Die Aushartung macht’s...

Bestimmen des geeignetsten Aushartezyklus

Nach der Wahl des geeigneten Klebstoffs ist das Bestimmen der geeignetsten Ausharteparameter ein entscheidender Fak-
tor, um optimale Eigenschaften fiir lhre spezielle Anwendung zu erreichen.

Die technischen Datenblétter von EPO-TEK bilden mit den enthaltenen Empfehlungen zu Aushdrtetemperaturen und —zeiten
einen guten Ausgangspunkt. Jede Anwendung ist jedoch einzigartig und erfordert méglicherweise ein eigenes Aushdérteprofil fiir
optimale Resultate.

Uberlegungen zur Aushirtetemperatur

Es gilt: mit der Aushartetemperatur zu beginnen. Wahrend einige Epoxidharze bereits bei
Raumtemperatur ausharten, bendétigen viele andere héhere Temperaturen, um die chemi-
sche Vernetzungsreaktion einzuleiten. Empfohlene Minimaltemperaturen sowie Minimal-
zeiten sind auf den technischen Datenblattern unter ,minimum cure” gelistet.

In Epo-Tek’s Tech Tipp 6 finden Sie mehr Informationen tUber die mini-male Aushéartung
von Klebstoffen. Es gilt hier jedoch zu beachten, dass bei jeder Anwendung bzw. bei je-
dem Projekt Variablen enthalten sind wie Geometrie, Einzelstlick oder Substrat, Beden-
ken beziiglich thermisch wirksamer Masse usw., welche Einfluss auf das Aushartepro-
gramm haben. Deshalb sollten Angaben auf dem technischen Datenblatt zur Aushartung le-
diglich als Anfangsvorschlag betrachtet werden.

Minimal ausgehértete Klebstellen sind oberflachlich trocken; bei elektrisch leitenden Produkten wird ein gewisser Grad von
elektrischer Leitfahigkeit erreicht. Oftmals wird gewiinscht bei tiefst moglicher Temperatur und zugleich kiirzester Zeit auszu-
harten. Auch wenn das so erzielte Resultat bei gewissen Anwendungen den Anforderungen absolut geniligend ist, ist es wichtig
zu wissen, dass die Klebstelle bei einer solchen Aushartung nicht die vollen mechanischen, elektrischen sowie thermischen
Eigenschaften aufweisen wird.

Temperatureinfluss auf Vernetzungsdichte von Epoxidharzen
et e FUr volles Leistungspotential des Epoxidharzes sollte ein Aushdrteprogramm gewahlt werden, welches
o - eine hohe Vernetzungsdichte erméglicht. Generell erzeugen hohe Temperaturen eine komplettere Re-
aktion als tiefere Aushartetemperaturen, was zu einem hoheren Vernetzungsgrad fiihrt. Bei tiefer Aus-
hartetemperatur die Aushartezeit zu verlangern fiihrt nicht zwingend zu einem gleich guten Vernet-
| zungsgrad wie das Ausharten bei hoheren Temperaturen.

Wenn der Klebstoff bei tieferer Temperatur ausgehartet wird, erfolgt die Vernetzung langsamer, was
l y | zu einer grossmaschigeren Vernetzungsstruktur fiihrt. Wahrend sich die Struktur bildet verringert sich
w die Beweglichkeit aller ungebundenen Gruppen kontinuierlich und verhindert das Binden mit den ver-
bleibenden ungebundenen reaktiven Stellen. Sind die noch nicht gebundenen Gruppen eingeschlos-
sen, wird sich der Vernetzungsgrad durch Verlangern der Aushéartezeit bei gleichbleibender Temperatur nicht erhéhen. Ande-

rerseits beeinflusst das Verlangern der Aushartezeit die meisten Epoxidharze nicht negativ, da die Aushartetemperaturen we-
sentlich unter dem Degradationspunkt liegen.

Eine optimale Vernetzungsdichte erfordert genug hohe Aushartetemperaturen, damit gentigend kinetische Energie freigesetzt
und die chemische Reaktion rasch eingeleitet wird, was den Molekiilen genug Bewegung gibt, um selbst an schwer zugangli-
chen Stellen komplett zu vernetzen. Stark vernetzte Anordnungen im ausgeharteten Material filhren zu bestmoglichen mecha-
nischen und physischen Eigenschaften des entsprechenden Produktes. Eigenschaften wie Glaslibergangstemperatur (Tg),
Harte, Modul, elektrische und thermische Leitfahigkeit, Festigkeit und Degradationstemperatur werden gesteigert wobei an-
dere Eigenschaften wie CTE, Ausgasen und Feuchtigkeitsaufnahme abnehmen.
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Beriicksichtigung der Aushartegeschwindigkeit — ,,Snap“/Tieftempera-
tur/Rampe/Stufe

Generell

Der Ubergangsprozess vom nicht-ausgehérteten, fliissigen Zustand zum ausgeharteten, festvernetzten Zustand fiihrt zu einem
gewissen Grad von Schrumpf am ausgehérteten Klebstoff. In vielen Fallen kann dieser Schrumpf vorteilhaft sein. Beispielsweise
verbessern sich die elektrische und thermische Leitfahigkeit bei erh6htem Schrumpf wahrend des Aushartens, da dadurch die

leitenden Fillstoffe enger zusammenriicken.

Die lllustration zeigt den Effekt bei korrekter Aushartung (Schrumpf) an Systemen mit leitfahigen Fiillstoffen
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Snap—/Schnelles-/Hochtemperatur-Aushdrten

Schnelles Hochtemperaturausharten fihrt zu schnellerer, vollstandiger chemischer Vernetzung. Generell resultiert dieses Vor-
gehen in héherem Schrumpf, was in vielen Fallen vorteilhafte Auswirkungen auf die Klebstelle haben kann. Wie oben erwéhnt,
werden dadurch die thermische und die elektrische Leitfahigkeit verbessert.

Ein weiterer Vorteil ist, dass durch schnelles Ausharten oftmals das Ausbluten des Harzes verrin-
gert werden kann. Ausbluten ist ein Phanomen, welches in der Regel vom Substrat abhéangt (s.
Tech-Tipp # 16) und meist durch Modifikation der Oberflache gel6st wird. Es kann aber bis zu ei-
nem gewissen Grad durch das Ausharten beeinflusst werden. Die Oberflachenspannung oder die
Oberflaichenmorphologie vom Substrat kdnnen die Harzkomponenten des Klebstoffs anziehen,
' um flachig einzuziehen. Dieser Kapillareffekt tritt vor allem bei niederviskosen und bei gewissen
/ gefillten Epoxidharzen auf sowie bei Substraten, bei welchen das Epoxidharz langere Zeit vor
Z dem Ausharteprozess aufgetragen wurde. Wird der Klebstoff langsam, mittels einem Rampen-
Beispiel von Ausbluten oder Stufenprofil ausgehéartet, nimmt die Viskositit des Klebstoffs zunachst ab bis mit steigen-
der Temperatur der Punkt erreicht ist, wo die Vernetzung einsetzt und das Harz Strukturen zu
bilden beginnt. Aushartung bei hoheren Temperaturen kann die Vernetzung schnell genug initialisieren, so dass die urspriingli-
che Abnahme der Viskositdt verringert werden kann und so das Einziehen des Harzes zeitlich verhindert werden kann.
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Tieftemperatur-Ausharten

Vielen Anwendungen sind sehr anfallig auf Spannungen, welche bei hoheren Aushartetemperaturen und dem damit verbunde-

nen grosserem Schrumpf entstehen kénnen. In solchen Fallen sollte ein Ausharteprofil

bei tieferen Temperaturen angewendet werden. Die Materialspannungen werden

zwar schon hauptsachlich durch die Chemie des gewahlten Klebstoffs bestimmt, das s o

Ausharteprogramm hat jedoch auch einen Einfluss! Der Nachteil von tiefen Ausharte- - -

temperaturen ist jedoch, dass nicht die optimalsten Eigenschaften des Klebstoffes ge- E;
BN

wahrleistet werden kénnen wie wenn er hochvernetzt wird (= Hochtemperaturaushar-

- i
tung). ._J.A_/(\L :

Isothermisches Ausharteprofil

Unterschiedliche Exothermiespitzen fiir
ein typisches Epoxy bei verschiedenen
Aushirtetemperaturen



Rampen/Stufen-Aushartungsprofil

Ein guter Kompromiss zwischen Tief- und Hochtemperatur-Aushérteprofilen ist das Rampen- oder Stufenausharteverfahren.
Bei diesem Programm wird die Temperatur langsam bis zur gewilinschten Aushartetemperatur gesteigert. Oft erzielt man so

260 — einen guten Kompromiss zwischen geringerer Spannung, da die Vernetzungsstruktur
E- o BX0CA z langsamer aufgebaut wird, und hohen Vernetzungsgrad durch die hohe Endaushartetem-
m 150°CThr + 200°CHAr peratur. Ein Stufenprofil kdnnte z. B. fiir Epo-Tek® 301-2 wie folgt aussehen: 40°C/1h

£ 160 126 plus 80°C/3h. Das wiirde zu dhnlichen Eigenschaften fihren wie das Ausharten direkt bei

% 10 . 80°C, jedoch mit geringeren Spannungen.

In einigen Fallen kann die thermische Leitfahigkeit durch ein geeignetes Stufen-Aushérte-
verfahren erheblich gesteigert werden.

EPO-TEK® EK1000

Etappen-Aushdrtung g

Die gesteigerte Version der zuvor beschriebenen Aushartung ist das etappenweise Aus-
héarten (Engl: staged cure). Der Klebstoff wird nach dem Auftrag wahrend mehrerer
Stunden bei Raumtemperatur stehengelassen bis er geliert und sich die Vernetzungs-
struktur zu bilden beginnt. Erst dann wird er im Ofen bei hoherer Temperatur nachge-
héartet (Engl: Post Cure). Dieses Vorgehen eignet sich vor allem bei Epoxidharzen, wel-
che sich bei tiefen Temperaturen ausharten lassen oder solche mit einer sehr kurzen
Topfzeit. Durch dieses Vorgehen kdnnen moglich Spannungen in der ausgehéarteten
Klebstelle auf ein Minimum reduziert werden. Dieser Prozess muss jedoch sorgfiltig
iberwacht werden, da selbst kleine Anderungen von Temperatur und Feuchtigkeit
wesentliche Auswirkungen auf das Endresultat haben kénnen (s. Tech-Tipp # 15).
Weil ein grosserer Teil der Vernetzung wahrend des Gelierens bei Raumtemperatur
gebildet wird, wird die finale Vernetzungsdichte geringer sein als bei schnell gehér-
tetem, d.h. hochtemperaturgehartetem Material sowie auch im Vergleich zu im
Stufenprozess gehartetem Epoxidharz. Das etappenweise ausgehartete Material

wird zwar Uber eine tiefere Glastibergangstemperatur (Tg), eine geringere Harte, ein geringe-
res Modul, tiefere Leitfahigkeit und schwachere Kohdsionskraft verfiigen als Material, das bei héherer ‘
Temperatur schnell gehartet wurde. Es wird aber Uber verbesserte mechanische Eigenschaften und héhere Chemikalienbe-
standigkeit verfiigen als Produkte die bei geringerer Temperatur direkt ausgehartet wurden.

Beriicksichtigen der Menge beim Ausharten

Epoxidharze harten durch einen autokatalytischen Prozess. Das bedeutet, dass wahrend des Vernetzungsprozess Warme er-
zeugt wird. Diese Warme beschleunigt die Aushartereaktion, was wiederum zusatzliche Warme erzeugt und die Reaktion wei-
ter beschleunigt usw. Je grossere die Menge reaktiven Materials, desto schneller wird es ausharten und entsprechend mehr
Warme erzeugen wahrend des Aushartens.

Grossere Materialmengen kdnnen dazu fihren, dass die durch das Ausharten erzeugte Warme
unkontrollierbar wird und das Material aufschdumt. Das wird als liberhéhte Exothermie be-
zeichnet. Durch die fortschreitende Hartung konnen die durch das Aufschdumen entstehenden
Luftblasen nicht mehr entweichen. Die kann zu reduzierten mechanischen Eigenschaften des
Klebstoffes flihren. Verlust der Kohasionskraft, tieferes Modul, geringere Harte sowie ein héhe-
rer Warmeausdehnungskoeffizient konnen die Folge sein. Auch die elektrischen und thermi-
schen Werte kdnnen negativ beeinflusst werden.

Ein Stufen- oder Rampenausharteprozess ist eine gute Alternative, um bei grosseren Epoxidharzvolumina diese unkontrollierte
Reaktion zu vermeiden. Die Reaktionsgeschwindigkeit wird verlangsamt, und trotzdem wird der Klebstoff schlussendlich mit
einer hoheren Temperatur gehértet, so dass eine komplette Vernetzung stattfinden kann.



Sehr kleine Mengen sollten bei héheren Temperaturen und in den meisten Fallen auch langer ausgehartet werden als (blich,
damit eine ausreichende Vernetzung gewahrleistet ist. Durch die geringe Masse entsteht praktisch keine Exothermie (ausser
die angewandten Temperaturen sind enorm hoch). Es ist daher eher unwahrscheinlich, dass hohe Spannungen im Material
auftreten - zumal auch die Klebeflachen entsprechend kleiner sind. Grundsatzlich sollten kleine Klebstoffvolumina schnell bei
hoher Temperatur ausgehartet werden.

Ein Beispiel dafir ist eine 0.3 x 0.3 mm Chipmontage bei einer Hochleistungs-LED. Aufgrund des Verhaltnisses zwischen Kleb-
stoffvolumen und Flache kann zusatzlich erzeugte Warme schnell iber die grosse Oberflache abgefiihrt werden.

s

/ \R\ Adhesive Areas  Weiter zu berlicksichtigen ist, ob grossere Vorrichtungen oder sonst thermische
\\// /\ wirksame Massen, wie beispielsweise Kiihlelemente, beim Aushdrteprozess betei-

ligt sind. Jede Art von thermisch wirksamer
Masse wird wahrend des Hartens Hitze aufneh-
men und es kann daher langer dauern, bis die
Hitze zur Klebstelle gelangt und das Harz aushar-
tet. Das Temperaturprofil kann hier eher dem einer Rampenhartung entsprechen, weil es
langer dauert bis die gesamte Masse Ofentemperatur erreicht hat. Bei solchen Anwendun-
gen sollten Aushartezeit und -temperatur entsprechend erhéht werden.

Spezial-Normen/Testkonditionen:

Bei Produkten, welche spezielle Normen wie beispielsweise USP Class VI oder NASA-Ausgastests entsprechen, ist es wichtig zu
beachten, wie das Produkt gehartet wurde. Mit alternativen Ausharteprogrammen kénnen die gewiinschten Eigenschaften
moglicherweise nicht erzielt werden.

Bitte kontaktieren Sie uns fiir ergdnzende Auskiinfte und weitere Unterstiitzung:

Schweiz: Tel. +41 (0)41 748 10 80; info.ch@epotekeurope.com
Deutschland: Tel: +49 (0)8 21 74 87 20; sales_de@epotekeurope.com
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