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KURZFASSUNG

Charakterisierung und Evaluierung von Schllusselparametern fur

die Herstellung defektfreier Isolationsverbundmaterialien

Die Lebensdauer von Staben und Spulen von Hochspannungsgeneratoren wird mafgeblich
von der Qualitadt der Hochspannungsisolation, die aus einem mehrlagigen Verbund aus Glas-
und Glimmerlagen aufgebaut ist, beeinflusst. Nach dem VPI-Verfahren (Vacuum Pressure
Impregnation) wird dieser Verbund mit einem niedrigviskosem Harzsystem impragniert und
anschlielend bei erhohter Temperatur gehartet. Hierbei ist eine vollstandige, defektfreie
Impragnierung von entscheidender Bedeutung, da bereits kleine Hohlraume unter hoher
elektrischer Spannung Teilentladungen verursachen. Diese Teilentladungen bewirken eine
beschleunigte Alterung der Hochspannungsisolation und kénnen in weiterer Folge zu einem
Ausfall des Generators fuhren.

In der vorliegenden Masterarbeit wurden Schliusselparameter fur die Herstellung von
defektfreien Isolationsverbunden nach dem VPI-Prozess aufgezeigt und deren Einfluss auf
das Einstromverhalten des Impragnierharzes und auf die Isolationsqualitdt untersucht. Im
ersten Schritt wurde der Einfluss von ausgewahlten Prozessparametern auf die
Einstromwege des Trankharzes in den Isolationsverbund verfolgt. Mithilfe eines
Vakuumtrockenschranks und entsprechender Modellaufbauten wurde einerseits das
groldtechnische  Vakuumimpragnierverfahren  nachgestellt und  andererseits die
Einstromwege des Trankharzes optisch verfolgt. Im Zuge dieser Arbeiten wurden viele
Phanomene und deren Einflussfaktoren beobachtet, die zu unerwiinschten Fehlstellen im
Isolationsverbund flihren kénnen. In weiterer Folge wurden diese Effekte durch spezielle
Isolationsaufbauten verstarkt hervorgerufen. Dies ermoglichte eine Korrelation zwischen
ausgewahlten Prozessparametern und der Trankqualitat des lIsolationsverbunds. Diese
Untersuchungen stellen eine Basis fir weiterfihrende Prozessoptimierungen dar, die eine
frGhzeitige Alterung und im schlimmsten Fall ein Versagen der Isolation und somit des
gesamten Generators, verhindern kdnnen.

Der zweite Teil der Arbeit befasste sich mit der Charakterisierung des Geliervorgangs des
eingesetzten Epoxidharzsystems. Epoxidharze zeichnen sich durch ihre herausragenden
dielektrischen Eigenschaften aus und finden deswegen seit Jahren Anwendung in der
Elektrotechnik. Im untersuchten System ist der zur Harzhartung notwendige Beschleuniger
Zinknaphthenat auf verschiedenen Bandmaterialien immobilisiert. Um den Geliergrad bzw.
die Harzviskositat in ausgewahlten Bereichen des Isolationsverbunds méglichst ortsaufgeldst
bestimmen zu koénnen wurde eine Korrelation zwischen FT-IR-Untersuchungen und
Viskositatsmessungen erarbeitet. Mit Hilfe der erstellten Kalibrationskurven gelang eine
ortsaufgeldste Bestimmung der Viskositat und des Vorvernetzungsgrads von Harzschichten
zwischen beschleunigerhaltigen Bandmaterialien. Mit dieser Methode gelang in weiterer



Folge auch eine Bewertung der auch Reaktivitat von beschleunigerhaltigen
Isolationsmaterialen.



ABSTRACT

Characterization and evaluation of key parameters for the

manufacture of defect-free insulating composite materials

The life-time of rods and coils of high voltage rotating machines is mainly governed by the
performance of the high voltage insulation which is a multilayer composite comprising mica
and glass layers. After undergoing the VPIl-process (vacuum pressure impregnation) the
insulating composite is usually impregnated with low viscous thermosetting resin and cured
at elevated temperature. A complete, defect-free impregnation is crucial here as even small
holes and defects can lead to partial discharges under high electrical fields. Partial
discharges cause accelerated ageing of the insulation material and can lead to a breakdown
to the generator.

In the present master thesis key parameters were evaluated in order to produce defect-free
insulating composite materials after the VPI-process and to investigate their effect on resin
pathways and insulation quality. In the first step, the influence of selected process
parameters on the resin flow into the multi-layer composite was investigated. A vacuum oven
together with a model build-up was used in compliance with large-scale vacuum
impregnation processes to optically monitor the pathways of the epoxy-based resin. During
this work, several phenomena and their effects on the undesired formation of defects in the
insulting composite were observed. Furthermore, these effects were provoked and intensified
by the employment of special experimental setups. A correlation between selected process
parameters and impregnation quality of the insulating composite was found. Based on these
results the optimization of the vacuum pressure impregnation process can be pursued in
order to avoid early ageing of the insulation and even a breakdown of the rotating machine.

The second part of the present work dealt with the characterization of the cure kinetics of the
epoxy-based thermosetting resin. Due to their excellent dielectric properties, epoxy resins
play an important role in electrical engineering. The accelerator which is needed for the
curing reaction is immobilized on different tape materials. To determine the curing yields and
the corresponding viscosity of small areas within the multilayer composite, a correlation
between FT-IR and viscosity measurements was established. The calculated calibration
curves enabled an space-resolved determination of the viscosity and the corresponding
degree of crosslinking in small resin layers between the accelerator containing tape
materials. This method further made the evaluation of the reactivity of different accelerator
containing insulation tapes feasible.



Inhaltsverzeichnis 1

Inhaltsverzeichnis

Seite
1 EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG...... ..ot rrrnmsssssss s s s s s 4
2 THEORETISCHE GRUNDLAGEN ........ccoiiiisssssssssssssssses 7
2.1 Rotierende elektrische Hochspannungsmaschinen ............cccccooooviiiiiniinnnnn. 7
211 ISOIAtIONSSYIEIM ... 8

2111 Vacuum pressure impregnation (VPI) — Vakuum-Druck-
IMPragnierverfanren.............oouuiiiiii e 10
2.1.1.2 Resinrich (RR) — Spulenpressverfahren.............c.ccccoiviiiiieiiiieeccceeiiien. 11
21.1.3  AUBeNngliMMSCRULZ.........cooiiiiiiiiiiiiiiiiiieieieeeeeeeeeeee e 11
20,2 AEIUNG e 11
2.1.2.1  Alterung durch thermische Belastung............cccccccvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiinnn 12
2.1.2.2  Alterung durch elektrische Belastung ........ccccooooviiiiiiiin e, 13
2.1.2.3  Alterung durch mechanische Belastung ............ccccooiiviiiiiie e, 13
2.1.3  FehlermechaniSMEN ... e 14
P = o o) ([0 | o = YOS 15
2.2.1  Herstellung von Epoxidnarzen ... 16
P A & b 1 (3 oo TP 18
2.2.3 Epoxidharze in der Elektrotechnik..............ccooiiiiiiiiii e, 20
2.3 Verbundwerkstoffe ..........coiiei oo 21
2.3.1  Impragnierverhalten ....... ... 22
2.3.2  VISKOSIHAL ... e e 23
3  EXPERIMENTELLES ... s 26
3.1 Verwendete ADKUIrZUNGEN.........ouuiiiiiii e 26
3.2 Verwendete GEerate.........ouuuuiiiii i 26
3.2.1  Vakuumtrockenschrank und ANIQge............uuuuuuuuiimrimiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeineineeannnnanens 26
3.2.2  RNEBOMEEN ...ttt 28
K2 B ol 2 Y o= a1 0] .4 1= (= 28
K I S I (o o1 1011 0] (o] o 28

3.3 Verwendete SUDSIANZEN ... oo e 28




Inhaltsverzeichnis 2

3.3:1  TFANKNGAIZ ... 28
3.3.1.1 Bisphenol-A-diglycidylether - DGEBA..........coooiiiiii, 29
3.3.1.2  Methylhexahydrophthalsaureanhydrid - MHHPA ............cccoiiiiiiiiiiiiiinn. 29
3.3.1.3  Zinknaphthenat ... 29

3.3.2  RROAAMIN B ... 29

3.3.3  BaySloN® M ... 30

3.3:4  TrENNFONE ... 30

3.3.5  GlMMErDANG ......ouiiiiiiiiiiiiiiiiii bbb 30

3.3.6  INNenpotentialStEUEIUNG ...........uuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 30

3.3.7  AURENGIMMSCRULZ ..o 30

3.4 Charakterisierung des Eindringverhaltens des Trankharzes in den
ISOlatioNSVErbUNd ... 30

3.4.1  Versuchsaufbau und Herstellung der Modellisolation.................cccoovviieeen. 30

3.4.2 Trankung im VakuumtrockenschranK..........ccccoooviiiiiiiiiiiiii e 33

3.4.3  Durchgeflhrte VErsuChe ..............uuuuiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 35

3.4.4  Untersuchung der wesentlichen EinflussgroRen auf die Trankqualitat.............. 38

3.4.5 Spezielle Isolationsaufbauten ...........ccccoooiiiiiiii i, 38
3.4.5.1 Untersuchung von harzreichen Stellen - Bildung von Gasblaschen........... 39
3.4.5.2 Einfluss Trennfolie — Perforierte Sichtfensterplatte...................nnnnin. 41

3.4.6  Untersuchung der Trankqualitat nach der Trankung bzw. Hartung................... 43

3.5 Charakterisierungsmethoden zur quantitativen Bestimmung des
(€12 =T Y o] o =1 g o APPSR 43
3.5.1  FT-IR-Messungen zur Untersuchung der Aushartungskinetik .......................... 43
3.5.2  Korrelation der FT-IR-Messungen mit Viskositatsuntersuchungen................... 45

3.6 Untersuchung von Schlusselparametern fur eine mogliche Bildung von

Fehlstellen im Isolationsverbund...............cooooiiiiiiiiiiie e 47

3.6.1  Ausschwemmen von Zinknaphthenat ...............ccoiii i, 47
3.6.2 Ausharten von harzreichen Stellen ..., 47
3.6.3  Ausrinnen des Trankharzes wahrend der Hartung ..................euuviviiiiiiiiiiinnnnnns 47

4 ERGEBNISSE UND DISKUSSION........cooiiecciirrceceerrrees s s s s e smns s e s e emns e e eena 49

4.1 Untersuchung wesentlicher EinflussgroRen auf die Trankqualitat und die

Einstromwege des Trankharzes.............cooovvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeee 49
411  Einflussdes Harzalters ... 49

4.1.2 Einfluss der Harztemperatur ... 54




Inhaltsverzeichnis 3

4.1.3  Einfluss des ENdvakuums ...........ccooiiiiiiiiiiii e 54
4.2 Spezielle Isolationsaufbauten ... 55
4.21  Harzreiche Stellen — Bildung von Gasblaschen..............cccco, 55
4.2.2 Einfluss Trennfolie — perforierte Sichtfensterplatte .............ccccoooeeeii . 58
4.3 Alternative Charakterisierungsmethoden zur quantitativen Bestimmung des
GElIEIVOIGANGS. ... et e e e e e e e e e e e e e e e e e e e 60
4.3.1  Untersuchung der Aushartungskinetik und Korrelation mit
ViSKOSItAISMESSUNGEN ... 60
4.3.2 Aushartungskinetik unterschiedlicher AGS-Bandtypen ..............ccoooooiiinnnnnnn. 67
4.4 Untersuchung von Schlusselparametern fur eine mogliche Bildung von
Fehlstellen im Isolationsverbund............ccccccviiiiiiiiiie 71
441  Ausschwemmen von Zinknaphthenat .............cccoooiiiiii e, 71
4.4.2  Ausharten von harzreichen Stellen ... 72
4.4.3  AUSHNNEN dES HAIZES......ccoiiiiiei et 72
5 ZUSAMMENFASSUNG......... s nnns 77

6 REFERENCES......... s s |
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1 Einleitung und Zielsetzung

Energie in Form von elektrischem Strom begleitet den Menschen jeden Tag seines Lebens.
Die Stromversorgung von Stral3enlaternen, Zugen, Mikrowellen oder Fabriken, das Aufladen
elektronischer Alltagsgerate wie Mobiltelefon oder Laptop werden als selbstverstandlich
angesehen. Jedoch wachsen in Zeiten der Verknappung fossiler Rohstoffe und
zunehmender Umweltverschmutzung, auch der Drang nach Nachhaltigkeit und
Umweltbewusstsein und somit das Interesse an Strom aus erneuerbaren Energiequellen
unter welchen die Wasserkraft den grofiten Vertreter darstellt[1]. Abbildung 1 zeigt im oberen
Balken die globale Energieproduktion des Jahres 2007 und die von der Royal Swedish
Academy of Sciences erwartete Energieproduktion fur das Jahr 2050 mit dem jeweiligen
Wasserkraftanteil.

Abbildung 1: Gesamte Energieproduktion 2007 und erwartete Energieproduktion flr 2050 [1]

Wahrend in Europa der Grolteil des Wasserkraftpotentials bereits ausgeschopft ist, zeigen
Entwicklungslander noch viele Moglichkeiten, Strom aus Wasserkraftwerken generieren zu
kénnen, wobei Afrika mit ca. 92% ungenutzten Potentials die Spitze bildet [2].

Eine von der EU in Auftrag gegebene Studie zeigte, dass Speicherkraftwerke die grofite
Effizienz bei StromspeichergrofRanlagen aufweisen, welche sich in einem Bereich von 75-
85% befindet [3]. Um nun diese Effizienz flr viele Jahre gewahrleisten zu kénnen, wird
weltweit an der Verbesserung von Wasserkraftwerken geforscht. So steht auch die Isolation
der Generatoren im Mittelpunkt der Forschung, da Uber 50% der Schadensursachen von
Hydrogeneratoren auf eine fehlerhafte Isolation zurtickzufihren sind [4].

Die Hochspannungsisolation in Statorstdben ist ein mehrlagiges Verbundmaterial, das zu
einem uUberwiegenden Anteil aus Glimmerbandlagen besteht, die mit einem Glasgewebe
verstarkt sind. Diese Lagen werden im Zuge des sogenannten Vacuum Pressure
Impregnation (VPI) Prozesses mit einem epoxy-basierten Harz getrankt und anschlieRend
der Isolationsverbund bei erhdhter Temperatur gehartet. Epoxidharze eignen sich durch ihr
ausgezeichnetes elektrisches Verhalten als Isolatoren in elektronischen Bauteilen, wo so sie
einerseits in Reinform als GieRharze oder als Matrix in Verbundwerkstoffen in Kombination
mit einem Verstarkungs- oder Tragermaterial eingesetzt werden [5, 6]. Eine ubliche
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duromere Epoxidharzmatrix fir Hochspannungsisolationen basiert auf dem Diglycidylether
des Bisphenol A als Basisharz, das mit einem Anhydrid engmaschig vernetzt wird. Um die
Vernetzungsreaktion zu beschleunigen wird u.a. Zinknaphthenat eingesetzt, das bereits im
Vorfeld auf dem Glimmerband aufgebracht ist. Die Trankqualitat des Isolationsverbunds
spielt eine wesentliche Rolle in der Lebensdauer der Hochspannungsisolationen, da
wahrend des Betriebs des Generators bereits kleine Fehlstellen und Voids im Material
ausreichen, um Teilentladungen zu verursachen. Durch diese Teilentladungen wird die
Hochspannungsisolation geschadigt, wodurch die Lebensdauer der Statorstdbe und damit
des gesamten Generators verklrzt wird.

Die vorliegende Arbeit beschaftigt sich mit der Charakterisierung von Schlisselparametern in
der Herstellung von Hochspannungsisolationen, um eine mdglichst homogene und hohe
Trankqualitat des Isolationsverbunds zu erzielen. Ein Fokus der Arbeiten liegt vor allem auf
der Untersuchung der Harzeindringwege in den Isolationsverbund wahrend des VPI-
Prozesses und der anschlielenden Aushartung. Beide Verfahrensschritte sind wesentlich flr
die Herstellung von defektfreien Isolationsverbunden, da ein vollstandig und gleichmaRig
durchtrankter Isolationsverbund Voraussetzung fir eine langlebige Isolation und damit auch
einen langlebigen Generator darstellt.

So ist das Hauptaugenmerk dieser Forschungsarbeit auf die Einflisse und richtige
Trankungsparametrierung gelegt, um Fehlstellen im geharteten Isolationsverbund vermeiden
zu kénnen und somit die Einsetzbarkeit von Hydrogeneratoren zu verlangern. Mit Hilfe eines
Vakuumtrockenschrankes und einer Modellpressvorrichtung wurde der VPI-Prozess
simuliert, wobei das Eindringen des Harzes wahrend der Impragnierung optisch verfolgt
wurde. Das Auftreten von Fehlstellen bzw. nicht durchtrankten Bereichen im
Isolationsverbund wurde nach der Impragnierung und wahlweise nach der Aushartung
dokumentiert und mit unterschiedlichen Prozessparametern korreliert. Weiters wurde die
Kinetik der Harzgelierung (Vorvernetzung des Harzes wahrend der Impragnierung) und der
Harzhartung mit FT-IR-Untersuchungen ermittelt und Viskositadtsmessungen parallel dazu
durchgefuhrt. Durch eine gezielte Korrelation der Infrarot (IR)-Untersuchungen mit den
Harzviskosiaten wurde ein einfaches und aussagekraftiges Verfahren entwickelt, um die
Viskositaten von kleinen lokalen Bereichen des Verbundmaterials bestimmen zu kénnen.
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2 Theoretische Grundlagen

2.1 Rotierende elektrische Hochspannungsmaschinen

Als elektrische Maschinen werden elektromagnetische Energiewandler bezeichnet. Wird
elektrische Energie in mechanische umgewandelt, spricht man von einem Motor. Vice versa
wird die Maschine als Generator bezeichnet (siehe Abbildung 2).

mechanische Energie (M, n)
Motor T | Generator

elektrische Energie (I, U)

Abbildung 2: Prinzip eines Motors und eines Generators [7]

Rotierende elektrische Hochspannungsmaschinen sind die oben genannten Maschinen in
grolien Malstab wie z.B. Kraftwerksgeneratoren oder Industriemotoren.

Die hier untersuchte Isolation kommt bei Hydrogeneratoren zum Einsatz. Hydrogeneratoren
dienen zur Umwandlung der kinetischen Energie des Wassers zu elektrischem Strom. Dabei
wird das flieRende Wasser in eine Turbine geleitet, die Uber eine Welle mit dem Generator
verbunden ist wie in Abbildung 3 erlautert.

Generator
=i

Leitrad-/| : Wasser—
| zulauf
gruppe | \/
E'E..-'!!

N \\jll_.,-"'

Turhinen=
schaufeln

Abbildung 3: Prinzip eines Hydrogenerators [8]

Generatoren bestehen aus einem Rotor (Laufer) und Stator (Stéander), wobei letzterer aus
einem Kupferkern in Form von Roebelstdben umgeben von einer Hochspannungsisolation
aufgebaut ist. Roebel bezeichnet hierbei die Art der Windung der Kupferleitungen im Kern.
Diese Erfindung von Ludwig Roebel aus dem Jahr 1911 ermoglichte die durch
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Dampfmaschinen erzeugte hohe elektrische Energie ohne Wirbelstrome in Generatoren zu
leiten[9][10]. Abbildung 4 zeigt den Aufbau eines Roebelstabs.

Fullkitt

Transitions-
Isolation

Hauptisolation

L 7

”~

]
S G
7 W7

Teilleiter

Schwertisolation

Abbildung 4: Aufbau Roebelstab [10]

Ohne Roebelung wirde die maximale Leistungsdichte wegen zusatzlicher Ohmscher
Verluste sinken[11]. Jeder Teilleiter erhalt durch diese Verdrillung dieselbe radiale Position in
der Nut, was eine Induktion gleicher Spannungen in jedem Teilleiter als Folge hat und somit
keine Wirbelstréme entstehen lasst. Durch Leitertransitionen entstehen jedoch Hohlrdume,
die mit teilleitendem Fullkitt geflllt werden mussen, damit es zu keinen Teilentladungen
kommt.[12]

2.1.1 lIsolationssytem

Beim Einsatz von Generatoren kommt es zu Spannungen im Bereich von einigen Tausend
Volt. Um dennoch Betriebssicherheit gewahrleisten zu koénnen, muss die Isolation
ausreichend Schutz bieten.

Isolationssysteme in elektrischen Maschinen dienen zur Abschirmung zweier elektrischer
Potentiale. Eine Potentialdifferenz verursacht ein elektrisches Feld. Dieses Feld darf einen
gewissen Grenzwert nicht (iberschritten, da dies zu Durch- oder Uberschlag der Isolation
fuhren kann. Abhangig vom Ausmall der Potentialdifferenz, Elektrodenabstand und
Elektrodenkonfiguration wird die Isolation ausgelegt[13, 14].

Die Isolation von einem Generatorstab ist aus mehreren Komponenten aufgebaut wie aus
Abbildung 5 ersichtlich. Bei dieser Arbeit wurden Hauptisolierung und AufRenglimmschutz
untersucht, weswegen hier das Hauptaugenmerk auf dem Aufbau dieser beiden
Komponenten der Isolation liegt.
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. --'.;‘:_,_,- e T,
Wickelkopfschutz | g /’/* / i

~— Rutschstreifen
Abstandshalter SLbhall

AuRenglimmschutz

Zwischenstlck

Hauptisolierung Endenglimmschutz

Teilleiterisolierung i
Kupferteilleiter ——— B

Abbildung 5: Hochspannungsisolationssystem rotierender Maschinen nach IEC 60034-25
[13]

Nutgrundstreifen

Das gesamte Isolationssystem setzt sich aus Teilleiter- und Hauptisolierung und Auf3en- und
Endenglimmschutz zusammen.

Die Hauptisolierung dient zur Isolierung der Leiterstabe gegen das geerdete
Statorblechpaket. Weiters isoliert sie einzelne Leiterstdbe im Wickelkopf gegeneinander.
Wahrend der vorgesehenen Lebenszeit muss die Hauptisolierung der oben genannten
Beanspruchung von einigen Tausend Volt standhalten und gleichzeitig auch transiente
Uberspannungen Uberdauern[10].

Die Hauptisolierung ist ein Verbund aus einem Tragermaterial auf dem sich Glimmer
befindet, und einer duromeren Harzmatrix. Als Tragermaterial kommen Glasgewebe,
Polyestervliese, Polycarbonatfiime oder Polyimidfiime zum Einsatz[15]. Das Tragermaterial
muss wegen der unzureichenden mechanischen Festigkeit des Glimmerpapiers verwendet
werden, welches mit Harz auf dem Trager befestigt wird. Als Matrix und somit Binder des
Verbundes werden Harze wie Epoxidharze, Epoxidnovolake, ungesattigte Polyester,
Polyesterimide und Silikonharze verwendet[10, 13].

Der Glimmer dient als Barrierematerial um das Harz vor der elektrischen Belastung durch
Teilentladungen zu schitzen. Er hemmt bzw. verzégert das Wachstum von leitfahigen
Kanalen in Form von elektrischen Baumchen [16, 17]. Aufgrund seiner exzellenten
Spaltbarkeit findet er ein breites Anwendungsspektrum in der Technik[10]. Diese Eigenschaft
rihrt aus dem Schichtaufbau aus SiO,-Tetraedern und AlOg-Oktaedern. Da diese Schichten
nur schwach zueinander durch die dazwischen lagernden Kaliumkationen gebunden sind,
ermdglicht dies eine einfache Verschiebung der Schichten gegeneinander und somit die
Spaltbarkeit[18]. Aufgrund des Schichtaufbaus wird Glimmer zur Gruppe der Schichtsilikate
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gezahlt[19]. Weiters weist er eine hohe Temperaturbestandigkeit auf[20]. Abbildung 6 zeigt
den Schichtaufbau des Glimmers Muskovit.

SiO,4-Tetraeder

K*-Schicht — &

AlOg-Oktaeder —»

Abbildung 6: Schichtaufbau des Glimmers [10]

Das als Matrix des Verbundwerkstoffes verwendete Harz (Binder) muss zwei Aufgaben
erfullen. Einerseits dient es zur Verbindung von Leiterstab und Glimmerbander und der
einzelnen Lagen der Wicklung untereinander. Des weiteren fullt es wahrend der
Impragnierung durch die Wicklung entstandene Hohlrdume, welche Teilentladungen
hervorrufen kdénnen[10]. Abbildung 7 zeigt den Querschnitt durch die Isolierung. Am
haufigsten werden Epoxidharzsysteme eingesetzt, welche sich durch hohe Festigkeit und
gute chemische Bestandigkeit auszeichnen [5, 6, 21].

Glimmer-

Pachen ™ e

Trager

Abbildung 7: Querschnitt einer Isolierung [10]

Ohne den Glimmer, wirde das organische Harz schon nach geringer elektrischer Belastung
zersetzt werden.

2111 Vacuum pressure impregnation (VPI) - Vakuum-Druck-
Impragnierverfahren

Die am weitesten verbreitete Methode um den Isolationsverbund herzustellen ist die
Impragnierung unter Druck. Dabei wird in einem ersten Schritt um die Kupferleiter als Kern
des Roebelstabs ein pordéses Glimmerband gewickelt. Je nach Nennspannung und der
zulassigen elektrischen Feldstarke wird die Dicke der Isolation eingestellt, welche durch
Lagenanzahl des Glimmerbandes bestimmt wird. Mittels Vakuumtrockenphase wird der
gewickelte Stab evakuiert (Luft und Feuchtigkeit werden entzogen) und danach wird dieser in
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einem Kessel unter Druck mit dem Harz getrankt. Nach der Trankung wird das Harz
ausgehartet, wobei dieses wahrend der Hartung eine unlésbare Netzwerkstruktur bildet.
Dieses Verfahren zur Herstellung von Verbundwerkstoffen zahlt zum ,liquid composite
moulding®. Bei dieser Verfahrensgruppe werden das in einer Form platzierte Tragermaterial
mit einer polymeren Matrix getrankt[22].Um zu gewahrleisten, dass das Trankharz in die
Wicklungen der Roebelstabe eindringen kann, darf der Harzgehalt der Glimmerbander vor
der Trankung nur ca. 7-10 Gew.-% des totalen Bandgewichtes ausmachen [23, 24].

21.1.2 Resinrich (RR) — Spulenpressverfahren

Bei diesem Verfahren befindet sich das Harz bereits auf dem Glimmerband, wobei der
Harzgehalt bei etwa 40% liegt. Mithilfe von Spulenpressen wird das Glimmerband unter
hoher Temperatur und Druck ausgeformt und ausgehartet. Dabei werden die Hohlraume
zwischen den Bandern geschlossen. Jedoch geht dadurch ein Teil des Harzes verloren, da
das Harz durch die Enden der Stabe herausgepresst wird. Dadurch nimmt der Harzanteil auf
ca. 30 % im geharteten Stab ab[23, 24].

Der VPI-Prozess hat sich aufgrund folgendes Vorteils gegenlber dem Resin-Rich-Verfahren
durchgesetzt: der gesamte Stator wird impragniert, was bedeutet, dass samtliche Hohlraume
geflllt werden. Diese globale Trankung stellt jedoch hohe Anforderungen an das Harzsystem
wie z.B. eine ausreichend niedrige Viskositat[25].

21.1.3 AuBenglimmschutz

Bei Nennspannungen ab 6,6 kV muss der Roebelstab mit einem Auflenglimmschutz
versehen werden, um Entladungen zwischen dem Statorblechpaket und der
Wicklungsoberflache zu vermeiden. Dabei werden die Hohlrdume dazwischen
kurzgeschlossen. Der Aulenglimmschutz kann als leitender Anstrich oder Leitband
ausgefuhrt sein. Damit die Statorbleche aber nicht untereinander leitfahig mittels AGS
verbunden werden, darf eine gewisse Leitfahigkeit nicht Gberschritten werden.[13]

Der wahrend dieser Arbeit untersuchte AGS war ausschliel3lich aus leitenden Bandern
aufgebaut.

2.1.2 Alterung

Alterung von Kunststoffen wird laut Ehrenstein wie folgt definiert: “Anderungen in
chemischen und physikalischen Eigenschaften von Kunststoffen innerhalb einer Zeitperiode,
sodass die Anwendbarkeit zeitlich reduziert wird’[26].

Alterung ist die Folge von thermischen, elektrischen, mechanischen und umweltbedingten
Belastungsfaktoren[27]. Diese Faktoren Uberlagern sich stets, nur selten kommt es zu einer
einzelnen Form des Alterns.
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21.21 Alterung durch thermische Belastung

Die Roebelstabe werden wahrend des Betriebs durch Stromwarmeverluste der Joule’schen
Warme, durch Wirbelstrome im Blechpaket und in den Kupferleitern, Eisenverluste,
Reibungswarme und Teilentladungen erwarmt. Weiters vermindern Lufteinschlisse in der
Isolierung die Warmeleitfahigkeit, wodurch lokale Ubertemperaturen hervorgerufen werden
kénnen[28].

Durch thermische Belastung und den Luftsauerstoff wird das Harz oxidiert und die
Polymerketten gespalten. Dabei nimmt die Reaktionsrate mit steigender Temperatur nach
dem Arrheniusgesetz exponentiell zu[29]. Als Folgeerscheinungen treten Versprédung des
Harzes auf, was wiederum zu Riss- und Hohlraumbildung flihren kann[30]. Delaminationen
in der Hauptisolierung und die Ablésung der Kupferleiter von der Hauptisolierung sind die
Folgen[31]. Weiters beginstigen Hohlraume Teilentladungen. Abbildung 8 zeigt die Folgen
von thermischer Alterung, wobei die unterschiedlichen thermischen
Ausdehnungskoeffizienten zu beachten sind. So weist der unten angefihrte Isolationsaufbau
in horizontaler Richtung einen geringeren thermischen Ausdehnungskoeffizienten als in
vertikaler Richtung aufgrund der horizontalen Anordnung der Glimmerbander

Abbildung 8: a) Delaminationen in der Hauptisolierung

b) Ablésung zwischen Kupferleiter und Hauptisolierung [32]
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21.2.2 Alterung durch elektrische Belastung

Alterung durch elektrische Belastung zeigt sich in Form von elektrischen Baumchen, die in
den organischen Komponenten der Isolierung wachsen(siehe Abbildung 9)[10].

b)

Abbildung 9: a) Simulation eines durch das Glimmerband wachsenden elektrischen
Baumchens
b) in Epoxidharz vorwachsendes Baumchen (Nadel/Platte-Anordnung) [16, 17]

Die Baumchen koénnen demnach im Harz des Verbundes wachsen. Sie kdnnen keine
intakten Glimmerbandlagen durchdringen, wohl aber kdnnen sie Fehlstellen in den Bandern
durchdringen. Als Fehlstellen sind hier zu kleine Krimmungsradien oder die Beschadigung
der Bander bei falscher Applikation zu nennen[16, 17]. Durch die elektrischen Baumchen
entstehen leitfahige Kanale[33], welche ein Versagen aufgrund von Durchschlag als
Konsequenz haben kdnnen. Ist der Stator luftgekuhlt, werden durch Teilentladung in den
Hohlraumen Stickoxide wie NO oder NO, und Ozon gebildet. Diese neigen in Gegenwart von
Luftfeuchtigkeit zu salpetriger Saure HNO, und Salpetersdure HNO; weiterzureagieren.
Diese wirken stark oxidativ und korrodieren chemisch das Harz[34], was wiederum das
Wachstum von elektrischen Baumchen begunstigt.

2.1.2.3 Alterung durch mechanische Belastung

Alterung als Folge mechanischer Belastung wird einerseits durch Vibrationen und
andererseits durch jene transienten Krafte hervorgerufen, die sich durch Kurzschlusstréme
entstehen. Sobald sich der Generator im Dauerbetrieb befindet, ergibt sich die mechanische
Alterung fast ausschlieBlich durch Vibrationen, welche aus den Magnetkraften der
stromdurchflossenen Leiter rihren[10].
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2.1.3 Fehlermechanismen

Als Folgeerscheinung von Alterung treten Fehlermechanismen auf, die den einwandfreien
Gebrauch der Generatoren verhindern.

In den letzten Jahren wurden bereits mehrere Studien verdffentlicht, welche die
Fehlermechanismen von rotierenden Hochspannungsmaschinen untersuchten[35-37].
Hervorgehend aus der Studie des CIGRE Study Committee[4] lassen sich die
Fehlerursachen der Generatoren in vier Bereiche aufteilen wie in Abbildung 10 gezeigt wird.

Bearing
damage
3% Mechanical
V damage
24%
Insulation
damage

56%

Thermal
damage
17%

Abbildung 10: Fehlerursachen in rotierenden Hochspannungsmechanismen([4]

Auffallig ist, dass 56% der Schadensfalle auf Isolationsbeschadigungen beruhen (roter
Bereich). Diese Isolationsschadigungen lassen sich weiter auf 7 Ursachen zuruckfuhren
(siehe Abbildung 11).

Internal partial Thermal cycling
discharges or overloading
22% 7%

%

v\ Overvoltages
2%

Aging
31%

Loosening of
bars in the slot or
in the overhangs

10%

Defective
corona protection —
30 Contamination
of winding

25%

Abbildung 11: Isolationsschadigungen[4]

Bei den Untersuchungen von [38, 39] kam es zu zwei wesentlichen Erkenntnissen in Bezug
auf Schadensursachen von Isolationssystemen in Hochspannungsgeneratoren:

Als Versagensgrund wird nicht die elektrische Belastung auf den Verbund als Hauptursache
gesehen, sondern eine Kombination aus thermischer Belastung des Harzes, mechanische
Belastung durch Vibrationen und Umpolungen und innere Spannungen, die durch die
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unterschiedliche thermische Ausdehnung der Komponenten des Verbunds ausgel6st
werden[38, 39].

Weiters wird die Lebensdauer der Isolationssysteme durch thermische, mechanische und
elektrische Belastung bei Temperaturen bis zu 130°C leicht erhéht, aber ab Temperaturen
von 180°C schnell abgesenkt[38, 39]. Der Verlauf wird in Abbildung 12 gezeigt.

Lifetime due to
thermal stress

Lifetime

Lifetime due to
mechanical stress

Total
lifetime

75 100 125 150 175 200 225 250
Temperature (°C)

Abbildung 12: Schematische Darstellung der Lebensdauer von Isolationssytemen in
Abhangigkeit von thermischer, mechanischer und deren kombinierte Belastung[31, 40]

2.2 Epoxidharze

1934 wurde von Paul Schlack erstmals die Herstellung und der Aufbau von aromatischen
Epoxidharzen beschrieben. Erst mehrere Jahre spater gelingt es P. Castan einen
Hartungsmechanismus zu finden, der den Einsatz der Harze im technischen Bereich ab
1946 erlaubt[6]. Namensgebend fir Epoxidharze ist die Epoxid- bzw. Oxirangruppe, die wie
in Abbildung 13 aufgebaut ist.

fD\
HoC Gy
' H

Abbildung 13: Epoxidgruppe

Bei Epoxidharzen handelt es sich um hochviskose, langkettige Molekule, die durch
abwechselnde Additions- und Kondensationsschritte aus Phenolen, Alkoholen und
niedermolekularen Epoxidverbindungen hergestellt werden. Sie weisen eine zur Aushartung
ausreichend hohe Anzahl an Epoxygruppen im Molekul auf [41].
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Epoxidharze zeichnen sich durch geringe Schwindung, gute mechanische und thermische
Eigenschaften, gutes Klebevermogen, hohe Chemikalien- und Korrosionsresistenz aus und
sind ausgezeichnete elektrisch Isolatoren[42—44].

Sie haben in der Elektrotechnik, im Flugzeug- und Flugkérperbau ihre Anwendung gefunden
und werden dort grofteils in Kombination mit Verstarkungsfasern als Verbundwerkstoff
eingesetzt. So kdnnen sie Festigkeits- und Steifigkeitswerte von legierten Stahlen erreichen.

[6]

Abhangig vom chemischen Aufbau der Kette ergeben sich thermische Einsatzgrenzen von
130°C bis 240°C. Die Harze sind meist durchsichtig mit leichtem Gelbton.

2.2.1 Herstellung von Epoxidharzen

Die Ausgangsstoffe flur die Synthese von Epoxidharzen sind niedermolekulare
Epoxidverbindung, wie Epichlorhydrin (siehe Abbildung 14) und Verbindungen mit
reaktionsfahigen Wasserstoffatomen. Das Harz wird daraus in Gegenwart von Basen
hergestellt.

0
%C,
Abbildung 14: Epichlorhydrin — 1-Chlor-2,3-epoxypropan

Die handelsublichen Harze werden meistens aus mehrwertigen Phenolen wie z.B: Bisphenol
A und dem oben angefiihrten Epichlorhydrin bei Temperaturen von 50°C bis 80°C unter
Wasserauschluss synthetisiert [5, 6]. Abbildung 15 zeigt die Reaktion.

0 HO OH

-2 HCI

VAN O O 2na
(@]

Abbildung 15: Reaktion von Epichlorhydrin mit Bisphenol A unter Bildung des
Diglycidylethers
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Abhangig vom Epichlorhydrinanteil ergeben sich unterschiedliche Produkte. Bei gro3em
Uberschuss entstehen niedermolekulare, viskose Diglycidether wie das Produkt in Abbildung
15.

Ist der Uberschuss geringer, werden durch mehrfache Reaktion mit Bisphenol A
héhermolekulare, fest, schmelzbare Epoxidharze gebildet, welche noch zusatzliche
Hydroxylgruppen enthalten. An den Kettenenden befinden sich ebenfalls die sehr reaktiven
Epoxidgruppen. [6]

ot O-LOprgrore O Oy

Abbildung 16: Diglycid-Polyether [5]

Die Eigenschaften der Harze lassen sich mit Zusatzstoffen einstellen. So erhdhen
halogenhaltige Polyphenole wie Tetrabrombisphenol A die Flammwidrigkeit. Aromatische
Amine (,reaktive Verdunner) als Ersatz fiir Bisphenol A senken die Viskositat und erleichtern
somit die Verarbeitbarkeit. Um die Warmeformbestandigkeit anzuheben wird die
Vernetzungsdichte mit Epoxynovolaken erhoht [5, 6]. Die chemischen Formeln sind
Abbildung 17 bis Abbildung 19 zu entnehmen.

Br Br
HO | | OH
Br Br
Abbildung 17:Tetrabrom-Bisphenol A

W/\N/
o]

Abbildung 18: Epoxyanilingruppe
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Abbildung 19: Epoxynovolak

2.2.2 Hartung

Durch die Hartung der viskosen bzw. festen schmelzbaren Epoxidharze entsteht erst der
technisch relevante Werkstoff. Um eine Hartung zu ermoglichen, muss der Harzmasse
Harter beigemengt werden. Die ausreichende Hartermenge wird Uber das Epoxidaquivalent
berechnet, welches eine Mal3zahl fir die Konzentration an Epoxygruppen im Harz ist. Der
Epoxidaquivalentwert gibt die Harzmenge in Gramm an, in der 1 Mol (16 g Epoxidsauerstoff),
enthalten sind und die 1 Harteraquivalent bindet[5].

Nach Zugabe des Harters wird die Masse homogenisiert. Darauf folgt die Aushartung.

Hdrter + EP-Harz + Zusalzstoffe

Homogenisierung — U

EP-Harzmasse

U -« Hdrtung

EP-Harzformstolf

Abbildung 20: Nomenklatur der Verfahrensschritte in der Epoxidharztechnologie [5]

Als Harter werden Verbindungen mit reaktionsfahigen Wasserstoffatomen oder
Dicarbonsauren bzw. Anhydride dieser Sauren verwendet, die zum hochvernetzten
Epoxidharzformstoff fiihren.

Abhangig von der Art des Harters kommt es zur Kalt- (mit aliphatischen Aminen) oder
Warmhartung (z.B. mit Dicarbonsaureanhydride) unter Additionspolymerisation.
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Bei der Aminhartung werden vernetzte Polyhydroxylamine gebildet, wohingegen bei der
Anhydridhartung vernetzte Polyester gebildet werden (siehe Abbildung 21).

EP-Harz
\_/
o’ 0
1 Epoxy-Gruppe/ 1 Amin-Wasserstoff 1 Epoxy-Gruppe/ I Dicarbonsidureanhydrid
' — “—-0—C0—R—CO—0T——
OH\ N / OH ? (I)
| (;.‘O (.l'.'O
i i i
' co co
OH / \ OH t‘l) OI
N L o—co-R—co-01—--

Abbildung 21: Schematische Darstellung des strukturellen Aufbaus geharteter Epoxidharze
Links Aminhartung, rechts Anhydridhartung [5]

Bei der Hartung durch Amine wandert zuerst ein Wasserstoffatom der Amingruppe an den
Epoxidsauerstoff der Epoxygruppe. Danach kommt es zur Alkylierung des Amins wahrend
gleichzeitig eine Hydroxylgruppe gebildet wird, die jedoch nicht in den weiteren
Hartungsverlauf eingreift.

Wird die Harzmasse mit einem Anhydrid gehartet, verlauft die Reaktion in zwei Stufen. In
einem ersten Schritt wird aus dem Anhydrid und der Hydroxylgruppe ein Halbester gebildet.
Im zweiten Schritt addiert sich der Wasserstoff der freien Carboxylgruppe an den
Epoxidsauerstoff, wodurch eine Ringéffnung mit Hydroxylgruppenbildung und Bindung des
Harterests an den Kohlenstoff der Epoxidgruppe erfolgt.[5]

Wahrend der Aushartung verandert sich die Dichte der Harzmasse wie in Abbildung 22
dargestellt. Der Wendepunkt des Graphen wird als Gelierung bezeichnet.
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Gelierung
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Abbildung 22: Prinzipdarstellung der Dichtednderung einer Epoxidharzmasse bei isothermer
Hartungsflihrung (TVS=technische Volumenschwindung, GVS=Gesamtvolumenschwindung)

[5]

Die Gelierung leitet den festen Zustand ein. Aufgrund der begrenzten Mobilitat der bereits
teilweise vernetzten Ketten kann die Reaktion besonders ab diesem Punkt aufgrund des
exothermen Charakters zu hohen Temperaturen fiuhren (AH=-478 J/g bei der Aushartung
von DGEBA/Diethylentriamin[45]).

Weiters lassen sich aus dem oben angeflhrten zeitlichen Verlauf der Dichte sowohl die
technische also auch die Gesamtvolumenschwindung entnehmen. Bei Formteilen mit
geringen Toleranzen spielen diese GroRen eine wichtige Rolle.

2.2.3 Epoxidharze in der Elektrotechnik

Durch das oben bereits erwahnte ausgezeichnete elektrische Verhalten von Epoxidharzen
haben sie seit Jahrzehnten eine gro3e Bedeutung in Elektroindustrie. Ihre hervorragenden
dielektrischen Eigenschaften werden in vielen Isolatoren eingesetzt. Einige Beispiele seien
hier angefuhrt:

o Glasfaserverstarkte Epoxidharze: Diese werden eingesetzt, wenn das Bauteil neben
elektrischer auch noch hoher mechanischer Belastung ausgesetzt ist. Dazu zahlen
Leiterplatten, Glasfaserstéabe in Verbundisolatoren fur Hochspannungsfreileitungen,
Schalterrohre in Transformatoren und Antennenmaste.

o Giellharze: Mithilfe von Druckgielmaschinen wird der elektronische Teil von
Trockentransformatoren, Halbleiterspeicher, Reed-Relais, Bauteilen aus der
Optoelektronik wie Optokopplern oder Magnetsystemen in Gie3harz eingebettet. Das
Epoxidharz kann dabei als Isolation flr das Bauteil oder als Schutz vor Feuchtigkeit
oder mechanischen Spannungen dienen[5].
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2.3 Verbundwerkstoffe

Verbundwerkstoffe bestehen aus mindestens zwei oder mehr Materialien, die sich in ihren
Eigenschaften erganzen und gemeinsam neue Eigenschaften ergeben, die auch von der
Geometrie des Bauteils abhangig sind.

Polymere Verbundwerkstoffe werden vor allem im Leichtbau fir Schiff- und Luftfahrt
eingesetzt. Diese Verbundwerkstoffe bestehen aus einem Verstarkungsmaterial (z.B. Glas-,
Kohlenstoff- oder Aramidfaser), welche durch eine thermoplastische oder duromere Matrix
umgeben werden. Durch Fasergehalt und —orientierung lassen sich die mechanischen,
chemischen und thermischen Eigenschaften gezielt einstellen. Die Eigenschaften des
Werkstoffs werden wie in Abbildung 23 starker von Matrix oder Faser bestimmt.

Eigenschaften Matrix Im

* Steifigkeit
* Festigkeit
¢ Zahigkeit
* Schadenstoleranz

* Ermiidung
* Impactverhalten

¢ Korrosionsverhalten

* Temperaturbestandigkeit
* Chemische Bestandigkeit
* Elektrische Eigenschaften

* Verarbeitungseigenschaften

Abbildung 23: Einfluss auf Eigenschaften durch Matrix und Faser [40, 46]
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2.3.1 Impragnierverhalten

Die groRe Schwierigkeit, die sich bei der Herstellung von Verbunden ergibt, ist die

Gewahrleistung eines konstanten Faser/Tragermaterial-Verhaltnisses. Dabei soll es weder
zu harzreichen noch harzarmen Stellen kommen, da daraus unterschiedliche Eigenschaften

resultieren, die nur schwer vorauszusagen sind. Unterschiedlich durchtrankte Stellen im
Verbund kénnen sich durch die Geometrie oder UnregelmaRigkeiten in der Architektur des

Tragermaterials ergeben, welche zu einem Vorauseilen der Flief3front fihren. Dieses
Phanomen wird als ,race tracking“ bezeichnet [46—48]. Bei den in der vorliegenden Arbeit
durchgeflihrten Versuchen konnte dieses Phanomen auch im Zuge des VPI-Prozesses

(siehe

Abbildung 24) beobachtet werden.

Abbildung 24: Race-Tracking im Isolationsverbund wahrend des VPI-Prozess

Um nun das Impragnierverhalten zu untersuchen, gibt es zwei verschiedene Methoden.
Dabei wird die Permeabilitdt des Tragermaterials bestimmt. Als Grundlage dieser
Permeabilitdtsmessungen wird das Gesetz von Darcy verwendet, welches die
FlieRfrontgeschwindigkeit direkt proportional zum herrschenden Druckzustand setzt. Der
Permeablitdtstensor ~ beschreibt dabei die  Durchlassigkeit der eingesetzten
Verstarkungsstruktur fur das Harz [48]. Gleichung (1) zeigt das Gesetz von Darcy.

v=—l-K-V-p

H (1)
v...Ausbreitungsgeschwindigkeit des Mediums [m/s]
K...Permeabilitdtstensor K [m?]
M...Viskositat des Flussigkeit [Pa s]

Vp... Druckgradient [Pa m™]
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Folgende Randbedingungen und Annahmen mussen fur die Gultigkeit des Darcy-Gesetzes
gelten bzw. getroffen werden:

e Inkompressibles Fluid

e Isothermer Prozess

e Schleichende Stromung

e Newton’sches Verhalten

e Mechanisch starres Medium (Faserhalbzeug)
e Vernachlassigung der Kapillarwirkung

Dennoch zeigen sich auch bei Verletzung einiger oben angeflihrten Voraussetzung gute
Ubereinstimmungen zwischen Realitat und Berechnung Uber das Gesetz von Darcy.

Bei der kapazitativen Methode wird das noch nicht durchtrankte Tragermaterial zwischen
zwei Platten eingelegt, an denen meist in sternformiger Anordnung Kondensatoren
angebracht sind. Das Harz wird eingeleitet. Sobald die Harzfront das Plattenpaar eines
Kondensators erreicht hat, andert sich der Widerstand zwischen den Platten und der Sensor
schickt ein Signal zur auswertenden Software. Die ermittelten Daten werden auf das
Ausbreitungsverhalten der Fliel3front umgerechnet.

Die optische Methode basiert auf demselben Prinzip. Die Daten fur die Auswertung werden
aber nicht Gber Kondensatoren gewonnen sondern Uber eine Kamera.

In der Praxis am haufigsten eingesetzte Untersuchungsmethode ist die optische, die auch
hier zur Verfolgung der Harzausbreitung gewahlt wurde, jedoch ohne Kamerainstallation und
Computerauswertung.

2.3.2 Viskositat

Viskositat beschreibt die Zahfllissigkeit von Fluiden und wird in Pa.s angegeben. Abbildung
25 zeigt eine einfache Scherstrémung, welche zur Herleitung der Viskositat verwendet
werden kann.
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Abbildung 25: Einfache Scherstrémung [49]

Wird nur die Strecke w, nach der Hohe der FlUssigkeit h abgeleitet, erhalt man die
Schergeschwindigkeit. Scher- und Schubspannung ergeben sich wie unten dargestellt. Die
Viskositat stellt somit den Proportionalitdtsfaktor zwischen Schubspannung und
Schergeschwindigkeit dar.

Schergeschwindigkeit:
Cdw,  w,
~dy h

Scher- oder Schubspannung:

T=nY

1n...dynamische (Scher-)Viskositat in Pa s

Abbildung 26: Schergeschwindigkeit, Scher- und Schubspannung, dynamische Viskositat
[49]

Parallel zur Dichte (vgl. Abbildung 22), andert sich wahrend der Hartung auch die Viskositat
des Harzes. Je hoher die Viskositat, desto héher der FlieRwiderstand, desto schwieriger in
der Regel die Verarbeitung. Der Verlauf der Viskositdt bzw. das Einstellen der
Prozessparameter auf eine veranderliche Viskositat stellt den wesentlichen Faktor fiir eine
defektfreie und homogene Trankung dar, welche fir die Herstellung von
Qualitatsverbundwerkstoffen Voraussetzung ist [50]. Abbildung 27 zeigt den Verlauf der
Viskositat bei isothermer Aushartung bei unterschiedlichen Temperaturen bei Versuchen mit
Epoxidharzen, welche mit einem Amin gehartet wurden[51].
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Abbildung 27: Viskositatsverlauf bei isothermer Aushartung von Epoxidharz mit einem Amin
bei einer Scherrate von 5s™ [51]

Mit steigender Aushartetemperatur nimmt der Viskositatsanstieg zu und die Aushartung setzt
friher ein. Daraus folgt, dass eine hohe Aufheizrate zwar die Viskositat zu Beginn der
Aushartung erniedrigt, die Aushartung jedoch friher einsetzen lasst und somit das
Verarbeitungsfenster verkirzt [52].
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3 Experimentelles

3.1 Verwendete Abkiirzungen

AGS...

DGEBA...

FT-IR...

IPS...

MHHPA...

PC...

PET...

PMMA...

RT...

Aulenglimmschutz
Bisphenol-A-diglycidylether
Fourier-Transform-Infrarotspektroskopie
Innenpotentialsteuerung
Methylhexahydrophthalsaureanhydrid
Polycarbonat

Polyethylenterephthalat
Polymethylmethacrylat

Raumtemperatur

3.2 Verwendete Gerate

3.2.1

Vakuumtrockenschrank und Anlage

Abbildung 28 zeigt den verwendeten Vakuumtrockenschrank der Firma Thermo Scientific.

Abbildung 28: Vakuumtrockenschrank

Das Vakuum wird durch die Vakuumpumpe der Firma ILMVAC erzeugt. Der
Vakuumtrockenschrank ist Gber eine Kihlfalle mit der Vakuumpumpe, wie in Abbildung 29




Kapitel 3 — Experimentelles 27

gezeigt, verbunden. Mit Hilfe eines Vakuumreglers kann der Druck von 0,1 mbar bis
Normaldruck eingestellt werden.

Abbildung 29: Vakuumpumpe, Vakuumregler und Kuhlfalle
Vakuumtrockenschrank: Thermo Scientific VT 6130 M-BL
Vakuumregler: vacuubrand CVC 3000
Vakuumpumpe: ILMVAC 322004

In Abbildung 30 ist die Ruckseite des Vakuumtrockenschrankes mit allen Anschlissen zu
sehen. Die beiden aus der Mitte herausragenden Anschlisse sind Uber ein Tille und einen
Flansch mit dem Innenraum des Vakuumtrockenschranks verbunden. Es wurde nur einer der
beiden Anschlisse zum Einspeisen den Trankharzes mithilfe eines Drei-Wege-Ventils
verwendet. Der zweite Anschluss ist mit einem Zwei-Wege-Ventil verriegelt. Der
transparente Schlauch verbindet den Trockenschrank Uber die Kuhifalle mit der
Vakuumpumpe. Der sich im rechten oberen Eck befindliche orange Schlauch dient als
zusatzlicher Anschluss und wurde bei den Versuchen zum Regulieren des Vakuums
verwendet. Der Schlauch ist mit einem Zwei-Wege-Ventil versehen.
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Abbildung 30: Rickseite des Vakuumtrockenschranks

3.2.2 Rheometer

Fur die durchgefihrten Viskositdtsmessungen wurde ein Rheometer der Firma Anton Paar
der Type Physica® MCR 501 verwendet. Es wurde laut den Prifvorschriften von Andritz
Hydro [53] gemessen. Es wurde eine Kegel-Platteanordnung als Messanordnung gewahilt,
wobei der Kegel einen Durchmesser von 50mm und einen Winkel von 1° aufwies.

3.2.3 FTIR-Spektrometer

Fur die Kinetikmessungen der Harzgelierung wurde das FT-IR-Spektrometer Vertex 70 der
Firma Bruker eingesetzt. Die Auswertung erfolgte mittels der Software OPUS® und wurde
mit Microsoft® Excel 2007 weiterverarbeitet.

3.2.4 Lichtmikroskop

Zur Untersuchung der Oberflache wurde ein Mikroskop der Type BX51 der Firma Olympus®
eingesetzt.

3.3 Verwendete Substanzen

3.3.1 Trankharz

Das bei den Versuchen verwendete Trankharz setzt sich aus 1 Teil DGEBA und 1 Tell
MHHPA zusammen wobei fur ausgewahlte Untersuchungen 0,13 Teile Zinknaphthenat
eingemischt worden sind.
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3.3.1.1  Bisphenol-A-diglycidylether - DGEBA

Bisphenol-A-diglycidylether (siehe Abbildung 15) ist eine z&he, transparente bis leicht
gelbliche Flussigkeit mit charakteristischem Geruch. Der Schmelzpunkt liegt bei 8-12°C und
bei einer Temperatur von 25°C liegt die Dichte bei 1,16 g/cm?®[54].

3.3.1.2 Methylhexahydrophthalsaureanhydrid - MHHPA

Zum Harten des Epoxidharzes wurde Methyl-Hexahydrophthalsdureanhydrid verwendet. Der
Siedepunkt liegt bei einem Druck von 760 mmHg bei 358°C und bei TmmHg bei 119-121°C
[55].

CH
0

Abbildung 31: Methylhexahydrophthalsaureanhydrid

3.3.1.3 Zinknaphthenat

Als Beschleuniger fur die Hartung des Epoxidharzes mit dem MHHPA diente das auf den
Glimmer-, AGS- und IPS-Bandern befindliche Zinknaphthenat.

3.3.2 Rhodamin B

Rhodamin B liegt in Reinform als grinliches Pulver vor, farbt sich aber violett-rot sobald es in
Wasser gelost wird.

Abbildung 32: Rhodamin B
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3.3.3 Baysilon® M

Baysilon® M ist ein niedermolekulares Methylpolysiloxan. Es ist eine klare, farblose
Flissigkeit. Bei den Versuchen wurde es in Feinbenzin geldst und als Trennmittel eingesetzt.

3.3.4 Trennfolie

Bei der Trennfolie handelt es sich um ein 5 cm breites PET-Band, welches in Abstanden von
10 cm gelocht ist.

3.3.5 Glimmerband

Funktion und Aufbau des Glimmerbands sind bereits in 2.1.1 beschrieben. Das fir diese
Arbeiten verwendete Glimmerband tragt die Bezeichnung Micamat und wird von der Firma
Von Roll® produziert

3.3.6 Innenpotentialsteuerung

Die hier verwendete Innenpotentialsteuerung stammt von der Firma Krempel® und tragt die
Bezeichnung 03 EFR 13 AA. Als Tragermaterial wird hier fadenverstarktes PET-Vlies
eingesetzt, auf dem sich die leitenden RuBpartikel befinden. Es weist einen
Oberflachenwiderstand von 1000-2000 Q/m? auf.

3.3.7 AuBenglimmschutz

Es wurden zwei verschiedene AGS-Typen der Firma Krempel® verwendet; 10GGR 31AA“S*
(,Glas-AGS*) und 04 HGR 30 AA (,Hybrid-AGS*). 10GGR 31AA*S* besitzt ausschlieRlich
Glas als Tragermaterial und kann einen Oberflachenwiderstand von 400-1000 Q/m?2. 04 HGR
30 AA nutzt ein Hybridgewebe als Tragermaterial.

Weiters wurde das AGS-Band Contafel der Firma Isovolta® untersucht.

3.4 Charakterisierung des Eindringverhaltens des Trankharzes in
den Isolationsverbund

3.4.1 Versuchsaufbau und Herstellung der Modellisolation

Der Vakuumtrockenschrank wurde im Rahmen dieser vorliegenden Arbeit als Leihgabe der
Andritz Hydro zur Verfigung gestellt und fur die Versuche in Betrieb genommen. Nachdem
einige Adaptierungen vorgenommen wurden, konnte der Trockenschrank sowohl im
Vakuumbereich als auch ohne angelegtes Vakuum beheizt werden, wobei ein Vakuum von <
0,1 mbar erreicht wurde.
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Mithilfe des Trockenschranks sollte der industrielle Trankungsprozess (VPI-Prozess) der
Statorstabe simuliert werden und durch das Sichtfenster der Verlauf der Trankung verfolgt
werden. Hierbei ist aber zu bertcksichtigen, dass nur die Vakuumphase bis zum Erreichen
des Normaldrucks an den grofdtechnischen Trankprozess angepasst worden ist, da die
anschlielende Druckphase im Vakuumtrockenschrank nicht mehr durchgefuhrt werden
kann. Die Geometrie des Roebelstab wurde durch eine rechteckige Pressvorrichtung
simuliert. Entsprechend der in Abbildung 33 und Abbildung 34 dargestellten Skizzen wurden
eine Platte und ein Rahmen aus einer glasfaserverstarkte Harzplatte gefertigt, welche
mithilfe von Schrauben durch die seitlichen Bohrungen zusammengepresst werden kann.
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Abbildung 34: Fertigungsskizze — Pressvorrichtung Oberseite
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Diese Modellpressvorrichtung diente zur Herstellung eines lIsolationsverbund der dem
Roebelstab zwar nicht ahnelt, aber die Moglichkeit bietet, die Trankung des
Isolationsverbunds und somit das Voranschreiten der FlieRfront zu beobachten. Die Platte
soll den Kupferkern des Stabs darstellen um den die Glimmerbandlagen der Hauptisolierung
gewickelt werden. Entsprechend der Dicke der Hauptisolation von 3 mm der Roebelstabe
und der Dicke der Sichtfensterplatte, wurden Stege mit derselben Héhen zwischen Platte
und Rahmen der Pressvorrichtung angebracht, um den Abstand zwischen den Bauteilen und
somit die Hohe der Wicklung zu definieren. Bei einer Verpressung der Hauptisolation auf 3
mm Dicke werden 13 Glimmerbandlagen halbiberlappt gewickelt. Abbildung 35 zeigt den
Querschnitt der Modellpressvorrichtung.
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Rahmen

Steg
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@ Sichtfensterplatte
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Glimmerbandlagen

Platte

Schraube mit Mutter

Abbildung 35: Querschnitt der Modellpressvorrichtung

In einem ersten Schritt wurden Platte, Rahmen, Schrauben und Sichtfensterplatte mit
Baysilon® als Trennmittel zweimal eingestrichen. Nach 1 h wurde uber die im Schraubstock
eingespannte Platte eine Lage der Trennfolie gewickelt, welche auch im grof3technischen
Prozess eingesetzt wird. Danach folgten 13 halbuberlappte Lagen des Glimmerbandes.

Darauffolgend wurde auf die gewickelten Glimmerbandlagen eine transparente Platte gelegt
(Glas oder Kunststoff), welche einerseits die Sicht auf die Fliefront des Harzes wahrend der
Trankung ermdglichte und gleichzeitig den Druck, der Uber die Schrauben auf den Rahmen
gebracht wird, gleichmaRig auch auf die Wicklung verteilte. Der Rahmen wurde mithilfe von 4
Schrauben fixiert. Das Glimmerband, welches zu diesem Zeitpunkt noch die gesamte Platte
umgab, wurde flichtig und parallel zur langen Kante der Pressvorrichtung abgeschnitten.
Abbildung 36 zeigt den fertigen Versuchskoérper links im Bild. Nach einer Trocknung des
Isolationsverbunds fir ca. 15 h bei 55°C wurde er in einer Kunststoffwanne auf zwei
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Holzklétzen positioniert und der Harzeinlassschlauch, der wahrend der Trankung mit dem
Harzkanister verbunden ist, in die Kunststoffwanne gelegt.

Abbildung 36: Modellisolation nach der Wicklung (links) und Modellisolation im
Vakuumtrockenschrank vor Trankung (rechts)

3.4.2 Trankung im Vakuumtrockenschrank

Die Modellisolation wurde vor der Trankung fir ca. 15h bei 55°C getrocknet, da das
Glimmerband hygroskopische Eigenschaften aufweist. Die Harzmischung wurde im Vorfeld
hergestellt wobei DGEBA und Phtalsdureanhydrid im Gewichtsverhaltnis von 1:1
eingewogen wurden und die Mischung fur etwa 5h bei Raumtemperatur gerihrt wurde. Vor
der Impragnierung wurde die Harzmischung erwarmt (55°C bei Neuharz und 60°C bei
Altharz) und die Modellisolation im vortemperierten (55°C bei Neuharz und 60°C bei Altharz)
Vakuumtrockenschrank positioniert (siehe Abbildung 36).

AnschlieRend wurde mit der Vakuumphase gestartet und der Druck im
Vakuumtrockenschrank auf unter 0,1 mbar gesenkt und fir 30 min gehalten. Das 3-Wege-
Ventil des Schlauchs flr die Harzeinleitung war wahrend der Vakuumphase verriegelt. Nach
der Vakuumphase erfolgt die Einleitung des vortemperierten Harzgemisches. Die
Harzeinspeisung wurde gestoppt sobald sich ein Harzlberstand von ca. 1 cm Uber der
oberen Kante der Modellpressvorrichtung eingestellt hat. In  Anlehnung an den
groldtechnischen Prozess bei Andritz Hydro wurde nach der Einspeisung eine
Harzberuhigungsphase von 30 min bei einem Druck von < 0,1 mbar eingehalten. Die
Harzberuhigungsphase diente vorrangig zur Entfernung von unerwiinschten Luftblasen.
AnschlieBend wurde der Druck in 100 mbar-Schritten erhéht und zwischen den Schritten
wurde der Druck fur 2 min gehalten. Der Versuchskdérper wurde 15 min nach Erreichen des
Normaldrucks aus dem Vakuumtrockenschrank genommen. Tabelle 1 zeigt den zeitlichen
Verlauf der Trankung.
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Tabelle 1: Zeitlicher Verlauf der Trankung

Trankphase Dauer [min]

Harzeinspeisung Ca. 3
Harzberuhigungsphase 30
Druckphase beginnt — Erhéhung auf 100 mbar 2
Erhohung auf 200 mbar 2

14
(Erhéhung um jeweils weitere 100 mbar bis Normaldruck erreicht)
Normaldruck 15

In  Anlehnung an den industriellen Trankungsprozess wurden nach einigen
Versuchsdurchgangen folgende Standardtrankungsparameter festgelegt, die in Tabelle 2

dargestellt sind.

Tabelle 2: Vergleich der Trankungsparameter aus Industrie und hier durchgeflihrten
Versuchen

Industrie Versuche fiir Masterarbeit

Trocknung 6h bei 55°C Ca. 15 h bei 55°C
Roebelstab/Versuchskoérper

Harztemperatur

Neuharz 55°C 55°C

Altharz 60°C 65°C

Vakuum 0,2 mbar <1 mbar
Harzberuhigungsphase 30 min 30 min

Druckphase

Schrittweise Erhéhung von
0,2 mbar auf 6 bar

Schrittweise Erhdhung von
< 0,1 auf 960 mbar
(siehe Tabelle 1)

Aushartungstemperatur

140°C

70°C bzw. 140°C
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3.4.3 Durchgefuhrte Versuche

Tabelle 3 zeigt alle im Rahmen dieser Diplomarbeit durchgefiihrten Trankungsversuche.

Tabelle 3: Zusammenfassung der Trankungsversuche

Versuch T T T Vakuum  Aushirtung Anmerkung
Versuchskorper Harz Schrank
[°C] [°C] [°C] [mbar] [°C]
Rhodamin 65 65 RT 13 - Harz wurde mit Rhodamin
B eingefarbt,
hoch viskoses Altharz
1 65 65 RT 13 -
2 70 70 RT 16 -
Trennfolie 65 55 RT 21 - Glasplatte mit Rhodamin B
bestrichen
3 65 65 RT 22,2 - Glimmerbandlagen seitlich
nicht abgeschnitten
4 50 50 RT 25,2 -
5 60 60 RT 26,3 -
6 70 70 RT 0,1 - Dichtheit gegeben —
Vakuum von 0,1 erreicht
Gelocht1 55 55 55 0,1 - Locher ohne Blech
gestanzt
Scheibe beschlagt
Gelocht2 55 55 55 1,5 70°C PMMA-Platte
Gelocht3 55 55 55 1,2 140°C Glasplatte
Gelocht4 55 55 55 <0,1 140°C zweimal Lochreihen
Glasplatte
Gelocht5 55 55 55 <0,1 140°C 30 min Entgasung
Gelocht6 55 55 55 <0,1 140°C 210 min Entgasung
Gelocht7 55 55 55 <0,1 140°C Einfluss Baysilon
eingetrennte Scheibe —
unpolare Oberflache
Gelocht8 55 55 55 <0,1 140°C Einfluss Baysilon
nicht eingetrennte Scheibe
- polare Oberflache
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Versuch T T T Vakuum  Aushartung Anmerkung
Versuchskorper Harz Schrank
[°C] [°C] [°C] [mbar] [°C]
Perforierte- 55 55 55 <0,1 - Perforierte PMMA-Platte
Platte1 mit

Standardtrennfolienlécher
13 Lagen Glimmerband

Perforierte- 55 55 55 <0,1 - 12 x Glimmerband
Platte2 1xIPS
1 Glas-AGS
Perforierte- 55 55 55 <0,1 - 12 x Glimmerband
Platte3 1xIPS

1 x Hybrid-AGS

Perforierte- 55 55 55 <0,1 - 13 x Glimmerband
Platte4 mit Silicon seitlich
abgedichtet, damit Harz
nur Uber perforierte Platte
eindringen kann
Trankung in
Laborautoklaven

Metallfrosch'- 55 55 55 <0,1 4 Stunden IR-Untersuchung von
Gelocht bei 55°C verschiedenen Stellen im
Verbund
Perforierte- 55 55 55 <0,1 - Analog zu
Platte5 perforiertesfplatte4

danach Untersuchung
verschiedener Bereiche
mittels IR-Spektroskopie

Perforierte- 55 55 55 <0,1 70°C Harzausrinnversuch
Platte6

nach Trankung wurde
Frosch mit perforierter
Sichtfensterplatte nach
unten bei 70°C 12 h lang
gelagert
danach weitere 48 h bei
70°C mit Sichtfensterplatte
nach oben (Harz kann
nicht mehr ausrinnen)
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Versuch T T T Vakuum  Aushartung Anmerkung
Versuchskorper Harz Schrank
[°C] [°C] [°C] [mbar] [°C]
Perforierte- 55 55 55 <0,1 140 Harzausrinnversuch
Platte7

Perforierte PC-Platte mit
Standardtrennfolienlocher
13 Lagen Glimmerband

Perforierte- 55 55 55 <0,1 140 Harzausrinnversuch

Platte8
Perforierte PC-Platte mit

Standardtrennfolienlocher
12 x Glimmerband
1 x Hybrid-AGS

Perforierte- 55 55 55 <0,1 140 Harzausrinnversuch

Platte9
Perforierte PC-Platte mit

Standardtrennfolienlécher1
2 x Glimmerband

1xIPS

1 x Hybrid-AGS

'Der Begriff ,Metallfrosch” bezeichnet im Fachjargon den iblichen Versuchskdrperaufbau der
Modellisolation. Daflir wird im Gegensatz zu der in 3.4.1 beschriebenen Modellisolation, das
Glimmerband um einen Metallkern gewickelt. Die gewickelten Glimmerbandlagen werden
von zwei Metallplatten eingeschlossen, welche mithilfe von Schrauben fixiert werden. Das
Harz kann somit ebenfalls Uber die Spalte zwischen den Harzplatten eindringen.
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3.4.4 Untersuchung der wesentlichen EinflussgroBen auf die
Trankqualitat

Bis Versuch ,6“ wurden wesentlich Prozessparameter der Trankung variiert und deren
Einfluss auf die Trankqualitat untersucht.

Tabelle 4: Versuche zur Untersuchung der wesentlichen Einflussgréfien auf die Trankqualitat

Versuch T T T Vakuum Aushaértung Anmerkung
Versuchskorper Harz  Schrank

[°Cl [°C] [°C] [mbar] [°C]

Rhodamin 65 65 RT 13 - Harz wurde mit
Rhodamin eingefarbt
hoch viskoses Altharz

1 65 65 RT 13 -

2 70 70 RT 16 -

3 65 65 RT 22,2 - Glimmerbandlagen
seitlich nicht
abgetrennt

4 50 50 RT 25,2 -

5 60 60 RT 26,3 -

6 70 70 RT 0,1 - Dichtheit gegeben —

Vakuum von 0,1
erreicht

Die weiterfUhrenden Experimente wurden zu einem Grofdteil mit den oben festgelegten
Standardparametern getrankt. Diese Versuche werden in den nachsten Abschnitten genauer
erlautert. Falls nicht in der Spalte ,Anmerkung“ anders angegeben, wurde die
Standardmodellisolation mit 13 halbuberlappt gewickelten Glimmerbandlagen verwendet.

3.4.5 Spezielle Isolationsaufbauten

Zusatzlich zum oben beschriebenen Modellisolationsaufbau von 13 halblberlappt
gewickelten Glimmerbandlagen, wurden unterschiedliche Versuchskorper hergestellt um
diverse wahrend der Trankung aufkommende Phanomene zu untersuchen.
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3.4.5.1 Untersuchung von harzreichen Stellen - Bildung von Gasblaschen

Da es in vorrangegangenen Versuchen zur Bildung von Gasbldschen gekommen ist, wurden
Versuchskorper hergestellt, die mit Hohlkérpern harzreiche Stellen z.B. in Falten simulieren
sollten. Daflir wurden immer die 10. bis 13. und/oder die 4. bis 7. Glimmerbandlagen mit
zunehmenden Durchmessern von 2,5mm, 3mm, 4mm und 5mm mithilfe von Stanzeisen
gelocht.

Abbildung 37: Versuchskoérper mit gelochten Glimmerbandlagen

Diese Modellisolationen wurden nach der Trankung ausgehartet um einen maoglichen
Unterschied der Anzahl der Gasblaschen vor und nach der Aushartung zu erkennen. Bei der
Mehrzahl der Versuche wurden nur die oberen Glimmerbandlagen (Lage 10 bis 13) gestanzt.
Wurden jedoch auch die mittleren Lagen (Lage 4 bis 7) gelocht ist dies in Tabelle 5 in der
Spalte ,Anmerkung“ angegeben. Die harzreichen Stellen in der Mitte des Verbundes sollten
die Fragen klaren, was die Ursache fur die Bildung der Gasblaschen ist, und ob die Bildung
der Gasblaschen nur an der Oberflache oder auch innerhalb des Verbundes auftritt.
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Tabelle 5: Versuche mit gelochten Glimmerbandlagen

Versuch T T T Vakuum Aushértung Anmerkung
Versuchskorper Harz Schrank

[°C] [°C] [°C] [mbar] [°C]

Gelocht1 55 55 55 0,1 - 1. Versuch
unregelmafiges
Stanzen

Gelocht2 55 55 55 1,5 70°C Regelmaliges
Stanzen
PMMA-Platte

Gelocht3 55 55 55 1,2 140°C Glasplatte

Gelocht4 55 55 55 <0,1 140°C Lochreihen in 4.-
7.und 10.-13.
Glimmerbandlage
Glasplatte

Gelocht5 55 55 55 <0,1 140°C 30 min
Entgasung

Gelocht6 55 55 55 <0,1 140°C 210 min
Entgasung

Gelocht7 55 55 55 <0,1 140°C Einfluss Baysilon
eingetrennte
Scheibe —
unpolare
Oberflache

Gelocht8 55 55 55 <0,1 140°C Einfluss Baysilon
nicht
eingetrennte
Scheibe, polare
Oberflache

Metallfrosch 55 55 55 <0,1 4 Stunden IR-Untersuchung
gelocht1 bei 55°C von
verschiedenen
Stellen im
Verbund

'Fiir ,Metallfrosch” siehe Erklarung S. 37
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3.4.5.2 Einfluss Trennfolie — Perforierte Sichtfensterplatte

Da wahrend der Trankung auch uber die Locher der Trennfolie das Harz in die Wicklung
eindringt, wurden zwei Trennfolien mit unterschiedlichem Lochabstand aber gleichen
Lochdurchmesser untersucht (Versuch ,Trennfolie). Die letze Lage des Versuchskorpers
wurde halbflachig mit der Standardtrennfolie und die andere Halfte mit einer in engeren
Abstanden perforierten Trennfolie gewickelt. Zusatzlich wurde die Sichtfensterplatte mit
Rhodamin B angestrichen um das Harzeindringen verfolgen zu kénnen.

Um die Trankung Uber die Trennfolienlécher tiefergehend zu untersuchen wurden perforierte
Sichtfensterplatten aus PMMA hergestellt, wobei der Lochabstand jenen der
Standardtrennfolien entspricht. Abbildung 38 zeigt den Versuchskérper mit perforierter
Sichtfensterplatte und einer Standardwicklung mit 13 halblberlappten Glimmerbandlagen.

4

Abbildung 38: Perforierte Sichtfensterplatte

Der Harzschlauch wurde fir die Trankung auf dem Rahmen fixiert, damit das Harz nur Uber
die Locher in der Sichtfensterplatte in den Isolationsverbund eindringen konnte. In Abbildung
39 ist der Versuchsaufbau im Vakuumtrockenschrank mit einem Versuchskoérper, der als
letzte beide Lagen IPS und Glas-AGS aufweist dargestellt.

Abbildung 39: Versuchsaufbau mit perforierter Platte
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Tabelle 6: Untersuchung des Trennfolieneinflusses

Versuch T T T
Versuchskorper Schrank
[°C]

Vakuum Aushartung
Harz
[°Cl

[°C]

[mbar] [°C]

Anmerkung

Trennfolie 65 55 RT 21 - Glasplatte mit Rhodamin B
bestrichen
Perforierte- 55 55 55 <0,1 -—- Perforierte PMMA-Platte mit
Platte1 Standardtrennfolienlocher
13 Lagen Glimmerband
Perforierte- 55 55 55 <0,1 - 12 x Glimmerband
Platte2 1x IPS
1 x Glas-AGS
Perforierte- 55 55 55 <0,1 - 12 x Glimmerband
Platte3 1xIPS
1 x Hybrid-AGS
Perforierte- 55 55 55 <0,1 - 13 x Glimmerband mit
Platte4 Silicon seitlich abgedichtet,
damit Harz nur tGber
perforierte Platte eindringen
kann
Trankung in
Laborautoklaven
Perforierte- 55 55 55 <0,1 - Analog zu perforierte-platte4
Platte5
Untersuchung
verschiedener Bereiche
mittels IR-Spektroskopie
Perforierte- 55 55 55 <0,1 70°C Harzausrinnversuch, nach
Platte6 Trankung wurde Frosch mit

perforierter
Sichtfensterplatte nach
unten bei 70°C 12 h lang
gelagert

danach weitere 48 h bei
70°C mit Sichtfensterplatte
nach oben (Harz kann nicht
mehr ausrinnen)
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3.4.6 Untersuchung der Trankqualitat nach der Trankung bzw. Hartung

Wurde der Versuchskorper nach der Trankung nicht ausgehartet, wurde die impragnierte
Wicklung lagenweise optisch begutachtet und Lage und Anzahl von trockenen Stellen
untersucht. Dies betraf grotenteils die Trankungen bis Versuch ,6“ und jene mit perforierter
Sichtfensterplatte.

Neben der optischen Begutachtung wurden auch Harzproben an definierten Stellen des
Isolationsverbunds fir FTIR-Untersuchungen entnommen. Fir Viskositatsuntersuchungen
war die Harzmenge im impragnierten Isolationsverbund jedoch zu gering.

Bei den Versuchen mit gelochten Glimmerbandlagen wurde beinahe nach jeder Trankung
ausgehartet und der gehartete Versuchskdrper danach die Trankqualitdt empirisch beurteilt
oder mithilfe eines Lichtmikroskops auf Fehlstellen an der Oberflache oder im Verbund
untersucht. Bei der Untersuchung der Gasblaschen wurde ein Vergleich zwischen Anzahl
und Lage dieser vor und nach der Trankung durchgefuhrt.

3.5 Charakterisierungsmethoden zur quantitativen Bestimmung
des Geliervorgangs

3.5.1 FT-IR-Messungen zur Untersuchung der Aushartungskinetik

Da die in Statorstdben eingesetzte Hochspannungsisolation aus verschiedenen
Bandmaterialien aufgebaut ist und die damit verbundenen sich unterscheidenden
Reaktivitdten einen Einfluss auf die Aushartegeschwindigkeit und somit die Viskositat des
Trankharzes haben, wurde die Gelierung der Harzsysteme in Abhangigkeit dieser
unterschiedlichen Materialien untersucht. Die Glimmer-, AGS- und IPS-Bander
unterscheiden sich in ihrer Oberflachenbeschaffenheit und Beschleunigerkonzentration, nicht
zuletzt, weil sie zum Teil von verschiedenen Herstellern erzeugt werden.

Mittels Infrarotspektroskopie wurde die Hartungskinetik des Trankharzes auf ausgewahlten
Bandmaterialien bei unterschiedlichen Temperaturen untersucht. Zur Auswertung der
voranschreitenden Vernetzung wurde die Peakflache der Esterbande in Absorbance-Modus
bei 1736 cm™ herangezogen. Als Referenzpeak zur Normierung der Schichtdicke diente die
CH.,-Bande bei einer Wellenzahl von ca. 2860 cm™. Das Verhaltnis der Peakflache (1736 cm’
") zur Peakfliche (2860 cm™) wurde errechnet, und das MaR fiir die Umsetzung
herangezogen. Im folgenden wird dieses Verhaltnis als ,normierte C=0 Peakflache®
bezeichnet. Das Harz-/Hartergemisch wurde auf den in Tabelle 7 angefuhrten Materialien mit
einem definierten Volumen von 0,05 mL/cm? aufgebracht und bei unterschiedlichen
Temperaturen im Trockenschrank gelagert. Bei den Versuchen ,Reaktivitdt1® bis
,Reaktivitats“ wurden drei Bandlagen (wahlweise Glimmerband oder AGS-Bandtypen) in der
Grole von 7,5 cm x 2,5 cm Ubereinander gestapelt und jede Lage mit demselben definierten
Harzvolumen von 0,05 mL/cm? versehen. In Abbildung 40 ist der Aufbau dieser
Versuchsreihe skizziert.
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Nach 1h, 2h, 3h, 4h, 5h und 13 h wurde die Harzmischung zwischen den Bandlagen mit
einem Spatel herausgekratzt, auf ein CaF,-Plattchen appliziert und im Transmissionsmodus

gemessen.

[ ] € Glasplatte
<— Bandlagen AGS bzw. Glimmerband als Referenzprobe

< Vetallplatte

Abbildung 40: Versuchsaufbau fur dir Bestimmung der Aushartungskinetik

Abbildung 41: FT-IR Spektrum des verwendeten DGEBA-MHHPA-Harzsystems (vor der
Hartung)
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Abbildung 42: Bildung der Esterbande und Abnahme der Anhydridbanden infolge der
Harzgelierung bzw. Harzvorvernetzung im DGEBA-MHHPA Harzsystem
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3.5.2 Korrelation der FT-IR-Messungen mit Viskositatsuntersuchungen

In weiterfihrenden Arbeiten wurden die Ergebnisse der FT-IR-Spektroskopie mit
Viskositatsuntersuchungen korreliert. Zur Abklarung der Fragestellung, ob eine Korrelation
zwischen dem im FT-IR ermittelten Grad der Umsetzung und der Viskositat des Harzsystems
existiert, wurde ein Vorversuch durchgefiihrt. Von Andritz Hydro wurden Harzproben
(DGEBA/MHHPA) mit unterschiedlicher Viskositat zur Verfigung gestellt (Vergleiche Tabelle
7 - Versuch ,Andritz Harze®) und mittels FTIR untersucht. Die Viskositat und die Zunahme
der Esterbande wurden erfolgreich korreliert und basierend auf diesen Untersuchungen
wurden weiterfihrende Experimente durchgefiihrt. Fir diese Versuche wurde ein
grol¥flachiges Glimmerbandmaterial verwendet, um eine ausreichende Harzmenge von ca. 2
mL fur Viskositatsmessungen zu erhalten. Es wurden 5 Lagen Glimmerbandmaterial mit den
Abmessungen 30 cm x 7,5 cm Ubereinander gestapelt und mit einer Glasplatte abgedeckt
um das Verdampfen des Anhydrids wahrend der Lagerung bei erhdhter Temperatur zu
vermeiden. Nach den oben angeflhrten Lagerungszeiten wurde der Mehrlagenaufbau dem
Trockenschrank entnommen. Das Harz zwischen den Glimmerbandlagen wurde mithilfe
einer Spachtel dem Mehrlagenaufbau entnommen und in Probengefalen aus Glas
(ermdglichte den Vergleich der Farbintensitat) fir nachfolgende FTIR-Untersuchungen und
Viskositatsmessungen gesammelt.

Abbildung 43: Gesammeltes Harz aus Mehrlagenaufbau fur Viskositats- und IR-Messungen
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Tabelle 7: Versuche zur Aushartungskinetik des Harzsystems

Versuch Material Temperatur Anmerkung

[°C]

Andritz Harze  Reines Harz --- Uberpriifung
ob Korrelation
mit Viskositat

gegeben ist

Altharz Flachiges Glimmermaterial, Isovolta 55 Viskositats-

messungen

Neuharz1 Flachiges Glimmermaterial, Isovolta 55 Viskositats-

messungen

Neuharz2 Flachiges Glimmermaterial, Isovolta 65 Viskositats-

messungen

Reaktivitat1 Glimmerband, VonRoll 55 -

Reaktivitat2 03 EFR 13 AA, Krempel 55 -

Reaktivitat3 10GGR 31AA S, Krempel 55 -

Reaktivitat4 04 HGR 30, Krempel 55 -

Reaktivitatb Contafel 0865, Isovolta 55 -

Reaktivitaté 10 GGR 400 Ohm, Krempel 55 -

Reaktivitat7 Contaglass 4300, Isovolta 55 -

Reaktivitat8 100 GGR 2000-3000 Ohm, Krempel 55 -

Reaktivitat9 05 GGR 40KS, Krempel 55 -

Reaktivitat10 05 GGR 32AA 500 Ohm, Krempel 55 -

Reaktivitat11 Contafel 2716, Isovolta 55 -
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3.6 Untersuchung von Schliisselparametern fir eine maogliche
Bildung von Fehlstellen im Isolationsverbund

3.6.1 Ausschwemmen von Zinknaphthenat

Der bereits in 3.4.5.2 beschriebene Versuch mit perforierter Sichtfensterplatte wurde in
weiterer Folge dazu verwendet, um ein Ausschwemmen des Beschleunigers Zinknaphthenat
hervorzurufen. Dazu wurden beim Versuch ,Perforierteplatte5” (siehe Tabelle 6) nach einer
Trankung im Autoklaven an unterschiedlichen Stellen im getrankten Verbund geringe
Harzproben entnommen. AnschlieBend wurden IR-Messungen durchgefuhrt, um einen
modglichen Unterschied im Gelierungsgrad des Harzes festzustellen, was auf eine Migration
des sich auf dem Glimmerband befindlichen Beschleunigers hindeuten wurde. Dazu wurden
die Bereiche direkt unter den Léchern der Sichtfensterplatte (rote Umrandung), jene in den
Uberlappungen der Glimmerbandlagen (gelbe Umrandung) und seitlich im Verbund (blaue
Umrandung) als Referenz untersucht.

Abbildung 44: Bereiche fur Probenentnahme bei Versuch ,Perforierteplatte6*

3.6.2 Ausharten von harzreichen Stellen

Wie in 3.4.5.1 angefuhrt, wurde der Aushartungsgrad einer getrankten Modellisolation mit
gelochten Glimmerbandlagen nach 4-stiindiger Aushartung bei 55 °C an verschiedenen
Stellen auf den Vorvernetzungsgrad untersucht (Versuch ,metallfrosch®). Mithilfe von IR-
Untersuchungen wurden die unterschiedlichen Gelierungsgrade festgestellt.

3.6.3 Ausrinnen des Trankharzes wahrend der Hartung

Da zu Beginn der Aushartung das Harz noch dieselbe niedrige Viskositat wie wahrend der
Trankung besitzt, wurden Versuche zu einem mdglichen Ausrinnen des Harzes unmittelbar
nach der Trankung durchgefuhrt. Dazu wurde in einem ersten Schritt der Isolationsverbund
nach der Trankung in einer Kunststoffwanne wie in Abbildung 45 senkrecht aufgestellt, um
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darin das Harz aufzufangen. Nach 15 min bei RT, wurde der Versuchsaufbau bei 155°C fir 5
min in den Trockenschrank gestellt.

Abbildung 45: Versuchsaufbau ,Ausrinnversuch [*

Als zweiter Ausrinnversuch wurde der Versuchskdrper ,perforierte-platte6® nach der
Trankung, mit der Sichtfensterplatte nach unten gerichtet im Trockenschrank bei 70°C 12 h
lang ausgehartet. Danach wurde er umgedreht und weitere 48 h bei 70°C vollstandig
ausgehartet. Der gehartete Versuchskérper wurde danach optisch begutachtet. Dieser
Versuch wurde mit einer perforierten Platte aus Polycarbonat wiederholt und der Verbund fir
10h bei 140°C gehartet.

y

Abbildung 46: Isolationsverbund mit perforierter Sichtfensterplatte aus Polycarbonat fir die
Untersuchung eines maglichen Ausrinnens des Trankharzes
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4 Ergebnisse und Diskussion

4.1 Untersuchung wesentlicher EinflussgroBen auf die
Trankqualitat und die Einstromwege des Trankharzes

Bei den ersten Trankversuchen wurde durch den Einsatz von Alt- oder Neuharz, durch
Variation der Harztemperatur und unterschiedlichem Endvakuum der Einfluss auf die
Trankqualitat untersucht, wobei der Harzzustand (Alt-/Neuharz) und die Harztemperatur
durch die einhergehende Veranderung der Viskositat die Trankqualitat beeinflussten. Daflr
wurde die fur diese Studienarbeit angefertigte Modellisolation gemafl den industriellen
Trankungsparametern mithilfe eines Vakuumtrockenschranks getrankt. Durch das angelegte
Vakuum wurde das Trankharz in den Vakuumtrockenschrank in eine Harzwanne gezogen, in
welcher sich die zu trdnkende Modellisolation befand. Eine Sichtfensterplatte an der
Modellisolation ermdglichte die optische Verfolgung der Harzeindringung und somit den
Vergleich bei unterschiedlichen Trankungsparametern. Alle diesbezlglich durchgefiihrten
Versuche sind in Tabelle 4 detailliert angefihrt.

4.1.1 Einfluss des Harzalters

Die ersten beiden Versuche ,Rhodamin® und ,1“ sollten zur Gegenuberstellung des
Impragnierverhaltens von hoch viskosem Altharz (> 200 mPas bei 60°C) und nieder
viskosem Neuharz (37 mPas bei 60°C) dienen. Das Altharz wurde dafur mit dem
Fluoreszenzfarbstoff Rhodamin B eingefarbt, um die optische Verfolgung der FlieRfront zu
erleichtern. Fir den Neuharzversuch wurde auf den Farbstoff verzichtet, da sich bereits im
Vorfeld herausgestellt hat, dass die fortschreitende Harzfront auch ohne Einfarbung des
Harzes optisch gut verfolgbar ist.

Bei Versuch ,Rhodamin® wurde nur ein kleiner Teil des Isolationsverbunds vom Harz
impragniert.

Abbildung 47: Versuchskérper ,Rhodamin“ nach Trankung




Kapitel 4 — Ergebnisse und Diskussion 50

Die Harzfront kam wenige Zentimeter vom Versuchskérperrand entfernt bereits zum Stehen.
Die hohe Viskositdt des Altharzes fuhrte zu einer unvollstandigen Durchtrankung und ein
GroRteil des Verbunds blieb trocken.

Abbildung 48: Versuchskdrper ,Rhodamin" — mittlere Glimmerbandlagen

Die nachste Trankung (Versuch ,1%) wurde mit den gleichen Versuchsparametern
durchgefihrt; wobei jedoch Neuharz eingesetzt wurde. Bereits wahrend der Trankung konnte
der markante Einfluss der Harzviskositat auf die Trankqualitat beobachtet werden.

Abbildung 49 zeigt das Voranschreiten der Flielfront wahrend der Druckerhéhung von 13
mbar auf Normaldruck. Das Harz dringt zuerst seitlich in den mehrlagigen Isolationsverbund
ein. Nach und nach rinnt es aber entlang der Glimmerbandlagen in Richtung Mitte des
Verbunds. Vor der Rickfihrung auf Normaldruck scheint das Harz sich eher seitlich in
Richtung Mitte auszubreiten. Sobald der Druck weiter ansteigt, erfolgt die Harztrankung Gber
die langen Seiten des Sichtfensters.

Abbildung 49: Trankung mit Neuharz — stufenweise Erhéhung des Drucks von 12 auf
960mbar (Bild 1: 200mbar, Bild 2: 300mbar, Bild 3: 400mbar, Bild 4: 500mbar, Bild 6:
600mbar und Bild 8: 800mbar)
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Das Voraneilen der Fliel3front, welche sich von der oberen Kante ausbreitet, wird hier auf
eine leichte Schiefstellung des Versuchskoérpers zurickgefiihrt. Man erkennt auf den
Aufnahmen, dass sich das Harz entlang der Uberlappungen der Glimmerbandlagen
schneller ausbreitet, wodurch sich eine sagezahnartige FlieRfront ergibt. Auch lassen sich
Unterschiede in den Glimmerbandlagen erkennen. So sieht man bei den Aufnahmen 3 und 4
deutlich, dass die Fliefront sich nicht in allen Glimmerbandlagen an der gleichen Stelle
befindet. Die Verdunkelung der Glimmerbandlagen steigt mit der Anzahl der getrankten
Lagen.

Abbildung 50 zeigt die detaillierte Untersuchung des getrankten Versuchskorpers auf
trockene Stellen. Daflr wurde der Verbund nach der Impragnierung lagenweise
auseinandergenommen und die Anwesenheit von trockenen Stellen optisch tberprift und
dokumentiert. Die trockenen Stellen befinden sich in der Mitte des Verbunds, da das Harz
Uber den Spalt der Pressvorrichtung uber die vier Kanten der Versuchskorpers in Richtung
Mitte geflossen ist. Die trockenen Stellen waren bereits Uber das Sichtfenster beim
ungeodffneten Verbund ersichtlich. Dies ist in Abbildung 50 mit gelber Umrandung dargestellt.

Abbildung 50: Lagenweise Untersuchung auf trockene Stellen des Versuchskdrpers von
Versuch ,1% (Trankung mit Neuharz)

Die beiden Trankungen lassen den starken Einfluss der Viskositat des Harzes auf die
Trankqualitat erkennen. Obwohl es sich hierbei um Trankungen im kleinen Mal3stab handelt,
kann dieses Ergebnis fir die Industrie verwendet werden, wo es gilt, die Harzviskositat
ausreichend gering zu halten, um stets eine vollstandige Trankung gewahrleisten zu konnen.
Durch die Warmeeinwirkung wahrend der Trankung kommt es bei dem Trankharz nach
vielen Trankungsdurchgangen zu einer Vorvernetzung, was einen Viskositatsanstieg und
eventuelle negative Auswirkungen auf die Trankqualitat mit sich zieht.
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Bei Versuch ,2“ wurde das Vakuum erstmals gemal® der Vakuumrampe in Tabelle 1
verringert. Es wurde dabei ein Endvakuum vom 13 mbar erreicht. Wieder zeigte sich das
gleiche Phanomen, dass sich das Harz vor Druckerhdhung senkrecht zu den
Glimmerbandern ausbreitet und sobald mit den Druckanstiegen begonnen wurde, sich eine
sagezahnartige FlieRfront mit einer zu den Glimmerbandlagen parallelen Flief3richtung
ausbildete. Dieses ,race ftracking“ konnte sich durch erhéhte Kapillarkrafte in den
Uberlappungen erklaren lassen. Die Zeitangaben in den unten angefiihrten Aufnahmen
beziehen sich auf die gesamte Trankungszeit, beginnend mit der Harzeinspeisung.

Abbildung 51: Sdgezahnartige FlieRfront (Versuch mit Neuharz)

In Abbildung 52 ist zu erkennen, dass bereits bei 400 mbar und nach ca. 44 Minuten der
gesamte Isolationsverbund getrankt ist. Es sind noch Unterschiede in der Farbintensitat des
Versuchskorpers durch das Sichtfenster zu erkennen, welche sich aber bis Ende dieser
Trankung nicht mehr &anderten.

Abbildung 52: Aufnahme des impragnierten Isolationsverbunds - Versuch ,2“
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Die trockenen Stellen befinden sich beinahe alle auf einer Geraden und nicht genau in der
Mitte wie in Versuch ,1%, da diesmal der Grof3teil des Harzes von ,,oben“ und ,unten” sich im
Verbund ausbreitete und somit die trockenen Stellen nur von diesen beiden Richtungen
eingeschlossen wurden.

Abbildung 53: Lagenweise Untersuchung des Verbunds aus Versuch ,2°

Bei Versuch ,3 wurde ebenfalls mit niederviskosem Neuharz getrankt, aber die gesamte
Wicklung wurde auf der Pressvorrichtung gelassen und nicht flichtig mit dem Rahmen
abgetrennt. Die Untersuchung nach der Trankung zeigte, dass grofiere trockene Stellen im
Verbund nachgewiesen werden konnen. Abbildung 54 zeigt die sehr unregelmafligen
trockenen Stellen im mittleren Glimmerbandlagenbereich. Daraus kann man schlielen, dass
der bisher verwendete Versuchskdrperaufbau sich besser zur Untersuchung des
Eindringverhaltens eignet, da die beobachteten trockenen Stellen regelmaRiger ausfielen.
Durch die zusatzliche Glimmerbandoberflache auf der Rickseite der Pressform wird das
Eindringverhalten des Harzes undefiniert beeinflusst, da diese Lagen nicht durch eine
Gegenplatte auf eine definierte Schichtdicke verpresst werden. Der Teil der Wicklung, der
sich unter dem Rahmen der Pressvorrichtung befindet, wird hingegen gleichmaRig auf eine
Schichtdicke von 3mm verpresst.

Abbildung 54: Trockene Stellen bei Versuch ,3“
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4.1.2 Einfluss der Harztemperatur

Neben dem Harzalter, spielt vor allem die Temperatur des Trankharzes eine entscheidende
Rolle in der Einstellung der Harzviskositat. In den darauffolgenden Versuchen ,4“ und ,5*
wurde die Temperatur des Neuharzes auf 55°C und 60°C erhéht und mit den
vorangegangenen Ergebnissen bei 50°C vergleichen.

Man konnte nur in den ersten Schritten der Druckerhéhung bis 400 mbar Unterschiede im
Eindringverhalten des Trankharzes erkennen, wobei zu bericksichtigen ist, dass die
Erhdhung der Harztemperatur auch zu einer Verringerung der Harzviskositat fuhrt.

4.1.3 Einfluss des Endvakuums

Beim letzten Versuch dieser Versuchsreihe konnte erstmals ein Vakuum <0,1 mbar erreicht
werden. Nach der Trankung wurde der Verbund untersucht und es konnten keine trockenen
Stellen gefunden werden. Der Versuchskorper war vollstandig mit Harz durchtrankt.

Abbildung 55: Vollstandige Trankung des Versuchskdérpers bei Versuch ,6*

Versuch ,2“ und Versuch ,6“ wurden mit identen Trankungsparametern durchgefihrt, mit
Ausnahme des Endvakuums. Durch ein verbessertes Endvakuum von <0,1 mbar konnte bei
Versuch ,6“ eine vollstandige Durchtrankung des Versuchskorpers erreicht werden, wahrend
bei Versuch ,2“ noch trockene Stellen nach der Trankung im Verbund zu erkennen waren(
siehe oben, Abbildung 53). Der Vergleich der Ergebnisse von Versuch ,2“ und ,6“ zeigt, dass
ein hohes Vakuum einen groRen Einfluss auf die Trankqualitat aufweist und somit einen
Schllisselparameter fiur eine effiziente und homogene Trankung darstellt.

Die Versuche zur Untersuchung wesentlicher EinflussgroRen auf die Trankqualitdt haben
gezeigt, dass das Harzalter (Alt-/ Neuharz), die Temperatur und das Endvakuum Einfluss auf
die Trankqualitat haben. So konnte mit hoch viskosem Altharz im Vergleich zu Neuharz nur
ein sehr geringes Eindringen in den Verbund erzielt werden. Die Harztemperatur und somit
die Harzviskositat beeinflusste bis zu einem Druck von 400 mbar den Trankungsverlauf,
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zeigte aber keinen markanten Einfluss auf die trockenen Stellen im Verbund. Weiters war
eine bessere Durchtrankung des Verbundes gegeben, wenn die beschriebene
Vakuumrampe durchgefiihrt wurde. Der Verbund wurde vollstdndig durchtrankt, wenn die
Dichtheit des Vakuumtrockenschranks gegeben war und ein Vakuum von unter 0,1 mbar
erreicht werden konnte.

4.2 Spezielle Isolationsaufbauten

4.2.1 Harzreiche Stellen — Bildung von Gasblaschen

Bei der handischen Wicklung der Isolationsverbunde kann eine Faltenbildung in den
Glimmerbandlagen nicht ausgeschlossen werden. Im Zwickelbereich dieser Falten kdnnen
harzreiche Stellen entstehen, welche in diesen Versuchsreihen genauer untersucht wurden
(siehe Tabelle 5). Es wurde ein spezieller Versuchsaufbau gewahlt, indem Ldécher mit
unterschiedlichem Durchmesser in die Glimmerbandlagen gestanzt wurden, um harzreiche
Stellen im Verbund zu erzeugen.

Abbildung 56 zeigt den Versuchskorper von ,,Gelocht2“ nach der Trankung und noch vor der
Aushartung. In den blau umrandeten gestanzten Léchern, die zur Simulation von harzreichen
Stellen dienten, wurden Gasblaschen beobachtet. Die Ursache flir das Entstehen dieser
Gasblaschen wurde in weiterfihrenden Versuchen untersucht, da diese ein konstantes
Verhaltnis zwischen Epoxidharzmatrix und Glimmerband verhinderten und somit lokal
unterschiedliche Eigenschaften zur Folge hatten.

O. ... Gasbldschen

Abbildung 56: ,Gelocht2" - nach der Trankung, nicht ausgehartet

Der Versuchskérper wurde danach bei 70°C ausgehartet und wiederum auf Gasblaschen in
den gestanzten Léchern untersucht. Die Anzahl der Gasblaschen hatte sich um etwa die
Halfte reduziert.
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Im Anschluss wurde der Versuch mit einer Glasplatte (,Gelocht3*) wiederholt, um den
Isolationsverbund bei hdheren Temperaturen ausharten zu kénnen.

O Gasblaschen

Abbildung 57: ,Gelocht3" - nach der Trankung, nicht ausgehartet

Versuchskorper ,,Gelocht3“ wurde bei 140°C ausgehartet. Nach der Aushartung waren fast
keine Gasbldschen mehr in den harzreichen Stellen zu erkennen. Die hdhere
Aushartetemperatur zeigte somit Einfluss auf die Anzahl der Gasblaschen, was auf ein
mogliches Losen der Luftbldschen in die Harzmatrix hinweist.

Versuchskorper ,,Gelocht4“ wurde zweimal mit gestanzten Lochreihen versehen. Zusatzlich
zu denen die sich in den ersten Glimmerbandlagen von oben befinden, wurden ebenfalls
Glimmerbandlagen im Verbundinneren mit gestanzten Lochern versehen.

Gasblaschen

Abbildung 58: ,Gelocht4" - nach der Trankung, nicht ausgehartet
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Vergleicht man nun die Haufigkeit von Gasblaschen der drei oben abgebildeten
Versuchskorper, erkennt man, dass ,Gelocht4” die geringste Anzahl aufweist. Parallel dazu
konnte bei dieser Trankung das niedrigste Vakuum von <0,1 mbar erreicht werden. Bei den
beiden anderen Trankungen wurden Werte von 1,5 mbar und 1,2 mbar erreicht, was den
Unterschied in der Anzahl der Gasblaschen erklaren kdnnte.

Nach der Aushartung bei 140°C wurden die harzreichen Stellen im Inneren auf Gasblaschen
untersucht, um festzustellen, ob sich die Bildung von Gasblaschen nur auf die Oberflache
beschrankt. Im ausgeharteten Verbund ,Gelocht4“ konnten weder an der Oberflache, noch
im Verbundinneren Gasblaschen festgestellt werden, wie in Abbildung 59 dargestellt.

Abbildung 59: ,,Gelocht4" - Untersuchung nach Aushartung

Die Versuchsreihe zeigte, dass sowohl das Endvakuum als auch die Aushartetemperatur
Einfluss auf die Bildung bzw. die Reduzierung der Gasblaschen in harzreichen Stellen
haben. Je niedriger das Endvakuum und je hoher die Aushartetemperatur, desto weniger
Blaschen werden gebildet und bleiben auch wahrend der Aushartung prasent. Aus der
Reduzierung der Anzahl der Gasblaschen nach der Aushartung ergibt sich jedoch die Frage,
wohin sich die Gasblaschen bewegen. Durch die héhere Aushartetemperatur ergibt sich eine
héhere Harztemperatur, welche eine bessere Loslichkeit der Gasblaschen im Harz zur Folge
haben kénnte und die effizientere Reduzierung der Gasblaschen erklaren kénnte.

In den beiden darauffolgenden Versuchen ,Gelocht5 und ,Gelocht6“ wurde ein moglicher
Einfluss der Harzentgasungszeit untersucht. So wurde bei der Trankung von ,Gelocht5“ das
Harz zuvor 30 min lang entgast und bei ,Gelocht6“ 210 min lang. Bei der geringeren
Entgasungszeit konnten nach Trankung im mittleren Bereich der Lochreihen Gasblaschen
identifiziert werden, wahrend sich nach einer Harzentgasung von 210 min lediglich ein
einzelnes Gasblaschen in einer mittigen harzreichen Stelle befand. Somit zeigte sich, dass
durch eine ausreichende Harzentgasungszeit das Entstehen von Gasblaschen in
harzreichen Stellen verhindert werden kann. Wahrend sowohl das Endvakuum und die
Aushartetemperatur Einfluss auf die Bildung der Gasblaschen zeigten, konnte mit dieser
Versuchsreihe bewiesen werden, dass es sich bei der Harzentgasungszeit um einen
weiteren Schllsselparameter fir das Herstellen von defektfreien Isolationsverbunden
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handelt. Es wird vermutet, dass es sich bei den Gasblaschen um im Harz geloste Luft und
flichtige Bestandteile handelt. In den nachsten Versuchen wurde jeweils eine
Harzentgasungszeit von 60 min gewahit.

Die beiden darauffolgenden Trankungen wurden mit identen Parametern durchgefihrt,
lediglich der Versuchskorper unterschied sich. So wurde fur ,Gelocht7“ die Oberflache der
Sichtfensterplatte, welche mit den Glimmerbandlagen in Berihrung kam, mit Baysilon A®
eingestrichen um eine unpolare Oberflaiche zu erzeugen. Beim Versuchsaufbau von
~.gelocht8“ wurde das Trennmittel weggelassen und die Glasoberflache blieb somit polar.
Sowohl nach der Trankung als auch der Hartung befanden sich vereinzelte Gasblaschen in
den harzreichen Stellen, jedoch konnte kein Unterschied in der Lage oder Anzahl dieser in
den verschiedenen Versuchskorpern festgestellt werden. Es zeigte sich kein Einfluss der
Polaritat der Deckplatte auf die Bildung der Gasblaschen in harzreichen Stellen.

Somit stellen eine ausreichende Harzentgasungszeit und Aushartetemperatur sowie ein
moglichst niedriges Endvakuum die Schlisselparameter fur eine Trankung ohne Fehlstellen
in harzreichen Stellen dar, wodurch frihzeitiges Altern und schlussendlich
Fehlermechanismen im Generator vermieden werden kénnen.

Das Ergebnis des letzten in Tabelle 5 angeflhrten Versuchs ,Metallfroschgelocht® wird in
Abschnitt 4.3 erortert.

4.2.2 Einfluss Trennfolie — perforierte Sichtfensterplatte

Im Versuch ,Trennfolie” wurde ein 12-lagiger Isolationsverbund hergestellt, dessen letzte
Lage mit zwei unterschiedlichen Trennfolien gewickelt wurde, um einen mdglichen Einfluss
auf die Trankqualitat zu erkennen. Da das Harz aber nur seitlich eindrang, konnte nicht der
gewunschte Unterschied hervorgerufen werden und es zeigte sich ein Eindringverhalten,
dass mit vorangegangen Experimenten vergleichbar war. Somit wurde flr den neuen
Versuchskorperaufbau eine perforierte Sichtfensterplatte gewahlt. Dieser wurde wie in
3.4.5.2 beschrieben hergestellt. Alle Versuche zur Untersuchung des Trennfolieneinflusses
sind in Tabelle 6 aufgelistet.

Die nach dem ,Trennfolie“-Versuch durchgefihrten Versuche ,Perforiertesfplatte1“ bis
.Perforiertesfplatte3“ dienten als Vergleich der Harzdurchdringung bei verschiedenen
Versuchskdrperaufbauten um somit die relative Permeation der einzelnen Wicklungen
feststellen zu kénnen. Abbildung 60 zeigt das Ergebnis der 3 Trankungen.
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Abbildung 60: ,Perforiertesfplatte1“ — 13x Glimmerband — links
.Perforiertesfplatte2“ — 12x Glimmerband, 1x IPS, 1x Glas-AGS — Mitte
.Perforiertesfplatte3“ — 12x Glimmerband, 1x IPS, 1x Hybrid-AGS — rechts

Man erkennt in den oben angeflhrten Abbildungen, dass das Harz nur wenige Lagen in den
Verbund eindringen konnte. Wahrend beim reinen Glimmerbandaufbau von
.Perforierteplatte1“ das Harz teilweise noch in die von oben gesehen 3. Lage eindringen
konnte, wurde bei den anderen beiden Versuchen die erste Glimmerbandlage nur leicht
benetzt. Dies zeigt, dass der gemeinsame Permeationswiderstand von AGS und IPS, gréer
ist als jener einer Glimmerbandlage.

In Versuch ,Perforierteplatte4“ wurde die Trankung im Laborautoklaven durchgefuhrt. Der
Versuchskdrper war daflr seitlich mit Silikon abgedichtet um eine Trankung durch die
perforierte Sichtfensterplatte gewahrleisten zu koénnen. Mit Ausnahme eines kleinen
Trockenbereichs in der letzten Glimmerbandlage (siehe Abbildung 61) wurde der gesamte
Verbund gleichmaRig durchtrénkt. Die Ergebnisse zeigen deutlich, dass eine nahezu
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vollstandige Durchtrankung des Isolationsverbunds Uber die Lécher in der Trennfolie erzielt
werden kann, wenn eine entsprechende Druckphase eingehalten wird.

Abbildung 61: ,Perforiertesfplatte4" nach Trankung im Laborautoklaven

Die Ergebnisse der Versuche ,Perforiertesfplatte5“ und ,Perforiertesfplatte6“ werden in 4.3
angefuhrt, da sich diese auf die IR-Untersuchung stutzen.

4.3 Alternative Charakterisierungsmethoden zur quantitativen
Bestimmung des Geliervorgangs

4.3.1 Untersuchung der Aushartungskinetik und Korrelation mit
Viskositatsmessungen

In den weiterfUhrenden Arbeiten wurde eine Strategie erarbeitet, um die Viskositat von
kleinen Harzbereichen im Isolationsverbund zu bestimmen. Da fir die Viskositadtsmessungen
einige Gramm an Probenmaterial bendtigt werden ist es nicht moglich an definierten Stellen
des Verbunds wie z.B. einem Trennfolienlochbereich ausreichend Harz fur eine Messung zu
entnehmen. In einem neuen Ansatz wurde daher eine Korrelation zwischen FT-IR
Untersuchungen (Bestimmung des Vorvernetzungsgrades durch Auswertung der Esterbande
bei 1736cm™) und Viskositatsmessungen durchgefiihrt.

Im ersten Schritt wurden Harzmischungen mit unterschiedlicher und bekannter Viskositat von
Andritz Hydro zur Verfugung gestellt und im FT-IR vermessen. Im Anschluss wurde die
normierte C=0 Peakflache , welche wie in Abschnitt 3.5.1 beschrieben ausgewertet wurde,
gegen die Viskositat aufgetragen und es wurde eine sehr gute Korrelation beider
Messergebnisse erhalten.
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Tabelle 8: Viskositat und normierte Esterbande von Referenzharzproben (von Andritz Hydro
zur Verfligung gestellt)

Bezeichnung Viskositat [mPa.s] Normierte Esterbande
Harzmischung []
Neuharz/Harter 33 0
185 39 0,03234
300 45 0,07511
320 52 0,07459
Indien-Single-Bar (18_2013) 54 0,13864
Indien-GVPI (03B_2013) 60 0,11131
Indien-Rotor (19_2013) 78 0,29259
0,35
0,3 v=0,006x-0,214 ’
= 025 R?=0,920
QL
=]
c
& 02
g
0,15
;
g 01 *
£ ¢ ¢
g 005 /
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Abbildung 62: Korrelation der normierten C=0 Bande bei 1736 cm™ (Peakflache) mit der
Viskositat des Harzes

Nachdem der Vorvernetzungsgrad und die Viskositat der von Andritz Hydro gestellten
Proben gut korrelierten, wurden die in Tabelle 7 aufgelisteten Versuche ,Altharz“ bis
,Neuharz2“ durchgefuhrt. Mithilfe von grof3flachigem Glimmerbandmaterial des Herstellers
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Isovolta konnte nach definierter Lagerungszeit und —temperatur ausreichend Harzproben fir
FTIR- und Viskositatsmessungen enthommen werden.

Abbildung 63 zeigt die Vorvernetzung der DGEBA-MHHPA-Systeme mit unterschiedlichem
Harzalter. Die Harzmischungen wurden in dinner Schicht auf das Glimmerband aufgetragen
und anschlieRend bei 55°C bzw. 65°C gelagert. Das Altharz (ca. 100 Trankungen) zeigt
bereits zu Beginn wie erwartet einen hoheren Geliergrad. So besitzt die Altharzprobe bei
jeder Messung, den hdchsten Aushartegrad mit Ausnahme der letzten nach einer Lagerung
von 13 h. Dies zeigt, dass es durch die standige Warmeeinwirkung bei der Trankung zu einer
beginnenden Aushartung bzw. Vorvernetzung des Harzes gekommen ist und das Trankharz
nur flr eine begrenzte Anzahl von Trankungen verwendbar ist. Durch eine héhere
Reaktionstemperatur konnte in den ersten 5 Stunden kein Trend in der Aushartung bei
beiden Neuharzproben festgestellt werden. So zeigt sich bei einer Reaktionstemperatur von
55°C ab 3 Stunden eher ein hoherer Aushartegrad, wobei die Messergebnisse der beiden
Neuharzproben keinem eindeutigen Trend folgen. Dies deutet darauf hin, dass die
Temperaturdifferenz von 10°C der beiden Lagerungstemperaturen die Vorvernetzung nicht
markant beschleunigt. Dennoch ist hier zu erwahnen, dass pro Lagerungszeit nur eine Probe
gemessen wurde und eine mdgliche Streuung der Ergebnisse nicht auszuschlieRen ist.

Aushartungskinetik

0,7

0,6 <
0,5 | .

0,4 L
H Bm ] B Altharz 55°C
>

O Peakfldche

0,3 |

0.2 T PR Neuharz 55°C
& @ Neuharz 65°C

0,1 +

Normierte C

Lagerung [h]

Abbildung 63: FT-IR Untersuchungen der Vorvernetzung von unterschiedlichen
Harzmischungen — normierte C=0 Bande bei 1736 cm™ versus Lagerzeit bei 55°C

Die Ergebnisse der letzten Probe nach einer Lagerungszeit von 13 h weisen grol3e
Unterschiede auf. So ist die Altharzprobe wider Erwarten nicht jene, die den hdchsten
Vernetzungsgrad aufweisen kann, sondern die Neuharzprobe, welche bei 65°C gelagert
wurde. Dies kann daraus herriihren, dass durch eine héhere Lagerungstemperatur von 65°C,
die Aushartung schneller ablauft als bei einer Lagerung bei 55°C. Jedoch belegen die
Ergebnisse, die sich in einer Lagerungszeit bis zu 5 Stunden ergaben, dies nicht. Die
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Neuharzprobe, die 13 Stunden bei 55°C gelagert wurde, zeigt einen Aushartegrad auf, der
einer Aushartung von 2 Stunden entspricht.

In den unten angefuhrten Diagrammen werden die Ergebnisse der Viskositdtsmessungen im
Vergleich zu den FTIR-Untersuchungen gezeigt. Fir das erste Diagramm wurde die

Viskositat von einer Neuharzmischung bei einer Reaktionstemperatur von 55°C bestimmt.
Hierbei ist zu bertcksichtigen, dass die Viskositat bei unterschiedlichen Messtemperaturen
(65°C, 60°C und 65°C) bestimmt wurde. Mit der Ausnahme von einem Ausreil3er, welcher in
den unten angeflihrten Diagrammen gelb gekennzeichnet ist, zeigt sich bei allen Proben eine
stetige Viskositatszunahme, die sehr gut mit dem Anstieg der C=0 Peakflache korreliert.
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Abbildung 64: Vergleich FTIR-Messungen (links) und Viskositatsverlauf (rechts) gemessen

von einer Neuharzmischung auf Glimmerband bei einer Lagerung bei 55°C
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Abbildung 65: Vergleich FTIR-Messungen (links) und Viskositatsverlauf (rechts) gemessen
von einer Neuharzmischung auf Glimmerband bei einer Lagerung bei 65°C
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Abbildung 66: Vergleich FTIR-Messungen (links) und Viskositatsverlauf (rechts) gemessen
von einer Altharzmischung auf Glimmerband bei einer Lagerung bei 55°C

In weiterer Folge deuten auch die Ergebnisse der Altharzproben auf ein gutes
Korrelationsverhalten von FTIR-Untersuchungen und Viskositatsmessungen hin.

In Abbildung 67 bis Abbildung 69 sind die Korrelationen entsprechend den 3 durchgefuhrten
Versuchen ,Altharz“ bis ,Neuharz2“ dargestellt. Alle drei aufgestellten Korrelationen weisen
ein hohes Bestimmtheitsmal} auf, was eine gute Korrelation zwischen Aushartegrad und
Harzviskositat bestatigt. Auch weichen die Bestimmtheitsmale bei den beiden
verschiedenen Harztemperaturen flr die Viskositatsmessung nur gering bzw. nicht
voneinander ab.

Fir die Korrelation des Altharzes wurde die 5 Stunden lang gelagerte Probe als Ausreil3er fur
die Berechnung der Korrelation entfernt.
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Abbildung 67: Korrelation zwischen Viskositat und Reaktionsfortschritt (Esterbildung) —
Altharz — Lagerung bei 55°C
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Fir die in Abbildung 68 angefluhrte Korrelation wurde ebenfalls die 5 Stunden lang gelagerte
Probe als Ausreiler identifiziert und nicht in die Berechnung der Ausgleichsgerade
miteinbezogen.
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Abbildung 68: Korrelation zwischen Viskositat und Reaktionsfortschritt (Esterbildung) -
Neuharz - Lagerung bei 55°C

Die zwei Stunden lang gelagerte Probe wurde hier nicht in die Berechnung der Korrelation
miteinbezogen.
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Abbildung 69: Korrelation zwischen Viskositat und Reaktionsfortschritt (Esterbildung) -
Neuharz - Lagerung bei 65°C

Die oben gefundenen Ergebnisse wurden zu einer von Aushartetemperatur und Harzzustand
unabhangigen Korrelation zusammengefugt.
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Tabelle 9: Berechnete Kalibrationskurven zur Korrelation von FTIR Untersuchungen
(Auswertung der C=0 Peakflache bei 1736cm™) und Viskositidtsmessungen

Ausharte- Viskositat  Gleichung der BestimmtheitsmaR

Temperatur gemessen Ausgleichsgerade

[°C] bei [°C]
Altharz 55 55 y =1,168x + 0,130 R? = 0,946
Neuharz 55 55 y = 1,686x + 0,021 R2 = 0,966
Neuharz 65 55 y =0,937x + 0,039 R?=0,990
Altharz 55 60 y=1,678x + 0,122 Rz = 0,947
Neuharz 55 60 y=2,311x + 0,018 R?=0,970
Neuharz 65 60 y =1,331x + 0,034 R?=0,990

Die Gleichungen und Bestimmtheitsmalie in Tabelle 9 zeigen, dass sich gute Korrelationen
fur die einzelnen Versuche finden lieRen. In einem weiteren Schritt wurden alle bisher
bestimmten Messpunkte fir die entsprechenden Viskositaten bei 55°C, 60°C und 65°C
zusammengefasst und es wurde auch in diesem Fall eine sehr gute Korrelation der
Ergebnisse erhalten. Hierbei ist aber zu berlcksichtigen, dass die Ergebnisse keiner linearen
sondern einer polynomischen Ausgleichskurve zweiten Grades angepasst wurden.
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Abbildung 70: Korrelation der Viskositat und des Reaktionsfortschritts (Esterbildung) fur alle
durchgefiihrten Viskositatsmessungen und FT-IR-Untersuchungen
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4.3.2 Aushartungskinetik unterschiedlicher AGS-Bandtypen

Der Einsatz mehrerer Wicklungsmaterialien im Aufbau der Isolation hat unterschiedliche
Reaktivitaten der verwendeten AGS-, IPS- und Glimmerbander zur Folge. Sie unterscheiden
sich in Oberflachenbeschaffenheit und Beschleunigerkonzentration. Dies fuhrt zu einem
unterschiedlichen Reaktionsfortschritt in den einzelnen Lagen, welcher bei der Aushartung
bertcksichtigt werden muss.

Es wurden FT-IR-Untersuchungen herangezogen, um die Reaktivitat von ausgewahlten
Bandmaterialien besser abschatzen zu kdénnen. Hierbei wurden Harzschichten mit
definiertem Flachengewicht zwischen 3 AGS-Bandlagen aufgetragen und diese Verbunde
bei 55°C gelagert. Nach ausgewahlten Zeiten (1-13h) wurden Harzproben aus den
Zwischenschichten entnommen und mittels FT-IR Spektroskopie untersucht. Der Grad der
Gelierung bzw. der Reaktivitidt wird iiber die Bildung der Esterbande bei ca. 1736 cm’
verfolgt, die durch die Ring6ffnung des Epoxids durch den Anhydrid-Vernetzer entsteht und
Ruckschlisse Uber den Vernetzungsgrad zulasst.

Die Versuche ,Reaktivitat1“ bis ,Reaktivitdt5“ (siehe Tabelle 7) werden in den folgenden
Diagrammen dargestellt. Von jedem AGS-Bandmaterial wurde eine Funffachbestimmung
durchgefthrt und der Mittelwert berechnet.
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Abbildung 71: Untersuchung der Vernetzungskinetik einer Neuharzmischung (aufgebracht
auf einem AGS-Bandmaterial der Type 04 HGR 30 AA, Krempel) mittels FTIR-Spektroskopie

In weiterer Folge wurden die Reaktivitaten der unterschiedlichen Bandmaterialien verglichen
und aus den Ergebnissen kann geschlossen werden, dass vor allem die AGS-
Bandmaterialien Contafel 2716 von Isovolta und 10GGR 31AA“S* von Krempel im Vergleich
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zu einem Glimmerband (Isola) einen wesentlich héheren Vernetzungsgrad Uber die Lagerzeit
aufweisen. Dies lasst einerseits auf eine hohere Reaktivitdt bzw. einen hdheren
Beschleunigergehalt schliefen und kann andererseits auch auf eine bessere Loslichkeit des
Beschleunigers in das Harz zurlickzufiihren sein. Hierbei ist zu berlcksichtigen, dass der
Beschleuniger von verschiedenen Bandherstellern unterschiedlich aufgebracht wird (u.a.
direktes Aufwalzen oder Aufbringen mit Hilfe eines Streuharzes) und sich dadurch
unterschiedliche Ldslichkeiten ergeben konnen.
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Abbildung 72: Untersuchung der Vernetzungskinetik einer Neuharzmischung (aufgebracht
auf einem AGS-Bandmaterial der Type 10 GGR 31 AA'SY, Krempel) mittels FTIR-
Spektroskopie
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Abbildung 73: Untersuchung der Vernetzungskinetik einer Neuharzmischung (aufgebracht
auf einem AGS-Bandmaterial der Type Contafel 2716, Isovolta) mittels FTIR-Spektroskopie

Zusatzlich kann aus den Ergebnissen geschlossen werden, dass die AGS-Bandmaterialien
durch unterschiedliche Reaktivitaten gekennzeichnet sind. Folgende Reihung kann beztglich
der Bandreaktivitdten getroffen werden: 04 HGR 30 AA, Krempel < 10GGR 31AA"SY,
Krempel < Contafel 2716, Isovolta
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Abbildung 74: Untersuchung der Harzgelierung mittels FT-IR Spektroskopie —
Zusammenfassung der Ergebnisse der AGS-Bandmaterialien und Vergleich mit
Glimmerband (Isola)

Basierend auf diesen Ergebnissen wurde ein Screening der Reaktivitat von
unterschiedlichen kommerziell verfigbaren AGS-Bandmaterialien durchgefuhrt und folgende
grobe Reihung (von der niedrigsten zur hochsten Reaktivitat) konnte fur die untersuchten
Bandmaterialien vorgenommen werden:

A Contafel 2716 >

Contafel 0865; 10 GGR 400 Ohm >

05 GGR 32AA 500 Ohm; 10GGR 31 AS; 04 HGR30 AA >
05 GGR 40KS >

Glimmerband (Isola); PET-Vlies (IPS); Vlies; 100 GGR 2000-3000 Ohm >

Ansteigende Bandreaktivitat

Contaglass 4300; 100 GGR 2000-3000 Ohm
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Abbildung 75: Vergleich der Reaktivitaten von ausgewahlten AGS-Bandmaterialien —
Normierte C=0-Bande bei 1736 cm™ versus Lagerzeit bei 55°C
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4.4 Untersuchung von Schliusselparametern fir eine mogliche
Bildung von Fehlstellen im Isolationsverbund

441 Ausschwemmen von Zinknaphthenat

Um ein Ausschwemmen des Beschleunigers im Zuge des VPI-Prozesses zu
charakterisieren, wurde ein Frosch (13 Lagen Glimmerband halbiberlappt gewickelt) mit
einer perforierten PMMA-Platte eingesetzt, wobei sowohl der Lochdurchmesser als auch der
Lochabstand an eine »otandardtrennfolie® angelehnt wurden. Der
Metallfrosch(Begriffserklarung  siehe  S.37) wurde nach den  Standard-VPI-
Prozessparametern im Laborautoklav getrankt, wobei durch diesen Versuchsaufbau nur ein
Harzeinstromen Uber die perforierten Locher in der PMMA-Platte mdoglich war. Dieser
Versuchsaufbau sollte einen verstarkten Harzstrom Uber die Trennfolienlcher simulieren
und somit mogliche Ausschwemmeffekte des Beschleunigers verstarken. Nach der Trankung
wurde der Frosch nicht gehartet sondern aufgemacht und an definierten Bereichen (u.a.
Harzbereich unter den simulierten Trennfolienléchern und Uberlappungsbereiche von
Glimmerbandern) wurden Harzproben fir die FT-IR Untersuchungen entnommen (siehe
Abbildung 76).
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Abbildung 76: Untersuchung zum Ausschwemmen des Beschleunigers Zinknaphthenat

Aus den IR-Untersuchungen kann geschlossen werden, dass die Harzbereiche unter den
simulierten Trennfolienldcher (rot markierte Bereiche) einen héheren Geliergrad (Esterbande
ist starker ausgepragt) aufweisen im Vergleich zu anderen Bereichen der Isolation (gelb und
blau markierte Bereiche). Die Ergebnisse lassen den Schluss zu, dass das Zinknaphtenat
wahrend des Trankprozesses nicht quantitativ aus dem Glimmerband geschwemmt wird und
es zu keiner quantitativen Migration des Beschleunigers wahrend der Trankung kommt, da
ein sehr hoher Geliergrad nachgewiesen werden konnte.
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4.4.2 Ausharten von harzreichen Stellen

Fir diesen Versuch wurde ein gelochter Verbund wie in 3.4.5.1 beschrieben getrankt. Nach
einer Aushartezeit von 4 h Stunden bei 55°C, wurden die Locher, welche die harzreichen
Stellen simulierten, mithilfe von FT-IR-Messungen charakterisiert. Der hochste Aushartegrad
zeigte sich in den nicht gelochten Bereichen (siehe Abbildung 77, ,Referenz_Mitte* und
.Referenz_Seite*) wahrend  harzreiche  Stellen einen  wesentlich  geringeren
Vorvernetzungsgrad aufwiesen. Dies lasst sich mit der geringeren
Beschleunigerkonzentration erklaren, da sich der Beschleuniger auf dem Glimmerband
befindet und dieses in den harzreichen Stellen abwesend ist. Weiters widerlegt das Ergebnis
dieses Versuchs die Annahme der quantitativen Migration des Beschleunigers wahrend der
Trankung, da sonst ein einheitlicherer Gelierungsgrad im gesamten Isolationsverbund
nachweisbar sein musste.
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Abbildung 77: FT-IR Untersuchung zur Aushartung von harzreichen Stellen

Dieser Versuch zeigt wiederum die Wichtigkeit einer fehlerfreien Wicklung auf, das heif3t eine
konstantes Matrix/Tragermaterial-Verhaltnis um durch die gesamte Isolation konstante
Eigenschaften gewahren zu kénnen. Ein geringerer Aushartegrad in harzreichen Stellen ruft
andere dielektrische Eigenschaften hervor, welche im schlimmsten Fall zu friherer Alterung
und in weiterer Folge zu Fehlermechanismen und Versagen fuhren kdnnen. Wie in 2.1.1 ist
die Epoxidharzmatrix ohne Glimmerband nicht durchschlagsfest und das Harz kann unter
Hochspannung fruhzeitig degradieren.

4.4.3 Ausrinnen des Harzes

Im Rahmen des ersten Versuchs zur Untersuchung des Ausrinnen des Trankharzes nach
der Impragnierung konnte weder nach 15 min bei Raumtemperatur, noch nach einer
Lagerung im Trockenschrank fur 5 min bei 155°C eine signifikante Harzmenge in der
Auffangwanne beobachtet werden.
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In einem zweiten Experiment (,Perforierteplatte6“) wurde ein alternativer Versuchsaufbau
gewahlt, um ein mogliches Harzausrinnen besser verfolgen zu kénnen. Hierbei wurde eine
PMMA-Platte perforiert, wobei der Lochdurchmesser und der Lochabstand an eine
L~Standardtrennfolie“ angelehnt worden sind. Nach der Trankung wurde der Verbund mit der
perforierten PMMA-Platte nach unten zeigend bei 70°C gehartet. Es wurden beim
ausgeharteten Versuchskorper grof¥flachige trockene Stellen beobachtet, was auf ein
erhebliches Ausrinnen des Harzes nach der Trankung hinweist.

Im Zuge weiterer Arbeiten wurde der Versuchsaufbau adaptiet und es wurden
Polycarbonatplatten, die eine Formbestandigkeit bis 145°C aufweisen, eingesetzt. Diese
Platten wurden analog zu den vorangegangen Experimenten perforiert und anschliefend
das Ausrinnen des Trankharzes infolge ausgewahlter Prozessparameter (u.a. Harzviskositat,
Hartungstemperatur, Lagenanzahl und Aufbau) untersucht. Im nachfolgenden Kapitel sind
ausgewahlte Ergebnisse dieser Untersuchungen zusammengefasst.

Im ersten Schritt wurde ein Isolationsverbund mit dreizehn halblberlappten
Glimmerbandlagen gewickelt und die Trankung mit Neuharz durchgefihrt. In Abbildung 78
ist die Modellisolation nach der Hartung dargestellt. Es zeigt sich, dass die
Polycarbonatoberflache durch das Harz leicht anquillt und dadurch weifld und undurchsichtig
wird. Wie sich in den weiteren Versuchen aber herausgestellt hat, kann man diese
angequollene Polycarbonatschicht leicht mit einer Spachtel abkratzen und man erhalt wieder
eine durchsichtige Platte.

Die optische Begutachtung der geharteten Modellisolation zeigt sehr deutlich, dass in den
Uberlappungsbereichen der Modellisolation trockene Stellen erkennbar sind, die auf ein
Ausrinnen des Harzes rlckschlieRen lassen. Durch das starke Ausrinnen des Harzes wird
sogar die Haftung zwischen den ersten beiden Glimmerbandlagen so drastisch reduziert,
dass es zu einer flachigen Delamination beim Ausbau der Isolation aus der Pressvorrichtung
kommt (siehe Abbildung 79). Im vorangegangenen Trankversuch zum ,Ausrinnverhalten®
wurde die Modellisolation bei 70°C gehartet. Es treten zwar bei niedrigeren
Hartetemperaturen auch trockene Stellen auf, aber diese sind weniger stark ausgepragt und
es werden auch keine flachigen Delaminationen beobachtet.
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Abbildung 78: Modellisolation (13 halblberlappt gewickelte Glimmerbandlagen) nach der
Aushartung bei 140°C

Abbildung 79: Flachige Delamination der Modellisolation (13 halblberlappt gewickelte
Glimmerbandlagen) nach der Aushartung bei 140°C

Im einem weiteren Experiment wurde ein lIsolationsverbund mit zwolf halblberlappten
Glimmerbandlagen und abschlief3iend mit einer leichtiberlappten AGS-Lage (Contafel 2716,
Isovolta) gewickelt wobei die Prozessparameter der Trankung und Hartung nicht verandert
worden sind. Auch bei dieser Modellisolation sind ausgedehnte trockene Stellen nach der
Hartung nachweisbar (siehe Abbildung 80). Das ausgeronnene Harz ist deutlich an der
Oberflache der PC-Platte neben den gebohrten Lochbereichen zu erkennen. Diese
Harztropfen sind ebenfalls ausgehartet, was auf ein teilweises Ausschwemmen des
Beschleunigers hinweist. Es fallt aber auf, dass die Lochbereiche der PC-Platte sehr
homogen mit Harz gefiillt sind, wahrend die trockenen Stellen vorwiegend in den
Uberlappungsbereichen der Glimmerbandlagen zu sehen sind.

Abbildung 80: Modellisolation (12 halbuberlappt gewickelte Glimmerbandlagen und 1 AGS-
Lage) nach der Aushartung bei 140°C
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Im Zuge des dritten Versuchs wurde ein Isolationsverbund mit zwolf halbiberlappten
Glimmerbandlagen, 1 Lage leicht tGberlappt PET-Vlies (Krempel) und 1 Lage leicht Gberlappt
Hybrid-AGS (04 HGR 30 AA, Krempel) hergestellt, wobei sowohl Trankung und Hartung
analog zu den vorangegangen Arbeiten durchgeflihrt worden sind. Die Ergebnisse zeigen,
dass deutlich weniger Harz ausrinnt, wenn ein zweilagiger AGS-Aufbau gewahlt wird.
Weiters kann man bei der optischen Beurteilung des geharteten Isolationsverbunds
erkennen, dass die Uberlappungsbereiche der letzten AGS-Lage keine sichtbaren weilen
Stellen aufweisen, aufer wenn die Uberlappung direkt ein Trennfolienloch kreuzt (siehe
Abbildung 81). Vereinzelt kbnnen auch weile nicht durchtrankte Stellen im dul3eren Bereich
der simulierten Trennfolienldcher beobachtet werden.

Abbildung 81: Modellisolation (11 halbuberlappt gewickelte Glimmerbandlagen und 2 AGS-
Lagen) nach der Aushartung bei 140°C

Die weiteren Arbeiten zur Thematik des ,Harzausrinnens® waren nicht mehr Bestandteil der
vorliegenden Arbeit, aber zusammenfassend wurden nachfolgende Schlusselfaktoren
ermittelt, die ein Ausrinnen des Harzes im Zuge der Hartung verringern bzw. verhindern:

(i) Hohere Viskositat des Trankharz

Altharz zeigt bessere Performance als Neuharz

(i) Hohere Reaktivitat des AGS-Bandes
AGS-Bandtypen mit hdherer Reaktivitat zeigen geringere Neigung fir ein Ausrinnen

des Trankharzes

(iii) Mehrlagiger AGS-Aufbau

Mehrlagiger AGS-Aufbau weist bessere Performance auf als einlagiger

(iv) Verlangerte Impragnierzeit
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(v) Niedrigere Aushartetemperaturen
Temperaturprofil bei Aushartung (3 bzw. 1,5 h bei 70°C und anschlieRende Erhdhung

auf 140°C) fahrt zu einem geringeren Ausrinnen des Harzes

(vi) Hoherer Verpressungsgrad
Eine hoéhere Lagenzahl und ein damit verbundener héhere Verpressungsgrad kénnen

das Ausrinnen des Trankharzes verringern
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5 Zusammenfassung

Wesentliche EinflussgroBen auf die Trankqualitat

Fiur diese vorliegende Arbeit wurden im Wesentlichen drei Ansatze zur Charakterisierung
des Harzeindringverhaltens in den lIsolationsverbund von Statorstdaben durchgefiihrt. Der
erste Teil widmete sich den wesentlichen Einflussgrofien auf die Trankqualitat, wofur bei
Versuchen Harztemperatur, Harzalter (Alt-/Neuharz), Endvakuum und die Rickfliihrung auf
Normaldruck mittels Druckrampe variiert wurden. Der Verbund wurde anschlielend
lagenweise auf trockene nicht durchtrankte Stellen untersucht. Es zeigte sich, dass die
Viskositat, die sich mit variierender Harztemperatur und mit dem Alter des Harzes anderte,
grolien Einfluss auf das Eindringvermégen des Harzes in den Verbund hat. So wurde mit
hoch viskosem Altharz nur eine geringe Impragnierung des Isolationsverbunds erreicht,
wahrend mit nieder viskosem Neuharz eine sehr effiziente Impragnierung erzielt werden
konnte und nur wenige trockene Stellen erkennbar waren. Weiters konnte beobachtet
werden, dass sich das Harz bevorzugt parallel zur Wicklungsrichtung der Glimmerbander
ausbreitete und dabei eine sagezahnartige FlieRfront ausbildete. Das Harz stromte
bevorzugt entlang der Bandiberlappungen, was wahrscheinlich durch erhdhte Kapillarkrafte
hervorgerufen wurde. Die trockenen Stellen ergaben sich meist in der Mitte des Verbundes.

Wourde die Viskositat durch Variation der Harztemperatur verandert, zeigte sich nur in den
ersten isobaren Schritten der Druckrampe ein besseres oder schlechteres Eindringverhalten,
nicht aber eine unterschiedliche Trankqualitat in Form von weniger trockenen, nicht
durchtrankten Stellen. Nachdem die Dichtheit des Trockenschranks und ein Vakuum von
<0,01mbar erreicht werden konnten, waren nach der Trankung keine trockene Stellen in den
Glimmerbandlagen nachzuweisen. Somit stellte sich heraus, dass ein moglichst niedriges
Endvakuum einen entscheidenden Prozessparameter fur die Herstellung eines vollstandig
durchtrankten Verbunds darstellt.

In den darauffolgenden Versuchen wurde der Versuchskorperaufbau variiert, um
unterschiedliche, wahrend der Trankung aufkommende Phanomene gezielt herzvorzurufen
und besser untersuchen zu kdnnen. So wurden harzreiche Stellen, welche sich durch Falten
im Glimmerband ergeben kénnen, mit gestanzten Lochern in den Glimmerbandlagen
simuliert. Wahrend der Trankung kam es zur Bildung von Gasblaschen, die in den
harzreichen Léchern ,aufgefangen“ wurden. Um den Grund fir die Entstehung dieser
Luftblaschen zu finden, wurden der Einfluss der Harzentgasungszeit, der
Aushartetemperatur (um einen mdglichen Unterschied von Lage und Anzahl der
Gasblaschen vor und nach der Aushartung beobachten zu kdnnen) und des Endvakuums
untersucht. So bewirkt eine hohere Aushartetemperatur eine wesentliche Reduzierung der
Anzahl der Gasblaschen nach der Hartung. Es wird vermutet, dass es bei einer héheren
Aushartetemperatur zum Ldsen der Gasblaschen in die Harzmatrix kommt, da sich die
Anzahl der Blasen im Vergleich zum nicht geharteten Isolationsverbund nach der Aushartung
im Trockenschrank reduzierte. Eine ausreichende Harzentgasungszeit und ein niedriges
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Endvakuum von <1 mbar konnten jedoch eine Gasblaschenbildung gleich im Vorfeld
verhindern.

Als dritte Versuchsreihe wurde in der vorliegenden Arbeit der Einfluss der Trennfolie
untersucht. Nach ersten Versuchen wurde ein Versuchskorper mit perforierter PMMA-Platte
festgelegt, deren Ldchern, mit jenen der in der Andritz Hydro verwendeten
»otandardtrennfolie® in Grofle und Abstand Ubereinstimmen. Es wurde ein Versuchsaufbau
gewahlt, der nur die Trankung Uber die Ldécher der Sichtfensterplatte erlaubt. Bei den
Versuchen ,perforierteplatte1” bis ,perforierteplatte3“ wurden die Permeationswiderstande
verschiedener Isolationsverbunde relativ zueinander untersucht und es zeigte sich, dass ein
Glimmerlagenaufbau die hochste Durchlassigkeit gegenlber der Harzmatrix wahrend der
Trankung aufweist (siehe Abbildung 60). Das Harz konnte jedoch nur einige Lagen tief
eindringen. Der Versuch wurde im Laborautoklaven wiederholt, wo mit identen
Trankungsparameter (0,2 mbar und 55°C Harztemperatur) wie in der grofdtechnischen
Impragnieranlage von Andritz Hydro getrankt wurde. Mit Ausnahme einer kleinen nicht
durchtrankten Stelle, konnte der Verbund nur Uber die simulierten Trennfolienlécher
impragniert werden. Dies bedeutet, dass der Permeationswiderstand des Glimmerbands fir
die groRtechnische Trankung kein Hindernis darstellt.

Alternative Charakterisierungsmethoden zur quantitativen Bestimmung des
Geliervorgangs

In einem zweiten Schritt wurde der Geliervorgang bzw. die Vorvernetzung des Epoxidharzes
im Detail untersucht, wobei eine Korrelation zwischen FTIR-Untersuchungen (Auswertung
der Peakflache der charakteristischen Esterbande bei 1736 cm™) und Viskositatsmessungen
erstellt wurde. Neben Harzproben mit bekannter Viskositat, die von Andritz Hydro zur
Verfugung gestellt worden sind, wurden in drei Versuchen die Viskositat und der
Reaktionsgrad von dinnen Harzschichten auf Glimmerbandmaterialien nach definierten
Lagerungszeiten und —temperaturen gemessen. Die flr jeden einzelnen Versuch gefundene
Korrelation zwischen normierter C=0-Peakflache und Viskositat wies ein hohes
Bestimmtheitsmal} auf. Es wurde des weiteren eine Korrelation aller Ergebnisse aufgestellt.

Zusatzlich wurde die Reaktivitdt von unterschiedlichen AGS- und IPS-Bandtypen in den
Aushartungsversuchen  ,Reaktivitat1“ bis  ,Reaktivitat11“  bestimmt und  mit
Glimmerbandmaterialien verglichen. Es wurden auch in diesen Untersuchungen dinne
Harzschichten auf die Bandmaterialien aufgebracht und der Vorvernetzungsgrad nach
definierten Reaktionszeiten mittels FTIR-Spektroskopie untersucht. Diese Methode
ermoglicht ein einfaches und schnelles Screening der Reaktivitdten von unterschiedlichen
Bandmaterialien. Die Ergebnisse dieser Versuche zeigen die Komplexitat der
Isolationsherstellung auf, da abhangig vom Bandmaterial, das Harz unterschiedlich
aushartet. Oberstes Ziel bei der Herstellung von Isolationsverbunden ist aber die
GleichmaRigkeit innerhalb des Materials um gleiche, in diesem Fall isolierende
Eigenschaften gewahrleisten zu kdnnen. Somit mussen Glimmerband, AGS und IPS in ihrer




Kapitel 5 — Zusammenfassung 79

Reaktivitdt aufeinander abgestimmt sein um eine gleichmaRige Aushartung erzielen zu
kénnen.

Untersuchung von Schliisselparametern fiir eine mogliche Bildung von Fehlstellen im
Isolationsverbund

Wie Dbereits erwahnt, ist es ein wesentliches Ziel bei der Herstellung von
Isolationsverbundmaterialien, Fehlstellen (wie harzreiche oder nicht vollstandige
ausgehartete Bereiche) und somit frihzeitiges Versagen der Isolation zu vermeiden. Im
Rahmen der Arbeit wurden daher unterschiedliche Prozessparameter im Detail untersucht,
um Fehlstellen im Isolationsverbund zu reduzieren. Im ersten Schritt wurde das das fur die
Harzhartungsreaktion als Beschleuniger wirkende Zinknaphthenat untersucht, welches sich
auf dem jeweiligen Bandmaterial befindet. Um eine mdgliches quantitatives Ausschwemmen
des Beschleunigers wahrend der Trankung zu untersuchen, wurde Harzproben an
definierten Stellen (Bereiche unter Léchern der perforierten Sichtfensterplatte) des
Isolationsverbundes entnommen und mit Referenzproben des Verbunds verglichen, wo kein
Ausschwemmen des Beschleunigers erwartet wurde. Die Untersuchung mittels FT-IR-
Analyse zeigte, dass die Vorvernetzung in den Bereichen unter den simulierten
Trennfolienléchern weiter vorangeschritten war als in den Ubrigen Bereichen. Dies widerlegte
die vermutete quantitative Migration (=Ausschwemmen) des Beschleunigers wahrend der
Trankung.

Des weiteren wurde die Vorvernetzung des Trankharzes in harzreichen Stellen im Verbund
untersucht. Die harzreichen Stellen wiesen einen geringeren Aushartegrad als die Ubrigen
Stellen im Verbund auf, was sich durch die geringere Beschleunigermenge erklaren lasst.
Harzreiche Stellen sind somit zu vermeiden, da diese einen niedrigeren Aushartegrad des
Harzes zur Folge haben.

Im letzten Schritt wurde ein moégliches Ausrinnen des Harzes nach Trankung bzw. wahrend
der Hartung bei erhdhter Temperatur untersucht. In einem ersten Schritt wurde der getrankte
Verbund bei RT 15 min und bei 155°C 5 min senkrecht gelagert, wobei aber keine
signifikante wieder ausgetretene Harzmenge entdeckt werden konnte. Als zweiter Versuch
wurde der Versuchskorper mit perforierter Sichtfensterplate bei 70°C einige Stunden mit der
den Léchern nach unten gelagert bevor er in der Ublichen Position ausgehartet wurde. Im
geharteten Isolationsverbund konnten ausgedehnte harzfreie Stellen identifiziert werden,
welche ein mdgliches Austreten des Harzes nach der Trankung bestéatigte. Basierend auf
diesem Ergebnis wurde der Einfluss von ausgewahlten Prozessparametern untersucht, die
das Ausrinnen des Trankharzes verhindern. Aus den Ergebnissen kann geschlossen
werden, dass eine hohere Viskositat des Trankharzes, eine hohere Reaktivitat des AGS-
Bandes, ein mehrlagiger AGS-Aufbau, eine verlangerte Impragnierzeit, niedrigere
Aushartetemperaturen sowie ein hoherer Verpressungsgrad ein unerwiunschtes Ausrinnen
des Trankharzes wesentlich verringern konnen.
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Insgesamt zeigten die Versuche, dass es sich bei der Herstellung der Hauptisolation von
Statorstdbe um einen sehr komplexen Prozess handelt und viele EinflussgroRen
berlcksichtigt werden mussen, um die von den Kunden erwartete Qualitat erzeugen zu
kdénnen.
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