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Einleitung

1 Einleitung

Freiluftisolierungen aus Kunststoff sind, verglichen mit anderen Betriebsmitteln der
Energietechnik, eine relativ junge Technik. Zwar wurden bereits in den 1940er Jahren
organische Isolierwerkstoffe fiir Innenraumanwendungen eingesetzt, ein nennenswer-
ter Einsatz von Kunststoffisolatoren in Freileitungen erfolgte jedoch erst Ende der
1970er Jahre [Hal-93].

Nach ersten Problemen, die durch die Gestaltung der Isolatoren sowie durch die Werk-
stoffformulierung bedingt waren [Gor-01], werden polymere Isolierwerkstoffe mitt-
lerweile duBerst erfolgreich bei Kabelgarnituren, Uberspannungsableitern und Isolato-
ren eingesetzt. Hierbei ersetzen vor allem Verbundisolatoren, z. B. mit einem Kern aus
glasfaserverstirktem Kunststoff (GFK) mit einer Kunststoffumhiillung, mehr und
mehr Isolatoren aus Glas oder Porzellan. Bereits Ende der 1980er Jahre hielten die
Kunststoffisolatoren einen Marktanteil von etwa 20% am Freileitungsgeschift in den
USA [Hal-93]. Derzeit liegt das weltweite Wachstum von Isolatoren fiir Spannungen
> 1 kV bei ca. 15% pro Jahr, bei Kunststoffisolatoren sogar 20% pro Jahr [Sei-07].

Der schneller wachsende Anteil der Kunststoffisolatoren ist zum Teil den iiberlegenen
mechanischen Eigenschaften von Verbundisolatoren zuzuschreiben. Hierbei ist unter
anderem die hohe mechanische Festigkeit bei einem im Vergleich zu Glas- oder Por-
zellanisolatoren geringem Gewicht der Isolatoren zu nennen.

Die im Allgemeinen sehr gute wasserabweisende Wirkung polymerer Isolierwerkstof-
fe, die so genannte Hydrophobie, ist ein weiterer und in vielen Fillen entscheidender
Grund hierfiir. Die Hydrophobie dieser Isolierwerkstoffe verhindert ndmlich eine teil-
weise oder vollstindige Benetzung der Oberflichen. Es kommt stattdessen zur Bildung
eines Tropfenbelags, wodurch diese Oberflidchen bei Spannungsbelastung signifikant
geringere Kriechstrome und hohere Uberschlagspannungen aufweisen als filmbenetzte
Oberfldachen [Kin-05]. Die Hydrophobie verbessert somit das Verhalten im Betrieb bei
der Belastung mit leitfdhigen Fremdschichten. Diese Fremdschichten konnen sich
durch natiirliche Schmutzablagerungen zusammen mit Feuchtigkeit (z. B. aufgrund
von Regen oder durch Betauung) bilden. Durch diese leitfdhigen Fremdschichten flie-
Ben im Betrieb Kriechstrome, die die Bildung von Trockenzonen zur Folge haben. Die
Teillichtbogen, die sich iiber den Trockenzonen ausbilden, konnen einen Fremd-
schichtiiberschlag [Pil-92] und somit das Versagen der Isolierung auslosen.

Manche hydrophobe Isolierwerkstoffe konnen diese Kriechstrome sogar durch einen
Transfer der Hydrophobie auf die verschmutzte Oberfliche zunédchst wirksam unter-
driicken bzw. deutlich mindern. Die Hydrophobie von Isolierungen ist jedoch ver-
schiedenen Alterungsvorgingen unterworfen [KI6-98] und kann ganz oder teilweise
verloren gehen. Die Lebensdauer des Hydrophobieeffektes hingt vom verwendeten
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Isolierwerkstoff, der Art der Belastung (z. B. UV-Strahlung, Koronaentladungen,
fremdschichtinitiierte Teilentladungen) und vor allem auch von der Gestaltung und Art
der Fertigung (z. B. Trennnéhte) des Isolators ab [Max-02], [Sok-00].

Obwohl bereits seit iber 30 Jahren Kunststoffisolierungen im Freilufteinsatz sind, und
nachdem vor fast 20 Jahren bereits erste erfolgreiche Versuche unternommen wurden,
die Hydrophobieeigenschaften von Kunststoffisolatoren zu beschreiben und zu bewer-
ten [Kin-89], gibt es bisher keine genormten und praxiskonformen Priif- und Bewer-
tungsverfahren [Neu-03], [Bir-03a].

Der dringende Bedarf zur Entwicklung solcher Verfahren ist den Anwendern und Her-
stellern wohl bekannt, weshalb auf nationaler und internationaler Ebene groB3e An-
strengungen dazu unternommen werden [Ele-04]. So unterstiitzt z. B. der Arbeitskreis
» Werkstoffeigenschaften von Kunststoffisolatoren® die internationalen Bemiihungen
der CIGRE WG DI1.14 ,Material properties for non-ceramic outdoor insulation® mit
dem Ziel, die Grundlagen fiir eine Normierung der Verfahren im Zusammenhang mit
Werkstoffen fiir Kunststoffisolatoren bzw. fiir Kunststoffisolatoren selbst zu erarbei-
ten.

In der vorliegenden Arbeit sollen deshalb die entscheidenden Einflussfaktoren auf die
Untersuchung und Bewertung der Hydrophobieeigenschaften identifiziert werden.
Aufbauend auf diesen Erkenntnissen sollen einfache und reproduzierbare Verfahren
zur Bewertung des Hydrophobiezustandes und der Hydrophobieeigenschaften von Iso-
lierwerkstoffen erprobt und gegebenenfalls weiterentwickelt werden, mit denen ein
differenzierender Vergleich dieser Isolierwerkstoffe moglich ist. Die Reproduzierbar-
keit dieser Verfahren soll in Rundversuchen nachgewiesen werden.

Die Ergebnisse der Arbeit sollen es Herstellern und Anwendern gleichermallen ermog-
lichen, fiir das jeweilige Einsatzgebiet den richtigen Isolierwerkstoff zu finden.




Erkenntnisstand

2 Erkenntnisstand

In der Literatur werden die Begriffe Hydrophobie, Hydrophobiezustand und Hydro-
phobieeigenschaften hiufig ohne klare Abgrenzung und Definition benutzt.

Unter dem Begriff Hydrophobie soll in der vorliegenden Arbeit im Bezug auf die
technischen Oberflichen von Kunststoffisolatoren die Eigenschaft der Oberflidche ei-
nes Isolierstoffes oder auch einer durch kiinstliche oder natiirliche Verschmutzung des
Isolierstoffes entstandenen Verschmutzungsschicht verstanden werden, bei Kontakt
mit Wasser bzw. wissrigen Elektrolytlosungen nicht bzw. nur unvollstindig zu benet-
zen [Lam-01].

Der Hydrophobiezustand beschreibt, welchen Grad der Hydrophobie eine bestimmte
Werkstoffoberfliche zu einem bestimmten Zeitpunkt aufweist.

Als die Hydrophobieeigenschaften sind die Bestdndigkeit der Hydrophobie gegen du-
Bere Belastungen, die Wiederkehr der Hydrophobie nach Verlust und der Transfer der
Hydrophobie auf Verschmutzungsschichten zu nennen.

Diese Begriffe sowie einige Grundlagen der Hydrophobie werden im Folgenden néher
erldutert und beschrieben.

2.1 Hydrophobie von Isolierstoffoberflidchen

Beim Aufbringen von Wasser oder wissrigen Elektrolytfliissigkeiten auf die
Oberfliche von hydrophoben Isolierwerkstoffen, zum Beispiel durch Bespriihen, wird
die Oberfliche des Werkstoffs nicht vollstindig von einem Fliissigkeitsfilm bedeckt,
sondern es bilden sich einzelne Tropfen unterschiedlicher GréBe aus (Bild 2-1).

Bild 2-1 Wassertropfen unterschiedlicher Grofe auf einer hydrophoben Isolierstoffober-
flache
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Der Grund fiir die Ausbildung der Tropfen liegt in den Wechselwirkungen zwischen
den beteiligten Medien. Zwischen den verschiedenen Phasen der Werkstoffe kommt es
zu einer Wechselwirkung, die erstmalig 1805 [Ada-97] von Young beschrieben wurde
als

V6L €08 0 = ygs - VsL. (2-1)

Hierbei sind

yo.  Grenzflichenspannung Gas-Fliissigkeit (Gas-Liquid)

ygs  Grenzflichenspannung Gas-Feststoff (Gas-Solid)

ys.  Grenzflichenspannung Feststoff-Fliissigkeit (Solid-Liquid)

% Gleichgewichtsrandwinkel, der durch Anlegen einer Tagente an den Tropfen im
Dreiphasenpunkt Gas - Fliissigkeit - Feststoff ermittelt werden kann.

Bild 2-2 veranschaulicht den Zusammenhang aus Gleichung 2-1, der jedoch nur fiir
ideal glatte und homogene Oberfldchen unter Vernachldssigung der Schwerkraft gilt.
Zudem muss eine Auslosung von Bestandteilen des Feststoffs durch die Fliissigkeit
ausgeschlossen werden [Lam-01].

Gas

oL

Fliissigkeit

Feststoff
Bild 2-2 Gleichgewichtstropfenrandwinkel 6 an einer idealen Feststoffoberfliche

Unter der Annahme, dass die Wechselwirkungen von Feststoff und Fliissigkeit zur
umgebenden Gasphase vernachlédssigbar klein sind [Jan-99a], konnen die jeweiligen
Grenzflichenspannungen zwischen den Phasen durch die Oberflichenspannungen er-
setzt werden'.

' Die Begriffe Oberflichenspannung und Grenzflichenspannung werden hiufig synonym benutzt. Streng ge-
nommen tritt die Oberfldchenspannung zwischen einer Fliissigkeit oder einem Feststoff in Gas auf. Von Grenz-
flichenspannung spricht man, wenn — wie hier — 3 Stoffe unterschiedlicher Phase, also Gas, Fliissigkeit und
Feststoff beteiligt sind.
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Somit gilt
YGs = Os (2-2)
YGL = OL (2-3)

womit sich Formel 2-1 vereinfachen und umformen lasst zu

cos@ =25 "I (2-4)
O-L

Polymere Isolierwerkstoffe sind in die Gruppe der Werkstoffe mit niederenergetischen
Oberflichen einzuordnen [Lam-01]. Diese besitzen bei Raumtemperatur Oberflidchen-
spannungen o < 100-10° Nm™. Die Grenzflichenspannungen typischerweise verwen-
deter Isolierwerkstoffe wie etwa Polytetrafluorethylen, Polydimethylsiloxan oder Po-
lyethylen liegen im Bereich von 20 - 30-10° Nm™ [Ada-97], [Lam-01]. Wasser besitzt
eine Oberflichenspannung von etwa 73 -10° Nm™ bei 20°C [Ada-97]. Diese kann sich
jedoch durch die Losung von Salzen dndern [Ada-97].

Fiir ideale Oberflichen, also saubere Oberfldchen von Isolierwerkstoffen im Neuzu-
stand, von denen keine Bestandteile durch die Fliissigkeit gelost werden, konnen somit
nach Formel 2-4 die Gleichgewichtstropfenrandwinkel berechnet werden. An realen
Oberfldachen jedoch weicht der gemessene, so genannte statische Tropfenrandwinkel
6 aufgrund von Verschmutzungen und Inhomogenititen (v. a. Oberflichenrauheit,
siehe 2.2.2.1) vom Gleichgewichtsrandwinkel ab.

2.2 Hydrophobiezustand

Der Hydrophobiezustand beschreibt, welchen Grad der Hydrophobie eine bestimmte
Werkstoffoberflache in Abhédngigkeit ihres Zustandes zu einem bestimmten Zeitpunkt
aufweist. Hierbei kann es sich um neue, unverschmutzte Priiflinge handeln oder um
Priiflinge, die verschiedenen Belastungen ausgesetzt waren oder sind. Der Hydropho-
biezustand ldsst sich nach IEC 62073 ,,Guide to the measurement of wettability of in-
sulator surfaces* direkt durch die Messung von Tropfenrandwinkeln (siehe Kapitel
2.2.1), der Oberflichenspannung oder durch die (subjektive) Bewertung von aufge-
sprithten Tropfenbildern bestimmen [Str-92].

Eine indirekte Art der Bestimmung des Hydrophobiezustandes ist die Messung von
Ableitstromen bei fremdschichtbelasteten Isolatoren. Wihrend der vollstindige Ver-
lust der Hydrophobie zuverlédssig durch ein starkes Ansteigen des Ableitstromes detek-
tiert werden kann [Lam-01], [Jah-03], konnen so auch graduelle Anderungen des Hyd-
rophobiezustandes wihrend bzw. nach einer Belastung festgestellt werden [Hof-95],
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[Jah-03], [Jah-06].

Bei der Bestimmung des Hydrophobiezustandes mit Hilfe von Randwinkelmessungen
ist in der Literatur hiufig die Angabe zu finden, dass Materialien mit Tropfenrandwin-
kel < 90° als hydrophil, solche mit Tropfenrandwinkeln > 90° als hydrophob bezeich-
net werden. Dies stellt jedoch bei dem heutigen breiten Angebot an Isolierwerkstoffen
eine unzuldssige Einschrinkung dar. So besitzen z. B. Epoxidharze mit Tropfenrand-
winkeln im Bereich von 80 - 100° zwar eine geringere Hydrophobie als typische Sili-
konelastomere, verhalten sich jedoch unter Fremdschichtbelastung deutlich besser als
Glas oder Keramik, die nur Tropfenrandwinkel im Bereich O - 60° aufweisen.

2.2.1 Bestimmung des Hydrophobiezustandes von Isolierstoffoberflichen

2.2.1.1 Messung der Tropfenrandwinkel

Bei realen Oberfldchen weicht der an ruhenden Tropfen gemessene, so genannte stati-
sche Tropfenrandwinkel 6; (,,static contact angle” nach IEC 62073) aufgrund von Ver-
schmutzungen und Inhomogenititen (v. a. Oberfldachenrauheit) vom Gleichgewichts-
randwinkel ab.

Zudem stellt man fest, dass an Tropfen, die auf einer um den Winkel ¢ geneigten
Oberfliche abrollen, in und gegen die Neigungsrichtung unterschiedliche, vom stati-
schen Tropfenrandwinkel 0, verschiedene Tropfenrandwinkel gemessen werden. Diese
Tropfenrandwinkel, die voneinander abhéngig sind und sich im Augenblick direkt vor
dem Abrollen des Tropfens einstellen, werden dynamische Tropfenrandwinkel ge-
nannt. Hierbei wird der Tropfenrandwinkel in Neigungsrichtung als Vorriickwinkel 6,
(;;advancing contact angle” nach IEC 62073), derjenige gegen die Neigungsrichtung
als Riickzugwinkel 6, (,,receding contact angle* nach IEC 62073) bezeichnet. Die dy-
namischen Tropfenrandwinkel konnen jedoch auch an einem Tropfen gemessen wer-
den, bei dem das Tropfenvolumen mit Hilfe einer Dosiereinrichtung vergrofert bzw.
verkleinert wird (Bild 2-3).
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Kaniile zur
Volumenéndem 2] J2]

Bild 2-3 Bestimmung der Vorriick- und Riickzugwinkel an einer um den Winkel ¢} gegen-
iiber der Horizontalen geneigten Feststoffoberflidche (links) bzw. durch VergroBe-
rung und Verkleinerung des Tropfenvolumens iiber eine Kaniile (rechts)

Die Vorriick- und Riickzugswinkel stellen die Extremwerte des statischen Randwin-
kels dar, wobei fiir ihr Verhiltnis zueinander gilt

er S 95 S 93 (2'5)

Dieser Zusammenhang wird als Randwinkelhysterese bezeichnet [Zim-85]. Lambrecht
gibt fiir die Randwinkelhysterese folgende Ursachen an [Lam-01]:

¢ Energetische Heterogenitit der Feststoffoberfliche,
¢ Orientierungseffekte im Feststoff,

e Losung adsorbierter Teilchen vom Feststoff in die Fliissigkeit oder durch Ad-
sorption der Fliissigkeit an den Feststoff,

e QOberfliachenrauheit des Feststoffs,

¢ Bildung heterogener Grenzflichen infolge des Einschlusses von Gas in die
Grenzfliche.

In der Literatur werden hdufig nur die statischen Tropfenrandwinkel zur Bewertung
des Hydrophobiezustandes verwendet. Es hat sich jedoch vielfach gezeigt, dass die
dynamischen Tropfenrandwinkel empfindlicher auf Stérungen der Hydrophobie durch
duBere Belastungen reagieren [Jan-99a], [Lam-03].

Bei der Betrachtung der Untersuchungsergebnisse zum Einfluss der Wasserlagerung
auf die Hydrophobie (siehe Kapitel 2.3.1.1) stellt man z. B. fest, dass sich der statische
Tropfenrandwinkel auf einem Coating aus RTV-Silikonelastomer nach 14 Monaten
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Wasserlagerung nicht dndert [Den-99]. Der Vergleich der statischen und dynamischen
Tropfenrandwinkel in [Bir-99] zeigt jedoch, dass bei (einem nicht niher spezifizier-
ten) Silikonelastomer zwar nach einigen hundert Stunden Wasserlagerung nahezu kei-
ne Anderung der Vorriickwinkel festgestellt werden kann, die Riickzugswinkel hinge-
gen auf unter 30% ihres Ausgangswertes fallen.

Bei der Bestimmung des Hydrophobiezustandes von Isolierstoffoberflichen durch die
Messung von Ableitstromen bei Impulsspannungsbelastung lisst sich eine Korrelation
zu den Ergebnissen der Messung von Tropfenrandwinkeln ebenso nur fiir die Riick-
zugswinkel zeigen [Hof-95].

2.2.1.2 Sprithmethode nach STRI

Wihrend die oben erlduterte und in der vorliegenden Arbeit verwendete Bestimmung
des Hydrophobiezustandes mit Hilfe von Tropfenrandwinkeln in aller Regel nur im
Labor an geeignet geformten Priiflingen oder an herausgeschnittenen Stiicken von Iso-
lierungen moglich ist, bietet die Sprithmethode nach STRI die Mdglichkeit, sich auf
sehr einfache Art und Weise vor Ort, also direkt an der zu untersuchenden Isolierung,
ein Bild vom Hydrophobiezustand zu machen [Str-92]. Hierzu wird die zu untersu-
chende Fliache (50 — 100 cm?) mit Hilfe einer haushaltsiiblichen Spriithflasche und Lei-
tungswasser 1-2-mal pro Sekunde iiber eine Zeitdauer von 20 - 30 Sekunden bespriiht.
Innerhalb von 10 Sekunden nach dem Ende des Sprithvorgangs soll die Einschitzung
in eine der 7 Hydrophobieklassen (Hydrophobicity Class = HC) erfolgen (Bild 2-4).
Hierbei entspricht HC 1 dem groBtmoglichen Grad der Hydrophobie, HC 7 entspricht
einer vollstindig benetzten Oberfliche. Nach [Str-92] konnen den HC 1 -3 auch
Riickzugswinkel zugeordnet werden (Tabelle 2-1). Bei HC 4 - 6 bilden sich jedoch
bereits an einigen Stellen der untersuchten Oberfliche durchgehend benetzte Tropfen-
bahnen aus.

Tabelle 2-1 Korrelation der Hydrophobieklassen HC 1 - 3 mit den Riickzugswinkeln nach

[Str-92]
Hydrophobieklasse (HC) Beschreibung
1 Nur diskrete Tropfen bilden sich aus.
6. = 80° oder grofer fiir die Mehrzahl der Tropfen
’ Nur diskrete Tropfen bilden sich aus.

50° < 6, < 80° fiir die Mehrzahl der Tropfen

Nur diskrete Tropfen bilden sich aus.
3 20° < 6. < 50° fiir die Mehrzahl der Tropfen. Die Tropfen sind
typischerweise nicht mehr kreisrund.
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HC 1 HC 2
HC 3 HC4

HC 5 HC @&
Bild 2-4 Beispiele fiir die Hydrophobieklassen HC 1 - 6 [Str-92].



Erkenntnisstand

Die in [Str-92] angegebene Korrelation der Hydrophobieklassen mit den Riickzugs-
winkeln ldsst sich jedoch anhand von in der Literatur gefundenen Ergebnissen nicht
durchwegs bestidtigen. Es kommt vor, dass sich der iiber die Hydrophobieklassen er-
mittelte Hydrophobiezustand nicht mit den Ergebnissen der Riickzugswinkel deckt. In
[Osh-99] wird der Verlust der Hydrophobie nach UV-Belastung mittels Sprithmethode
und Messung der Riickzugswinkel bestimmt, wobei es zu deutlichen Abweichungen
bei der Hydrophobiebewertung kommt. So werden z.B. an einem HTV-
Silikonelastomer Riickzugswinkel von ca. 40° ermittelt, wihrend das Tropfenbild eine
Einteilung in HC 5 — 6 (entspricht Riickzugswinkeln << 20°) ergibt.

Obwohl die Sprithmethode nach [Str-92] keinen direkten Bezug zwischen den stati-
schen Tropfenrandwinkeln und den Hydrophobieklassen beschreibt, wird ein solcher
in einigen Veroffentlichungen hergestellt.

So stimmen bei [Wan-02] die Ergebnisse zur Bestimmung des Hydrophobiezustandes
von (nicht niher spezifizierten) Silikonelastomeren iiber die Hydrophobieklassen und
die Messung der statischen Tropfenrandwinkel beim Hydrophobietransfer durch Kie-
selgur gut iiberein. Beim Hydrophobietransfer auf eine Verschmutzungsschicht aus
Kaolin jedoch ergibt die Bewertung des Hydrophobiezustandes mit der Sprithmethode
die Hydrophobieklassen HC 6 - 7, wihrend die statischen Tropfenrandwinkel im sel-
ben Zeitraum auf Werte iiber 100° ansteigen.

Auch in [Fan-07] wird u. a. dariiber berichtet, dass die Ergebnisse der Bewertung des
Hydrophobiezustandes mit der Sprithmethode und der Messung von statischen Trop-
fenrandwinkeln nicht fiir alle untersuchten Werkstoffformulierungen aus Silikone-
lastomer iibereinstimmen. Dies wird dort sowohl fiir Untersuchungen zum Hydropho-
bietransfer durch eine Verschmutzungsschicht als auch fiir die Bestimmung des Hyd-
rophobiezustandes nach Wasserlagerung festgestellt. Dies ist vermutlich unter Ande-
rem darauf zuriickzufiihren, dass mit Hilfe der Tropfenrandwinkel die Hydrophobie
einer kleinen Stelle auf dem Isolierstoff bestimmt wird, wahrend mit der Sprithmetho-
de eine ganze Fliche bewertet wird. Zudem beobachtet man, dass es beim Bespriithen
der zu untersuchenden Oberflidche zur Bildung sehr groBer Tropfen kommen kann, die
noch beim Bespriihen spontan abrollen [Ber-01].

Wihrend die Sprithmethode, wie bereits erwihnt, ohne groBen Aufwand vor Ort an-
gewandt werden kann, unterliegen die Ergebnisse jedoch auch einem starken subjekti-
ven Einfluss durch die Person, die die Messung durchfiihrt [Bir-03a]. Deshalb konnen

die Hydrophobieklassen meist nur mit =1 angegeben werden.

Ein Ansatz, die Ergebnisse der Sprithmethode durch Eliminierung der subjektiven
Komponente zu verbessern, ist die computergestiitzte numerische Auswertung digital
aufgenommener Fotos von bespriihten Isolierstoffoberflichen [Ber-99], [Ber-01]. Die
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Autoren sehen bei diesem Verfahren sogar die Moglichkeit, es zur dauernden Uberwa-
chung von Isolatoren im Betrieb zu benutzen. Die Autoren von [Tok-04] benutzen die
Fourieranalyse von Tropfenaufnahmen, die bei einer Wechselspannungsbelastung
(Frequenz 30 Hz) vibrieren. Durch die Verdnderung der Hydrophobie durch Wasserla-
gerung dndert sich die Tropfengrofle und somit die Resonanzfrequenz der Tropfen,
was die Autoren zur Bewertung der Hydrophobie benutzen. Die Zuverldssigkeit und
Anwendbarkeit dieser Verfahren ist jedoch in der Praxis noch unbestitigt.

2.2.2 Einflussfaktoren auf die Bestimmung des Hydrophobiezustands

Wie bereits zuvor gezeigt wurde, gilt der Zusammenhang fiir den Gleichgewichts-
randwinkel eines Tropfens nach Young (siehe Kapitel 2.1) nur fiir ideale Oberflichen
und bei der Annahme, dass die Wirkung der Schwerkraft auf den Tropfen vernachlis-
sigt werden kann. Dies gilt jedoch nur fiir kleine Tropfen.

Der Zeitpunkt, zu dem nach Aufsetzen eines Tropfens die Messung der Tropfenrand-
winkel erfolgt, kann ebenso das Ergebnis beeinflussen. In diesem Kapitel soll der
Kenntnisstand zu diesen Einflussfaktoren dargestellt und diskutiert werden.

2.2.2.1 Oberflachenrauheit

Es ist bekannt, dass die Hydrophobie von Isolierwerkstoffen durch deren Oberfldchen-
beschaffenheit, die sich z. B. durch die Kenngréen der Oberfldchenrauheit (veraltet:
Oberflichenrauhigkeit) charakterisieren lisst, stark beeinflusst werden kann.

Zudem ist bekannt, dass sich die Oberflichenbeschaffenheit, im Betrieb durch elektri-
sche und umweltbedingte Einfliisse dndern kann [DKE-98]. Deshalb soll in diesem
Kapitel versucht werden, einen Uberblick iiber die bekannten theoretischen Grundla-
gen sowie die bisherigen Untersuchungen zum Einfluss der Oberfldchenrauheit auf die
Hydrophobie zu geben.

Der in Versuchen gefundene Einfluss der Oberfldachenrauheit auf die Hydrophobie ist
bereits seit iiber 70 Jahren bekannt und wurde vielfach beschrieben, erstmalig von
Wenzel [Wen-36]. Nach Er stellt einen Zusammenhang zwischen einer ideal glatten
Oberfliche (geometrische Oberfliche) und einer realen, rauen Oberfliche (eigentliche
Oberflédche) iiber einen Rauheitsfaktor r her, der sich angeben lédsst als

. eigentliche Oberfliche (2-6)
geometrische Oberfldche
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Die geometrische Oberflidche ist hierbei diejenige, die sich aus Linge und Breite des
untersuchten Oberfldchenbereichs berechnen ldsst. Die eigentliche Oberfliche ent-
spricht der Oberfldche, die man unter Beriicksichtigung der Mikrogeometrie ermitteln
wiirde. Die eigentliche Oberfliche ist immer groBer oder gleich der geometrischen
Oberfléche.

Wenzel weist diesen Zusammenhang nach, indem er die statischen Tropfenrandwinkel
von polierten Oberfldchen (r = 1) mit denen von durch Schleifen aufgerauten Oberfli-
chen (r > 1) bestimmt und mit Hilfe von

. cos@ (2-7)

cosd

den Faktor r ermittelt. 8" ist hierbei der Tropfenrandwinkel, der an der rauen Oberfli-
che, @derjenige, der an der glatten Oberfldche gemessen wird. Mit dem so ermittelten
Raubheitsfaktor lidsst sich nun nach Formel 2-6 die eigentliche (projizierte) Oberfldche
berechnen.

Dieser Rauheitsfaktor, auch als Wenzelfaktor (englisch: Wenzel ratio) [Miil-01] be-
zeichnet, beschreibt sehr gut die bei der Messung von Tropfenrandwinkeln auf Ober-
flichen aus dem gleichem Werkstoff mit verschiedenen Rauheiten festgestellte Ab-
hingigkeit der Tropfenrandwinkel von der Oberfliachenrauheit, wie Berechnungen in
[Lam-01] zeigen. So steigen Tropfenrandwinkel > 90° mit steigender Oberflachenrau-
heit an, wihrend Tropfenrandwinkel < 90° mit steigender Oberflichenrauheit abfallen
[Det-64], [Det-65], [Kam-99], [Lam-01]. Bei grolen Tropfenrandwinkeln und Ober-
flachenrauheiten kann es zum Einschluss von Luft zwischen den Tropfen und der rau-
en Werkstoffoberfliche kommen, die zu einer Verstirkung dieses Verhalten fiihren
konnen [Ada-97].

Fiir die Untersuchungen des Einflusses der Oberflichenrauheit auf die Hydrophobie ist
es jedoch wichtig zu beachten, dass der Rauheitsfaktor r nicht iiber die Messung von
Oberfldachenprofilen bestimmt werden kann [Wen-49], [Pal-01] und mit ihm auch nur
ein Vergleich eines einzelnen Werkstoffes bei verschiedenen Oberflichenrauheiten
moglich ist. Ein grundsitzlicher Zusammenhang zwischen den Kenngroen der Ober-
flichenrauheit, die durch die Messung von Oberfldachenprofilen ermittelt werden kon-
nen, und dem Wenzelfaktor existiert nicht. Zudem ist der Wenzelfaktor von der Ober-
flachenstruktur abhéngig, welche nicht direkt aus den Kenngréen der Oberflédchen-
rauheit zu ermitteln ist. GleichméBig raue Oberfliachen, wie z. B. geschliffene oder
sandgestrahlte Oberflidchen, verhalten sich anders als solche mit Rillen oder dhnlichen,
gleichméBigen, durch die Art der Oberflichenbearbeitung entstandenen Strukturen
[Ada-97]. Um den Einfluss der Oberflachenrauheit von Isolierwerkstoffen auf deren
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Hydrophobie reproduzierbar quantifizieren zu konnen, muss die Oberflichenrauheit
z. B. mit genormten Messmethoden (siehe Kapitel 3.1) ermittelt werden.

Beim Versuch, die zahlreichen Publikationen zum Zusammenhang zwischen Oberfli-
chenrauheit und Hydrophobie zu vergleichen, sto3t man auf mehrere Faktoren, die
diesen Vergleich erschweren bzw. unmoglich machen.

In einigen Fillen fehlen jegliche Angaben zur Oberflichenrauheit oder es finden sich
z. B. nur Angaben wie glatt, mittelrau oder rau [Jan-97a]. Dies ist zum Teil auf fehlen-
de Messapparaturen zuriickzufithren. Zudem werden trotz internationaler Normung
(ISO 4287: Geometrical Product Specifications (GPS) — Surface texture: Profile me-
thod — Terms, definitions and surface texture parameters 1997) unklare, teilweise fal-
sche oder firmenspezifische Bezeichnungen fiir die Rauheitskenngroflen verwendet
oder neue, nicht exakt nachvollziehbare KenngroB3en eingefiihrt. So finden sich Anga-
ben wie die durchschnittliche Rauheit (average roughness) [Osh-99], [Nos-06], die
vermutlich dem arithmetischen Mittelwert Ra dhnlich ist, sowie die maximale Rauheit,
die moglicherweise mit der groflten Hohe des Profils Rz vergleichbar ist (siehe Kapitel
3.1.1). Zusitzlich finden sich weitere Angaben wie die Anzahl von Spitzen pro mm’
(number of peaks per mmz) [Nos-06], die maximale Hohe der Peaks [Nos-06], oder
der RMS-Wert der Oberflichenrauheit [Miil-01]. [Wu-05a] gibt die Oberfldchenrau-
heiten nach VDI Richtlinie 3400 ,,Elektroerosive Bearbeitung; Begriffe, Verfahren,
Anwendung* an, die nur in Werte fiir den arithmetischen Mittelwert Ra umgerechnet
werden konnen und keinen Riickschluss auf Rz zulisst.

Besonders kritisch miissen die Angaben der Kenngréen der Oberfldachenrauheit hin-
terfragt werden, wenn taktile Messverfahren zu ihrer Bestimmung verwendet werden.
Bei einem taktilen Rauheitsmessgerit tastet eine Diamantspitze die Oberfliche eines
Werkstoffs. Messgerite dieser Art sind fiir harte Oberflidchen, wie z. B. Metalle, sehr
gut geeignet. Sie sind leicht zu bedienen und liefern zuverldssige Messwerte, weshalb
sie fiir diese Zwecke seit vielen Jahren erfolgreich eingesetzt werden. Fiir die Messung
auf Kunststoffen und vor allem elastomeren Werkstoffen erscheint diese Methode
nicht geeignet. Es ist anzunehmen, dass die Diamantspitze - zumindest teilweise - in
das vergleichsweise weiche Material eintritt und somit falsche, vermutlich zu kleine
Messwerte liefert. Nach Angabe der Hersteller taktiler Rauheitsmessgerite sind diese
auch nicht fiir die Messung an weichen, elastomeren Werkstoffen geeignet. Somit sind
Angaben in der Literatur, bei denen die Kenngréen der Oberfldchenrauheit taktil auf
elastomeren Oberflichen gemessenen wurden, nur schwer oder gar nicht miteinander
vergleichbar. Einzig zur Abschitzung von Tendenzen, also ob sich die Oberflédchen-
rauheit vergroflert oder verkleinert hat, oder ob ein in der Hérte vergleichbares Materi-
al eine in etwa gleiche Oberfldchenrauheit besitzt, konnen die Angaben z. B. aus

13



Erkenntnisstand

[Gor-92], [DKE-98], [Den-99][Lam-01], [Tok-01], [Jah-03] oder [Jed-03] benutzt
werden.

Wenn die Gussformen, in denen die Priiflinge hergestellt wurden, verfiigbar sind und
die Herstellung des zu untersuchenden Materials auch direkt in diesen Formen, also
ohne die Verwendung von Formtrennmitteln oder Folien, moglich ist, eignet sich takti-
le Rauheitsmessung gut zur Bestimmung der Kenngrofen der Oberflidchenrauheit der
Gussformen. Unter der Annahme, dass sich die Oberflache der Gussformen direkt auf
die Priiflinge abbildet, kann so die Oberfldchenrauheit der Priiflinge angegeben sowie
gezielt verschieden Oberflichenrauheiten aufgebracht werden [Lam-O1], [Jah-03].
Obwohl die praktischen Erfahrungen bei der Herstellung von Isolierstoffoberflichen
die Annahme der direkten Formabbildung stiitzen, fehlt hierfiir bisher der endgiiltige
Nachweis.

Ist der Zugriff auf die Gussformen nicht moglich oder lassen sich die Priiflinge nur
unter Verwendung von Folien herstellen, ist die Verwendung von beriihrungslosen
Messgeridten zur Bestimmung der Kenngréfen der Oberflichenrauheit weicher
elastomerer Werkstoffe unabdingbar. Nur so kénnen diese korrekt ermittelt werden,
um somit den Einfluss der Oberfldchenrauheit auf die Hydrophobie untersuchen und
quantifizieren zu konnen. Auf diese Weise konnen auch eventuelle Anderungen der
Oberfldachenrauheit von neuen und (durch verschiedene Art und Weise) gealterten Iso-
latoren festgestellt werden, um daraus Riickschliisse iiber eine mogliche Auswirkung
der Alterung auf die Oberflichenbeschaffenheit und somit die Hydrophobie zu ziehen,
so wie es in [Osh-99] und [DKE-98] versucht wird.

Aus der bisher vorliegenden Literatur ldsst sich eindeutig schlieen, dass die Oberfli-
chenrauheit einen deutlichen Einfluss auf die Hydrophobie hat. Die Versuche zur Un-
tersuchung der Hydrophobiebestidndigkeit gegen fremdschichtinitiierte Teilentladun-
gen mit Priiflingen verschiedener Rauheiten haben ergeben, dass die Zeit bis zum Aus-
fall der Priiflinge mit steigender Oberfldchenrauheit abnimmt [Lam-01], [Jah-03]. Fiir
den Vergleich der Ergebnisse solcher Versuche an Priiflingen bzw. fiir die Ubertrag-
barkeit der Ergebnisse auf reale Isolatoren ist es somit notig, dass diese iiber eine glei-
che Oberfldachenrauheit verfiigen.

In der vorliegenden Arbeit wird ein optisches Messgerit zur Rauheitsmessung einge-
setzt, um die Oberfldchenrauheit von Werkstoff- und Isolatorpriiflingen in geeigneter
Weise zu ermitteln.

2.2.2.2 Tropfenvolumen

Das Volumen eines Tropfens, der mit einer Oberfliche in Kontakt kommt, beeinflusst
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(bei Vernachldssigung von Adsorption) nicht die Hydrophobie des Werkstoffs selbst,
wohl aber die Tropfenform, iiber die wiederum Riickschliisse auf den Hydrophobiezu-
stand gezogen werden. Dies liegt daran, dass die Young-Gleichung (siehe Kapitel 2.1)
unter Anderem nur unter Vernachldssigung der Schwerkraft gilt [Lam-01], [Jan-99a].
Zudem hingt der Neigungswinkel, bei dem ein Tropfen von einer Oberflédche abrollt,
vom Tropfenvolumen ab [Fle-06]. Die Kenntnis des Zusammenhangs zwischen Trop-
fenvolumen und Neigungswinkel konnte fiir die Formgebung von Isolatoren von Vor-
teil sein. Bei der Anwendung von so genannten ultrahydrophoben Oberfldchen
[Mar-03], die den Vorteil der leichten Reinigung bei z. B. transparenten optischen,
mikrofluidischen Systemen oder biotechnologischen Anwendungen bieten, werden
bereits Abrollwinkel << 10° gefordert und durch hydrophobe Beschichtungen und be-
sondere Oberflichenbeschaffenheiten (Lotuseffekt) erreicht [Moc-04].

Beim Vergleich verschiedener Publikationen hinsichtlich der verwendeten Tropfen-
groBen findet sich eine Vielzahl von Angaben. Nach IEC TS 62073 ,,Guide to the
measurement of wettability of insulator surfaces” kann ein Tropfenvolumen von
5-50 pul verwendet werden, wobei ein Tropfenvolumen von 50 pul empfohlen wird.
Bei wissenschaftlichen Publikationen, die die Messung der Tropfenrandwinkel zur
Bestimmung des Hydrophobiezustandes heranziehen, finden sich teilweise keine An-
gaben zur Tropfengrofe. Bei den Arbeiten, die die Tropfengrofe angeben, finden sich
Tropfenvolumina von 1-5pul [Lam-01], [Lam-03], 5 ul [DKE-98], 8 ul [Fan-07],
10 ul [Kin-89], [DKE-98], 15 ul [Wu-05a], 30 ul [Bra-07], [Kun-98] und 100 pl
[Hui-91]. In [Kei-03] werden Tropfen bis zu einem Volumen von 300 ul untersucht,
wobei hier jedoch dynamische Phinomene durch die Wirkung eines elektrischen Fel-
des auf die Tropfen im Vordergrund stehen.

Uber den Zusammenhang zwischen Tropfenvolumen und statischen Tropfenrandwin-
keln an Priiflingen aus RTV-Silikonelastomer bei Tropfenvolumina zwischen 5 und
150 pl wird in [Jan-97a] berichtet. Hierbei stellen die Autoren fest, dass mit grofer
werdendem Tropfenvolumen die statischen Tropfenrandwinkel zunéchst ansteigen, ab
einem Tropfenvolumen von 50 ul der Anstieg der Tropfenrandwinkel jedoch stagniert.
Die Tropfen werden dabei immer breiter, wihrend die Hohe der Tropfen gleich bleibt.
Dieses Verhalten lédsst sich auf den Einfluss der Schwerkraft zurtickfiihren.

Zusammenfassend lédsst sich sagen, dass die Kenntnis des Zusammenhangs zwischen
Tropfenvolumen und Tropfenrandwinkeln, vor allem auch beim Heranziehen der dy-
namischen Tropfenrandwinkel, wichtig fiir einen Vergleich verschiedener Isolierwerk-
stoffe ist. Es ist zudem derzeit offen, welche Ergebnisse bei der Kombination ver-
schiedener Oberfldchenrauheiten und Tropfenvolumina erzielt werden.

Fiir das Verhalten eines Isolators bei der Belastung mit feuchten Fremdschichten im
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Betrieb konnte es fiir die Hersteller und Anwender solcher Isolatoren sehr interessant
sein, welche Volumina die Tropfen aufweisen, die mit dieser Isolatoroberfliche in
Kontakt kommen, und bei welchem Neigungswinkel sie von der Isolatoroberfliche
abrollen.

Die in der Praxis vorkommenden Tropfenvolumina hingen jedoch stark davon ab, wie
die Tropfen auf die Isolatoroberfliche kommen. Denkbar sind hier z. B. Regen, Nebel,
Tau, Reif, Eis oder Schnee. Wihrend die Tropfen bei Nebel oder Betauung mit relativ
geringer kinetischer Energie auf die Isolatoroberfldche treffen, gilt dies nicht fiir Re-
gentropfen. Deren kinetische Energie ist abhiingig vom Tropfenvolumen vergleichs-
weise grofl und kann zu einer Art Einschwingvorgang fithren [Moc-04]. Das Volumen
typischer Regentropfen betrdagt ca. 0,5 — 33,5 ul und ist ein duBerst variabler atmo-
sphirischer Parameter [Kei-03]. Versuche zur kiinstlichen Betauung von Isolierwerk-
stoffen sind aus [Bra-07] bekannt. Hier kommt es zur Ausbildung von kleinen Tropfen
mit werkstoffabhéingigen Durchmessern von 0,2 - 0,4 mm, woraus jedoch nicht unmit-
telbar ein Tropfenvolumen abgeleitet werden kann.

2.2.2.3 Messdauer

Es ist bekannt, dass aufgrund von Verdunstung das Tropfenvolumen nach dem Auf-
bringen der Tropfen auf eine hydrophobe Werkstoffoberfliche abnimmt. Bei der Re-
cherche in der bisher vorhandenen Literatur zeichnet sich jedoch kein einheitliches
Bild ab, zu welchem Zeitpunkt die Messung erfolgen soll. IEC TS 62073 empfiehlt,
dass die Tropfenrandwinkel ,,so schnell wie moglich nach Aufbringen des Tropfens
auf die Werkstoffoberfliche (innerhalb einer Minute)* gemessen werden sollen.

Der Zusammenhang zwischen dem Masseverlust der Tropfen und den Tropfenrand-
winkeln wird in [Jan-97a] auch bei verschiedenen Tropfenvolumina (sieche Kapitel
2.2.2.2) untersucht. Die Autoren stellen dabei fest, dass innerhalb der ersten zwei Mi-
nuten ein relativ starker Abfall der Tropfenrandwinkel von statten geht, der nicht
durch die Verdunstung der Tropfen zu erklédren ist. Nach zwei Minuten ist die Abnah-
me der Tropfenrandwinkel quasi linear mit der Zeit und auf die Verdunstung zuriick-
zufiihren, wie Messungen des Masseverlustes zeigen. Sie postulieren daher, dass der
Messzeitpunkt konstant und mindestens zwei Minuten nach Aufbringen der Tropfen
sein soll.

Nach [Biar-03a] soll die Zeit zumindest einheitlich sein (z. B. 30 Sekunden), damit die
Ergebnisse vergleichbar sind.

Vor dem Hintergrund dieser heterogenen Angaben zur Messdauer soll der Verlauf der
Tropfenrandwinkel iiber der Zeit in dieser Arbeit, vor allem bei der Bewertung des
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Hydrophobietransfers auf Verschmutzungsschichten (siehe Kapitel 2.3.2) nochmals
genauer untersucht und im Hinblick auf die Praxisrelevanz diskutiert werden.

In der vorliegenden Arbeit soll die Bewertung des Grades der Hydrophobie aus-
schlieBlich durch die Messung von Tropfenrandwinkeln erfolgen (sieche Kapitel 2.2.1).
Der Vergleich des Hydrophobiezustandes z. B. eines sauberen mit einem verschmutz-
ten Werkstoff oder von verschiedenen Werkstoffen untereinander, erfolgt durch Ver-
gleich der jeweils gemessenen die Angabe der jeweiligen Tropfenrandwinkel.

2.3 Hydrophobieeigenschaften

Bei der Untersuchung der Hydrophobie von Isolierwerkstoffen stellt man fest, dass
sich der Hydrophobiezustand eines neuen und unbelasteten Isolierwerkstoffs erheblich
vom Hydrophobiezustand wihrend oder nach einer Belastung unterscheiden kann. Im
Extremfall verliert ein Isolierwerkstoff vollstindig seine Hydrophobie, kann diese ge-
gebenenfalls jedoch nach Ende der Belastung innerhalb eines vom Werkstoff abhéngi-
gen Zeitraums ganz oder teilweise wiedererlangen. Deshalb spricht man in diesem Zu-
sammenhang auch von einer Dynamik der Hydrophobie bzw. den dynamischen Hyd-
rophobieeigenschaften [Bir-97a]. Als dynamische Hydrophobieeigenschaften be-
zeichnet man die Bestdndigkeit der Hydrophobie gegen dulere Belastungen, die Wie-
derkehr der Hydrophobie nach Belastung und den Transfer der Hydrophobie auf Ver-
schmutzungsschichten (Bild 2-5).

Unter Bestindigkeit der Hydrophobie ist zu verstehen, dass ein bestimmter festgestell-
ter Hydrophobiezustand (siehe Kapitel 2.2.1) bei einer bestimmten Belastung (z. B.
UV-Strahlung oder Teilentladungen) zumindest voriibergehend bestehen bleibt. Geht
die Hydrophobie vollstindig verloren, endet die Alterungsfrithphase. Dies bedeutet,
dass es im Betrieb der Isolierung, also unter Spannungsbelastung, nun zu einer Alte-
rung, also einer irreversiblen Schidigung z. B. durch Kriechspurbildung und Erosion
kommt.

Bestimmte polymere Isolierwerkstoffe - im Speziellen sind dies vor allem Silikon-
elastomere - konnen jedoch nach Wegfall oder Reduktion der Belastung ihren ur-
spriinglichen Grad der Hydrophobie teilweise oder vollstindig wiedererlangen. Zudem
konnen viele Silikonelastomere ihre Hydrophobie sogar auf Verschmutzungsschichten
transferieren. Wiederkehr und Transfer der Hydrophobie sind zunichst nicht als ein-
malige Vorginge anzusehen, sondern kdnnen, abhingig von der Art und der Stérke der
Belastung und der Art des untersuchten Werkstoffes, mehrmals geschehen.
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Dynamische
Hydrophobieeigenschaften

Bestidndigkeit der Wiederkehr der Transfer der
Hydrophobie Hydrophobie Hydrophobie

Bild 2-5 Dynamische Hydrophobieeigenschaften

Sowohl fiir die Wiederkehr nach verschiedenen Belastungsarten (siehe Kapitel 2.3.1)
wie auch fiir den Transfer der Hydrophobie (siehe Kapitel 2.3.2) sind die kurzkettigen
niedermolekularen Bestandteile (abgekiirzt LMW: aus dem Englischen fiir low mole-
cular weight) aus Polydimethylsiloxan (PDMS) verantwortlich. Die durch Extraktion
ermittelten Massenanteile dieser LMW liegen bei Silikonelastomeren je nach Werk-
stoffformulierung in der GroBenordnung von 2 - 5% und konnen abhéngig von der
Charge variieren [Lam-01], [Jan-99a]. Die Massenanteile bei EPDM liegen bei Raum-
temperatur bei bis zu 1% [Cao-97]. Sie migrieren an die Oberfliche des Werkstoffs
bzw. auf Verschmutzungsschichten und hydrophobieren diese (siehe Kapitel 2.3.1.5
und 2.3.2.3) [Hil-01], [Lam-01], [Jan-97b].

Fiir die Untersuchung und Bewertung der dynamischen Hydrophobieeigenschaften
von Isolierwerkstoffen gibt es derzeit noch keine genormten Priifverfahren. Der Ar-
beitskreis ,,Werkstoffeigenschaften von Kunststoffisolatoren und die CIGRE WG
D1.14 ,Material properties for non-ceramic outdoor insulation* arbeiten intensiv dar-
an, diesen Mangel zu beheben. In nationalen und internationalen Rundversuchen wer-
den Verfahren zur Bewertung der Hydrophobiebestindigkeit und des Hydrophobie-
transfers auf Verschmutzungsschichten entwickelt und als Voraussetzung fiir eine
mogliche Normung auf ihre Reproduzierbarkeit untersucht.

2.3.1 Bestindigkeit und Wiederkehr der Hydrophobie
2.3.1.1 Wasserlagerung

In der Literatur findet sich eine Vielzahl von Untersuchungen zum Einfluss der Was-
serlagerung auf die Hydrophobie von polymeren Isolierwerkstoffen. Dabei werden
Werkstoffpriiflinge in destilliertem Wasser oder Wasser mit zur Erh6hung der Leitfé-
higkeit beigemischten Salzen bei gegebenenfalls verschiedenen Temperaturen gela-
gert. Zur Bestimmung des durch die Wasserlagerung veridnderten Hydrophobiezustan-
des wird meist die Messung der Tropfenrandwinkel herangezogen, es erfolgt aber auch
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die Bewertung des Hydrophobiezustandes anhand bespriihter Isolierstoffoberflichen
[Lam-01].

Gemeinsam ist den meisten veroffentlichten Ergebnissen, dass bei Silikonelastomeren
ein Einfluss der Wasserlagerung auf den Hydrophobiezustand bei Raumtemperatur
(20°C) mit Hilfe der Messung statischer Tropfenrandwinkel in der Regel erst nach ei-
nigen hundert Stunden beobachtet werden kann. Bei [Den-99] wird festgestellt, dass
bei Priiflingen aus HT'V-Silikonelastomer selbst nach einer Lagerungszeit von 14 Mo-
naten bei 23°C und anschlieBender 24-stiindiger Trocknung keine Anderung der stati-
schen Tropfenrandwinkel erfolgt. Die Ergebnisse von [Tok-01] bestitigen dieses Ver-
halten fiir einen Werkstoff aus HTV-Silikonelastomer iiber einen Zeitraum von ca. 600
Stunden.

Bei erhohten Lagerungstemperaturen zeigt sich, dass die statischen Tropfenrandwinkel
deutlich schneller abnehmen als bei Raumtemperatur. Bei [Tok-01] nehmen die stati-
schen Tropfenrandwinkel bei Lagerung eines HTV-Silikonelastomers in einer Salzlo-
sung mit der spezifischen elektrischen Leitfdhigkeit von 5 uS/cm iiber 576 Stunden bei
einer Temperatur von 98°C von ca. 97° vor der Wasserlagerung auf 51° ab. Eine Er-
hohung der spezifischen elektrischen Leitfdhigkeit auf bis zu 100 S/cm zeigt im glei-
chen Zeitraum eine beschleunigte Abnahme der statischen Tropfenrandwinkel auf un-
ter 40°.

Insgesamt scheint der dynamische Riickzugswinkel besser geeignet, um den Hydro-
phobiezustand nach Wasserlagerung zu beschreiben. So wurde fiir Silikonelastomere
nachgewiesen, dass die Riickzugswinkel in den untersuchten Zeitraumen um ein Viel-
faches schneller absinken, wihrend die Vorriickwinkel im gleichen Zeitraum anni-
hernd unveréndert bleiben [Lam-01], [Jah-06], [Bédr-07] bzw. langsamer auf die Belas-
tung reagieren [Jah-03].

Die Hydrophobie von Epoxidharzformstoffen zeigt im Vergleich zu der von Silikone-
lastomeren eine geringere Bestdndigkeit gegen Wasserlagerung. Bereits bei Raumtem-
peratur nehmen die Riickzugswinkel schneller ab als bei Silikonelastomeren, die bei
50°C gelagert wurden [Jah-99], [Lam-01].

Der Einfluss der Wasserlagerung auf die Hydrophobie ist auch von der Dicke der Priif-
linge abhingig. Bei dicken Isolierstoffpriiflingen geht der Verlust der Hydrophobie
langsamer von statten als bei diinnen [Lam-01].

Als Ursachen fiir den Einfluss der Wasserlagerung auf die Hydrophobie wurden die
Polarisierung der Oberfliche [Lam-01], [Bar-97b], die Adsorption von Wasser in den
Isolierstoff [Lam-01] und die Desorption von niedermolekularen Bestandteilen des
Polymers [Jah-03] identifiziert.
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Nach dem Ende der Wasserlagerung sind die Silikonelastomere in der Regel in der
Lage, ihre Hydrophobie — zumindest teilweise — wiederzuerlangen. In [Lam-01] wird
nach einer Trocknungszeit von iiber 200 Stunden bei 50°C ein Anstieg der dynami-
schen Riickzugswinkel auf ca. 60% des Ausgangswertes festgestellt. In [Win-06] wer-
den fiir die untersuchten Silikonelastomere nach 2000 Stunden Trocknung bei 50°C
die Ausgangswerte der dynamischen Tropfenrandwinkel beinahe wieder erreicht.

Eine Bewertung von Isolierwerkstoffen anhand der Ergebnisse von Wasserlagerungs-
versuchen mit Hinblick auf das Verhalten im realen Einsatz erscheint insgesamt prob-
lematisch, da es sich hierbei um eine extreme Belastungssituation handelt [Bér-03a],
die so im Betrieb wohl nicht zu erwarten ist.

2.3.1.2 Koronaentladungen

Fiir die Untersuchung des Einflusses von Koronaentladungen auf die Hydrophobie von
Isolierstoffen finden sich in der Literatur mehrere verschiedene Priifaufbauten. So
werden Untersuchungen zum Einfluss der Entladungen durch spitze Elektroden an-
hand von Aufbauten mit einer Elektrode [Lam-01], [Hui-91] oder mit mehreren Elekt-
roden [Lam-01], [Jan-99a], [Hil-01] untersucht. Andererseits werden Aufbauten ver-
wendet, in denen es in einem Luftspalt zwischen Glasplatten und dem Isolierstoff zu
Entladungen kommt [CIG-04], [Kum-03], [Jah-00]. Hierbei wird eine iiber der Iso-
lierwerkstoffoberflidche gleichmédBige Belastung erreicht. Aufgrund dieser sehr unter-
schiedlichen Aufbauten und Versuchsparameter (Tabelle 2-2) ist der direkte Vergleich
der unterschiedlichen Verfahren jedoch nicht moglich.

Trotz der grolen Unterschiede bei den vorgenannten Verfahren geht die Hydrophobie
der Isolierwerkstoffe in der Regel innerhalb von 10 - 30 Minuten vollstéindig verloren.
Zudem kehrt die Hydrophobie der mit Teilentladungen belasteten Priiflinge - zumin-
dest teilweise - relativ schnell wieder zuriick, wie [Kar-97] und [Bar-99] durch die
Messung der statischen Tropfenrandwinkel bzw. der Riickzugswinkeln nachweisen. Je
nach verwendetem Versuchsaufbau kann die Zeit fiir eine Wiederkehr der Hydropho-
bie zwischen wenigen bis zu mehreren hundert Stunden liegen.

Die Ursachen fiir den Verlust der Hydrophobie durch Koronaentladungen wurden von
Hillborg ausfiihrlich untersucht. Er weist nach, dass die Bildung einer bis zu
100 - 150 nm dicken Oxidschicht maB3geblich dafiir verantwortlich ist [Hil-01]. Diese
Oxidschicht behindert ebenso die Wiederkehr der Hydrophobie [Hil-01].

Braunsberger befasst sich mit der so genannten Wassertropfenkorona [Bra-07]. Diese
Art der Korona entsteht durch die auf einer Isolierstoffoberfliche angelagerten Was-
sertropfen selbst [Phi-99]. An den Réndern der Tropfen ist die elektrische Feldstirke
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durch die hohe relative Permittivitit des Wassers von 81 erhoht. Dies fiihrt zu einer
Verformung der Tropfen und somit zu einer weiteren Erhohung der elektrischen Feld-
stiarke. In Versuchen mit zyklisch betauten Isolierstoffoberflichen unter Spannungsbe-
lastung weist der Autor den Zusammenhang zwischen dem Riickgang der Hydropho-
bie und der Dauer der Belastungsphasen nach. Die Arbeit von Braunsberger dient vor
allem dazu, die Prozesse, die zur Friithalterung eines Materials gehoren, zu erkennen.
Zudem gibt Braunsberger die Empfehlung, bei der Auslegung von Isolatoren eine tan-
gentiale Feldstirke von 0,3 - 0,5 kV/cm nicht zu iiberschreiten, um den Einsatz der
Wassertropfenkorona zu vermeiden.

Tabelle 2-2 Versuchsparameter fiir die Versuche zum Einfluss von Teilentladungen auf die

Hydrophobie

Luft- Abstand Na-
Anzahl .. Isolierstoff- del-

Quelle Nadeln ;55,5 Priifspannung| Belastungsdauer dicke [mm] | Erdelektrode

[mm]
[Lam-01] 1 1 8 kV (DC) 10 min 8 9
[Lam-01] 10 2 7kV (DC) 12 min 2,4,8°2 10
50 Hz, 30 min
[Jan-99a] 5 25 180 Vg 100 h 6 30
[Hil-01] 31 40 20 kV(AC), 20 min — 200 h 5 45
peak to peak
[Kim-05] 1 0,4 - 1h - 0,05 u. 0,4

[Fro-02] 1 0,9 - 1 min - 6,9

2.3.1.3 Oberfldachenladungen

In einigen Publikationen wird ein Zusammenhang zwischen den auf der Oberfliche
akkumulierten Ladungen und dem Hydrophobiezustand gesehen. Die Autoren von
[Mor-98] belasten zur Untersuchung dieses Zusammenhangs sowohl polymere als
auch keramische Isolierstoffoberflachen mit Koronaentladungen bei Wechselspannung
iber eine Zeitdauer von 10 bis 480 Minuten. Dabei stellen sich je nach Material La-

? bei 2 und 4 mm dicken Platten wird mit anderen Isolierstoffplatten so aufgefiillt, dass immer ein Luftspalt von
2 mm entsteht.

3 Die Priifspannung wurde so gewihlt, dass sich Teilentladungen im Bereich von 100 — 11000 pC einstellen.

* keine Angabe.
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dungsdichten von 1,18 — 3,81 pC/cm® ein. AnschlieBend untersuchen sie den Ladungs-
abbau auf den Silikonoberfldchen iiber der Zeit sowie die Wiederkehr der Hydropho-
bie anhand der Messung von Tropfenrandwinkeln. Die Autoren finden eine zeitliche
Korrelation zwischen dem Abbau der Ladungen und dem Wiederanstieg der Tropfen-
randwinkel. Aus dieser Korrelation folgern sie, dass die Anwesenheit der Ladungen
fiir den Hydrophobieverlust verantwortlich ist. Lambrecht ermittelt bei seinen Unter-
suchungen an einem Silikonelastomer eine maximale Ladungsdichte von 60 pC/cm2
nach 10-miniitiger Koronabelastung mit Wechselspannung [Lam-01]. Nachdem die
Hydrophobie im Bereich der maximalen Ladungsdichte auf der Isolierstoffoberfliche
verloren gegangen ist, schlieBt er daraus, dass die Ladungen zur Schidigung der Hyd-
rophobie gefiihrt haben. Ahnliche Schliisse zieht Huh aus seinen Untersuchungen an
Priiflingen aus HTV-Silikonelastomer [Huh-03]. Er gibt jedoch nur das durch die La-
dungen erzeugte Oberfldchenpotential an, das je nach Ladespannungen zwischen ca.
1000 - 3000 V liegt.

Bei den vorgenannten Untersuchungen wurde jedoch die tatsdchliche Ursache des
Hydrophobieverlustes offenbar nicht korrekt erkannt. In [Rah-02], einer direkten Ant-
wort auf [Mor-98], beschreiben die Autoren ihre Versuche an durch Triboelektrizitit
aufgeladenen Priiflingen. Sie weisen hier nach, dass der Verlust der Hydrophobie
durch die Belastung mit Koronaentladungen geschieht, wihrend triboelektrisch aufge-
ladenen Priiflinge keine Anderung der Hydrophobie erkennen lassen. Der dominieren-
de Einfluss beim Verlust der Hydrophobie liegt also in der Schidigung der Isolier-
stoffoberfliche durch Korona- oder Plasmaentladungen, die beim - in der Regel
mehrminiitigen - Aufladevorgang auftreten. Die Frage, ob Ladung, die aufgetragen
wurde, den Hydrophobiezustand #ndert, ist offen und soll im Rahmen dieser Arbeit
untersucht werden.

2.3.1.4 Fremdschichtinitiierte Teilentladungen

Die Schiddigung der Hydrophobie durch fremdschichtinitiierte Teilentladungen ist eine
im Betrieb vorkommende, energiereiche Art der Schidigung. Diese Teilentladungen
treten dann auf, wenn unter elektrischer Belastung eine leitfihige, durch natiirliche
Verschmutzung entstandene Fremdschicht durch z. B. Regen oder Tau durchfeuchtet
wird [Bir-93]. Durch die fremdschichtinitiierten Teilentladungen wird die Hydropho-
bie der Isolierstoffoberfldche zunichst lokal geschidigt, es kommt zu einer Erh6hung
der Kriechstrome, zur Ziindung von Mikroentladungen und elektrochemischer Erosi-
on. Durch diese Vorginge erhoht sich die Leitfdhigkeit der Fremdschicht, wodurch
sich die Schidigung der Hydrophobie ausbreitet [Bir-06]. Es kommt zu einem partiel-
len Verlust der Hydrophobie, der zur Bildung von durchgehenden Tropfenbahnen
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fiihrt, tiber die nun Strom fliet. Durch den Strom erwirmt sich die Tropfenspur stark
und es kommt zur Bildung von so genannten Trockenzonen, iiber denen Teillichtbdgen
ziinden. Diese Teillichtbogen tragen nun zusitzlich zum Verlust der Hydrophobie bei
[Rey-99]. Uberschreitet der Strom in einem Teillichtbogen den Uberschlagstrom,
kommt es zu einem Fremdschichtiiberschlag [Kin-05]. Die Kenntnis dieses Schidi-
gungsverhaltens ist notig, um das Kriechstreckendesign hinsichtlich der Bestdndigkeit
der Isolatoren gegen fremdschichtinitiierte Teilentladungen zu optimieren [Sei-05].

Wie bereits erwihnt, gibt es noch keine genormten Priifverfahren zur Untersuchung
der Bestidndigkeit der Hydrophobie. Es liegen jedoch die Ergebnisse umfangreicher
Untersuchungen vor, mit denen unter definierter Fremdschichtbelastung durch die
Messung des Ableitstromes indirekt auf den Hydrophobiezustand geschlossen werden

kann.

Beim Salznebelpriifverfahren werden zylindrische Modellisolatoren in einem leitfdhi-
gen Nebel mit Spannung belastet (Bild 2-6).

/ |—-1- Zuleitung vom Priftransformator
Regulier- [T

Luft Ventil Hochspannungs-
- K‘/F , o durchfiihrung
A :U Spriihdisen Isolierender
Ring
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Bild 2-6 Priifanordnung zur Durchfiihrung von Salznebelpriifungen nach [Ele-02]

Beim Verfahren nach [Ele-02] werden die Priiflinge in insgesamt 50 24-stiindigen
Zyklen bei permanenter Spannungsbelastung (15 kV RMS) iiber eine Zeit von jeweils
8 Stunden pro Zyklus zusitzlich mit dem Salznebel belastet. Als Bewertungsgrofe
dient hierbei der Mittelwert der kumulierten Ladung des Kriechstroms nach 50 Zyklen.
Da sich das Priifverfahren gegeniiber Parameterinderungen des Salznebels (Spriihrate
0,3+0,1 1/(m3h), spezifische Leitfdhigkeit 0,8 mS/cm) als sehr empfindlich erwiesen
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hat, wird hier noch Entwicklungsbedarf gesehen [Kin-03]. Alternativ kommen auch
Nebelpriifverfahren mit einer permanenten und gleichzeitigen Beanspruchung durch
Spannung und Nebel (0,4 /(m*h)) zur Anwendung. Hierbei dient die Messung des Ab-
leitstromes (Maximalwert in einer Minute) dazu, den Verlust der Hydrophobie zu
bestimmen. Dies ist durch ein Ansteigen des Ableitstromes von unter 0,1 mA auf Wer-
te iiber 1 mA zu erkennen [Lam-01].

Beide Verfahren haben gemein, dass der hohe Aufwand beim Versuchsaufbau und bei
der Herstellung der zylindrischen Isolierstoffpriiflinge sowie die lange Versuchsdauer
von bis zu mehreren hundert Stunden einen erheblichen Nachteil darstellen. Zudem
kommt es bei beiden Verfahren zu groen Streuungen innerhalb der Versuchsreihen.
Da sich die Nebelparameter nur schwierig einstellen lassen und aufgrund der Tatsache,
dass das Abrollen der Tropfen auf der Isolierstoffoberfliche stark vom Zufall abhingt,
sind die Ergebnisse nur schlecht reproduzierbar.

Eine genauere Aussage iiber die Bestindigkeit der Hydrophobie bei fremdschichtiniti-
ierten Belastungen kann mit dem modifizierten Rad-Tauch-Verfahren getroffen wer-
den. Bei diesem Verfahren werden die gleichen zylinderformigen Priiflinge wie bei
den Salznebelverfahren verwendet, es werden jedoch die Belastungsfaktoren vonein-
ander getrennt, d. h. die Priiflinge durchlaufen diese nacheinander (Bild 2-7).

Bild 2-7 Modifiziertes Rad-Tauch-Verfahren nach [Bér-95]

So werden die Priiflinge zuerst mit Feuchtigkeit beansprucht (1), worauf eine Abtropf-
phase (2) folgt. AnschlieBend erlebt der Priifling die Belastungsphase (3), worauf eine
konstruktionsbedingte Ruhephase folgt (4). Die einzelnen Phasen dauern jeweils eine
Minute, wobei die Drehung des Rades innerhalb von ca. 3 Sekunden erfolgt.

Als Priifparameter dienen bei diesem Verfahren die spezifische elektrische Leitfahig-
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keit der Elektrolytlosung aus destilliertem Wasser und NaCl und die mittlere spezifi-
sche elektrische Beanspruchung der Kriechstrecke. Fiir vergleichende Bewertung von
Isolierwerkstoffen sollten diese im Bereich von 1,5 — 5 mS/cm bzw. 0,2 — 0,8 kV/cm
liegen [Bir-95].

Als Ausfallkriterium wird das Uberschreiten eines Referenzableitstromes von z. B.
I mA (Peakwert) herangezogen [Lam-01]. Beim Rad-Tauch-Verfahren ist das Ende
der Alterungsfrithphase, also der partielle Verlust der Hydrophobie des Isolierwerk-
stoffs, durch einen deutlicher ausgeprigten Anstieg des Ableitstromes als beim Salz-
nebelpriifverfahren erkennbar. Zudem weist das Rad-Tauch-Verfahren einen hoheren
Zeitraffungsfaktor auf, d. h. es werden Ausfallzeiten im Bereich von ca. 100 Stunden
erzielt [Lam-01]. Da jedoch das Abrollen der Tropfen in der Belastungsphase - dhnlich
wie beim Nebelpriifverfahren - stark von Zufilligkeiten abhingt, unterliegen die Er-
gebnisse mit dem Rad-Tauch-Verfahren ebenfalls einer hohen Streuung.

Dem Ziel, ein einfaches und zeitraffendes Bewertungsverfahren fiir die Hydrophobie-
bestindigkeit bei guter Reproduzierbarkeit und geringer Streuung zu erhalten, kommt
das Dynamische Tropfen-Priifverfahren schon deutlich niher. Dieses Verfahren wurde
an der Hochschule Zittau/Gorlitz unter der Leitung von Professor Dr.-Ing. Roland
Birsch entwickelt und soll es ermoglichen, die realen Verhiltnisse an der Oberflidche
von Freiluftisolatoren zu verstehen [Cer-99], [Jah-03], [Cer-08]. Dazu wird ein plat-
tenformiger Isolierstoffpriifling auf eine um 60° geneigte Platte zwischen zwei Elekt-
roden (Abstand 50 mm) eingespannt (Bild 2-8).

Eine Elektrolytfliissigkeit (x = 1,5 mS/cm bei 20°C) wird mit einer Peristaltikpumpe
tiber einen Schlauch durch ein Loch in der Hochspannungselektrode gepumpt, wo-
durch das Ablaufen der Tropfen in immer der gleichen Spur erzwungen wird. Bei einer
Durchflussrate von ca. 1 ml/min stellt sich bei den Untersuchungen nach [Jah-03] eine
Tropfenfrequenz von ca. 16 Tropfen pro Minuten ein. Das Ausfallkriterium ist der
Verlust der Hydrophobie der Tropfenbahn, wenn es also zur Ausbildung einer voll-
standig benetzten Tropfenspur kommt. Dies wird bei einer spezifischen Spannungsbe-
lastung von 0,8 — 1,0 kV/cm bei Ausfallzeiten im Bereich von wenigen Stunden er-
reicht.
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Bild 2-8 Dynamisches Tropfen-Priifverfahren zur Bewertung der Hydrophobiebestindig-
keit (schematisch nach [Jah-03])

Bei der Durchfiihrung des Dynamischen Tropfen-Priifverfahrens konnen fiir das Ab-
laufen der Tropfen vier Phasen unterschieden werden [Bir-04a] (Bild 2-9).

In der ersten Phase laufen die Tropfen einzeln und ohne Riickstinde ab. In Phase 2
bleiben kleine Tropfen auf der Oberflidche des Isolierstoffs zuriick, es kommt teilweise
zur Ziindung von stromschwachen Teilentladungen, die in der Regel jedoch nur im
abgedunkelten Zustand erkennbar sind. In Phase 3 kommt es bereits zur Bildung von
teilweise zusammenhédngenden Tropfenbahnen und zur Ziindung von deutlich sichtba-
ren Teilentladungen. Das Erreichen von Phase 4 ist das Ausfallkriterium und ist durch
die Ausbildung einer durchgehenden Tropfenbahn gekennzeichnet. Durch den iiber die
Tropfenbahn laufenden Strom kommt es zu einer starken Erwdarmung des Elektrolyts,
wodurch dieser teilweise verdampft. Durch diese Bildung von Trockenzonen kommt
es zum Ziinden von Vorlichtbégen, die bei weiter anhaltender Spannungsbelastung zu
Kriechwegbildung und Erosion fithren wiirden.

Um Phase 4, also den vollstindigen Verlust der Hydrophobie, messtechnisch zu erfas-
sen, wird der Ableitstrom z. B. mit Hilfe von Uberstromrelais in der Erdableitung er-
fasst. Beim Erreichen eines vorab eingestellten Werts (z. B. 5 mA Spitzenwert iiber ca.
3 s [Jah-03]) erfolgt die Auslosung und damit die Abschaltung der Priifspannung. Das
Bewertungskriterium fiir den Vergleich verschiedener Isolierwerkstoffe ist die Zeit
vom Zuschalten der Spannung bis zum Ausfall, also der Uberstromauslosung.
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Phase 2 Phase 3 Phase 4
Bild 2-9 Die Phasen 2 bis 4 beim Dynamischen Tropfen-Priifverfahren nach [Bér-04a]

Zusammenfassend lésst sich sagen, dass das Dynamische Tropfen-Priifverfahren deut-
lich weniger Aufwand bei der Priiflingsherstellung als bei den Nebelkammerpriifver-
fahren und dem Rad-Tauch-Test erfordert. Es konnen die gleichen plattenformigen
Priiflinge (120 mm x 50 mm x 50 mm) wie nach DIN IEC 587 ,,Priifverfahren zur Be-
stimmung der Bestidndigkeit gegen Kriechwegbildung und Erosion von Elektroisolier-
stoffen, die unter erschwerten Bedingungen eingesetzt werden* verwendet werden.
Wihrend bei den beiden vorgenannten Verfahren Ausfallzeiten im Bereich von Hun-
derten von Stunden zu erwarten sind, liegt die Versuchszeit des Dynamischen Trop-
fen-Priifverfahrens bei einigen hundert Minuten, wodurch eine hohere Anzahl von
Priiflingen zur besseren statistischen Absicherung der Ergebnisse untersucht werden
kann. Dies, in Kombination mit der geringeren Streuung und besseren Reproduzier-
barkeit, zeigt das hohe Potential des Dynamischen Tropfen-Priifverfahrens. Zudem
besteht die Moglichkeit, das Verfahren zur Bewertung der Wiederkehr der Hydropho-
bie heranzuziehen, indem die bereits untersuchten Priiflinge nach einer bestimmten
Erholungszeit erneut gepriift werden.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde deshalb dieses Verfahren zur Untersu-
chung der Bestindigkeit der Hydrophobie von Isolierwerkstoffen gegen fremdschicht-
initiierte Teilentladungen ausgewihlt.

2.3.1.5 Ursache fiir die Wiederkehr der Hydrophobie

Die Wiederkehr der Hydrophobie ist mageblich auf die Diffusion von niedermoleku-
laren Bestandteilen der Polymermatrix an die Oberfliche des Isolierwerkstoffes zu-
riickzufithren [Hil-01]. Dies konnte fiir verschiedene Belastungsarten nachgewiesen
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werden. Die LMWs, die z. B. bei Wasserlagerung durch Desorption verloren gehen,
werden durch Neubildung im Inneren des Isolierwerkstoffes ersetzt und stehen fiir die
Diffusion zur Verfiigung. Die Wiederkehr der Hydrophobie zeigt eine deutliche Tem-
peraturabhiingigkeit. So kommt es z. B. nach Koronabelastung bei einer Temperatur
von 60°C zu einem deutlich schnelleren Wiederanstieg der dynamischen Riickzugs-
winkel als bei 0°C [Jah-00].

2.3.2 Transfer der Hydrophobie auf Verschmutzungsschichten

Die Hydrophobie von polymeren Isolierwerkstoffen, also die wasserabweisende Wir-
kung dieser Werkstoffe, verhindert nicht nur wirksam die Bildung von durchgingig
leitenden Fremdschichtbahnen. Manche Isolierwerkstoffe sind sogar in der Lage, die
Hydrophobie auf Verschmutzungsschichten zu iibertragen. Dies bedeutet, dass die zu-
néchst hydrophilen verschmutzten Isolierstoffoberfldchen - nach einer gewissen Trans-
ferzeit - einen hohen oder sogar den gleichen Grad der Hydrophobie wie im unver-
schmutzten Zustand erreichen konnen (Bild 2-10).

Bild 2-10 Wassertropfen auf einer unverschmutzten (links) und einer verschmutzen (rechts)
Oberfldche von Kunststoff-Verbundisolatoren mit Umbhiillung aus Silikonelasto-
mer

Vor allem Silikonelastomere sind in der Lage, ihre Hydrophobie auf Verschmutzungs-
schichten zu transferieren. Daneben ist die Fihigkeit zum Hydrophobietransfer von
EPDM bekannt, wobei der Hydrophobietransfer wesentlich langsamer als und nicht in
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der gleichen Stédrke von statten geht wie bei Silikonelastomeren [Lam-01]. Epoxidhar-
ze konnen die Eigenschaft zum Hydrophobietransfer nur durch Modifikation des Vo-
lumens oder der Oberfliche erhalten [Jan-99a]. Im Hinblick auf den Hydrophobie-
transfer spielen EPDM und Epoxidharze in der bisherigen Literatur eine untergeordne-
te Rolle.

Publikationen zur Untersuchung des Hydrophobietransfers verwenden hiufig Begriffe
wie Fremdschicht, Verschmutzungsschicht oder Verschmutzung synonym. In
VDE 0448 Teil 1 ,,Fremdschichtpriifungen an Hochspannungs-Isolatoren zur Anwen-
dung in Wechselspannungssystemen‘ wird eine Fremdschicht jedoch als elektrolytisch
leitende Schicht auf einer Isolatoroberfliche definiert, die sich aus geldsten Salzen und
unloslichen Materialien (z. B. Kaolin oder Kieselgur) zusammensetzt. In der vorlie-
genden Arbeit werden fiir die Bestimmung des Hydrophobietransfers jedoch nur
Schichten untersucht, die durch Aufbringen einer Suspension aus Wasser und inakti-
ven Materialien bestehen. Deshalb soll dafiir im Folgenden der Begriff ,,Verschmut-
zungsschicht* verwendet werden.

2.3.2.1 Natiirliche Verschmutzungsschichten

Natiirliche Verschmutzungen von Isolatoren konnen sowohl bei Freiluft- als auch bei
Innenraumanwendungen auftreten. Elektrische Isolierungen bei Innenraumanwendun-
gen sind zwar vor direkten Verschmutzungseinfliissen geschiitzt, es kann sich jedoch
stetig Staub akkumulieren. Somit kann es vor allem wegen der fehlenden Selbstreini-
gung durch Wind und Regen zu erheblichen Fremdschichtablagerungen kommen
[Pil-92]. Starke Temperaturgiinge des AuBlenklimas und fehlende Klimatisierung des
Innenraums konnen zu Betauung und damit zur Bildung von leitfdhigen Schichten fiih-
ren. Verschmutzungszustiande jedoch, die fiir das Betriebsverhalten der Isolierung kri-
tisch wiren, konnen in der Regel nur bei der Ablagerung von hygroskopischen Staub-
schichten auftreten. Diese wurden bisher nur an wenigen exponierten Industriestandor-
ten festgestellt. Die Taubeldge fiihren jedoch in Verbindung mit den durchfeuchteten
Staubschichten zu einer erhohten Entladungsaktivitit, die zu deutlich sichtbaren Iso-
lierstoffschddigungen fiihren kann [Pil-92]. In der Regel werden jedoch keine speziel-
len Forderungen an die Oberflichen- und Volumeneigenschaften der Isolierstoffe ge-
stellt, weshalb bei Innenraumanwendungen neben Silikonelastomeren z. B. auch aro-
matische Epoxidharz-Formstoffe oder glasfaserverstirkte Kunststoffe ohne schiitzende
Silikonumhiillung Anwendung finden [Bér-06].

Bei Freiluftisolierungen konnen zwei Arten von natiirlichen Verschmutzungen unter-
schieden werden. So kommt es zum Einen abhiingig vom Einsatzort zur Bildung von
inaktiven Schichten z. B. durch die Ablagerung von Verschmutzungen (Industrie),

29



Erkenntnisstand

Salz (Kiistenndhe) [Ren-92] oder Sand [Bay-99], die in Verbindung mit Feuchtigkeit
leitfahige Fremdschichten bilden, die wiederum zu Erosion und Alterung der Oberfla-
che fithren konnen. Zum anderen konnen sich vor allem auf polymeren Isolierungen
biologische Verschmutzungsschichten mit Mikroorganismen, so genannte Biofilme,
bilden. Weltweit, jedoch vor allem in tropischen Gebieten, entstehen diese Biofilme
durch biologischen Bewuchs mit Algen, Bakterien, Pilzen, Protozoen oder Flechten
[Gub-00], [Gor-03], [Gub-07], [Win-06]. Es zeigte sich hierbei, dass Isolierungen aus
Silikonelastomer, Epoxidharzen und Blends aus beiden Materialien den biologischen
Bewuchs offenbar fordern. Bestimmte Fiillstoffe der Isolierwerkstoffe dienen den
Mikroorganismen als Nahrung, wobei jedoch in der Regel nicht mit einem kritischen
Abtrag an Material gerechnet werden muss [Gor-03]. Das Basispolymer [Gub-07] und
die PDMS-Ketten der Isolierwerkstoffe [Wal-05] sind zudem resistent gegen die Zer-
setzung durch Bioorganismen.

Wihrend das Auftreten von biologischen Verunreinigungen in der Regel nicht zu Ein-
schriankungen des Isoliervermogens im trockenen Zustand fiihrt, konnen die biologi-
schen Verschmutzungsschichten jedoch die Hydrophobie der Isolierungen in hohem
MaBe mindern bzw. sogar vollstindig unterdriicken [Bay-99], [Gor-03], [Gub-07],
[Kum-07], [Neu-03]. Zudem verhindern sie einen wirksamen Hydrophobietransfer,
weshalb bei der Befeuchtung der betroffenen Isolierungen mit erhdhten Ableitstromen
[Kun-98] und einer um 25 - 70% reduzierten Uberschlagspannung [Gub-07] zu rech-
nen ist. Der urspriingliche Hydrophobiezustand der Isolierstoffoberflichen kann durch
Entfernen der biologischen Fremdschichten erreicht werden [Win-06]. Vorbeugend
lasst sich der Bewuchs von polymeren Isolierungen durch die Zugabe von verschiede-
nen Additiven zum Isolierwerkstoff wirksam unterdriicken [Gub-07], [Wal-05].

2.3.2.2 Kiinstliche Verschmutzungsschichten

Obwohl die erste Veroffentlichung zum Hydrophobietransfer durch kiinstliche Ver-
schmutzungsschichten fast 20 Jahre zuriickliegt [Kin-89], gibt es noch immer kein ge-
normtes Priifverfahren, das auf einfache und reproduzierbare Art und Weise einen
Vergleich verschiedener Isolierwerkstoffe hinsichtlich dieser Eigenschaft erlaubt.
Stattdessen finden sich in der Literatur fiir Herstellung und Applikation kiinstlicher
Verschmutzungsschichten auf Isolierstoffoberflichen mehrere unterschiedliche Ansét-
ze, deren Ergebnisse aufgrund der verschiedenen Methoden und Parameter - sofern
tiberhaupt angegeben - jedoch nicht direkt miteinander verglichen werden konnen.

Grundsitzlich lassen sich die Ergebnisse nach dem verwendeten Grundmaterial, der
chemischen Behandlung des Grundmaterials, der Zugabe von Salzen und der Art des
Auftrags der Verschmutzungsschicht unterscheiden.

Als inaktive Grundmaterialien werden meist pulvrige Substanzen wie Aluminiumtri-
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hydrat (ATH), hochdisperse Kieselsdure (HDK), Kaolin, Kieselgur oder Quarzmehl
verwendet (Tabelle 2-3).

Tabelle 2-3 Auswahl der in der Literatur verwendeten Grundmaterialien fiir kiinstliche Ver-

schmutzungsschichten
e
Aluminiumtrihydrat (ATH) [Kun-98], [Jan-97a], [Jan-97b]
Filtermittel Perfil K-250 [Hof-95]
hochdisperse Kieselsdure [Lam-01], [Béar-03c]
Kaolin [Jia-03a], [Swi-06], [Wan-02], [Gut-01], [Ish-96]
Kieselgur [Jia-03b], [Lia-99], [Wan-02], [Fan-07], [Hof-95], [Gut-01]
Quarzmehl [Hui-91], [Kin-89], [Jan-99a], [Jan-97b], [Bdr-03c], [Kdr-97]
Tonoko [Wan-00]
Zement [Hui-91]

Neben der Art des Grundmaterials kann es noch Unterschiede bei der Korngrée oder
der chemischen Behandlung geben. Eine chemische Oberflichenbehandlung des
Grundmaterials ist z. B. durch Silanisierung moglich. Die Angaben zur genauen Zu-
sammensetzung bzw. Behandlung sind jedoch meist nicht oder nur liickenhaft vorhan-
den.

Die genannten Grundmaterialien konnen grundsitzlich nass (durch Eintauchen oder
Auftrag einer Suspension) oder trocken (durch Aufrieseln oder Bestduben) aufgebracht
werden (Tabelle 2-4).

Eine besondere Form des Auftrages einer hydrophilen Verschmutzungsschicht ist das
Beschichten (Sputtern) einer Isolierstoffoberfliche mit einem 30 nm dicken Film aus
Au-Pd [Kum-03] sowie das Aufbringen einer Kohleschicht von ca. 50 - 70 nm unter
Vakuum [Hom-99]. Diese Methoden sind jedoch aufgrund des hohen versuchstechni-
schen Aufwands nicht fiir ein einfaches Verfahren zur Untersuchung des Hydropho-
bietransfers geeignet.
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Tabelle 2-4 Auswahl der in der Literatur verwendeten Auftragsarten der kiinstlichen Ver-

schmutzungsschichten
Auftrag der Verschmutzungsschicht durch Quelle
Bestduben in einer Staubkammer [Hof-95],
Aufrieseln [Jan-99a], [Kun-98], [Hui-91]
Eintauchen [Lam-01], [Bdr-03c], [Wan-00]
Aufbringen einer Suspension [Kin-89], [Bar-03c], [Swi-06], [Hui-91]

Fiir die Herstellung von nassen Verschmutzungsschichten miissen die Grundsubstan-
zen mit einer Fliissigkeit versetzt werden. Als solche findet z. B. Wasser [Wan-02]
oder eine 2%ige NaCl-Losung [Kin-89] Anwendung. In einigen Fillen wird eine Mi-
schung aus destilliertem Wasser und Fotonetzmittel verwendet [Lam-01], [Jah-03].
Das Fotonetzmittel dient dazu, die unbefriedigende Haftung der Fremdschicht bei dem
verwendeten Tauchverfahren zu verbessern. AnschlieBend werden die verschmutzten
Priiflinge teilweise noch bei hoheren Temperaturen getrocknet (z. B. 1 Stunde im
Wirmeschrank bei 50°C). Da der Hydrophobietransfer jedoch mit steigender Tempe-
ratur beschleunigt wird [Jah-00], kann diese Art der Trocknung einen Einfluss auf das
Ergebnis haben.

Die Dicke der verwendeten Verschmutzungsschicht wird je nach Autor entweder di-
rekt mit einer geeigneten Einrichtung z. B. einer Lochmaske [Jan-99a] oder das Abrii-
cken mit einer Glasplatte in definiertem Abstand vom Priifling [Kin-89] eingestellt.
Hier lassen sich in der Literatur Dicken von 0,15 mm [Kin-89] iiber 0,5 mm [Jan-99a]
bis zu 0,9 mm [Kin-89] finden. In vielen Fillen erfolgt die Angabe der Dicke der Ver-
schmutzungsschicht jedoch nur indirekt, indem das flichenspezifische Gewicht ange-
geben wird. Hier finden sich in der Literatur GroBenordnungen von 0,08 mg/cm” (Fil-
termittel Perfil K-250 [Hof-95]) iiber 1 mg/cm2 (Kieselgur [Jia-03b]) bis zu
2,5 mg/cm® (hochdisperse Kieselsiure [Jah-03]).

Tabelle 2-5 zeigt eine Auswahl der in der Literatur vorhandenen Dicken der Ver-
schmutzungsschichten, die dabei verwendete Substanz und die Art des Auftrages.

Wihrend die Vielzahl der oben aufgefiihrten Parameter bei der Untersuchung des
Hydrophobietransfers auf kiinstliche Verschmutzungsschichten einen Vergleich unter-
einander bereits nahezu unmoglich macht, erschwert die unterschiedliche Art und
Weise der Bewertung des Hydrophobietransfers einen solchen Vergleich zusitzlich.
So wird neben der (am hiufigsten verwendeten) Messung des zeitlichen Verlaufs der
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Tropfenrandwinkel [Lam-01], [Kin-89], [Jah-03], [Biic-97] auch die Sprithmethode
[Wan-00] verwendet.

Tabelle 2-5 Auswahl der in der Literatur verwendeten Dicken und Arten der kiinstlichen Ver-

schmutzungsschichten

Dicke Substanz Auftrag Quelle
0,08 mg/cm’ Filtermittel Perfil K-250 Tm"ks‘:;_‘u%‘;%h Be- | 1Hot-95)
0,11 mg/cm> Kieselgur + 50 M.% NaCl Trocifgu‘é‘;%h Be- 1 Hof-95]
1 mg/cm? Kieselgur unbekannt [Jia-03b]
2,5 mg/cm2 Hochdisperse Kieselsidure Eintauchen [Lam-01]
0,1u.1,0 mg/cm2 Kaolin, Kieselgur, Tonoko Suspension [Wan-00]
0,1-1,3 mg/cm2 Kaolin, Kieselgur Suspension [Swi-06]
0,15 -0,9 mm Quarzmehl + 2 M.% NaCl Suspension [Kin-89]
1 mm Zement Suspension [Hui-91]
0,5 mm Aluminiumtrihydrat Aufrieseln [Jan-97a]
0,5 mm Quarzmehl Aufrieseln [Jan-97a]
30 nm Gold-Palladium Sputtern [Kum-03]

Bei der Bestimmung des Hydrophobiezustandes von Verschmutzungsschichten mit
Hilfe der Messung von Tropfenrandwinkeln werden hdufig die statischen Tropfen-
randwinkel herangezogen [Jia-03b], [Kin-89], [Jan-97a]. Lambrecht untersucht den Hyd-
rophobietransfer verschiedener Silikonelastomere und Ethylen-Propylen-Dien-
Kautschuke (EPDM) mit Hilfe der dynamischen Tropfenrandwinkel und stellt dabei
fest, dass die Riickzugswinkel langsamer ansteigen als die Vorriickwinkel. Er vertritt
deshalb die These, dass bei alleiniger Nutzung des Vorriickwinkels keine verniinftige
Moglichkeit zur vergleichenden Isolierstoffbewertung moglich ist [Lam-01].

In der bisherigen Literatur zeichnet sich kein einheitliches Bild davon ab, welches Kri-
terium fiir einen teilweisen oder vollstindig erfolgten Hydrophobietransfer heranzu-

> Nach 28 tigiger Transferierung durch Herunterblasen der iiberschiissigen Schicht (vorher 0,25 mg/cm?) ent-
standen.
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ziehen ist. Fiir den Vergleich verschiedener Isolierwerkstoffe hinsichtlich ihres Trans-
fervermogens werden die zeitlichen Verldufe der absoluten Werte der Tropfenrand-
winkel [Lam-01] oder die auf die Ausgangswerte bezogenen Tropfenrandwinkel
[Bir-97b] herangezogen. Die Bewertung des Hydrophobietransfers verschiedener Iso-
lierwerkstoffe erfolgt aber auch je nach Autor durch Vergleich der Tropfenrandwinkel
zu einem bestimmten Zeitpunkt nach Auftrag der Verschmutzungsschicht [Hof-95],
[Lam-01]. Die Bewertung des Hydrophobietransfers mit Hilfe von Tropfenrandwin-
kelmessungen zu verschiedenen Zeitpunkten nach Auftrag der Verschmutzungsschicht
ist nach Meinung des Autors jedoch vorzuziehen, da diese mehr Moglichkeiten zur
differenzierenden Bewertung verschiedener Isolierwerkstoffe bietet.

Ein alternatives mehrstufiges Bewertungsverfahren fiir den Hydrophobietransfer wird
in [Kun-98], [Kér-97] bzw. [Jan-99a] verwendet. Bei diesem Verfahren wird ein 30 ul
[Jan-99a] groBer Wassertropfen auf eine durch Aufrieseln entstandene, ebene Ver-
schmutzungsschicht aus Aluminiumtrihydrat (ATH) bzw. Quarzmehl aufgebracht. Das
Verhalten des Tropfens wird nach einem 5-stufigen Verfahren charakterisiert
(Tabelle 2-6). Dieses Verfahren wurde von Janssen dahingehend weiterentwickelt,
dass die Tropfen neben waagrechten Priiflingen auch auf um 45° gegen die Horizonta-
le geneigte Priiflinge aufgebracht werden (Tabelle 2-7) [Jan-99a]. Als Nachteile dieses
Verfahrens erscheinen zum einen die subjektive Abhéngigkeit der Ergebnisse sowie
die fehlende Korrelation zur Bewertung des Hydrophobietransfers mit Hilfe von Trop-
fenrandwinkeln.

Tabelle 2-6 Fiinfstufiges Schema zur Bewertung des Hydrophobietransfers nach [Kér-97]

Stufe Beschreibung

1 Tropfen wird sofort von der Fremdschicht aufgesogen

1,5 | Tropfen bleibt zuerst stabil, zerlduft dann innerhalb von 2 Minuten

2 | Tropfen bleibt mindestens 2 Minuten stabil

3 | Tropfen rollt auf einer Schréigen (45°) ab, auf einer Ebene wie in Stufe 2

Tropfen bleibt stabil, rollt beim Ankippen der Probe (45°) nach Aufsetzen des Trop-
fens ab

5 | Tropfen hinterlisst keine Spur, lduft bei der kleinsten Schriglage ab
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Tabelle 2-7 Bewertungsstufen S fiir das Hydrophobiestufensystem nach [Jan-99a]

schichtmaterial ab und rollt
beim leichten Kippen der Pro-
be sehr gut

S | Tropfen auf eine ebene Probe | Tropfen auf Probe unter | Tropfen auf ebene Probe auf-

aufgebracht 45° Neigung aufgebracht| gebracht, dann 45° geneigt

1 |Tropfen wird sofort aufgeso-

gen (Randbereich wird feucht)
1,5 |Tropfen wird innerhalb von 2
Minuten aufgesogen (Randbe-
reich nach 2 min feucht)
2 |Tropfen bleibt 2 Minuten sta-
bil

2.5 Tropfen bildet ,Nasen-

form*

3 Abrollen mit viel Fremd-|Tropfen bleibt beim Ankippen

schichtmaterial stabil

3,5 Abrollen mit viel Fremd-|Tropfen bildet beim Ankippen

schichtmaterial ,,Nasenform*

4 Tropfen rollt beim Ankippen
mit deutlich sichtbarer Spur ab
(Isolierstoffoberfliche  sicht-
bar)

4,5 Tropfen hinterldsst beim Ab-
rollen eine leichte Spur (Iso-
lierstoffoberflidche nicht sicht-
bar)

S5 |Tropfen rollt ohne Fremd-

Zur Untersuchung des Hydrophobietransfers durch Verschmutzungsschichten, die

hygroskopische Salze enthalten, werden den Grundsubstanzen gezielt Salze in ver-

schiedenen Massenanteilen beigefiigt [Lam-01], [Jan-99a], [Wan-00] bzw. sogar rei-

nes Salz aufgetragen [Jan-97b], [Jan-99a].

Einheitlich zeigt sich bei den oben genannten Verfahren folgendes:

Silikonelastomere zeigen bei nahezu allen untersuchten Verschmutzungsschich-

ten einen deutlichen Hydrophobietransfer.

Die dazu notige Zeit hdngt auch bei gleichem Werkstoff entscheidend vom ver-

wendeten Verfahren ab. Sie variiert von einigen wenigen bis etwa 100 Stunden
[Wan-00] iiber mehrere hundert Stunden [Lam-01], [Jan-99a] bis zu mehreren

hundert Tagen [Jan-99a]

Eine Einteilung der verwendeten Substanzen fiir die Verschmutzungsschichten
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nach der Schwere der Belastung ist nur eingeschrinkt moglich, da sich die ver-
wendeten Substanzen und die Art und Weise des Auftrages zu sehr unterschei-
den. Die Transferzeit hiangt bei gleicher Art des Auftrags der Verschmutzungs-
schicht von der fiir die Verschmutzungsschicht verwendeten Substanz ab (Trans-
ferzeit Kieselgur < Tonoko < Kaolin [Wan-00], Transferzeit Kieselgur < Kaolin
[Swi-06]).

e Mit zunehmender Dicke der Verschmutzungsschicht steigen die Transferzeiten
an [Kin-89], [Bar-03c].

e Die Zugabe von hygroskopischen Salzen zur Verschmutzungsschicht verlang-
samt den Hydrophobietransfer. Mit zunehmendem Salzgehalt und steigender
Hygroskopie kann der Hydrophobietransfer sogar vollstindig unterdriickt werden
[Lam-01], [Jan-99a].

e Bei hygroskopischen Verschmutzungsschichten wird der Hydrophobietransfer
mit steigender Luftfeuchte verzogert [Lam-01].

e Die Art des Basispolymers sowie die Art und die Menge des Fiillstoffes im Po-
lymer haben einen Einfluss auf den Hydrophobietransfer [Kin-89], [Jah-03].

¢ Der Hydrophobietransfer kann mehrmals erfolgen. Bei regelméBigem Abtrag und
Neuauftrag der Verschmutzungsschicht kann es jedoch zu einem Ermiidungsef-
fekt kommen [Jah-03], [Jan-99a].

2.3.2.3 Ursache des Hydrophobietransfers

Der Grund fiir den Transfer der Hydrophobie auf Verschmutzungsschichten liegt in
der Diffusion kurzkettiger niedermolekularer PDMS-Bestandteile des Polymers in die
Verschmutzungsschichten, die diese hydrophobieren. Dies wurde in zahlreichen Un-
tersuchungen z. B. durch die Messung des Gewichtsverlusts der Priiflinge nach erfolg-
tem Hydrophobietransfer nachgewiesen [Lam-01], [Jah-03]. Dieser Masseverlust liegt
nach Lambrecht bei der Verwendung einer Verschmutzungsschicht aus hochdisperser
Kieselsdure im Tauchverfahren in der Groenordnung von ca. 0,2 - 0,3 Massen-% pro
Verschmutzungsschichtauftrag. Janssen weist die Abnahme der LMW-Mengen im
Bereich von 0,125 Massen-% durch die Extraktion der in der abgetragenen Ver-
schmutzungsschicht vorhandenen LMW-Mengen nach [Jan-99a].

Wihrend bei Silikonelastomeren der Anteil niedermolekularer PDMS-Bestandteile im
Bereich von 2 - 5% liegt [Lam-01], [Jan-99a], weisen andere EPDM bei Raumtempe-
ratur nur einen Anteil von bis zu einem Prozent auf [Lam-01]. Dadurch erklirt sich der
vergleichsweise geringe Hydrophobietransfer auf Verschmutzungsschichten bei
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EPDM [Lam-01].

Die Abhingigkeit des Masseverlusts von der Menge des Fiillstoffs im Elastomer wur-
de von Jahn untersucht. Er zeigt, dass der Masseverlust des ungefiillten Elastomers
von 0,54 Massen-% auf 0,08 Massen-% bei 30%-1gem Fiillstoffgehalt (HDK) zuriick-
geht. Der Hydrophobietransfer von polymeren Isolierstoffen wird durch Art und Men-
ge des Fiillstoffs jedoch kaum beeinflusst [Jah-03], [Biic-97].

Mit analytischen Methoden wurde in anderen Arbeiten z. B. mittels einer Fourier-
Transformations-Infrarot-Spektroskopie (FTIR) nachgewiesen, dass in der Verschmut-
zungsschicht LMW vorhanden sind und mit zunehmender Transferzeit die LMW-
Menge in der Verschmutzungsschicht zunimmt [Wan-02], [Hom-99]. Mittels
Gaschromatographie in Kombination mit Massenspektrometrie wurde ebenfalls die
Anwesenheit von LMW in der transferierten Verschmutzungsschicht nachgewiesen
[Kin-89] [Jan-97b]. Mit dieser Methode wurde auch herausgefunden, dass vor allem
die kurzkettigen zyklischen niedermolekularen Bestandteile fiir unterschiedliche
Transfergeschwindigkeiten bei verschiedenen Materialien eine Rolle spielen
[Jan-99b]. Dies deckt sich mit Erkenntnissen der Untersuchungen zur Diffusion von
PDMS-Ketten in Elastomeren. Es zeigt sich hierbei, dass kurze PDMS-Ketten schnel-
ler diffundieren als langkettige [Maz-95].

Die Fihigkeit, diesen Hydrophobietransfer bei wiederholtem Auftrag durchfiihren zu
konnen, ist auf die Neubildung von LMW-Mengen durch Kettenzerfall im Inneren des
Elastomers zuriickzufithren. Die in die Verschmutzungsschicht abgegebenen nieder-
molekularen Bestandteile werden durch die neu gebildeten ersetzt, welche fiir einen
erneuten Transfer der Hydrophobie zur Verfiigung stehen.

Langfristig kann es bei regelmiBigen Abtrag und Erneuerung der Fremdschicht zu ei-
nem Ermiidungseffekt fiihren, der jedoch auch von der Erholungszeit zwischen den
Belastungsphasen abhiingt. Versuche in [Jah-03] haben jedoch gezeigt, dass der Hyd-
rophobietransfer auch noch nach 14 Zyklen mit einer Gesamtbelastungsdauer von
ca. 8000 Stunden nachweisbar ist. Der von Jahn aufgrund der Ergebnisse von
[Biar-97b] und [Jan-99b] gezogene Schluss, die Geschwindigkeit des Hydrophobie-
transfers wiirde bei Wiederholversuchen zunehmen, kann nach aktuellem Kenntnis-
stand nicht bestitigt werden.

2.4 Aufgabenstellung

Fiir die Anwendung polymerer Isolierwerkstoffe fiir Freiluftisolierungen sind die dy-
namischen Hydrophobieeigenschaften (Bestindigkeit gegen Verlust, Wiederkehr nach
Verlust und Transfer auf Verschmutzungsschichten) wichtige Eigenschaften dieser
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Werkstoffe. Derzeit sind noch keine Priifverfahren genormt, die einfach und reprodu-
zierbar die Bewertung dieser Eigenschaften erlauben. Es ist deshalb das Ziel dieser
Arbeit, die Einflussfaktoren auf die Hydrophobieeigenschaften zu identifizieren und zu
quantifizieren. Auf Basis dieser Erkenntnisse sollen bestehende und geeignete Priifver-
fahren ausgewdhlt und gegebenenfalls modifiziert, oder neue Verfahren entwickelt
werden. Diese Priifverfahren sollen vor allem auch die Voraussetzungen fiir eine spé-
tere Normbarkeit erfiillen.

Da die Oberfldachenrauheit, wie in Kapitel 2.2.2.1 gezeigt, einen starken Einfluss auf
den Hydrophobiezustand hat, befasst sich die vorliegende Arbeit zundchst mit der Be-
stimmung der KenngroBen der Oberfldchenrauheit polymerer Isolierwerkstoffe.

Anschlieend sind die wesentlichen Einflussparameter bei der Bestimmung des Hyd-
rophobiezustandes zu klidren und geeignete Empfehlungen zu geben, um untereinander
vergleichbare und reproduzierbare Messergebnisse zu erhalten.

Des Weiteren wird der Hydrophobietransfer mit Hilfe eines Maskenverfahrens und
aufgeschlimmten Verschmutzungsschichten untersucht. Es gilt hierbei zu untersuchen,
mit welchen Parametern der Verschmutzungsschicht (Zusammensetzung, Fliissigkeit,
Dicke) eine differenzierende Bewertung von verschiedenen Isolierwerkstoffen mog-
lich ist.

Der Einfluss von Oberflichenladungen auf die Hydrophobie soll mit Hilfe von Aufla-
deversuchen ermittelt werden. Dabei gilt es, die Oberflichenladungsdichte und die
Verteilung der Ladungen in Abhiéngigkeit von der Aufladezeit zu quantifizieren und
einen moglichen Einfluss auf den Hydrophobiezustand mit Hilfe der Messung der
Tropfenrandwinkel zu bestimmen.

Mit dem Dynamischen Tropfen-Priifverfahren wird die Besténdigkeit der Hydrophobie
gegen fremdschichtinitiierte Teilentladungen untersucht. Es soll den Ursachen fiir die
bisher noch relativ gro3e Streuung auf den Grund gegangen werden mit dem Ziel, die-
se zu verringern und alle Parameter zu bestimmen, die eine Reproduzierbarkeit des
Verfahrens ermoglichen.
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3 Durchfithrung der Versuche und Ergebnisse

3.1 Bestimmung der Oberflichenrauheit elastomerer Werkstoffe

In diesem Kapitel sollen zunichst die KenngroBBen der Oberflachenrauheit angegeben
und erldutert werden. Zudem werden die Methoden zur Rauheitsmessung erldutert und
deren Eignung anhand der Ergebnisse von Messungen an elastomeren Werkstoffen
diskutiert.

3.1.1 Rauheitskenngrof3en

Die Oberfldachenrauheit ist eine der KenngroBlen der Oberflichenbeschaffenheit, die
man nach DIN EN ISO 4287 und DIN EN ISO 4288 mit dem Tastschnittverfahren
ermitteln kann. Die Oberflichenrauheit wird aus dem ermittelten Rauheitsprofil be-
rechnet. Zur Beschreibung der Oberfldchenrauheit werden in der vorliegenden Arbeit
folgende Kenngrofen herangezogen:

Rz: groBBte Hohe des Profils (Bild 3-1)

) ) ) . ) 1
Ra: arithmetischer Mittelwert der Profilordinaten, Ra = 1 I ‘Z(x)‘ dx
0

Bild 3-1 Definition von Rz an einer Einzelmessstrecke nach DIN EN ISO 4287
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Rz und Ra werden fiir die Bewertung der Oberfldachenrauheit herangezogen, da diese
beiden KenngroBen aufgrund ihrer Definition als reprédsentativ fiir die betrachtete
Werkstiickoberflidche angesehen werden konnen. Andere KenngroBen wie z. B. Rp,
die Hohe der groBten Profilspitze, beschreiben vereinzelte lokale Abweichungen der
Oberflichenbeschaffenheit.

Die KenngroBen der Oberflichenrauheit konnen nach den oben genannten Normen
tiber eine Messstrecke ermittelt werden, die aus einer oder mehreren Einzelmessstre-
cken 1 besteht. Die Einzelmessstrecken liegen je nach dem Bereich der Oberflédchen-
rauheit zwischen 0,08 und 8 mm. Fiir den Regelfall legt EN ISO 4288 eine Anzahl von
5 Einzelmessstrecken fest, was auch in der vorliegenden Arbeit angewendet wurde. Da
die Oberfldchenrauheit erfahrungsgemifl nicht iiberall exakt gleich ist, wurden die
Kenngrolen der Oberflichenrauheit nach den Vorgaben aus EN ISO 4288 an mehre-
ren Stellen gemessen. Aus diesen Messungen (5 je Oberfldache) wurde der arithmeti-
sche Mittelwert gebildet, welcher aus Griinden der Vereinfachung im Folgenden als
Ra bzw. Rz angegeben ist.

3.1.2 Messmethoden und verwendete Messgeréte

Zur Messung der Oberfldchenrauheit von Werkstoffen stehen grundsitzlich zwei ver-
schiedene Moglichkeiten zur Verfiigung, nimlich die Messung mit taktilen oder be-
rithrungslosen optischen Sensoren. Bei einem taktilen Rauheitsmessgerit tastet eine
Diamantspitze die Oberflidche des Werkstoffs ab. Messgerite dieser Art sind fiir harte
Werkstoffe wie z. B. Metalle sehr gut geeignet. Sie sind leicht zu bedienen und liefern
zuverlidssige Messwerte, weshalb sie fiir diese Zwecke seit vielen Jahren erfolgreich
eingesetzt werden. Fiir die Messung auf elastomeren Werkstoffen erscheint diese Me-
thode jedoch nur eingeschrinkt geeignet, da anzunehmen ist, dass die Diamantspitze -
zumindest teilweise - in das Material eintritt und somit falsche, vermutlich zu kleine
Messwerte liefert (sieche Kapitel 2.2.2.1).

Um dies zu untersuchen, wurde fiir die Bestimmung der Kenngrofen der Oberflédchen-
rauheit der elastomeren Isolierwerkstoffe ein Laserprofilometer verwendet. Hierbei
erfolgt die Messung beriihrungslos durch Abtastung der Werkstoffoberflache mit ei-
nem Laserstrahl, der eine Ortsauflésung von bis zu 1 pm in x- und y-Richtung ermog-
licht.

Fiir die Messungen im Rahmen dieser Arbeit standen ein taktiles Rauheitsmessgeriit
Surftest 301 der Firma Mitutoyo (Spitzendurchmesser ca. 5 um) sowie ein beriithrungs-
los arbeitendes Laserprofilometer pScan der Firma Nanofocus mit Autofokussensor
(Durchmesser des Messflecks 1 um) zur Verfiigung (Bild 3-2).
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Beim taktilen Messgeridt werden die Messwerte direkt vom Gerét abgelesen. Das La-
serprofilometer arbeitet mit einem Autofokussensor, der nach dem Prinzip der La-
sertriangulation arbeitet [Hau-04], [Hdu-97] und es ermoglicht, dass die gemessenen
Rauheitsprofile mit der zum Gerit gehorenden Software uSoft ausgewertet und ge-
speichert werden konnen. Mit dem Laserprofilometer ist zudem eine dreidimensionale
Vermessung der Werkstoffoberfliche bis zu einer maximalen GroBe von
100 mm x 100 mm durchfiihrbar, was eine raumliche Darstellung der abgetasteten Fla-
che ermoglicht.

Bild 3-2 Taktiles Rauheitsmessgerit SJ-301 (Fa. Mitutoyo, links), Laserprofilometer uScan
mit Autofokussensor (Fa. Nanofocus, rechts)

3.1.3 Herstellung von Isolierstoffpriiflingen definierter Oberfldchenrauheit

Bei der Herstellung von Isolierstoffpriiflingen wurde zunichst der Ansatz verfolgt, den
Einfluss der Oberflichenrauheit auf die Hydrophobie durch die Herstellung moglichst
glatter Priiflinge (Rz = 0) zu vermeiden. Hierbei sollte auf die Hilfe von Formtrenn-
mitteln wie z. B. Silikondl verzichtet werden, da diese teilweise in den Isolierwerkstoff
eindringen und dessen Hydrophobie beeinflussen konnen. Deshalb wurden glatte Fo-
lien aus PTFE und Polyimid zwischen den Gussformen und den Silikonelastomeren
verwendet. Es war jedoch mit dieser Methode nicht moglich, gleichméBige Isolier-
stoffoberflichen herzustellen, da es zu Lufteinschliissen sowohl zwischen den Folien
und den Gussformen als auch zwischen dem Werkstoff und den Folien kam.

Deshalb wurden in einem zweiten Schritt Gussformen aus Aluminium verwendet, de-
ren Oberflidche abgedreht und anschlieBend poliert wurde. Ein Teil dieser Aluminium-
platten wurde nach dem Polieren durch Druckstrahlen mit Glasperlen (mittlere Korn-
groe 100 - 300 pum) bzw. Edelkorund (mittlere KorngroBe 40 - 90 um) aufgeraut.
Durch das Druckstrahlen erhilt man auf der behandelten Oberfliche eine gleichméBige
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und reproduzierbare Oberflachenrauheit. Fiir die Versuche im Rahmen dieser Arbeit
konnten so Oberfldchenrauheiten der Gussformen im Bereich von Rz =2 — 21 um er-
zeugt werden.

Fiir die direkte Herstellung von Isolierstoffpriiflingen in den Gussformen konnte nur
RTV-Silikonelastomer eingesetzt werden, da plattenférmige Priiflinge aus HTV- und
LSR-Silikonelastomer im Gegensatz zu RTV-Silikonelastomer ohne Trennmittel oder
Folien nur schwer entformbar sind. Die Verwendung von RTV-Silikonelastomer bietet
zusitzlich den Vorteil, dass das unvernetzte Polymer bei Raumtemperatur fliissig ist
und somit ohne aufwendige Apparaturen auch Priiflinge im institutseigenen Labor her-
gestellt werden konnten. Mit den auf diese Art hergestellten Priiflingen wurden nun
die Untersuchungen zum Einfluss der Oberfldchenrauheit auf die Hydrophobieeigen-
schaften untersucht.

3.1.4 Ergebnisse

3.1.4.1 Vergleichbarkeit des taktilen und des optischen Messverfahrens

Um die Vergleichbarkeit der Messmethoden zu untersuchen, wurden die Messungen
mit beiden Messverfahren (optisch und taktil) zundchst an einem Rauheitsnormal so-
wie an konventionell (durch Drehen und anschlieBendes Polieren) hergestellten Me-
tallplatten durchgefiihrt (Tabelle 3-1).

Tabelle 3-1 Messergebnisse der Rauheitsmessungen an einem Rauheitsnormal (Sollwerte:
Rz =9,9 uym, Ra = 3,1 um) und an polierten Platten aus Aluminium bzw. Stahl

Rz [um] Ra [um]
Prifting Taktil | Optisch (mozf Zfli?r ) Taktil | Optisch (mOzf Zflct ilr )
Rauheitsnormal (Stahl) 10,2 10,5 10,2 3,1 3,1 3,1
Aluplatte 1 0,6 1,2 1,0 0,1 0,1 0,1
Aluplatte 2 0,6 1,8 1,6 0,1 0,2 0,2
Stahlplatte 1,0 1,6 1,2 0,1 0,1 0,1

Die Ergebnisse zeigen, dass die mit beiden Verfahren erzielten Ergebnisse keinen sig-
nifikanten Unterschied aufweisen. Der tendenziell hohere Wert fiir Rz bei der opti-
schen Messung ist auf die hohere Auflosung des Lasersensors (Durchmesser des
Messflecks 1 um) als des taktilen Sensors (Spitzendurchmesser der Diamantnadel ca.
5 um) zuriickzufiihren. Die Spitze der Diamantnadel kann somit nicht genau so tiefe
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Profiltéler ermitteln wie der Lasersensor. Zudem konnen durch die harte Diamantnadel
Profilspitzen quasi abgeschnitten werden, was sich sogar bei der Messung der Oberfla-
chenrauheit von Aluminiumplatten durch die Ausbildung eines feinen Kratzers dar-
stellt. Beides fiihrt dazu, dass ein taktiler Sensor wie ein Tiefpass wirkt und somit klei-
nere Werte fiir die Oberflichenrauheit liefert. Dieser Zusammenhang lédsst sich gut
nachweisen, wenn man die Ergebnisse der optischen Messungen mit einem so genann-
ten Nadelfilter, der Bestandteil der Auswertesoftware ist, ermittelt. Dieser simuliert,
wie sich die Oberfldachenrauheit bei der Messung mit einem taktilen Sensor mit einem
bestimmten Nadelfilter darstellt. Fiir den vorliegenden Fall wurde ein Spitzendurch-
messer von 5 um, wie es dem der Diamantnadel entspricht, eingegeben. Damit wird
der Unterschied zwischen optischer und taktiler Messung noch geringer. Anhand der
Messwerte aus Tabelle 3-1 ist gut zu erkennen, dass der arithmetische Mittelwert der
Profilordinaten Ra (siehe Kapitel 3.1.1) aufgrund der Art seiner Berechnung iiber das
Integral der Abstidnde zur Mittellinie nicht signifikant vom Messverfahren und somit
auch nicht vom Nadelfilter beeinflusst wird.

Bei der Bestimmung der Kenngrof3en der Oberfldchenrauheit sandgestrahlter Alumini-
umoberflichen mit dem verwendeten Laserprofilometer kommt es aufgrund von star-
ker optischer Streuung des Laserstrahls mit zunehmender Oberfldchenrauheit zu Prob-
lemen bei der Durchfiihrung der Messung. Aufgrund dieser Streuung erhélt der Sensor
teilweise mehrfach reflektierte Strahlen zuriick, die sich im Rauheitsprofil als starke
Spitzen und Tiler bemerkbar machen und das Messergebnis verfilschen (Bild 3-3).

TU Mdnchen
10.00

wum] p-— """ — Rauheit

6.00

2.00
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-6.00

- 2.00 pm

_10.00 1 1 1 1 1 1 1 1 1
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Bild 3-3 Beispiel fiir eine Profilverfidlschung durch optische Streuung des Laserstrahls:
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Messung mit Laserprofilometer uScan an einer sandgestrahlten Aluminiumplatte,
Rz =4,7 (taktil gemessen)
Bei den untersuchten druckgestrahlten Aluminiumplatten mit den taktil gemessenen

Rauheiten Rz > 10 um ist die optische Messmethode mit dem verwendeten Sensor
nicht mehr anwendbar, da die Fokussierung des Autofokussensors aufgrund zu starker
optischer Streuung des Laserstrahls nicht mehr zuverlidssig moglich ist. Fiir die Anga-
be der Rauheiten der gestrahlten Aluminiumplatten wurde deshalb auf die taktile Mes-
sung zuriickgegriffen.

3.1.4.2 Anwendbarkeit taktiler Rauheitsmessung an Elastomeren

Die Messergebnisse der Kenngréen der Oberfldchenrauheit von elastomeren Werk-
stoffen, die mit dem taktilen Verfahren gemessen wurden, weichen signifikant von den
optisch gemessenen Werten ab (Tabelle 3-2).

Tabelle 3-2 Vergleich taktiler und optisch gemessener Kenngrof3en der Oberflichenrauheit
an plattenformigen Priiflingen verschiedener Silikonelastomere

Werkstoff Rz [um] Ra [um]
Taktil Optisch Taktil Optisch
RTVla 0,7 2,0 0,1 0,2
RTV1b 2.4 10,6 0,5 1,2
RTVic 3.5 13,5 0,9 1,8
RTV2a 2,0 9,5 0,5 1,2
RTV2b 3,7 12,2 0,9 1,7
RTV3 1,6 6,2 0,4 0,6
HTV1 1.9 4,1 0,4 0,6
HTV2 2,5 9,4 0,5 1,2
HTV3 3.3 7,3 0,8 0,8
HTV4 33 9,0 0,8 1,2
HTVS 7,1 12,9 2,0 1,6
LSR 1,0 1,2 0,3 0,2

Anmerkung: Die Zahlen bei der Werkstoffangabe kennzeichnen verschiedene Hersteller,
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Chargen oder Formulierungen der Isolierwerkstoffe, Buchstaben kennzeichnen verschiedene
Gussformen bei gleichem Isolierwerkstoff.

Taktil werden also in der Regel bis zu einem Faktor von 3 — 4 kleinere Werte gemes-
sen als mit dem optischen Verfahren. Dies zeigt deutlich, dass die Kenngroen der
Oberflichenrauheit der hier untersuchten elastomeren Isolierwerkstoffe mit einem tak-
tilen Messverfahren nicht korrekt bestimmt werden konnen. Fiir alle weiteren Rau-
heitsmessungen an elastomeren Werkstoffen wurden die Kenngréf3en der Oberfldchen-
rauheit deshalb nur noch optisch bestimmt.

3.1.4.3 Oberflachenrauheit von realen Isolatoren

Fiir die Untersuchung der Oberfliachenrauheit von realen Isolatoren stand eine kleine
Anzahl an Schirmen eines neuen und mehrerer iiber verschiedene Zeitriume im Be-
trieb gealterten Langstab- und Fahrleitungsisolatoren verschiedener Hersteller zur Ver-
fligung (siehe Tabelle 3-3). Die Schirme waren teilweise stark verschmutzt und muss-
ten fiir die Messungen mit Wasser und Isopropanol gereinigt werden, da die anhaften-
den Verschmutzungsschichten den Laserstrahl des Laserprofilometers nicht geniigend
reflektierten und somit keine Messungen moglich waren. Die Kenngroen der Ober-
flachenrauheit der Schirme wurden jeweils auf der Ober- und Unterseite bestimmt, um
einen eventuellen Einfluss des Herstellungs- oder Alterungsprozesses erkennen zu
konnen.

Der neue Isolatorschirm aus HTV-Silikonelastomer weist auf der Unterseite eine ge-
ringfiigig kleinere Oberflachenrauheit auf als auf der Oberseite (sieche Tabelle 3-3).
Dies ist vermutlich auf den Herstellungsprozess zuriickzufiihren. An den im Betrieb
gealterten Isolatoroberflichen konnte kein signifikanter Unterschied der Oberfldchen-
rauheit zwischen Ober- und Unterseite gefunden werden. Da kein Zugriff auf eventuel-
le Riickstellmuster bestand, konnte deren Oberflachenrauheit nicht bestimmt werden.
Somit konnen auf Basis der vorliegenden Informationen noch keine direkten Riick-
schliisse auf eine Anderung der Oberflichenrauheit im Betrieb gezogen werden.

Die Messungen zeigen insgesamt, dass die Oberflichenrauheit der untersuchten realen
Isolatoroberflichen im Bereich von Rz=5-13um bzw. Ra=04-14 um liegt
(Tabelle 3-3).
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Tabelle 3-3 Kenngroflen der Oberfliachenrauheit von neuen und gealterten Langstab-
und Fahrleitungsisolatoren

Werkstoff Rz [um] Ra [um]
Isolator|der Isola-
Hersteller Nr torschir- Alterungszustand
) e Obersei- | Untersei- | Obersei- | Untersei-
te te te te
1 9,0 6,5 1,2 0,7 neu
Lapp
Insulator hergestellt 1998,
GmbH 2 12,9 11,7 1,6 1.4 |Einsatzbedingungen
nicht bekannt
Pfisterer HTV 5 Jahre l‘)‘ei. 25kV
Sefac AG 3 7,8 10,3 0,8 1,3 im rumaéinischen
& Bahnnetz
4 9.4 10,3 1,2 1,2 Alter und Einsatz-
HCT bedingungen nicht
5 7,0 7,0 0,8 0,7 bekannt
Pfisterer 12 Jahre bei 12 kV
6 RTV 6,2 7,2 0,6 0,9 in einem Tunnel der
Sefag AG BLS

3.1.4.4 Abbildung der Oberflachenrauheit der Gussform auf die Priiflinge

Die Messungen mit dem Laserprofilometer an den Priiflingen aus RTV-
Silikonelastomer liefern tendenziell groBBere Messwerte als die taktile Messung auf den
Gussplatten aus Aluminium, in denen die Priiflinge hergestellt wurden. Dies liegt an
der schon diskutierten Tiefpasswirkung der taktilen Messung bzw. der hoheren Auflo-
sung des Lasersensor (sieche Kapitel 3.1.4.1). Zudem ist der verwendete RTV-
Werkstoff fiir die Wellenlidnge des im Autofokussensor verwendeten Lasers teildurch-
lassig. Dies fiihrt zu teilweisem Eindringen des Lasers in das Material, wo er zusitzli-
chen reflektiert wird, und deshalb zu tendenziell leicht erhohten Messwerten. Es zeigt
sich aber deutlich, dass die Oberfldachenrauheit der Gussplatten und der Priiflingsober-
flache keine signifikanten Unterschiede aufweist (Tabelle 3-4).

Die vorliegenden Ergebnisse zeigen, dass sich die Oberflachenrauheit der Gussplatten
direkt auf die Priiflinge abbildet. Somit eignet sich die Oberflichenbehandlung der
Gussformen zum Erzeugen von definierten Oberflichenrauheiten auf den Isolierstoff-
priiflingen, um damit z. B. den Einfluss der Oberfldchenrauheit auf die Hydrophobie
zu untersuchen.
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Tabelle 3-4 Vergleich der Rauheiten der Gussplatten und Priiflinge aus RTV-Silikonelastomer

. Aluminiumguss-| RTV (op- |Aluminiumguss-| RTV (op-
Oberfl acﬁeﬂbehandlung der platte (taktil) tisch) platte (taktil) tisch)
Aluminiumgussplatte
Rz [um] Ra [um]
Polieren 1,8 1,8 0,2 0,2
6,7 7,5 0,9 1,0
Strahlen mit Glasperlen
7,0 8,3 1,0 1,1
9,0 10,2 1,3 1,5
13,0 15,7 2,3 23
Strahlen mit Edelkorund
14,6 16,9 2,2 2,3
16,0 15,7 2.4 2,7

3.2 Bestimmung des Hydrophobiezustandes

3.2.1 Randwinkelmessgerite

Fiir die Messung von statischen und dynamischen Tropfenrandwinkeln sind Geréte
von mehreren Anbietern auf dem Markt verfiigbar. Grundsitzlich bestehen diese Geri-
te aus einer kontinuierlich regelbaren Dosiereinrichtung, mit der Tropfen in verschie-
denen GroBen auf die Werkstoffoberfliche aufgebracht werden konnen, einer Licht-
quelle zur Beleuchtung des Tropfens und einer optischen Auswerteeinrichtung. Bei
manuellen Geriten ist diese Auswerteeinrichtung ein Objektiv, dhnlich einem Mikro-
skop, in das ein Winkelmesser (Goniometer) eingebaut ist. Man richtet das Goniome-
ter tangential an den Tropfen im Tripelpunkt Luft-Fliissigkeit—Werkstoff aus und liest
den Tropfenrandwinkel von einer Skala ab. Bei (halb)automatischen Randwinkel-
messgerdten wird die Tropfenkontur mit Hilfe einer (digitalen) Kamera erfasst
(Bild 3-4). Dieses Bild kann nun manuell oder mit Hilfe einer speziellen Software aus-
gewertet werden, wobei sich bei diesen Gerdten — abhédngig von der Messmethode
(siehe Kapitel 3.1.2) — einem Tropfen zwei Tropfenrandwinkel (links und rechts am
Tropfen) zugeordnet werden konnen.

Zur Durchfiihrung der Versuche im Rahmen dieser Arbeit stand ein halbautomatisches
Randwinkelmessgeridt OCA 20 (Fa. Dataphysics) mit einem um 90° neigbaren Kipp-
tisch zur Verfiigung (Bild 3-5). Mit diesem Gerit ist auch die Messung der Tropfen-
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randwinkel an geneigten Priiflingen moglich (siehe Kapitel 2.2.1.1).

Die Dosierung der Fliissigkeit geschieht beim OCAZ20 iiber ein elektronisch gesteuer-
tes Spritzenmodul, das eine kontinuierliche Einstellung des Tropfenvolumens im Be-
reich von 0,001 — 500 ul mit einer Dosierungsgeschwindigkeit von 0,1 — 25 pul-s™ er-
moglicht. Die Tropfenbilder werden von der eingebauten digitalen Videokamera mit
einer Bildrate von 50 s erfasst. Die Auswertung der aufgenommenen Tropfenbilder
erfolgt mit der Software SCA20 (Fa. Dataphysics). Diese Software ermdoglicht es, die
Tropfenrandwinkel an einem Live-Bild, an einem gespeicherten Bild oder einem Vi-
deofilm zu bestimmen. Sofern nicht anders angegeben, handelt es sich bei den im Fol-
genden angegebenen Werten um die Medianwerte der Messungen an 5 Tropfen (je-
weils links und rechts am Tropfen = 10 Messwerte).

Beleuchtung Priifling Videokamera

Bild 3-4 Prinzipbild eines Messgerites zur Tropfenrandwinkelmessung

Bild 3-5 Halbautomatisches Tropfenrandwinkelmessgerit OCA20 der Firma Dataphysics
mit Kipptisch
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3.2.2 Messmethoden

Fiir die Bestimmung der statischen Tropfenrandwinkel auf Isolierwerkstoffen wird in
der vorliegenden Arbeit die Messung an liegenden Tropfen verwendet. Hierbei wird
mit Hilfe der Dosiereinrichtung ein Tropfen definierter Groe auf die Werkstoffober-
fliche aufgebracht und das Tropfenbild ausgewertet (Bild 3-6). Bleibt dabei die Do-
siernadel im Tropfen, wird dies im Folgenden Needle-in-drop-Methode genannt. Wird
sie zur Messung herausgezogen, soll dies im Folgenden als Sessile-Drop-Methode be-
zeichnet werden.

Messungen mit beiden Verfahren haben gezeigt, dass bei der verwendeten Dosiernadel
(AuBendurchmesser 0,52 mm) und TropfengroBBen > 1 ul keine signifikanten Unter-

schiede bei den Messungen auftreten.

L=1195,R=12186

Bild 3-6  Statische Tropfenrandwinkelmessung beidseitig an einem ruhenden Tropfen.

Die dynamischen Tropfenrandwinkel konnen auf zweierlei Arten bestimmt werden.
Am hiufigsten wird in der Praxis aufgrund des geringeren (Kosten-)Aufwandes die
Volumenidnderungsmethode verwendet (siehe Kapitel 2.2.1.1). Hierbei bleibt die Ka-
niile der Dosiereinrichtung nach Aufbringen des Tropfens in diesem platziert. Nun
wird weiter Fliissigkeit hinzudosiert, bis sich die Breite der Basislinie des Tropfens
dndert. Der Tropfenrandwinkel, der zuletzt vor der sprungartigen Anderung der Basis-
linie ermittelt wird, ist der Vorriickwinkel. Analog dazu wird der Riickzugswinkel be-
stimmt, d. h. das Tropfenvolumen wird solange verkleinert, bis sich die Basislinie
sprungartig verkiirzt. Der Winkel, der direkt vor dieser Verkiirzung bestimmt wird, ist
der Riickzugswinkel. Bei dieser Methode ist zu beachten, dass die Messungen quasi
stationdr durchzufiihren sind. Dies bedeutet, dass die Dosierung des Wassers langsam
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geschehen muss, um genaue Ergebnisse zu erhalten. Als guter Anhaltswert hat sich ein
Zehntel bis ein Zwanzigstel des aufgebrachten Tropfenvolumens pro Sekunde erwie-
sen. Somit ist es auch moglich, Versuche mit verschiedenen Tropfengrofen in der
gleichen Zeit durchzufiihren und dadurch die Zeit, in der Wechselwirkungen zwischen
dem Isolierstoff und dem Tropfen auftreten konnen, zu minimieren, um dadurch re-
produzierbare Messbedingungen zu erreichen.

Die zweite Methode zur Bestimmung der dynamischen Tropfenrandwinkel ist die so
genannte Tilting-Plate-Methode. Hierbei wird der Priifling nach Aufbringen des Trop-
fens auf der waagrechten Isolierstoffoberfliche mit der gesamten Messapparatur bis
zum Abrollen des Tropfens gekippt (Bild 3-5 rechts). Die Tropfenrandwinkel werden
nun in dem Augenblick vor dem Abrollen des Tropfens bestimmt. Somit lassen sich
aus einem Bild gleichzeitig Vorriick- und Riickzugswinkel bestimmen (Bild 3-7).

Bild 3-7 Tropfen auf einer waagrechten Oberfliche (links), Tropfen auf einer geneigten
Oberflache (rechts) unmittelbar vor dem Abrollen

Wihrend die Volumenidnderungsmethode grundsitzlich bei allen Tropfengrofen an-
gewendet werden kann, stellt man bei der Kippmessmethode fest, dass es nicht bei
jedem Tropfenvolumen zu einem Abrollen der Tropfen kommt. Fiir das Abrollen muss
die Tangentialkomponente der Schwerkraft, die am Tropfen angreift, groBer werden
als die Adhésionskraft des Tropfens an der Isolierstoffoberflache. Untersuchungen an
mehreren Isolierwerkstoffen zeigen, dass ein Mindestvolumen von ca. 20 - 30 pl fiir
ein Abrollen notwendig ist (Tabelle 3-5).

Dieses Verhalten ist auBBerhalb der Hochspannungsisoliertechnik zum Beispiel im Zu-
sammenhang mit so genannten super- oder ultrahydrophoben Oberflichen und Be-
schichtungen bekannt, deren Hydrophobie auf dem Lotus-Effekt beruht [Moc-04],
[Mar-03]. Hier werden zum Teil sogar Abrollwinkel von kleiner 10° bei sehr kleinen
Tropfenvolumina gemessen.

Fiir einen Vergleich der beiden Messmethoden wurde deshalb ein Tropfenvolumen
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von 50 ul gewihlt, da es bei diesem Tropfenvolumen und den hier untersuchten Iso-
lierwerkstoffen immer zum Abrollen kommt. Die Untersuchungen an verschiedenen
Isolierwerkstoffen vergleichbarer Oberfldchenrauheit zeigen fiir beide Messmethoden
eine gute Ubereinstimmung (Bild 3-8).

Tabelle 3-5 Ablaufwinkel fiir Priiflinge aus verschiedenen Isolierwerkstoffen bei den Trop-
fenvolumina 5, 25 und 50 pl (jeweils 10 Messwerte je Isolierwerkstoff und

Tropfenvolumen)
Ablaufwinkel [°
Isolierstoff Tropfenvlolumen ifw [°]
[ul] Minimalwert Maximalwert Median
5 & * *
Epoxidharz
(Rz=2,5 um) 25 41 53 45
50 36 42 41
5 k k k
LSR
(Rz = 1,0 um) 25 35 42 37
50 27 34 28
5 & * *
HTV
k k k
(Rz = 1,9 um) 2
50 36 43 39
* Hier rollen die Tropfen selbst bei 90° Neigung des Kipptisches nicht ab.
160
Riickzugswinkel Vorriickwinkel
T e e l} ---
120 {) —————————————
e % ?
BLI00
<
g
% 80
S ]
g ¢ %}
=
560 - : ‘I’
&
40 A
20 A
0
LSR LSR HTV HTV LSR LSR HTV HTV
Vol. Kipp Vol. Kipp Vol. Kipp Vol. Kipp

Bild 3-8 Vergleich der dynamischen Tropfenrandwinkel bei Kipp- und Volumenénde-
rungsmethode, Tropfenvolumen 50 ul (jeweils Median und Spannweite von 10
Messwerten je Isolierwerkstoff und Messmethode)

51



Durchfithrung der Versuche und Ergebnisse

3.2.3 Auswertemethoden

Fiir die Berechnung der Tropfenrandwinkel ermittelt die Software SCA 20 die Kontur
der Tropfen, fiir deren Auswertung die Software verschiedene Methoden bereit hélt
(Tabelle 3-6).

Tabelle 3-6 Auswertemethoden mit der Software SCA20

Fitting-Methode Auswertung der Kontur mit Hilfe
1. Kreis eines anliegenden Kreises
2. Ellipse einer anliegenden Ellipse
3. Young-Laplace des Young-Laplace’schen Algorithmus [All-03]
4. Tangente einer anliegenden Tangente

Die Auswahl einer bestimmten Methode kann in wesentlichem Mal} die Messunsi-
cherheit beeinflussen. Diese hingt bei der Tropfenrandwinkelmessung sowohl von der
verwendeten Auswertemethode als auch vom Winkelbereich ab. Anhand der Messun-
gen an Kontaktwinkelstandards mit Winkeln von 15-170° kann der Einfluss der
Auswertemethode veranschaulicht werden [Dat-12]. Bei der Auswertung der stati-
schen Tropfenrandwinkel erhélt man mit dem Young-Laplace’schen Algorithmus stets
die kleinste Messunsicherheit. Die Berechnung des Winkels mit diesem Algorithmus
benotigt jedoch eine lidngere Zeit und stellt sehr hohe Anforderungen an den Mess-
rechner, wodurch dieser nicht mehr jedes Tropfenbild auswertet. Deshalb empfiehlt
sich fiir die Messung der dynamischen Tropfenrandwinkel nach [Dat-12] eine fiir den
jeweiligen Bereich des Tropfenrandwinkels am besten geeignete Methode.

Die Messunsicherheit des Kreis- und Ellipsen-Fittings hingt jedoch bei der Messung
von realen Tropfen stark vom Tropfenvolumen ab. Bei kleinen Tropfenvolumina
(1 - 10 pl) korreliert die Tropfenkontur in der Regel besser mit einem Kreis, bei grof3e-
ren Tropfenvolumina (25 - 100 ul) infolge des zunehmenden Einflusses der Schwer-
kraft auf die Tropfenkontur besser mit einer Ellipse (Bild 3-9).
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Bild 3-9 Vergleich der Tropfenformen bei 5 ul (links) und 50 ul (rechts)

Bei der Untersuchung an verschiedenen Isolierwerkstoffen hat sich jedoch herausge-
stellt, dass die Tropfen in den meisten Fillen unsymmetrisch sind, also links und
rechts am Tropfen ungleiche Tropfenrandwinkel aufweisen. Dies tritt besonders bei
stark aufgerauten sowie Oberflichen mit Verschmutzungsschichten auf. Die Auswer-
temethoden 1 — 3 (Tabelle 3-6) ziehen fiir die Berechnung der Tropfenrandwinkel je-
doch eine symmetrische Tropfenkontur heran und liefern somit nur ein Ergebnis pro
Tropfen. Dieser Wert ist eine Art Mittelwert der beiden Tropfenrandwinkel. Nur beim
Tangenten-Fitting ist es moglich, die Werte der unsymmetrischen Tropfenrandwinkel
korrekt zu erfassen. Zudem ist bei der Bestimmung der dynamischen Tropfenrandwin-
kel mit der Kippmethode ausschlieBlich das Tangenten-Fitting sinnvoll einsetzbar.

Aufgrund der oben aufgefiihrten Griinde wurde fiir die vorliegende Arbeit entschieden,
die Auswertung ausschlieBlich mit Hilfe der Tangentenmethode durchzufiihren, da
diese sowohl fiir die Bestimmung der statischen als auch der dynamischen Tropfen-
randwinkel mit einer bei allen TropfengroBen zufrieden stellenden Messunsicherheit
moglich ist. Nach der Erfahrung des Autors hingt nimlich die erreichbare Messunsi-
cherheit bei der Vermessung von realen Tropfen wesentlich von den Hell-Dunkel-
Unterschieden des Tropfenbildes, besonders im Dreiphasenpunkt, ab. Die verschiede-
nen zu untersuchenden Isolierstoffe reflektieren das Licht unterschiedlich stark, wes-
halb die Hell-Dunkel-Unterschiede stark variieren konnen. Besonders bei der Messung
von Tropfenrandwinkeln auf der Oberfliche von Verschmutzungsschichten oder bei
groBBen Oberflidchenrauheiten ist dies der Fall. Verschmutzungen oder Partikel vor und
hinter dem Tropfen erscheinen ebenso auf dem Tropfenbild und kdnnen die Messun-
gen erschweren.

In den Versuchen hat sich gezeigt, dass die Messunsicherheit bei der Bestimmung der
dynamischen Tropfenrandwinkel mit der Volumenédnderungsmethode auch durch die
Verwendung kleiner Volumina (z. B. 5 pl) auf ca. + 1° verkleinert werden kann. Die-
ser Effekt kann dadurch erklirt werden, dass bei kleinen Tropfen die sprunghafte An-
derung der Linge der Basislinie des Tropfens deutlicher erkennbar ist.
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Wie die zahlreichen Untersuchungen im Rahmen der vorliegenden Arbeit gezeigt ha-
ben, kann im Allgemeinen jedoch davon ausgegangen werden, dass im Bereich des in
IEC 62073 empfohlenen Tropfenvolumens von 5 - 50 pl die Messunsicherheit mit der
Tangentenmethode bei ca. + 2° liegt.

3.2.4 Einfluss des Tropfenvolumens auf die Tropfenrandwinkel

Aus der Literatur ist bekannt, dass es mit zunehmendem Tropfenvolumen zunéchst zu
einer Erhohung der statischen Tropfenrandwinkel kommt. Bei weiterer Erhohung des
Tropfenvolumens nehmen die Tropfenrandwinkel wieder ab [Jan-97a].

Die Messungen der statischen Tropfenrandwinkel im Rahmen dieser Arbeit an einem
HTV-Silikonelastomer im Bereich von 1-150ul bestitigen dieses Verhalten
(Bild 3-10) [Ex1-04]. Bei dem untersuchten HTV-Silikonelastomer steigen die stati-
schen Tropfenrandwinkel im Bereich von 1 - 25 pl zunéchst an. Im darauf folgenden
Bereich bis 150 ul nehmen sie wieder ab. Die Absolutwerte der Mediane der stati-
schen Tropfenrandwinkel unterscheiden sich im untersuchten Bereich maximal um ca.
9°.

150

T R EEE R L TR R EEEEEEEEE EEEEE RS

w10

90 A

Statische Tropfenrandwinkel [°]

70

60

R L Er] EEEEEEEEEE R R EEE EE e R e LT EEE PP R e

50

Tropfenvolumen [ul]

Bild 3-10 Einfluss des Tropfenvolumens auf den statischen Tropfenrandwinkel, HTV-
Silikonelastomer, Rz = 1,9 um, Mediane von je 10 Messwerten mit Spannweite

Um den Einfluss des Tropfenvolumens auf den Hydrophobiezustand bei
verschiedenen Isolierwerkstoffen zu vergleichen, wurde der von IEC 62073
empfohlene Bereich von 5 -50 ul ausgewihlt. Die Untersuchungen der statischen
Tropfenrandwinkel wurden exemplarisch mit Tropfenvolumina von 5, 25 und 50 pl an
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Priiflingen aus Epoxidharz, LSR- und HTV-Silikonelastomer durchgefiihrt, die iiber
eine vergleichbare Oberflidchenrauheit verfiigen.

Fiir die untersuchten Isolierwerkstoffe zeigt sich eine dhnliche Abhingigkeit der stati-
schen Tropfenrandwinkel vom Tropfenvolumen. Die statischen Tropfenrandwinkel
nehmen bei einer Zunahme des Tropfenvolumen von 5 pl auf 25 pl zu, wobei sie bei
einer weiteren Zunahme des Tropfenvolumens wieder leicht abnehmen (Bild 3-11).

Die Ergebnisse der Vorriickwinkel zeigen keine einheitliche Abhéngigkeit vom Trop-
fenvolumen (Bild 3-12). Beim HTV-Silikonelastomer verhalten sich die Vorriickwin-
kel @hnlich wie die statischen Tropfenrandwinkel, d. h. sie nehmen bei steigendem
Tropfenvolumen zunichst zu und anschlieBend wieder ab. Beim Epoxidharz verhilt es
sich genau umgekehrt. Die Vorriickwinkel nehmen mit steigendem Tropfenvolumen
zunichst ab, danach wieder zu. Auf den Priiflingen aus LSR-Silikonelastomer wird mit
zunehmendem Tropfenvolumen eine kontinuierliche Abnahme der Vorriickwinkel
festgestellt.

Die Ergebnisse der Messung der Riickzugswinkel bei den drei untersuchten Isolier-
werkstoffen zeigen ein dhnliches Verhalten. In allen Fillen wird mit zunehmendem
Tropfenvolumen eine Abnahme der Riickzugswinkel beobachtet (Bild 3-13).
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Bild 3-11 Einfluss des Tropfenvolumens im Bereich von 5 - 50 ul auf die statischen Trop-
fenrandwinkel bei verschiedenen Isolierwerkstoffen, Mediane von je 10 Mess-
werten mit Spannweite
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Bild 3-12 Einfluss des Tropfenvolumens im Bereich von 5 - 50 ul auf die Vorriickwinkel
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Bild 3-13 Einfluss des Tropfenvolumens im Bereich von 5 - 50 ul auf die Riickzugswinkel

bei verschiedenen Isolierwerkstoffen, Mediane von je 10 Messwerten mit Spann-
weite
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Aufgrund der gezeigten Ergebnisse kann gefolgert werden, dass fiir eine vergleichende
Bewertung von Isolierstoffen mit Hilfe der Messung der Tropfenrandwinkel auch im
von [EC 62073 empfohlenen Bereich von 5 - 50 pl fiir eine vergleichende Bewertung
ein identisches Tropfenvolumen verwendet werden sollte. Dies gilt sowohl fiir die sta-
tischen als auch fiir die dynamischen Tropfenrandwinkel. Bei Verwendung unter-
schiedlicher Tropfenvolumina sind je nach Isolierwerkstoff und Art der Tropfenrand-
winkel fiir die Medianwerte Abweichungen in der GroBle von ca. 2 - 11° zu erwarten
(Tabelle 3-7).

Tabelle 3-7 Maximale Differenz der Mediane der Tropfenrandwinkel bei Tropfenvolumen
im Bereich von 5 - 50 pl bei verschiedenen Isolierwerkstoffen

Maximale Differenz der Mediane
Isolierwerkstoff | Statische Tropfen- Vorriickwinkel Riickzugswinkel
randwinkel
LSR 2,4° 8,5° 9,0°
EP 8,1° 3,7° 10,7°
HTV 6,3° 8,6° 3,2°

Fiir die vorliegende Arbeit wurde fiir die vergleichende Bewertung des Hydrophobie-
zustandes von sauberen und verschmutzten Isolierstoffoberflichen ein Tropfenvolu-
men von 5 pl gewihlt. Dieses Volumen wurde zum einen deshalb gewihlt, da sich bei
diesem Volumen die geringste Messunsicherheit erreichen liel (siehe Kapitel 3.2.3).
Zum anderen wurden das Tropfenvolumen von 5 pl gewdhlt, da sich bei den Untersu-
chungen des Hydrophobietransfers auf kiinstliche Verschmutzungsschichten (siehe
Kapitel 3.3) zeigte, dass groBere Tropfen bei unvollstindigem Transfer teilweise zu
einer Aufweichung und Beschidigung der Verschmutzungsschicht fithren konnen.

3.2.5 Einfluss der Oberflichenrauheit auf den Hydrophobiezustand

Wie in Kapitel 2.2.2.1 gezeigt, beeinflusst die Oberflidchenflichenrauheit den Hydro-
phobiezustand von Isolierwerkstoffen derart, dass Tropfenrandwinkel > 90° mit stei-
gender Oberfldchenrauheit ansteigen, wihrend Tropfenrandwinkel < 90° mit steigen-
der Oberfldachenrauheit abfallen. Durch die Messung der Tropfenrandwinkel an Priif-
lingen aus RTV-Silikonelastomer mit verschiedenen Oberflichenrauheiten im Bereich
von Rz =5 -38 um bzw. Ra=0,8 - 3,5 um (siehe Kapitel 3.1.4.4) zeigt sich dies sehr
deutlich (Bild 3-14 und Bild 3-15) [Ex1-04], [Ex]-05b].
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Bild 3-14 Einfluss der Oberfldchenrauheit Rz auf die Tropfenrandwinkel, RTV-
Silikonelastomer, Tropfenvolumen 5 pl, Mediane und Spannweiten aus je 10
Messwerten
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Bild 3-15 Einfluss der Oberfldchenrauheit Ra auf die Tropfenrandwinkel, RTV-
Silikonelastomer, Tropfenvolumen 5 pl, Mediane und Spannweiten aus je 10 Mess-
werten
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Dieser Trend setzt sich jedoch nicht beliebig fort, sondern es kommt bei dem unter-
suchten Material zu einer Abschwichung dieses Verhaltens ab einer Oberfldchenrau-
heit von ca. Rz =15 um bzw. Ra =2,2 um. Mit grolerer Oberfldchenrauheit nehmen
die statischen Tropfenrandwinkel tendenziell leicht ab, wihrend die dynamischen
Riickzugswinkel ansteigen. Diese Ergebnisse bestidtigen Erkenntnisse, die in der Lite-
ratur gefunden werden [Jan-97a], [Wu-05a].

Das Verhalten der Tropfenrandwinkel im Bereich von Rauheiten Rz > 20 pm bzw.
Ra > 2,2 um erscheint jedoch fiir die typische Anwendung auf Isolatoroberfldchen un-
bedeutend, da sich deren Oberflichenrauheit in der Regel im Bereich von Rz =5 -
13 um bewegt (siehe Kapitel 3.1.4.3). Aufgrund des hier gezeigten signifikanten Ein-
flusses der Oberflachenrauheit auf den Hydrophobiezustand von Isolierstoffoberfla-
chen ist zu vermuten, dass sich die Oberflichenrauheit auch mafBgeblich auf die Be-
wertung der Hydrophobiebestiandigkeit auswirkt (siehe Kapitel 2.2.2.1). Deshalb ist es
ratsam, beim Vergleich verschiedener Isolierwerkstoffe oder der Ubertragung der Er-
kenntnisse von Messungen an Laborpriiflingen auf reale Isolatoroberflichen die glei-
chen Oberfldchenrauheiten zu verwenden. Ist dies prozessbedingt nicht moglich, sollte
alternativ die Oberfldachenrauheit der Laborpriiflinge und der realen Isolatoroberfli-
chen bestimmt werden, um daraus Riickschliisse auf eventuelle Unterschiede ziehen zu
konnen.

3.2.6 Einfluss der Messdauer auf das Messergebnis

Werden Tropfen auf Priiflinge aufgebracht und die statischen Tropfenrandwinkel zu
verschiedenen Zeitpunkten gemessen, ist festzustellen, dass es zu einem Abfall der
Messwerte kommt (Bild 3-16). Bei den untersuchten Materialien konnte die in
[Jan-97a] gefundene schnellere Abnahme der statischen Tropfenrandwinkel innerhalb
der ersten zwei Minuten jedoch nicht bestétigt werden. Die gleichmilige Abnahme
der Tropfenrandwinkel deutet darauf hin, dass als Hauptmechanismus die Verdunstung
der Tropfen verantwortlich ist solange Wechselwirkungen mit dem Isolierwerkstoff
eine untergeordnete Rolle spielen. Allerdings bestitigt sich eine Abhédngigkeit der Ab-
nahme der statischen Tropfenrandwinkel vom Tropfenvolumen, d. h. bei kleineren
Tropfen nehmen die Tropfenrandwinkel tendenziell schneller ab (Bild 3-17) [Ex1-04].
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Innerhalb der ersten Minute, in der nach IEC 62073 die Messung der Tropfenrandwin-
kel erfolgen soll, liegt die Abnahme bei den untersuchten Materialien und Tropfengro-
Ben jedoch nur bei 2 — 3°, wodurch im Rahmen der bekannten Streuung bei Messung
der Tropfenrandwinkel keine nennenswerte Beeinflussung der Messergebnisse zu er-
warten ist.

Um die Vergleichbarkeit der Versuchsergebnisse untereinander sicherzustellen, emp-
fiehlt es sich jedoch, die Messungen immer zum gleichen Zeitpunkt durchzufiihren
bzw. die Messdauer zumindest zu protokollieren, um gegebenenfalls die Auswirkung
der Messdauer auf das Ergebnis abschitzen zu konnen.

In der Praxis hingt die Messdauer vom verwendeten Messgerit ab. So benotigt man
bei dem fiir diese Arbeit benutzten Messgerit z. B. eine Zeit von ca. 15 - 20 Sekunden
pro Tropfen, um die Optik zu justieren und die Berechnung der Tropfenrandwinkel zu
starten. Um Fehlern vorzubeugen und eine hochstmogliche Wiederhol- und Reprodu-
zierbarkeit der Ergebnisse zu erzielen, wurde fiir diese Arbeit der Zeitpunkt fiir die
Messung der statischen Tropfenrandwinkel auf 30 s festgelegt.

3.3 Hydrophobietransfer auf kiinstliche Verschmutzungsschichten

3.3.1 Priiflinge

Fiir die Untersuchung des Hydrophobietransfers in Verschmutzungsschichten wurden
Priiflinge aus RTV-, HTV- und LSR-Silikonelastomer sowie EPDM und Epoxidharz-
Formstoff verwendet. Die Priiflinge waren plattenférmig bei einer Kantenldnge von
50 mm und einer Dicke von 6 mm. Die Dicke von 6 mm wurde fiir alle untersuchten
Materialien gewihlt, da der Einfluss der Priiflingsdicke auf den Hydrophobietransfer
vermieden werden sollte.

Alle Priiflinge wurden vor Auftrag der Verschmutzungsschicht griindlich mit Isopro-
panol und Wasser gereinigt und anschlieBend mindestens 24 Stunden staubgeschiitzt
gelagert.

Aufgrund des Einflusses der Temperatur auf die Migration niedermolekularer Be-
standteile der Elastomere [Jah-00] wurden alle Priiflinge bei einer Temperatur von

23 £ 2°C gelagert sowie alle Untersuchungen bei dieser Temperatur durchgefiihrt.

3.3.2 Verschmutzungsschichten

Fiir die vorliegende Arbeit wird fiir die Untersuchung des Hydrophobietransfers ein
Verfahren angewendet, bei dem die Verschmutzungsschicht als Suspension mit Hilfe
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einer Folienmaske definierter Dicke auf die Priiflinge aufgetragen wird. Die Entschei-
dung fiir dieses Verfahren fiel aufgrund von Vorversuchen im Rahmen des Arbeits-
kreises ,,Werkstoffeigenschaften von Kunststoffisolatoren®, in denen sich dieses Ver-
fahren fiir Foliendicken im Bereich von 0,1 - 0,5 mm als gut reproduzierbar herausge-
stellt hat [Ex1-05a].

Die zuvor gereinigten Priiflinge werden dazu mit einer handelsiiblichen, selbstkleben-
den Folie von 0,12 mm Dicke beklebt®, aus der ein Fenster mit den Abmessungen
30 mm x 30 mm geschnitten wurde (Bild 3-18). Durch Ubereinanderkleben mehrerer
Folien konnen verschiedene Dicken der Verschmutzungsschicht realisiert werden. Aus
einem pulverformigen inerten Feststoff und einer Fliissigkeit (Wasser, Isopropanol
oder eine Losung aus beidem) wird durch 2-miniitiges griindliches Verriihren eine
Suspension hergestellt, die auf die zuvor priparierten Priiflinge aufgetragen wird.
Durch Abstreifen mit einem Plastiklineal wird iiberschiissige Suspension entfernt.
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Bild 3-18 Priifling mit Folienmaske fiir den Auftrag der Verschmutzungsschicht

Nach der Trocknung der Suspension erhilt man eine gleichmifige Verschmutzungs-
schicht. Dies wurde qualitativ auch durch die Untersuchung der getrockneten Ver-
schmutzungsschichten mit einem Laserprofilometer bestitigt. Die Messungen ergaben
jedoch, dass die tatsdchliche Dicke der Verschmutzungsschicht nach dem Verdunsten
der fliichtigen Bestandteile stets diinner ist als die Dicke der aufgeklebten Folienmaske

® Die Dicke der Folie von 0,12 mm ergab sich aus der Verfiigbarkeit im Handel.
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(Bild 3-19). Die Angabe der Dicke der Verschmutzungsschicht bezieht sich in dieser
Arbeit deshalb immer auf die Dicke der Folienmaske.
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1 v 1
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Bild 3-19 Priiflingsoberfliche mit Folie und Verschmutzungsschicht (links), aufgenommen
mit einem Laserprofilometer (Hohen iiberzeichnet, Querschnitt und Linienmes-
sung eines Priiflings mit Verschmutzungsschicht (rechts) am Beispiel einer Mas-
kendicke von 0,36 mm, Verschmutzungsschicht aus Quarzmehl SF600

3.3.3 Grundmaterial fiir die Herstellung von Verschmutzungsschichten

Fiir die Herstellung der Verschmutzungsschicht wurden verschiedene pulverféormige
Feststoffe untersucht, iiber die bereits in der Literatur berichtet wurde (siehe Kapitel
2.3.2), ndmlich Quarzmehl (silanisiert und nicht silanisiert), Kaolin und Kieselgur
(Tabelle 3-8).
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Tabelle 3-8 Grundmaterialien fiir die Verschmutzungsschichten

Mittlere Korn- o 3, | Chemische Behand-

Feststoff ariife [um] Schiittdichte [g/cm’] lung
Quarzmehl Sikron SF 600 3 0.54 i
(Fa. Quarzwerke Frechen) ’
Quarzmehl Silbond 600EST o
(Fa. Quarzwerke Frechen) 4 0.6 silanisiert
Quarzmehl Millisil W12 16 0.9 i
(Fa. Quarzwerke Frechen) ’
Quarzmehl Silbond W12 EST .
(Fa. Quarzwerke Frechen) 16 1.0 silanisiert
Kaolin (Fa. VWR) 40 2,17 -2,66 -
Kieselgur (Fa. Alfa Aesar) 63 k. A. -

Bei der Herstellung der fiir eine zuverldssige Bewertung des Hydrophobietransfers

notigen homogenen Verschmutzungsschichten wurde festgestellt, dass die verschiede-

nen Grundmaterialien mit unterschiedlichen Anteilen von Wasser, Isopropanol oder

Losungen aus beidem hergestellt werden miissen. Bei der Verwendung von ungeeigne-

ten Fliissigkeiten oder Losungen kommt es sonst zu Rissen oder zur Klumpenbildung
in der Verschmutzungsschicht (Bild 3-20).

Bild 3-20 Verschmutzungsschicht mit Rissen (links) und Klumpen (rechts) bei Verwendung
ungeeigneter Suspensionen
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Tabelle 3-9 zeigt auf, welche Menge an Fliissigkeit mit welcher Menge an Pulver ver-
mischt werden muss, um zum gewiinschten Ergebnis, also einer homogenen Ver-
schmutzungsschicht zu kommen.

Hierbei stellt man fest, dass sich die silanisierten Quarzmehle sehr gut als Suspension
mit destilliertem Wasser aufbringen lassen, wihrend sich mit den nicht silanisierten
Quarzmehlen und bei Kieselgur homogene Verschmutzungsschichten nur bei Verwen-
dung einer Losung aus 35% Isopropanol und 65% Wasser herstellen lassen. Kaolin
lieB3 sich als einziges Grundmaterial mit allen untersuchten Fliissigkeiten gleich gut
auftragen und fiihrte immer zu homogenen Verschmutzungsschichten.

Tabelle 3-9 Ubersicht der fiir eine homogene Verschmutzungsschicht notigen Fliissigkeit und
deren Menge bezogen auf 7,5 g Pulver

Feststoff Fliissigkeit Menge [ml]

Quarzmehl Silbond 600EST Destilliertes Wasser 4.5
Quarzmehl Silbond W12 EST 4.5
Quarzmehl Sikron SF 600 3,5
Quarzmehl Millisil W12 65% destilliertes Wasser 3,5
Kieselgur (Fa. Alfa Aesar) 35% Isopropanol 27
12

Kaolin (Fa. VWR) Destilliertes Wasser 12
Isopropanol 14

Bei der Untersuchung des Hydrophobietransfers mit den in Tabelle 3-9 angefiihrten
Verschmutzungsschichten bei gleicher Dicke der Folienmasken von 0,36 mm zeigt
sich ein deutlicher Unterschied der Zeiten bis zu einem erfolgten Hydrophobietransfer.
So wird Quarzmehl — abhingig von Korngrée und Silanisierung — innerhalb von
2 -7 Tagen vollstindig hydrophobiert (Bild 3-21). Dabei fiihrt eine Silanisierung des
Quarzmehls ebenso wie eine Erhohung der Korngrofe zu einem deutlich verzogerten
Hydrophobietransfer.
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Bild 3-21 Einfluss der Korngrée und der Oberflichenbehandlung des Grundmaterials der
Verschmutzungsschicht auf den Hydrophobietransfer, HTV-Silikonelastomer,
0,36 mm, Lagerung in Exsikkatoren bei 53% r. F.

Die Verschmutzungsschicht aus Kaolin zeigt eine Abhidngigkeit des Hydrophobie-
transfers von der verwendeten Fliissigkeit, mit der die Suspension angeriihrt wird.
Wihrend die Verwendung von reinem Isopropanol den Hydrophobietransfer vollstin-
dig unterdriickt, zeigen die mit einer Losung aus 35% Isopropanol und 65% Wasser
hergestellten Verschmutzungsschichten nach 91 Tagen einen deutlichen Transfer
(Bild 3-22).

Die Ursache fiir eine Abnahme der Geschwindigkeit des Hydrophobietransfers bei
einem steigenden Anteil von Isopropanol in der Verschmutzungssuspension wurde in
einer zunehmenden Packungsdichte vermutet. Messungen der Dicke der getrockneten
Verschmutzungsschicht mit einem Laserprofilometer konnten diese Annahme jedoch
nicht bestitigen.

Kieselgur zeigte bei den durchgefiihrten Messungen auch iiber mehrere Wochen hin-
weg keinerlei Hydrophobietransfer.

Diese Ergebnisse fiir Kaolin und Kieselgur bestitigen nicht die bisherigen Erkenntnis-
se aus der Literatur (siehe Kapitel 2.3.2.2), nach denen bei Kieselgur ein schnellerer
Hydrophobietransfer stattfindet als bei Kaolin. Vermutlich ist dieses Ergebnis auf die
unterschiedliche Art des Auftrags der Verschmutzungsschicht und die daraus resultie-
rende, im Vergleich zur Literatur unterschiedliche Schichtdicke zuriickzufiihren.
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Bild 3-22 Einfluss der fiir die Suspension verwendeten Fliissigkeit auf den Hydrophobie-
transfer bei Kaolin, HTV-Silikonelastomer, Foliendicke 0,36 mm, Lagerung in Ex-
sikkatoren bei 53% r. F.

Sowohl Kaolin als auch Kieselgur wurden fiir weitere Untersuchungen nicht herange-
zogen, da es eines der Ziele dieser Arbeit ist, Verfahren zur Bewertung der Hydropho-

bieeigenschaften zu entwickeln, die innerhalb eines Zeitraums von wenigen Tagen
durchfiihrbar sind.

Die Verwendung von Quarzmehlen verschiedener Korngrofen und Oberflidchenbe-
handlungen - silanisiert bzw. nicht silanisiert - ermoglicht es bei den untersuchten Sili-
konelastomerformstoffen, den Hydrophobietransfer in einem Zeitraum von 2 -7 Tagen
zu untersuchen und erfiillt damit die Vorgabe, den Hydrophobietransfer innerhalb kur-
zer Zeitrdume durchfiihren zu konnen.

Bei silanisiertem Quarzmehl, das als Fiillstoff bei der Herstellung von Silikonelasto-
merformstoffen Anwendung findet, schwankt der Silangehalt jedoch in weiten Berei-
chen und kann von den Herstellern nicht garantiert werden. Daher wurde nicht silani-
siertes Quarzmehl mit einer mittleren Korngrée von 4 pm fiir die weiteren Versuche
verwendet, da es sich hierbei um einen weltweit verfiigbaren, reproduzierbaren und
handelbaren Stoff handelt.

3.3.4 Bestimmung und Bewertung des Hydrophobietransfers

Die Bestimmung des Hydrophobietransfers erfolgte im Rahmen dieser Arbeit grund-
sdtzlich durch die Bestimmung des Verlaufs des Hydrophobiezustandes iiber der Zeit.
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Dabei wurde der Hydrophobiezustand mit Hilfe der Messung von Tropfenrandwinkeln
zu verschiedenen Zeitpunkten nach dem Auftrag der Verschmutzungsschicht (t =0)
bewertet. Als Alternative wurde die Anwendbarkeit der Sprithmethode nach STRI
(siehe Kapitel 2.2.1.2) untersucht. Es hat sich dabei aber gezeigt, dass mit der Spriih-
methode keine zuverldssige Bestimmung des Hydrophobietransfers moglich ist. So
musste die Sprithmethode dahingehend modifiziert werden, dass bei einem Abstand
Priifling — Spriihflasche von 55 cm insgesamt maximal 7 Spriihstof3e (anstelle von 20 —
60) angewendet wurden, um bei noch unvollstiandigem Transfer die Ablosung der
Verschmutzungsschicht zu vermeiden. Diese Ablosung konnte jedoch auch mit dem
modifizierten Verfahren hdufig nicht vermieden werden. Das Ergebnis der Bewertung
mittels Hydrophobieklassen korreliert nur schlecht mit der Bestimmung des Hydro-
phobietransfers mit Hilfe der Messung der statischen Tropfenrandwinkel. Bei den Un-
tersuchungen mit kiinstlich aufgebrachten Verschmutzungsschichten, bei denen durch
die Messung der statischen Tropfenrandwinkel ein vollstindiger Hydrophobietransfer
ermittelt wurde, werden mit der Sprithmethode in der Regel nur die Hydrophobieklas-
sen 3 — 5 erreicht.

Bei der Bestimmung des Hydrophobietransfers durch die Messung der statischen und
dynamischen Tropfenrandwinkel zeigte sich, dass die Messung der dynamischen Trop-
fenrandwinkel keine zusitzlichen Informationen iiber die Geschwindigkeit, mit der der
Hydrophobietransfer von statten geht, liefert (Bild 3-23). Es konnte jedoch bei allen
untersuchten Materialien das auch in [Lam-01] gefundene Ergebnis bestitigt werden,
dass die auf der Verschmutzungsschicht gemessenen statischen Tropfenrandwinkel
und die dynamischen Vorriickwinkel etwa 15 — 30° gréBer sind als im unverschmutz-
ten Zustand. Der Riickzugswinkel ist hiervon in geringerem Male beeinflusst
(Bild 3-23). Dieses Verhalten ldsst sich gut mit dem Einfluss der im Vergleich zu den
sauberen Isolierstoffoberflichen hoheren Oberflichenrauheit der Verschmutzungs-
schichten erkldren. Rauheitsmessungen mit einem Laserprofilometer auf Verschmut-
zungsschichten aus Quarzmehlen verschiedener Korngroflen (3 um, 4 um und 16 pm)
(Tabelle 3-8) ergaben unabhingig von der chemischen Behandlung und der Korngrof3e
einen Bereich der Oberflichenrauheit der Verschmutzungsschichten von Rz =13 —
15 pm.

Lambrecht folgert aus dem Einfluss der Oberfldachenrauheit, dass keine vergleichende
Isolierstoffbewertung beziiglich des Hydrophobietransfers mit Hilfe des Vorriickwin-
kels moglich ist und zieht deshalb dazu die Riickzugswinkel heran [Lam-01]. Die Er-
gebnisse der vorliegenden Arbeit (Bild 3-23) zeigen, dass diese Schlussfolgerung auch
auf die statischen Tropfenrandwinkel anzuwenden wére [ExI-04], [ExI-05a].

Eine vergleichende Bewertung verschiedener Isolierwerkstoffe in Bezug auf den Hyd-
rophobietransfer ist jedoch grundsitzlich nur bei Verwendung der gleichen Zusam-
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mensetzung und Beschaffenheit der Verschmutzungsschicht moglich. Somit kann da-
von ausgegangen werden, dass der Einfluss der Oberflichenrauheit der Verschmut-
zungsschicht bei allen Werkstoffen gleich ist und diese zuverléssig hinsichtlich ihres
Hydrophobietransfers bewertet werden konnen. Deshalb wurden bei den weiteren in
dieser Arbeit beschriebenen Versuchen zum Hydrophobietransfer nur die statischen
Tropfenrandwinkel bestimmt.
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Bild 3-23 Bewertung des Hydrophobietransfers mit statischen und dynamischen Tropfen-
randwinkeln, LSR-Silikonelastomer, Verschmutzungsschicht aus 600EST,
0,6 mm Foliendicke, Lagerung bei nicht kontrollierter relativer Feuchte

Alle Messungen erfolgten an mindestens 5 Isolierstoffpriiflingen je Versuchsreihe (ge-
lagert in Exsikkatoren bei 53% r. F., sieche Kapitel 3.3.5.1), wobei zur Absicherung der
Ergebnisse immer mehrere unabhiingige Messreihen durchgefiihrt wurden. Fiir jeden
Messzeitpunkt erfolgte die Messung an einer neuen Stelle auf der Verschmutzungs-
schicht, um eine Beeinflussung durch vorhergehende Messungen auszuschlieBen. Um
zudem den Einfluss von Randeffekten zu vermeiden, wurden die Messung der Trop-
fenrandwinkel nur in einem Bereich von ca. 10 mm Radius um den Mittelpunkt durch-
gefiihrt (Bild 3-24).
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Bild 3-24 Messbereich fiir die Durchfiihrung von Tropfenrandwinkelmessungen auf der
Verschmutzungsschicht

In Ubereinstimmung mit Kapitel 3.2.4 wurde zur optimalen Vergleichbarkeit ein Trop-
fenvolumen von 5 pl verwendet. Damit werden die bei der Verwendung groBerer
Tropfenvolumina (> 25 pl) teilweise beobachteten Aufweichungen und Beschidigun-
gen der Verschmutzungsschicht vermieden. Die Priiflinge wurden fiir die Messung der
Tropfenrandwinkel aus den Exsikkatoren genommen und anschlieBend bis zur nichs-
ten Messung wieder in diesen gelagert.

Die Bestimmung der statischen Tropfenrandwinkel erfolgte jeweils 30 s nach dem
Aufbringen der Tropfen auf die Oberfliche, um den Einfluss der Verdunstung der
Tropfen auf das Messergebnis konstant zu halten (siehe Kapitel 3.2.6).

Bei der Durchfiihrung der Versuche wurde festgestellt, dass in der Ubergangsphase
vom hydrophilen zum hydrophoben Zustand der Verschmutzungsschichten Tropfen
beobachtet werden konnen, die zum Messzeitpunkt nach 30 s scheinbar stabil sind,
jedoch innerhalb von 2 —3 Minuten vollstindig aufgesaugt werden. Da man jedoch
nur dann von einem erfolgreichen Transfer der Hydrophobie auf Verschmutzungs-
schichten sprechen kann, wenn es zu keiner nennenswerten Aufsaugung der Tropfen
kommt, wird ein zusitzliches Kriterium eingefiihrt. Falls Tropfen innerhalb von 3 Mi-
nuten aufgesaugt werden, sind die Tropfenrandwinkel zu Null zu setzen, auch falls
zum Zeitpunkt 30 s von 0° verschiedene Winkel gemessen werden konnten.

Die Darstellung des Hydrophobietransfers erfolgt in dieser Arbeit durch die Angabe
der Medianwerte mit Spannweite. Die Angabe der Fremdschichtdicke bezieht sich
immer auf die Dicke der Folienmaske.
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3.3.5 Ergebnisse
3.3.5.1 Einfluss der Luftfeuchte

Der Einfluss der Luftfeuchte auf den Hydrophobietransfer wurde in [Lam-01] an hyg-
roskopischen Fremdschichten mit dem Ziel untersucht, die Voraussetzungen fiir die
bessere Nachbildung natiirlicher Fremdschichten zu schaffen. Dabei wurde gezeigt,
dass sich der Hydrophobietransfer auf diese hygroskopischen Fremdschichten abhén-
gig vom verwendeten Salz mit steigender Luftfeuchte verzogert.

Die Untersuchungen in der vorliegenden Arbeit zielen jedoch darauf ab, ein Verfahren
zur Bewertung des Hydrophobietransfers auf Verschmutzungsschichten zu entwickeln
und dabei alle Parameter zu identifizieren, die sich auf die Reproduzierbarkeit des
Verfahrens auswirken.

Bei der Durchfithrung von Rundversuchen im Rahmen der CIGRE WG D1.14, bei
denen zunichst keine Vorgaben zur definierten Lagerung der Priiflinge gemacht wur-
den, kam es zu Abweichungen bei den Ergebnissen. Da diese Abweichungen mogli-
cherweise durch unterschiedliche Lagerungsbedingungen, zu denen auch die Luft-
feuchte gehort, verursacht wurden, wurde der Einfluss der Luftfeuchte in Folgenden
genauer untersucht.

Die Wirkung der Luftfeuchte auf den Hydrophobietransfer wurde durch Lagerung von
je 5 Priiflingen desselben Isolierwerkstoffs in Exsikkatoren (Volumen 3762 cm?, Fa.
Bohlender) iiber wissrigen Salzlosungen nach EN ISO 483 , Kleine Kammern fiir die
Konditionierung und Priifung bei konstanter relativer Luftfeuchte iiber wassrigen Lo-
sungen‘ durchgefiihrt (Bild 3-25). Mit diesem Verfahren ist es auf einfache Weise
moglich, die Priiflinge bei konstanter Luftfeuchte zu lagern. Die gewiinschten Luft-
feuchten konnen durch die Wahl der fiir die wissrigen Losungen verwendeten Salze in
einem weiten Bereich eingestellt werden (Tabelle 3-10)
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Bild 3-25 Lagerung der verschmutzten Priiflinge in Exsikkatoren (links, B x T x H innen
190 mm x 180 mm x 110 mm) iiber wissrigen Salzlosungen bei konstanter Luft-
feuchte und in PE-Behiltern (rechts, B x T x H 200 mm x 200 mm x 55 mm) mit

Luftlochern im Deckel

Tabelle 3-10 Relative Luftfeuchte iiber gesittigten, wissrigen Salzlosungen bei Temperatu-
ren zwischen 10°C und 50°C nach EN ISO 483

Gesittigte, wissrige Salzlosun-
gen

Relative Luftfeuchte (% r. F.) bei Temperatur 9

10°C | 15°C | 20°C | 25°C | 30°C | 35°C | 40°C | 50°C

Kaliumhydroxid (KOH)

12 11 9 8 7 7 6 6

Lithiumchlorid (LiCl-xH,O)

11 11 11 11 11 11 11 11

Kaliumacetat (CH;COOK)

23 23 23 23 22 - - -

Magnesiumchlorid-Hexahydrat

34 33 33 33 32 32 32 31

(MgCl,-6H,0)
Kaliumcarbonat-Dihydrat
(K>CO3-2H,0) 43 43 43 43 43 - - -
Magnesiumnitrat-Hexahydrat
[Mg(NO3)2-6H,0] 57 56 54 53 51 50 48 45

Natriumbromid (NaBr)

62 61 59 58 56 55 53 51

Kaliumiodid (KI)

72 71 70 69 68 67 66 65

Natriumchlorid (NaCl)

76 76 75 75 75 75 75 74

Ammoniumsulfat [(NH4)2SO4]

82 82 81 81 81 80 80 79

Kaliumchlorid (KCl) 87 86 85 84 84 83 82 81
Kaliumnitrat (KNOs3) 96 95 95 94 92 91 89 85
Kaliumsulfat (K,SO4) 98 98 98 97 97 97 96 96
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Fiir die Untersuchungen wurden die relativen Luftfeuchten von 33, 53 und 75% aus-
gewihlt, da diese den normalerweise vorkommenden Bereich der Luftfeuchte abde-
cken. Die Luftfeuchte in den Exsikkatoren wurde mit Hilfe von Datenloggern ,,Hygro-
fox Mini* (Firma Scanntronik) gemessen. Der Sensor des Datenloggers ermoglicht die
Bestimmung von Luftfeuchte und Temperatur bei einer Toleranz von £1,8% r. F. bzw.
+0,3°C.

Beim Vergleich der Messungen bei 53% relativer Feuchte mit fritheren Versuchen, die
bei nicht kontrollierter Luftfeuchte in PE-Behiltern mit kleinen Luftlochern durchge-
fiihrt worden waren, zeigt sich, dass der Hydrophobietransfer bei unkontrollierter Luft-
feuchte um ca. 10 — 14 h verzogert ist (Bild 3-26).
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Bild 3-26 Hydrophobietransfer bei Priiflingen aus RTV-Silikonelastomer mit einer Ver-
schmutzungsschicht, Foliendicke 0,36 mm, Lagerung bei kontrollierter Luftfeuch-
te (53% im Exsikkator) und bei unkontrollierter Luftfeuchte (im PE-Behilter)

Die Ursache fiir das unterschiedliche Transferverhalten bei kontrollierten und unkon-
trollierten relativen Feuchten wurde im unterschiedlich schnell ablaufenden Trock-
nungsprozess vermutet. Um dies zu untersuchen, wurden Feuchtekurven bei der Lage-
rung von Priiflingen bei 53% relativer Feuchte in Exsikkatoren sowie in PE-Behiltern
mit Luftlochern durchgefiihrt. Die Ergebnisse zeigen, dass die Zeit, bis sich nach Be-
ginn der Einlagerung von Priiflingen mit noch feuchter Verschmutzungsschicht in den
Exsikkatoren iiber Salzlosungen ein Gleichgewicht der Luftfeuchte eingestellt und den
Zielwert erreicht hat, im Bereich von ca. 2 - 3 Stunden liegt. Bei der Lagerung in PE-
Behiltern kommt es zu einem Anstieg der relativen Luftfeuchte auf Werte nahe 90%
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(Bild 3-27) [ExI-07a], [ExI-07b]. Erst nach einer Zeit von 10 — 14 Stunden beginnt die
Luftfeuchte zu sinken, was genau der Zeit entspricht, um die der Hydrophobietransfer
verzdgert wird. Insgesamt dauert es ca. 24 Stunden bis ein Gleichgewicht der Luft-
feuchte auf dem Niveau der Umgebungsluftfeuchte erreicht wird.

Bei den Untersuchungen mit verschiedenen relativen Luftfeuchten in Exsikkatoren hat
sich gezeigt, dass es bei relativen Luftfeuchten von 33% und 53% zu keiner signifikan-
ten Anderung kommt. Lediglich der Hydrophobietransfer bei 75% ist um ca. 2 - 4
Stunden verzogert (Bild 3-28). Der Grund fiir dieses Verhalten kann wiederum durch
den Vergleich der Luftfeuchteverldufe gefunden werden (Bild 3-29). Wihrend es bei
den Zielfeuchten von 33% und 53% innerhalb von 1 — 2 Stunden zur Einstellung eines
Gleichgewichts kommt, dauert dieser Vorgang bei der Zielfeuchte 75% 3 - 4 Stunden.
Hierbei ist die Uberschreitung des Zielwertes der relativen Feuchte jedoch geringer
ausgepragt als bei 33 und 53%. Der Zeitraum von 3 - 4 Stunden stimmt jedoch gut mit
der Verzogerung des Hydrophobietransfers iiberein.

Aufgrund der fiir diese Untersuchungen gewéihlten Messintervalle von 4 Stunden ist es
jedoch moglich, dass die tatsdchliche Verzogerung des Hydrophobietransfers kiirzer
ist. Zudem beruhen die vorgenannten Uberlegungen auf der Annahme, dass die Ge-
schwindigkeit des Hydrophobietransfers unbeeinflusst von der relativen Luftfeuchte
ist.
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Bild 3-27 Relative Luftfeuchten bei der Trocknung von Priiflingen aus RTV-
Silikonelastomer mit einer Verschmutzungsschicht aus SF600, Foliendicke
0,36 mm, Lagerung in einem Exsikkator bei 53% r. F. sowie in einem PE-
Behilter mit kleinen Luftlochern bei nicht kontrollierter Luftfeuchte im Labor
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Bild 3-28 Einfluss der Luftfeuchte auf den Hydrophobietransfer, LSR-Silikonelastomer,
Verschmutzungsschicht aus SF600, 0,36 mm Foliendicke
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Bild 3-29 Relative Luftfeuchten bei der Trocknung von Priiflingen aus RTV-
Silikonelastomer mit einer Verschmutzungsschicht aus SF600, Foliendicke

0,36 mm, Lagerung in Exsikkatoren iiber wéssrigen Salzlosungen bei 33, 53 und
75% r. F.
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Durchfiihrung der Versuche und Ergebnisse

Fiir die Wiederholbarkeit des Verfahrens und die Vergleichbarkeit der Versuche unter-
einander ist es unabdingbar, dass die Untersuchung des Hydrophobietransfers bei glei-
chen, definierten Lagerungsbedingungen stattfindet. Alle folgenden Untersuchungen
wurden deshalb bei einer relativen Luftfeuchte von 53% in Exsikkatoren durchgefiihrt.

Eine weitere mogliche Ursache fiir die unterschiedliche Geschwindigkeit des Hydro-
phobietransfers bei kontrollierten und unkontrollierten relativen Feuchten konnte sein,
dass durch das im Gegensatz zum PE-Behilter mit kleinen Lochern im Deckel dicht
abgeschlossene Volumen des Exsikkators niedermolekulare Bestandteile, die aus dem
Isolierstoff austreten und sich frei in der Luft bewegen konnen, die Verschmutzungs-
schicht zusitzlich hydrophobieren. Sollte dies der Fall sein, wiirde sich dieser Mecha-
nismus nur schwer durch konstruktive Manahmen im Messaufbau unterbinden lassen.
Um den Einfluss dieses Mechanismus zu untersuchen, wurden Glasplatten mit und
ohne Verschmutzungsschicht (SF600, 0,36 mm Foliendicke) gemeinsam mit Isolier-
stoffpriiflingen aus RTV- und HTV-Silikonelastomer in Exsikkatoren bei einer relati-
ven Feuchte von 53% gelagert (Bild 3-30) und zu verschiedenen Zeitpunkten die Trop-
fenrandwinkel bestimmit.

Bild 3-30 Glasplatten mit (links) und ohne (rechts) Verschmutzungsschicht (je 5 Stiick),
gelagert in Exsikkatoren gemeinsam mit je 5 Priiflingen aus HTV-
Silikonelastomer zur Bestimmung des Hydrophobietransfers mittels LMW' durch
die Luft, Lagerung bei 53% r. F., Quarzmehl SF600, Foliendicke 0,36 mm

Die Messung der Tropfenrandwinkel an den unverschmutzten Glasplatten zeigte be-
reits innerhalb der ersten 48 h einen deutlichen Anstieg der statischen Tropfenrand-
winkel von unter 20° auf iiber 50°. Innerhalb von 2 Wochen wurden sogar Werte von
iber 70° erreicht (Bild 3-31). Um zu untersuchen, ob die auf den Glasplatten akkumu-
lierten LMWs auch wieder entfernt werden konnen, wurden die Glasplatten nach dem
letzten Messzeitpunkt mit Isopropanol gereinigt. Dies fiihrte zu einem Riickgang der
statischen Tropfenrandwinkel auf die Ausgangswerte zu Beginn der Versuche von un-
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ter 20°.

Die Versuche zeigen, dass bei den Untersuchungen zur Hydrophobie mit den unter-
suchten Silikonelastomeren bei der Lagerung der Priiflinge eine strenge Trennung der
Werkstoffe notig ist, um eine gegenseitige Beeinflussung der Isolierstoffe zu vermei-
den. Um jeglichen Einfluss auf nachfolgende Priifreihen zu vermeiden, sollten auch
Aufbewahrungsbehilter wie z. B. die Exsikkatoren nach jeder Benutzung griindlich
mit z. B. Isopropanol gereinigt werden.

Die Messungen an Glasplatten mit einer Verschmutzungsschicht (Quarzmehl SF 600,
0,36 mm Foliendicke) hingegen ergaben, dass es im untersuchten Zeitraum von 50
Tagen zu keiner wirksamen Hydrophobierung der Verschmutzungsschicht kommt, d.
h. es werden alle Tropfen aufgesaugt. Es kommt jedoch zu einer Zunahme der fiir das
Aufsaugen benotigten Zeit (Bild 3-32). Die Messungen wurden nach 50 Tagen ab-
gebrochen, es wire jedoch moglich, dass die Verschmutzungsschicht bei einem ldange-
ren Lagerungszeitraum vollstindig hydrophobiert wird. Fiir ein Bewertungsverfahren
fiir den Hydrophobietransfer, das innerhalb einer Zeit von wenigen Tagen ein Ergebnis
liefern soll, spielt dies jedoch keine Rolle.

100

--A-- Glasplatten mit HTV gelagert

Statische Tropfenrandwinkel [°]

] —6— Glasplatten mit RTV gelagert
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Bild 3-31 Hydrophobietransfer durch die Luft bei der Lagerung von unverschmutzten Glas-
platten zusammen mit Priiflingen aus HTV- bzw. RTV-Silikonelastomer in Ex-
sikkatoren bei 53% 1. F.
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Bild 3-32 Aufsaugzeit der Tropfen (5 pl) bei Lagerung von Glasplatten mit einer Ver-
schmutzungsschicht aus SF600, Foliendicke 0,36 mm zusammen mit Priiflingen
aus HTV-Silikonelastomer, Lagerung in Exsikkatoren bei 53% r. F.

3.3.5.2 Einfluss der Schichtdicke

Zur Quantifizierung des Einflusses der Schichtdicke auf den Hydrophobietransfer wur-
den Versuche mit Quarzmehl SF600 (nicht silanisiert) und 600EST (silanisiert) durch-
gefiihrt.

Die Messungen an Priiflingen aus HTV-Silikonelastomer, die bei einer relativen
Feuchte von 53% in Exsikkatoren gelagert wurden, ergaben, dass eine Variation der
Schichtdicke bei SF600 im untersuchten Bereich der Maskendicke von 0,24 - 0,48 mm
(2 - 4 Folien 4 0,12 mm) bei dem gewdhlten Messintervall von 8 Stunden keinen signi-
fikanten Einfluss auf den Hydrophobietransfer hat (Bild 3-33).

Bei der Verwendung von silanisiertem Quarzmehl 600EST hingegen fiihrt die Erho-
hung der Dicke der Folienmaske von 0,24 mm auf 0,48 mm bei Priiflingen aus RTV-
und HTV-Silikonelastomer, die bei einer relativen Feuchte von 53% in Exsikkatoren
gelagert wurden, zu einer deutlichen Verzogerung des Hydrophobietransfers um 3 — 4
Tage (Bild 3-34 und Bild 3-35).
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Bild 3-33 Einfluss der Dicke der Verschmutzungsschicht auf den Hydrophobietransfer bei

Statische Tropfenrandwinkel [°]

Priiflingen aus HTV-Silikonelastomer, Verschmutzungsschicht aus SF600, Folien-
dicken 0,24 und 0,48 mm Lagerung in Exsikkatoren bei 53% r. F.
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Bild 3-34 Einfluss der Dicke der Verschmutzungsschicht auf den Hydrophobietransfer bei

Priiflingen aus RTV- und HTV-Silikonelastomer, Verschmutzungsschicht aus
600EST, Lagerung in Exsikkatoren bei 53% r. F.
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Bild 3-35 Einfluss der Dicke der Verschmutzungsschicht auf den Hydrophobietransfer bei
Priiflingen aus RTV- und HTV-Silikonelastomer, Verschmutzungsschicht aus
600EST, Lagerung in Exsikkatoren bei 53% r. F. (mit Angabe der Spannweite)

Wie bereits in Kapitel 3.3.2 erldutert, ist die resultierende Verschmutzungsschicht
nach dem Verdunsten der fliissigen Bestandteile bei allen untersuchten Verschmut-
zungsschichten homogen, jedoch diinner als die Dicke der Folienmaske. Da die Dicke
der Verschmutzungsschicht aber ein wichtiger Parameter fiir jedes Verfahren zur Un-
tersuchung des Hydrophobietransfers ist, wurden bei einer Verschmutzungsschicht, die
aus nicht silanisiertem Quarzmehl SF600 bei einer Foliendicke von 0,36 mm herge-
stellt wurde, umfangreiche Messungen durchgefiihrt. Es standen hierfiir insgesamt 126
Priiflinge aus RTV- und 55 Priiflinge aus LSR-Silikonelastomer, die bei verschiedenen
Luftfeuchten gelagert wurden, zur Verfiigung.

Als Ergebnis kann festgehalten werden, dass sich bei der Verwendung von Quarzmehl
SF600 und einer Foliendicke von 0,36 mm eine resultierende Dicke der Verschmut-
zungsschicht mit einem Mittelwert von 0,162 mm bei einer Standardabweichung von
0,023 mm einstellt (Bild 3-36).

Um einen moglichen Einfluss der Lagerung der Priiflinge und des verwendeten
Isolierwerkstoffs zu identifizieren, wurden die Stichproben mit dem Zweistichproben-
t-Test bei einer Irrtumswahrscheinlichkeit von 5% iiberpriift [Sac-06]. Dazu wurden
die Messwerte jeweils einmal im Hinblick auf die Art der Lagerung (bei kontrollierter
oder nicht kontrollierter relativer Feuchte), einmal mit Hinblick auf den
Isolierwerkstoff zu Stichproben zusammengefasst.
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Der Uberpriifung mit dem 2-t-Test ergab, dass alle Messwerte der gleichen Grundge-
samtheit angehoren. Somit kann - wie zu erwarten - ein signifikanter Einfluss der La-
gerung oder der Art des untersuchten Isolierwerkstoffs auf die resultierende Dicke der
Verschmutzungsschicht nach dem Verdunsten der fliichtigen Bestandteile ausge-
schlossen werden kann.

Im Rahmen dieser Arbeit war es nur an kleinen Stichprobenumfédngen (n =3 - 5) mog-
lich, die Abhdngigkeit der Dicke der resultierenden Verschmutzungsschicht von der
Art der Verschmutzungsschicht zu untersuchen. Dabei ergaben sich jedoch bei Ver-
wendung der Quarzmehle SF600, 600EST, W12 und W12EST bei einer Foliendicke
von 0,36 mm keine Anzeichen fiir eine signifikante Abweichung der resultierenden
Dicken der Verschmutzungsschichten in Abhiingigkeit vom verwendeten Grundmate-
rial.

Ebenso konnte ein linearer Zusammenhang zwischen den Dicken der Folienmasken
und der resultierenden Verschmutzungsschichten nur durch die Messung von Stich-
proben mit kleinem Umfang (n = 3 - 5) bestitigt werden.
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Bild 3-36 Summenhéufigkeitsfunktion (Normalverteilung, 95% Konfidenzbereich) der ge-
messenen Schichtdicken, Verschmutzungsschicht SF600, Foliendicke 0,36 mm

3.3.5.3 Reproduzierbarkeit des Verfahrens

Um die Reproduzierbarkeit des Verfahrens zu untersuchen, wurden im Rahmen der
CIGRE WG D1.14 mehrere Rundversuche durchgefiihrt [Kin-10]. An dem abschlie-
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Benden 4. Rundversuch nahmen Labors aus folgenden Institutionen’ teil:

e Lehrstuhl fiir Hochspannungs- und Anlagentechnik, TU Miinchen
(Prof. Dr.-Ing. Josef Kindersberger)

e Fachgebiet Hochspannungstechnik, Hochschule Zittau/Gorlitz
(Prof. Dr.-Ing. Roland Birsch)

e Department of Electrical and Electronic Engineering, Shizuoka University, Ja-
pan
(Prof. Dr. Takaie Matsumoto)

e Department of Electrical and Electronic Engineering, University of Miyazaki,
Japan,
(Prof. Dr. Masahisa Otsubo)

e Department of Electrical and Electronic Engineering, Toyohashi University of
Technology, Japan,
(Prof. Dr. Masayuki Nagao)

e ABB Schweiz AG, Corporate Research Baden
(Dr. Xavier Kornmann)

¢ (entral Research Institute of Electric Power Industry (CRIEPI), Japan,
(Dr. Hiroya Homma)

e Insulator Division Power Business Group NGK Insulators, Japan,
(Dr. Itsuki Umeda)

Fiir den Rundversuch wurden Priiflinge aus HTV-Silikonelastomer mit einer Ver-
schmutzungsschicht aus Quarzmehl SF600 (nicht silanisiert) bei einer Foliendicke von
0,36 mm verwendet. Die Priiflinge wurden in allen Labors bei einer relativen Feuchte
von 53% in Exsikkatoren iiber wissrigen Salzlosungen gelagert.

Als Ergebnis des Rundversuchs lédsst sich festhalten, dass die Ergebnisse zum Hydro-
phobietransfer gut reproduzierbar sind (Bild 3-37). Die Unterschiede der einzelnen
Labors bei den Absolutwerten der statischen Tropfenrandwinkel lassen sich auf den
subjektiven Einfluss durch die durchfiihrende Person sowohl bei der Herstellung der
Verschmutzungsschicht als auch bei der Durchfithrung der Messungen zuriickfiihren.
Die Geschwindigkeit des Hydrophobietransfers ist bei allen Labors im Rahmen der
iblichen Streuung des Verfahrens gleich, wie auch die Darstellung der normierten sta-
tischen Tropfenrandwinkel (Bild 3-38) verdeutlicht.

7 In Klammern sind die jeweiligen Laborverantwortlichen aufgefiihrt.
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Bild 3-37 4. Internationaler Rundversuch im Rahmen der CIGRE WG D1.14: Hydrophobie-

Normierter Statischer Tropfenrandwinkel

1.1

transfer bei Priiflingen aus HTV-Silikonelastomer, Verschmutzungsschicht aus
SF600 (nicht silanisiert), Lagerung in Exsikkatoren bei 53% r. F.
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Bild 3-38 4. Internationaler Rundversuch im Rahmen der CIGRE WG D1.14: Hydrophobie-

transfer bei Priiflingen aus HTV-Silikonelastomer, Verschmutzungsschicht aus
SF600 (nicht silanisiert), Lagerung in Exsikkatoren bei 53% r. F., Werte normiert
auf den jeweils erreichten Endwert der statischen Tropfenrandwinkel

83



Durchfithrung der Versuche und Ergebnisse

3.3.5.4 Einfluss der Isolierwerkstoffe auf den Hydrophobietransfer

Zur Beurteilung der Differenzierbarkeit der Isolierwerkstoffe hinsichtlich ihres Hydro-
phobietransfers wurden die in den vorangegangen Kapiteln vorgestellten Versuche mit
Priiflingen aus LSR-, HTV- und RTV-Silikonelastomer dahingehend ausgewertet. Zu-
dem wurden Versuche mit Priiflingen aus EPDM und einem speziellen Epoxidharz
durchgefiihrt.

Bei den Priiflingen aus EPDM und Epoxidharz konnte selbst bei Versuchen mit einer
Foliendicke von 0,12 mm mit Quarzmehl SF600 und 600EST kein Hydrophobietrans-
fer innerhalb von 400 Stunden festgestellt werden. Dies war nicht anders zu erwarten,
da bei diesen Materialien die fiir eine Hydrophobierung der Verschmutzungsschicht
zur Verfiigung stehenden Mengen an LMWs im Vergleich zu den Silikon-
elastomerformstoffen sehr gering sind (siehe Kapitel 2.3.2.3).

Bei den untersuchten Silikonelastomerformstoffen ergibt der Vergleich des zeitlichen
Verlaufs des Hydrophobietransfers, dass es beim gewéhlten Messintervall von 4 Stun-
den keine signifikanten Unterschiede zwischen dem RTV- und HTV-Silikonelastomer
hinsichtlich der Geschwindigkeit des Hydrophobietransfers gibt (Bild 3-39). Beide
Silikonelastomere zeigen zum Zeitpunkt 8 Stunden noch keinen Hydrophobietransfer,
wihrend beide Isolierwerkstoffe bereits 4 Stunden spiter statische Tropfenrandwinkel
von iiber 100° aufweisen. Der untersuchte LSR-Silikonelastomer weist bereits 8 Stun-
den nach dem Auftrag der Verschmutzungsschicht statische Tropfenrandwinkel von
tiber 60° auf. Im weiteren Verlauf des Hydrophobietransfers ab 12 Stunden zeigt sich
jedoch kein signifikanter Unterschied zum Verlauf des Hydrophobietransfers bei den
Priiflingen aus HTV- und RTV-Silikonelastomer. Wie bereits zuvor gezeigt (siche Ka-
pitel 3.3.5.3), liegen die Unterschiede zwischen den Isolierwerkstoffen im Rahmen der
auftretenden Streuung und sind nicht signifikant.

Hinsichtlich des Hydrophobietransfers konnen die untersuchten Silikonelastomere also
nicht hinreichend differenziert werden, d. h. sie weisen alle einen vergleichbaren Hyd-
rophobietransfer auf. Dies liegt unter anderem daran, dass es sich bei allen drei Iso-
lierwerkstoffen um ausgewihlte Produkte der Werkstoffhersteller handelt, die unter
anderem hinsichtlich ihrer Hydrophobieeigenschaften optimiert wurden. Fiir den er-
folgreichen Nachweis einer Differenzierbarkeit des Verfahrens fiir verschiedene Iso-
lierwerkstoffe sind hier weitere Untersuchungen an einer groleren Anzahl verschiede-
ner Isolierwerkstoffe notig, die nicht mehr Gegenstand der vorliegenden Arbeit sind.
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Bild 3-39 Hydrophobietransfer an RTV-, LSR- und HTV-Silikonelastomer, Verschmut-
zungsschicht aus SF600, Foliendicke 0,36 mm, Lagerung in Exsikkatoren bei
53% 1. F.

3.3.5.5 Einfluss der Oberfliachenrauheit

Die Untersuchungen des Einflusses der Oberflachenrauheit auf den Hydrophobietrans-
fer wurden mit einer Verschmutzungsschicht aus Quarzmehl SF600 bei einer Dicke
der Folienmaske von 0,36 mm an Priiflingen aus RTV-Silikonelastomer durchgefiihrt.
Dabei ergaben sich keine Anzeichen fiir einen Einfluss der Oberflachenrauheit im un-
tersuchten Bereich von Rz = 2 - 22 um (Bild 3-40).
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Bild 3-40 Hydrophobietransfer bei verschiedenen Oberflichenrauheiten, RTV-
Silikonelastomer, Verschmutzungsschicht aus SF600, Foliendicke 0,36 mm, La-
gerung in Exsikkatoren bei 53% r. F.

3.3.6 Zusammenfassung

Die Versuche mit kiinstlich aufgebrachten Verschmutzungsschichten haben gezeigt,
dass sich mit Hilfe der Messung der statischen Tropfenrandwinkel der Verlauf des
Hydrophobietransfers sehr gut bestimmen l&sst.

Bei der Verwendung verschiedener Grundmaterialien fiir die Herstellung der Ver-
schmutzungsschicht hat sich gezeigt, dass diese unterschiedlich schnell hydrophobiert
werden. Fiir ein Verfahren zur Bewertung des Hydrophobietransfers innerhalb einer
moglichst kurzen Zeit von wenigen Tagen sind die untersuchten Quarzmehle gut ge-
eignet. Die Erhohung der Korngrole der Quarzmehle fiihrt sowohl bei nicht silanisier-
tem wie silanisiertem Quarzmehl zu einer deutlichen Verzogerung des Hydrophobie-
transfers. Ebenso wird der Hydrophobietransfer durch eine Silanisierung der Quarz-
mehle verzogert. Die Variation der Schichtdicke im untersuchten Bereich von
0,24 - 0,48 mm fiihrt jedoch nur bei silanisiertem Quarzmehl zu einer Verzdgerung des
Transfers.

Ein Einfluss der Luftfeuchte auf den Hydrophobietransfer konnte dahingehend nach-
gewiesen werden, als dass die Luftfeuchte bzw. die Lagerung der Priiflinge den Trock-
nungsprozess beeinflussen. Durch eine Erhohung der Luftfeuchte kommt es zu einer
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langsameren Trocknung der Verschmutzungsschicht, was offenbar die Diffusion der
LMWs behindert und damit den Hydrophobietransfer verzogert.

Fiir ein Priifverfahren zur Bewertung des Hydrophobietransfers wird auf der Grundla-
ge der vorliegenden Untersuchungen und Ergebnisse das hier vorgestellte Verfahren
empfohlen, bei dem die Verschmutzungsschichten durch den Auftrag einer Suspension
aus nicht silanisiertem Quarzmehl und einer 35%igen Isopropanollosung auf die mit
einer Folienmaske (Foliendicke 0,36 mm) beklebten Priiflinge hergestellt werden (sie-
he Kapitel 3.3.2). Die Priiflinge sollen nach dem Auftrag der Suspension in Exsikkato-
ren bei einer relativen Feuchte von 53% gelagert werden. Zu den Zeitpunkten 8, 12,
24, 32, 40 und 48 Stunden soll der Hydrophobiezustand der Priiflinge mit Verschmut-
zungsschicht bestimmt werden. Das Priifverfahren wird in dieser Form auch von der
CIGRE WG D1.14 vorgeschlagen [Kin-10].

3.4 Einfluss elektrischer Oberflichenladungen auf die Hydrophobie

Fiir die Versuche zur Untersuchung des Einflusses von elektrischen Oberfldachenla-
dungen auf Isolierstoffoberflichen ist es zundchst notig, die Oberflichenladungen
durch Koronaentladungen mittels einer Spriihelektrode derart auf die Isolierstoffober-
flache aufzubringen, dass eine Schiddigung der Hydrophobie durch den Aufladevor-
gang selbst vermieden wird (siehe Kapitel 2.3.1.3). AnschlieBend wird der Hydropho-
biezustand mit der Sprithmethode und der Messung der Tropfenrandwinkel bestimmt,
um eine eventuelle Schidigung der Hydrophobie durch die Ladungen nachweisen und
quantifizieren zu konnen.

3.4.1 Versuchsaufbau und -durchfiihrung

Fiir die Erzeugung von Oberflichenladungen wurde eine Stab-Platte-Anordnung mit
einer Nadel, die ca. ] mm aus dem halbkugelférmigen Stabende herausragt, verwen-
det. Die Stabelektrode war dabei immer auf Hochspannungspotential, die Platte
(150 mm x 150 mm) war geerdet. Es wurden plattenformige Isolierstoffpriiflinge aus
EPDM, RTV-Silikonelastomer und HTV (Tabelle 3-11) mit den Abmessungen
100 mm x 100 mm und einer Dicke von 6 mm verwendet (Bild 3-41). Der Abstand der
Nadelspitze zur Priiflingsoberfliche wurde auf 7,5 mm eingestellt, wobei die Stab-
elektrode direkt iiber dem Zentrum der Priiflingsoberfliche positioniert wurde. Als
Spannungen wurden positive und negative Gleichspannungen verwendet.
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Tabelle 3-11 Kennwerte der untersuchten Isolierwerkstoffe

Isolierwerkstoff | Gemessene Dielektrizitcitszahl & Volumenwiderstand p [ 2 cm]
HTV 3,9 10"
EPDM 2,9 10
RTV 3,3 10"

Die Ladungen wurden mit einem elektrostatischen Voltmeter des Typs Trek 341-B-H-
CE mit einer Messsonde des Typs Trek 2455ET gemessen (Bild 3-41). Der Abstand
der Messsonde zur Priiflingsoberfliche betrug 2 mm. Die Messsonde war an einem
Kreuztisch angebracht, wodurch das Oberflichenpotential auf der gesamten Priiflings-
oberfliche gemessen werden konnte, um daraus anschlieBend die Oberfldchenla-
dungsdichte zu berechnen.

Bild 3-41 Stab-Platte Versuchsanordnung (links) und elektrostatisches Voltmeter Trek 341-
B-H-CE mit Kreuztisch (rechts)

Die Priiflinge wurden jeweils mit positiver und negativer Gleichspannung von 12,5 kV
aufgeladen. Da in Vorversuchen festgestellt wurde, dass beim direkten Abschalten der
Spannung nach dem Ende der Aufladezeit ein Krater im Ladungsgebirge zu erkennen
war, wurde das Messverfahren dahingehend modifiziert, dass nach dem Ende der Auf-
ladezeit die Spannung auf 5 kV reduziert und anschlieBend der Abstand der Spitze zur
Priiflingsoberfliche auf 30 mm vergroBert wurde. Mit dieser Vorgehensweise, die ca.
30 Sekunden dauerte, konnte die Kraterbildung wirksam verhindert werden. Die Zeit,
die anschlieBend bendtigt wurde, um den Priifling nach dem Abschalten der Spannung
in die Apparatur zur Ladungsmessung einzulegen und das Messprogramm zu starten,
betrug ca. 1 Minute.
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Zur Untersuchung des Einflusses der Aufladezeit auf die Ladungsdichteverteilung und
die maximal erreichbare Ladungsdichte wurden die Priiflinge verschieden lang aufge-
laden. Da fiir diese Versuche nur eine begrenzte Anzahl an Priiflingen vorhanden war,
wurden einige Priiflinge mehrfach aufgeladen. Nach dem Ende der Ladungsmessung
wurden die Priiflinge dazu mit Isopropanol abgewischt, da hiermit wirksam die La-
dungen entfernt werden konnen [Led-08]. AnschlieBend wurden sie bis zur nichsten
Aufladung 12 - 24 Stunden staubgeschiitzt gelagert.

3.4.2 Einfluss der Aufladezeit auf die Ladungsverteilung

Es wurden Versuche mit Aufladezeiten von 1s, 10 s und 60 s durchgefiihrt. Hierbei
wurde festgestellt, dass die Priiflinge bereits nach einer Sekunde, d. h. nach dem Hoch-
fahren der Spannung und dem anschlieBenden sofortigen Herunterfahren (Vorgehens-
weise siche Kapitel 3.4.1) bereits maximal aufgeladen sind und keine weitere Steige-
rung der Aufladung durch ldngere Ladezeiten moglich ist. Bei den gewihlten Ver-
suchsparametern wurde auch keine Abhédngigkeit des Ladungsgebirges von der Aufla-
dezeit festgestellt. Deshalb wurden die spéteren Versuche zum Einfluss der Ladungen
auf den Hydrophobiezustand nur mit Aufladezeiten von einer Sekunde durchgefiihrt,
da die Priiflinge wihrend des Aufladevorgangs Koronaentladungen ausgesetzt sind,
die zu einer Schidigung der Hydrophobie fiihren konnen (siehe Kapitel 2.3.1.2).

3.4.3 Ladungsverteilung und -abbau

Es wurden Versuche zur Untersuchung der Ladungsverteilung auf den Isolierstoffplat-
ten direkt nach der Aufladung sowie zum zeitlichen Abbau der Ladungsverteilung
durchgefiihrt. Fiir die untersuchten Isolierwerkstoffe zeigen die Ergebnisse, dass man
ein symmetrisches Ladungsgebirge auf der Priiflingsoberfliche erhilt. Das Maximum
der Ladungsdichte ist stets im Zentrum der Priiflingsplatten, also direkt unter der Stab-
Elektrode (Bild 3-42, Bild 3-43 und Bild 3-44).

Fiir die Messung des Abbaus der Ladungen iiber der Zeit im Punkt der maximalen
Aufladung wurden die gemessenen Ladungen im Abstand von 5 Sekunden aufge-
zeichnet. Der Abbau der Ladungen im Punkt der maximalen Aufladung erfolgt bei
den untersuchten Isolierwerkstoffen abhingig vom verwendeten Isolierwerkstoff un-
terschiedlich schnell (Bild 3-45). Die Betrige der Ladungsdichten im Punkt der maxi-
malen Aufladung sind polarititsunabhingig und sind zu Beginn der Messung ca.
2,7 - 3,7 nC/cm?, nach 10 Minuten 0,7 - 3,2 nC/cm’ (Tabelle 3-12). Sie liegen damit in
dem in der Literatur angegebenen Bereich der maximalen Ladungsdichte von
3,9 nC/cm? fiir plattenformige Silikonelastomere [Led-08].
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Oberflichenladungsdichte [nCl/em 2]
Oberflachenladungsdichte [nCem 2]

Y-Position [mm] Y-Position [mm]

Bild 3-42 Abbau des Oberflichenpotentials iiber der Zeit, RTV-Silikonelastomer, positive
Aufladung, Oberflichenpotential zum Zeitpunkt O (links) und 180 min (rechts)
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Bild 3-43 Abbau des Oberflichenpotentials iiber der Zeit, HTV-Silikonelastomer, positive
Aufladung, Oberflichenpotential zum Zeitpunkt O (links) und 10 min (rechts)
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Bild 3-44 Abbau des Oberflichenpotentials iiber der Zeit, EPDM-Formstoff, positive Aufla-
dung, Oberflichenpotential zum Zeitpunkt O (links) und 10 min (rechts)
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Bild 3-45 Zeitlicher Verlauf der Ladungsdichte im Punkt der maximalen Aufladung bei po-
sitiver Ladespannung (Abstand zwischen den Messpunkten 5 s)

Tabelle 3-12 Maximale Ladungsdichten im Punkt der maximalen Aufladung O und 10 Minu-
ten nach Beginn der Messungen

Ladungsdichte [nC/cm’] nach
Isolierwerkstoff | Polaritiit der Gleichspannung adungsdichte [nClem] nac
t =0 min t =10 min
+ 2,71 0,83
HTV
- -2,72 -0,73
+ 3,01 1,59
EPDM
- -3,18 -1,62
+ 3,57 3,17
RTV
- -3,71 -3,09

3.4.4 Einfluss der Ladungen auf die Hydrophobie

Um einen eventuelle Verdnderung der Hydrophobie zu bewerten, wurde die Bestim-
mung des Hydrophobiezustands 10 Minuten nach dem Ende des Aufladevorgangs
durchgefiihrt (siehe Kapitel 3.4.3). Dieser Versuchszeitpunkt wurde gewihlt, da bei
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dhnlichen Untersuchungen in [Lam-01] nach einer 10-miniitigen Koronabelastung ein
vollstindiger Verlust der Hydrophobie im Bereich direkt unter der Nadelelektrode
nachgewiesen wurde, den der Autor auf die Anwesenheit von Ladungen zuriickfiihrt.

Vergleicht man die gemessenen Ladungsdichten mit den in [Lam-01] und [Mor-98]
ermittelten Werten von 60 pC/cm2 bzw. 1,18 — 3,81 pC/cmz, so stellt man fest, dass bei
den vorliegenden Versuchen die Ladungsdichte im Punkt maximaler Aufladung um
den Faktor ca. 30 - 50 bzw. 500 - 2500 groBer ist als bei den Untersuchungen in der
Literatur. Somit kann angenommen werden, dass bei einem tatsidchlichen Einfluss der
Ladungen auf die Hydrophobie eine mindestens ebenso deutliche Abnahme des Hyd-
rophobiezustandes wie in [Lam-01] und [Mor-98] festgestellt werden sollte.

Da nur eine Anzahl von je 5 neuen Priiflingsplatten fiir die Versuche zur Verfiigung
stand, sollte zunédchst ermittelt werden, wie grof3 die Fliche ist, deren Hydrophobiezu-
stand von den Ladungen beeinflusst wird. Dazu wurden je Isolierwerkstoff 2 Priiflinge
nach 10-miniitiger Ladungsbelastung mit der Sprithmethode (siehe Kapitel 2.2.1.2)
bewertet. Hierbei konnte jedoch keinerlei Veridnderung des Hydrophobiezustandes der
aufgeladenen Priiflinge im Vergleich mit unbelasteten Priiflingen festgestellt werden.

Nun wurden die drei verbliebenen Priiflinge aufgeladen und es wurden 10 Minuten
nach Aufbringen der Ladungen die statischen Tropfenrandwinkel (Tropfenvolumen
5 pl) radial um das Zentrum der Priiflinge an je fiinf Tropfen gemessen. Dabei wurde
beobachtet, dass bei allen Isolierwerkstoffen - unabhingig von der Polaritit der
Ladungen - Tropfen, die im Bereich von 10-20mm um das Zentrum der
Priiflingsoberfliche aufgebracht wurden, zum Mittelpunkt verzerrt wurden oder sich
sogar zum Mittelpunkt hin bewegten. Die Ursache fiir dieses Verhalten ist die
Kraftwirkung des elektrischen Feldes auf den Tropfen, das durch die vorhandenen
Ladungen erzeugt wird und aus der Literatur bekannt ist [Kei-03].

Aufgrund der Verzerrungen der Tropfen durch diese Kraftwirkung, die zu falschen
Ergebnissen bei der Messung der statischen Tropfenrandwinkel fithren, wurden die
Tropfen nur eng um den Mittelpunkt der Priiflingsoberflache aufgebracht. Die Aus-
wertung der Messergebnisse ergab jedoch - ebenso wie bei der Sprithmethode - keine
Anderung des Hydrophobiezustands.

3.4.5 Zusammenfassung

Die Messergebnisse bestidtigen die Untersuchungen aus [Rah-02], in denen bereits ge-
zeigt wurde, dass der in [Lam-01], [Mor-98] und [Huh-03] hergestellte Zusammen-
hang zwischen Hydrophobieverlust und Anwesenheit von elektrischen Oberfldachenla-
dungen nicht besteht. Die in diesen Arbeiten festgestellte Schidigung der Hydrophobie
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ist vielmehr auf den 10 - 20-miniitigen Aufladevorgang selbst zuriickzufiihren, wih-
renddessen es zur Schidigung der Hydrophobie der Priiflingsoberfliche durch Koro-
naentladungen kommt. Die bloe Anwesenheit von elektrischen Oberfldchenladungen
kann zwar zu einer Verformung der Tropfen fiihren, darf jedoch nicht mit einer Schéa-
digung der Hydrophobie verwechselt werden.

3.5 Hydrophobiebestindigkeit gegen fremdschichtinitiierte Teilentla-
dungen

Das Dynamische Tropfen-Priifverfahren wurde von Bdéirsch als Alternative zum Rad-
Tauch-Verfahren und zum Salznebel-Priifverfahren entwickelt und soll es ermogli-
chen, die realen Verhiltnisse an der Oberflache von Freiluftisolatoren zu verstehen
[Bir-03a], [Biar-03b], [Cer-99], [Cer-08]. Bei diesem Verfahren wird durch die Kon-
struktion das Abrollen der Tropfen in immer der gleichen Bahn erzwungen. Jahn weist
in seiner Arbeit nach, dass die Streuung der Ausfallzeiten beim Dynamischen Tropfen-
Priifverfahrens deutlich kleiner ist als bei den vorgenannten Verfahren und die Ergeb-
nisse besser wiederholbar sind [Jah-03]. Auf der Grundlage dieser Ergebnisse wurde
das Verfahren mit dem Ziel ausgewihlt, die Einflussparameter auf die Bestdndigkeit
gegen fremdschichtinitiierte Teilentladungen zu untersuchen, um die Grundlagen fiir
internationale Rundversuche im Rahmen der CIGRE WG D1.14 zu erarbeiten. In die-

sen Rundversuchen soll die Reproduzierbarkeit des Verfahrens iiberpriift werden.

3.5.1 Versuchsaufbau und -durchfiihrung
3.5.1.1 Grundsitzlicher Aufbau

Der Versuchsaufbau des Dynamischen Tropfen-Priifverfahrens besteht grundsitzlich
aus zwel Elektroden (siehe Kapitel 2.3.1.4), die im Abstand von 50 mm auf einer um
60° gegen die Horizontale geneigten isolierenden Grundplatte angebracht werden.
Durch die Offnung in der Hochspannungselektrode (Bild 3-46) wird die Elektrolyt-
fliissigkeit (Leitfdhigkeit ;) = 1,5 mS/cm) dem Priifling iiber einen Schlauch mit Hilfe
einer Peristaltikpumpe zugefiihrt. Die Tropfen rollen iiber den Priifling ab und kdnnen
tiber gefriste Kanile in der Erdelektrode in einen Auffangbehilter ablaufen. Die Trop-
fenfrequenz, die mit Hilfe einer Lichtschranke erfasst wird, wurde bei allen Messun-
gen mittels einer stufenlos einstellbaren Pumpe vor dem Zuschalten der Spannung auf
12 £0,5 Tropfen pro Minute eingestellt, iiber eine Zeitdauer von 5 Minuten kontrol-
liert und gegebenenfalls nachjustiert. Wihrend der Spannungsbelastung erfolgte je-
doch keine weitere Anderung der Durchflussrate.
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Vorversuche ergaben, dass bei einer Belastung mit abrollenden Tropfen ohne Span-

nungsbelastung selbst iiber mehrere Stunden hinweg keine Anderung des Hydropho-

biezustandes festgestellt werden kann und dies somit keinen Einfluss auf die Ausfall-

zeit hat.
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Bild 3-46 Hochspannungselektrode (oben) und Erdelektrode (unten) beim Dynamischen
Tropfen-Priifverfahren (nach [Bér-04a])

3.5.1.2 Elektrodenmaterial

Fiir die Versuche wurden Elektroden aus molybddnhaltigem Edelstahl W1.4401
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(X5CrNiMo17-12-2) verwendet, da dieser nach [MB-830] bestidndig gegen Korrosion
durch chloridhaltige Wisser ist. Die Verwendung von molybdinfreien Edelstdhlen
niederer Giite fiihrte in Vorversuchen zu zum Teil starker Korrosion mit Lochfral} an
der Hochspannungselektrode.

3.5.1.3 Priifgerit fiir das Dynamische Tropfen-Priifverfahren

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde ein automatisiertes Priifgerét fiir das Dy-
namischen Tropfen-Priifverfahrens entwickelt (Bild 3-47). Das Gerit wurde bereits fiir
die gleichzeitige Priifung von 5 Priiflingen konzipiert. Die Versuche im Rahmen dieser
Arbeit wurden jedoch immer nur mit einzelnen Priiflingen durchgefiihrt. Das Gerit
wird von einer Speicherprogrammierbaren Steuerung (SPS, Siemens Simatic S7-200)
gesteuert und iiber ein Touchpanel TP 070 bedient.

- ——
CEom

Bild 3-47 Priifgerit fiir das Dynamische Tropfen-Priifverfahren, vorbereitet fiir 5 Priiflinge
(links); Realisierung der Priiflingshalterung mit Schlauchzufiihrung (rechts)
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3.5.1.4 Regelung der Tropfenfrequenz

In ersten, orientierenden Versuchen wurde beobachtet, dass sich nach dem Zuschalten
der Spannung bei konstanter Durchflussrate des Elektrolyts die Tropfenfrequenz auf-
grund der Wirkung des elektrischen Feldes um 2 -3 Tropfen pro Minute erhoht
[Cer-08]. Deshalb wurde versucht, die Tropfenfrequenz wihrend der gesamten Ver-
suchsdauer mit Hilfe der eingebauten Lichtschranke zu erfassen und iiber eine Rege-
lung in der SPS derart auf die Durchflussrate der Peristaltikpumpe Einfluss zu neh-
men, dass sich eine konstante Tropfenfrequenz einstellte. Dieses Unterfangen erwies
sich jedoch als nicht durchfiihrbar, da die im Verlauf der Priifung zunehmend auftre-
tenden kleinen Tropfenriickstinde (siehe Kapitel 2.3.1.4) eine zuverlidssige Erkennung
einzelner Tropfen mit Hilfe der Lichtschranken verhinderten. Deshalb wurde von der
Regelung der Tropfenfrequenz Abstand genommen und die Durchflussrate wihrend
der Spannungsbelastung konstant gehalten.

3.5.1.5 Messdatenerfassung

Die Erfassung des Ableitstromes erfolgt tiber einen Shunt (470 ) im Priiflingszweig.
Zudem werden die Spannungen an Transformator und Priifling iiber kapazitive Teiler
gemessen. Diese analogen Signale werden mit einem A/D-Wandler bei einer Abtast-
frequenz von 5 kHz erfasst werden. Das Messprogramm (in AgilentVEE 6.2) ist so
gestaltet, dass die von der Messkarte ermittelten Werte zwischengespeichert und nach
jeweils 500 Messwerten (entspricht 100 ms) die Daten an den PC iibertragen werden.
Aus diesen 500 Messwerten werden die Peak- und RMS-Werte ermittelt. Man erhélt
somit alle 100 ms einen Wert fiir Peak- und RMS-Stréme bzw. Spannungen. Die Aus-
wertung und grafische Darstellung erfolgt mit dem Programm Matlab 7.1.

3.5.2 Ausfallkriterium beim Dynamischen Tropfen-Priifverfahren

Zur Erkennung des vollstindigen Verlustes der Hydrophobie wird die Messung des
Ableitstromes herangezogen. Wihrend in Phase 1 und 2 (siehe Kapitel 2.3.1.4) nur
vereinzelte Stromimpulse gemessen werden, ist Phase 3 durch eine Zunahme der Héu-
figkeit und einen Anstieg der Stromimpulse gekennzeichnet (Bild 3-48). Der vollstén-
dige Verlust der Hydrophobie, also die Ausbildung einer durchgehenden Tropfenspur
zwischen den Elektroden (Phase 4), duflert sich durch einen kontinuierlich flieBenden
Ableitstrom, der messtechnisch erfasst wird.
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Bild 3-48 Ausschnitt einer Strommessung (Peakwerte des Stroms innerhalb von 100 ms) in
Phase 3 und 4 bis zum Ansprechen des Uberstromrelais, Ugys = 4 kV

Auf Basis der Uberlegungen aus [Lam-01] wurde versucht, aus der Geometrie der
Tropfenbahn eine Abschitzung des Stromes, der sich bei durchgehender Tropfenbahn
einstellt, vorzunehmen. Dazu wurde der Widerstand der Tropfenbahn unter der verein-
fachten Annahme eines Rechteckquerschnitts und unter Vernachldssigung der Tempe-
raturabhiingigkeit der Elektrolytfliissigkeit berechnet nach

! 3-1
RTropfenbahn = m ( )

Eine genaue Angabe der Geometriewerte der Tropfenbahn ist jedoch nur ndherungs-
weise moglich, da die Tropfenbahnen ungleichmifig breit sind und es auch zu Ein-
schniirungen kommt (Bild 3-49). Messungen ergaben eine mittlere Breite b von ca.
1,5 mm und eine Hohe von ca. 0,5 mm. Mit diesen Werten berechnet sich der Wider-
stand einer Tropfenspur mit der Lénge 1 = 50 mm bei einer spezifischen Leitfihigkeit

der Elektrolytfliissigkeit von 1,5 mS/cm zu 444 kQ.
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Bild 3-49  Durchgehende Tropfenbahn mit Einschniirungen

Damit ergeben sich fiir Priifspannungen von Ugys=3-5kV Ableitstrome
Lapleirms = 6,8 - 11,3 mA. Bei den Versuchen hat sich gezeigt, dass die gemessenen
Strome bei Ausbildung der Tropfenspur im Bereich von 4,1 - 7 mA liegen. Dies ist
vermutlich auf die ungeniigend genaue Modellierung der Tropfenbahn zuriickzufiih-
ren. Zudem kommt es durch den durch die Tropfenbahn flieBenden Strom zu einer
Erhohung der Elektrolyttemperatur, wodurch dessen Leitfidhigkeit zunimmit.

Als Ausfallkriterium wurde fiir die Versuche ein Uberschreiten des Ableitstromes
Tabschaitrvs = 2 mA liber eine Zeitdauer von 4 s gewihlt. Durch diese Zeitdauer werden
Friihauslosungen des Uberstromrelais durch gelegentliche Stromspitzen vermieden,
wobei die Hohe des Stromes so gewdhlt ist, dass es bei den untersuchten
Silikonelastomeren bei allen Spannungen zur zuverldssigen Abschaltung durch das
Uberstromrelais kam. Zur Kontrolle dieses Kriteriums erfolgte die Aufzeichnung der
Stromverldufe, anhand derer die Abschaltzeitpunkte {berpriift wurden. Die
Auswertung dieser Daten ergab, dass es bei den untersuchten Silikonelastomeren bei
keiner der durchgefiihrten Messungen zu Frith- oder Spatauslosungen kam. Bei der
Anwendung des Dynamischen Tropfen-Priifverfahrens auf andere Isolierstoffe ist die
Giiltigkeit dieses Abschaltkriteriums zu iiberpriifen.
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3.5.3 Ergebnisse
3.5.3.1 Einfluss der Elektrodenoberfliache

In zahlreichen und langwierigen Vorversuchen gelang es zunéchst nicht, wiederholba-
re Messergebnisse zu erzielen. Dies galt sowohl fiir Versuche innerhalb des eigenen
Labors, als auch fiir Rundversuche im Rahmen des Arbeitskreises ,,Werkstoffeigen-

schaften von Kunststoffisolatoren®.

Als Ursache liel sich eine zunehmende Korrosion der Hochspannungselektrode im
Bereich der Tropfenaustrittsoffnung identifizieren, die sich per Augenschein nur durch
eine leicht brdunliche Verfarbung erkennen lidsst. Sie fiihrt zu einer deutlichen Ab-
nahme der Hydrophobie der Elektroden, wodurch bei gleicher Neigung der Elektro-
denanordnung eine hohere Hangabtriebskraft notig ist, damit sich die Tropfen von der
Elektrode 16sen konnen. Dies wiederum fiihrt zu einer Erhdhung des Tropfenvolu-
mens von im Mittel 85 ul auf tiber 100 ul (Bild 3-50). Beim Abrollen solch groBer
Tropfen ziehen sich die Tropfen in die Linge und iiberbriicken beinahe die Hélfte des
Elektrodenabstands. Dadurch setzen in der Regel bereits unmittelbar nach dem Ein-
schalten der Hochspannung deutlich sichtbare Entladungen ein, die innerhalb weniger
Minuten zum Ausfall der Priiflinge fiihren.
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Bild 3-50 Verkiirzung der Ausfallzeiten und Zunahme des Tropfenvolumens mit zunehmen-

der Korrosion der Elektroden am Beispiel eines RTV-Silikonelastomers,
Rz =9 um, 1,0 kV/cm
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Die Darstellung der Ausfallzeiten als Funktion des Tropfenvolumens zeigt einen deut-
lichen Zusammenhang zwischen den Ausfallzeiten und dem Tropfenvolumen beim
Abrollen (Bild 3-51). Bei steigenden Tropfengroen nehmen die Ausfallzeiten ab, wo-
bei sich dieser Trend bei steigender Spannungsbelastung noch verstirkt.
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Bild 3-51 Zusammenhang zwischen Ausfallzeit und Tropfenvolumen, Priiflinge aus RTV-
Silikonelastomer, Rz =7 - 9 um, 0,8 und 1,0 kV/cm

Ein Entfernen der Korrosionsschicht mit Hilfe von feinkdrnigem Schleifreiniger fiihrte
zu einer reproduzierbaren Oberflichenrauheit der Elektrode im Austrittsbereich der
Tropfen von Rz = Spym und zu einem Tropfenvolumen von im Mittel 86 pl.

Ein maschinelles Polieren der Oberfliche auf eine Oberflichenrauheit von Rz = 1 pm
fiihrte dagegen zu einem mittleren Tropfenvolumen von 67 ul und zu einer starken
Zunahme der Ausfallzeiten. Diese Ausfallzeiten lagen im Bereich von iiber 12 Stun-
den. Da sich hierbei die Priiflinge nach 12 Stunden immer noch in Phase 1 bzw. 2 be-
fanden (siehe Kapitel 2.3.1.4), wurden die Versuche nach dieser Zeit abgebrochen.

Die Beobachtung, dass der Hydrophobiezustand von metallischen Oberflichen von
deren Oberflichenbeschaffenheit abhidngt, wird von der Literatur bestitigt. [Rou-02]
zeigt beispielsweise auf, wie sich die Hydrophobie von unbehandeltem Stahl durch die
abrasive Bearbeitung mit verschiedenen Schleifmitteln dndert. Die in [Rou-02] unter-
suchte Stahloberfldache weist dabei Tropfenrandwinkel von ca. 85° im unbehandelten
Zustand auf. Durch das Abschleifen der Oberfliache wird die Oberfldche glatter, wobei
die Randwinkel auf ca. 100° - 105° ansteigen.
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Somit hingen auch die Ausfallzeiten beim Dynamischen Tropfen-Priifverfahren in
entscheidender Weise vom Hydrophobiezustand der Elektroden ab. Fiir die folgenden
Untersuchungen wurde daher das manuelle Entfernen der Korrosionsschicht mit
Schleifreiniger vor jeder Versuchsdurchfithrung benutzt. Mit den derart behandelten
Elektroden gelang es, wiederholbare Ergebnisse zu erhalten.

3.5.3.2 Reproduzierbarkeit der Ergebnisse

Durch die abrasive Behandlung der Elektroden (siehe Kapitel 3.5.3.1) konnte die Wie-
derholbarkeit der Ergebnisse innerhalb des eigenen Labors erreicht werden. Aufbau-
end auf diesen Erkenntnissen wurde die Reproduzierbarkeit der Ergebnisse des Dyna-
mischen Tropfen-Priifverfahrens in einem internationalen Rundversuch im Rahmen
der CIGRE WG D1.14 untersucht. An diesem Rundversuch nahmen Labors aus fol-
genden Institutionen® teil:

e Lehrstuhl fiir Hochspannungs- und Anlagentechnik, TU Miinchen
(Prof. Dr.-Ing. Josef Kindersberger)

e Fachgebiet Hochspannungstechnik, Hochschule Zittau/Gorlitz
(Prof. Dr.-Ing. Roland Birsch)

e Department of Electrical and Electronic Engineering, Shizuoka University, Ja-
pan
(Prof. Dr. Takaie Matsumoto,)

e Department of Electrical and Electronic Engineering, University of Miyazaki,
Japan
(Prof. Dr. Masahisa Otsubo)

e Department of Electrical and Electronic Engineering, Toyohashi University of
Technology, Japan
(Prof. Dr. Masayuki Nagao)

Die Ergebnisse des Rundversuchs zeigen, dass in 4 der 5 teilnehmenden Labors das
Dynamische Tropfen-Priifverfahren reproduzierbare Ergebnisse lieferte (Bild 3-52,
Bild 3-53 und Bild 3-54). Die Ursachen fiir die Abweichungen der Ergebnisse des La-
bors der Toyohashi University konnten nicht endgiiltig identifiziert werden.

¥ In Klammern sind die jeweiligen Laborverantwortlichen aufgefiihrt.
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Bild 3-54 Internationaler Rundversuch zum Dynamischen Tropfen-Priifverfahren, Ausfall-
zeiten an Priiflingen aus RTV-Silikonelastomer, Rz =9 um, 0,8 und 1,0 kV/cm,
50%-Quantile mit 95%-Konfidenzintervall, Annahme Normalverteilung

3.5.3.3 Einfluss der Oberflachenrauheit

Aufgrund der langwierigen Vorarbeiten, die zum Identifizieren der Einflussfaktoren
auf die Wiederhol- und Reproduzierbarkeit nétig waren, war es bis zum Abschluss der
vorliegenden Arbeit nur moglich, Versuche an Priiflingen aus RTV-Silikonelastomer
mit kiinstlich aufgebrachten Rauheiten (siehe Kapitel 3.1.3) von Rz=2, 7 und 9 pm
durchzufiihren.

Fiir die Berechnung statistischer Kenngrof8en sowie die Darstellung der folgenden Er-
gebnisse wurde iiberpriift, ob die Ausfallzeiten einer Normal- oder Weibullverteilung
unterliegen. Die Berechnung der Giiltigkeit des Verteilungsmodells erfolgte mit dem
Anderson-Darlingtest nach dem Kriterium der orthogonalen kleinsten Quadrate
[Sac-06] mit Hilfe des Programms MINITAB®. Der Korrelationsfaktor r ist bei den
Berechnungen zu beiden Verteilungen nahe 1, weshalb prinzipiell beide Verteilungen
angenommen werden konnen. Da die Mehrheit der Stichproben jedoch tendenziell
besser mit einer Normalverteilung korreliert, wird diese Verteilung als Berechnungs-
grundlage verwendet.

Die Zugehorigkeit der Stichproben zu einer gemeinsamen Grundgesamtheit wurde
jeweils mit dem Zweistichproben-t-Test bei einer Irrtumswahrscheinlichkeit von 5%
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tiberpriift [Sac-06].

Die Ergebnisse zeigen, dass die Ausfallzeiten bei den Rauheiten Rz =7 bzw. 9 um bei
gleicher Spannungsbelastung wie erwartet keine signifikanten Unterschiede aufweisen,
weshalb die Ergebnisse fiir jede Spannungsbelastung zusammen dargestellt werden
(Bild 3-55).

Die Erhdhung der spezifischen Spannungsbelastung um 25% von 0,8 auf 1,0 kV/cm
fiihrt zu einem Riickgang der 50%-Quantile um 40 - 50%. Die Untersuchung von Priif-
lingen der Oberflichenrauheit Rz = 2 um ergibt, dass die Ausfallzeiten selbst bei einer
Spannungsbelastung von 1,0 kV/cm durchweg iiber 480 min lagen (Bild 3-55). Da es
das Ziel des Forschungsvorhabens ist, innerhalb von wenigen Stunden zu einer Bewer-
tung der Hydrophobiebestindigkeit der Isolierstoffe zu kommen, wurde die Priifung
nach dieser Zeit beendet.
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Bild 3-55 Ausfallzeiten beim Dynamischen Tropfen-Priifverfahren an Priiflingen aus RTV-
Silikonelastomer verschiedener Rauheiten, 0,8 und 1,0 kV/cm, Annahme Normal-
verteilung, Konfidenzbereich 95%
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3.5.3.4 Wiederkehr der Hydrophobie

Zur Wiederkehr der Hydrophobie nach Verlust konnten nur orientierende Versuche an
einer geringen Anzahl von Priiflingen durchgefiihrt werden. Dabei wurde fiir die er-
neute Priifung ein Intervall von 168 h nach der ersten Priifung gewihlt. Als Priiflinge
wurden 4 bzw. 5 Priiflinge aus RTV- Silikonelastomer mit den Rauheiten Rz =9 um
(siehe Kapitel 3.5.3.3) ausgewdhlt und bei gleicher Spannungsbelastung wie im Erst-
versuch (0,8 bzw. 1,0 kV/cm) gepriift.

Bei der Durchfiihrung der Versuche zeigte sich, dass aufgrund des beim Dynamischen
Tropfen-Priifverfahren eng begrenzten Bereichs der Schidigung der Hydrophobie
durch geeignete Mallnahmen Sorge getragen werden muss, dass die Untersuchung der
Wiederkehr der Hydrophobie an exakt der selben Stelle erfolgt, wie beim Erstversuch.
Abweichungen von der urspriinglichen Tropfenbahn nur um 2 - 3 mm fiihren zu Aus-
fallzeiten in der Gréenordnung von unbelasteten Priiflingen.

Nach 168 h hatten die Priiflinge aus RTV-Silikonelastomer ihren urspriinglichen Hyd-
rophobiezustand noch nicht wieder erreicht. Bereits im spannungslosen Zustand bilde-
ten sich Tropfenriickstinde auf den Priiflingsoberflachen aus (Bild 3-56).

Die Ausfallzeiten der Priiflinge sind dementsprechend deutlich geringer als bei den
Erstversuchen (Bild 3-57 und Bild 3-58). Die Mittelwerte der Ausfallzeiten nehmen
bei einer Spannungsbelastung von 0,8 kV/cm von 221 Minuten auf 43 Minuten ab, bei
1,0 kV/cm von 71 auf 28 Minuten ab.

Innerhalb von 168 h ist es also zu einer teilweisen Wiederkehr der Hydrophobie ge-
kommen. Es ist zu vermuten, dass bei lingeren Intervallen zwischen den Spannungs-
belastungen eine vollstindige Wiederkehr der Hydrophobie moglich ist.

50 mm

Bild 3-56  Tropfenriickstdnde auf einem Priifling aus RTV-Silikonelastomer beim
Wiederholungsversuch vor dem Zuschalten der Spannung
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Bild 3-57 Vergleich der Ausfallzeiten beim Dynamischen Tropfen-Priifverfahren an Priif-
lingen aus RTV-Silikonelastomer, Rz =7 - 9 um, 0,8 kV/cm, Annahme Normal-
verteilung, Konfidenzbereich 95%
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Bild 3-58 Vergleich der Ausfallzeiten beim Dynamischen Tropfen-Priifverfahren an Priif-
lingen aus RTV-Silikonelastomer, Rz =7 - 9 um, 1,0 kV/cm, Annahme Normal-
verteilung, Konfidenzbereich 95%
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3.5.4 Zusammenfassung

Insgesamt bestidtigen die Messungen die Untersuchungen aus [Jah-03] und [Jah-06],
wonach es sich beim Dynamischen Tropfen-Priifverfahren um ein wiederholbares Ver-
fahren handelt. Die Reproduzierbarkeit des Verfahrens wurde in einem internationalen
Rundversuch erfolgreich bestitigt und wird von der CIGRE WG D1.14 als Priifverfah-
ren vorgeschlagen [Kin-10]. Es ermoglicht die Bewertung der Hydrophobiebestindig-
keit gegen fremdschichtinitiierte Teilentladungen von Isolierwerkstoffen bei verschie-
denen Spannungsbelastungen. Die Untersuchungen zur Wiederkehr der Hydrophobie
zeigen, dass das Verfahren auch hierfiir Anwendung finden kann.

Aufgrund des starken Einflusses der Oberflachenrauheit auf die Bestdndigkeit der
Hydrophobie gegen fremdschichtinitiierte Teilentladungen, der sich bereits in vorher-
gehenden Arbeiten deutlich gezeigt hat, ist fiir eine vergleichende Bewertung von Iso-
lierwerkstoffen die Verwendung von definierten gleichen Oberfldchenrauheiten unab-
dingbar. Um eine moglichst gute Ubereinstimmung der Ergebnisse des Dynamischen
Tropfen-Priifverfahrens mit dem Verhalten realer Isolatoroberfldchen zu erhalten, soll-
te die Auswahl der Oberflichenrauheiten anhand der Messwerte an realen Isolator-
oberfldchen erfolgen (siehe Kapitel 3.1.4.3).
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4 Zusammenfassung

Die Hydrophobie von Isolatoren aus polymeren Isolierwerkstoffen ist entscheidend fiir
das Verhalten dieser Isolatoren unter Freiluftbedingungen. Fiir die vergleichende Be-
wertung des Hydrophobiezustandes sowie der dynamischen Hydrophobieeigenschaf-
ten von unverschmutzten Isolierwerkstoffen spielt die Oberflichenrauheit der unter-
suchten Priiflinge eine entscheidende Rolle.

Die Bestimmung der Rauheitskenngréf8en von Oberfldchen aus elastomeren Werkstof-
fen ist, wie gezeigt, nur mit berithrungslosen Verfahren korrekt durchfiihrbar, taktile
Verfahren sind nicht geeignet. Fiir Priiflinge aus RTV-Silikonelastomer wurde nach-
gewiesen, dass sich die Oberflichen der Gusswerkzeuge direkt auf die damit herge-
stellten Isolierstoffpriiflinge iibertragen. Damit lassen sich definierte Oberfldchenrau-
heiten durch die Bearbeitung der Gusswerkzeuge z. B. durch Polieren oder Sandstrah-
len erzeugen.

Die Bestimmung des Hydrophobiezustandes mit Hilfe der Messung der Tropfenrand-
winkel wird neben der Oberfldchenrauheit von anderen Versuchsparametern wie Trop-
fenvolumen, Messdauer oder Auswertemethode beeinflusst. Im Rahmen der in
IEC 62073 gegebenen Empfehlungen lassen sich die gemessenen Tropfenrandwinkel
jedoch gut vergleichen. Fiir die Bewertung und den Vergleich des Hydrophobiezu-
standes von Isolierwerkstoffen empfiehlt sich jedoch die Verwendung einheitlicher
Versuchsparameter. Fiir das Tropfenvolumen werden 5 pl und fiir den Zeitpunkt der
Messung nach Aufsetzen der Tropfen werden 30 s empfohlen.

Fiir die Untersuchung des Hydrophobietransfers auf kiinstliche Verschmutzungs-
schichten wurde ein Verfahren entwickelt, bei dem durch Auftrag einer Suspension
aus Wasser, Isopropanol und nicht-silanisiertem Quarzmehl auf eine Folienmaske ho-
mogene Verschmutzungsschichten erzeugt werden konnen. Mit dieser Verschmut-
zungsschicht konnen bei den untersuchten Werkstoffen aus Silikonelastomer Transfer-
zeiten im Bereich von ca. 24 - 48 Stunden realisiert werden.

Die Reproduzierbarkeit des Verfahrens zur Untersuchung des Hydrophobietransfers
wurde in internationalen Rundversuchen bestitigt. Somit sind die Voraussetzungen fiir
eine Normbarkeit des Verfahrens gegeben.

In Versuchen an elektrisch aufgeladenen Isolierstoffpriiflingen konnte gezeigt werden,
dass der in fritheren Arbeiten hergestellte Zusammenhang zwischen Hydrophobiever-
lust und der Anwesenheit von elektrischen Oberflichenladungen nicht besteht. Viel-
mehr erfolgte dort eine Schidigung der Isolierstoffoberfliche durch den mehrminiiti-
gen Aufladevorgang selbst.

Die Bestindigkeit der Hydrophobie gegen fremdschichtinitiierte Teilentladungen und
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thre Wiederkehr konnen erfolgreich mit dem Dynamischen Tropfen-Priifverfahren
bewertet werden. Durch die erzwungene Tropfenbahn wird die Hydrophobie der Priif-
linge in einem eng begrenzten Bereich beansprucht, wodurch im Vergleich zu anderen
Verfahren wie dem modifizierten Rad-Tauch-Verfahren oder Salznebelpriifungen
stark verkiirzte Ausfallzeiten erreicht werden.

Durch die Identifizierung des Einflusses der Oberflachenbeschaffenheit der Elektroden
konnte eine Wiederholbarkeit des Verfahrens erreicht werden. Zudem wurde der Ein-
fluss der Oberfldachenrauheit der untersuchten Priiflinge nachgewiesen. Im untersuch-
ten Bereich von Rz =2 - 9 ym nehmen die Ausfallzeiten mit steigender Oberflichen-
rauheit stark ab. Bei einer Normung des Verfahrens empfiehlt sich deshalb die Vorga-
be einer definierten Oberflachenrauheit, bei der die verschiedenen Isolierwerkstoffe
miteinander verglichen werden konnen.

Die Reproduzierbarkeit des Dynamischen Tropfen-Priifverfahrens wurde in einem in-
ternationalen Rundversuch erfolgreich bestitigt.
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