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Rheologische Charakterisierung von Pulverlacken

Rheological Characterization of Powder Coatings

1 Einleitung

In der industriellen Serien-
lackierung werden Pulver-
lacke schon seit mehreren
Jahrzehnten erfolgreich zur
Beschichtung von Kiihl-
schranken, Fahrradern,
Metallmobeln oder Compu-
tern eingesetzt. Diese
Pulverlacke bestehen aus
Kunstharzen, Hartern, Pig-
menten, Filllstoffen und
Additiven und konnen mit
Hilfe der elektrostatischen
Applikation (Tribo- oder
Corona-Prinzip [1]) verhéalt-
nismaBig einfach auf das zu
lackierende metallische
Objekt aufgebracht werden.
Da Pulverlacke zu 100 %
aus Feststoffen bestehen,
gibt es beim Filmbildungs-
prozeB keine Losemittel
emissionen, und der entstandene Overspray kann wie-
der verwendet werden. Typische Einbrenntempera-
turen dieser Pulverlacke liegen bei 150-200 °C.

Diese Pulverlacke sind jedoch aufgrund ihrer bisheri-
gen technischen Konzeption nicht fiir einen Einsatz in
der Automobildecklackierung geeignet. An eine Auto-
mobildecklackierung werden extrem hohe Anforde-
rungen hinsichtlich niedriger Schichtdicke, Verlauf und
Glanz gestellt, die mit Pulverlacken diesen Zuschnitts
bisher nicht erreichbar waren. Aufgrund dessen wer-
den in der Lackindustrie seit wenigen Jahren neuartige
Pulverlacksysteme entwickelt.

Wahrend bei der Industriepulver-Lackierung typische
Schichtdicken im Bereich von 60-100 um liegen, sind

1 Introduction

Powder coatings have
been successfully used for
decades in industrial
series application process-
es for painting refrigera-
tors, bicycles, metal furni-
ture and computers.
These powder coatings
consist of polymer resins,
hardeners, pigments, fill-
ers and additives, and can
be relatively easily applied
to metals using electro-
static (tribo or Corona)
techniques [1]. Because
powder coatings consist
solely of solid particles, no
solvents are released and
the overspray which
occurs during the film
building process can be
captured and reused.
Typical cure temperatures for these powder coatings
are between 150 and 200 °C.

Powder coatings applied in industrial series application
processes are not technically advanced enough for
surface painting of automobiles. The demands for
automobile coatings are extremely high with respect
to coating thickness, running and leveling properties,
and surface luster, and conventional powder coatings
have not yet been able to satisfy these demands.
Therefore, new powder coatings have recently been
developed by the paint industry.

The coating thickness of conventional powder coat-
ings used in industry ranges from 60-100 pm; in com-
parison, thicknesses from 30-60 um can be realized
in newly developed powder coatings for automobiles.
The basis materials for these new powder coatings
are epoxy functional acrylate and acetyl anhydride.

The production of powder coatings involves making a
dry premix of the various ingredients such as resins,
hardeners, pigments, additives, etc. The premix is fed
to an extruder in which the components are melted
and homogeneously mixed. Following extrusion, the
melt undergoes cooling at ambient temperature.
Afterwards, the solidified powder coating/melt is brok-
en into chunks and then ground and sieved [2, 3]. The

_result is a powder coating with a defined particle size

distribution for electrostatic application. Apart from
the particle size, the most important characteristic for
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Abb. 5:

Lage des Viskositdtsminimums und der Viskositdtswerte
im Minimum bei verschiedenen Aufheizraten

{MeBwerte sind durch spline-Funktionen verbunden)

Fig. 5:

Temperature at which the viscosity minimizes

and the minimum viscosity values at various heating rates
(data points are connected with a spline function)

dieser Messungen muBte jedoch sichergestellt werden,
daB die Messung nicht weit vor der vollstandigen
Vernetzung durch Uberschreiten des zuldssigen Dreh-
momentbereiches am Rheometer abgebrochen wurde.
Es muBten der Drehmomentstab am MeBgeréat und die
Scherrate so gewahlt werden, daB der gesamte
Temperaturbereich ohne Wechsel des Torsionsstabes
durchfahren werden konnte, da ein Wechsel des Tor-
sionsstabes wahrend der Messung aufgrund zuneh-
mender Vernetzung des Pulverlacks die Messung ver-
falscht hatte. Mit den zur Verfligung stehenden
Torsionsstaben stelite sich eine konstante Scherrate
von 4.6 s! als geeignet heraus, mit der alle Visko-
sitdts-Temperatur-Verlaufe der Pulverlacke (auch die
Messungen der nachsten Kapitel) meBtechnisch ein-
wandfrei ermittelt werden konnten. Zur Uberpriifung
der Vergleichbarkeit von Messungen bei einer Scher-
rate von 0.9 s7! mit einer Messung bei 4.6 s wurde
der Pulverlack A bei einer Aufheizrate von 1 °C/min mit
diesen zwei unterschiedlichen Scherraten vermessen.
Im Rahmen der MeBgenauigkeit ergaben sich im
Viskositats-Temperatur-Veriauf kaum Unterschiede.

Wie aus Abb. 4 ersichtlich, hangt das rheologische
Verhalten des Pulverlacks in ganz entscheidender
Weise von der gewahlten Aufheizrate ab. Lediglich der
Kurvenverlauf, d. h. zundchst Viskositadtsabnahme bei
Temperaturerhéhung bis zum Erreichen eines Mini-
mums mit anschiieBender Viskositatszunahme (zuneh-
mende Vernetzung), ist fiir alle Aufheizraten ahnlich.
Die Lage des Viskositatsminimums und die Absolut-
werte der Viskositat sind jedoch extrem unterschied-
lich (s. Abb. 5). So fallt bei einer Aufheizrate von

1 °C/min die Viskositat von anfanglich rd. 70 Pas bei
85 °C nur auf 31 Pas im Minimum, bei einer Aufheiz-
rate von 10 °C/min dagegen auf etwa 1.4 Pas.
Qualitativ lassen sich die Ergebnisse wie folgt zusam-
menfassen:

» hohe Aufheizrate liefert niedrige Viskositat

» hohere Aufheizrate verschiebt das Viskositats-
minimum zu héheren Temperaturen

Dieser beobachtete Effekt ist fiir die Praxis von groBer
Bedeutung, da zur Ausbildung eines optimalen
Verlaufes eine niedrige Schmelzviskositat wahrend der
Vernetzungsphase erwiinscht ist [7].

3.3 EinfluB von rheologischen Additiven

In Abb. 6 sind die MeBergebnisse der rheologischen
Untersuchung an einem anderen Pulverlack (hier B ge-
nannt) sowie bei Zugabe eines rheologischen Additivs
dargestelit. Die Messungen wurden im Temperatur-
bereich von 105-140°C mit einer Aufheizrate von

Only the general trend is similar for the different heat-
ing rates, i. e. initial decrease in viscosity with increas-
ing temperature until a minimum is reached, followed
by increasing viscosity during crosslinking. Both the
temperature at which the viscosity minimizes as well
as the relative values of the viscosity differ significant-
ly for the 3 heating rates (see Fig. 5). Thus, for a heat-
ing rate of 1 °C/min the viscosity falls off from 70 Pas
at 85 °C to a minimum of 31 Pas, whereas for a heat-
ing rate of 10 °C/min it falls to 1.4 Pas. The results
can be qualitatively summarized as follows:

» high heating rates lead to low viscosities

» higher heating rates shift the viscosity minimum to
lower temperatures.

These observations have an important practical signifi-
cance because to develop optimal applicability of the
powder coating, it is desirable to have a low viscosity
during the crosslinking phase [7].

3.3 Influence of Rheological Additives

In Fig. 6 results are shown of rheological measure-
ments on a second powder coating (designated B)
with and without rheological additives. Measurements
were conducted between 105 and 140 °C with a heat-
ing rate of 10°C/min. The curves are noteworthy for
their continuous parabolic shape and the presence of
a viscosity minimum. As seen in Fig. 6, the additives
lead to approximately a six fold reduction in the vis-
cosity. To test for reproducibility the measurements
were repeated in duplicate and identical behavior was
obtained.

3.4 Comparison with Typical Powder Coatings

All of the preceding measurements were performed on
powder coatings which were designed for the automo-
bile industry and had exceptional properties (good
applicability and leveling properties, small coating
thickness, etc.). In comparison, typical powder coat-
ings exhibit very different properties. In Fig. 7 the typi-
cal parabolic viscosity-temperature dependence of an
industrial powder coating is shown using a heating
rate of 10°C/min. The viscosity values are considera-
bly higher and the temperature at which the viscosity
minimizes is shifted by +30 °C in comparison with the
powder coating designed for automobiles.
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10°C/min durchgefiihrt. Zu beobachten ist stets ein
parabelahnlicher Kurvenverlauf mit einem Viskositats-
minimum. Wie aus Abb. 6 ersichtlich, duBert sich der
EinfluB des Additivs in einem extremen Absinken des
Viskositatsniveaus um einen Faktor von rund 6. Zur
Uberpriifung der Wiederholbarkeit der Messungen
wurde der Pulverlack zweimal vermessen — es zeigen
sich praktisch deckungsgleiche Kurvenverléaufe.

3.4 Vergleich mit (iblichen Pulverlacken

Alle bisher vorgestellten Messungen bezogen sich auf
Pulverlacke fiir die Automobildecklackierung mit einem
speziellen Anforderungsprofil (guter Verlauf, geringe
Schichtdicke etc.). Im Vergleich dazu zeigen ibliche
Pulverlacke ein voilig anderes Verhalten. Zwar zeigt
sich auch hier (Abb. 7, Aufheizrate 10 °C/min) der typi-
sche parabelférmige Viskositats-Temperatur-Verlauf,
jedoch auf einem gréBenordnungsmaBig hoheren
Viskositatsniveau. Weiterhin ist die Lage des Tempe-
raturminimums um etwa 30 °C zu héheren Tempera-
turen hin verschoben.

4 Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurden erstmals rheologische Messun-
gen zur Charakterisierung des Viskositats-Temperatur-
Verlaufes von Pulverlacken fir die Automobildecklak-
kierung vorgestellt. Ausgehend von der Untersuchung
der Basiskomponenten (Harz und Harter) wurde das
rheclogische Verhalten von Pulverlacken fiir verschie-
dene Aufheizraten untersucht und der Einflu von rheo-
logischen Additiven aufgezeigt. Ein Vergleich mit
einem Standard-Pulverlack fiir die Industrie-Serien-
lackierung verdeutlichte die Unterschiede zwischen
Automobil- und Industrie-Pulverlack.

Ziel zukiinftiger Untersuchungen sollte sein, die Ergeb-
nisse dieser Grundsatzuntersuchung mit anwendungs-
technischen Eigenschaften, wie z. B. Verlauf, Glanz,
Decklackstand etc., zu korrelieren. Erste weitergehen-
de Versuche zeigen, daB nicht nur der Parameter
LViskositat”, sondern auch hier die TeilchengréBenver-
teilung des Pulvers EinfluB auf diese Eigenschaften
nimmt.

Die Autoren bedanken sich an dieser Stelle bei

Dr. Kinza und bei Dr. Stein (beide Herberts GmbH,
Pulverlacklabor Automobilserie) fiir die fachliche
Unterstiitzung und fiir die kritische Durchsicht des
Manuskriptes. #Rh
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Abb. 6:

Viskositats-Temperatur-Verhalten des Pulverlackes B

mit und ohne rheologischem Additiv

Fig. 6:

Viscosity as a function of temperature for powder coating B

with and without rheological additive

4 Conclusions and Outlook

Rheological measurements for characterizing the vis-
cositytemperature dependence of powder coatings
for automobiles have been presented. Beginning with
an examination of the basis materials (resin and har-
dener) the rheological behavior of powder coatings at
different heating rates was investigated and the influ-
ence of rheological additives was determined. A com-
parison with a standard powder coating used in series
application processes clarified the differences in the
two types of powder coatings.

The aim of future investigations will be to correlate the
results of this investigation with properties important
for practical applications, such as ease of application,
shine, coating thickness, etc. Initial investigations
show that not only the viscosity but also the particle
size distribution of the powder have an important influ-
ence on these properties. :

The authors thank Dr. Kinza and Dr. Stein (Herberts
GmbH, Powder paint laboratory) for helpful discus-
sions and critical review of the manuscript.  #Rh
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Abb. 7:
Viskositats-Temperatur-
Verlauf eines Standard-
Pulverlacks fiir die Industrie-
Serienlackierung

Fig. 7:

Viscosity as a function of
temperature for a standard
powder coating used in
series application processing



