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Zusammenfassung

Die wasserabweisenden Eigenschaften beeinflussen wesentlich das Isoliervermdgen und die
Langzeitbestandigkeit von Kunststoffisolierungen bei Hochspannungsanwendungen, v.a.
unter schwierigen Verschmutzungsbedingungen sowohl bei Freiluft- als auch bei Innen-
raumanwendungen. Sie zdhlen somit zu den ,Schlisseleigenschaften” polymerer Isolierstof-
fe beim Einsatz fir Umhillungen von Verbundisolatoren und fiir Einstoffisolatoren.

Das Forschungsziel war es, standardisierte Prufverfahren zur Bewertung der wasserabwei-
senden Eigenschaften (dynamische Hydrophobieeigenschaften) zu entwickeln, welche die
Voraussetzungen fir die Normbarkeit erfillen und damit eine geeignete Klassifizierung
unterschiedlicher polymerer Isolierfeststoffe ermdglichen.

Die wirtschaftliche Bedeutung fur die Unternehmen ergibt sich aus der einfachen Anwend-
barkeit dieser Verfahren in der gesamten Prozesskette, beginnend von der Entwicklung tber
die Fertigung und Verarbeitung von Isolierwerkstoffen bis hin zur Anwendung von daraus
gefertigten Produkten. Damit ist es moglich, die fir Hochspannungsisolierungen bedeutsa-
men Hydrophobieeigenschaften objektiv zu bewerten. Die Verfahren bilden die Grundlage
zur Weiterentwicklung und Optimierung sowie Auswahl der Werkstoffe hinsichtlich der
dynamischen Hydrophobieeigenschaften sowie gegebenenfalls zur Bewertung innovativer
neuer Werkstoffe oder Beschichtungen.

Um bestmdéglichen Transfer an die potenziellen Anwender der Forschungsergebnisse zu
erreichen, wurde wahrend der Laufzeit des Projekts, im Projektbegleitenden Ausschuss Utber
den Projektfortschritt berichtet und dartber hinaus die wissenschaftlichen Ergebnisse im
Rahmen von Fachtagungen, Konferenzen und CIGRE Arbeitsgruppensitzungen einem
grélReren Kreis von Fachleuten vorgestellt. Nach Abschluss des Projekts kdnnen jetzt die
entwickelten Verfahren der Normung zugefiihrt werden, die Ergebnisse in die Lehre einflie-
Ren und die Grundlagen der Prifverfahren sowie ihrer Anwendung interessierten Nutzern im
Rahmen von Seminaren vermittelt werden.

Dieser Abschlussbericht beschreibt die Entwicklung und Parametrierung zweier Priifverfah-
ren, mit denen die Bewertung der drei dynamischen Hydrophobieeigenschaften, Transfer,
Bestandigkeit und Wiederkehr der Hydrophobie polymerer Isolierstoffe der Hochspannungs-
technik, bewertet werden kann. Sowohl das Hydrophobietransfer-Prifverfahren (HTPV) als
auch das Dynamische Tropfen-Prifverfahren (DTPV) erfilllen die Voraussetzungen fiir
Normbarkeit. Das Forschungsziel wurde damit erreicht.
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1 Einleitung und Zielstellung

Dynamische Hydrophobieeigenschaften (Hydrophobietransfer, -bestandigkeit und -
wiederkehr) werden nach IEC TR 62039 als Schlisseleigenschaften polymerer Isolierstoffe
fur den Hochspannungs-Freilufteinsatz angesehen. Fir eine Bewertung dieser Eigenschaf-
ten existieren bisher keine standardisierten Prifverfahren. Aufbauend auf vorangegangenen
Untersuchungen in [1], [2], [3], [4], [5], [6] u.a. wurden das Hydrophobietransfer-
Prufverfahren (HTPV) fir eine Bewertung des Hydrophobietransfers sowie das Dynamische
Tropfen-Prifverfahren (DTPV) fir eine Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit und -
wiederkehr entwickelt.

Im Rahmen des Forschungsvorhabens werden Untersuchungen zur Weiterentwicklung
dieser beiden vielversprechenden aber noch nicht ausgereiften Prifmethoden vorgestellt.
Dabei stehen neben einer Identifizierung relevanter Einflussgrofien fiir eine Reduzierung der
Messwertstreuung und dem Erreichen reproduzierbarer Ergebnisse auch eine Klassifizierung
polymerer Isolierstoffe hinsichtlich ihrer dynamischen Hydrophobieeigenschaften im Fokus
der Studien. Damit soll einerseits zu einer Standardisierung dieser Prufverfahren und ande-
rerseits zu einer Auswahl geeigneter Isolierstoffe flir den Hochspannungs-Freilufteinsatz
beigetragen werden.

Die Belastungen der Isolierstoffe flir Hochspannungs-Freiluftisolierungen hangen von den
Einsatzbedingungen und vom Aufbau der Isolierung ab und sind im Allgemeinen mechani-
scher, elektrischer oder klimatischer Natur. Als besondere Belastungen fir Kunststoffe in
Freiluftisolierungen gelten eindringende Feuchte sowie fremdschichtinitiierte Vorgange und
UV-Strahlung an den aufieren Grenzflachen.

Entsprechend der charakteristischen molekularen Bindungen sind Kunststoffe im Allgemei-
nen empfindlich gegen kurzwellige UV-Strahlung. Falls erforderlich, kann die UV-
Bestandigkeit durch Zugabe von Additiven, z.B. Absorber, verbessert werden. Zum Nach-
weis der Bestandigkeit von Werkstoffen gegen eindringende Feuchte und gegen UV-
Strahlung stehen geeignete genormte Priifverfahren zur Verfiigung.

Mit dem Ziel, die Sicherung der Werkstoffqualitat in der gesamten Prozesskette zu unterstut-
zen, wurde auf Grundlage der Ergebnisse einer internationalen Arbeitsgruppe (CIGRE
WG D1.14) IEC TR 62039 (2007-03) entwickelt, worin insgesamt 12 wichtige Eigenschaften
— teilweise einschliellich zugehdriger Mindestanforderungen — von polymeren Isolierwerk-
stoffen flr Hochspannungs-Freiluftanwendungen festgelegt sind. Fir 10 dieser 12 Eigen-
schaften konnten genormte Prifverfahren angegeben werden. Es fehlen Prifverfahren fur
die Bewertung der Bestandigkeit gegen Korona und Ozon sowie die Bewertung wasserab-
weisender Eigenschaften (dynamische Hydrophobieeigenschaften) [1], [2].

Durch weltweite Langzeit-Betriebserfahrungen und umfangreiche wissenschaftliche Untersu-
chungen wurde festgestellt, dass die sog. dynamischen Hydrophobieeigenschaften
(Hydrophobiebesténdigkeit, Hydrophobiewiederkehr, Hydrophobietransfer) ,Schlisseleigen-
schaften” fir die eingesetzten polymeren Isolierstoffe sowohl bei Verbund- als auch bei
Einstoffisolatoren sind [3], [4], [43] u.a. Die groRe Bedeutung dieser Eigenschaften ergibt
sich aus folgenden Aspekten [5], [6], [7]:

¢ Unter Befeuchtungs- und Verschmutzungsbedingungen verfligen Hochspannungsisolato-
ren mit einer wirksamen Oberflachenhydrophobie Uber ein signifikant héheres Uber-
schlag-Stehvermdégen als Isolatoren mit hydrophiler, d.h. benetzbarer Oberflache, wie bei
Porzellan- oder Glasisolatoren. Dies filhrt zu einer hoheren Zuverlassigkeit der Be-
triebsmittel (Freileitungs- und Gerateisolatoren, Hochspannungsdurchfiihrungen, Uber-
spannungsableiter, Kabelendverschllisse sowie Isolatoren fir Innenraumanwendungen).

e Unter normalen Betriebsbeanspruchungen sind die Ableitstrome Uber Polymerisolatoren
mit hydrophober Oberflache auch bei Befeuchtung und Verschmutzung wesentlich klei-
ner als bei hydrophiler Oberflache, so dass keine kritischen Schadigungen durch fremd-



2 Stand 2

schichtinitierte Oberflachen-Teilentladungen auftreten kénnen, was zu einer hohen
Langzeitbestandigkeit der eingesetzten polymeren Isolierstoffe und Isolatoren beitragt.

¢ Bei nachweislich stabiler bzw. langzeitig wirkender Hydrophobie kénnen Polymerisolato-
ren mit verkirzten Kriechlberschlagstrecken im Vergleich zu Porzellan und Glasisolato-
ren verwendet werden, was ein erheblicher wirtschaftlicher Vorteil ist.

Vor diesem Hintergrund verfolgt das Forschungsprojekt das Ziel, fiir die wasserabweisenden
Eigenschaften (dynamischen Hydrophobieeigenschaften) polymerer Isolierstoffe geeignete
Prufverfahren zu entwickeln und gleichzeitig eine Bewertung hinsichtlich ihrer Eignung fir
den Freilufteinsatz durchzufihren. Damit ware sowohl die Grundlage fur eine mdgliche
Normung solcher Prifverfahren als auch ein wertvolles Kriterium fir die Werkstoffauswahl
geschaffen.

Die Prufverfahren kénnen sowohl fur bestehende Isolierwerkstoffe als auch fur neue innova-
tive Werkstoffe angewendet werden. Damit bieten die Verfahren auch ein wertvolles Bewer-
tungskriterium fir die Entwicklung neuer Werkstoffe und neuartiger Anwendungen, z.B.
wasserabweisende Lacke oder Beschichtungen, und unterstitzen so die Entwicklung
innovativer Technologien.

Bei dem Forschungsprojekt handelt es sich um eine verfahrensorientierte Problemstellung.

Am Lehrstuhl fir Hochspannungs- und Anlagentechnik der TU Minchen (Forschungsstelle
(FS) 1) erfolgten schwerpunktmaBig die Forschungsarbeiten zur Bewertung des Hydro-
phobietransfers und an der Hochschule Zittau/Gérlitz (Forschungsstelle (FS ) 2) erfolgten
schwerpunktmalig die Forschungsarbeiten zur Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit
und Hydrophobiewiederkehr mit dem Dynamischen Tropfen-Priifverfahren.
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2 Stand und Entwicklung der Priifverfahren, Ausgangssituation

Ausgehend von den bisherigen Ergebnissen mit verschiedenen zeitraffenden Laborprifver-
fahren zur Bewertung dynamischer Hydrophobieeigenschaften und ihrer Anwendbarkeit flr
polymere Isolierstoffe fur den Hochspannungs-Freilufteinsatz — auch aus Sicht ihrer Repro-
duzierbarkeit, Aussagefahigkeit sowie ihrer Praktikabilitdt wurden in ersten nationalen und
internationalen Rundversuchen unter Regie der CIGRE WG D1.14 [7] folgende zwei Verfah-
ren favorisiert:

a) Das Dynamische Tropfen-Priifverfahren (DTPV)
b) das sog. Maskenverfahren

Das Dynamische Tropfen-Prufverfahren (DTPV) wurde zunachst fir eine zeitraffende
Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit gegen fremdschichtinitierte Teilentladungen
entwickelt [3] und spater auch fir eine Bewertung der Hydrophobiewiederkehr nach einem
temporaren Hydrophobieverlust herangezogen [8]. Der prinzipielle Versuchsaufbau und die
Durchfiihrung unter Einhaltung vorgegebener Parameter sind in Bild 2-1 dargestellt. Bisheri-
ge Untersuchungen erfolgten mehrheitlich an Silikonelastomeren, wodurch die Mehrzahl der
Prifparameter und v.a. das Ausfallkriterium fir diese Isolierstoffe dimensioniert wurden.

Prifparameter:

P Leitfahigkeit der Prufflissigkeit:
PR (1,5 +0,2) mS/cm

e 1 Hochspannungselektrode Tropfenfrequenz: (12 + 1) min-!

2 Erdelektrode
3 Priifkérper ) plattenférmige  Priifkdrper mit
4 Peristaltikpumpe zur Zuf(hrung // o 50 mm Breite und 6 mm Dicke.

® der Elektrolytlésung
5 Peristaltikpumpe zur Abfiihrung Elektrodenabstand: 50 mm

der Elektrolytlésung .. i
6 Behalter mit frischer Prifspannung: 3 - 6 kV

Elektrolytlésung
7 Behalter mit verbrauchter
Elektrolytlésung Va
8 Hochspannungsanschluf® |

Ausfallkriterium:
Erreichen eines definierten

9 Erdanschlul® Ableitstromes von
{4 und 5 sind 2 Kanile - [=2+£05mA fir 4+05s
der gleichen Pumpe) 60 (partieller Verlust der Hydro-

phobie in einer zusammenhan-
genden Flussigkeitsspur)

Phase 1/2: Ablaufen einzelner Tropfen

Phase 3: kurzeitig zusammenhangende
Tropfenbahn

Phase 4: stetig zusammenhangende
Tropfenbahn — partieller Hydro-
phobieverlust (Ausfallkriterium)

Bild 2-1: Versuchsaufbau und —durchfiihrung des Dynamischen Tropfen-Prifverfahrens nach [8]

Erste Rundversuche mit dem DTPV im Rahmen der CIGRE WG D1.14 weisen reproduzier-
bare Messergebnisse fir eine Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit an den funf teilneh-
menden Forschungseinrichtungen unter 50-Hz-Wechselspannungsbeanspruchung nach. Fir
eine weitere Eingrenzung der Messwertstreuung werden Untersuchungen zur Prazisierung
relevanter Prifparameter, Prifbedingungen sowie Ausfallkriterien fir Beanspruchungen mit
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50-Hz-Wechselspannung in diesem Forschungsvorhaben realisiert. Einen weiteren Schwer-
punkt bilden Prifmethoden fir eine Bewertung der Hydrophobiewiederkehr im DTPV, die auf
den bisherigen Wiederholversuchen nach [8] aufbauen.

Fur eine Beanspruchung mit Gleichspannung bzw. héherfrequenten Wechselspannungen
wurden in [9] sowie der CIGRE WG D1.27 erste Ergebnisse vorgestellt, die auf eine prinzipi-
elle Eignung des Priferfahrens auch flir andere Prifspannungsarten schlief3en lassen. In
diesem Forschungsvorhaben sollen diese Arbeiten fortgesetzt und geeignete Prifparameter
und -bedingungen sowohl fir 50 Hz-Wechselspannungs- als auch fir Gleichspannungsbe-
anspruchung prazisiert werden.

Zur Kilassifizierung polymerer Isolierstoffe hinsichtlich ihrer Hydrophobiebestandigkeit
und -wiederkehr hat sich gezeigt, dass eine einheitliche Oberflachenstruktur von zentraler
Bedeutung ist [6] u. a., CIGRE WG D1.27. Dazu sollen Untersuchungen an ausgewahlten
polymeren Isolierstoffen mit einheitlicher und gut definierbarer Oberflachenstruktur durchge-
fuhrt, die fir den Hochspannungs-Freilufteinsatz relevant bzw. von praktischem Interesse
sind. Fur eine mogliche und praxistaugliche Klassifizierung polymerer Isolierstoffe, hinsicht-
lich 0.g. dynamischer Hydrophobieeigenschaften sind Untersuchungen an Materialvarianten
mit ausgewahlten stofflichen bzw. herstellungsspezifischen Modifizierungen erforderlich.

Die vorgestellten Untersuchungen sollen in einer prazisierten Prifvorschrift zur Bewertung
der Hydrophobiebestandigkeit und —wiederkehr mit dem Dynamischen Tropfenprufverfahren
resultieren.

Hinsichtlich der Bewertung der Fahigkeit polymerer Isolierstoffe zum Hydrophobietransfer
durch angelagerte Fremdschichten existieren ebenfalls eine Reihe unterschiedlicher Verfah-
ren, die vor allem an verschiedenen Silikonelastomeren und an speziell modifizierten EP-
Harz-Formstoffen erprobt wurden [1-3], [6], [10] u.a. Sie unterscheiden sich in den Bestand-
teilen der kiunstlich aufgebrachten Fremdschicht (z.B. Quarzmehl, Kaolin, Kieselgur, Salzan-
reicherung), der Art des Auftragens der Verschmutzungsschicht (z.B. Tauchen in eine
Suspension, Aufstreichen einer Suspension, Pulver-Siebverfahren), den Umgebungsbedin-
gungen wahrend der Messungen und den Bewertungsverfahren (Tropfenbild, Tropfenrand-
winkel, Ableitstrom) [47].

Als wesentliche Belastungsgréfie fur den nachzuweisenden Mechanismus des Hydrophobie-
transfers und seiner Wirkung ist dabei die Art und Intensitat der definiert aufzubringenden
Fremdschicht (organische und/oder anorganisch Bestandteile sowie ihre physikalische Mor-
phologie) anzusehen. Die Bewertung des Hydrophobietransfers erfolgt mehrheitlich tber
Tropfenrandwinkelmessungen abhangig von der Transferdauer. Abhangig von der verwen-
deten Fremdschicht, den vorherrschenden Umgebungsbedingungen (Lufttemperatur,
Luftfeuchte) und dem verwendeten Silikonmaterial kann dabei der Hydrophobietransfer
innerhalb weniger Minuten oder erst nach einigen hundert Stunden in seiner Wirkung abge-
schlossen sein (messbar im Anstieg der Tropfenrandwinkel auf ein stabiles Plateau).

Als Grundlage fir ein normungsfahiges Isolierstoffprifverfahrens zur Bewertung der Hydro-
phobietransferfahigkeit wurde im Rahmen der Aktivitdten der CIGRE WG D1.14 das soge-
nannte Maskenverfahren erarbeitet.

Merkmal des Verfahrens:
Aufbringen einer inerten kinstlichen Fremdschicht (Quarzmehl) mit vorgegebener Nenn-
schichtdicke mit definierter Zusammensetzung (Quarzmehl) im sog. Maskenverfahren
(Bild 2-2).
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Fremdschicht

Messflache
B aufgesetzter
Wassertropfen
5 Prifkorper Fremdschicht: Suspension aus Quarzmehl (unbehandelt,

(BxL xD)50mm x 50 mm x 6 mm mittlere Korngrofie. 3 um), Wasser, Isopropanol

Messflache (Durchmesser) 20 mm

Foliendicke Tropfenvolumen: 5...10 pl
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Bild 2-2: Prifverfahren zur Bewertung des Hydrophobietransfers polymerer Isolierstoffen nach [7]

Das Verfahren wurde zunachst in nationalen Rundversuchen und anschlielfend im Rahmen
der CIGRE WG D1.14 auch im internationalen Vergleich erprobt [7]. Das Hauptziel war dabei
die Reproduzierbarkeit des Verfahrens auszutesten und die daflr erforderlichen Prifbedin-
gungen zu ermitteln. Die grundsatzliche Eignung des beschriebenen Prufverfahrens fir eine
Bewertung des Hydrophobietransfers polymerer Isolierstoffe mit angelagerten kiinstlichen
Verschmutzungsschichten wurde dabei nachgewiesen.

Die hier vorgestellten Untersuchungen zur Modifizierungen des Maskenverfahrens resultie-
ren in der Prazisierung der vorgeschlagenen Parameter und Prifbedingungen. Um eine
reproduzierbare Klassifizierung relevanter polymerer lIsolierstoffe zu ermdglichen, werden
Hydrophobietransferklassen definiert.
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3 Bewertung des Hydrophobietransfers
3.1 Priiftechnische/verfahrensspezifische Festlegungen

3.1.1 Ausgangszustand der Versuchs- und Messtechnik

Ausgangspunkt der Untersuchungen ist das Maskenverfahren, wie in CIGRE TB 442 [7]
beschrieben. Plattenférmige Isolierstoffprifkdérper mit den Abmessungen 50 mm x 50 mm x
6 mm werden mit Isopropanol gereinigt, mit destilliertem Wasser abgespdlt und trockenge-
tupft. Es folgt eine staubgeschitzte Lagerung bei Raumtemperatur flir mindestens 24 h.
Folienmasken der Auflenabmessung 50 mm x 50 mm x 0,36 mm aus denen Fenster mit den
Abmessungen 30 mm x 30 mm ausgeschnitten wurden, werden auf die gereinigten Prufkor-
per aufgeklebt (Bild 3-1, rechts).

~, — Fremdschicht
/ ,,.,""r-fl\/lessfléche

- e

Bild 3-1: Prufkérper mit aufgeklebter Folienmaske (links) und aufgestrichener, getrockneter Fremd-
schicht mit eingezeichnetem Messbereich(rechts)

Die kinstliche Verschmutzungsschicht wird dann in Form einer wassrigen, zahflissigen
Suspension aufgetragen, indem die aufgeklebten Folienmasken mit der Suspension aufge-
fullt und abgestrichen werden. Die Héhe der Verschmutzungsschicht im nassen Zustand
entspricht dann der Starke der Folienmaske. Die Schlamme wird aus einer Mischung beste-
hend aus 7,5 mg Quarzmehl (unbehandelt, nicht silanisiert, mittlere KorngréRe 3 pm) und
3,5 ml eines Isopropanol-Reinwasser-Gemisches (35%vol./65%vol.) hergestellt. Die Be-
standteile werden durch ca. zweiminutiges, kraftiges Riihren zu einer homogenen Suspensi-
on verarbeitet. Nach Austrocknen der Verschmutzungsschicht entsteht eine glatte Quarz-
mehloberflache, welche eine exakte Bestimmung von Randwinkeln von aufgesetzten Was-
sertropfen ermdglicht. Die Bewertung des Hydrophobietransfers erfolgt durch die Aufzeich-
nung des Randwinkelverlaufs Uber der Transferzeit. Statische Randwinkel werden in defi-
nierten Zeitabstdnden nach dem Verschmutzungsschichtauftrag mit einem Tropfenvolumen
von 5 ul bestimmt. Es wird jeweils nur ein Tropfen pro Prifkérper und Messzeitpunkt aufge-
bracht. Die Tropfen werden im mittleren Bereich der Verschmutzungsschicht aufgebracht,
wobei ein Mindestabstand vom Maskenrand von 5 mm eingehalten werden soll (Bild 3-1,
links). Eine bestimmte Position auf einem Priufkérper soll mit hdochstens einem Tropfen
befeuchtet werden. Wahrend des gesamten Evaluationszeitraums wird die Temperatur
zwischen 23°C £ 2°C gehalten.

In allen folgenden Diagrammen im Kapitel 3 werden sofern nicht anders beschrieben fur die
Bewertung des Hydrophobietransfers statische oder dynamische Randwinkel dargestellt. Es
handelt sich um Mittelwerte aus acht Messungen mit den dazugehérigen 95% Konfidenzbe-
reichen gemaR einer Normalverteilung.
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3.1.2 Untersuchte Isolierstoffe

Die untersuchten Werkstoffproben aus der Gruppe der Silikonelastomere, Epoxidharze und
Ethylen-Copolymere sind typische Isolierstoffe fir Isolatoren bzw. Kabelendverschlisse im
Hochspannungs-Freiluftbereich.

Aus der Familie der Silikonelastomere (SIR) werden Flissigsilikonkautschuke (LSR-
Varianten), Raumtemperatur-vernetzende Silikonkautschuke (RTV-2-Varianten) sowie
Hochtemperatur-vernetzende Silikonkautschuke (HTV-Varianten) untersucht, die im Giel3-,
Spritzgiel3-, bzw. Press-Verfahren zu 6 mm starken plattenformigen Prifkérpern geformt
werden (Tabelle 3-1). Dariber hinaus wurde ein modifizierter (hydrophobisierter) cyc-
loaliphatischer Epoxidharzformstoff (HCEP) sowie ein Ethylen-Vinyl-Acetat (EVA) Werkstoff
untersucht.

Tabelle 3-1: Ubersicht der untersuchten polymeren Isolierstoffe

Isolierstoffbezeichnung | Spezifizierung

HTV Peroxidisch vernetzender Festsilikonkautschuk

RTV-1 Raumtemperatur-vernetzender, einkomponentiger Silikonkaut-
schuk

RTV-2 Raumtemperatur-vernetzender, zweikomponentiger Silikonkaut-

schuk (additionsvernetzend)

LSR Additionsvernetzender Flissigsilikonkautschuk
HCEP Modifiziertes, cycloaliphatisches Epoxidharz
EVA Ethylen-Vinyl-Acetat

Bei allen verwendeten Varianten handelt es sich dabei um herstellerspezifische Materialfor-
mulierungen, deren exakte stoffliche Zusammensetzung und detaillierte verarbeitungstechni-
sche Parameter nicht im Detail offengelegt wurden.

Zur Untersuchung des Einflusses stofflicher Werkstoffmodifizierungen wurden zahireiche
weitere Silikonelastomervarianten untersucht, deren genaue Spezifikationen in den jeweili-
gen Kapiteln beschrieben sind.

Da die Oberflachenstruktur und Rauheit der Prifkérper aufgrund der hohen Verschmut-
zungsschichtdicke keinen Einfluss auf die Oberflachenstruktur bzw. Rauheit der Oberflache
der Verschmutzungsschicht hat, kann auf eine definierte Prifkorperoberflaiche verzichtet
werden. Fur die verwendeten Experimente wurden dennoch einheitlich Oberflachen mit
Rz =5 pm verwendet.
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3.1.3 Analyse von Einflussgrofen auf den Hydrophobietransfer

3.1.3.1 Alternative Materialien und Methoden

Wie schon in der Einleitung beschrieben gab es vor dem CIGRE D1.14 Maskenverfahren
zahlreiche abweichende Ansatze und Methoden fir die Bewertung des Hydrophobietrans-
fers. Vor allem die Anzahl moglicher Verschmutzungskomponenten ist gro. Die Wahl der
festen Verschmutzungsschichtkomponente hat einen entscheidenden Einfluss auf das
Transferverhalten und die Transfergeschwindigkeit. Obwohl von Anfang an die Weiterent-
wicklung des Maskenverfahrens im Mittelpunkt stand, wurden parallel alternative Verschmut-
zungsschichtvarianten untersucht.

Glasperlen:

Kalknatronglasperlen haben zahlreiche industrielle Anwendungen und sind daher global in
definierten Qualitaten verfigbar. Dies stellt einen Vorteil fir die Reproduzierbarkeit eines auf
den Einsatz von Glasperlen modifizierten Prifverfahrens dar. Der Hydrophobietransfer lauft
beim Einsatz von Glasperlen ungewdhnliche schnell ab. Eine trockene 0,36 mm Schicht von
Glasperlen (40-70 um KorngréRe) ist nach wenigen Minuten Lagerung auf einem RTV-2-SiR
hydrophob (Bild 3-2, links), unabhangig von einer evtl. vorliegenden Silanisierung. Werden
die Perlen als Schlamme mit Wasser aufgetragen (7,5 mg Glasperlen und 2,2 ml Reinwas-
ser) verlangert sich die Zeit bis zur Auspragung einer starken Hydrophobie auf etwa 1 h (Bild
3-2, rechts). Diese auch auf anderen Silikonelastomeren beobachtete hohe Transferge-
schwindigkeit erschwert eine differenzierende Bewertung verschiedener Silikonisolierstoffe.
Bild 3-2 kann auch entnommen werden, dass das Vorhandensein einer Silanisierung im
Falle eines Auftrages als Schlamme keinen Einfluss auf die Transfergeschwindigkeit hat,
was zu einer Robustheit des Verfahrens gegeniber ungewollten Schwankungen der Glas-
perlqualitat beitragt.

A
140° A — 1400
] o I e ! ........... ] 9
£ 1200 lrmeleeogee @ £ oo
3 A Y TV SR i
g 100° SP i e == § 100
p . -4 b . / <+.@ -+ RTV-2: Glasperlen
5§ 80 g g0 s
S h g / 40-70 um
i o B o g Heilamicin !l %
£ ©0 ««+@ -+ RTV-2: Glasperlen 40-70 § 60 ] silanisiert
& . um "silanisiert" ** 0 : s = == = RTV-2: Glasperlen
4 40 7 40-70 um "ohne
h = =4= = RTV-2: Glasperlen 40-70 I Behandlung” *
20° 4 um "ohne Behandlung" ** 20° ,'
)
0 ¢ ) 0° M : )
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Bild 3-2: Einfluss der Silanisierung von Glasperlen auf den Hydrophobietransfer durch Schichten aus
Glasperlen bei trockener Auftragung (links) und ,normaler® Auftragung als wassrige Suspension
(rechts); RTV-Prufkérper; * Mittelwert und 95% Konfidenzintervall von zehn Messungen; ** Median
und Spannweite von finf Messungen

Auch der Einfluss der KorngroR3e ist bei den Glasperlen deutlich schwacher ausgepragt als
bei den Quarzmehlvarianten. Dahingegen erlaubt die raue und vergleichsweise lose Oberfla-
che der Glasperlschicht keine exakte Bestimmung von Tropfenrandwinkeln. Die Messtropfen
nehmen haufig einige einzelne Glasperlen auf, wodurch eine korrekte Randwinkelbestim-
mung verhindert wird. Es kann mithilfe aufgesetzter Tropfen lediglich zwischen hydrophoben
und nicht hydrophoben Oberflachen unterschieden werden. Aluminiumoxidpulver mit einer
mittleren KorngrofRe < 30 um zeigte gleichartiges Verhalten wie die untersuchten Glasperl-
schichten.
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Glasfaserfilter:

Um die Unzulanglichkeiten des manuellen Verschmutzungsschichtauftrages zu vermeiden,
wurden Experimente mit industriell gefertigten Glasfaserfiltern durchgefiihrt. Filter mit defi-
nierten Filterparametern (Abmessungen incl. Dicke; PorengréRe; Wasserdurchlassigkeit;
Material) werden auf den Prifkorper aufgelegt und mit einem Aluminiumblock beschwert
(Bild 3-3). Derartiges Glasfasergewebe auf einen Prufkérper aus Silikonelastomer, zeigt in
Abhangigkeit des Hydrophobietransfervermégens des untersuchten Werkstoffes nach ca.
24 h bis 48 h einen Ubergang von einem stark hydrophilen, wasseraufsaugenden hin zu
einem stark hydrophoben, wasserabweisenden Zustand (Bild 3-4).

Bild 3-3: Glasfaserfilter (links); Filter auf einem Prufkérper beschwert mit einem Aluminiumblock
(rechts)

Dieser Ansatz wurde aufgegeben, da die Glasfaserfilteroberflachen nach einheitlicher
Transferzeit lokal sehr unterschiedlich stark ausgepragte Hydrophobie aufweisen. Eine
Reproduzierbarkeit der Ergebnisse an den Forschungsstellen FS1 und FS2 konnte nicht
nachgewiesen werden.

2 mm

N
A\

Bild 3-4: Links: Messtropfen aus entionisiertem Wasser mit Volumen 5 ul auf einem hydrophoben
Glasfaserfilter. Rechts: VergroRerung der Filteroberflache

Trotz vielversprechender Vorteile einzelner Aspekte dieser modifizierten Prifansatze und
alternativen Verschmutzungsschichtsubstanzen bleibt aufgrund der genannten Nachteile die
in der CIGRE TB 442 beschriebene Variante mit Quarzmehl die favorisierte Priifmethode.
Wenn im Folgenden nicht anders vermerkt, wird diese Methode des Verschmutzungs-
schichtauftrages angewendet. Fur einzelne Aspekte werden dennoch Vergleiche zwischen
Ergebnissen mit Quarzmehlschichten und Glasperlschichten vorgestellt. Dies erleichtert die
Bewertung der Allgemeingtiltigkeit der gefunden Ergebnisse.
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3.1.3.2 Reinwasserart und Reinwasserqualitat

Fur die Verschmutzungsschicht-Suspension wird Reinwasser verwendet. Reinwasser ist
Wasser, welches mechanisch gefiltert oder in einer anderen Art und Weise aufbereitet wurde
mit dem Ziel Unreinheiten und Reststoffe zu entfernen, welche den Transferprozess beein-
flussen kénnen. Es gibt eine grofie Vielfalt von Aufbereitungsarten wie z.B. Destillation,
Umkehrosmose, UV-Bestrahlung sowie zahlreiche Filtertechniken, die allesamt zu unter-
schiedlichen Konzentrationen und Arten von Rickstéanden fihren. Oftmals werden Kombina-
tionen dieser Aufbereitungsverfahren angewendet. Die Verfiigbarkeit solcher Aufbereitungs-
verfahren und die daraus resultierende Wasserqualitdt konnen sich von Labor zu Labor
maRgeblich unterscheiden. Ein moéglicher Einfluss der Reinwasserart und Qualitat auf den
Hydrophobietransfer wurde hier untersucht.
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Bild 3-5: Hydrophobietransfer von RTV-2-SiR in Abhangigkeit der Reinwasserart

Die Ergebnisse aus Bild 3-5 kdnnen wie folgt zusammengefasst werden:

e Gegenuber der Verwendung von Reinwasser mit einer Deutschen Harte von weniger
als 0,5 dH ist der Hydrophobietransfer bei der Verwendung von Leitungswasser mit
einer Deutschen Harte von 18°dH stark verlangsamt.

e Bei einer Mischung im Verhaltnis von 1:1 (9 dH) stellt sich eine mittlere Transferge-
schwindigkeit ein.
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e Folglich verlangsamen bestimmte Bestandteile des Leitungswassers den Transfer-
prozess.

e Die Zugabe von NaCl zum Reinwasser bis zum Erreichen einer dem Leitungswasser
entsprechenden Volumenleitfahigkeit fihrt nicht zu einer entsprechenden Verlang-
samung.

e Dabher ist die spez. Volumenleitfahigkeit des verwendeten Wassers kein Mal fir die
Verlangsamung des Transfers.

e Die Gruppe destillierter Wasser zeigt einen verlangsamten Transferprozess gegen-
Uber der Gruppe der deionisierten Wasserarten.

e Unterschiede in der deutschen Harte dieser beider Wassergruppen konnten nicht
festgestellt werden.

e Es gibt also keine einfach erfassbare MessgroRRe, wie z.B. spez. Volumenleitfahigkeit
oder Deutsche Harte des Wassers, die das verwendete Reinwasser fir den be-
schriebenen Zweck sinnvoll charakterisiert.

e Schon allein geringe Unterschiede in der Restverunreinigung des Wassers reichen
fur signifikante Unterschiede im Transferprozess.

e Aufgrund der Ergebnisse scheint die Festlegung auf die Aufbereitungsart am sinn-
vollsten. Entsprechend wird die Verwendung von mit lonentauscher-Harzen gereinig-
tem Wasser festgelegt.

e Alle im Weiteren gezeigten Ergebnisse sind mit einem solchen Wasser erarbeitet
worden.

3.1.3.3 Quarzmehlschichten — KorngréRe und Rauheit

Die Glattheit und GleichmaRigkeit der Oberflache der Quarzmehlschichten hdngen mafigeb-
lich von der Korngrolie des Quarzmehles ab. Das verwendete Quarzmehl tragt die Bezeich-
nung SF600. Diese Bezeichnung kennzeichnet mit dem S ein qualitatsgesichertes Produkt
der Firma Quarzwerke, mit dem F den Herstellungsstandort Frechen und mit der 600, einer
willkarlich gewahlten Zahl, eine definierte Korngrélienverteilung mit einer mittleren Korngroé-
Re von 3 ym. Um den Einfluss der Korngréfie zu studieren wurden von diesem Anbieter
auch weitere, bis auf die KorngréRenverteilung identische, Quarzmehle zur Verfligung
gestellt. Eine Charakterisierung der KorngréRenverteilung ist in Tabelle 3-2 gegeben.

Tabelle 3-2: KorngréRenverteilung der Quarzmehle SF600, SF500 und SF300 [51]

‘SFGOO ‘SFSOO SF300 Korndurchmesser Riickstand in Vol.-%

Obere Korn- in pm SF600 SF500 SF300

grofe dge,, in | 10 13 34

um

Mittlere

KorngréRe 3 4 10 16 - 1 33

dsgq, iN UM 12 2 5 45

icg/ittr:a‘lcme 054 |058 |075 8 13 |18 |8
6 24 30 67

Spez. Ober- 4 42 |45 74

flache in 14000 | 12000 | 5000

om?lg 2 65 68 86

Da SF600 und SF500 gemal Tabelle 3-2 eine vergleichsweise ahnliche KorngréRenvertei-
lung aufweisen und SF300 eine deutlich grébere, wirde man zunachst ein weitgehend
gleichartiges Verhalten flir SF600 und SF500 vermuten, wahrend das grobere SF300 ahnlich
wie die vergleichsweise groben Glaskugeln einen schnelleren Transfer zulassen sollten. Ein
entsprechendes Ergebnis wurde fir den Flussigsilikonkautschuk gefunden (Bild 3-6).
Untersucht man jedoch andere Silikonisolierstoffe treten diese Verhaltnisse nicht ein. Wah-
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rend der Transfer bei HTV weniger stark von der Korngréenverteilung beeinflusst wird, zeigt
sich bei beiden raumtemperaturvernetzenden Silikonen ein signifikant schnellerer Transfer-
vorgang fur das SF600. Wiederholbar konnten diese vier dargestellten Ergebnisse erhalten
werden. Eine moégliche Erklarung sind unterschiedliche Strukturen der migrierenden PDMS
Ketten mit individuellen Wechselwirkungen zwischen den Siloxanketten und der Quarzmehl-
schicht wahrend des Migrationsprozesses. In jedem Fall zeigen die Ergebnisse, dass die
Korngrée des Quarzmehls spezifiziert werden muss. Alle weiteren Untersuchungen werden
mit dem Quarzmehl SF600 durchgefiihrt.
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Bild 3-6: Hydrophobietransfer durch Quarzmehlschichten unterschiedlicher KorngréRenverteilung
(Mittelwerte aus 8 Messungen mit 95%-KI gemaf einer Normalverteilung)

Aufgrund der Dicke der Verschmutzungsschicht von 0,36 mm im nassen Zustand bildet sich
die Rauheit der verwendeten Prifkérper nicht auf die Rauheit der Verschmutzungs-
schichtoberflache ab, sondern ist bei einheitlichem Auftragsprozedere auch stets einheitlich
und von der Korngrofie des Quarzmehles abhangig. Fir SF600 stellt sich ein Rauheitswert
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der Quarzmehloberflache von ca. Rz=5 uym ein. Dieser Wert ist rein zufallig identisch mit
dem Rauheitskennwert, der fur die definierten Oberflachen der Isolierstoffpriufkorper fur die
Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit und der Hydrophobiewiederkehr definiert wurde.

Im Folgenden wurde untersucht, ob die um Rz =5 ym streuenden lokalen Rauheitsunter-
schiede fur die Messwertstreuung der Randwinkelmessungen bestimmten zu einem Bewer-
tungszeitpunkt verantwortlich sind. Dazu wurden mit 5 mm langen Messstrecken lokale
Rauheitskennwerte ermittelt und anschlieRend Messtropfen auf die vermessenen Flachen
gesetzt. Die sehr geringen Rauheitsunterschiede von lediglich ARz= 0,5 ym haben keine
systematischen Auswirkungen auf die gemessenen Randwinkel (Bild 3-7).
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Bild 3-7: Statische Randwinkel auf einer SF600 Quarzmehloberflaiche nach abgeschlossenem
Hydrophobietransfer in Abhangigkeit der lokalen Rauheitscharakteristik Rz
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3.1.3.4 Schichtdicke der Verschmutzungsschicht

Generell gilt, dass mit zunehmender Schichtdicke der nachweisbare Hydrophobietransfer
verzogert wird. Die zu klarenden Fragen sind:

1. Wie hoch ist die tatsachliche Verschmutzungsschichtdicke nachdem der flissige An-
teil der Verschmutzung verdampft ist?

2. Kann die Messwertstreuung auf lokale Schichtdickenunterschiede zurtickgefiihrt wer-
den?

Zur Bestimmung der tatsachlichen Schichtdicken wird ein Gesamtprofil der Priifkérperober-
flache bei aufgeklebter Maske und aufgetragener und getrockneter Verschmutzungsschicht
an einer definierten Stelle gemessen. Nach Entfernen von Maske und Schmutzschicht kann
ein exakt darunterliegendes Prifkorperprofil aufgenommen werden. Die Subtraktion des
Prifkorperprofils vom Gesamtprofil resultiert im tatsachlichen Hohenprofil bzw. der Schicht-
dicke (Bild 3-8). Bei einer Maskenstarke von 0,36 mm kann eine Schichtdicke von ca.
0,2 mm ermittelt werden.
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Bild 3-8: Laserprofilometrische Schichtdickenbestimmung

Einen Eindruck Uber die Gleichmafigkeit der Fremdschichtdicke gibt auch die 2D-Aufnahme
in (Bild 3-9).
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Bild 3-9: Laserprofilometer-Aufnahme eines Hydrophobietransfer-Priifkérpers mit Maske und Ver-
schmutzungsschicht (links). Hydrophobiezustand nach 22 h Transferzeit auf RTV-2-SiR in Abhangig-
keit der tatsachlichen Schichtdicke am Messpunkt
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Bringt man nach der Bestimmung des Gesamtprofiles einen Messtropfen auf eine exakt
bestimmte Position entlang der Profillinie und bestimmt den Randwinkel, so kann man nach
Bestimmung und Subtraktion des Prifkdrperprofils die tatsachliche Schichtdicke am Ort des
Messtropfens berechnen. Dies wurde fir verschieden dicke Folienmasken durchgefiihrt.
Dabei wurde stets der Messtropfen nach 22 h Transferzeit aufgetragen und vermessen. Es
bestatigt sich durch den generell sichtbaren Trend, dass héhere Schichtdicken zu niedrige-
ren Randwinkeln nach einheitlicher Transferzeit fihren. Da allerdings in Einzelféllen auch
stark unterschiedlich hohe Randwinkel bei einheitlichen Schichtdicken gemessen werden, ist
die tatsachliche Schichtdicke am Messpunkt nicht allein ausschlaggebend fiir die Messwert-
streuungen. Wahrscheinlich sind neben lokalen Dichteunterschieden vor allem Unterschiede
in der Mikrotopographie am Messpunkt von Bedeutung.

3.1.3.5 Lagerungstemperatur wahrend des Transfervorgangs

Die Lagerungstemperatur wahrend des Transfervorganges hat maligeblichen Einfluss auf
die Transfergeschwindigkeit. Einen groben Uberblick zum Temperatureinfluss fir Quarzmehl
und Glasperlschichten bietet Bild 3-10. Wahrend sich bei einer 20 K Temperaturreduzierung
von 33°C auf 13°C die Transferzeit bis zum Uberschreiten des statischen Randwinkels von
100° beim Quarzmehl versiebenfacht, verdoppelt sich diese fir die Glasperlen lediglich.
Obwohl diese geringere Temperaturabhangigkeit generell von Vorteil fir ein robustes
Prifverfahren ist, sind in den Diagrammen auch die generell groReren Streubereiche fir
Experimente mit Glasperlen zu erkennen.
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Bild 3-10: Hydrophobietransfer in Abhangigkeit von der Lagerungstemperatur bei 50% r.F. fur
Quarzmehlschichten (links) und Glasperlschichten (rechts)

Weitere Untersuchungen haben gezeigt, dass der statische Randwinkel in den ersten 48 h
des Transfervorgangs eine Bewertungsgrole fir den Transfervorgang ist, der sensibel auf
selbst kleine Temperaturunterschiede reagiert. So kdnnen signifikante Unterschiede zwi-
schen den Transferverlaufen einer Quarzmehlschicht auf RTV-2-SiR festgestellt werden die
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mit einer Temperaturdifferenz von 2 K gelagert wurden. Eine Spezifikation von AT < +1K ist
aufgrund des daraus resultierenden geratetechnischen Aufwandes nicht vorteilhaft. Wertet
man statische oder dynamische Randwinkel nach 168 h Transferzeit aus, resultieren selbst
Lagerungstemperaturunterschiede von AT = £2K nicht mehr in signifikanten Unterschieden
(Bild 3-11). Die Lagerungstemperatur wird daher auf 23°C + 2°C festgelegt.
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Bild 3-11: Statische und dynamische Randwinkel auf Quarzmehlschichten nach 168 h Transferzeit fur
unterschiedliche Temperaturen; SCA = Statischer; ACA = Vorriick-; RCA = Riickzugswinkel
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3.1.3.6 Lagerungsfeuchte wahrend des Transfervorgangs

Auch hinsichtlich des Einflusses der Lagerungsfeuchte wahrend des Transfervorganges
unterscheiden sich die beiden Verschmutzungsschichtvarianten mafigeblich. Wie zuvor wird
zunachst der dynamische Transferbeginn in den ersten Tagen bzw. Stunden des Transfer-
vorgangs mit statischen Randwinkeln beobachtet. Einheitlich fir alle vier in diesem Zusam-
menhang untersuchten Isolierstoffe nimmt die Transfergeschwindigkeit bei Quarzmehl-
schichten mit zunehmender relativer Feuchte zu. Bei Glasperischichten verhalt es sich
gerade andersherum, wobei zwischen 20% r.F. und 50% r.F. nur ein geringer Unterschied
besteht und bei 80% r.F. eine starke Verlangsamung des Transfervorgangs erkennbar ist
(Bild 3-12).
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Bild 3-12: Hydrophobietransfer durch Quarzmehlischichten (links) und Glasperlschichten (rechts) bei
unterschiedlichen relativen Feuchten und 23°C
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Die vier untersuchten Werkstoffe wurden auch fir das spater definierte Bewertungskriterium
~Ruckzugswinkel nach 168 h Transferzeit* bei finf unterschiedlichen relativen Feuchten und
23°C hinsichtlich ihres Transfervermdgens bewertet (Bild 3-13). Bei einer Erhéhung der
relativen Feuchte von 50% auf 80% tritt in allen Fallen eine starke Beschleunigung des
Transfervorganges auf. Die Ergebnisse fir 20% und 50% hingegen unterscheiden sich nicht
signifikant. Eine Festlegung der Lagerungsfeuchte auf 40% + 10% scheint daher als ausrei-
chend genau. Dies und die hohen Anforderungen an die Temperaturkonstanz erfordern in
jedem Fall einen Klimaschrank. Die chemischen Hintergrinde dieses gegensatzlichen
Verhaltens und die Unterschiede in der Interaktion der migrierenden PDMS Ketten mit den
Verschmutzungsschichtpartikeln und der Feuchtigkeit sind nicht bekannt.
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Bild 3-13: Rickzugswinkel auf Quarzmehlschichten nach 168 h Transferzeit in Abhangigkeit der
relativen Luftfeuchte bei 23°C
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3.1.3.7 Trocknungsvorgédnge

Die generell groReren Streubereiche der Randwinkelmesswerte auf Glasperlschichten
lassen sich auf das gegenlber den Quarzmehlschichten verschiedene Trocknungsverhalten
zurtckfihren. Das vorangegangene Kapitel hat gezeigt, dass in beiden Fallen die Prasenz
von Feuchtigkeit um und in der Verschmutzungsschicht mafigeblich die Transfergeschwin-
digkeit beeinflusst. Dies zeigt sich auch im Vergleich der Transfergeschwindigkeit von
trocken und nass aufgetragenen Glasperischichten. Durch eine trockene, 0,36 mm hohe
Schittung von Glasperlen kann innerhalb von 5 min bis 15 min eine ausgepragte Hydropho-
bie erreicht werden (Bild 3-14). Bei einer nass aufgetragenen Schicht dauert dies ca. 1 h bis
2 h. Die Trocknung einer solchen Schicht dauert langer als eine halbe Stunde (Bild 3-15).
Verwendet man doppelt so dicke, nass aufgetragene Schichten, erhéht sich die aus Mas-
senabnahmen bestimmte Trocknungszeit um ca. den Faktor zwei. Der Anstieg der Randwin-
kel beginnt nach etwa der doppelten Zeit. Das legt die Vermutung nahe, dass bei Glasperlen
der Transfervorgang erst einsetzt, wenn die Perlenschicht weitgehend trocken ist. Der
Transfer durch die trockene Glasperlschicht ist dann sehr schnell. Insgesamt ist daher die
Trocknungszeit lang gegeniber der Transferzeit. Streuungen der Trocknungszeit zwischen
verschiedenen Prifkérpern resultieren folglich in Streuungen der Randwinkelwerte auf
diesen Prifkérpern bei einem einheitlichen Messzeitpunkt. Bei Quarzmehlschichten hinge-
gen betragt die Trocknungszeit jedoch ebenfalls ca. eine knappe Stunde. Erste stabile von
null verschiedene Randwinkel werden hingegen erst nach friihestens 8 h gemessen. Unab-
hangig davon ob der Transfer bereits durch die feuchte Schicht erfolgen kann oder erst nach
der abgeschlossenen Trocknung einsetzt, werden Streuungen der Trocknungszeit nur im
geringen Male Streuungen der Randwinkelmesswerte nach sich ziehen. Die Streuungen der
Trocknungszeit von Prifkérper zu Prifkérper wird vor allem durch Variation in der Luftstro-
mung Uber den Prufkérpern verursacht. In Klimaschréanken findet typischerweise eine
erzwungene Luftumwalzung statt. Wie dem Bild 3-15 zu entnehmen ist, variieren die Trock-
nungszeiten um bis zu dem Faktor zwei. Dies kann maf3geblich verbessert werden, wenn zur
Lagerung der Priifkoérper im Klimaschrank ca. 20 cm tiefe PE Boxen mit perforierten Deckeln
zum Luftaustausch eingesetzt werden, in denen die Prifkorper auf den Bodenflache aufge-
stellt werden.
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Bild 3-14: Anstieg des statischen Randwinkels auf einer trockenen 0,36 mm hohen Glasperlschuittung
auf einem RTV-2 Prufkdrper
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Bild 3-15: Massenabnahme von nassen Glasperlschichten (Median und Spannweite von drei Mes-
sungen) und Randwinkelanstieg auf diesen Schichten (Mittelwerte und 95%-KI von 8 Messungen)

3.1.3.8 Priifkorperdicke

Fir die Isolierstoffe aus RTV-1 und RTV-2-SiR war es moglich, Prifkdrper mit einer minima-
len Dicke von 0,22 mm und einer maximalen Dicke von 12 mm herzustellen. Erstere konnten
durch das Beschichten einer Glastragerplatte geformt werden. Das Transferverhalten aller
verschiedenen Dicken war gleichartig. Da reale RTV-1-Coatings nicht diinner als die unter-
suchten 0,22 mm sind, reicht die untersuchte Dickenvariation aus.

3.1.3.9 Orientierungsabhangigkeit

Verschmutzung kann sich sowohl auf der Oberseite als auch auf der Unterseite von Isolator-
schirmen absetzten, so dass die Orientierung der Schicht im Verhaltnis zur Gravitationsrich-
tung unterschiedlich sein kann. Vor allem geht es bei den folgenden Betrachtungen aber um
den Einfluss der Orientierung der Prifkorper wahrend ihrer Lagerung im Verlauf des Prifver-
fahrens auf das Ergebnis der Randwinkelmessungen. Dazu wurden Prufkdrper hergestellt,
deren Verschmutzungsschicht auf der Oberseite bzw. auf der Unterseite des Prifkorpers
aufgebracht wurde. Die Halfte der zunachst einheitlich hergestellten Priifkérper wurde dazu,
nach einer Antrocknungsphase von ca. zehn Minuten, mit der Folienmaske nach unten auf
eine Hasendrahtkonstruktion gelegt. Nach dieser Wartezeit von 10 min ist die Quarzmehl-
schicht ausreichend stabil und trocken. Die Gitterkonstruktion erlaubt eine mit dem Normal-
fall vergleichbare Luftzirkulation. Vergleichende Messungen zeigen, dass der Hydropho-
bietransfer an den nach unten orientierten Schichten beschleunigt ablauft (Bild 3-16). Es
kann vermutet werden, dass die PDMS Ketten in Richtung der Schwerkraft leichter migrieren
kdnnen als entgegen der Schwerkraft. Vielleicht wird aber auch die Dichte der Schicht durch
die im zweiten Teil der Trocknungsphase anders orientierte Schwerkraft verandert. In jedem
Fall muss auf eine einheitliche horizontale Lagerung aller Prifkérper geachtet werden.
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Bild 3-16: Orientierungsabhangige Ruckzugswinkel auf einer Quarzmehlschicht nach 48 h Transfer-
zeit

3.1.3.10 Transfer liber den Luftraum

Die Ausgasung von PDMS-Ketten aus Silikonelastomer-Feststoffen und die mdgliche
Anlagerung derselben auf in der Nahe befindlichen Oberflachen ist ein bekanntes und in der
Regel unerwiinschtes Phanomen. So wird beispielsweise eine Glasplatte in einem Exsikka-
tor nahe RTV-2-SiR nach einer gewissen Zeit einen grof3eren statischen Randwinkel aufwei-
sen als ohne Silikon in der Nahe. Die Anlagerungen an der Glasplatte lassen sich durch
einfaches Abwischen der Platte leicht entfernen (Bild 3-17). In diesem Kapitel werden die
Untersuchungsergebnisse zum Einfluss dieses Phanomens auf die Bewertung des Hydro-
phobietransfers zusammengefasst. Generell ist es schwierig einzustufen, ob dieses Phano-
men im Zusammenhang mit dem Hydrophobietransfer als unerwiinscht angesehen werden
sollte. Es kann nicht ausgeschlossen werde das die Hydrophobierung verschmutzter Ober-
flachen auf Isolatoren im Hochspannungsfreilufteinsatz von derartigen Prozessen mitverur-
sacht wird. Aufgrund der geringen Schichtdicke realer Verschmutzungsschichten ist aller-
dings nicht davon auszugehen. Daher soll die Hydrophobierung der Messflache durch
PDMS-Ausgasung keinen Einfluss auf das Hydrophobietransfer-Prufverfahren haben. Die
Ausgasungsrate hangt von der speziellen Silikonformulierung, der freien Silikonoberflache,
der Temperatur u.a. Faktoren ab. Da eine dichte Versiegelung der freien Silikonoberflachen
nicht mit angemessenem Aufwand sichergestellt werden kann, geht es hier vorrangig um die
Quantifizierung des Einflusses der Ausgasung auf das Prifverfahren bei der Verwendung
der Ublichen, spezifizierten Prifkdrpergeometrie. In einem ersten Experiment wurden
Quarzmehl- und Glasperlschichten auf einer Metallplatte aufgetragen und der Hydropho-
bietransfer durch die Luft von angrenzend aufgestellten RTV-2 und HTV-SiR Prifkorpern
beobachtet (Bild 3-17). In Abhangigkeit des PDMS ausgasenden Silikontyps werden entwe-
der Quarzmehl- oder Glasperischichten schneller hydrophob (Bild 3-18). Die Hydrophobie-
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rung Uber den Luftraum dauert selbst bei den angewendeten grolden unbedeckten Silikonfla-
chen um ca. eine Grofienordnung langer als der Transfer durch Migration in die direkt
angelagerte Schicht. Im Falle der Quarzmehlschicht erreichen die statischen Randwinkel
auch nach langen Zeiten nicht die Héhe wie beim direkten Transfer.
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Bild 3-17: Rechts: Statischer Randwinkel auf einer Glasplatte in einem Exsikkator vor und nach der
Einlagerung von RTV-2-SiR Platten im Abstand von ca. 10 cm von der Glasplatte; Links: Anordnung
zum Messen des Transfers Gber den Luftraum
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Bild 3-18: Hydrophobietransfer durch Ausgasung von PDMS Ketten aus der Feststoffoberflache
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Zusatzlich zu diesem konstruierten Fall der Platzierung grofRer unbedeckter Silikonoberfla-
chen nahe den Verschmutzungsschichtoberflachen, sollten der Einfluss der Ausgasung im
Normalfall des Prifverfahrens, bei dem der Grofteil der Prifkorperoberflachen mit der
Maske und der Verschmutzungsschicht bedeckt sind, untersucht werden. Dazu wurden in
den beschriebenen PE-Aufbewahrungsboxen gemischt Silikonprifkorper, HCEP und Ver-
schmutzungsschichten auf Aluminiumblécken aufgestellt. Letztere kdnnen ausschlief3lich
durch Ausgasungs- und Kriechvorgange hydrophobiert werden. Bild 3-19 zeigt die Auswir-
kungen auf die Rickzugswinkel. Riickzugswinkel unter 10° sind in der Praxis sehr schwer
und daher nur unzuverlassig von Rickzugswinkeln auf komplett hydrophilen Oberflachen zu
unterscheiden, auf denen diese null Grad betragen sollten. Wahrend die Riickzugswinkel der
Schichten auf Silikonisolierstoffen diese Nachweisgrenze von 10° nach ca. 48 h Uberschrei-
ten, geschieht das fiur die auf HCEP aufgetragenen Schichten nach ca. 800 h. Die Testfla-
chen auf den Aluminiumblécken hingegen Uberschreiten diese Marke erst nach ca. 1400 h.
Aufgrund der gemessenen Verlaufe kann man davon ausgehen, dass die Messung der
Ruckzugswinkel auf den untersuchten Quarzmehlschichten bis ca. 1000 h von den auftre-
tenden Ausgasungsvorgangen unbeeinflusst ist. Das favorisierte Bewertungskriterium
-Ruckzugswinkel nach 168 h“ ist daher mit Sicherheit auch bei einer gemischten Lagerung
unterschiedlicher Isolierstoffe in derselben Aufbewahrungseinheit vom Transfer iber die Luft
unverfalscht. Dies gilt explizit fir Experimente bei 23°C und 50% r.F.. Fir héhere Temperatu-
ren nimmt die Ausgasungsrate stark zu. Um zu bestimmen welcher der untersuchten Isolier-
stoffe in der Nahe befindliche Quarzmehischichten am schnellsten durch Ausgasung hydro-
phobiert, wurden weitere Experimente bei erhéhter Temperatur von 80°C durchgefiihrt. Dazu
wurden 150 mm x 150 mm x 6 mm grof3e Silikonplatten des jeweiligen Produkttyps in den
zuvor gereinigten Klimaschrank gelegt und eine Quarzmehltestschicht ohne direkten Kontakt
50 mm Uber den Silikonprifkorper platziert. Statische und dynamische Randwinkel wurden
Uber der Zeit aufgezeichnet. Bild 3-20 zeigt ein klares Isolierstoffranking fir das Transfer-
vermogen Uber diesen Luftweg. Wahrend bei der Standard-LSR Variante bereits nach 48 h
die statischen Randwinkel die 120° Marke erreichen, gibt es auch andere LSR Formulierun-
gen bei denen nach dieser Zeit noch keine Randwinkel beobachtbar sind.
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Bild 3-19: Hydrophobietransfer im Vergleich zur Hydrophobierung einer Quarzmehlschicht durch
Migration von PDMS Ketten durch den Luftraum. Testschicht auf Metallblock
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Bild 3-20: Randwinkel auf Quarzmehlschichten auf Metallblécken hydrophobiert durch Migration von
PDMS Ketten durch den Luftraum bei 80°C und 50% r.F.; Quarzmehlschichten im Abstand von 50 mm
von Silikonplatten mit den Abmessungen 150 mm x 150 mm x 6 mm aus unterschiedlichen Produkt-

typen
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3.1.4 Prazisierung der Priifparameter und Bewertungskriterien

Das beobachtete Hydrophobietransfer-Vermdgen der untersuchten Silikonisolierstoffe ist in
allen Fallen generell hoch im Vergleich zu den anderen Isolierstofffamilien. Dennoch kénnen
mit Hilfe der Randwinkelmessung auch Unterschiede zwischen den einzelnen Silikontypen
festgestellt werden. Zahlreiche Messungen unter klimatischen Normalbedingungen haben
gezeigt, dass sowohl die Bewertung mit statischen Randwinkeln als auch die mit Rickzugs-
winkeln einheitliche Isolierstoffrankings ergibt Bild 3-21.
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Bild 3-21: Isolierstoffrankings erstellt mit statischen Randwinkeln und mit Rickzugswinkeln nach
168 h sowie der Verlauf der statischen Randwinkel in den ersten 48 h

Der Vorteil bei der Verwendung statischer Randwinkel besteht in der einfachen und leicht
reproduzierbaren Vorgehensweise, sowie des geringen Zeitaufwandes fiir die Durchfiihrung
der Messung. Fur die Bestimmung von Rickzugswinkeln hingegen muissen zahlreiche
Parameter definiert und beachtet werden. Hinzu kommen eine subjektive Komponente durch
den Experimentator beim Ablesen der Rlckzugswinkel und ein vergleichsweise hoher
Zeitaufwand. Der Vorteil bei der Verwendung von Rickzugswinkeln ist eine erhdhte Diffe-
renzierbarkeit der verschieden Silikonprodukttypen. Die Unterschiede fallen deutlicher aus
als bei den statischen Randwinkeln. Auch ist die Beeinflussung durch die Ausgasungsvor-
gange geringer. Aus Bild 3-21 kann auch entnommen werden, dass die typischen Streube-
reiche im dynamischen Anfangsverlauf in den ersten 48 h gréRer sind als nach 168 h.
Demnach wird als Bewertungskriterium der Rickzugswinkel nach 168 h Transferzeit vorge-
schlagen. Die Messung des Ruckzugswinkels unter Verwendung der ,Volumenanderungs-
methode” (Bild 3-22) soll dabei gemaf der folgenden Beschreibung durchgefiihrt werden.

< —>
<— —>

Bild 3-22: Vorriickwinkel ©, und Riickzugswinkel ©; in der Volumenanderungsmethode
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Aufsetzten eines 5 ul Tropfens durch ,Abholen“ mit der Prifkorperoberflache.

2. Messung des statischen Randwinkels ohne Kanile im Tropfen im Tangentenverfah-
ren. Ergebnis ist der Mittelwert aus linken und rechtem Randwinkel.

3. EinflGhren der Kaniile und mittiges Ausrichten im Tropfen in etwa 1/3 der Tropfenhdhe
von der Quarzmehloberflache entfernt, Einstellen der Basislinie.

4. Hinzu-Dosieren von 15 ul mit einer Geschwindigkeit von 1 pl/s, Beobachten der Vor-
rickwinkel an der sich ausbreitenden Seite und Festhalten des gréften auftretenden
Vorrlickwinkels. Dabei ist wichtig Uberprifen zu kénnen, ob die angelegten Tangen-
ten korrekt sind.

5. Dabei zur Messung das Tangentenverfahren verwenden (statt Ellipse oder Kreis oder
Young-Laplace), da das Tangentenverfahren das einzige ist, welches unsymmetri-
sche Winkel bestimmen kann und die Winkel in der Regel unsymmetrisch sind.

6. Absaugen von 10 pyl mit groRer Geschwindigkeit (z.B. 10 pl/s) um den gesamten
Messzeitaufwand zu reduzieren.

7. Absaugen von ca. 8 ul mit sehr langsamen 0,1 pul/s, dabei Messung der Rickzugwin-
kel mit dem Tangentenverfahren, Uberpriifung der Korrektheit der angelegten Tan-
genten unerldsslich, Festhalten des grofiten auftretenden Rickzugwinkels. Das Zu-
ricklassen von 2 ul Tropfenriickstand verringert den Grad der Verunreinigung der
Messflissigkeit in der Kandle.

8. Dabei beachten: Einfluss der Kaniile: Messwert wird verfalscht je naher der Riick-

zugwinkel an der Kanulle gemessen wird. - Messen moglichst bei Beginn der Kon-

traktion.

3.2 Kilassifizierung polymerer Isolierstoffe beziiglich des Hydrophobietransfers

In der Arbeit [10] wurde darauf hingewiesen, dass mit dem Maskenverfahren nach damaligen
Stand nicht zwischen verschiedenen Silikonisolierwerkstoffen, die speziell fur die Hochspan-
nungsisoliertechnik entwickelt wurden, unterschieden werden kann. Zu diesem Zeitpunkt
wurden fir die Bewertung statische Randwinkel in den ersten 24 h des Transfervorganges
herangezogen. Mithilfe der zuvor definierten Vorgehensweise und Empfehlungen, kann jetzt
unter Verwendung des neuen Bewertungskriteriums erfolgreich zwischen verschiedenen
Produkttypen und Formulierungen unterschieden werden. Trotz der Vielzahl zum Tell
mafgeblicher Einflussfaktoren, bleibt unter Berilicksichtigung des oben beschriebenen
Prozedere, das zu bestimmende Transfervermégen der untersuchten Werkstoffe der Haupt-
einfluss auf die Auspragung der beobachtbaren Randwinkel. Zwischen Silikonwerkstoffen mit
einem besonders starken bzw. besonders schwachen Transfervermégen, befindet sich eine
grol3e Gruppe von Produkten, deren Transfervermdgen weitgehend gleichartig ist. Dennoch
ist es moglich die teils geringen Unterschiede im Transfervermdgen der verschiedenen
Formulierungen sichtbar zu machen. Dazu ist es notwendig das beschriebene HTPV flr eine
relative Bewertung einzusetzen. Damit ist gemeint, dass zwei Gruppen von Prifkorpern,
welche zur gleichen Zeit auf gleiche Art und Weise vorbereitet, gereinigt, gelagert, mit
Verschmutzung versehen und von einem einzigen Experimentator vermessen wurden,
untersucht werden. Die EinflussgroRen, welche schwer kontrollierbar sind (Qualitat des
Quarzmehls, manueller Schichtauftrag, Experimentator- und Gerateabhangigkeit der Rand-
winkelbestimmung) sind dann vereinheitlicht und es kann zuverldssig von etwaigen Unter-
schieden in den gemessenen Randwinkeln auf unterschiedliches Transfervermdgen ge-
schlossen werden. Im Sinne eines international anwendbaren und normungsfahigen Prifver-
fahrens ist aber vor allem eine absolute Klassifikation notwendig. Das Vorhandensein der
schwer kontrollierbaren Einflussfaktoren bedingt eine gewisse Ungenauigkeit bei der Be-
stimmung der Randwinkel. Mit der Einfihrung von Randwinkelbereichen und der Zuordnung
der untersuchten Werkstoffe in diese Beiche oder Klassen (Tabelle 3-3) kann eine absolute
Bewertung des Transfervermdgens der untersuchten Isolierstoffe vorgenommen werden. Im
Folgenden werden also sog. Hydrophobietransferklassen HTC (hydrophobicity transfer
class) definiert. Aus der Zusammenschau aller im Laufe des Projekt an den Forschungsstel-
len FS1 und FS2 erzielten Ergebnisse haben sich folgende Klassengrenzen fiir die reprodu-
zierbare Einordnung der Werkstoffe in als sinnvoll erwiesen.
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Tabelle 3-3: Definition von Hydrophobietransferklassen und deren Klassengrenzen

Hydrophobicity Klassifizierung des | Riickzugswinkel* Riickzugswinkel*
Transfer Class: Transfervermégens: | nach nach

HTC 168 h=7d 1008 h=42d

1 Sehr schnell > 40° > 90°

2 Schnell 40° bis 20° 90° bis 60°

3 Langsam 20° bis 10° 60° bis 10°

4 Nicht feststellbar <10° <10°

Neben dem favorisierten Bewertungskriterium und der Auswertung des Rulckzugswinkels
nach 168 h wird noch eine alternative Bewertungszeit von 1008 h vorgeschlagen. Die
Intention ist es damit auch Werkstoffe, die einen vergleichsweise langsamen
Hydrophobietransfer zeigen einer Hydrophobietransferklasse zuordnen zu kénnen, die eine
endliches Transfervermdgen bescheinigt. Die vorgeschlagenen 1008 h sind eine Zeit, welche
unter den beschriebenen Bedingungen schon Hydrophobie auf Quarzmehlschichten auf
HCEP zeigt, aber noch keine auf den auf Metallblécken gelagerten Schichten. In Bild 3-23
sind zur Veranschaulichung die Hydrophobietransferklassen von typischen Messergebnissen
dargestellt.
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Bild 3-23: Definition von Hydrophobie-Transfer-Klassen

3.2.1 Untersuchungen ausgewadhlter polymerer Isolierstoffformulierungen und
herstellungsspezifischer Modifikationen

Das vorgeschlagene Hydrophobietransfer-Prifverfahren kann fir die Werkstoffentwicklung
eingesetzt werden. In diesem Kapitel wird das HTPV benutzt, um Auswirkungen von Materi-
almodifizierungen zu untersuchen, die z.B. durch Variation von Produktionsparametern oder
Fullstoffgehalt bedingt sind.

3.2.1.1 Vernetzungsmethode

Silikonkautschuke lassen sich durch Vulkanisation in Silikonelastomere tberfuhren. Festsili-
konkautschuke werden bei erhdohter Temperatur vernetzt. Die Vernetzung erfolgt entweder
mit Hilfe organischer Peroxide oder platinkatalysiert (Additionsvernetzung). Hier werden zwei
moglichst identisch geflillte HTVs verglichen, die sich bezliglich des Vernetzungsprozesses
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unterscheiden. Das hier untersuchte peroxidisch vernetzte System zeigt einen geringfligig
aber statistisch signifikant verbesserten Hydrophobietransfer (Bild 3-24).
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Bild 3-24: Hydrophobietransfer von HTV mit verschiedenen Vernetzungsverfahren

3.2.1.2 Vernetzungsgrad

Der Vernetzungsgrad beeinflusst die Menge mobiler niedermolekularer PDMS-Verbindungen
im Silikonelastomer. Der Einfluss auf den Hydrophobietransfer wurde anhand einer Gruppe
unterschiedlich nachgetemperter Festsilikonkautschuke untersucht, welche anderweitig
identisch waren. Alle drei Werkstoffe wurden bei 180°C fir exakt 10 min gepresst. Danach
wurde ein Werkstoff nicht weiter behandelt, wahrend die beiden anderen bei 180°C fir
300 min bzw. 1200 min nachgetempert wurden. Die Auswirkung des Nachtemperns auf den
Vernetzungsgrad wurde Uber die Bestimmung des mittleren Molekulargewichtes des Poly-
mers mit Hilfe eines Quellungsexperimentes nach [49] untersucht. Die Massen von kleinen
Stliickchen des Polymers von ca. 0,5 g wurden genau bestimmt. Danach wurden diese in
Hexan flr 48 h bei 25°C aufgequollen. Nach der Entfernung von Uberschiissigem L&sungs-
mittel, wurden die Prifkérper trockengetupft und abermals gewogen. Mit Hilfe der Flory-
Huggins Gleichung kann Uber die dabei bestimmten Massen unter Heranziehung der Dichten
von Hexan und dem Ausgangspolymer sowie dem Flory-Huggins Parameter des Losungs-
mittels das mittlere Molekulargewicht einer Polymerkette M, zwischen zwei Vernetzungsstel-
len in g/mol abgeschatzt werden. Die Ergebnisse dieser Berechnung sind in Tabelle 3-4
aufgefthrt. FUr einen greifbareren Eindruck wird die Vernetzungsdichte M, durch das Mole-
kulargewicht einer PDMS Einheit M (M = 74,15 g/mol) geteilt. Die sich ergebenden CAL
Werte (CAL = M./M) beschreiben die mittlere Anzahl von PDMS Einheiten zwischen zwei
Vernetzungsstellen. Ein niedrigerer CAL Wert korreliert mit einem héheren Vernetzungsgrad.
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Tabelle 3-4: Mittleres Molekulargewicht der Polymerketten zwischen zwei Vernetzungsstellen Mc und
Anzahl der PDMS Einheiten CAL zwischen zwei Vernetzungsstellen

Material M, [gimol] ' CAL[]
HTV 0 2269,866 30,204
HTV 300 2116,359 28,162
HTV 1200 2080,109 27,679

Es konnte also gezeigt werden, dass das Nachtempern die Vernetzungsdichte erhéht. Die
entsprechenden Transferergebnisse zeigen allerdings keine signifikanten Unterschiede
zwischen den drei untersuchten Werkstoffen, auch wenn die Ergebnisse nach mehr als 96 h
eine tendenziell abnehmende Transfergeschwindigkeit mit zunehmenden Vernetzungsgrad
aufweisen (Bild 3-25). Das Nachtempern erhoht nicht nur den Vernetzungsgrad sondern
reduziert auch maf3geblich den Bestand der volatilen niedermolekularen PDMS Ketten in der
Kautschukmatrix [49]. Die Wirkungslosigkeit dieser Reduktion ist im Gegensatz zur derzeit
vorrangigen Theorie ein Indikator fir die untergeordnete Bedeutung der volatilen niedermo-
lekularen PDMS Ketten. Weiterfiihrende Untersuchungen und Uberlegungen sind in [48]
aufgefihrt.
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Bild 3-25: Hydrophobietransfer verschieden vernetzter HTV-SiRs
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3.2.1.3 Extraktion und Zugabe niedermolekularer Siloxane

Ein Standard-LSR System wurde mit einer definierten Zusammensetzung zusatzlicher,
besonders niedermolekularer (low molecular weight - LMW) Siloxane angereichert. Nicht der
geringste Einfluss auf den Hydrophobietransfer konnte bei dem verwendeten LSR-System
festgestellt werden (Bild 3-26). Dies ist ein Hinweis auf die untergeordnete Bedeutung der
kurzkettigsten LMWs bei dem hier verwendeten Hydrophobietransfer-Priifverfahren.
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Bild 3-26: Hydrophobietransfer eines additionsvernetzten LSR mit und ohne zuséatzliche LMW PDMS

Ein weiterer Beitrag zur Beleuchtung der Wirksamkeit niedermolekularer PDMS Bestandteile
wurde in Form eines Quellungsexperiments durchgefiihrt. Wahrend PDMS basierte Kaut-
schuke bei Wasserkontakt nicht quellen, kénnen nichtpolare Losemittel wie z.B. spezielle
Kohlenwasserstoffe, Toluol oder Dichlormethan zur Quellung fiihren. Im Verlaufe des
Quellungsvorganges l6sen sich niedermolekulare nicht vernetzte PDMS Oligomere aus der
Hauptmasse im Lésemittel. Nach Entfernen des Lésemittels kann die gequollene PDMS
Matrix in ihre Ursprungsform zurlickschrumpfen. Dabei ist es wichtig auf eine gleichmaRige
und langsame Trocknung zu achten, da sonst Spannungen im Polymer entstehen die zu
Verformungen der Prufkérper fihren kénnen. In diesem Experiment wurden die Silikonkaut-
schuke (HTV, LSR, RTV-2) fiur 200 h in Toluol gequollen. Die Prifkérper wurden daraufhin
vorsichtig und gleichmafig fur 300 h getrocknet bevor eine zusatzliche 3 h Toluol-Quellung
durchgefuhrt wurde, um die freien LMW Rickstande weiter zu verringern. Nach einer ab-
schlieBenden 72-stlindigen Phase der Lufttrocknung hatten die Prifkdrper ihre Originalform
wieder angenommen. Die Massenverluste betrugen 1,8% beim HTV, 3,1% beim LSR und
2,6% beim RTV-2. Nach der Trocknung wurde das HTPV mit den LMW extrahierten Kaut-
schuken durchgefiihrt. Aus Griinden der Ubersichtlichkeit ist nur das Ergebnis fir das RTV-
2-SiR dargestellt (Bild 3-27), wobei die Ergebnisse fur die anderen Silikonprodukttypen
analog waren. Die geringere Massenabnahme beim HTV wird typischerweise mit dem
héheren Fllstoffgehalt an ATH und dem folglich geringeren Anteil an extrahierbaren Poly-
mer erklart.
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Bild 3-27: Hydrophobietransfer von in Toluol gequollenen RTV-2 im Vergleich zu neuen RTV-2
Prifkorpern und welchen die mit MDM angereichert wurden

Fur alle untersuchten und extrahierten Werkstoffe ist die Transfergeschwindigkeit signifikant
herabgesetzt. Die statischen Randwinkel steigen erst einen Tag spater an und das ver-
gleichsweise langsam. Sie erreichen nicht die hohen Randwinkelwerte der unbearbeiteten
Prufkérper. Der Anstieg der Rickzugswinkel wird um ungefahr drei Tage verzdgert. Die
darauffolgenden zweihundert Stunden zeigen einen langsamen und zwischen den Werkstof-
fen ununterscheidbaren Transfer, signifikant langsamer als bei unbehandelten Priifkérpern.
Die Schlussfolgerung die von Autoren wie [50] aus vergleichbaren Experimenten gezogen
wurde, dass die volatilen PDMS Ketten ausgelést wurden und daher der Transfer verlang-
samt ist, ist nicht zwingend korrekt. Das L&semittel Toluol ist in der Lage auch deutlich
langere PDMS Oligomere auszulésen als die von [50] im Gaschromatographen beobachte-
ten kurzkettigsten Bestandteile. Ferner ist auch denkbar, dass die Matrix des Kautschuks
nach Quellung die Migration der relevanten PDMS Bestandteile nicht langer im vollen Mal3e
gestattet, oder dass Toluol-Ruckstande den Migrationsprozess beeintrachtigen.

Um einen mdéglichen Hinweis darauf zu bekommen welche Effekte die kurzkettigsten PDMS
Ketten auf den Hydrophobietransfer haben kénnten, wurde den Toluol behandelten, LMW
verarmten Prufkérpern MDM (Octamethyltrisiloxan) zugesetzt. Diese sehr kurzkettigen,
volatilen und linearen LMW PDMS Ketten wurden mittels Pipette auf die Prifkérper aufge-
tropft bis ca. 1 g in jedem Kautschukprifkdrper aufgenommen wurde. Den Prifkdrper wurde
daraufhin eine Ausgleichsphase von einigen Stunden gestattet, da die MDM Applikation zu
einer leichten Quellung fihrte. Daraufhin wurde das HTPV durchgefiihrt. Die statischen
Winkel siegen daraufhin wieder schneller an, im Falle des RTV-2 beinahe so schnell wie im
originalen RTV-2 Fall (Bild 3-27). Der Anstieg der Rickzugwinkel hingegen wurde bei
keinem Werkstoff beschleunigt. Im Gegenteil scheint die Prasenz des MDM die Migration der
fur Ruckzugswinkel relevanten PDMS sogar zu behindern. Die Ergebnisse deuten darauf
hin, dass die sehr kurzkettigen PDMS Bestandteile fiir den schnelleren Anstieg der stati-
schen Randwinkel verantwortlich sind, wahrend es Hinweise darauf gibt, dass die Migration
langerer PDMS Ketten einen Anstieg der Rickzugswinkel bewirkt [48]. Weiterfiihrende
Betrachtungen Uber die chemischen Strukturen der migrierenden PDMS Bestandteile
kénnen [48] enthommen werden.
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3.2.1.4 Aluminiumtrihydrat (ATH) Fullstoffgehalt

Aluminiumtrihydrat (ATH) ist einer der wichtigsten Flillstoffe von hochtemperaturvernetzen-
den Silikonelastomeren zur Anwendung fir Hochspannungs-Verbundisolatoren. Hohe
Fullgrade im Bereich 50Gew% sind typisch. Hier wurde der Einfluss des Flullstoffgehaltes auf
das Transfervermdgen untersucht. Sowohl die Messung der statischen wie auch die der
dynamischen Randwinkel (Bild 3-28) zeigt, dass sich das Transfervermogen mit steigendem
ATH Fullstoffgehalt signifikant verringert. Der Anteil des Silikonelastomers in der Werkstoff-
formulierung sinkt mit steigendem Fullstoffgehalt. Damit sinkt auch die zur Verfiigung ste-
hende Menge aller migrationsfahigen Silikonbestandteile und nicht nur die der kurzkettigsten
Molekile. Andererseits konnte auch eine veranderte Werkstoffstruktur die Migrationsbewe-
gung aus dem Silikonelastomer mindern.
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Bild 3-28: Hydrophobietransfer von hochtemperaturvernetzten Silikonelastomer mit variierenden
Flllstoffgehalt; pph: parts per hundred

3.2.1.5 Silikonelastomer-Produkttypen

Die bisher gezeigten, vergleichenden Untersuchungen wurden weitgehend anhand eines
Sets von Silikonwerkstoffen mit einem Vertreter fir jeden Produkttyp (HTV, RTV-1, RTV-2,
LSR) durchgefiihrt. Das ermdglicht dem Betrachter Werkstoffrankings abzuleiten, auch ohne
das solche explizit genannt oder vorgeschlagen wurden. Es wird hiermit ausdriicklich darauf
hingewiesen, dass diese Werkstoffrankings nicht verallgemeinert werden kénnen. Andere
Vertreter der gleichen Produkttypen, die den Forschungsstellen nicht zur Verfliigung standen,
kénnen sich potentiell andersartig verhalten und folglich andersartige Werkstoffrankings
ergeben. Ein Beispiel dazu ist in Bild 3-29 dargestellt. Hier werden zum einen verschieden
additionsvernetzende Silikonelastomere verglichen, bei denen im Gegensatz zu den bisheri-
gen Ergebnissen die Flissigsilikonkautschuke ein starkeres Transfervermdgen zeigen als
das hochtemperaturvernetze Silikon. Zum anderen werden verschiedene, peroxidisch
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vernetzte, HTV-Elastomere verglichen und damit eine Bandbreite fiir deren mdgliche Trans-
fervermogen aufgezeigt. Es gilt also festzuhalten, dass die gesamte Werkstoffformulierung,
einschlielllich des Werkstofftyps, der Vernetzungsmethode, des Vernetzungsgrades und vor
allem des Flillstoffgehaltes das Transfervermogen der Hydrophobie auf angelagerte Ver-
schmutzungsschichten definiert.
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Bild 3-29: Links: Hydrophobietransfer verschiedener additionsvernetzender Produkttypen; Rechts:
Hydrophobietransfer verschiedener peroxidisch-vernetzender HTV-SiRs

3.2.2 Untersuchungen zur Klassifizierungsmoglichkeit der untersuchten Isolierstoffe
hinsichtlich der Fahigkeit zum Hydrophobietransfer bei unterschiedlichem
Schweregrad der Fremdschichtbelastung

Der Hydrophobietransfer kann erheblich durch den Salzgehalt der angelagerten Fremd-
schicht (messbar z.B. in der aquivalenten Salzablagerungsdichte ESDD nach IEC 60815-1)
verzogert werden. Bei stark hygroskopisch wirkenden Salzen und hoher Umgebungsfeuchte
kann die Transferfahigkeit bzw. ihre Wirkung sogar vollstandig unterdriickt werden [11]. Hier
wird der Frage nachgegangen, ob dieses Verhalten eingesetzt werden kann um unterschied-
liche Verschmutzungsintensitaten nachzubilden. Dabei steht die Frage im Mittelpunkt ob aus
der variierten Prifprozedur gleichartige Werkstoffrankings hervorgehen und ob eine verbes-
serte Differenzierbarkeit zwischen den untersuchten Werkstoffen erreicht werden kann. Um
im oben genannten Sinne die Verschmutzungsintensitat zu erhéhen, wurde in einer ersten
Variante dem Reinwasser, welches fur die Schichtherstellung verwendet wurde, NaCl
hinzugefugt, bis das resultierende Wasser-NaCl-Gemisch eine spezifische Volumen-
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leitfahigkeit von 1200 uS/cm erreichte. Der weitere Herstellungsprozess der Schicht war
unverandert. In einer zweiten Variante wurde Minchner Leitungswasser verwendet, welches
bei einer spezifischen Volumenleitfahigkeit von ca. 600 uS/cm vor allem auch Calcium- und
Magnesium-lonen beinhaltet.
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Bild 3-30: Hydrophobietransfer verschiedener Silikonelastomere fur unterschiedliche Verschmut-
zungsschichtvarianten; NaCl: Mit Natriumchlorid angereicherte Verschmutzungsschicht; TW: Mit
Leitungswasser hergestellte Verschmutzungsschicht

Gegentber der ,normalen Verschmutzungsschicht ist der Transfer stark verlangsamt und
das Ranking verandert (Bild 3-30). Der langsamere Transferverlauf erlaubt nicht langer die
Beobachtung der dabei innerhalb einer Woche nicht mehr ansteigenden Ruckzugswinkel.
Die Differenzierbarkeit ist aufgrund der gréferen Varianzen nicht erhdht. Unterschiedliche
Hydrophobietransfer-Prifverfahren kénnen also in Abhangigkeit der Verschmutzungs-
schichtart und -intensitat zu unterschiedlichen Werkstoffrankings flihren. Messungen erga-
ben, dass die mit Leitungswasser hergestellte Verschmutzungsschicht einen ESDD Wert von
ca. 0,005 mg/cm? aufweist, wahrend die mit NaCl versetzte Schicht einen ESDD Wert von
0,018 mg/cm? erreicht. Die NSDD Werte sind flr beide Schichten ca. 30 mg/cm?. Folglich ist
der ESDD-Wert kein eindeutiges Mafy fur die transferverlangsamenden Eigenschaften der
Verschmutzungsschicht.

3.2.3 Empfehlungen zur Durchfiihrung des Hydrophobietransfer-Priifverfahrens

Die gefundenen Einflussgréflen auf den Hydrophobietransfer werden hier im Sinne einer
Experimentieranweisung zur Bewertung des Hydrophobietransfers zusammengefasst. Fir
die Folienmasken werden 50 mm x 50 mm Quadrate mit einer Starke von 0,36 mm aus einer
selbstklebenden Folie hergestellt. Die auszuschneidenden oder auszustanzenden Fenster
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haben Abmessungen von 30 mm x 30 mm. Die resultierenden Masken werden dann sinn-
vollerweise auf geringfligig groRere Prifkérper (z.B. 53 mm x 53 mm) aufgeklebt. Dies
verhindert ein versehentliches Abziehen der Folie beim Transport der Prifkérperwahrend der
Lagerungs- und Messprozedur. Obgleich die Rauheit der Isolierstoffprifkdrper das Transfer-
verhalten nicht beeinflusst, sind raue Prifkérper besser geeignet, da die feucht aufzutragen-
de Schlamme besser am Prifkorper anhaftet. Es sollten mindestens acht Prifkérper pro
Messreihe untersucht werden. Im Weiteren werden 3,5 ml einer Suspension aus Isopropanol
und Reinwasser im Mischungsverhaltnis 35V0l%/65V0l% hergestellt. Die Suspension wird
zweckmaRigerweise in einem 5 ml Messbecher zusammengemischt und dann in einen
150 ml Messbecher eingegossen, in welchem sich 7,5 g des Quarzmehles SF 600 befinden.
Mit einer Spachtel muss diese Schlamme ca. 1 bis 2 Minuten gerihrt werden bis eine
homogene Verschmutzungsschichtsuspension entstehet. Ein Teil davon wird auf eine Seite
des Maskenfensters gegossen und mit einem Lineal oder Kunststoff-Block in einem Arbeits-
schritt glattgestrichen (Bild 3-31). Gute Ergebnisse werden dann erzielt, wenn eine einzige
Abstreichbewegung ausreicht. Nacharbeiten fihren in der Regel zu Unebenheiten auf der
schnelltrocknenden Oberflache. Die angertihrte Menge der kiinstlichen Verschmutzung ist in
Abhangigkeit der Ubung des Experimentators ausreichend fiir bis zu sechs Priifkdrper.
Dabei sollte in jedem Fall darauf geachtet werden, dass die Schlamme vor jedem Auftrag
erneut leicht aufgerihrt wird, um ein Absetzten des Quarzmehles und damit eine Verande-
rung der Schichtzusammensetzung zu vermeiden.

Bild 3-31: Von links nach rechts: Priifkérper mit Folienmaske, mit aufgegossener Schlamme, Abstrei-
chen der Schlamme, fertiger Prifkorper

Vor allem in den ersten Minuten des Trocknungsvorganges mussen die Prifkérper moglichst
horizontal gelagert werden, um ein VerflieRen der Schlamme und so Variation der Schichtdi-
cke zu vermeiden. Nattirlich sollten daher auch die Prifkérper selbst moglichst planparallele
Ober- und Unterseiten haben. Auch in der darauffolgenden Lagerung der Prifkérper im
Klimaschrank bei 23°C und 50% r.F. sollte die horizontale Lage eingehalten werden. Po-
lyethylen-Behalter mit einer Tiefe von ca. 20 cm und mit zahlreichen Bohrungen perforierten
Deckeln werden fir die Lagerung der Prifkérper im Klimaschrank eingesetzt. Dies dient der
Vereinheitlichung der Luftstrdmung Uber den einzelnen Prifkérpern. Zusatzlich sollte die
Luftumwalzung in den Schranken auf ein moderates Mal} eingestellt werden. Sofern mehrere
Prufkorpersets (z.B. Werkstoff A, B, C...) mdglichst genau miteinander vergleichen werden
sollen, bietet sich ein Ansatz der gemischten Vorbereitung und Lagerung an. Dabei werden
Prifkorper der unterschiedlichen Sets gemischt mit Verschmutzungsschichtschlamme aus
ein und demselben Anruhrvorgang bestrichen und anschlieend der Lage nach zuféllig auf
mehrere Lagerungskisten verteilt. Die Randwinkelmessung sollte zu einheitlichen Messzeit-
punkten erfolgen. Zu jedem Messzeitpunkt wird nur ein Tropfen pro Prifkorper auf jedem
Prufkérper vermessen und daraus Mittelwerte und 95%-Konfidenzintervalle geman einer
Gaul3-Normalverteilung bestimmt. Dabei wird die Reihenfolge der Prifkérper abermals aus
den verschiedenen Sets gemischt und zufallig variiert. Alle Randwinkelmessungen sollten
von einer Person durchgefihrt werden. Fir eine absolute Bewertung des Transfervermdgens
wird eine Zuordnung der Messergebnisse zu den in Kapitel 3.2 definierten Hydrophobie-
Klassen empfohlen.



4 Ergebnistransfer in die Wirtschaft 36

4 Bewertung der Hydrophobiebestiandigkeit und —wiederkehr
mit dem DTPV

4.1 Priiftechnische Festlegungen fiir 50 Hz-Wechselspannung

4.1.1 Untersuchte Isolierstoffe

Die untersuchten Isolierstoffe finden im Hochspannung-Freiluftbereich fir Isolatoren bzw.
Kabelendverschlisse Anwendung und ordnen sich als Standardprodukte der entsprechen-
den Hersteller in die Gruppe der Silikonelastomere, Epoxidharze oder in die Gruppe der
Ethylen-Copolymere ein.

Bei den Silikonelastomeren (SIR) kommen fur die Untersuchungen je eine Formulierung
eines Flussigsilikonkautschuks (LSR-Varianten), eines raumtemperatur-vernetzenden
Silikonkautschuks (RTV-2-Varianten) sowie ein Festsilikonkautschuk (HTV-Varianten) zur
Anwendung (Tabelle 4-1). Die plattenférmigen Prifkérper werden im Giel3-, Spritzgiel3-,
bzw. Press-Verfahren hergestellt. Weiterhin standen sowohl plattenférmige Prifkorper aus
einem speziell modifizierten (hydrophobisierten) cycloaliphatischem Epoxidharz (HCEP) als
auch Prufkérper aus einem Ethylen-Vinyl-Acetat (EVA) zur Verfligung.

Tabelle 4-1: Ubersicht der untersuchten polymeren Isolierstoffe

Isolierstoffbezeichnung | Hersteller Spezifizierung

LSRA Momentive Performance | additionsvernetzender Flissigsilikon-
Materials Holding kautschuk

LSR B Momentive Performance | additionsvernetzender Flussigsilikon-
Materials Holding kautschuk, Zugabe von 1 % Silikon-Ol

RTV-2 Wacker Chemie raumtemperatur-vernetzender Silikon-

kautschuk (additionsvernetzend)

HTV A Wacker Chemie peroxidisch vernetzender Festsilikon-
kautschuk
HTV B Wacker Chemie peroxidisch vernetzender Festsilikon-

kautschuk, Variation des ATH-Gehaltes

HTV C Momentive Performance | additionsvernetzender Festsilikonkaut-
Materials Holding schuk

HTV D Momentive Performance | peroxidisch vernetzender Festsilikon-
Materials Holding kautschuk

HCEP Huntsman Advanced modifiziertes, cycloaliphatisches
Materials Epoxidharz

EVA TE Connectivity Ethylen-Vinyl-Acetat

Fir Untersuchungen zum mdglichen Einfluss stofflicher Modifikationen kommt eine bzgl. des
ATH-Gehaltes modifizierte HTV- Variante (HTV-B) zum Einsatz. Dazu wird ein mit 58 %
ATH-gefillites Polymer B1 mit einem ungeflliten Basispolymer B2 zu 0 %, 33 %, 66 % und
100 % gemischt, wodurch sich vier verschiedene ATH-Fullgrade ergeben (0 %, 19 %, 38 %
und 58 %).
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Bei allen verwendeten Varianten handelt es sich dabei um herstellerspezifische Materialfor-
mulierungen, deren exakte stoffliche Zusammensetzung und detaillierte verarbeitungstechni-
sche Parameter nicht im Detail offengelegt wurden.

Die verwendeten Prifkérper zur Bewertung dynamischer Hydrophobieeigenschaften liegen
in Plattenform mit Abmalfien von ca. (Hx B x T) 120 mm x 40 mm x 6 mm vor. Dabei kommt
Material unterschiedlicher Produktionschargen zum Einsatz. Infolge gleicher Rezeptur aller
Chargen wird angenommen, dass diese keinen signifikanten Einfluss auf das Hydrophobie-
verhalten ausiiben. Die Oberflachenstruktur kann erfahrungsgemaf einen mafgeblichen
Einfluss auf die Bewertung dieser Hydrophobieeigenschaften austiben Um die Wirkung
stofflicher und oberflachenstrukturbedingter Einflussgréen trennen zu kénnen, wurden
Uberwiegend Prufkérper verwendet, die in Giel- bzw. Pressformen bekannter Rauheit
hergestellt wurden (Tabelle 4-2). Die Oberflachenstruktur der Formen wurde an der For-
schungsstelle FS1 mittels Sandstrahlverfahren erzeugt, um eine mdglichst isotrope Struktur
zu erhalten.

Tabelle 4-2: gemessene Rauheitskennwerte auf den verwendeten polymeren Isolierstoffen nach
DIN EN ISO 4287

Isolierstoff [R] pm [Ra] pm
EVA 5,6 0,7
HCEP 51 0,7
HTV A 53 0,8
LSR A 4,9 0,5
RTV-2 5,2 0,7

Bei Proben aus HCEP und EVA konnte keine isotrope Oberflachenstruktur hergestellt
werden (Bild 4-1, links). Als Ursache werden die fur die Entformung der Proben verwende-
ten Trennmittel vermutet. Dadurch zeigen sich teilweise grofle Streuungen beim Benet-
zungsverhalten dieser Proben (Bild 4-1, rechts).

Bild 4-1: Aufnahme EVA bei Benetzung mit Elektrolyt im DTPV (rechts); Oberflachenstruktur HCEP
(links)

Dabei war kein Zusammenhang zwischen der strukturierten Isolierstoffoberflache und dem
Benetzungsverhalten erkennbar. Fir Untersuchungen im DTPV wurden ausschlie3lich
Proben verwendet, bei denen nur eine kleine Anzahl an Elektrolytriickstanden (Anzahl < 5)
mit kleinem Durchmesser (d < 2 mm) im DTPV bei Elektrolytbelastung erkennbar war
(Proben wie gerahmt in Bild 4-1, rechts). Vor der Durchfliihrung eines jeden Versuches
werden die Prifkdrper, soweit nicht anders angegeben, mit einem fusselfreien, weichen
Tuch und lIsopropanol gereinigt und anschlielend mit destilliertem Wasser abgespiilt.
Danach erfolgt das Abtrocknen der Proben mit einem Vliestuch. AbschlieRend erfolgt eine
Lagerung der Prufkérper unter Laborklimabedingungen in einem staubgeschitzten Behalter
fur mindestens 24 h, wobei die Lagerung und Untersuchungen bei einer Temperatur von
23 °C £ 2 K und einer relativen Luftfeuchte von 50 % + 10 % erfolgen.
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4.1.2 Versuchsanordnung des Dynamischen Tropfen-Priifverfahrens und Versuchs-
durchfiihrung

Im Dynamischen Tropfen-Prufverfahren (DTPV) werden plattenférmige Prufkérper auf einer
geneigten Ebene im Multi-Stress-Verfahren unter Spannungsbeanspruchung und simultaner
elektrolytischer Fremdschichtbelastung untersucht. Als Ausgangspunkt flr die Untersuchun-
gen dienen die in CIGRE TB 442 [7] definierten Parameter (vgl. Bild 2-1).

Die Prufkérper werden auf eine isolierende Grundplatte aufgelegt und mit zwei Edelstahl-
elektroden (Werkstoff W1.4401, passiviert) positioniert und arretiert (vgl. Bild 2-1). Das
zwischen den Elektroden entstehende elektrische Feld ist inhomogen.

Als Priifflissigkeit dient einfach destilliertes bzw. entionisiertes Wasser unter Zugabe von
Natriumchlorid (NaCl). Die Art des verwendeten Wassers hat in Vorversuchen keinen
Einfluss auf das Priifergebnis im DTPV gezeigt.

Die Prifflissigkeit steht in einem Vorratsbehalter zur Verfugung und wird tber eine Peristal-
tikpumpe zur oberen Elekirode geleitet. Die Tropfenfrequenz der abgleitenden Tropfen wird
mittels Lichtschranke erfasst.

In der Einstellphase wird der Parameter Tropfenfrequenz f; lber die Durchflussmenge V
eingestellt und Uber einen Zeitraum von mindestens 5 Minuten kontrolliert, damit die Tropfen
bei Prifbeginn auf einer einheitlichen Tropfenbahn abgleiten und eine definierte Tropfenfre-
quenz bzw. ein einheitliches Tropfenvolumen besitzen. Die Tropfenfrequenz wird messtech-
nisch Uber eine Infrarot-Lichtschranke erfasst, das Tropfenabgleitvolumen V; berechnet sich
wie folgt (Formel 4-1):

. v
" fr
Formel 4-1

Die Spannungszuschaltung definiert den Beginn einer Prifung. Dabei werden die Proben
durch Wassertropfenkorona beansprucht. Durch die Zindung der Mikroentladungen erfolgt
der Hydrophobieabbau entlang der Tropfenabgleitbahn. Die zu Beginn der Prifung diskret
abgleitenden Tropfen hinterlassen mit zunehmender Prifzeit Elektrolytrickstande, welche in
Verbindung mit einem abgleitenden Tropfen kurzzeitig eine geschlossene Elektrolytbahn
bilden (vgl. Bild 2-1 a-d). Diese kann einen Ableitstrom im mA-Bereich tragen. Das Ende der
Prifung ist erreicht, sobald ein definierter Ableitstrom Uber eine festgelegte Dauer fliel3t. Die
automatische Abschaltung des Versuchsstandes erfolgt Uber ein Grenzwertrelais. Als
Bewertungskriterium wird die Ausfallzeit bzw. die Zeit bis zum Hydrophobieverlust vom
Beginn einer Prifung bis zum Erreichen des Ausfallkriteriums herangezogen.

Da sowohl die verwendeten Schlauche und Elektrolytbehalter als auch die Edelstahlelektro-
den mehrfach verwendet werden, missen diese einer gut reproduzierbaren Reinigungspro-
zedur unterzogen werden, um definierte Ausgangsbedingungen fir die nachfolgende Pri-
fung zu schaffen. Die Schlauche der Peristaltikpumpe sowie die Elektrolytbehalter werden
mit einfach destilliertem bzw. entionisiertem Wasser und Isopropanol gespiilt, um Salzriick-
stande des Elektrolyten und mdgliche organische Rickstande wie Pilze und Bakterien zu
entfernen.

In [10] wird Uber eine unerwilinschte Beeinflussung des Prifergebnisses durch die Oberfla-
chenrauheit sowie den Korrosionszustand im Bereich der Austritts6ffnung an der oberen
Elektrode berichtet. Dabei werden mit zunehmender Korrosion gréRere Tropfenvolumina bei
steigender Benetzbarkeit der Edelstahlelektrode beobachtet, wodurch sinkende Ausfallzeiten
ermittelt werden. Zur Vermeidung dieses Phanomens werden die Elektroden nach jedem
Versuch folgender Behandlung unterzogen:

1. Reinigung mit einem Poliervlies (Kérnung 3000) unter sanften kreisrunden Bewegun-
gen
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2. 10 min Ultraschallbad', Reinigungsmittel: destilliertes Wasser und 5% Tickpur R272
3. Absplulen mit klarem Wasser und Abtrocknen mit einem Tuch
4. mindestens 24 Stunden Lagerung unter Laborklima

Um die Benetzungsflache auf eine konstante Breite zu begrenzen, werden an der oberen
Elektrode neben der Austrittséffnung zusatzliche Frasungen eingefiigt (Bild 4-2).

Wl
"

Bild 4-2: nicht modifizierte (links) und leicht modifizierte (rechts) obere Elektrode

Dadurch konnten in Vorversuchen eine bessere Einstellbarkeit der Tropfenfrequenz und eine
geringere Streuung dieses Parameters in der Einstellphase erzielt werden. Vergleichsunter-
suchungen mit der in [3] definierten Elektrode weisen aber keinen signifikanten Einfluss der
Elektrodenmodifizierung auf die Hydrophobiebestandigkeit nach.

Fir Prozessstudien elektrohydrodynamischer Phanomene wird das Tropfenabgleitverhalten
mit einer Hochgeschwindigkeits-Kamera® erfasst (Bild 4-3). Fir quantitative Aussagen
werden die obere und die untere Tropfenlange als MaR fiir den Uberbriickungsgrad der
Elektrodenanordnung herangezogen (Bild 4-4).

Tropfenlange lo

Tropfenlange lu

Bild 4-3: Hochgeschwindigkeits-Kamera-System |- Bild 4-4: obere und untere Tropfenlange bei
Speed 3 Kontakt mit den Elektroden

Ausgehend von den in [7] definierten Prifparametern werden nachfolgend Untersuchungen
zur Prazisierung relevanter Priifparameter und -bedingungen sowie entsprechender Toleran-
zen vorgestellt. Dabei findet ein [11] in angepasstes Abschaltkriterium Anwendung.

" Hersteller: Bandelin GmbH, Typ: Sonorex Super RK 100/H, Betriebsfrequenz: 35 kHz, HF-Leistung:
80W

2 Hersteller: Merck

3 Hersteller: Olympus, Typ: I-Speed-3, Aufnahmerate: 5000 Bilder je Sekunde
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4.1.3 Priifspannungshohe

Bei einer Erhéhung der Prifspannung kénnen folgende elektrohydrodynamische Phanome-
ne beobachtet werden [12]:

e Zunahme der oberen und unteren Tropfenlange mit resultierender Erhdhung des
Uberbriickungsgrades
e Zunahme der Tropfenfrequenz

Dadurch wird von einer Steigerung der Intensitdt und Haufigkeit der Mikroentladungen
ausgegangen. Damit kann erwartungsgemall mit zunehmender Prifspannungshdéhe bzw.
mittlerer Feldbeanspruchung eine tendenziell geringere Ausfallzeit flr die untersuchten
Isolierstoffe ermittelt werden (Bild 4-5).
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Bild 4-5: Einfluss der Prifspannungshéhe auf den temporaren Hydrophobieverlust unter AC-
Beanspruchung an HTV A, LSR A, RTV-2 und HCEP (Normalverteilung, n = 12)

Nach [8] kann unter Nutzung des Lageparameters k und des Lebensdauerexponenten n der
Zusammenhang zwischen der mittleren Feldbeanspruchung Ue/Ux (Ux - Kriechlberschlag-
strecke bzw. bei dieser Anordnung Elekirodenabstand) und der Ausfallzeit ta wie folgt
beschrieben werden* (Formel 4-2).

E =k- tA—l/n
Uy
Formel 4-2

Je kleiner der Lebensdauerexponent n ausfallt, desto geringer ist die Ausfallzeit bei einer
vorgegebenen spezifischen Beanspruchung bzw. deren Abhangigkeit von der mittleren
Feldbeanspruchung. Fur die untersuchten Isolierstoffe kbnnen Werte zwischen n = (3,5 ...
5,0) ermittelt werden. Dies liegt in guter Ubereinstimmung mit vorangegangenen Untersu-
chungen an Silikonelastomeren in [10] und [9].

Die Prifspannungshdhe kann als Parameter fir die Beschleunigung des Prufverfahrens
Anwendung finden, wobei flr eine Parameterfestlegung die Skalierbarkeit der Isolierstoffe
von Bedeutung ist. Fir die untersuchten Isolierstoffe ist eine Prifspannung von Us =4 kV -
5 kV AC (0,8 kV/cm bzw. 1,0 kV/cm mittlere Feldbeanspruchung) fir eine Skalierbarkeit der
Isolierstoffe empfehlenswert.

4 s0g. Lebensdauerkennlinie fiir die Alterungsfriihphase
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4.1.4 Neigungswinkel der Grundanordnung

Der Neigungswinkel bt Gber die Hangabtriebskraft Einfluss auf das an der Elektrode gebil-
dete Tropfenvolumen aus. Mit zunehmendem Neigungswinkel steigt die Hangabtriebskraft
und der Tropfen kann bei einem zunehmend kleineren Volumen abgleiten. Bei konstanter
Durchflussrate steigt entsprechend die Tropfenfrequenz. Bei Anlegen eines 50-Hz-Wech-
selfeldes wird dieser Effekt verstarkt und es kann eine zusétzliche Steigerung der Tropfen-
frequenz (Bild 4-6) beobachtet werden. Trotz sinkenden Tropfenvolumens mit zunehmen-
dem Neigungswinkel bleibt die Dehnung des Tropfens konstant. Dadurch verhalten sich die
Tropfenlangen nahezu unabhangig vom Neigungswinkel im untersuchten Parameterbereich.
Dies gilt sowohl mit als auch ohne 50-Hz-Wechselspannungsbeanspruchung im untersuch-
ten Bereich (Bild 4-7).
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Neigungswinkel Neigungswinkel
Bild 4-6: Tropfenfrequenz an HTV A bei Bild 4-7: obere und untere Tropfenlange an
50-Hz-Wechselspannung (Mittelwerte und HTV A bei 50-Hz-Wechselspannung (Mittel-
Spannweiten bei n = 5) werte und Spannweiten bei n = 5)

Anhand des aufgezeigten Abgleitverhaltens wird an einem ausgewahlten Silikonelastomer
erwartungsgemalf mit steigendem Neigungswinkel eine Abnahme der Hydrophobiebestan-
digkeit und zunehmende Zeitraffung des Prifverfahrens beobachtet (Bild 4-8).
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Bild 4-8: temporarer Hydrophobieverlust in Abhangigkeit des Neigungswinkels der Grundanordnung
unter AC-Beanspruchung an HTV A (Normalverteilung, n = 12)
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Bei einer Verdopplung des Neigungswinkels von 40° auf 80° wird eine Zeitraffung des
Prufverfahrens naherungsweise um den Faktor flnf erreicht.

Da der Neigungswinkel malfgeblich die Tropfenfrequenz bzw. das Tropfenvolumen beein-
flusst, ist die Forderung nach einem Parameterwert aufzustellen, bei dem Tropfenfrequenz
Uber einen mdglichst weiten Bereich nahezu unverandert bleibt. Dies ist fir Neigungswinkel
von 70° bis 90° gegeben (vgl. Bild 4-6). Allerdings wird in diesem Parameterbereich kein
einheitliches, wiederholbares Tropfenabgleitverhalten beobachtet, welches Vorrang fir ein
reproduzierbares Prufverfahren haben soll. Im Gegensatz dazu kénnen bei kleinen Nei-
gungswinkeln (<45°) Tropfen auf der Isolierstoffoberflache haften bleiben und ebenfalls in ein
uneinheitliches Abgleitverhalten resultieren. Daher wird der bisherig verwendete Neigungs-
winkel von 60° mit einer Toleranz von * 3° empfohlen, da bei diesem Wert auf allen unter-
suchten Isolierstoffoberflachen ein einheitliches Tropfenabgleitverhalten beobachtet werden
kann.

4.1.5 Durchflussrate

Die Durchflussrate und die Tropfenfrequenz stehen in direkter Korrelation zueinander (vgl.
Formel 4-1). Aus Sicht der Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit polymerer Isolierstoffe
wird bei zunehmender Durchflussmenge erwartungsgemaf eine Reduktion der Ausfallzeiten
im DTPV aufgrund einer haufigeren Beanspruchung mit Hydrophobie abbauenden Mikroent-
ladungen beobachtet (Bild 4-9).
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Bild 4-9: temporarer Hydrophobieverlust in Abhangigkeit der Durchflussrate unter AC-Beanspruchung
an HTV A und LSR A (Normalverteilung, n = 12)

Eine Reduktion der Durchflussrate um 20 % bedeutet flr alle dargestellten Messreihen
naherungsweise eine Erhéhung der mittleren Ausfallzeiten um 50 %. Anhand der vorgestell-
ten Untersuchungen wird eine Durchflussrate wie bisherig verwendet von 1,0 ml/min vorge-
schlagen, da firr diesen Parameter eine Skalierbarkeit der verwendeten Isolierstoffe bei einer
praktikabel akzeptablen Versuchsdauer mdglich ist. Dabei wird eine Toleranz von
+ 0,15 ml/min empfohlen, welche ein Optimum aus der Forderung nach einer Nichtbeeinflus-
sung des Prifergebnisses (bei £ 0,2 ml/min wie bisher festgelegt kann eine signifikante
Beeinflussung auftreten) sowie einer erforderlichen Toleranz fiir die Einstellung der Tropfen-
frequenz von 12,0 min™ darstellt.
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4.1.6 Tropfenfrequenz und Tropfenvolumen

Da sowohl der Neigungswinkel als auch die Durchflussrate Einfluss auf den Parameter
»1ropfenfrequenz® ausliben (Tabelle 4-3), ist eine Korrelation dieser beiden Parameter Uiber
die Tropfenfrequenz méglich.

Tabelle 4-3: Verknipfung von Neigungswinkel und Durchflussrate tber die Tropfenfrequenz bei U =0
(arithmetische Mittelwerte)

Tropfenfrequenz in min (U = 0) 91 | 99 11,0 11,6 | 12,1 (13,0 | 12,9 | 13,3 | 14,4 | 15,3

Neigungswinkel in Grad 40 | 45 | 50 | 55 | 60 | 70 | 75 | 80
Tropfenvolumen in Abhangigkeit des
Neigungswinkels in pl

Durchfluss in ml/min 0,8 | 0,9 1,0 1.1 1,2 1 1,3

Tropfenvolumen in Abhangigkeit des
Durchflusses in pl

110|100 | 89 | 87 | 83 | 75 | 78 | 73

81 | 81 82 83 | 83 | 85

Die Hydrophobiebestandigkeit kann dann in Abhangigkeit der Tropfenfrequenz (bei U = 0)
dargestellt werden und ermdglicht eine Aussage Uber zuldssige Toleranzen dieses Parame-
ters in der Einstellphase (Bild 4-10). Dabei ergeben sich mit zunehmender Tropfenfrequenz
erwartungsgemal sinkende Ausfallzeiten. Die Anwendung des bisherigen Toleranzbereiches
der Tropfenfrequenz von + 1 min™' kann in Abweichungen der mittleren Ausfallzeit von lber
50 % resultieren. Daher wird eine Eingrenzung des Toleranzbereiches der Tropfenfrequenz
ohne Feldbelastung auf + 0,2 min"' empfohlen.
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Bild 4-10: Hydrophobieverlust in Abhéangigkeit der Tropfenfrequenz (bei U = 0) unter AC-
Beanspruchung an HTV A (Normalverteilung, n = 12, Trendlinie nach linearer Regression)

Das Tropfenvolumen weist bei zunehmendem Neigungswinkel bzw. Durchfluss ein im
Vergleich zur Tropfenfrequenz abweichendes Verhalten auf (vgl. Tabelle 4-3). Die Darstel-
lung der Hydrophobiebestandigkeit Uber dem Tropfenvolumen weist keinen einheitlichen
Trend auf, wodurch zu schlussfolgern ist, dass das Volumen im untersuchten Parameterbe-
reich im Gegensatz zu Untersuchungen in [10] keinen mafgeblichen Einfluss auf die Hydro-
phobiebestandigkeit ausibt.

Demnach kann der Einfluss des Neigungswinkels und der Durchflussrate auf die Hydropho-
biebestandigkeit maRgeblich auf eine Anderung der Tropfenfrequenz zurlickgefiihrt werden,
obwohl sich flir beide Prifparameter unterschiedliche Tropfenvolumina ergeben. Daraus ist
die Schlussfolgerung zu ziehen, dass der Tropfenfrequenz als Parameter ,scharfere” zulas-
sige Toleranzbereiche als der Durchflussrate und dem Tropfenvolumen zuzuordnen sind.
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Unter Beachtung der oben empfohlenen Parameterwerte und zulassigen Toleranzen fir die
Durchflussrate und die Tropfenfrequenz ergibt sich aus Formel 4-1 ein Tropfenvolumen mit
entsprechender Toleranz von (83,3 £ 14,2) pl.

4.1.7 Volumenleitfahigkeit der Priflésung

Die spezifische Volumenleitfahigkeit von Wassertropfen besitzt keinerlei Einfluss auf hydro-
und elektrohydrodynamische Phanomene abgleitender Tropfen im Dynamischen Tropfen-
Prufverfahren. Untersuchungen zum TE-Einsatz zeigen allerdings eine tendenzielle Abnah-
me der TE-Einsatzspannung mit zunehmender Volumenleitfahigkeit [12]. Dieser Zusammen-
hang wird durch vorangegangene Untersuchungen in [13] bestatigt. Die sinkende TE-
Einsatzspannung kann auch als eine Zunahme der Intensitat der uTE mit steigender Leitfa-
higkeit interpretiert werden, da bereits bei kleineren Spannungen die Erfassungsgrenze der
verwendeten UV-Kamera erreicht wird.

Mit zunehmender Volumenleitfahigkeit der Pruflésung wird deshalb eine Verringerung der
Hydrophobiebestandigkeit erwartet. Dies wird grundsatzlich bestatigt, weist aber fir die
untersuchten Isolierstoffe unterschiedliche Tendenzen auf (Bild 4-11). Eine Verdopplung der
Leitfahigkeit bewirkt ndherungsweise eine Reduktion der mittleren Ausfallzeit um bis zu
50 %, was gut mit Untersuchungen in [6] im Rad-Tauchverfahren fiir einen gleichen Leitfa-
higkeitsbereich von (1,5-5,0) mS/cm bei gleicher mittlerer Feldbeanspruchung von
0,8 kV/cm Ubereinstimmt.
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Bild 4-11: temporarer Hydrophobieverlust in Abhangigkeit von der spez. Volumenleitfahigkeit der
Priflésung unter AC-Beanspruchung an HTV A und LSR A (Normalverteilung, n = 12)

Fir die Volumenleitfahigkeit wird der bisherig verwendete Wert von 1,5 mS/cm mit einer
Toleranz von £ 0,1 mS/cm bei einer Temperatur von 23 °C empfohlen. Damit wird ein fur
Prufverfahren fur die Freiluftanwendung typischer Wert vorgeschlagen, der sich klar zu
Prufverfahren fir die Innenraumanwendung mit Volumenleitfahigkeiten k << 0,5 mS/cm
abgrenzt und andererseits das Auftreten stromstarker Teilentladungen bei durchgehender
Tropfenbahn von Uber 100 mA wie beispielsweise im Schiefe-Ebene-Prifverfahren nach IEC
60587 vermeidet.

4.1.8 Einfluss der Umgebung auf die Feldverteilung

Fir die Entwicklung eines Isolierstoffpriifverfahrens ist interessant, wie sensibel die Feldver-
teilung gegentber “Storeinflissen“ aus der Umgebung reagiert. Die Feldverteilung im
Dynamischen Tropfen-Prufverfahren ist inhomogen und unsymmetrisch bzgl. der Hochspan-
nungselektrode, wie qualitativ mit der Feldberechnungssoftware ,ELECTRO* (Version 6.4,
Hersteller: IES) dargestellt (Bild 4-12, Bild 4-13).
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A
o

a
o

»
o

Feldstirke E in kV/cm (Scheitelwert)
wW
o

i w
1,0
0,0 T T T T
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0
X incm
Bild 4-12: abgeschatzte Feldverteilung DTPV Bild 4-13: Feldstarkeverteilung entlang der
(Seitenansicht) bei Ue = 5 kV AC Isolierstoffoberflache bei Ue = 5 kV AC

Das die Elektroden umgebende Feld kann durch benachbarte, geerdete Bauelemente oder
Gehause sowie die Flhrung der Zuleitungen beeinflusst werden.

Der Einfluss des Gehauseabstandes wird fiir vier verschiedene Absténde eines die Prifan-
ordnung umgebenden geerdeten Metallgehduses ohne Anwesenheit eines Tropfens mit der
Simulationssoftware ermittelt, wobei jeweils gleiche Abstande zu allen vier Seiten eingehal-
ten werden. Mit abnehmendem Gehauseabstand zur Prifanordnung kann erwartungsgeman
eine hdhere maximale Feldstarke Ens an der Hochspannung filhrenden Elektrode und eine
sinkende Feldstérke an der geerdeten Elektrode Eeq ermittelt werden (Bild 4-14).
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Bild 4-14: Feldstarke entlang der Isolierstoffoberflache in Abhangigkeit des Gehauseabstandes d

Die Anwesenheit und der Abstand geerdeter Bauteile in der Umgebung der Prifanordnung
bewirken eine Verstarkung der asymmetrischen Feldverteilung und kénnen einen Einfluss
auf die TE-Intensitat und —verteilung haben. Weiterhin wird eine Beeinflussung des elekt-
rohydrodynamische Verhaltens bei Anwesenheit eines Gehauses (d = 10 cm) beobachtet,
wie orientierende Messungen der Tropfenfrequenz belegen (Bild 4-15, links). Demzufolge
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kann sich die Anwesenheit geerdeter Bauelemente und die Potentialzuordnung auch auf den
Hydrophobieverlust auswirken (Bild 4-15, rechts).
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Bild 4-15: Einfluss der Potentialzuordnung und Anwesenheit eines umgebenden geerdeten Gehauses
(d=10cm) auf die Tropfenfrequenz (links) und den Hydrophobieverlust (rechts) an HTV A bei
Ue = 4 kV AC-Beanspruchung

Tendenziell ist bei den ermittelten Ausfallzeiten eine Korrelation zu den Tropfenfrequenzen
zu erkennen. Je grofRer die Tropfenfrequenz zu Beginn der Prifung, desto kleiner fallt die
resultierende Hydrophobiebestandigkeit aus.

Eine weitere Beeinflussung der Feldverteilung kann durch die Fihrung der Zuleitungen an
der Riickseite der Prifanordnung gegeben sein.
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Bild 4-16: Feldverteilung entlang der Priflingsoberflache in Abhangigkeit der Leitungsflihrung bei
Ue = 5 kV AC-Beanspruchung

Wird beispielsweise die Hochspannungszuleitung im Gegensatz zur Referenz parallel an der
Rickseite des Priflings vorbeigefihrt, kann sich das elektrische Feld praktisch umgekehrt
bzgl. seiner Asymmetrie verhalten und die Hochstfeldstarke an der Erdelektrode aufweisen
(Bild 4-16). Erwartungsgemafl werden dadurch die Tropfenfrequenz und folglich der Hydro-
phobieverlust beeinflusst. Die Ausfallzeit bei einem HTV-Material, Us=5kV AC mit
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(366 £ 46) min kann auf bis zu (107 £ 21) min (jeweils Normalverteilung, 95% KIl) bei der
parallelen FUhrung der Zuleitungen reduziert werden.

Zusammenfassend ist festzustellen, dass die Umgebung der Prifanordnung mafR3geblichen
Einfluss auf die AC-Feldverteilung, auf die auf den Tropfen einwirkenden elektrischen Krafte
und folglich auch auf die Hydrophobiebestandigkeit ausiben kann. Dieser Aspekt wird als
eine wesentliche Ursache fir die bisherig teilweise fehlende Reproduzierbarkeit des Dyna-
mischen Tropfen-Prifverfahrens angesehen, wie u. a. bei internationalen Rundversuchen
der CIGRE WG D1.14 (TB 442), D1.27 [11] und der aktuell tatigen WG D1.58 [14] gezeigt
wurde. Demzufolge sind in einer Prifvorschrift genaue Angaben Uber den Abstand geerdeter
Bauteile wie bspw. Gehause aber auch die Leitungsflihrung erforderlich.

4.1.9 Reinigung und Lagerung der Proben, Probenkonditionierung

Der Benetzungszustand einer Probe im Ausgangszustand vor einer Prifung im DTPV kann
u. a. durch folgende Faktoren beeinflusst werden:

Ruckstande durch Reinigungsmittel

elektrostatische Aufladung

Abrasion der Oberflachenstruktur durch mechanischen Reinigungsvorgang
Temperaturdifferenz Probe — Umgebung, Kondensation méglich

Unter Beachtung dieser Aspekte findet in Anlehnung an Untersuchungen in [15] die unter
Kapitel 4.1.1 beschriebene Reinigungsprozedur Anwendung. Dadurch kdénnen Rickstande
durch das Reinigungsmittel sowie Kondensationsprozesse durch Umbildung der auf der
Isolierstoffoberflache gebildeten Adsorbatschicht vermieden werden. Diese wird nachfolgend
als ,manuelle Reinigung“ bezeichnet. Nachteile dieser Reinigungsprozedur werden in der
nicht reproduzierbar durchfiihrbaren manuellen Reinigung der Proben sowie einer moglichen
elektrostatischen Aufladung der Isolierstoffoberflache durch das Abwischen mit einem Tuch
gesehen. Orientierende Messungen des Oberflachenpotentials an der Forschungsstelle FS1
weisen eine elektrostatische Aufladung der Proben unmittelbar nach der Reinigung mit bis zu
einigen Kilovolt nach.

Durch eine Verwendung von Isopropanol als alleiniges Reinigungsmittel kann eine elektro-
statische Aufladung vermieden werden [16], [17], was auch orientierende Untersuchungen
durch den Projektpartner an der Technischen Universitat Minchen bestatigen. Daher wird
alternativ eine Reinigung mit Isopropanol im Ultraschallbad fir 60 s in Anlehnung an Unter-
suchungen in [18] erprobt und mit der bisherigen Reinigung verglichen. Untersuchungen zur
Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit im Dynamischen Tropfen-Prifverfahren zeigen
mehrheitlich héhere Ausfallzeiten fir die Reinigung im Ultraschallbad (Tabelle 4-4).

Tabelle 4-4: Hydrophobiebestandigkeit an HTV A, LSR A und RTV-2 in Abhangigkeit von der Reini-
gungsprozedur bei 5 kV AC-Beanspruchung

Ausfallzeit in min / Varianz HTV A LSR A RTV-2
manuell 326 £46/0,37 193 +56 /0,79 326 +36/0,56
Ultraschallbad 474 + 60/ 0,27 556 +67 /0,19 320+ 56/0,31

Mit einer Ausnahme (LSR A, AC-Beanspruchung) wird durch die veréanderte Reinigungspro-
zedur das Ranking der drei Silikonelastomere nicht verdndert. Die allgemein hdheren
Ausfallzeiten bei Reinigung im Ultraschallbad kénnen mdéglicherweise auf die effizientere
Reinigung zurlickgefihrt werden. Im Vergleich zur manuellen Reinigung kénnen Messwert-
streuungen gesenkt werden, was anhand einer kleineren Varianz als Quotient aus Stan-
dardabweichung und dem 50 %-Wert der Verteilungsfunktion gezeigt werden kann.

Deshalb wird fir die Reinigung der Isolierstoffproben eine Behandlung im Ultraschallbad
unter Zugabe von Isopropanol empfohlen.
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4.1.10 Ausfall- und Bewertungskriterium

Als Bewertungskriterium wird die Ausfallzeit vom Neuzustand der Probe bis zum Erreichen
des vollstandigen Hydrophobieverlustes entlang der Tropfenabgleitbahn herangezogen.

Anhand des Ableitstromes kann eine Aussage Uber deutliche Veranderungen des Benet-
zungszustandes einer Isolierstoffoberflache gewonnen und diese physikalische GroRRe als
Abschaltkriterium bei Erreichen eines die Elektroden verbindenden Filmbelages herangezo-
gen werden [4], [5], [6], [19] u. a. Das Ziel dieses Abschnittes ist die Ableitung eines physika-
lisch prazisierten Abschaltkriteriums, bei dem der Hydrophobieverlust eindeutig detektiert
und thermische Prozesse weitestgehend vermieden werden kénnen.

4.1.10.1 Ableitstrom wahrend einer Priifung

Der erfassbare Ableitstrom im Dynamischen Tropfen-Prifverfahren weist charakteristische
Merkmale in den verschiedenen Phasen einer Prifung (vgl. Bild 2-1 1-4) auf. In den Phasen
1 und 2 bewegt sich dieser Uberwiegend im pA-Bereich und stellt unter AC-Beanspruchung
einen nahezu rein kapazitiven Verschiebungsstrom dar. Der Prifkérper befindet sich in der
Alterungsfriihphase (AFP). Am Ende der Phase 2 kann eine kurzzeitig geschlossene Elektro-
lytbahn bei Abgleiten eines Tropfens einen Ableitstrom tragen, der bis in den mA-Bereich
ansteigt und Uberwiegend ohmschen Charakter aufweist. Wiederholt sich dieser Vorgang fiur
nachfolgend abgleitende Tropfen, ist die Phase 3 bzw. die Alterungs-Ubergangsphase (AUP)
erreicht, bei welcher der Scheitelwert und die Dauer der Ableitstromimpulse zunehmen. Bei
Eintreten des Hydrophobieverlustes entlang der Tropfenabgleitbahn ist die Phase 4 bzw. die
Alterungsspatphase (ASP) erreicht. Der prinzipielle Verlauf des Ableitstromes bis zum
Hydrophobieverlust ist beispielhaft in Bild 4-17 dargestellt.
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Bild 4-17: Ableitstromverlauf in der AUP an HTV A, 5 kV AC
Eine Analyse der Impulse hinsichtlich Form, Phasenverschiebung, Dauer und Scheitelwert
gibt Aufschluss Uber das Tropfenabgleitverhalten und damit den Hydrophobiezustand der

Isolierstoffoberflache. Der prinzipielle Zusammenhang zwischen Tropfenverhalten, Entla-
dungsaktivitat und Ableitstrom kann folgendermafen systematisiert werden (Tabelle 4-5):
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Tabelle 4-5: Ubersicht zum Zusammenhang Tropfenverhalten - Entladungsaktivitét - Ableitstrom

Beschreibung Tropfenbild Beispiel Ableitstrom
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Mit Zustand 1 wird schematisch die Alterungsfriihphase eines Priflings dargestellt. Die
Phase 1 wird symbolisch durch Zustand 1a charakterisiert und die Phase 2 kann durch
Zustand 1b und 1c beschrieben werden.

Zustand 2 beschreibt Prozesse in der AUP. Teilentladungen treten unmittelbar vor dem
Kontakt des Tropfens mit der unteren Elektrode (Zustand 2 a) sowie beim AbflieRen am
Tropfenschweif auf (Zustand 2 b-c). Die dazugehdrigen Ableitstromimpulse sind durch einen
steilen Anstieg, einen kapazitiven Anteil im yA Bereich im Spannungsnulldurchgang und ein
flaches Abklingen gekennzeichnet (ohmsch-kapazitive Charakteristik). Infolge des weiteren
Hydrophobieabbaus nehmen:

o die Tropfenrickstande in der Abgleitbahn und damit der Leitwert der Elektrolytspur
bei vollstandiger Uberbriickung,

¢ die Intensitat der Kontakt- und Abrissentladungen,

e sowie die Amplitude und die Dauer der Ableitstromimpulse zu.

Damit werden Untersuchungen in [20] bestatigt.

Bei Fortschreiten der AUP wird ein zunehmend flacherer Anstieg der Ableitstromimpulse
beobachtet, die bereits vor Erreichen des Tropfens an der unteren Elektrode einen Strom-
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fluss mit Uberwiegend ohmschem Charakter erméglichen (Zustand 2 d). Uber mehrere
Spannungshalbwellen hinweg kann ein rein ohmscher Stromverlauf aufgrund einer ge-
schlossenen Elektrolytbahn detektiert werden (Zustand 3).

Der vollstandige Hydrophobieverlust entlang der Tropfenabgleitbahn (Zustand 4) ist dann
erreicht, wenn auch unabhangig von abgleitenden Tropfen eine nahezu durchgehende
Elektrolytbahn verbleibt, welche einen Ableitstrom mit Uberwiegend ohmscher Komponente
tragen kann. In Phase 4 dominieren thermische Prozesse, welche mit dem partiellen Ver-
dampfen von Elektrolyten sowie der Ziindung thermisch initiierter Trockenbandentladungen
einhergehen und anhand eines charakteristischen ,Verldschen* des Stromflusses erfasst
werden kénnen.

Die Dauer der AUP und die Scheitelwerte der Stromimpulse hdngen maRgeblich von der
Prufspannungshoéhe ab, wie exemplarisch an LSR A-Proben dargestellt (Bild 4-18). Erwar-
tungsgemaR werden mit steigender Priifspannung kiirzere Ubergangsphasen infolge zu-
nehmender Stromscheitelwerte erreicht, was mit einem hoheren elektrischen Leistungsum-
satz pu in die Isolierstoffoberflache einhergeht (Formel 4-3) und eine zusatzliche Beschleu-
nigung des Hydrophobieabbaus bewirkt. Dieser Effekt wird auch in vorangegangenen
Untersuchungen mit anderen Prifverfahren und Isolierstoffen beobachtet [6] u. a.
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Bild 4-18: Dauer der Ubergangsphase tu (links) und maximale Ableitstromimpulse (rechts) an LSR A
in Abhangigkeit von der Prufspannungshéhe (n > 10)

Weitere Untersuchungen zeigen, dass sich sowohl die Dauer der Ubergangsphase als auch
die zugefihrte Leistung nahezu unabhangig vom verwendeten Isolierstoff verhalten
(Tabelle 4-6).

Tabelle 4-6: Dauer der Ubergangsphase und Leistung pu an HTV A, LSR A und HCEP fiir Ue = 5 kV

Parameter/Isolierstoff HTV A LSR A HCEP
Dauer der AUP in s 65 + 23 51+17 57 + 14
Leistung pu in W 1,0+ 0,3 0,6 +0,3 1,1+0,3

Damit kann fir alle untersuchten Isolierstoffe ein einheitliches Abschaltkriterium Anwendung
finden.
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4.1.10.2 Oberflachentemperaturen wahrend einer Priifung

Bereits die visuellen Beobachtungen geben durch die beobachtete Verdampfung und
Trockenzonenbildung erste Anhaltspunkte fir thermische Prozesse auf der Isolierstoffober-
flache im Dynamischen Tropfen-Prifverfahren. Weitere Aussagen kénnen aus einer Analyse
Ableitstromverlaufes unter simultaner Aufzeichnung der Oberflachentemperatur gewonnen
werden. Dabei zeigt sich wahrend einer Prifung im DTPV, dass bei jedem messbaren
Ableitstromimpuls unabhangig von der Prifspannungsart ein thermischer Energieeintrag in
die Isolierstoffoberflache erfolgt (Bild 4-19). Dieser kann bei Einzelimpulsen und zu Beginn
der AUP im Bereich der Kontakt- und Abrissentladungen beobachtet werden (Bild 4-20).
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Bild 4-19: Ableitstrom- und Temperaturverlauf (auf die Umgebungstemperatur bezogene maximale
Temperaturdifferenz) fur LSR A unter 5 kV AC-Beanspruchung

Infolge des weiteren Hydrophobieabbaus in Phase 3 bewirken die auftretenden Entladungen
eine weitere Aufheizung der gesamten Tropfenbahn, bei welcher partiell die Siedetemperatur
des Elektrolyten (A9 = 80 K, bei mind. 20 C Raumtemperatur) Uberschritten wird. Entspre-
chende Temperaturdifferenzen werden etwa in der Mitte der AUP erreicht, was sich mit der
visuell beobachteten Verdampfung des Elektrolyten deckt. Zwischen den Stromimpulsen
kommt es zur Abkihlung, wobei mit Fortschreiten der AUP der Ausgangswert nicht mehr
erreicht wird.

>t
Bild 4-20: Temperaturverteilung entlang der Tropfenabgleitbahn zu Bild 4-19
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Die dargestellten Temperatur- und Ableitstromverlaufe zeigen, dass thermische Prozesse
bereits vor dem partiellen Hydrophobieverlust auftreten, wodurch sich zwei Forderungen an
das Abschaltkriterium ergeben:

e Erkennen des partiellen Hydrophobieverlustes und
¢ Vermeidung thermisch initiierter Trockenbandentladungen

Um die Zindung thermisch initiierter Trockenbandentladungen zu reduzieren, ist das Ab-
schaltkriterium anzupassen.

4.1.10.3 Festlegung eines Abschaltkriteriums zur prazisen Detektion des Hydropho-
bieverlustes

Fur die bisherig vorgestellten Untersuchungen in diesem Forschungsvorhaben wurde ein
Abschaltkriterium mit dem Strom i,;,; = 2 mA Uber eine Dauer von t = 0,5 s verwendet. Unter
Anwendung dieses Kriteriums wird der partielle Verlust der Hydrophobie zuverlassig diag-
nostiziert, reicht allerdings bis in die Alterungsspatphase hinein. Zur Vermeidung von Tro-
ckenbandentladungen wird im Folgenden eine Verscharfung der Grenzwerte des Strom-Zeit-
Abschaltkriteriums diskutiert. Dazu wird analysiert, fir welche Dauer bei einem Stromimpuls
ein bestimmter Effektivwert tberschritten wird. Aus den Ableitstromverlaufen werden dazu
die Impulse betrachtet, bei denen zur Vermeidung von Trockenbandentladungen auf Grund-
lage der Beobachtungen der vorangegangenen Abschnitte eine Abschaltung angestrebt wird
(vgl. Bild 4-17, Bild 4-20, Bild 4-30, ,Hydrophobieverlust‘. Zum Vergleich und zur Abgren-
zung werden diese mit Impulsen vom Beginn der AUP gegenlibergestellt. In Bild 4-21 sind
die Stromimpulsanalysen exemplarisch fir LSR unter Wechselspannungsbeanspruchung zu
Beginn der AUP und zu Beginn der ASP dargestellt. Dabei ist eine klare Zuordnung der
Impulse zur AUP bzw. ASP fiir die untersuchten Spannungshéhen mdglich, woraus sich ein
prazises Abschaltkriterium ableiten lasst. Auch flr verschiedene Prifspannungsarten ist flir
alle untersuchten Isolierstoffe eine eindeutige Trennung maoglich.
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Bild 4-21: Impulsdauer beim Uberschreiten diskreter Stromeffektivwerte zu Beginn der AUP und bei
Einsatz von Trockenbandentladungen an LSR A in Abhangigkeit der Prifspannungshéhe

Im Vergleich zum bisherigen Kriterium kann mit einer Anpassung durch eine Reduktion des
Strom- und Zeitgrenzwertes der Einsatz von Trockenbandentladungen weitestgehend
vermieden werden. Auf dieser Basis wird als Abschaltkriterium ein Ableitstrom mit einem
Effektivwert von I, = 1 mA Uber eine Dauer von t = 250 ms vorgeschlagen, welches fiir die
untersuchten Prifspannungsarten bzw. -héhen und Isolierstoffe gleichermalien Anwendung
finden kann.
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Ein Einfluss des angepassten Abschaltkriteriums auf das Prifergebnis im DTPV infolge der
Verkirzung der Ubergangsphase ist im Vergleich zu den bisherig verwendeten Kriterien in
[3], [7], [8], [10] und [21] nicht zu erwarten, wenn die Ausfallzeiten der Proben einige
100 Minuten betragen. In den vorliegenden Untersuchungen finden beide Kriterien Anwen-
dung, ein signifikanter Einfluss auf die Ausfallzeit wird nicht festgestellt. Von besonderer
Bedeutung ist allerdings die Alterungsubergangsphase und damit das Abschaltkriterium bei
Wiederholversuchen zur Bewertung der Hydrophobiewiederkehr, da die AUP des Erstversu-
ches die Ausgangsbedingungen fiir den Wiederholversuch bestimmen kann.

4.2 Klassifizierung polymerer Isolierstoffe unter AC-Beanspruchung
4.2.1 Bewertung der Hydrophobiebestéandigkeit

4.2.1.1 Prifregime, Reproduzierbarkeit

Bisher werden alle Untersuchungen mit dem Dynamischen Tropfen-Prifverfahren im Kon-
stantspannungsversuch (KSV) durchgefiihrt. Aus Erfahrungen mit anderen Prifverfahren ist
bekannt, dass die Prozessstreuung durch kontinuierliche Steigerung der Belastungsgréfie
verringert und damit die Messwertstreuung reduziert werden kann. Nachfolgend sollen beide
Varianten fur die Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit herangezogen werden.

Fir die Steigerungsversuche (SV) werden sowohl die Priifspannung als auch die Durchfluss-
rate nach definierten Zeitspannen gesteigert (Tabelle 4-7). Die Steigerung der beiden
Parameter von einer Stufe zur nachsten wurde dabei so gewahlt, dass beide Parameter in
gleichem Mal} zur Zeitraffung der Prifung beitragen. Beispielsweise bedeutet bei HTV unter
AC-Beanspruchung eine Steigerung der Durchflussrate von 0,8 ml/min auf 1,0 ml/min eine
gleiche Reduktion der Ausfallzeit um 50 % wie die Erhéhung der spezifischen Prifspannung
von 0,8 kV/cm auf 1,0 kV/cm (vgl. Bild 4-5, Bild 4-9).

Tabelle 4-7: aufeinanderfolgende Stufen bei Steigerung der Prifspannung und Durchflussrate im
Dynamischen Tropfen-Prifverfahren fir AC- und DC-Beanspruchung

Stufe Beanspruchungsdauer Priifspannung U, Durchflussrate
1 60 min 3 kV 0,5 ml/min
2 60 min 4 kV 0,8 ml/min
3 120 min 5kV 1,0 ml/min
4 bis zum Ausfall 6 kV 1,2 ml/min

Ein Vergleich der Hydrophobiebestandigkeiten der untersuchten polymeren Isolierstoffe
unter Konstantspannungsbeanspruchung (Up = 4 kV) sowie im Steigerungsversuch ist in
Bild 4-22 dargestellt. Durch die Verwendung gleicher Oberflachenstrukturen ist erstmalig ein
quantitatives Isolierstoffranking mdéglich. Im KSV zeigt sich eine signifikante Unterscheidbar-
keit der Silikonelastomere von den anderen beiden Isolierstoffen. Fir EVA wird erwartungs-
gemal im Vergleich zu den anderen untersuchten Isolierstoffen die kleinste Ausfallzeit
ermittelt. Im SV wird das ermittelte Isolierstoffranking bestatigt. Zusatzlich ist mit diesem
Prifregime auch eine Unterscheidbarkeit der Isolierstoffe innerhalb der Gruppe der Sili-
konelastomere mdglich. Unter Anwendung des Steigerungsversuches ist eine weitere
Eingrenzung der Messwertstreuung maoglich.
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Bild 4-22: Hydrophobiebestandigkeit der untersuchten polymeren Isolierstoffe im Konstantspannungs-
(KSV mit 4 kV) und Steigerungsversuch (SV) unter AC-Beanspruchung

Dies kann mit teilweise erheblich geringerer Varianz der Verteilungsfunktionen bestatigt
werden (Tabelle 4-8).

Tabelle 4-8: Vergleich der Varianz unter AC- Beanspruchung fur die untersuchten Prifmodi

Varianz HTV A LSR A RTV-2 HCEP EVA
4 kV Konstantspannung 0,37 0,40 0,35 0,43 0,75
Steigerungsversuch 0,14 0,21 0,25 0,34 1,00

Damit wird der Steigerungsversuch als favorisierte Prifmethode angesehen. Die Stufen
koénnten bei einer zukinftig festzulegenden Klassifizierung polymerer Isolierstoffe als Hydro-
phobiebestandigkeitsklassen (HB-Klassen) Anwendung finden.

Auf die untersuchten Isolierstoffe bezogen, wirde sich unter AC-Beanspruchung folgende
Klassifizierung ergeben:

HB-Klasse 1 (Ausfallzeit ta < 60 min): EVA
HB-Klasse 2 (Ausfallzeit ta< 120 min): HCEP
HB-Klasse 3 (Ausfallzeit ta < 240 min): RTV-2, LSR A
HB-Klasse 4 (Ausfallzeit ta = 240 min): HTV A

Inwiefern aus diesen Klassen Mindestanforderungen fiir die Werkstoffauswahl abgeleitet
werden kénnen, ist in nachfolgenden Untersuchungen auch unter Beachtung von Erfahrun-
gen aus dem Betriebseinsatz zu klaren.

Fur die Uberprifung der Reproduzierbarkeit der Prifergebnisse wurden gemeinsame
Untersuchungen an beiden Forschungsstellen im Sinne eines kleinen nationalen Rundversu-
ches durchgefiihrt und die Hydrophobiebestandigkeiten ausgewahlter polymerer Isolierstoffe
im Konstantspannungsversuch unter U = 4 kV AC ermittelt (Bild 4-23). Dabei zeigt sich an
beiden Forschungsstellen eine signifikante Unterscheidbarkeit der Hydrophobiebestandigkeit
der Silikonelastomere von den anderen beiden Isolierstoffen. EVA zeigt erwartungsgeman
die kleinsten Ausfallzeiten. Allerdings werden an der Forschungsstelle FS1 systematisch
kleinere Hydrophobiebestandigkeiten als an der Forschungsstelle FS2 ermittelt. Dies wird
auf einen unterschiedlichen Prifaufbau zuriickgefiihrt, da an FS1 ein geerdetes Metallge-
hause verwendet wird sowie eine andere Flhrung der Zuleitungen erfolgt. Der Einfluss der
Zuleitungsfihrung wird wie in Kap. 4.1.8 dargestellt als der dominierende Einflussfaktor
angesehen.
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Bild 4-23: Hydrophobieverlust ausgewahlter polymerer Isolierstoffe einheitlicher Oberflachenstruktur
unter AC-Beanspruchung an beiden Forschungsstellen

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass mit den vorgestellten Untersuchungen die
Messwertstreuung im Vergleich zu vorangegangenen Untersuchungen in [8], [9] und CIGRE
TB 442 reduziert werden kdnnen. Ein weiterer internationaler Rundversuch im Rahmen der
CIGRE WG D1.58 unter AC- Beanspruchung soll zur Klarung der diskutierten Einflussfakto-
ren auf die bisher eingeschrankte Wiederhol- und Reproduzierbarkeit beitragen.

4.21.2 Untersuchungen ausgewdhliter stofflicher bzw. herstellungsspezifischer
Modifizierungen

Um die Empfindlichkeit des Dynamischen Tropfen-Prufverfahrens zu Uberprifen, wurden
Untersuchungen zum Einfluss gezielter Materialmodifikationen ausgewahlter Silikonelasto-
mere durchgefiihrt. Dabei kommt das Steigerungsverfahren zum Einsatz, wobei die Durch-
flussrate im Unterschied zu den Angaben in Tabelle 4-7 mit 1,0 ml/min konstant beibehalten
wurde. Bei der Modifizierung steht zun&chst der Einfluss des ATH-Gehaltes im Fokus. Unter
Anwendung der Spannungssteigerungsprozedur kann kein signifikanter Einfluss der Materi-
almodifikation auf die Hydrophobiebestandigkeit nachgewiesen werden (Bild 4-24).

Tendenziell werden entgegen den Erwartungen die kleinsten Ausfallzeiten bei dem ungefull-
ten Basispolymer B beobachtet. Ein Vergleich mit bisherigen Untersuchungen zum Einfluss
des ATH-Gehaltes an LSR- [3] im DTPV und HTV- Varianten [6] im Rad-Tauch-Verfahren
weisen v. a. den Einfluss der Silanisierung des ATH auf die Hydrophobiebestandigkeit nach.
Untersuchungen in [22] und [23] zeigen in Ubereinstimmung mit diesen Untersuchungen
ebenfalls keinen signifikanten Einfluss des ATH-Gehaltes und einen Trend zu geringeren
Ausfallzeiten bei der ungefillten Basisvariante. Bei Untersuchungen in [24] wird allerdings
mit steigendem ATH-Gehalt eine tendenzielle Abnahme der Hydrophobiebestandigkeit
beobachtet. Als Ursache fiir den nichtlinearen Trend wird eine Anderung der Oberflachen-
struktur und -rauheit mit variierendem ATH-Gehalt vermutet. Demnach muss mit steigendem
ATH-Gehalt bei entsprechender Behandlung und Modifizierung des Fullstoffes nicht unbe-
dingt eine Minderung der Hydrophobiebestandigkeit einhergehen, wie auch die hier vorge-
stellten Untersuchungen zeigen.

Auch die Zugabe von 1 % Silikondl zu LSR A und die Vernetzungsart von HTV-Varianten
(additions-, peroxidisch vernetzend) wirken sich nicht signifikant auf die Hydrophobiebestan-
digkeit unter den gewahlten Priifparametern aus (Bild 4-25). Bereits Untersuchungen in [3]
weisen keinen signifikanten Einfluss von LMW-Zusatzen zu LSR im Dynamischen Tropfen-
Prufverfahren nach, womit die vorgestellten Untersuchungen bestatigt werden.
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Bild 4-24: Einfluss des ATH-Gehalts auf die Bild 4-25: Hydrophobiebestandigkeit  bei

modifizierten LSR- und HTV-Varianten unter
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Hydrophobiebestandigkeit unter AC-Bean-
spruchung im Spannungssteigerungsversuch
an HTV B

Bei den durchgefiihrten stofflichen Materialmodifikationen ist kein Einfluss auf die Hydropho-
biebestandigkeit erkennbar. Infolge der deutlichen Senkung der Messwertstreuung kann
jedoch auf eine prinzipielle Eignung des DTPV zur Bewertung stofflicher Materialmodifizie-
rungen geschlossen werden.

4.2.2 Bewertung der Hydrophobiewiederkehr

4.2.2.1 Wiederholversuche

Bei Wiederholversuchen werden die Priflinge nach einer ersten Beanspruchung im DTPV
und einer definierten Erholungsphase einer zweiten Beanspruchung im DTPV ausgesetzt.
Ein Vergleich der Ausfallzeiten des Erst- und Wiederholversuches ermdglicht eine Aussage
Uber den Wiederkehreffekt. Aus praxisrelevanten Aspekten ist eine Erholungsdauer von 24 h
von Interesse, da beispielsweise taglich wiederkehrende Betauungsvorgange an polymeren
Freiluftisolatoren &hnliche Beanspruchungs- und Erholungsphasen aufzeigen kénnen.

Untersuchungen an HTV A und HCEP bei Ue = 5 kV AC-Beanspruchung kdnnen prinzipiell
den Wiederkehreffekt mit Hilfe von Wiederholversuchen nachweisen (Tabelle 4-9). Aller-
dings muss fir HCEP eine Erholdauer von 168 h gewahrt werden, um Ausfallzeiten von
ta > 0 min zu erreichen. Daraus kann geschlussfolgert werden, dass HTV erwartungsgeman
einen deutlich starkeren Wiederkehreffekt aufzeigt als HCEP.

Tabelle 4-9: Erst- und Wiederholversuche an HTV und HCEP nach 24 h bzw. 168 h Erholung

Isolierstoff (Erholungszeit) HTV A (24 h) HCEP (24 h) HCEP (168 h)

Erstversuch Ausfallzeit (354 £ 120) min (120 £ 50) min (120 £ 50) min
Varianz 0,57 0,75 0,75

Wiederholversuch Ausfallzeit (99 £ 92) min 0 min (42 £ 34) min
Varianz 1,00 - 1,00

Die Wiederholversuche unterliegen starken Messwertstreuungen. Diese sind mal3geblich auf
nichtvergleichbare Ausgangsbedingungen fir den Start des Wiederholversuches infolge der
unterschiedlichen Entladungsaktivitaten (z.B. auch durch Trockenbandentladungen) in der
Alterungsiibergangsphase (AUP) des Erstversuches zuriickzufiihren. Dabei kénnen die
Trockenbandentladungen eine Veranderung der Oberflachenstruktur der Proben bewirken,
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was visuell durch eine matt erscheinende Spur der Tropfenabgleitbahn und damit vermutlich
eine Aufrauhung der Isolierstoffoberflache in diesem Bereich beobachtet werden kann.

Das gewahlte Abschaltkriterium leistet zu den in der AUP umgesetzten thermischen Prozes-
sen einen wichtigen Beitrag. Fir eine Eingrenzung eines thermischen Energieeintrages wird
in diesen Untersuchungen das in Kap. 4.1.10.3 vorgeschlagene Abschaltkriterium von
le =1 mA Uber 0,25 s angewendet. Ein Vergleich der Ausfallzeiten des Erst- und Wiederhol-
versuches sowie der umgesetzten Leistung in der AUP des Erstversuches lasst dennoch
keine Korrelationen dieser Grofien erkennen [12], weshalb fir den Wiederholversuch keine
definiert wiederhol- und reproduzierbaren Ausgangsbedingungen geschaffen werden kon-
nen.

Es kann eingeschatzt werden, dass die Prifprozedur der Wiederholversuche prinzipiell fur
eine qualitative Bewertung des Wiederkehreffektes geeignet ist. Fiir eine Skalierung polyme-
rer Isolierstoffe hinsichtlich ihrer Hydrophobiewiederkehr wird diese Methode aber infolge der
hohen prozessbedingten Messwertstreuung als nicht empfehlenswert eingestuft.

4.2.2.2 Intervallbeanspruchung

Bei Intervallversuchen werden die Priflinge nicht bis zum vollstdndigen Hydrophobieverlust
der Tropfenabgleitbahn beansprucht, sondern nach einer festgelegten Belastungsdauer eine
Erholphase gewahrt und erneut beansprucht. Diese Prozedur wird solange wiederholt, bis
ein Hydrophobieverlust detektiert werden kann (Bild 4-26). Die akkumulierten Belastungszei-
ten werden dann mit einer Dauerbeanspruchung, d.h. mit der Hydrophobiebestandigkeit der
kontinuierlich beanspruchten Proben verglichen. Die Fahigkeit zur Hydrophobiewiederkehr
kann dann bestatigt werden, wenn die akkumulierte Beanspruchungsdauer hohere Ausfall-
zeiten als die Dauerbeanspruchung aufzeigt. Dadurch kann die bei Wiederholversuchen
undefinierte Beanspruchung der Isolierstoffproben wéhrend der AUP des Erstversuches
vermieden werden.

X
Hydrophobieverlus

thasMng

tPause

Priifspannung,
Elektrolytbelastung

Prifdauer

Bild 4-26: Prifprozedur zur Durchfiihrung der Intervallbelastung fiir eine Bewertung der Hydropho-
biewiederkehr im DTPV

Fur eine Festlegung geeigneter Beanspruchungs- und Pausenintervalle liegt das Augenmerk
u. a. auf folgenden Aspekten:

¢ Vermeidung des Hydrophobieverlustes im ersten Beanspruchungsintervall
e ausreichend grolte Pausendauer fur die Wiedererlangung der Hydrophobie
e Durchflihren nur so vieler Intervalle wie nétig (Praktikabilitat)

Diese Voruberlegungen zeigen, dass es u. U. schwierig werden kdnnte, eine einheitliche
Prufprozedur fir eine breite Auswahl polymerer Isolierstoffe unter Beachtung dieser drei
Aspekte zu finden.

Vorversuche an HTV zeigen, dass bis zu einer Pausendauer von 2 h kein signifikanter
Wiederkehreffekt nachgewiesen werden kann (Bild 4-27). Ein zusatzlicher, die Hydrophobie
mindernder Effekt im Vergleich zu einer Dauerbeanspruchung kann durch das Zuschalten
der Prifspannung verursacht werden, da eine zusatzliche Beanspruchung der Isolierstof-
foberflache durch Hydrophobie abbauende Teilentladungen erfolgen kann. Daher ist auch
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eine  Zeitraffung des  Prifverfahrens bei  ,haufiger®  Spannungsunterbrechung
und -zuschaltung im Vergleich zu einer Dauerbelastung denkbar.

Langere Pausenintervalle von mehr als 24 h zeigen bei einer einheitlichen Beanspruchungs-
dauer von 3 h einen signifikanten Wiederkehreffekt (Bild 4-28). Je hoher die Pausendauer,
desto grofRer wird erwartungsgemaf die Ausfallzeit der akkumulierten Beanspruchungsdau-
ern, da eine groflkere Pausendauer mehr Zeit fir die Regeneration der hydrophoben Isolier-
stoffeigenschaften gewahrt. Interessanterweise kann flir HTV bei AC-Beanspruchung ein
nahezu linearer Trend der Ausfallzeiten mit der Pausendauer beobachtet werden.
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Bild 4-27: Hydrophobieverlust an HTV A bei Bild 4-28: Hydrophobieverlust an HTV A bei
5 kV AC-Beanspruchung in Abhangigkeit der 5 kV AC-Beanspruchung in Abhangigkeit der
Belastungs- und Pausendauer im Vergleich Pausendauer bei einheitlicher Beanspruchung
zur Dauerbeanspruchung ta / 0 h von 3 h im Vergleich zur Dauerbeanspruchung
(0 h Pause)

Die Messwertstreuung bei den Vorversuchen liegt mit einer Varianz von maximal 0,37 im
gleichen Bereich wie bei der Dauerbeanspruchung (Tabelle 4-10). Damit wird eine geringere
Messwertstreuung im Vergleich zu den Wiederholversuchen erreicht.

Tabelle 4-10: Varianz der Ausfallzeiten fur unterschiedliche Beanspruchungsintervalle

HTV A ta/Oh ]0,5h/0,5h| 2h/2h 3h/24h | 3h/45h | 3h/69h

5kV AC 0,37 0,36 0,21 0,29 0,35 0,34

Nachfolgend wird untersucht, inwiefern diese Voruntersuchungen an HTV auf andere
polymere Isolierstoffe hinsichtlich eines Materialvergleiches Gibertragen werden kénnen. EVA
wird dabei nicht weiter untersucht, da fur dieses Material kein Wiederkehreffekt zu erwarten
ist. Aus praxisrelevanter Sicht wird, wie bei den Wiederholversuchen erlautert, eine Pausen-
dauer von ca. 24 h favorisiert, um eine taglich wiederkehrende Belastung nachbilden zu
kénnen. Bei der Festlegung der Belastungsdauer erfolgt eine Orientierung an der Ausfallzeit
im Dauerversuch, wobei der 25 %-Wert der statistischen Verteilungsfunktion herangezogen
wird. Demzufolge bedeutet das Erreichen des dritten Belastungsintervalls den Nachweis
eines Wiederkehreffektes, da das Bestehen des zweiten Intervalls dem 50 %-Wert der
Ausfallzeit entspricht. Fir HTV A und LSR A werden bei Betrachtung der Verteilungsfunktio-
nen bei 5 kV AC-Beanspruchung Belastungsdauern von 3 h festgelegt, bei HCEP eine
Belastung von 1 h. Bei Beanspruchung von HCEP mit 3 h wiirden diese Proben bereits im
ersten Intervall bis zum Hydrophobieverlust beansprucht werden (vgl. Bild 4-32). Die Ergeb-
nisse dieser drei polymeren Isolierstoffe zeigen mit den gewahlten Parametern einen signifi-
kanten Wiederkehreffekt fir die Silikonelastomere und tendenziell eine Wiederkehr fur HCEP
unter AC-Beanspruchung (Bild 4-29).
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Bild 4-29: Hydrophobieverlust an HTV, LSR und HCEP bei 5 kV AC-Beanspruchung, Vergleich der
Dauer- und Intervallbeanspruchung zum Nachweis eines Wiederkehreffektes

Ein Vergleich der drei Isolierstoffe zeigt wie bei den Wiederholversuchen erwartungsgemaf
einen schwacheren Wiederkehreffekt fir HCEP. Bei den Silikonelastomeren ist eine eindeu-
tige Aussage nur eingeschrankt méglich, da LSR im Vergleich zu HTV A eine geringere
Hydrophobiebestandigkeit, aber eine annahernd gleiche Ausfallzeit bei Intervallbeanspru-
chung und somit ein héheres Wiederkehrvermdgen aufweist.

Zusammenfassend ist festzustellen, dass die Intervallbeanspruchung eine geeignete Pruf-
methode zur Bewertung der Hydrophobiewiederkehr darstellt. Im Vergleich zu Wiederholver-
suchen kann eine definierte Beanspruchung der Isolierstoffe erfolgen und eine deutliche
Reduzierung der Messwertstreuungen erreicht werden. Fir AC-Beanspruchung wird eine
Pausendauer von 24 h als angemessen angesehen.

4.3 Anwendungen des Prifverfahrens fur DC-Beanspruchung

4.3.1 Prifparameter, Priifbedingungen und Prifkriterien fiir DC-Beanspruchung

Nachfolgend vorgestellte Untersuchungen haben das Ziel, die Anwendbarkeit der unter
50-Hz-Wechselspannungsbeanspruchung vorgeschlagenen Prifparameter und Toleranzen
fur die Gleichspannungsbeanspruchung zu Gberprifen.

4.3.1.1 Ableitstrom und Ausfallkriterium

Unter DC-Beanspruchung konnen in Anlehnung an Tabelle 4-5 prinzipiell die gleichen
Phanomene hinsichtlich Tropfenabgleitverhalten, Stromfluss und Entladungsaktivitat beo-
bachtet werden.

Beispielhaft ist der Ableitstromverlauf der AUP bis zur automatischen Abschaltung durch das
Grenzwertrelais dargestellt (Bild 4-30). Auch fiir Gleichspannungsbeanspruchung kénnen
hinsichtlich der Dauer der Ubergangsphase und des Leistungsumsatzes in Abhangigkeit der
Prifspannungsart sowie des Isolierstoffeinflusses die prinzipiell gleichen Aussagen wie fiir
Wechselspannungsbeanspruchung getroffen werden.
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Bild 4-30: Ableitstromverlauf in der AUP an HTV A bei 5,66 kV DC+

Ein Vergleich der Priifspannungsarten zeigt, dass die Dauer der Ubergangsphase und die
maximalen Stromscheitelwerte sowie die zugeflihrte Leistung unter DC-Beanspruchung in
einem ahnlichen Bereich wie unter AC-Beanspruchung (Effektivwert) liegen. Damit kann das
in Kap. 4.1.10.3 vorgeschlagene prazisierte Abschaltkriterium auch bei DC-Beanspruchung
Anwendung finden. Dies kann am Beispiel von HTV A fir AC- und DC-Beanspruchung
beider Polaritdten anhand der Analyse diskreter Stromimpulse bestatigt werden (Bild 4-31).
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Bild 4-31: Impulsdauer beim Uberschreiten diskreter Stromeffektivwerte zu Beginn der AUP und bei
Einsatz von Trockenbandentladungen an HTV A in Abhangigkeit von der Prifspannungsart

4.3.1.2 Polaritit und Priifspannungshéhe

Bei DC-Beanspruchung wird zundchst de Polaritatseinfluss auf die Hydrophobiebestandig-
keit an zwei ausgewahlten polymeren Isolierstoffen untersucht. Dabei werden im Trend fir
beide Materialien geringere Ausfallzeiten bei Beanspruchung mit negativer Gleichspannung
im Vergleich zur Beanspruchung mit positiver Gleichspannung ermittelt (Tabelle 4-11). Dies
korreliert mit Untersuchungen in [25].



4 Bewertung der Hydrophobiebestéandigkeit und —wiederkehr mit dem DTPV 61

Tabelle 4-11: Einfluss der Polaritat auf die Hydrophobiebestandigkeit an HTV und HCEP bei 5,66 kV
DC; Reinigung ausschlieRlich mit destilliertem Wasser

Ausfallzeit in min DC+ DC-
HTV A 217 + 52 179 £+ 41
HCEP 103 + 52 96 + 50

Da der Polaritatseffekt sich nicht signifikant auf die Hydrophobiebestandigkeit auswirkt,
werden alle nachfolgenden Untersuchungen ausschlief3lich bei einer Polaritat (DC+) durch-
gefuhrt.

Unter DC-Beanspruchung wird analog zur AC-Beanspruchung von intensiveren Mikroentla-
dungen bei Steigerung der Prifspannung ausgegangen. Es kann ebenfalls eine Zunahme
der Tropfenlangen mit der Prifspannung beobachtet werden, wobei sich nahezu identische
Werte bei einem Vergleich mit dem Effektivwert der AC-Spannung ergeben. Im Gegensatz
zur AC-Beanspruchung wird bei Gleichspannung eine nahezu konstante Tropfenfrequenz mit
bei veranderlicher Prifspannungshdhe beobachtet. Dadurch kann ein anderer Zeitraffungs-
faktor fir DC-Spannung begriindet sein (Bild 4-32).
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Bild 4-32: Einfluss der Prifspannungshohe auf den temporaren Hydrophobieverlust unter DC-
Beanspruchung an HTV A, LSR A und HCEP (Normalverteilung, n = 12)

Im Vergleich zur AC-Beanspruchung werden deutlich hdhere Lebensdauerexponenten von
n = (5 bis 15) ermittelt. Damit wird fir DC-Beanspruchung eine deutlich starkere Abhangig-
keit der Ausfallzeiten von der Prifspannungshéhe ermittelt.

Fur die untersuchten Isolierstoffe ist fir DC-Beanspruchung eine Prifspannung von
Ues = 5 kV - 6 kV DC fiir eine Isolierstoffskalierung empfehlenswert.

4.3.1.3 Neigungswinkel der Grundanordnung unter DC-Beanspruchung

Unter DC-Beanspruchung wird ein im Vergleich zur 50-Hz-Wechselspannungsbeanspru-
chung anderes Abgleitverhalten des Tropfens beobachtet. Hier werden am Beispiel einer in
Richtung zur Hangabtriebskraft gerichteten elektrostatischen Kraft konstante Tropfenabgleit-
volumina bzw. -frequenzen aber zunehmend hohere Tropfenlangen mit steigender
Prifgleichspannung ermittelt (Bild 4-33, Bild 4-34).
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Bild 4-33: Tropfenfrequenz an HTV A bei Bild 4-34: obere und untere Tropfenlange an
positiver Gleichspannung (Mittelwerte und HTV A bei positiver Gleichspannung (Mittel-
Spannweiten bei n = 5) werte und Spannweiten bei n = 5)

Dadurch ist auch unter Gleichspannungsbeanspruchung bei Erhéhung des Neigungswinkels
von einer zunehmend geringeren Hydrophobiebestandigkeit auszugehen, was die Ergebnis-
se an HTV-SIR bestatigen. Im Vergleich zur 50-Hz-Wechselspannung zeigt sich trotz ande-
rer elektrohydrodynamischer Effekte unter Gleichspannungsbeanspruchung der gleiche
Zeitraffungsfaktor auf. Damit ist der Parameterwert von 60° auch fur DC-Beanspruchung
empfehlenswert.

4.3.1.4 Elektrolyt

Zur Evaluierung der Elektrolytparameter auf den Hydrophobieverlust werden auch unter DC-
Beanspruchung der Einfluss der Durchflussmenge und der Volumenleitfahigkeit untersucht.
Der Einfluss der Durchflussmenge auf die Ausfallzeit weist unter DC-Beanspruchung den
gleichen Trend wie unter 50-Hz-Wechselspannung auf, ist flr das untersuchte Sili-
konelastomer allerdings schwacher ausgepragt [12].
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Bild 4-35: temporarer Hydrophobieverlust in Abhangigkeit von der Leitfahigkeit unter DC+-
Beanspruchung an HTV A und LSR A (Normalverteilung, n = 12)
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Die Volumenleitfahigkeit der Priflésung zeigt unter DC-Beanspruchung die gleiche Tendenz
wie flir AC-Beanspruchung auf. Mit steigender Volumenleitfahigkeit werden zunehmend
geringere Ausfallzeiten ermittelt (Bild 4-35). Die Tendenz ist allerdings schwacher als fir
AC-Beanspruchung ausgepragt.

Der Einfluss der ,nichtelektrischen Parameter Neigungswinkel, Durchflussrate und Volu-
menleitfahigkeit der Priflésung auf die Hydrophobiebestandigkeit zeigt bei Gleichspan-
nungsbeanspruchung den gleichen Trend wie bei 50-Hz-Wechselspannung auf bzw. ist
teilweise schwacher ausgepragt. Damit konnen die fir AC-Beanspruchung empfohlenen
Parameter und v. a. auch die Toleranzbereiche bei Gleichspannungsbeanspruchung An-
wendung finden.

4.3.2 Bewertung der Hydrophobiebestindigkeit unter DC-Beanspruchung

Fir DC-Beanspruchung werden ebenfalls nach oben beschriebener Priifmethode Konstant-
spannungs (Up =5,66 kV) sowie Steigerungsversuche (vgl. Tabelle 4-7) durchgefiihrt
(Bild 4-36).
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Bild 4-36: Hydrophobiebestandigkeit der untersuchten polymeren Isolierstoffe im Konstantspannungs-
und Steigerungsversuch unter DC+-Beanspruchung

Die geringeren Unterschiede zwischen mit SV und KSV ermittelten Ausfallzeiten gegenuber
den bei AC-Beanspruchung beobachteten Unterschieden, sind auf die hoéhere DC-
Prifspannung von 5,66 kV im Vergleich zu 4 kV bei Wechselspannung zurtickzuflihren.

Die Ausfallzeiten der untersuchten Isolierstoffe unterscheiden sich mit Ausnahme von EVA
weder im Konstantspannungs- noch im Steigerungsversuch signifikant voneinander, womit
keine eindeutige Isolierstoffskalierung unter DC-Beanspruchung mdéglich ist. Fir EVA
bestatigt sich die fir AC-Beanspruchung beobachtete schwachere Hydrophobiebestandigkeit
auch bei DC-Beanspruchung.

Mit Hilfe der Steigerungsversuche ist auch fir DC-Beanspruchung eine weitere Eingrenzung
der Messwertstreuung moglich, wie die teilweise erheblich geringeren Varianzen der Vertei-
lungsfunktionen bestatigen (Tabelle 4-12).

Tabelle 4-12: Vergleich der Varianz unter DC- Beanspruchung fiir die untersuchten Prifmodi

Varianz HTV A LSR A RTV-2 HCEP EVA
5,66 kV Konstantspannung 0,32 0,37 0,40 0,56 1,00
Steigerungsversuch 0,15 0,25 0,12 0,09 0,80
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Bei einem Vergleich der Prifspannungsarten wird damit ein unterschiedliches Isolierstoffran-
king beobachtet, weshalb Untersuchungen bei AC-Beanspruchung nach derzeitigem Er-
kenntnisstand nicht auf DC-Anwendung Ubertragbar sind. Ein direkter Vergleich der
Prifspannungsarten zeigt signifikant grofere Ausfallzeiten unter DC-Beanspruchung
(Bild 4-37), wenn als Vergleichsbasis der Effektivwert der AC-Spannung herangezogen wird.
Dieser Effekt verstarkt sich fir zunehmend kleinere mittlere Feldbeanspruchungen, weshalb
die Gleichspannungsbeanspruchung bzgl. der Hydrophobiebestandigkeit als unkritischer
einzustufen ist (groRerer Lebensdauerexponent n).
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Bild 4-37: Einfluss der Prifspannungsart auf die Hydrophobiebestandigkeit von HTV A bei unter-
schiedlichen mittleren Feldbeanspruchungen

Fir eine Bewertung der Reproduzierbarkeit wurden vergleichende Untersuchungen an
beiden Forschungsstellen im Konstant- und Steigerungsversuch durchgefiihrt.

Im KSV koénnen in Vorversuchen keine reproduzierbaren Ergebnisse erzielt werden
(Bild 4-38, links), wobei fir LSR und RTV-2 unterschiedliche Materialchargen zum Einsatz
kommen. Mdégliche Ursachen fir Abweichungen werden in der manuellen Probenreinigung
und der Probenkonditionierung gesehen, die subjektiven Charakter aufweist und zu einer
undefinierten elektrostatischen Aufladung der Priflingsoberflache fihren kann. Dies wird bei
Untersuchungen unter DC-Beanspruchung als besonders kritisch angesehen.
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Bild 4-38: Hydrophobieverlust ausgewahlter polymerer Isolierstoffe einheitlicher Oberflachenstruktur
unter positiver DC-Beanspruchung, Untersuchungen an FS1 und FS2 in Vorversuchen (links) mit
teilweise unterschiedlichen Chargen und wiederholten Messreihen (rechts)

Nach Abstimmung der Reinigungs- und Lagerungsprozedur zeigen die wiederholten Mess-
reihen eine deutlich bessere Ubereinstimmung der Ergebnisse (Bild 4-38, rechts). Allerdings
werden fir RTV-2-Priflinge ebenfalls signifikante Unterschiede ermittelt.

Mit dem SV kann an beiden Forschungsstellen eine deutliche Verringerung der Messwert-
streuung erreicht werden (Bild 4-39). Allerdings werden auch mit dieser Prifprozedur fir
DC-Beanspruchung nicht fur alle Isolierstoffe Ubereinstimmende Hydrophobiebestandigkei-
ten ermittelt.
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Bild 4-39: Hydrophobiebestandigkeit der untersuchten polymeren Isolierstoffe im Steigerungsversuch
unter DC- Beanspruchung

Fir eine reproduzierbare Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit unter DC-
Beanspruchung sind weitere Untersuchungen erforderlich.

4.3.3 Bewertung der Hydrophobiewiederkehr unter DC-Beanspruchung

Fir Intervallbeanspruchungen unter DC-Beanspruchung sollen zunachst ebenfalls Untersu-
chungen an HTV vorgestellt werden. Aufbauend auf den AC-Prifungen finden Pausendau-
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ern ab 24 h Anwendung (Bild 4-40). Die Ergebnisse zeigen prinzipiell den gleichen Trend
wie unter AC-Beanspruchung auf.

Um aus versuchstechnischen Aspekten einen Intervallzyklus aus Beanspruchung und Pause
innerhalb von 24 h zu realisieren, werden weitere Untersuchungen an LSR bei 3 h/ 21 h und
2 h/ 22 h durchgefihrt. Dabei wird eine tendenzielle Hydrophobiewiederkehr beobachtet.
Eine vergleichende Isolierstoffoewertung an den vorliegenden Materialien wird bei 3 h/ 45 h-
Intervallbeanspruchung durchgefiihrt (Bild 4-41). Fir die Silikonelastomere kann bei dem
gewahlten Prifregime eine tendenzielle Hydrophobiewiederkehr detektiert werden. Dabei
liegen alle Isolierstoffe wie bereits bei der Hydrophobiebestandigkeit in einem &hnlichen
Bereich. Fiir HCEP ergibt sich eine signifikante Verringerung der Ausfallzeit. Dies konnte auf
eine beanspruchende Anwesenheit von Ladungen auf der Oberflache, die auch nach dem
Abschalten fortwirken und oder eine in diesem Zusammenhang zusatzliche Belastung durch
den Einschaltvorgang hinweisen. Eine Bestatigung dieser These sollte in fortflihrenden
Untersuchungen erfolgen.
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Bild 4-40: Hydrophobieverlust an HTV A bei Bild 4-41: Hydrophobieverlust an HTV A,

5,66 kV DC+-Beanspruchung in Abhangigkeit
der Pausendauer bei einheitlicher Beanspru-
chung von 3 h im Vergleich zur Dauerbean-
spruchung (0 h Pause)

LSR A, RTV-2 und HCEP bei 5,66 kV DC-
Beanspruchung, Vergleich der Dauer- und
Intervallbeanspruchung zum Nachweis eines
Wiederkehreffektes

Die Varianz als Mal fir die Messwertstreuung liegt fir die Ausfallzeiten bei der Intervallbe-
anspruchung in einem ahnlichen Bereich wie bei der Dauerbeanspruchung (Tabelle 4-13),
womit diese Prifprozedur auch unter DC-Beanspruchung als geeignet eingestuft werden
kann.

Tabelle 4-13: Vergleich der Varianz der Ausfallzeiten unter Dauer- und Intervallbeanspruchung bei
5,66 KV DC+ fur die untersuchten polymeren Isolierstoffe

Varianz HTV A LSR A RTV-2 HCEP
Dauerbeanspruchung 0,48 0,37 0,30 0,15
Intervall 3 h/ 45 h 0,24 0,32 0,37 0,37

Fur eine Uberpriifung der erzielten Ergebnisse wurden vergleichende Untersuchungen an
beiden Forschungsstellen durchgefiihrt. Dabei wird eine Belastungs- und Pausendauer von
2h bzw. 22 h festgelegt. Die Ergebnisse beider Priflabore zeigen fir alle untersuchten
Isolierstoffe einer sehr gute Ubereinstimmung (Bild 4-42). Wahrend fir HTV A und LSR A
die gewahlten Regenerationszeiten ausreichend sind, um eine tendenzielle Hydrophobiewie-
derkehr zu zeigen, ist keinerlei Wiederkehreffekt bei dem untersuchten RTV-2 erkennbar.
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Fur HCEP wird wie bei 45 h Erholdauer eine signifikante Verringerung in beiden Laboren
gemessen.
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Bild 4-42: Hydrophobieverlust an HTV A, LSR A, RTV-2 und HCEP bei 5,66 kV DC-Beanspruchung,
Vergleich der Dauer- und Intervallbeanspruchung zum Nachweis eines Wiederkehreffektes

Bei einem Vergleich der Intervallversuche unter AC- und DC-Beanspruchung ist eine lang-
samere Hydrophobiewiederkehr unter DC-Beanspruchung zu beobachten. In [24] wird
vermutet, dass der Hydrophobieabbau wahrend der Beanspruchung im DTPV unter DC-
Beanspruchung malfgeblich in der letzten Phase unmittelbar vor dem Erreichen des Hydro-
phobieverlustes erfolgt und daher in den Pausenintervallen die Zeit zur Regeneration der
Hydrophobie ungenutzt bleibt, da die Proben noch vollstandig hydrophob sind. Eine weitere
Ursache wird in der Wirkung von Raum- und Flachenladungen gesehen, was in zukinftigen
Untersuchungen weiter zu klaren ist.

4.4 Empfehlungen zur Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit und -
wiederkehr im DTPV

In den vorangegangenen Abschnitten wird auf wesentliche Prifparameter und -bedingungen
eingegangen, die Einfluss auf den Hydrophobieverlust im Dynamischen Tropfen-
Prufverfahren austiben kdnnen. Daraus lassen sich Empfehlungen fiir den Versuchsaufbau
und die -durchfiihrung ableiten, die zu einer Erhéhung der Reproduzierbar des Prifverfah-
rens sowie einer Senkung der Messwertstreuung beitragen sollen.

Das Dynamische Tropfen-Prufverfahren besteht aus folgenden Komponenten, fir die
folgende Empfehlungen fiir die Dimensionierung und Parameterfestlegung gegeben werden
(Tabelle 4-14):

Tabelle 4-14. Komponenten und Erlauterungen des Dynamischen Tropfen-Prifverfahrens

Komponente Beschreibung/ Erlauterung

Isolierende Grundplatte mechanisch tragfahig u. a. fur Proben, Elektroden, Lichtschran-
ken

Korrosionsbestandige Edelstahl- | Material W1.4401, Verwendung halbzylindrischer Elektroden fir

elektroden die rlickseitige Kontaktierung der Zuleitungen

Pumpsystem fir Elektrolytzufiih- | z. B. Verwendung pulsationsfreier Peristaltikpumpen, Férder-

rung mengen von (0,1 — 2,0) ml/min, stufenweise in 0,01 ml/min -
Schritten einstellbar

Elektrolyt inkl. Behalter destilliertes/ entionisiertes Wasser unter Zugabe von NaCl;

Behalter missen geeignete Reinigung zur Vermeidung der
Anlagerung biogener Beldge ermdglichen
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Lichtschranke metallfrei, zur Vermeidung von Feldbeeinflussungen, Anzeige-

einheit fur Visualisierung und Speicherung der Tropfenfrequenz

Geerdetes Metallgehause Mindestabstand von allseitig 200 mm zur Prifanordnung

Hochspannungsquelle AC Ue = (0 - 6) kV AC,

Hochspannungsquelle DC U = (0 - 6) kV DC+, Restwelligkeit nach DIN 40110-1

w < 3 % nach DIN EN 60060-1

Vorwiderstand R =20 kQ

Hochspannungsrelais optional bei Mehrkanalbetrieb des Priifstandes, Schaltvermégen

von mindestens 6 kV, 100 mA AC/DC+

Grenzwertrelais automatische Detektion und Abschaltung bei Erreichen des
Abschaltkriteriums, Einstellmdglichkeiten von (0 - 5) mA in

0,1 mA-Schritten und (0,1 - 5) s in 0,05 s-Schritten

Zeitmesssystem Erfassung der Ausfallzeit vom Zuschalten der Prifspannung bis

zum Erreichen des Ausfallkriteriums

Die aufgelisteten Parameter sind flir AC- und DC-Beanspruchung gleichermallen anwend-
bar. Fir den Versuchsaufbau sollen folgende weitere Aspekte Beachtung finden:

o Wegflhren der Zuleitung senkrecht zur Elektrodenanordnung, Einhaltung eines Min-
destabstandes zwischen Hochspannungs- und Erdleitung von 50 mm

e Einhaltung eines Mindestabstand zu benachbarten, geerdeten Teilen von 200 mm,
auch fir parallele Prifkanale

Zur Vorbereitung eines Versuches sind die Prufkérper und die Edelstahlelektroden jeweils im
Ultraschallbad zu reinigen. Die Proben werden Utber 60 s mit Isopropanol gereinigt und im
eingeschalteten Zustand des Ultraschallbades entnommen, um erneute Anlagerung geloster
Staubpartikel zu vermeiden. Anschliel3end sollen die Proben flir mindestens 24 h staubge-
schitzt unter Laborklimabedingungen gelagert werden, wobei weitestgehend Kontakt mit der
Priflingsoberflache zur Verminderung elektrostatischer Aufladung vermieden werden sollte.
Die Elektroden werden tber 10 min im Ultraschallbad unter Verwendung eines phosphorsau-
rehaltigen Reinigungstensids behandelt, mit destilliertem/ entionisiertem Wasser abgespiilt,
getrocknet und ebenfalls mindestens 24 h vor Versuchsbeginn unter Laborklima gelagert.

Vor Versuchsbeginn sind das Pumpensystem auf einen korrekten Durchfluss zu Gberprifen,
die Proben unter Vermeidung elektrostatischer Aufladung in die Prufvorrichtung einzulegen
und Uber mindestens 5 min mit Elektrolyttropfen zu beanspruchen. Die Versuchsdurchfiih-
rung erfolgt anhand folgender Parameter und ist fir AC- und DC-Beanspruchung anwendbar
(Tabelle 4-15):

Tabelle 4-15: empfohlene Prifparameter des Dynamischen Tropfenprifverfahrens im Vergleich zu
bisherigen Festlegungen nach CIGRE TB 442

Parameter Wert und zulassige Toleranz | Empfehlung far Wert und
nach CIGRE TB 442 Toleranz

Elektrodenabstand 50 mm 50 mm

Neigungswinkel a =60° a=(60z3)°

Oberflachenstruktur der Proben

isotrop, Rz = (3 - 8) um

Volumenleitfahigkeit der Priiflosung

K = (1500 + 200) uS/cm

K = (1500 % 200) uS/cm
bei 23°C+3K

Durchflussmenge V =(1,0£0,2) ml/min V =(1,0 +0,15) ml/min

Tropfenparameter fr=(12+ 1) min" fr=(12 £ 0,2) min-!
Vr=(8312) ul

Prifspannungshohe Ue =(3-6)kV AC Ue=(3-5)kV AC

U=(4-5,66)kVDC

Zuschalten der Prifspannung

Spannungssteigerung mit ca.
1kV/15s
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Potentialzuordnung der Priifspan- obere Elektrode an Hoch- Obere Elektrode geerdet,

nung spannung, Untere Elektrode an Hoch-
untere Elektrode geerdet spannung

Abschaltkriterium la=(2+0,5mA la=(1£0,2) mA
Uber4s+05s Uber0,25s+0,1s

Laborbedingungen - 23°C+3K,(50£10) % r. H.

Stichprobenumfang, Statistische - n = 12, Normalverteilung,

Auswertung 95 % Konfidenzintervall

Nach erfolgter Prifung sollen die Elektrolytbehalter und die Pumpenschlauche bei Mehrfach-
verwendung derart gereinigt werden, dass die Bildung biogener Fremdschichten vermieden
wird, beispielsweise durch Spulen der Schlauche mit Isopropanol.

Die Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit kann im Konstantspannungs- als auch im
Steigerungsversuch nach Tabelle 4-7 erfolgen. Der Steigerungsversuch ist das bevorzugte
Prifregime.

Fur eine Bewertung der Hydrophobiewiederkehr werden Intervallbeanspruchungen mit 1 h
bis 3 h Beanspruchung im DTPV und anschlieBender Ruhephase empfohlen. Fur AC-
Beanspruchung sind Belastungen im 24 h-Rhythmus ausreichend, wohingegen unter DC-
Beanspruchung langere Erholphasen im 48 h-Rhythmus gewahrt werden sollten.
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5 Bewertung einer moglichen Korrelation aller drei dynamischer
Hydrophobieeigenschaften

Die Zusammenschau der Transfer-, Bestandigkeits- und Wiederkehruntersuchungen der
hydrophoben polymeren Isolierstoffe flir Hochspannungsfreiluftanwendungen zeigt deutliche
Unterschiede sowohl innerhalb einer Werkstofffamilie, v.a. aber zwischen verschiedenen
Werkstofffamilien (Tabelle 5-1). Gegenliber den anderen untersuchten Werkstofffamilien
zeigen die Silikonelastomere ausgepragte dynamische Hydrophobieeigenschaften in allen
drei Teilbereichen. Dahinter reihen sich das hydrophobe Epoxidharz und schlieBlich das
Ethylenvinylacetat ein. Innerhalb der Gruppe der Silikonelastomere kénnen jedoch keine
unumstrittenen Korrelationen zwischen den verschiedenen untersuchten Produkttypen
festgestellt werden. Es gibt Werkstoffe, deren Transfervermégen Uberragend ist, aber deren
Wiederkehrvermogen vergleichsweise schwach ausgepragt ist und ebenso gibt es Stoffe bei
denen es sich gerade anders herum verhalt.

Tabelle 5-1: Zusammenfassung der Bewertungsergebnisse bezlglich der drei untersuchten dynami-
schen Hydrophobieeigenschaften fir die untersuchten Werkstoffvertreter; * RTV-1 liegt als Coating auf
einem Keramiktrager vor und konnte daher nicht im DDT untersucht werden

Isolierwerkstoff HTV

Bestandigkeit DC
Bestandigkeit AC*

| Wiederkehr DC
| Wiederkehr AC
Transfer (HTPV)

Welche der Werkstoffeigenschaften flr den Einsatz von grofter Bedeutung ist, muss der
jeweilige Anwender in Anbetracht der speziellen Einsatzsituation entscheiden.
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Mit den erzielten Ergebnissen ist eine verbesserte Grundlage fir die Normungsfahigkeit der
vorgestellten Prifverfahren zur Bewertung des Hydrophobietransfers durch angelagerte
Verschmutzungsschichten (Hydrophobietransfer-Prifverfahren (HTPV)) und fir die Bewer-
tung der Hydrophobiebestandigkeit bzw. der Hydrophobiewiederkehr (Dynamisches Tropfen-
Prifverfahren (DTPV)) von polymeren Isolierstoffen geschaffen worden. Auf dieser Basis
weiterentwickelter Isolierstoffprifverfahren kann nun die bestehende Licke fur normungsfa-
hige Verfahren fiir sog. ,Schliisseleigenschaften polymerer Isolierstoffe zum Einsatz fir
Hochspannungs-Freiluftisolierungen geschlossen werden auf deren Basis in nachfolgenden
praktischen Anwendungsbereichen erste Empfehlungen fiir praxisgerechte Mindestanforde-
rungen an diese Eigenschaften abgeleitet werden kénnen.

Fur die Hersteller und Anwender dieser polymeren Isolierstoffe ergibt sich damit eine erwei-
terte und normgerechte Basis hinsichtlich der Optimierung bzw. Verbesserung und Auswahl
der geeigneten Isolierstoffe fir den Hochspannungs-Freilufteinsatz unter Berlicksichtigung
unterschiedlicher elektrischer Beanspruchungen (AC, DC) und Fremdschichtbelastungen.

Silikonelastomere und spezielle Epoxidharzformstoffe (HCEP) verfiigen im Prinzip Uber
nachhaltige unterschiedlich stark wasserabweisende Eigenschaften. Die Verwendung von
Werkstoffen mit einer langen Nutzungsdauer des Hydrophobieeffekts ermdglicht gemaf der
aktuellen IEC 60815 eine Reduzierung der Mindestkriechwege gegenliber Isolatoren mit
konventionellen Isolierwerkstoffen aus Porzellan und Glas. Allgemein anerkannte, vorzugs-
weise international genormte Verfahren zur Bewertung der Hydrophobieeigenschaften bilden
damit eine Voraussetzung und schaffen das Potential flir einen ressourcenschonenden
Einsatz polymerer Isolierwerkstoffe.

Die Prufverfahren kénnen sowohl fur bestehende Isolierwerkstoffe als auch fir neue innova-
tive Werkstoffe angewendet werden. Damit bieten die Verfahren auch ein wertvolles Bewer-
tungskriterium fir die Entwicklung neuer Werkstoffe und neuartiger Anwendungen, z.B.
wasserabweisende Lacke oder Beschichtungen, und unterstitzen so die Entwicklung
innovativer Technologien.
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7 Zusammenfassung und Ausblick

Im Fokus der vorgestellten Untersuchungen stand die Weiterentwicklung von Prifverfahren
zur Bewertung dynamischer Hydrophobieeigenschaften polymerer Isolierstoffe fir den
Hochspannungs-Freiluft-Einsatz. Dabei wurde mit dem sogenannten Hydrophobietransfer
Prifverfahren (HTPV) flr die Bewertung des Transfers in angelagerte Verschmutzungs-
schichten und mit dem Dynamischen Tropfen-Prifverfahren (DTPV) fir die Bewertung von
Hydrophobiebestandigkeit und Hydrophobiewiederkehr gearbeitet.

Hydrophobietransfer

Basierend auf der Methode beschrieben in CIGRE TB 442 wurde das HTPV hinsichtlich
relevanter Einflussgroflen untersucht und mit den gewonnen Ergebnissen parametriert und
weiterentwickelt. Die Reinheit, das Nichtvorliegen einer Silanisierung und die Verwendung
der spezifizieren KorngroRenverteilung des verwendeten Quarzmehles sind Voraussetzun-
gen fur einen reproduzierbaren Verschmutzungsschichtauftrag. Bei Einhaltung der spezifi-
zierten Verschmutzungsschichtdicke von 0,36 mm hat die Prufkérperrauheit keinen Einfluss
auf das Transferergebnis. Die Schichtoberflaichen nehmen nach Austrocknung Rz-Werte
zwischen 4,5 um und 5,5 um an. Entscheidender als diese geringen lokalen Rauheitsunter-
schiede fur die Streuung der auf diesen Oberflachen messbaren Randwinkel sind lokale
Schichtdicken- und Topographieunterschiede, sowie Verunreinigungen der Oberflache durch
Staub oder andere Partikel. Mit zunehmender Reinwasserreinheit steigt die Transferge-
schwindigkeit. Demineralisierung durch lonentauscher-Harze bringt einheitlich schnellere
Transferraten als Destillation des verwendeten Wassers. Wasser gleichartiger Aufberei-
tungsarten fuhren auch zu gleichartigen Transferverhalten der Verschmutzungsschicht. Die
Verdunstung des Wassergehaltes der Verschmutzungsschicht ist mafigeblich durch die
Luftstromung Uber die Prifkdrperoberflache bestimmt. Es ist davon auszugehen, dass
Streuungen im Trocknungsvorgang auch zu den Varianzen in den Transferergebnissen
beitragen. Daher ist eine Lagerung der Prifkorper in PE-Behaltern mit perforierten Deckeln
zur Vereinheitlichung der Luftstrdmung tber den Prifkérpern empfohlen. Lagerungsfeuchte
und Lagerungstemperatur sind von entscheidender Bedeutung. Wahrend es ausreichend ist
die Lagerungsfeuchte auf 40% + 10% genau einzustellen ist der Transfervorgang sehr
empfindlich gegenliber Schwankungen in den Lagerungstemperaturen. Sofern Riickzugs-
winkel nach 168 h Transferzeit als Bewertungskriterium herangezogen werden, ist eine
Regelung der Temperatur auf 23°C £ 2°C ausreichend. Im dynamischen Anfangsbereich
innerhalb der ersten 48 h kann auch der Einfluss von einer 1 K betragenden Temperaturer-
héhung auf den Verlauf der statischen Randwinkel nachgewiesen werden. Ein Klimaschrank
ist daher fiir die Durchflihrung des HTPV unabdingbar. Ebenso ist die Prifkdrperorientierung
einheitlich zu gestalten und allen Prifkérpern eine horizontale Ausrichtung mit einer nach
oben gerichteten Verschmutzungsschicht zu geben. Die Ausgasung niedermolekularer
PDMS-Ketten aus unbedeckten Silikonoberflichen und die darauf folgende Anlagerung
dieser hydrophoben Ketten auf den untersuchten Verschmutzungsschichtoberflachen ist eine
zweite Transferroute. In Abhangigkeit der untersuchten Silikonformulierung und der Lage-
rungstemperatur kann dieser Prozess die Ergebnisse mallgeblich beeinflussen. Es wird
daher empfohlen, die Testprozedur nicht durch eine Erhéhung der Lagerungstemperatur zu
beschleunigen, da die damit ermittelten Rankings maéglicherweise von denen bei Betriebs-
temperatur ermittelten abweichen. Unter Standardbedingungen kann eine unbedeckte
Silikonflache eine signifikante Beeinflussung der Randwinkelmessungen auf den untersuch-
ten SF600 Schichten erst nach ca. 1200 h bewirken. Eine dritte Transferroute kann in einer
kriechenden oder spreitenden Ausbreitung der zum Teil dlartigen PDMS Ketten gesehen
werden, auch wenn diese nur sehr schwer von der zweiten Route unterschieden werden
kann. Die Robustheit des Prifverfahrens gegeniiber Schwankungen in den Einflussgrofien
und gegeniber den Beitrdgen durch die unterschiedlichen Transferrouten, ist vor allem von
dem Bewertungskriterium abhangig. Es wird empfohlen, die Rickzugswinkel nach 168 h
Transferzeit heranzuziehen. Zum einen sind diese weniger stark von den diversen Einfluss-
grolien abhangig, zum anderen korrelieren sie mit der elektrischen Kenngré3en hydropho-
bierter Verschmutzungsschichten [6], [31]. Mit der Zugabe von Salzen zur Verschmutzungs-
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schicht kann der Grad der Verschmutzung erhdéht werden. Ein stark verlangsamter Transfer,
bei dem auf die Bewertung des Anstieges der statischen Randwinkel zurlickgegriffen werden
muss, veranderte Werkstoffrankings und bestenfalls gleichbleibende Differenzierbarkeit sind
die Folge. Unter Bericksichtigung dieser Ergebnisse wird in Kapitel 3.2.3 eine optimierte
Vorgehensweise fiir das HTPV vorgeschlagen. Mit einer relativen Bewertungsstrategie kann
das HTPV zwischen selbst geringfligigen Unterschieden in der Werkstoffformulierung
unterscheiden. Fir eine absolute Einordung polymerer Isolierstoffe hinsichtlich ihres Trans-
fervermogens kann eine Einteilung in vier Hydrophobietransferklassen erfolgen (Kapitel 3.2).
Die Moglichkeit der Bewertung von herstellungsspezifischen Werkstoffmodifikationen macht
das HTPV zu einem Werkzeug der Isolierstoffentwicklung. Bei maoglichst einheitlichen
Formulierungen zeigt das peroxidisch vernetzte Silikon einen leicht verbesserten Hydropho-
bietransfer. Mit steigendem Vernetzungsgrad von hochtemperaturvernetztem Silikon sinkt
hingegen die Transferfahigkeit nur tendenziell. Die Zugabe von niedermolekularen PDMS
Ketten in ein LSR-System flihrte zu keinerlei Veranderung im Transferverhalten. Die Zugabe
von kurzkettigsten MDM-Ketten in verschiedene LMW verarmte Elastomere hingegen zeigte
die Wirksamkeit der MDM Ketten zur Beschleunigung des Anstieges der statischen Rand-
winkel und zugleich die Unwirksamkeit derselben zur Verbesserung der Rickzugswinkel.
Einen deutlichen Einfluss auf den Rickzugswinkel hat hingegen der ATH-Fullstoffgehalt im
HTV-SiR. Mit steigendem ATH-Gehalt sinkt das Transfervermégen.

Hydrophobiebestidndigkeit und Hydrophobiewiederkehr

Fur eine Eingrenzung der Messwertstreuung und Erhéhung der Reproduzierbarkeit des
Dynamischen Tropfen-Prifverfahrens wurden Untersuchungen zur Festlegung geeigneter
Prifparameter und Prifbedingungen durchgefihrt und deren Einfluss auf das Prifergebnis,
d. h. die Ausfallzeit unter AC- und DC-Beanspruchung bewertet. Dabei haben sich die
Tropfenfrequenz und die Prifspannungshohe als mallgebliche Parameter fir die Zeitraffung
des Prifverfahrens erwiesen. Eine Erhdhung dieser Parameter geht mit einer haufigeren
bzw. intensiveren Beanspruchung der Isolierstoffoberflache mit Hydrophobie abbauenden
Teilentladungen (Mikroentladungen) einher und resultiert in eine Abnahme der Ausfallzeiten
(Erreichen des vollstadndigen Hydrophobieverlustes entlang der Tropfenabgleitbahn). Eine
Zunahme der Tropfenfrequenz kann mit einer Erhéhung des Neigungswinkels oder einer
Erhéhung der Durchflussrate erreicht werden. Der Einfluss der Volumenleitfahigkeit ist im
untersuchten Parameterbereich als untergeordnet einzustufen, tendenziell werden mit
zunehmender Volumenleitfahigkeit geringere Ausfallzeiten erreicht.

Fur eine Festlegung geeigneter Prifbedingungen wurde der Einfluss der anordnungsspezifi-
schen Umgebung (geerdete Bauteile, Art der Spannungszuflihrung) auf die elektrische
Feldverteilung untersucht. Dabei wurde festgestellt, dass die Umgebung der Prifanordnung
malfgeblichen Einfluss auf die AC-Feldverteilung, auf die auf den Tropfen einwirkenden
elektrischen Kréfte, die zindenden Mikroentladungen und damit auch auf die Ausfallzeit
ausltben kann. Dieser Aspekt wird als eine wesentliche Ursache flir die bisherig teilweise
fehlende Reproduzierbarkeit der ermittelten Ausfallzeiten im Dynamischen Tropfen-
Prifverfahren angesehen. Demzufolge sind in einer Prufvorschrift genaue Angaben lber den
Abstand geerdeter Bauteile wie bspw. Gehause aber auch die Leitungsfiihrung erforderlich.
Festlegungen zur Gestaltung der riickseitigen Kontaktelemente sind ebenfalls von Bedeu-
tung.

Die Reinigungsprozedur sowie die Oberflachenrauheit und -struktur der Isolierstoffproben
Uben ebenfalls Einfluss auf das Prifergebnis aus. In dieser Arbeit wurden eine manuelle
Reinigung sowie eine Reinigung der Proben im Ultraschallbad durchgefihrt. Dabei werden
fur alle untersuchten Isolierstoffe mehrheitlich hohere Ausfallzeiten ermittelt, wenn diese vor
der Prifung im Ultraschallbad gereinigt wurden. Ursachlich werden eine grindlichere Reini-
gung im Vergleich zur manuellen Reinigung und eine Beseitigung elektrostatischer Aufla-
dung vermutet. Fir eine Bestatigung dieser Ergebnisse sind weiterfliihrende Untersuchungen
durchzufiihren.
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Der Hydrophobiezustand und auch der vollstandige Hydrophobieverlust entlang der Tropfen-
abgleitbahn kénnen anhand des Ableitstromes detektiert werden. Dieser kann flr ein objekti-
ves, automatisierbares Abschaltkriterium herangezogen werden. Ableitstrom- und Tempera-
turanalysen der Alterungsiibergangsphase resultieren in ein prazisiertes Abschaltkriterium
durch eine Reduktion des Strom- und Zeitgrenzwertes, unter dessen Anwendung der Einsatz
von Trockenbandentladungen und damit der Ubergang in die sog. Alterungsspatphase
weitestgehend vermieden werden kann. Der Isolierstoff bt keinen mafigeblichen Einfluss
auf den Verlauf der Alterungsiibergangsphase aus, womit das vorgeschlagene Kriterium auf
alle untersuchten Isolierstoffe Ubertragen werden kann.

Fir eine Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit wurden Prifungen mit Konstantspannung
und in Steigerungsversuchen mit schrittweiser Erhéhung der Prifspannung und der Durch-
flussrate durchgefiihrt. Bereits mit dem Konstantspannungsverfahren kann im Vergleich zu
vorangegangenen Untersuchungen eine Eingrenzung der Messwertstreuung festgestellt
werden. Eine weitere Reduzierung ist mit Hilfe der Steigerungsversuche mdglich. Weitere
Untersuchungen missen zeigen, ob mit diesem Verfahren auch die Reproduzierbarkeit
erhdht werden kann. Ein Vorteil der Steigerungsversuche ist, dass kein diskreter Prifspan-
nungslevel festgelegt werden muss, der u.a. zu einer eigeschrankten vergleichenden
Bewertung verschiedener Isolierstoffe in unterschiedlichen Untersuchungen fuhren kann. Die
vorgeschlagenen Stufen kdénnen bei einer zukinftig festzulegenden Klassifizierung polyme-
rer Isolierstoffe als Hydrophobiebestandigkeitsklassen Anwendung finden.

Die im Forschungsprojekt untersuchten SiR-Varianten (HTV; LSR; RTV-2) weisen unter
Anwendung des vorgeschlagenen, prazisierten DTPV (Konstantspannungsversuch mit AC-
Beanspruchung) eine signifikant hdéhere Hydrophobiebestandigkeit im Vergleich zu den
untersuchten HCEP- und EVA-Materialien nach. Bei Anwendung des Steigerungsversuches
ist auch eine Differenzierung zwischen den SiR-Varianten hinsichtlich ihrer Hydrophobiebe-
standigkeit erkennbar. Ein signifikanter Einfluss des ATH-Gehaltes in einem SiR-HTV-
Material konnte aber nicht nachgewiesen werden. Eine Ubertragbarkeit der so ermittelten
Skalierung der Materialien auf eine DC-Beanspruchung im DTPV ist allerdings nach dem
derzeitigen Erkenntnisstand nicht méglich.

Untersuchungen zur Bewertung der Hydrophobiewiederkehr anhand zweier verschiedener
Prifmethoden weisen eine prinzipielle Eignung des Dynamischen Tropfenprifverfahrens fir
die Bewertung dieser Isolierstoffeigenschaft nach. Die Prifprozedur mit Wiederholversuchen
ist prinzipiell fir eine qualitative Bewertung des Wiederkehreffektes geeignet. Fir eine
Skalierung polymerer Isolierstoffe hinsichtlich ihrer Hydrophobiewiederkehr wird diese
Methode aber infolge der hohen prozessbedingten Messwertstreuung als nicht empfehlens-
wert eingestuft. Im Vergleich zu Wiederholversuchen kann mit einer Intervallbeanspruchung
eine definierte Beanspruchung der Isolierstoffe erfolgen und eine deutliche Reduzierung der
Messwertstreuungen erreicht werden. Fir AC-Beanspruchung wird eine Pausendauer von
24 h als angemessen angesehen, wohingegen fur DC-Beanspruchung héhere Pausendau-
ern von mindestens 69 h zu empfehlen sind. Es wird eingeschatzt, dass Intervallbeanspru-
chungen eine geeignete Priifmethode zur Bewertung der Hydrophobiewiederkehr im DTPV
darstellen. Die vorliegenden Ergebnisse mit dem Intervallversuch lassen ein deutlich starke-
res Hydrophobiewiederkehrvermdgen der untersuchten SiR-Materialien im Vergleich zum
verwendeten HCEP-Material nachweisen, auch eine Differenzierbarkeit zwischen den SiR-
Varianten ist erkennbar. Bei Anwendung einer DC-Beanspruchung zeigen die Ergebnisse
einer Intervallbeanspruchung einen geringeren Hydrophobiewiederkehreffekt als bei AC-
Beanspruchung.
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8 Projektergebnisse nach Arbeitspaketen und Verwendung der
Mittel

AP1: (FS1) Gesamtkoordination, Theoretische Einarbeitung und Schaffung versuchstechni-
scher Voraussetzungen fur die Untersuchungen zum Hydrophobietransfer; Untersuchungen
zum Hydrophobietransfer (Hauptarbeitsgebiet Forschungsstelle 1)

Ergebnisse Fir die Gesamtkoordination wurden in einem vorbereitenden Treffen
der Leiter und der wissenschaftlichen Mitarbeiter der beiden For-
schungsstellen am 13.08.2012 erste Schritte abgestimmt. Fir die
Untersuchungen zum Hydrophobietransfer wurde die Vielzahl an
maoglichen Varianten ausgehend vom Maskenverfahren diskutiert. Die
Ergebnisse der genannten Untersuchungen beziehen sich auf die
Durchfiihrung und Bewertung méglicher Prifverfahren zum Hydropho-
bietransfer. Von zentraler Bedeutung fur die Durchfihrung des Prf-
verfahrens sind die Wahl der Fremdschichtgrundsubstanz, die Wahl
der Zusatze zur Grundsubstanz, die Art des Fremdschichtauftrags und
die Schichtdicke. In diesem Zusammenhang wurden durch Auswahl
und Anschaffung einer Klimakammer, der Modernisierung des Rand-
winkelmesssystems und der Anschaffung geeigneter Fremd-
schichtsubstanzen und anderer Posten des Laborbedarfs die ver-
suchstechnischen Voraussetzungen fir die Arbeiten zum Hydropho-
bietransfer geschaffen.

Personaleinsatz Wiss. Mitarbeiter FS1 und studentische Hilfskraft FS1 je 3 PM

Erfillungsgrad 100%

Beschaffte Gerate | Zur Lagerung der Prufkdrper bei definierten klimatischen Bedingungen
wurde ein Klimaschrank (Binder KMF 240, 13887,3 €) angeschafft.
(bestehen aus folgenden Komponenten: Klimaschrank, Einschubgitter
(Edelstahl), externes Wasserversorgungsset)

AP2: (FS1) Schaffung versuchstechnischer Voraussetzungen fiir die Untersuchungen zur
Hydrophobiebestandigkeit. (Nebenarbeitsgebiet Forschungsstelle 1)

Ergebnisse Ein bertihrgeschiitzter Versuchsstand zur Durchfiihrung des Dynami-
schen Tropfen-Prifverfahrens wurde entwickelt. Die Ergebnisse des
Hauptarbeitsgebietes aus Forschungsstelle 2 konnten damit im Sinne
eines kleinen Rundversuches auf Reproduzierbarkeit gepruft werden.

Es wurden vergleichende Messreihen durchgefihrt und die Funktions-
tlchtigkeit aller Komponenten bestatigt. Die mit dem Prifstand ge-
messenen Ergebnisse standen in Einklang mit den bisherigen Erfah-

rungen.
Personaleinsatz Wiss. Mitarbeiter FS1 fur 2 PM
Erflllungsgrad 100%

Beschaffte Gerate | Als Spannungsversorgung war ein Prazisions-Hochspannungsgerat
(Gleichspannungsquelle) erforderlich: Heinzinger PNC 10000 — 20
ump, 4991,34 € (bestehend aus folgenden Komponenten: Hochspan-
nungsnetzgerat, Umpolschaltung, digitale Schnittstelle, Ausgange
rickseitig, Anschluss flr Interlock-Funktion)
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AP3: (FS2) Untersuchungen zur Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit und —wiederkehr
(Hauptarbeitsgebiet Forschungsstelle 2): Theoretische Einarbeitung in das Themengebiet;
Schaffung versuchstechnischer Voraussetzungen — Aufbau eines weiteren Dynamischen
Tropfen-Prifverfahrens (DTPV); Prazisierung der Prifparameter und Prifbedingungen im
Dynamischen Tropfen-Prifverfahren zur Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit — Beginn
im November 2012, voraussichtlich abgeschlossen bis April 2013

Ergebnisse

Entwicklung eines kompakten Prifstandes zum Dynamischen Tropfen-
Prifverfahren unter Gleichspannung

Personaleinsatz

Wiss. Mitarbeiter FS2 fur 2,5 PM

Erflllungsgrad

100%

Beschaffte Gerate

Zur Schaffung versuchstechnischer Voraussetzungen wird eine DC-
Quelle (Typ HCP 2800-20000, 18150,74 €, Hersteller: FuG Elektronik
GmbH angeschafft.

AP4: (FS2) Untersuchungen zur Bewertung des Hydrophobietransfers (Nebenarbeitsgebiet

FS2):

Ergebnisse

Theoretische Einarbeitung in das Themengebiet, Schaffung versuchs-
technischer Voraussetzungen

Personaleinsatz

Wiss. Mitarbeiter FS2 fur 0,5 PM

Erfillungsgrad

100%

Beschaffte Gerate

Zur Lagerung der Prifkorper unter definierten Umgebungsbedingun-
gen wurde eine Klimakammer ((10...180)°C; (10...98)% r. H.) Typ
WKL 100/+10, 12575,00 €, Hersteller: Weil} Umwelttechnik GmbH
angeschafft, die Lieferung erfolgte am 05.12.2012.

AP5: (FS1) Prufverfahren zum Hydrophobietransfer: Prazisierung der Prifparameter, Priif-
bedingungen und Bewertungskriterien; Einfluss der Umgebungsbedingungen; Einfluss der
Fremdschichten. (Hauptarbeitsgebiet Forschungsstelle 1)

Ergebnisse

Zur Weiterentwicklung des Prifverfahrens zur Bewertung des Hydro-
phobietransfers polymerer Isolierstoffe wurden Einfllisse von Prifpa-
rametern des Maskenverfahrens und daran angelehnten Vorgehens-
weisen ermittelt. Dabei wurden insbesondere der Einfluss der Umge-
bungsbedingungen wahrend des Prifprozesses sowie der Einfluss der
Fremdschichten auf das Transferverhalten der untersuchten Stoffe
bewertet.

Personaleinsatz

Wiss. Mitarbeiter FS1 fir 9 PM und studentische Hilfskraft FS1 zu
7 PM

Erflllungsgrad

100%

Beschaffte Gerate

Zur Lagerung der Prifkorper bei definierten klimatischen Bedingungen
wurde ein weiterer Klimaschrank (Binder KMF 240, 14111,02 €)
angeschafft. (Da sich mit der Auswahl von drei Prifvarianten statt
einer, die experimentelle Arbeit umfangreicher gestaltet, als bei
Beantragung des Projektes angenommen, war es notwendig durch
eine Umwidmung der Sonstigen Ausgaben von FS 1 eine weitere
Klimakammer zur Lagerung der Prifkorper wahrend des Experimentes
zu beschaffen)
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APG6: (FS1) Erganzende Untersuchungen zur Hydrophobiebestandigkeit.

Ergebnisse

Im Sinne eines kleinen Rundversuches wurden die Untersuchungen
der Forschungsstelle 2 an der Forschungsstelle 1 in Teilen ebenfalls
durchgefuhrt. Dabei wurden Messungen mit dem Dynamischen
Tropfen-Prifverfahren zur Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit
und der Hydrophobiewiederkehr durchgefiihrt und die Reproduzierbar-
keit auszugsweise bestatigt.

Personaleinsatz

Wiss. Mitarbeiter FS1 und studentische Hilfskraft FS1 zu ja 3 PM

Erfullungsgrad

100%

Beschaffte Gerate

AP7: (FS2) Untersuchungen zur Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit und —wiederkehr;
Prazisierung der Prufparameter und Prifbedingungen unter 50-Hz-Wechsel- und Gleich-
spannungsbeanspruchung

Ergebnisse

Die Untersuchungen zur Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit
fuhrten Uber eine Reihe von Prozess- und Parameterstudien an
ausgewahlten Silikonelastomer-Varianten im Dynamischen Tropfen-
Prufverfahren (DTPV) zur Festlegung geeigneter Priifparameter und —
bedingungen mit entsprechenden Toleranzen sowie eines geeigneten
Abschaltkriteriums unter 50-Hz-Wechsel- und Gleichspannungs-
beanspruchung.

Fur Untersuchungen zur Hydrophobiewiederkehr wurden Pausenver-
suche im DTPV als geeignetes Bewertungserfahren definiert und erste
orientierende Untersuchungen flir ausgewahlte Silikonelastomere

unter Beanspruchung mit Gleich- und 50-Hz-Wechselspannung
durchgeflihrt.

Personaleinsatz Wiss. Mitarbeiter FS2 fur 9 PM

Erfullungsgrad 100%

Beschaffte Gerate

AP8: (FS2) Erganzende Untersuchungen zur Bewertung des Hydrophobietransfers,

Ergebnisse

In Koordination mit Forschungsstelle 1 wurden erganzende Untersu-
chungen zum Hydrophobietransfer hinsichtlich der Auswahl einer
geeigneten Fremdschichtsubstanz und eventueller Zusatze sowie der
Fremdschichtdicke mit dem favorisierten Maskenverfahren durchge-
fuhrt und damit die Ergebnisse aus FS1 bestatigt. Ferner wurden
Untersuchungen mit Verschmutzungsschichten unter Zugabe ver-
schiedener hygroskopischer Salze angestellt und damit die Méglichkeit
der Einfihrung eines ,Schweregrades® bei der Bewertung des Hydro-
phobietransfers aufgezeigt.

Personaleinsatz

Wiss. Mitarbeiter FS2 fir 3 PM und studentische Hilfskraft fir 8 PM

Erfallungsgrad

100%

Beschaffte Gerate
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AP9: (FS1) Prufverfahren zum Hydrophobietransfer: Auswahl eines favorisierten Verfahrens;
Prazisierung der Bewertungskriterien; Untersuchung ausgewahlter Isolierwerkstoffe; Klassifi-
zierung der Wiederhol- und Reproduzierbarkeit; Korrelation zur anderen dynamischen
Hydrophobieeigenschaften

Ergebnisse

In diesem Projektabschnitt wurde ein favorisiertes Verfahrens auf
Basis einer Siliziumdioxid-Verschmutzungsschicht zur Bewertung des
Hydrophobietransfers festgelegt. Die Prazisierung der dabei zu
verwendenden Bewertungskriterien wurde abgeschlossen. Ausge-
wahlte Isolierwerkstoffe der Hochspannungs-Freilufttechnik wurden
bewertet. Die Verfahren wurden als Wiederhol- und der Reproduzier-
barkeit klassifiziert. Die Untersuchung mdoglicher Korrelationen zur
Hydrophobiebestandigkeit und Hydrophobiewiederkehr  wurden
durchgefiihrt. Es wurde eine Einflussgrofienmatrix erstellt, welche alle
wesentlichen EinflussgroRen wiedergibt und Anhaltspunkte fir not-
wendige Untersuchungen aufzeigt. Es wurden Hydrophobietransfer-
Langzeitbeobachtungen aufgezeichnet. Der Hydrophobietransfer nach
dynamischer Prifkérper-Vorbelastung wurde betrachtet.

Personaleinsatz

Wiss. Mitarbeiter FS1 fur 12 PM

Erfullungsgrad

100%

Beschaffte Gerate

AP10: (FS2) Untersuchungen zur Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit und -
wiederkehr; Prazisierung der Prifparameter und Prifbedingungen unter 50-Hz-Wechsel- und
Gleichspannungsbeanspruchung

Ergebnisse

Die Untersuchungen zur Bewertung der Hydrophobiebestandigkeit
umfassen eine Reihe von Prozess- und Parameterstudien an ausge-
wahlten  Silikonelastomer-Varianten im Dynamischen Tropfen-
Prufverfahren (DTPV) und resultierten in der Festlegung geeigneter
Prifparameter und —-bedingungen mit entsprechenden Toleranzen
sowie eines geeigneten Abschaltkriteriums unter 50-Hz-Wechsel- und
Gleichspannungsbeanspruchung. Einzelne Ergebnisse waren:

e Bestimmung des Einflusses des Neigungswinkels und der
Durchflussmenge auf das Tropfenabgleitverhalten und die Hyd-
rophobiebestandigkeit

e Analyse der Strom-/Spannungsverlaufe in der Alterungstber-
gangsphase an HTV-, LSR-, EVA- und HCEP-Proben

e Vergleichende Untersuchungen zur Bestandigkeit von 5 poly-
meren Isolierstoffen unter DC-Beanspruchung

e Wiederhol- und Reproduzierbarkeit der Prifergebnisse an bei-
den Forschungsstellen unter AC- und DC-Beanspruchung

e Varianten des Prufablaufs

e Bewertung der Hydrophobiewiederkehr: Fir Untersuchungen
zur Hydrophobiewiederkehr werden Pausenversuche im DTPV
durchgefiihrt. Bei geeigneter Beanspruchungs- und Pausen-
dauer konnten hdhere Ausfallzeiten bei den aufsummierten
Teilbeanspruchungsphasen im Vergleich zur dauerhaften Be-
anspruchung (sogenannter Erstversuch) im DTPV ermittelt
werden. Ein Erhol- bzw. Hydrophobiewiederkehr-Effekt wird mit
dieser Methode nachweisbar.

Personaleinsatz

Wiss. Mitarbeiter FS2 fur 12 PM und studentische Hilfskraft fir 4 PM

Erfullungsgrad

100%

Beschaffte Gerate
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Insgesamt wurden fir Durchfiihrung des Projektes die folgenden Personalaufwande bend-

tigt:

Wiss. Mitarbeiter Hilfskrafte
Forschungsstelle 1 (TUM) 29 PM 13 PM
Forschungsstelle 2 (HSZG) 27 PM 12 PM
Gesamt 56 PM 25PM

Die durchgefiihrten Arbeiten entsprachen im Wesentlichen den vorgesehenen Arbeitsschrit-
ten aus dem Projektantrag und kénnen daher als erforderlich und angemessen angesehen

werden.
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9 Ergebnistransfer in die Wirtschaft

Zeitraum MalRnahme Ziel/Bemerkungen
“ halbjahrlich | Beratung des Projekt- | Bericht Gber Projektfortschritt, ausflihrliche
S begleitenden Aus- | Diskussion der Ergebnisse, Festlegung
_ﬁ schusses des weiteren Vorgehens
09_ 2012-2015 | Publikationen der | Vorstellung der wissenschaftlichen Ergeb-
. Zwischenergebnisse in | nisse in einem gréReren Kreis von Fach-
3 Fachzeitschriften (z.B. | leuten, Diskussion der Ergebnisse,
- ETG-Fachberichte) Aufgreifen eventueller Anregungen
c
o ab 2014 Seminar Vermittlung der Grundlagen der Prafver-
o = fahren sowie der Fahigkeit ihrer Anwen-
=N dung im Rahmen von Seminaren

ab 2014 Akademische  Ausbil- | Wissensvermittiung und Einbeziehung der
= dung neuen Verfahren und damit zusammen-
ﬁ hangender Forschungsergebnisse in die
2 Lehrveranstaltungen zur Hochspannungs-
z Isoliertechnik
2
o 2016 Promotion der wissen- | Wissenschaftliche Qualifikation der
o schaftlichen Mitarbeiter | Bearbeiter des Forschungsvorhabens
3 der Forschungsstellen
§ 2015-2017 | Normung Uberflhrung der entwickelten Prifverfah-
z ren in die Normung durch |IEC

Die erzielten Zwischenergebnisse wurden auf folgenden nationalen und internationalen
Tagungen veréffentlicht (Publikationsliste):

C. Bar, R. Barsch; A. Hergert, J. Kindersberger: Test methods for the evaluation of
dynamic hydrophobicity properties of polymeric insulating materials for high-voltage appli-
cation, Conference on Silicone Insulation Burghausen, Burghausen, , 6.-7. Juni 2013
Hergert, A.; Kindersberger, J.; Bar, C.; Barsch, R.: Stand und Entwicklung von Prufver-
fahren zur Bewertung dynamischer Hydrophobieeigenschaften polymerer Isolierstoffe flir
den Hochspannungseinsatz, ETG-Fachbericht 140, S. 9-14, VDE-Verlag Berlin-
Offenbach 2013

B. SuR, C. Bar, R. Barsch: Analysis of Early Aging Period for Evaluating the Hydrophobi-
city of Polymeric Insulating Materials in the Dynamic Drop Test, Highvolt-Kolloquium,
Radebeul, Deutschland, 7.-8. Mai 2015

A. Hergert, J. Kindersberger, C. Bar, R. Barsch: Bewertung der Hydrophobiewiederkehr
polymerer Isolierwerkstoffe nach Gleichspannungsbeanspruchung, 6. RCC-Fachtagung,
Berlin, Deutschland, 20.-21. Mai 2015

C. Bar, R. Barsch, A. Hergert, J. Kindersberger: Evaluation of Dynamic Hydrophobicity
Properties with the Dynamic Drop Test under AC and DC stress and the Hydrophobicity
Transfer Test, 19. International Symposium on High Voltage Engineering (ISH), Pilsen,
Tschechische Republik, August 23-28, 2015

C. Bar, R. Barsch, A. Hergert, J. Kindersberger: Evaluation of the retention and recovery
of hydrophaobicity for insulating materials in high voltage outdoor applications under ac and
dc stresses with the Dynamic Drop Test, IEEE Transactions on Dielectrics and Electrical
Insulation, (Beitrag angenommen)

Im Rahmen der VDE Seminarreihe ,Seminare zur Energietechnik® wurde in Juni 2015 ein
Seminar zum Thema ,Prifverfahren flr polymere Isolierwerkstoffe® angeboten.
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10 Nutzen und wirtschaftliche Bedeutung der angestrebten For-
schungsergebnisse fur KMU

10.1 Nutzung der angestrebten Forschungsergebnisse in KMU

Als Ergebnis des Forschungsprojekts stehen nun fiir die Bewertung der wasserabweisenden
Eigenschaften (dynamische Hydrophobieeigenschaften) von polymeren Isolierstoffen flir den
Hochspannungseinsatz zwei Prifverfahren zur Verfligung, die relativ geringen Aufwand bei
der Beschaffung der Priifgerate sowie der Durchfiihrung der Priifung verursachen, einfach
durchzufiihren sind, die Beanspruchung von lIsolierstoffen durch Fremdschichtbelage und
Feuchte reprasentativ wiedergeben und zu reproduzierbaren Ergebnissen flihren. Damit sind
die Prifverfahren in jedem Fall auf betrieblicher Ebene standardisierbar und dartber hinaus
sind auch die Voraussetzungen fiir die Normung der Prifverfahren gegeben. Es wird erwar-
tet, dass die Priufverfahren unmittelbar bei den KMUs, welche mit der Herstellung, Verarbei-
tung und Anwendung von Isolierwerkstoffen fiir Hochspannungs-Freiluftanwendungen
befasst sind, angewendet werden. Ebenso kénnen die Prifverfahren auch Orientierung fir
die Auswahl von Isolierstoffen flr die Anwendung bei erschwerten klimatischen Innenraum-
bedingungen geben. Die Anwendung kann sowohl bei fertigungsbegleitenden und Qualitats-
nachweisprifungen als auch zur Zustandsbewertung von Betriebsmitteln nach langjahrigem
Einsatz erfolgen. Ebenso kénnen die Priufverfahren auch fir neue innovative Werkstoffe
angewendet werden. Damit bieten die Verfahren auch ein wertvolles Bewertungskriterium fiir
die Entwicklung neuer Werkstoffe und neuartiger Anwendungen, z.B. wasserabweisende
Lacke oder Beschichtungen fir Freiluftisolierungen, und unterstitzen so die Entwicklung
innovativer Technologien.

10.2 Beitrag zur Steigerung der Wettbewerbsfahigkeit der KMU

Mit der Verfugbarkeit von auf breiter Basis standardisierter oder gar genormter Prifverfahren
fur eine wesentliche Eigenschaft von Isolierstoffen fiir Hochspannungsanwendungen entfal-
len bei den KMU aufwandige Untersuchungen zur Bewertung der dynamischen Hydro-
phobieeigenschaften. Die Verflugbarkeit standardisierter oder genormter Prufverfahren ist
eine der wesentlichen Voraussetzungen, um kleinere Firmen aus dem Bereich der KMU in
die Lage zu versetzen, mit den grof3en Unternehmen ,auf Augenhdhe” zu diskutieren und zu
verhandeln. Darlber hinaus bieten genormte Verfahren ein wertvolles Bewertungskriterium
fur die Entwicklung neuer Werkstoffe und neuartiger Anwendungen und unterstiitzen so die
Entwicklung innovativer Technologien. Die Wettbewerbsfahigkeit der KMU wird durch die
Verfugbarkeit der entwickelten Prif-verfahren gesteigert.

10.3 Aussagen zur voraussichtlichen industriellen Umsetzung der FuE-Ergebnisse
nach Projektende

Die industrielle Umsetzung der Forschungsverfahren im industriellen Umfeld besteht in der
Anwendung der standardisierten bzw. eventuell auch genormten Prifverfahren zur Bewer-
tung der dynamischen Hydrophobieeigenschaften polymerer Isolierstoffe fir den Einsatz in
Hochspannungsisolierungen.

Die entwickelten Prifverfahren kénnen jetzt, nach Projektende, als standardisierte Priifungen
fur die dynamischen Hydrophobieeigenschaften in Unternehmen eingesetzt werden. Darlber
hinaus sollen die Prifverfahren der Normung zugefihrt werden. Dazu ist es erforderlich,
dass ein Normungsantrag gestellt und dieser positiv beschieden wird. Da im einschlagigen
IEC Schriftstiick (IEC TR 62039) das Fehlen entsprechender Prifverfahren dokumentiert ist,
wird die Wahrscheinlichkeit daflr relativ hoch eingeschatzt. Die Ublichen Entwicklungszeiten
fur Normen vorausgesetzt, ist zu erwarten, dass ca. 3 Jahre nach Projektabschluss die
Prufverfahren genormt sein werden und entsprechend von den Unternehmen eingesetzt
werden kénnen.
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