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Elektrische und mechanische Eigenschaften von im Druckgelierverfahren
hergestellten Epoxidharzformstoffen
Von W. Dieterle und J. Schirr

1. Einleitung

Neben den guten mechanischen und elektrischen Eigen-
schaften des fertigen Epoxidharzformstoffes war besonders
die gegeniiber anderen Giessharzen geringere Schwindung
und das Fehlen von storenden Reaktionsprodukten bei der
Verarbeitung von entscheidender Bedeutung fiir die weite
Verbreitung der Epoxidharze.

Die starke Ausweitung der Anwendungen auf vielen Ge-
bieten ruft nach Herstellungsverfahren mit verkiirzten Form-
belegungszeiten. Zwar kann durch Verwendung von hoheren
Hirtetemperaturen oder von hochreaktiven Giessharzsyste-
men die Formbelegungszeit reduziert werden, jedoch fiihren
beide Verfahren in der Regel zu mechanisch und elektrisch
schlechteren Eigenschaften des Epoxidharzformstoffs. Bei
dem neu entwickelten Druckgelierverfahren wird eine Verar-
beitungsweise fiir Epoxidharzformstoffe vorgestellt, bei der
hochreaktive Giessharzsysteme und hohere Formtemperatu-
ren verwendet werden [1] 1). Die nachfolgend beschriebe-
nen, am praktischen Objekt durchgefiihrten Untersuchungen
dienen der Abklirung iiber das Verhalten aussagekraftiger
mechanischer und elektrischer Eigenschaften derart gefertig-
ter Giessharzformstoffe.

2. Das Druckgelierverfahren

Um Informationen iiber den zeitlichen Ablauf der Hir-
tung in einem Epoxidharzformstoff zu erhalten, ist die
Kenntnis des Temperaturverlaufes im Giesskorper ein gutes
Hilfsmittel. Infolge der exothermen Reaktion bei der Aus-

2
Fig. 1
Prinzip des Druckgelierverfahrens
Nachdruckkolben

Steigerverschluss
{ Formtemperatur
9 Temperatur der Vergussmasse
Vor dem Fiillen der Form ist 4 > 95 [2]

1) Siehe Literatur am Schluss des Aufsatzes.
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hirtung steigt die Temperatur im Giessharz iiber die Form-
temperatur an und sinkt dann nach Durchlaufen eines Maxi-
mums wieder auf die Formtemperatur ab. Der Ubergang von
dem fliissigen in den festen Zustand, die Gelierphase, liegt
zeitlich in dem Bereich vor dem Temperaturmaximum. Da in
der Gelierphase ein grosser Teil des Reaktionsschwundes er-
folgt, ist diese Phase fiir die Verarbeitung von Epoxidharzen
besonders wichtig.

Mit steigender Temperatur setzt die Gelierphase friiher
ein, gleichzeitig wird der Reaktionsschwund grosser. Ist der
Reaktionsschwund zu gross oder wird die Gelierphase zu
schnell durchlaufen, kann kein fliessfahiges Material den
Schwund ausgleichen, was zu Lunkern im Giessharz und zu
Ablosungen von den Formwinden fiihrt.

Bei dem herkommlichen Giessverfahren wird der fliissige
Giessharzformstoff in die Formen gefiillt, und diese werden
dann auf die Hartetemperatur, auch Formtemperatur ge-
nannt, gebracht. Die Hértetemperatur wird durch den maxi-
mal zuldssigen Schwund bestimmt. Infolge der exothermen
Reaktion treten dabei im Innern der Giesskdrper zuerst
hohere Temperaturen auf. Damit erfolgt auch das Gelieren
von innen nach aussen und zuletzt an den Formwinden.

Bei dem Druckgelierverfahren wird die Formtemperatur
wesentlich tiber der Temperatur des Giessharzes beim Mi-
schen gewihlt. Bei einer ausreichend grossen Wirmekapazi-
tat der Giessform und in Verbindung mit den hochreaktiven
Giessharzsystemen, die man fiir das Druckgelierverfahren
verwendet, beginnt die Hértung zuerst an den Formwinden.
Die in Fig. 1 durch gestrichelte Linien angegebenen Gelier-
zonen verschieben sich wahrend des Reaktionsablaufs in
Richtung Eingusskanal. Durch den Nachdruckkolben wird
zur Kompensierung des Reaktionsschwundes das noch fliess-
fahige Material nachgeschoben. Der erforderliche Druck im
Eingusskanal betrdgt 2 bis 4 bar. In Fig. 2 ist der aus der
Temperaturmessung erkennbare Reaktionsablauf innerhalb
eines Giesskorpers beim Druckgelierverfahren dargestellt.
Wichtig ist, wie man aus dem Temperaturverlauf der
MeBstelle 4 ersieht, dass erst nach Abschluss der Gelierpha-
sen im Giesskorper der Viskositdtsanstieg im Eingusskanal
einsetzt. In den meisten Fillen wird der Eingusskanal durch
das Fiillen der Form ausreichend abgekiihlt und ein friihzei-
tiger Verschluss des Eingusskanals verhindert, da schon ge-
ringe Temperaturunterschiede die Reaktionsgeschwindigkei-
ten der hochreaktiven Giessharzsysteme stark beeinflussen.
In der Gegeniiberstellung in Tabelle I werden noch einmal,
am Beispiel einer bestimmten Mischung, die wichtigsten Un-
terschiede in der Verarbeitung von Epoxidharzformstoffen
nach der konventionellen Giesstechnik und nach dem Druck-
gelierverfahren gezeigt.
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3. Beschreibung der Priifkorper und der durchgefiihrten
Untersuchungen

3.1 Ermittlung der elektrischen Durchlagfestigkeit

Fiir die Herstellung der Priifkorper fand eine Giessform
Verwendung, die fiir eine Stiitzerfertigung mit dem Druck-
gelierverfahren entwickelt wurde. Zur Messung der Durch-
schlagfestigkeit wurde statt der fiir die Befestigung der Stiit-
zer vorgesehenen Anschlussbuchsen die in Fig. 3 dargestellte
Elektrodenanordnung eingegossen.

Die Epoxidharzformstoffe fiir die beiden Giessverfahren
hatten die nachfolgenden Zusammensetzungen =) und un-
terschieden sich lediglich durch verschiedenen Anteil Be-

Gegeniiberstellung der wichtigsten Unterschiede

in der Verarbeitung
Tabelle 1

Konventionelle
Giesstechnik

Druckgelier-
verfahren

der Giessform

aber nicht abso-
lute Bedingung

Giessformtem- Wie Gemisch- Bei grosserer
peratur temperatur oder Toleranz bis
10...20 °C 70 °C hoher als
hoher Gemischtempe-
ratur, iiblicher-
weise
130...180 °C
Reaktivitat des Moglichst tief, Hoch
Gemischs sehr oft stufen-
weise Hartung
erforderlich
Formbelegungs- 4-24 h, abhingig Maximal 1 h
zeit von Gemisch
und Temperatur
Wirmekapazitit Moglichst gross, Grosse Wiarme-

kapazitit erfor-
derlich

Druckanwen- Keine 2...4 bar, wobei
dung auf den kompliziert ge-
EingufBsteiger formte Teile den
wiahrend der hoheren Druck
Gelierungsphase bedingen

2) Hersteller der Produkte ist die Ciba-Geigy AG, Basel.
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schleuniger, der beim Druckgelierverfahren 3 Gewichtsteile,
bei der konventionellen Giesstechnik hingegen nur 0,5 Ge-
wichtsteile betrug.

Epoxidharz CT 202
Hirter HT 903 40 Gewichtsteile
Quarzmehl K 8 220 Gewichtsteile
Beschleuniger DY 068 3/0,5 Gewichtsteile
Farbpaste DW 01 16 2 Gewichtsteile

100 Gewichtsteile

In Verbindung mit der beim Druckgelierverfahren hdher
wiahlbaren Formtemperatur ergaben sich folgende Hartungs-
zeiten:

Druckgelierverfahren konventionelle Giessverfahren
15 min in der Form bei einer 180 min in der Form bei einer
Formtemperatur Formtemperatur
von 160 °C von 130 °C

8...10 h Nachhirtung im Ofen
nach der Entformung

12...14 h Nachhirtung im Ofen
nach der Entformung

Bei der Ermittlung der Durchschlagfestigkeit ist zu be-
riicksichtigen, dass sich bei dem verwendeten Priifkorper
(Stiitzer mit eingegossenen Elektroden, Fig.3) an seiner
Oberflache hohe Tangentialfeldstdarken ergeben. Um Vorent-
ladungen und Nebendurchschldge zu vermeiden, miissen die
Priifkorper in vorzugsweise fliissige Isolierstoffe eingebettet
werden [3]. Zur Erhéhung der Durchschlagfestigkeit des
hier verwendeten Isolierols wurde das Ol unter einen Druck
von 11 bar gesetzt. Aufbau und Abmessungen des Priifgefis-
ses sind in [4] ausfiihrlich beschrieben.

Die Durchschlaguntersuchungen wurden mit Wechsel-
spannung von 50 Hz durchgefiihrt. Die Spannungssteigerung
erfolgte mit einer Geschwindigkeit von 1,5 kV/s. Gemessen
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Fig. 3
Priifkorper zur Untersuchung der Durchschlagfestigkeit
Bezeichnungen siehe im Text
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Einfluss des Herstellungsverfahrens auf die Durchschlagfestigkeit £ a
a Verteilungsfunktionen fiir eine Stichprobe von 10 Priifkorpern je
Giessverfahren

b Vertrauensgrenzen der Mittelwerte fiir eine statistische Sicherheit
von 95 %

wurden der Scheitelwert der Durchschlagspannung Uy und
der Abstand s der Elektroden; daraus wurde die mittlere
Durchschlagfestigkeit FE4q errechnet. Die Bewertung der
Messergebnisse erfolgte nach den Methoden der mathemati-
schen Statistik [3; 5].

Unter der Annahme einer Normalverteilung der Mess-
werte ergeben sich die in Fig. 4 im Wahrscheinlichkeitsnetz
dargestellten Geraden. Gleichfalls eingetragen sind Ver-
trauensgrenzen fiir die Mittelwerte der Durchschlagfestigkei-
ten bei einer statistischen Sicherheit von 95 %.

Die vorliegenden Messungen, durchgefiihrt an 10 Priiflin-
gen, zeigen, dass das Verfahren keinen Einfluss auf die
Durchschlagfestigkeit hat. Diese Messungen zeigen die glei-
che Tendenz wie andere, zum Beispiel dielektrische und
mechanische Eigenschaftswerte der auf unterschiedliche
Weise gefertigten Epoxidharzformstoffe. Danach ergibt das
Druckgelierverfahren fiir die elektrische Festigkeit des
Epoxidharzformstoffes etwas hohere Werte bei geringerer
Standardabweichung gegeniiber den Werten bei dem konven-
tionellen Giessverfahren.

3.2 Dielektrische Untersuchungen

Nach den Durchschlaguntersuchungen wurden die Priif-
korper zerschnitten und nach dem in Fig. 5 dargestellten
Schema die Proben fiir die dielektrischen und mechanischen
Priifungen hergestellt. Dabei wurden die 2 mm starken Plat-
ten fiir die dielektrischen Untersuchungen verwendet. Ent-
sprechend den vier Quadranten (I, II, III und IV in Fig. 3)
ergeben sich damit vier Platten je Priifkorper. Die Elektro-
den wurden mit Leitsilber aufgetragen. Die Mef3spannung
fiir die Messung des spezifischen Durchgangswiderstandes
¢ in Abhingigkeit von der Temperatur 3 betrug 1000 V.
Die Messung der Dielektrizitatskonstanten ¢, und des Ver-
lustfaktors tan 6 in Abhingigkeit von der Temperatur §

1302 (A 897)

wurde mit einer Wechselspannung von 50 Hz und 30V
durchgefiihrt. In Fig. 6 sind die Messergebnisse der nach den
verschiedenen Giessverfahren hergestellten Epoxidharzform-
stoffe dargestellt. Keine der 3 Grossen zeigt einen deutlichen
Einfluss des Herstellungsverfahrens. Das betrifft die absolu-
ten Werte der dielektrischen Grossen gleichermassen wie die
Lage der Umwandlungsbereiche, die besonders deutlich in
den Verlustfaktorverlaufen erkennbar sind. Die relativ gross-
ten Abweichungen treten in den Werten der Verlustfaktoren
auf. Neben einer zufilligen Abweichung kann auch der un-
terschiedliche technologische Zustand des Epoxidharzform-
stoffes dafiir verantwortlich sein [6].

3.3 Biegefestigkeit

An den gleichermassen in Fig. 5 angedeuteten rechtecki-
gen Proben mit einem Querschnitt von 4 X 10 mm und einer
Liange von 60 mm wurden entsprechend VSM 77 103 die
Biegefestigkeiten ermittelt. Anders als bei den Untersuchun-
gen fiir die Durchschlagfestigkeit wurde nur ein Stiitzer pro
Herstellungsverfahren untersucht. Entsprechend Fig. 3 und
Fig. 5 ergeben sich 36 Proben pro Stiitzer. Die erhaltenen
Messwerte wurden unter der Annahme einer Normalvertei-
lung in Fig. 7 im Wahrscheinlichkeitsnetz dargestellt. Mittel-
wert und Standardabweichung sind bei dem nach dem
Druckgelierverfahren gefertigten Priifkorper geringer. Bei
den Mittelwerten der Biegefestigkeiten betrigt der Unter-
schied ungefihr 5 %.

3.4 Messung des Schwindungsdruckes

Besonders bei grosseren Wandstarken ist der Hartungsab-
lauf beim Druckgelierverfahren vollig anders als beim kon-
ventionellen Giessverfahren. Damit ergibt sich eine andere
Spannungsverteilung im Giessharz, und es muss ein anderer
Schwindungsdruck auf eingebettete Werkstoffe erwartet wer-
den. Fiir diese Untersuchungen wurde die in Fig. 8 darge-
stellte Priifanordnung verwendet.
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Fig. 5
Lage der Proben fiir die Untersuchung der dielektrischen und der
mechanischen Eigenschaften in den Priifkorpern
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Einfluss des Herstellungsverfahrens auf die dielektrischen Eigenschaften
a spezifischer Durchgangswiderstand ¢ in Abhingigkeit von der Tem-
peratur 9
b Dielektrizititskonstante ¢, in Abhiingigkeit von der Temperafur &
¢ Verlustfaktor tan 0 in Abhingigkeit von der Temperatur &

Statt der Elektrodenanordnung wurde ein durch zwei
Flansche 1 zentriertes Stahlrohr 2 eingegossen. In der Mitte
wurde in das Rohr auf der Innenseite eine Dehnungs-
meBstreifenrosette 3 mit zwei aktiven DehnungsmeBstrei-
fen (DMS) eingeklebt. Die Hauptrichtungen der DMS sind
um 90° gedreht. Eine Druckbelastung auf der Aussenseite
des Stahlrohres (Prazisionsstahlrohr nach DIN 2391 aus St.
45) kann infolge der Lingenanderungen an der Innenflache
des Rohres gemessen werden. Die Eichung erfolgte mit einer
hydraulischen Vorrichtung bis zu einem Druck von 160 bar.
Wihrend bei der Eichung nur Krifte in radialer Richtung
auf das Rohr wirken, treten bei den Messungen an Giessharz
auch axiale Krafte auf. Diese verdndern die durch die radia-
len Krifte entstehende Verformung des Rohres und verfil-
schen das Messergebnis. Um diese axialen Kréfte zu vermin-
dern, wurde auf das Rohr ein Trennmittel aufgebracht. Aus-
serhalb des Messbereiches wurde zur Erhohung der Trenn-
wirkung eine Metallfolie 4 auf das Rohr gewickelt.

In Fig.9 sind die an zwei Priifkorpern gemessenen
Druckverldufe nach der Aushédrtung in Abhidngigkeit von der
Temperatur dargestellt. Der nach dem konventionellen
Giessverfahren hergestellte Priifkorper zeigt dabei bei Raum-
temperatur um 25 bar hoheren Druck an. Mit steigender
Temperatur nehmen bei beiden Priifkorpern die infolge der
unterschiedlichen linearen Wirmeausdehnungskoeffizienten

Bull. SEV 63(1972)22, 28. Oktober

von Giessharz und Stahl aufgebauten Druckspannungen
gleichférmig ab. Nach einem Ubergangsbereich von 80 °C
bis 100 °C sind oberhalb 100 °C alle infolge der unter-
schiedlichen Wirmeausdehnungskoeffizienten entstandenen
Druckspannungen abgebaut.

Die noch verbleibenden Spannungen entstehen infolge
des Reaktionsschwundes wihrend der Aushirtung, wobei
sich die Unterschiede durch den bei den beiden Giessverfah-
ren verschiedenen Hirtungsablauf erkliaren. Dieser Unter-
schied zwischen den beiden Giessverfahren konnte durch
weitere Messungen bestatigt werden.

Die gemessenen Schwindungsdriicke stimmen grossenord-
nungsmaéssig auch mit den in [7; 8] errechneten Werten fiir
einen hartelastischen Epoxidharzformstoff {iberein.

4. Zusammenfassung

Fiir das gleiche Harz-Hirter-System fiihrt die Verarbei-
tung des Epoxidharzformstoffes nach dem Druckgelierver-
fahren zu Formbelegungszeiten, die gegeniiber dem konven-
tionellen Giessverfahren auf 1/15 reduziert werden konnen.
Auch fiir die Nachhidrtung, also nach dem Entformen des
Giessharzkorpers, wird beim Druckgelierverfahren nur eine
geringere Zeit benotigt. Besonders die geringere Formbele-
gungszeit ist jedoch fiir eine wirtschaftlichere Festigung von
Giesskorpern aus Epoxidharzformstoffen von entscheiden-
der Bedeutung. Die Untersuchung von verschiedenen elektri-
schen und mechanischen Eigenschaften der nach dem
Druckgelierverfahren und nach dem konventionellen Giess-
verfahren hergestellten Priifkdrper zeigt keinen deutlichen
Einfluss des Herstellungsverfahrens auf die Eigenschaften
der Werkstoffe. Zur Ermittlung der Durchschlagfestigkeit
wurden 10 Priifkorper jeder Gruppe untersucht. Dabei erga-
ben sich fiir die nach dem Druckgelierverfahren hergestellten
Priifkorper um rund 10 % hohere Durchschlagfestigkeiten
bei geringerer Streuung. Bei der relativ geringen Anzahl von
Versuchen ist statistisch nur die Aussage gerechtfertigt, dass
die Verarbeitung nach dem Druckgelierverfahren offensicht-
lich keine Verdnderung der Durchschlagfestigkeit des Werk-
stoffs zur Folge hat.
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Einfluss des Herstellungsverfahrens auf die Biegefestigkeit Gy,
Verteilungsfunktionen fiir eine Stichprobe von 36 Probestiben aus
einem Priifkorper pro Giessverfahren
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Bei den dielektrischen Untersuchungen des Epoxidharz-
formstoffes wurde, als Beispiel fiir eine grossere Anzahl von
Versuchen, der Verlauf des spezifischen Durchgangswider-
standes ¢, der Dielektrizititskonstanten ¢, und des Verlust-
faktors tan & in Abhéngigkeit von der Temperatur fiir je
einen PriifkGrper angegeben. Keiner der Verldufe zeigte
einen signifikanten Einfluss des Herstellungsverfahrens.

Stellvertretend fiir die mechanischen Eigenschaften
wurde die Biegefestigkeit der nach den unterschiedlichen
Giessverfahren hergestellten Epoxidharzformstoffe unter-
sucht. Durch die hohe Anzahl der den Priifkdrpern entnom-
menen Proben ergibt sich mit hoher statistischer Sicherheit,
dass der nach dem Druckgelierverfahren hergestellte Priif-
korper eine um 5 % geringere Biegefestigkeit bei gleichzeitig
geringerer Streuung hat. Daraus kann aber noch keine Aus-
sage liber den Einfluss des Giessverfahrens bei einer grosse-
ren Anzahl von Priifkdrpern gemacht werden. In Verbin-
dung mit den in [1] angegebenen Untersuchungen bringt die
Anwendung des Druckgelierverfahrens zumindest keine Ver-
schlechterung der Biegefestigkeit. Einen deutlichen Einfluss
des Herstellungsverfahrens stellt man dagegen bei der Mes-
sung des Schwindungsdruckes auf ein in den Epoxidharz-
formstoff eingebettetes Metallrohr fest. Der mit einer auf der
Innenseite des Metallrohres aufgeklebten Dehnungs-
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Priifkorper fiir die Messung des Schwindungsdruckes
Erlduterungen siehe im Text
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Einfluss des Herstellungsverfahrens auf den Schwindungsdruck p
in Abhingigkeit von der Temperatur 9

meBstreifenrosette ermittelte Schwindungsdruck in Abhéan-
gigkeit von der Temperatur zeigt bei dem nach dem konven-
tionellen Giessverfahren hergestellten Priifkorper hohere
Werte an. Fiir diesen durch mehrere Versuche bestitigten
Verlauf ist der unterschiedliche Héartungsablauf bei den
Giessverfahren verantwortlich.

Die Verfasser danken dem Direktor des Instituts fiir
Hochspannungstechnik der Technischen Universitit Braun-
schweig, Prof. Dr.-Ing. D. Kind, fiir die Anregung zu den
Untersuchungen und fiir niitzliche Diskussionen.
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