeitet (siehe Abbildung
25).

Der Gehauseentwurf besteht aus einem 500 mm langen Rohrstlick mit zwei Endflanschen
und beinhaltet den inneren Baugruppentrager fir je vier Transmitter- und Receiverbaugrup-
pen, die druckfesten Einzeldurchfihrungen fir die je 16 Sender- und Empfingerdriahte im
unteren Deckel sowie vier Wellschlduche fiur die 32 symmetrischen Sender-
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/Empfangersignale sowie die Spannungsversorgungsleitungen. Am unteren Ende wird der
eigentliche Tauchgittersensor (TUD-PBM) montiert.
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Abbildung 25: Leiterplatten-Layout (links) fiir die Integration in das hermetische Gehduse (Entwurf -rechts).

Arbeitspaket 2: Entwicklung und Qualifizierung elektrischer Mess- und Bildge-
bungstechnik fur Thermohydraulikversuchsanlagen
TP 2.1: Elektrische Impedanztomographie (FAU, FRAM)

Beschreibung:

Es wird ein bestehender EIT-Sensor bzgl. der Elektrodenstruktur und des elektronischen
Schemas bzgl. Anregung, Signalmultiplexing und Elektrodenanordnung weiterentwi-
ckelt. An einem Messstand werden Daten eines Zweiphasen-Phantoms, bestehend aus
Hohlkérpern in einer leitfdhigen Fliissigkeit, gewonnen. Die Platzierung der Hohlrdume
erfolgt mit Hilfe eines Roboterarms prdzise und reproduzierbar, um somit eine grofSe
Datenmenge als Datenpool fiir das maschinelle Lernen zu schaffen. Entwickelt werden
spezielle Datenvorverarbeitungsalgorithmen, um die Auswirkung von Stéreinfliissen
weiter zu unterdriicken oder herauszufiltern. Es werden schnelle Bildrekonstruktionsver-
fahren auf Basis deterministischer Anséitze sowie Algorithmen auf Basis maschinellen
Lernens fiir zylindrische und axiale Geometrien (TP 2.2.) entwickelt und mit Hilfe der
Phantomdaten sowie Gittersensordaten von TUD-PBM validiert. Auf Grundlage des Kl-
basierten Verfahrens werden nachfolgend EIT-Daten, die vom Kooperationspartner
FRAM an einer grofStechnischen Versuchsanlage gewonnen wurden, analysiert. Zielstel-
lungen sind die 1) Bestimmung von Strémungsformen und Phasengeschwindigkeiten
und die 2) Quantifizierung des Dampfgehalts.

Die Bearbeitung des Arbeitspaketes erfolgte beim Partner FAU (s. Abschlussbericht FAU).
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TP 2.2: Axiale Bildgebung in Rohren (TUD-WKET, FAU, TUD-PBM)

Beschreibung:

Bildgebende Sensoren (EIT, WMS) liefern Schnittbilder des Strémungsquerschnitts. Dar-
aus ergibt sich das Problem, dass axial verdnderliche Strmungsmuster nicht dreidi-
mensional erfasst werden kénnen. Dies trifft zum Beispiel auf instabile Zweiphasen-
strémungen in Steigleitungen zu (GENEVA), bei denen es lokal bei Kondensation grofser
Dampfblasen zu Strémungsinversionen kommen kann. Dafiir wird das Konzept eines
,bildgebenden Rohres” entwickelt. Elektroden eines EIT-Sensors bzw. Dréihte eines Git-
tersensors werden in axialer Anordnung ausgefiihrt. Fiir diese neuwertige Sensortopo-
logie werden Datenanalysemethoden gemeinsam mit TP 2.1 erarbeitet. Zielstellung ist
die Erméglichung der Untersuchung von Zweiphasenstrémungsstrukturen mit bis zu
1 kHz Bildrate in langen Rohren, wie zum Beispiel Steigleitungen (GENEVA), sowie die
Parameterextraktion fiir Strémungsform und Dampfgehalt.

Gittersensoren [24] sind mittlerweile weltweit anerkannte Sensoren zur Charakterisierung
mehrphasiger Stromungen. Durch die Vielzahl an Kreuzungspunkten sowie die hohe zeitliche
Abtastrate konnen Stromungen mit hoher raumlicher und zeitlicher Auflésung visualisiert
werden. Aus den primdren Daten zum lokalen, instantanen Phasengehalt lassen sich im An-
schluss physikalische Parameter wie Phasenverteilungen, Phasengrenzflaichengeschwindig-
keiten oder auch BlasengrofRenverteilungen errechnen. Bislang wurden Gittersensoren je-
doch mehrheitlich eingesetzt um liber dem Querschnitt von Rohrstrémungen ortsaufgeloste
Phaseninformationen zu gewinnen. Wollte man jedoch die Evolution einer Stromung entlang
der Rohrachse beobachten, missten die Sensoren i. d. R. an vielen verschiedenen axialen
Positionen hinter Gaseinspeisern, Hindernissen, Rohrbdgen o. a. installiert werden, was ei-
nen hohen Umbauaufwand mit sich bringt. Um die Entwicklung und den Verlauf, z. B. von
GroRBblasen oder Flissigkeitspfropfen direkt in Echtzeit zu beobachten, sind jedoch zeitlich
hoch aufgeloste Langsschnitte u. U. von héherem Informationsgehalt. Zu diesem Zweck wur-
de das Konzept eines axialen Gittersensors entwickelt, welcher zunachst in einer DN50 Test-
sektion validiert werden soll (vgl. Abbildung 26).
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Abbildung 26: Prototyp eine axialen Gittersensors zur Visualisierung einer rotierenden Strémung hinter einem Swirl-Element,
Sensorsegment (links), Foto der Swirl-Strémung (Mitte) und Gittersensoreinzelbild (rechts), Wasser in blau, Gaskern in rot.
Fiir den in AP2.2 geplanten Einsatz eines axialen Gittersensors wurde die rdaumliche Aufl6-
sung mit einem lateralen Drahtabstand von 10 mm bewusst grob gewahlt, da zu einem spa-
teren Zeitpunkt fir den Einsatz in thermohydraulischen Experimenten eine druck- und tem-
peraturfeste Durchfiihrung (siehe AP 1.1.1) unerlasslich ist. Fiir den skizierten Aufbau waére
ein axialer Abstand der druck- und temperaturfesten Durchfiihren von 6,8 mm erforderlich.
Mit den insgesamt 64 x 64 Drahtelektroden kann theoretisch ein Messbereich von 850 mm
Lange abgedeckt werden (vgl. Abbildung 27). Kleine Gasblasen kénnten hiermit jedoch nicht

aufgelost werden.
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Abbildung 27: Konzept eines axialen Gittersensors fiir ein DN50 Rohr (links) und Detail der Durchfiihrungsanordnung (rechts).

Eine noch engere Maschenweite hatte aber eine weitere Perforation der Rohrwand zur Fol-
ge, ist sicherheitstechnisch bedenklich und wiirde einer TUV-Priifung nicht standhalten. Da
die Ortsauflosung ohnehin sehr grob ware und zudem die GENEVA Anlage durch Umzug in
ein neues Gebaude zur Projektlaufzeit nicht zur Verfiigung stand, wurde das Konzept des
axialen Gittersensors fir das ROBIN Projekt verworfen. Stattdessen sollte ein auf elektrischer
Impedanz-Tomographie basierendes Messsystem mit wandbiindigen Sensoren (FAU) entwor-

fen werden.

TP 2.3: TAGS zur orts- und zeitaufgelosten Geschwindigkeitsmessung fiir
Dampf/Wasser-Zweiphasenstrémungen (TUD-PBM, BECKER)

Beschreibung:

Das Prinzip des Thermoanemometrie-Gittersensors (TAGS) wurde bereits fiir Gasstré-
mungen in einem Vorgédngervorhaben (BMBF 02NUKO27E) umfassend erprobt. Dabej
wurden auch theoretische Konzepte fiir die bidirektionale Gasgeschwindigkeitsmessung
sowie eine Mehrkomponentengeschwindigkeitsmessung erarbeitet. Diese sollen in Zu-
sammenarbeit mit TUD-IAVT technisch umgesetzt und erprobt werden. Weiterhin ist
eine Qualifizierung des Sensorprinzips fiir Wasser als Fluid sehr wiinschenswert. Dafiir
muss das Sensorkonzept hinsichtlich Querbeeinflussung und Medienbestdndigkeit un-
tersucht werden. Zudem ist eine neue Kalibrierprozedur zu erarbeiten. Fiir Zweiphasen-
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strémungen ist eine Miterfassung des Phasenindikators erforderlich. Dafiir soll einer-
seits ein datenanalytischer Ansatz (Auswertung von Signalspitzen bei Gasblasenkon-
takt) sowie ein sensorischer Ansatz (getrennte Erfassung der Medienleitféhigkeit (iber
Zweifrequenzmessung) untersucht werden. Es erfolgt der Aufbau eines Prototyps mit
hoher Abtastrate (> 100 Hz).

Thermohydraulische GroRversuchsanlagen sind fiir den Bereich der nuklearen Sicherheitsfor-
schung nach wie vor von entscheidender Bedeutung. Sie werden unter realistischen Bedin-
gungen bei hohem Druck und bei hohen Temperaturen betrieben, um die Zweiphasenstro-
mung von Dampf und Wasser, einschlieBlich Phasenwechsel, realitditsnah untersuchen zu
kénnen. Die Messsysteme fiir diese rauen Bedingungen sind jedoch begrenzt und stiitzen
sich hauptsachlich auf Temperatur- und Drucksensoren und Einphasen-Durchflussmesser
[23]. In weniger extremen Laborumgebungen werden nicht-invasive Techniken wie Videoka-
meras, Gamma-Densitometrie und Computertomografie zur Stroémungsanalyse eingesetzt.
Der erstmals von et al. [24] eingeflihrte Gittersensor (WMS) bietet hochauflosende Quer-
schnittsbilder der Phasenverteilungen von Gas- und Flissigphasen in Zweiphasenstromun-
gen. Mit Hilfe von Kreuzkorrelationsalgorithmen kann ein Paar dieser Sensoren auch zur Be-
rechnung von Grenzflachengeschwindigkeiten aus den WMS-Daten verwendet werden. Mit
dieser Technik ist es jedoch nicht moglich, die Gas- oder Flissigkeitsgeschwindigkeiten selbst
zu messen, es sei denn, es werden Leitfahigkeitstracer verwendet, was in Versuchsanlagen
oft unmoéglich oder unpraktisch ist.

Zur Untersuchung einphasiger Fluidgeschwindigkeiten gibt es mehrere etablierte Methoden,
wie Fligelradanemometer, die Ultraschallanemometrie [25] oder Systeme auf Differenz-
druckbasis mit Blende oder Venturidiise. Alle diese Verfahren stéren entweder das Stro-
mungsfeld erheblich (Fliigelrad, Blende) und/oder sind Prinzip bedingt nur einphasig einsetz-
bar, da z. B. mogliche Mehrfachreflexionen, z. B. an vielen Gasblasenoberflachen, die
Messunsicherheit des Systems verstdarken. Letzteres gilt auch fir die Particle-lmage-
Velocimetry (PIV) und die Laser-Doppler-Anemometrie (LDA) [26]. Zudem sind diese fiir
zweiphasige Stromungsuntersuchungen sehr eingeschrankt, da ein optischer Zugang erfor-
derlich ist und fir dreidimensionale Stromungsfeldmessungen das System axial durchfahren
werden muss.

Eine weitere etablierte Messtechnik zur Bestimmung der Phasenstromungsgeschwindigkeit
ist die thermische Anemometrie, bei der ein selektiver Warmedibergang von einem kleinen
Sensor in ein Fluid genutzt wird, um die Stromungsgeschwindigkeit des Fluids zu berechnen
[27]. Bislang sind nur lokale Anemometriesensoren mit bis zu drei Geschwindigkeitsvektoren
verfligbar. AuBerdem konnen sie nur fiir einphasige Strémungsuntersuchungen eingesetzt
werden. Ein erster Ansatz, diese Liicke zu schlieBen, wurde von Arlit et al. [28] vorgestellt, die
einen so genannten thermischen Anemometrie-Gittersensor zur Messung von Dampfge-
schwindigkeitsverteilungen zwischen einem elektrisch beheizten Brennstabbiindel-Mock-up
wahrend der Verdampfung in der Versuchsanlage mit einem simulierten Modell eines Nass-
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lagerbeckens prasentierten. Die Arbeit wurde durch Untersuchungen zur Austrocknung von
Nasslagern motiviert, wie sie beim Reaktorunfall in Fukushima auftraten [29]. Der Sensor
besteht aus einer Matrix von Anemometrie-Sensorelementen in einem Querschnitt und er-
moglicht die verteilte Messung von Stromungsgeschwindigkeiten in gasférmigen Medien.
Arlit et al. implementierten die Betriebsart der Konstantspannungsanemometrie (CVA) und
erweiterten die Datenerfassungselektronik um ein spezielles Multiplexing-Schema zur Be-
stimmung der Widerstandswerte in der Matrixstruktur. Dieser TAG-Sensor ist jedoch weiter-
hin nur fir einphasige Stromungsuntersuchungen geeignet. Der Grund dafiir ist hauptsach-
lich die angewandte konstante Heizleistung, die die in das Fluid zu Ubertragende Warme-
menge begrenzt. Dies ist ein Problem, da gasformige Medien eine wesentlich geringere
Warmedbertragungsfahigkeit aufweisen als Flussigkeiten.

Ziel des Arbeitspaketes war es daher, das Prinzip des TAGS so weiterzuentwickeln, dass auch
in zweiphasigen Stromungen die lokalen Fluidgeschwindigkeiten in thermohydraulischen
Grollversuchsanlagen raumlich aufgelost mit bis zu 4 bar Druck bei Sattigungstemperaturen
bestimmbar sind. Der neuartige zweiphasige TAGS zur Messung von Phase und Geschwindig-
keit in zweiphasigen Medien soll folgende Eigenschaften aufweisen:

e wasserdicht,

e einsetzbar unter erhéhter Temperatur und erhéhtem Druck (bis zu 150 °C/ 4 bar),

e Unterscheidung der Strémungsrichtung,

e hohe zeitliche Abtastrate (> 100 Hz).

2.3.1 Grundkonzept fiir zweiphasig einsetzbares Thermisches Anemometer

Im Gegensatz zu den bisher erprobten TAGS-Systemen soll das neu zu entwickelnde System
in einer zweiphasigen Stromung eingesetzt werden und die Geschwindigkeitskomponenten
moglichst phasenaufgeldst erfassen. Da die Warmelbergangskoeffizienten von Dampf und
Wasser jedoch sehr unterschiedlich sind, muss ein komplett neuer elektronischer Ansatz ge-
funden werden, um zum einen die Sensoren (aus AP 1.2.1) im Gas nicht zu tberhitzen und
zum anderen eine genligende Empfindlichkeit in der Flissigphase zu garantieren. Daflr wur-
de ein neues Konzept auf Basis der thermischen Transienten-Methode (TTM) entwickelt (vgl.
Abbildung 28).
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Abbildung 28: Messprinzip der der thermischen Transienten-Methode (TTM). Temperaturzyklus eines selbstgeregelten be-
heizten und abgeklungenen Sensors in a) Fliissigkeits- und b) Gasstrémen.

Das Messprinzip basiert auf den stark unterschiedlichen Aufheiz- und Abkihlzeiten der Sen-
sorelemente in Gasen bzw. Flissigkeiten infolge der groRen Unterschiede in den Warme-
Ubergangskoeffizienten. Lasst man das System zwischen zwei definierten Zustanden (Tempe-
ratur-Niveaus) selbstandig schwingen, so sind die Aufheiz- und Abklhlzeiten zum Erreichen
der beiden Schwellen ein MaR fiir die Mediengeschwindigkeit. Da sich Zeiten dank extrem
schneller Prozessoren sehr leicht und prazise messen lassen, ist eine hohe Genauigkeit auch
bei geringen Schwellwertunterschieden zu erwarten, was hohe zeitliche Abtastraten ver-
spricht. Die matrixformige Verschaltung nach dem Gittersensorprinzip, also (M x N) oértliche
Abtastpunkte mit M Transmitter- und N Empfangerkanalen ist fiir dieses Messprinzip jedoch
dauBerst komplex. Aus diesem Grund wurden zundchst theoretische Vorbetrachtungen und
experimentelle Untersuchungen an einer einkanaligen Geometrie durchgefihrt.

Das Betriebsverfahren des Sensors umfasst wie bereits beschrieben verschiedene Aufheiz-
und Abklingphasen, die durch eine bestimmte Anstiegszeit At,ise und eine bestimmte Abfall-
zeit Atgy)) seines Temperaturverhaltens gekennzeichnet sind. Die Prinzipskizze eines Einkanal-
Anemometers ist in Abbildung 29a dargestellt. Das Diagramm in Abbildung 29b veranschau-
licht den Spannungsabfall und die Selbstregulierung der Spannung lGber dem thermischen
Sensor. Die vereinfachte Elektronik besteht aus einer Spannungsquelle U, , einem Wider-
standssensor, einem Heiz- und Abklingwiderstandspaar, einem Schalter, zwei Komparatoren
mit vordefinierten oberen (Ugecay) und unteren (Upe,c) Schwellenwerten, einem RS-Flip-Flop
und einem Hochgeschwindigkeitszahler zur Messung der Heiz- und Abklingzeiten, die von
einem Datenerfassungsgerat (z. B. einem PC) aufgezeichnet werden.

Wenn der Sensor mit einer Quellspannung U, versorgt wird, betragt die Spannung tiber dem
Sensor zundachst Uy, durch den erhdhten Stromfluss durch den kleineren Heizwiderstand
steigt die Spannung Ry eat allmahlich an (s. Spannungsteilergleichung in Abbildung 29b), dies
ist die Aufheizphase. Die Komparatoren spielen bei diesem Prozess eine zentrale Rolle, indem
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sie die Ausgangsspannung des Differenzverstarkers Ug(t) - die der Sensortemperatur ent-
spricht - kontinuierlich mit dem unteren (Upe,c) und oberen (Ugecay) Schwellwert verglei-
chen. Wenn die Ausgangsspannung Us (t) den Wert Ugecay Ubersteigt, wird das RS-Flip-Flop
ausgelost und schaltet sofort den Widerstand von Ry, auf Rgecay Um. Dieser Ubergang re-
duziert effektiv die Spannung tiber dem Sensor von U, auf U; und beginnt dann von U; auf
U, abzufallen (Abklingphase), da die Heizleistung aufgrund eines viel héheren Shunt-
Widerstands Rgecay kleiner ist als die konvektive Warmeubertragung. Die Abklingphase dau-
ert an, bis der Spannungswert Ug(t) den unteren Schwellwert Uy o, erreicht. Dann setzt der
zweite Komparator das RS-Flip-Flop zurilick, wodurch der niedrigere Widerstand (Ryeat) Wie-
derhergestellt wird. Die Spannung am Sensor steigt von U, auf Us an und der Zyklus wieder-
holt sich.

uift) o
Rioa << Ro(B) << Ry 1
heating decaying heating
u,

u

u
/ ® Unga Sraae)
I—1r b Unea(Be)

A 1 u;
At At u;

Rs 95 Ef =u,s
Ry(8:)1 (Bs)) uyt) = u, Rs(ss) ®

DAQ
u :
Rhem Rdenay pC u R o uduwy(“(_}'\ual)
heal u, ] UdELgy(SdEL:yL
g >
t

a) b)

Abbildung 29: a) Prinzipskizze eines einkanaligen TTA und

b) das entsprechende Verfahren zur Selbstregulierung von Temperatur und Spannung.
Ein detaillierteres Diagramm der Schaltzustande der Sensortemperatur in Fllssigkeit und Gas
ist in Abbildung 28 dargestellt. Aufgrund des hohen Warmelibergangs in der Flissigkeit ist
die Aufheizzeit des Sensors langer als die Abklingzeit. Bei einer Gasstromung hingegen ist die
Aufheizung des Sensors (t, bis t3) schneller als die Abklingzeit (t; bis t,). Der geringere
Warmeubergangskoeffizient von Gas fiihrt zu einer schnelleren Anstiegszeit At des Sen-
sors im Vergleich zu Flissigkeiten. Umgekehrt ist die Abklingzeit Ats,; bei Gas aufgrund des
geringeren Warmeibergangskoeffizienten langsamer. Die Unterschiede in den Aufheiz- und
Abklingzeiten zwischen FlUssigkeit und Gas sind auf die unterschiedlichen Warmelbertra-
gungskoeffizienten zurlickzufiihren. Diese Varianz in den Temperaturreaktionszeiten der Sen-
soren ermoglicht eine Unterscheidung zwischen den Phasen in Zweiphasenstromungsszena-
rien.

2.3.2 Theoretische Analysen, Warmebilanz der TTA

Der Widerstand des Sensorelements eines Anemometers hangt direkt von seiner Temperatur
ab. Die Beziehung zwischen dem Widerstand R und der Temperatur des Sensors Y5 wird
durch Gleichung 1 beschrieben. Diese lineare Anndherung ist flr einen begrenzten Bereich
von Temperaturanderungen giltig. Fir groRRere Bereiche, z. B. 0...800 °C, werden Polynome
hoherer Ordnung verwendet.
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Rs= R [1+ ar (Js — U] (1)

Dabei ist R, der Referenzwiderstand bei dessen Referenztemperatur 9, und «a, der Tempera-
turkoeffizient des Sensormaterials. Der Temperaturkoeffizient ist die Rate der Warmeliber-
tragung zwischen seiner Oberflache und der umgebenden Flissigkeit, die von verschiedenen
Parametern der Flissigkeit beeinflusst wird. Wenn der Sensor mit einer elektrischen Span-
nung U versorgt wird, erwdarmt sich das Sensormaterial aufgrund des Ohmschen Gesetzes,
und die Warme wird vom Sensor an das Fluid Gbertragen. Die Ubertragene Warmemenge
hangt von den Stromungsparametern wie dem Warmelbergangskoeffizienten, der Stro-
mungsgeschwindigkeit und natrlich von der zugefiihrten Heizleistung ab.

Im eingeschwungenen Gleichgewichtszustandes gilt dabei die folgende Gleichgewichtsbezie-
hung:
0 =Pz — Qr—Q,— Qs )

2
mit der eingetragenen elektrischen Heizleistung Pg; = Uy -1 = Rg 1% = %, welche sich
S

Uber dem Sensorwiderstand Rs durch Anlegen einer Heizspannung U, einstellt, dem konvek-
tiven Warmestrom Qk, dem Warmestrom durch Leitung (zu den Anschlusselektroden) Ql und
dem Warmestrom durch Abstrahlung QS.

Bei der thermischen Transienten-Methode (TTA) handelt es sich aber gerade nicht um den
eingeschwungenen Zustand, sondern um eine zeitlich verlaufende Temperaturdanderung des

Sensorelements mit dem Gradienten der Sensortemperatur 9.

Unter Vernachlassigung der Warmeverluste durch Strahlung (zu geringe Temperatur) und
Warmeleitung (Minimierung durch Sensorgeometrie vgl. AP1.2) reduziert sich die Leistungs-
bilanzgleichung (2) des Systems auf die Differenz aus eingetragener elektrischer Heizleistung
P und der konvektiv abgegebenen Wirmeenergie Q auf der einen und der Rate der Ener-
giednderung innerhalb des Systems durch Temperaturdanderung des Sensorelements.

P-Q=m-C,-9, (3)
mit der Masse des Sensors m , der spezifischen Warmekapazitat ¢, des Sensors und den zeit-

lichen Gradienten der Sensortemperatur 9.
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Abbildung 30 : Schematische Darstellung der Wédrmebilanz eines
thermischen Anemometersensors in einer Fluidstrémung.

2 .
Mit P = Z— und Q@ = h- A- (95 — 9) und unter der Annahme, dass R; zeitinvariant ist (was
S

innerhalb eines kleinen Temperaturbereichs zutrifft), kann die Warmebilanzgleichung (3) wie
folgt geschrieben werden

dd U?
m.cp.E=R—S—h-A'(l95(t)—19f)/ (4)

mit der angelegten elektrischen Spannung U, dem Sensorwiderstand Rg, dem Warmeuber-
gangskoeffizientenh , der Sensoroberfliche A , der Sensorelementtemperatur 95 und der
Flussigkeitstemperatur 9.

Durch Lésen der obigen Differentialgleichung erster Ordnung ergibt sich die Losung flir den
Einschwingvorgang der Sensortemperatur 9,(t) furt=0s und 9,(t = 0) = 9 wie folgt

h-A

2 —_ .
Y (1-ema "ty + 9, (5)

Ryh-A

0,(t) =

Und die Losung fiir 95(t) fur = 0 s und 95(t = 0)# I ergibt sich zu

95(6) = O+ =

Rs

_ A, _ A,
(1— e ™ )+ @) =) e ", (6)
In Gleichung (6)

e steht Y fir die Anfangstemperatur der Flissigkeit, sie wird als konstant angenom-
men.

2

h-A
e Der zweite Term (1— e ™ ) stellt den Beitrag der Leistungsaufnahme zum

Rg'h-A
Temperaturtrend des Sensors dar. Die Leistungsaufnahme ist direkt proportional zur
Temperatur des Sensors. Dieser Term definiert den Temperaturanstieg des Sensors als
Funktion der Heizleistung und der Warmespeicherung. Er ist O fiir £ = 0 und nimmt
mit der Zeit zu, bis er fir unendlich lange Zeit einen stationaren Zustand erreicht.
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e Der dritte Term (95(t) —9%) - e ™  steht fur die Anpassung der Sensortemperatur

an die Fluidtemperatur aufgrund des Temperaturgradienten entlang der Grenzflache,
d. h. den Warmeverlust vom Sensor an das Fluid. Der Exponentialterm bewirkt, dass
sich die Sensortemperaturds(t) der Fluidtemperatur 9 annahert. Dieser Term ist
proportional zur Temperaturdifferenz zwischen Sensor und Fluid, was dazu fiihrt, dass
die Temperatur des Sensors mit der Zeit abnimmt, bis sich beide Temperaturen ange-
glichen haben.
Das Gesamtverhalten von 94(t) im Laufe der Zeit hangt vom Gleichgewicht zwischen dem
Warmeeintrag in den Sensor und dem Warmeverlust vom Sensor an das umgebende Fluid
ab. Wenn der Warmeeintrag Gberwiegt (d. h. die Leistungsaufnahme ist im Vergleich zum
Warmeverlust erheblich), steigt die Temperatur des Sensors mit der Zeit an und umgekehrt.
Halten sich beide Bedingungen die Waage, bleibt die Temperatur des Sensors lber die Zeit
konstant.

Die Korrelation zwischen dem Warmelibergangskoeffizienten h und der Stromungsge-
schwindigkeit u kann durch die dimensionslose Nusselt-Zahl bestimmt werden, wobei A die
Warmeleitfahigkeit des Fluids mit einer charakteristischen Lange [ ist:

l

Nu=h-7 . )

Normalerweise wird die Nusselt-Zahl nicht direkt zur Bestimmung von Strémungsgeschwin-
digkeiten mit einem thermischen Anemometer verwendet. Stattdessen spielt sie eine Rolle
bei der theoretischen Analyse der Warmeubertragung in der Grenzschicht um das beheizte
Element des Anemometers, insbesondere bei konvektiver Warmelibertragung. Sie hangt von
mehreren Stromungsparametern wie Geschwindigkeit, charakteristische Lange, Fluideigen-
schaften (wie Warmeleitfahigkeit und Viskositat) und der spezifischen Geometrie der Stro-
mung ab, z. B. Kanalstromung, Rohrstromung, Grenzschichtstromung. Gegen Ende des Pro-
jektes wurden Anstrengungen unternommen, die Warmetransportvorgange zwischen Sensor
und Fluid detailliert in COMSOL® Multiphysics nachzubilden um ein umfassendes Warme-
Ubertragungsmodell fir TTA in verschiedenen Stromungsumgebungen zu entwickeln und
dabei die reale Geometrie der in AP1.2 entwickelten Sensorelemente von TUD-IAVT zu ver-
wenden (vgl. Abbildung 31).
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@ Geschwindigkeitsfeld

X Startwerte:
Fluidtemperatur: 273 k
Fluidgeschwindigkeit: 1m/s
Heizspannung: 12 v

Abbildung 31: Erste Ergebnisse der COMSOL-Simulation eines Heizelements.

Leider konnten diese Arbeiten aus Zeitgriinden nicht zu einem erfolgreichen Abschluss ge-
flihrt werden.

2.3.3 Simulationsergebnisse

Auf der Grundlage der zuvor beschriebenen theoretischen Berechnungen wird eine typische
Sprungantwortfunktion fiir ein einkanaliges thermisches Anemometer bei Einschalten der
Heizleistung in einer fllissigen und einer gasformigen Umgebung abgeleitet. Die Kurven ge-
ben Aufschluss (iber das unterschiedliche Einschwingverhalten des Heizprozesses in den bei-
den Flussigkeiten unter Berlicksichtigung der zuvor abgeleiteten Warmebilanzgleichungen (5)
und (6). Die fir diese Untersuchung verwendeten Parameter sind in Tabelle 9 aufgefiihrt.

Tabelle 9: Fiir die Berechnungen der Sprungfunktion berticksichtigte Parameter und Werte

Menge Einheiten Wert
Leistung (P) w 0,4
Masse (m) mg 4
J/kg-K 880
Spezifische Wérmekapazitat (Cp)
Oberflache (A) mm?2 2
Flissigkeitstemperatur (Jy) K 300 (~ 27 °C)
Wiarmelbergangskoeffizient (h) W/m2-K 2000 (Flussigkeit) 50 (Gas)

Abbildung 32 zeigt das Temperaturverhalten eines Sensorelements tber der Zeit (sowohl fur
stehende Flussigkeit als auch fur stehendes Gas) fiir eine elektrische Eingangsleistung von
0,4 W, die bei =0 eingeschaltet wird. Bei dieser Heizleistung wiirde das Gleichgewicht in der
Gasatmosphare nach 200 s erreicht, und der Sensor konnte sich theoretisch auf 3000 °C auf-
heizen, wahrend in der Flussigkeit (aufgrund des héheren Warmeubergangskoeffizienten) das
Gleichgewicht viel schneller erreicht wird, z. B. nach 5 s bei ~227 °C. Aufgrund des Faktors
200 zwischen den beiden Warmedibertragungsraten fir Flissigkeit und Gas ist es offensicht-
lich, dass eine konstante Spannung oder eine konstante Stromungsgeschwindigkeit nicht an-
wendbar ist. Entweder brauchte das System in Fllssigkeit Minuten, um ein Gleichgewicht zu
erreichen (im schlimmsten Fall ware die Leistung zu gering fiir eine nachweisbare Tempera-
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turdnderung), oder hohere Heizleistungen wiirden den Sensor im Falle von Gas maoglicher-
weise beschadigen.
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Abbildung 32: Theoretische Temperaturanalyse 9,(t) des gleichen Sensors
in Fliissigkeit und Gas (stagnierende Bedingungen) fiir die in Tabelle 1 angegebenen Spezifikationen.

Anstatt also das Sensorelement mit einer konstanten Leistung zu beheizen und auf das
Gleichgewicht zu warten, wie es in friheren TAGS-Arbeiten der Fall war [28], schaltet unser
Ansatz die Heizleistung wie beschrieben sequentiell ein und aus, indem er einen oberen und
einen unteren Temperaturschwellenwert festlegt und die Anstiegs- und Abfallzeiten sowie
deren Verhaltnisse misst. Dieser schnell wiederholte transiente Vorgang des Wechsels zwi-
schen Heiz- und Abklingzeiten kann sowohl Phasen- als auch Geschwindigkeitsinformationen
liefern.

Des Weiteren wurde eine Studie (iber das Temperaturverhalten des TTA bei Phasenwechsel
durchgefiihrt, um zu beobachten, wie sich verschiedene Parameter auf die Warmelibertra-
gungsrate in Flissigkeiten und Gasen mit einer Temperatur von ~27 °C auswirken. Die Abbil-
dungen 22, 23 und 24 zeigen beispielhafte Diagramme fiir die Temperaturanderung eines
einzelnen TTA-Sensorsdg(t) Uber die Zeit fur das transiente Aufheizen und Abkiihlen mit ei-
nem anschlieenden Flissigkeits-Gas-Phasenwechselintervall von zwei Sekunden. Die grauen
Bereiche in den Diagrammen symbolisieren Zeiten mit Flissigkeit am Sensor. Abbildung 33
zeigt J5(t) Uber die Zeit fur verschiedene Temperaturhysteresen von 0,5 K, 1 K bzw. 2 K bei
einem konstanten Uberhitzungswert von 50 K. Wie zu erkennen ist, reagiert der Sensor in
Flissigkeit und Gas schneller, wenn die Hysterese klein ist, wie z. B. 0,5 K, und verlangsamt
sich allmédhlich, wenn die Hysterese auf 2 K erhéht wird. Das bedeutet, dass fir eine schnelle
Sensorreaktion und die entsprechend erforderliche Schaltfrequenz des TTA die Hysterese so
niedrig wie moglich sein sollte.
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Abbildung 33: Parameterstudie fiir einen einzelnen TTA-Sensor, bei der die Temperaturhysterese zwischen a) 0,5 K, b) 1 K und
¢) 2 K variiert wird. Die Fluidphase wechselt alle zwei Sekunden von Gas zu Fliissigkeit (grauer Bereich = Wasser). Weitere
Parameter sind eine Uberhitzung von 50 K gegen das Fluid bei Raumtemperatur (300 K) und eine Heizleistung von 0,11 W.

Eine kleine Hysterese bedeutet jedoch auch sehr geringe Schwankungen der Sensortempera-

tur und damit des Spannungsabfalls am Widerstand. Es ist zu beachten, dass die derzeitige

theoretische Analyse das elektrische Signal-Rausch-Verhaltnis aulRer Acht ldsst. Daher kénn-
ten unzuverldssige Schalteffekte auftreten, wenn die Rauschspitzen hoher sind als das tat-
sachliche Signal.

Abbildung 34 zeigt die Reaktion von J¢(t) fur drei verschiedene Heizleistungen, namlich
0,1 W, 0,11 W und 0,2 W, bei einer konstanten Hysterese von 1 K und einer Uberhitzung von
50 K. Bemerkenswert ist, dass der Sensor bei einer Eingangsleistung von 0,1 W keine ausrei-
chende Erwarmung im FlUssigkeitsstrom erreicht, was in starkem Kontrast zum Gasstrom
steht, bei dem eine schnelle Erwdarmung und ein langsameres Abklingen der Sensortempera-
tur beobachtet werden kann. Mit héheren Leistungswerten nimmt die Heizdauer deutlich ab
(Abbildung 34b und c), wahrend die Temperaturabfallraten konstant bleiben. Diese Beobach-
tungen unterstreichen den signifikanten Einfluss der elektrischen Eingangsleistung auf das
Sensorverhalten, wie in Gleichung (6) beschrieben. Die Analyse zeigt, dass das Systemverhal-
ten stark von der elektrischen Heizleistung abhangt. Eine unzureichende Leistung verhindert
das Aufheizen des Sensors in der Fliissigkeit, wahrend eine zu hohe Leistung die Messung der
Anstiegszeiten unmoglich macht, da sich der Sensor sofort erwarmt.
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Abbildung 34: Parameterstudie fiir einen einzelnen TTA-Sensor durch Variation der Heizleistung zwischen
a) 0,1 W, b) 0,11 W und c) 0,2 W. Der Phasenwechsel des Fluids von Gas zu Fliissigkeit erfolgt alle zwei Sekunden
(graue Unterschicht = Wasser). Weitere Parameter sind eine Uberhitzung von 50 K gegen Fliissigkeit
bei Raumtemperatur (300 K) und eine Hysterese von 1 K.

In Abbildung 35 werden die Auswirkungen einer unterschiedlichen Uberhitzung des Sensors
untersucht, d. h. der Einfluss der Temperaturdifferenz zum umgebenden Fluid auf das Tem-
peraturverhalten des Sensors U;(t) in Flussigkeits- und Gasstromungen. Es wurden drei
Uberhitzungsstufen von 10 K, 50 K und 100 K untersucht, die Aufschluss tiber das Tempera-
turverhalten des Sensors geben. Bei einer Uberhitzung von 10 K zeigt sich im Gasstrom eine
schnelle Erwdarmung und ein langsamer Abfall der Sensortemperatur (Schaltschwelle wird
auch in 2 s nicht erreicht), wahrend die flissige Umgebung den entgegengesetzten Trend
verursacht. Wenn die Uberhitzung auf 50 K ansteigt, bleibt die Temperaturreaktion allmah-
lich im Einklang mit dem erwarteten Verhalten. Die Erwarmung verlangsamt sich und das
Abklingen beschleunigt sich, beides aufgrund des héheren Temperaturgradienten zwischen
Sensor und umgebenden Fliissigkeiten. Bei einer Uberhitzung von 100 K kommt es jedoch zu
einer drastischen Abweichung, bei der sich der Sensor im Flissigkeitsstrom nicht mehr er-
warmt, sondern weiter abkiihlt, da der konvektive Warmeverlust deutlich die eingetragene
Heizleistung Ubersteigt. Diese Beobachtungen machen deutlich, wie wichtig es ist, optimale
Uberhitzungswerte einzuhalten, um ein zuverlissiges Einschwingverhalten sowohl in Fliissig-
keits- als auch in Gasstromungen zu gewahrleisten.

Die bereitgestellten Informationen und Diagramme zeigen anschaulich den erheblichen Ein-
fluss von Eingangsleistung, Hysterese und Uberhitzung auf das Sensorverhalten. Dariiber
hinaus konnen sich Parameter wie Masse und Dichte des Sensors auf die Warmekapazitat
auswirken, wahrend die Geometrie (d. h. die Oberflache) des TTA-Sensors das Potenzial hat,
die Warmeubertragungsdynamik sowohl in Fllssigkeiten als auch in Gasen tiefgreifend zu
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verandern. Indem untersucht wird, wie sich Anderungen der Sensorgeometrie auf die Wér-
meableitung, -leitung und -konvektion auswirken, sollen auch Konstruktionsparameter ermit-

telt werden, die die Effizienz und Genauigkeit des Sensors lber einen Bereich von Betriebs-
bedingungen hinweg verbessern.
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Abbildung 35: Parameterstudie fiir einen einzelnen TTA-Sensor, wobei die Uberhitzung des Sensors gegen

Fliissigkeit bei Raumtemperatur (300 K) zwischen a) 10 K, b) 50 K und c) 100 K liegt.

Die Fliissigkeitsphase wechselt alle zwei Sekunden von Gas zu Fliissigkeit (graue Unterschicht = Wasser).
Weitere Parameter sind eine Hysterese von 1 K und eine Heizleistung von 0,11 W.

2.3.4 Experimentelle Arbeiten

Das entwickelte Schaltungskonzept zur phasenaufgeldsten thermischen Anemometrie auf
Basis des TAGS-Konzeptes unter Nutzung der thermischen Transienten Methode (TTM) wur-
de zunachst einkanalig aufgebaut und in Betrieb genommen. Im Anschluss wurden erste ex-

perimentelle Untersuchungen zur TTM durchgefiihrt, um Heiz- und Ansprechzeiten verschie-
dener Widerstandthermometer zu bestimmen.
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Abbildung 36: Schaltplan, Testschaltung und Experiment zur einkanaligen thermischen Anemometrie
nach der thermischen Transientenmethode (TTM).
Abbildung 37 zeigt die Ergebnisse eines ersten Experimentes zum Einschwingverhalten in
einer Luftstromung bei verschiedenen Stromungsgeschwindigkeiten von 0..20 Sl/min fur ei-
nen bedrahteten Standard Pt1000.
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Abbildung 37: Aufheiz- und Abkiihlkurven eines Pt-100 Elementes bei 20 V Heizspannung
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Auf Basis der Simulationsergebnisse wurde die Schaltung nach Abbildung 29 aufgebaut und
in Betrieb genommen. Dazu wurde der kleinste kommerziell verfligbare Pt1000 Widerstand
verwendet. Im Anschluss wurden die Kontaktdrahte isoliert, um in Wasser messen zu kon-
nen. Die Ergebnisse dieses Schllisselexperiments sind in Abbildung 38 dargestellt.
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Abbildung 38: Verdnderung der Heiz- und Abkiihlphasenzeiten der Messschaltung nach Abbildung 29 beim Herausziehen des
Sensors aus Wasser nach ca. 25 Sekunden.

Deutlich zu sehen ist, dass das Verhiltnis der Heiz- und Abkiihlzeiten sehr stark vom umge-
benden Fluid abhangig ist. Bei den hier gewahlten Parameterkombinationen aus Heizleis-
tung, Hysterese und Uberhitzung ist die Heizphase in Wasser circa doppelt so groR wie die
Abkihlphase. Wahrend an Luft die Heizzeit extrem kurz und die Abkihlphase etwa 20-mal
langer ist. In der Transitionsphase (22...38 s) befindet sich noch ein Tropfen Wasser und da-
nach ein dinner Flissigkeitsfilm am Sensor. Dies fuhrt zu verkilrzten Heiz- und verlangerten
Abkihlzeiten. Das Schliisselexperiment zeigt, dass das Konzept wie theoretisch vorhergesagt
funktioniert. Flr den realen Einsatz muss aber eine deutlich kleinere Hysterese gewahlt wer-
den. AuBerdem muss das Sensorelement deutlich verkleinert werden, um die thermische
Tragheit zu reduzieren, da ansonsten die angestrebte zeitliche Auflésung von 100 Hz oder
besser nicht erreicht werden kann. Phasenwechsel stellen auf Grund der Be- und Entnet-
zungseigenschaften und der damit verbundenen nicht eindeutigen Zuordnung des Zustandes
eine besondere Herausforderung dar. Bei hohen Strémungsgeschwindigkeiten wird der Effekt
aber mit hoher Wahrscheinlichkeit verringert werden. Die Ergebnisse von Arbeitspaket 2.3
wurden auf dem SWINTH (Specialist Workshop on Advanced Instrumentation and Measure-
ment Techniques for Nuclear Reactor Thermal-Hydraulics and Severe Accidents) Workshop
vom 17.-20.06.2024 in Dresden vorgestellt und in den Proceedings [30] publiziert.

Damit ist der Meilenstein M2.3.1 ,Qualifizierung des TAGS-Sensorprinzips fur Wasser” teil-
weise abgeschlossen. Es konnte die Eignung fir den zweiphasigen Betrieb sowohl theoretisch
als auch experimentell unter Beweis gestellt werden, allerdings steht die Umsetzung des
Multiplexingkonzeptes flr ortsaufgeldste Messungen noch aus. Das Schaltungskonzept hier-

fur ist abschlieBend in Abbildung 39 dargestellt.
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Abbildung 39: Schaltungskonzept fiir einen 4x4 TAGS nach der thermischen Transienten-Methode. Die Dioden sind erforder-
lich, um Querstréme zwischen den einzelnen Sensorelementen zu vermeiden. Um eine komplette Abkiihlung zu verhindern
werden die Elemente einer inaktiven Zeile mittels einer negativen zweiten Spannungsquelle auf einer vordefinierten mittle-

ren Heizleistung gehalten.

Arbeitspaket 3: Einsatz der neuen Mess- und Bildgebungstechnik in thermohyd-

raulischen Studien

Auf Grund der Corona-Pandemie und deren Nachwirkungen kam es leider im Rahmen des
ROBIN-Projektes zu erheblichen Zeitverzogerungen — vor allem bei der Rekrutierung. Die
ausgeschriebenen Stellen konnten zum Teil erst mit einer Verzégerung von 12 Monaten be-
setzt werden. Aber auch dann war das Einarbeiten zum Teil sehr aufwandig. Zusatzlich erga-
ben sich Schwierigkeiten durch groRere (auch z. T. coronabedingte) Umbriiche, die den Ein-
satz an realen Versuchsanlagen im Projektzeitraum unmaoglich machten. Details hierzu sind in
Kiirze in den einzelnen Arbeitspaketen dargelegt.

TP 3.1: Experimentelle Studien mit EIT-Sensoren (FRAM, FAU)

Beschreibung:

Es werden zwei EIT-Prototypen in die HeifSleitung des PKL-Loops eingebaut. Es werden
Experimente zu transienten Stérfallversuchen mit den EIT-Sensoren durchgefiihrt und
analysiert. Dazu werden die unter TP2.1 entwickelten Datenerfassungs- und Auswerte-
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algorithmen angewendet und die gewonnenen Ergebnisse auf Plausibilitét gepriift. Von
besonderer Bedeutung ist die Erkennung von Strémungsregimen sowie die genaue
Quantifizierung des zeitabhédngigen Dampfgehalts in der Leitung. Dies erméglich zu-
kiinftig die Erkennung von Reflux-Szenarien sowie eine exakte Massestrombilanzierung.

Auf Grund des Riickbaus der PKL Anlage waren die Messungen nicht wie geplant durchfiihr-
bar. Es ist geplant, im Nachfolgeprojekt ROBINIE auf die SECA Anlage bei TUD-WKET auszu-
weichen.

TP 3.2: Experimentelle Studien zu Zweiphaseninstabilitidten im Steigrohr des Gebdude-
kondensators an GENEVA (TUD-WKET, TUD-PBM)

Beschreibung:

Das in TP2.2 entwickelte Konzept eines , bildgebenden Rohres” wird am Steigrohr der
Versuchsanlage GENEVA umgesetzt. Mit den so generierten axialen Phasengehaltspro-
filen werden Strémungsformen entlang des Steigrohres analysiert. Dariiber hinaus
werden mit den Phasengehaltsprofilen die Entstehung und der Verlauf der Strémungs-
instabilitéten bei adiabatem Sieden (Flashing) und Geysering detailliert untersucht. Die
mit diesen experimentellen Studien generierten Daten ergdnzen die Daten vorherge-
hender Untersuchungen des Vorhabens GENEVA (E.ON Kernkraft GmbH) und des Vor-
habens PANAS (BMBF 02NUKO41A). Durch den Doktoranden werden im Rahmen des
Vorhabens verbesserte Modelle fiir Systemcodes (ATHLET) sowie verbesserte CFD-
Modelle entwickelt.

Aus genannten Grinden (vgl. AP2.2) wurde beschlossen keinen axialen Hochdruck-
Gittersensor zu entwickeln, sondern die axiale Bildgebung mit nichtinvasiver elektrischer
Impedanztomographie zu entwickeln.

Durch bautechnische MalRnahmen an der TU Dresden war ein Umzug des thermohydrauli-
sches Labors von TUD-WKET in eine neue Experimentalhalle notwendig. Die GENEVA-Anlage,
in der urspriinglich der Einsatz der axialen Bildgebung geplant war, konnte nicht wieder in
Betrieb genommen werden. Als Alternative fiir die Experimente im vorliegenden Projekt ist
die thermohydraulische Anlage SECA vorgesehen, die im Vergleich zu GENEVA die Moglich-
keit bietet, Untersuchungen mit breiteren Parametersatzen durchzufihren.

Die Anlage SECA wurde im Projektzeitraum am bisherigen Standort abgebaut und in den
neuen Technikumrdumen an der TU Dresden (AP 2) wiederaufgebaut. Die Arbeiten beinhal-
teten den elektrischen Anschluss, die Dichtheitspriifung sowie die Bestlickung mit Thermo-
elementen und Sensoren. Aus dem Einsatz dieser Anlage ergibt sich zudem eine gednderte
Rohrgeometrie. Damit wird eine Modifikation der Sensorkonstruktion erforderlich.
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Das Arbeitspaket 3.2.1 (Umbau der Versuchsanlage GENEVA, Aufbau und Einbau axialer Sen-
soren) kann mit dem Aufbau der Versuchsanlage SECA als teilweise erfillt betrachtet wer-
den. Der Meilenstein M3.2.2 (Experimente und Datenauswertung an GENEVA abgeschlossen)
konnte nicht abgeschlossen werden, da es aufgrund verschiedener Hemmnisse im Projektab-
lauf nicht moglich war, Experimente an der SECA-Anlage durchzufiihren. Diese Arbeiten sind
in einem moglichen Anschlussprojekt (ROBINIE) vorgesehen.

TP 3.3: Experimentelle Studien zur Hochdruck-Dampfkondensation in liegenden Roh-
ren an TOPFLOW (TUD-PBM, ETHZ)

Beschreibung:

Der in TP1.2 entwickelte wandbiindige Filmdickensensor wird in fiinf azimutalen Positi-
onen in der COSMEA-Anlage im leicht geneigten Kondensationsrohr eingebaut. Dazu
werden im Bereich der vorhandenen Wérmestromsonde eine leichte Ausfrésung der
Rohrinnenwand vorgenommen und der Sensor biindig integriert. Die mineralisolierten
Kabel werden stromabwidirts durch den Separator geleitet und dort nach aufSen gefiihrt.
Weiterhin wird eine Vergleichssonde installiert, die iiber eine innenliegende, ca. 5 mm
von der Wand entfernte, Elektrode die Kapazitdt zur Rohrwand misst. Es werden aus-
gewdhlte Hochdruckexperimente bis 45 bar im Bereich hoher Kondensationsraten
(Dampfmassenstrom bis 1 kg/s) durchgefiihrt. Dabei werden erstmalig Kondensatfilm-
dicken im Submillimeter-Bereich vermessen, was zur Validierung eines neu entwickelten
CFD-Wandsiedemodells fiir den Hochdruckbereich erforderlich ist. Diese Daten ergdn-
zen Daten vorheriger Experimente des Vorhabens PANAS (BMBF 02NUK041B).

Zum Abschluss des Projektes stand leider noch kein funktionsfahiger Wandfilmdickensensor
zur Verfiigung. Die Realisierung von Filmdickenmessungen an horizontalen Kondensations-
rohren musste daher auf einen spateren Zeitpunkt im Rahmen des Nachfolgeprojektes RO-
BINIE verschoben werden.

TP 3.4: Experimentelle Studien zur Pool-Hydrodynamik an THAI (BECKER, TUD-PBM,
TUD-IAVT)

Beschreibung:

Es wird ein tauchbarer TAGS-Gittersensor mit Hochtemperaturelektronik aufgebaut, der
bei Experimenten in der THAI-Anlage eingesetzt wird. Mit diesem werden Blasengré-
Benverteilungen und Fliissigphasengeschwindigkeiten in einem Pool unter anlagentypi-
schen Bedingungen analysiert. Die Studien sind fiir Fragestellungen des Pool-Scrubbings
von Interesse, die innerhalb des internationalen IPRESCA-Projektes adressiert werden.
Hierfiir werden hochaufgeldste Hydrodynamikdaten fiir die verbesserte Modellierung
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der Riickhaltung von Aerosolen und Jod in begasten Pools benétigt. Der Gittersensor
liefert dabei Informationen (lber die Grofsblasenstruktur und Schwarmturbulenz, mit
denen Modelle der Partikelabscheidung in Dampfblasen parametriert werden.

Leider war im Rahmen der Projektlaufzeit die komplette Fertigstellung der Hochtemperatur-
elektronik (vgl. AP1.3) nicht moglich. Darlber hinaus musste Becker Technologies die ThAI-
Anlage auf Grund des Standortwechsels der Firma fiir langere Zeit auler Betrieb nehmen.
Die Realisierung der Messkampagnen ist im Nachfolgeprojekt ROBINIE geplant.
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lll.  Notwendigkeit und Angemessenheit der geleisteten Projektarbeiten

Ein GroRteil der geleisteten Arbeiten im Projekt beschaftigte sich mit der Technologieent-
wicklung flir neuartige Sensoren und Messsysteme fiir hohe Temperaturen und Druck in
Sattdampfumgebungen bis 300 °C. Diese Arbeiten waren notwendig, weil kommerziell ver-
fligbare Sensoren unter diesen Bedingungen versagen. So sind beispielsweise Chipwider-
stande in der Regel mittels Glaspasten elektrisch passiviert. Die Glasschicht |6st sich in Satt-
dampfumgebung jedoch auf. Es existieren bislang ebenso wenig fir Sattdampf geeignete
isolierende Durchfiihrungen fiir Driicke bis 70 bar. In der Praxis wird hier bislang stets auf
Graphit zurlckgegriffen, welches elektrisch leitfahig ist. Auch wandbiindige Sensoren zur
Filmdickenmessung sind bislang nur als Niederdruck- und Niedertemperaturvarianten ver-
flgbar. Aus diesem Grund existieren auch noch keine komplexen Sensoren fir die axiale Bild-
gebung, weil die multiple druckfeste Durchfiihrung und Abdichtung bislang technisch nicht
umsetzbar war. Gleiches gilt fiir die Messung von Geschwindigkeitsfeldern in zweiphasigen
Stromungen. Die im Projekt geleisteten Arbeiten waren daher im vollen Umfang notwendig
und angemessen, um die Technologie der bildgebenden Messverfahren fiir die nukleare Si-
cherheitsforschung voran zu treiben.

IV.  Voraussichtlicher Nutzen, insbesondere die Verwertbarkeit des Ergeb-

nisses im Sinne des fortgeschriebenen Verwertungsplans

Die erzielten technologischen Fortschritte haben direkte Auswirkungen auf zukiinftige Senso-
ren und Messsysteme der nuklearen Sicherheitsforschung. Sie kénnen aber ebenso auf ande-
re Hochtemperaturprozesse tbertragen werden wie die Solarthermie oder Anlagen mit CO;
oder Kaltemitteln als Warmetrager. Die neu entwickelten Technologien sollen in zukiinftigen
Sensorgenerationen zum Einsatz kommen und die bisherigen komplizierten Verfahren der
getrennten elektrischen Isolation und Abdichtung ablésen. Die Vermarktung der Technologie
geschieht tber die HZDR-Innovation GmbH als Lizenznehmer.

V. Fortschritt auf dem Gebiet des Vorhabens bei anderen Stellen
Im Rahmen eines anderen vom BMBF geférderten Projektes der nuklearen Sicherheitsfor-
schung ,,DAQUA - Entwicklung eines Messverfahrens zur Bestimmung der Nassdampfquali-
tat“, FKZ: 13FH163PX8, wurden ebenfalls Anstrengungen unternommen, wandbiindige Sen-
soren zur Filmdickenmessungen mit keramisch/metallischen Verbiinden zu realisieren. Die
beteiligte Firma, die Hilgenberg Ceramics GmbH hat hier ebenfalls vielversprechende Ansat-
ze, die in einem weiteren Vorhaben vorangetrieben werden sollen.

VI.  Veroffentlichungen der Ergebnisse
Im Rahmen des Projektes wurden folgende Publikationen, Konferenzbeitrdge und Patente
erstellt:
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Publikationen:

Feng, J.; Herrmann, M.; Hurtado, A., Direct laser active brazing of 316Ti to alumina. Int. J.
Appl. Ceram. Technol., 14980 (2024).

Feng, J.; Herrmann, M.; Hurtado, A., Toughening ceramic joints through strategic fracture
path control. Adv. Mater. Technol., 2400535 (2024).

Feng, J.; Herrmann, M.; Reinecke, A.-M.; Hurtado, A., Active Brazing for Energy Devices Seal-
ing. J. Exp. Theor. Anal., 2(1), 1-27 (2024).

Feng, J.; Herrmann, M.; Reinecke, A.-M.; Hurtado, A., Optimizing Interfaces in Laser-Brazed
Ceramic-Stainless Steel Joints for Hydrothermal Sensors through Finite-Element Modeling.
J. Mater. Eng. Perform., 33(13), 6372—6379 (2024).

Mamedov, T.; Schleicher, E.; Dias, F. D.A.; Schubert, M.; Ehlert, T.; Kenig, E. Y.; Hampel, U., A
conductivity-based sensor for the measurement of liquid film thickness and surface wetting
in structured packing columns. Flow Measurement and Instrumentation, 105(9), 102929,
2025.

Konferenzbeitrage:

Albrecht, O.; Miller, M.; Petersen, L.; Nowotnik, L. F. T.; Panchenko, J., Reliability Analysis of
Surface Mount Interconnect Technologies Suitable for Temperatures Up to 200°C. 2024 IEEE
10t Electronics System-Integration Technology Conference (ESTC), Berlin, Germany, 11-13
September 2024.

Feng, J.; Herrmann, M.; Hurtado, A., Optimizing Ceramic Sensor Sealing with Nanosecond
Pulsed Laser Ablation. 13% International Summer School — Trends and New Developments in
Laser Technology, Fraunhofer IWS, Dresden, 26-30 August 2024.

Feng, J.; Herrmann, M.; Reinecke, A.-M.; Hurtado, A., Deterministic processing of alumina
with nanosecond laser pulses for energy applications. In Proceedings of the EuroMat 2023,
Frankfurt, Germany, 3—7 September 2023.

Feng, J.; Herrmann, M.; Reinecke, A.-M.; Hurtado, A. Interface optimization for thermal re-
sidual stress reduction at laser-brazed ceramic-stainless steel joints for miniaturized energy
sensors. In Proceedings of the EuroMat 2023, Frankfurt, Germany, 3—7 September 2023.

Midller, M.; Saakyan, S.; Luniak, M.; Pietruske, H.; Schleicher, E.; Panchenko, J., Study of the
Water and Steam Resistance of Thick Film Materials for Sensor Application Up to 300°C. 2024
IEEE 10 Electronics System-Integration Technology Conference (ESTC), Berlin, Germany, 11-
13 September 2024.

Valupadasu, S.; Hampel, U.; Schleicher, E.; Bieberle, A., Development of a Thermal Anemom-
etry Grid Sensor for Steam-Water Two-Phase Flow. Specialist Workshop on Advanced Instru-
mentation and Measurement Techniques for Nuclear Reactor Thermal-Hydraulics and Severe
Accidents - SWINTH, Dresden, Germany, 17.-20.06.2024.
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Patente:

Feng, J., Hurtado, A., Lippmann, W., Herrmann, M., Schleicher, E., ,Signaldurchfiihrung®,
Deutsche Patentanmeldung 10 2024 102 097.0

Im Rahmen des Projektes wurden folgende studentische Arbeiten durchgefiihrt:

Hu, B., Studienarbeit: Loéten unter Schutzgas von Keramik-Metall-Verbindungen mit verschie-
denen Loten flir Energieanwendungen, TU Dresden, 2023.

Kuhfahl, H., Diplomarbeit: Innovatives Laserléten von Keramik-Metall-Verbindungen fir
Energieanwendungen, TU Dresden, 2023.

Nowotnik; L. F., Studienarbeit: Lebensdauerevaluation von Aufbau- und Verbindungstechni-
ken elektronischer Bauelemente fiir den Dauereinsatz bis 200 °C, TU Dresden, 2024.

Petersen, L., Studienarbeit: Konzepte fir eine hochtemperaturtaugliche Elektronik bis 200 °C,
TU Dresden, 2023.

Saakyan, S., Studienarbeit: Entwicklung umgebungsresistenter Aufbau- und Verbindungs-
techniken fiir anemometrische Sensoren in Wasser/Wasserdampf Stromungen, TU Dresden,
2023.

Shao, B., Diplomarbeit: Laseraktivioten von Aluminiumoxid-Inconel-Verbindungen fiir Ener-
giesensoren, TU Dresden, 2024.

Zhang, B., Diplomarbeit: Optimierung der Prazision bei der Nanosekunden-Laserablation von
Aluminiumoxid durch Deep Learning, TU Dresden, 2024.
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