PULVERBESCHICHTEN

AKTUELLE UNTERSUCHUNG

Spannungsrissbestandigkeit
von Pulverklarlacken

Spannungsrisse bei Pulverklarlacken sind ein altbekanntes Problem. Um mehr tber die
Spannungsrissanfalligkeit marktiiblicher Pulverklarlacke zu erfahren, wurden verschiedene
Ein- und Mehrschicht-Systeme in einer breit angelegten Untersuchung verglichen.

_ Bei der Applikation von Pulverklar-
lacken aber auch von unbunten pigmen-
tierten Pulvern traten in der Vergangen-
heit wiederholt Spannungsrisse auf.
Dieses bekannte, aber wenig erforschte
Problem ist sowohl bei den auf blankem
Metall applizierten Klarlacken als auch in
Mehrschicht-Pulversystemen zu finden.

In einem von der AiF (Arbeitsgemein-
schaft industrieller Forschungsvereini-
gungen) im Programmbereich Pro-Inno
geforderten Verbundforschungsvorhaben
wurden die Ursachen und Bedingungen,
die zur Polymerversprodung von Pulver-
klarlacken fiihren, komplex untersucht.
Wie im Artikel ,Spannungsrisse in Pul-
verlackbeschichtungen in JOT 12/2008
beschrieben, kommen als Ursache fiir die
Ausbildung von Spannungsrissen sowohl
chemische (Flexibilitat der Matrix, Harz/
Harter-Struktur), physikalische (Fiill-
stoff-/Pigment-Anteil der Rezeptur,
mechanische und klimatische Beanspru-
chung des ausgehidrteten Filmes) als
auch technologische Einflussfaktoren bei
der Herstellung und Verarbeitung der
Pulver in Frage.

Zudem wurde vermutet, dass Scha-
densfélle durch komplexe Wechselwir-
kung verschiedener Einflussfaktoren
auftreten. Mit der bereits vorgestellten
neuen Testmethode zur Spannungs-
risspriifung war es nun moglich, kom-
merzielle Klarlacke hinsichtlich ihrer
Spannungsrissanfalligkeit zu priifen. In
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Pulverlack T, [°C] / t; [min] AHpyyer [)/8] AHEim [)/8]
A3/ PUR 180/15 32 3 (9%)
A4/ PUR 180/15 56 4 (7%)
A5/ PES 180/ 15 36 0
A6/ PES 180/ 15 26 0
A8/ PUR 180/ 15 45 5 (11%)
A9/ Hybrid 170/15 43 0
A11/ PUR 180/15 63 6 (10%)

Tabelle 1: DSC-Ergebnisse zur Ermittlung des Einflusses einer Untervernetzung auf die
Detektion einer Restreaktionswédrme
(blau: Bedingung der Untervernetzung, T, = Einbrenntemperatur; t; = Einbrennzeit)

Bild 2: Rissarten bei der Spannungsrisspriifung (von links: stabférmig isotrop, netzartig
anisotrop, kurze Risse gebiindelt)
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Kombination mit anderen Analysen-
methoden lassen sich so Erkenntnisse
iber die Entstehung von Spannungs-
rissen in Pulverklarlacken ableiten.
Diese Ergebnisse nutzten die Forscher
fir die Entwicklung einer neuen Basis-
rezeptur.

Charakterisierung

kommerzieller Pulverklarlacke
Grundlage der Tests bildeten elf kom-
merzielle Pulverklarlacke verschiedener
Hersteller und Vernetzungschemie (PES:
A5, A6; PES-Primid: A1, A2, A7; PUR:
A3, A4; A8, A11; Hybrid: A9; Acryl: A10).
Die Reaktivitatsunter-
schiede der nach Polyad-

zur Charakterisierung der Beschichtung
im Zustand des Unter- beziehungsweise
Uberbrennens waren die Erichsen-Tie-
fungswerte aussagekraftig.

Bei den PES-Primid-Systemen erwies
sich A2 als der flexibelste Film (Impact
dir. >160 inch x 1b, Erichsen >10 mm)
und auBerdem unanfillig gegentiber den
zuvor erwihnten Unter- und Uberbrenn-
prozessen. Al und A7 zeigten unter sta-
tischer Beanspruchung ebenfalls Erich-
sen-Werte >10 mm, zeigten sich jedoch
gegeniiber Schlagbeanspruchung nur
wenig resistent (A7: 60 inch x Ib auBer
bei Untervernetzung; Al: 60 inch x lb

ditionsreaktion vernet-
zenden Pulver sind aus
nicht-isothermen DSC-
Messungen ersichtlich
(Bild 1). Fir die unter
Polykondensation rea-
gierenden PES-Primid-
Pulver zeigten thermo-
gravimetrische Mes-
sungen (10 K/min) ein
Maximum fiir die Abspal-
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dass die Probleme bei der Filmmechanik
offensichtlich auf unzureichende Vernet-
zung zuriickzufiihren sind, da sich zum
Teil erhebliche Restreaktivitdt (AHgy, )
detektieren lieB (Tabelle 1). Bei den
Untersuchungen zur Flexibilitat fiel
zudem mit Ausnahme von A9 auf, dass
sich die Filmoberfldche der meisten Klar-
lacke in der Umformzone von klar nach
milchig-triib verfarbte ohne dass makro-
skopisch Fehlstellen wie Risse oder Ent-
haftungen erkennbar waren.

Uber Tests zur Spannungsrissbestin-
digkeit an Einschichtsystemen konnten
zwischen den einzelnen Klarlacken
Unterschiede detektiert
werden. Wéahrend PES-
Primid sowie die PES-Sys-
teme durchweg ein relativ
niedriges Level aufwie-
sen, wurde bei den PUR-
Systemen eine gewisse
Abstufung gefunden: A4
ragte als bester Lackfilm
mit einem Niveau zwi-
schen Acryl (keine Span-
nungsrisse im Testbereich
des Geridtes/ 6 mm) und

tung des Kondensats zwi-
schen 175 bis 180 °C, was
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den anderen Systemen
heraus. Nach der Applika-

dem Reaktionsmaximum
entsprechen sollte.

Uber die Applikation dieser Pulverkla-
rlacke auf Gradientenbleche im empfoh-
lenen Verarbeitungsfenster, bei leichter
Untervernetzung beziehungsweise leich-
tem Uberbrennen (Einbrenntemperatur
T, oder Einbrennzeit t, zu 10 % auBerhalb
der im technischen Datenblatt angege-
benen Bedingungen), wurden Riick-
schliisse zur Flexibilitdt der Klarlackfil-
me gezogen. Diese beeinflusst letztlich
auch die Spannungsrissbestiandigkeit
(Schichtdicke 60 bis 80 pum).

Als MaB fiir die Flexibilitdt wurde die
Resistenz der ausgehirteten Lackfilme
gegeniiber Schlagbeanspruchung (Impact-
Werte nach ASTM 2794) ausgewahlt. Die
Erichsen-Tiefung ermoglichte insbesonde-
re bei hochflexiblen Systemen eine nur
ungentigende Differenzierung. Lediglich
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nur im Stadium des Uberbrennens, sonst
nur 20 inch x Ib).

Bei den polyadditionsvernetzenden
Pulvern wurde fiir A6 und A9 eine her-
vorragende Flexibilitat mit Impactwerten
von durchgdngig >160 inch x b ermit-
telt. Die Pulver A3, A4, A5, A8 und A1l
wiesen im Vergleich dazu nur Werte bis
100 inch x 1b auf, die zudem stark von
den Einbrennbedingungen abhingig
waren. Im Stadium der Untervernetzung
lieB sich fiir diese Proben ausnahmslos
keine Stabilitit gegeniiber Schlagbean-
spruchung feststellen. Auch die Tiefungs-
werte liegen im untervernetzten Zustand,
mit Ausnahme von A5 (>10 mm), bei
Werten zwischen 3 und 7 mm.

Uber erginzende DSC-Untersuchungen
an diesen Filmen lieB sich herausfinden,

tion des Klarlackes auf

einen Basislack sinkt die
Spannungsrissbestindigkeit im Ver-
gleich zum Einschichtsystem ab.

Verschiedene Rissarten

In der Regel lassen sich die Rissbilder

folgenden Rissarten zuordnen (Bild 2):

_ stabformig isotrop, diese Risse tre-
ten primér beim Unterbrennen auf;

_ stabférmig anisotrop, die Risse sind
netzartig tiber die gesamte Probe
verteilt, zum Beispiel nach Klima-
wechselbeanspruchung von unter-
brannten Proben;

_ kurze Risse gebiindelt, auf den
Bereich maximaler Beanspruchung
konzentriert, bei optimal einge-
brannten beziehungsweise tiber-
brannten Filmen zum Beispiel nach
QUV-Belastung.
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Daneben wurden noch filigrane Risse — ins-
besondere fiir kommerzielle PUR-Systeme nach
Einfluss von Temperaturgradienten im Film —
und vereinzelte Risse in Belastungsrichtung mit
langsamem Risswachstum katalogisiert, die
hauptsdchlich nach Sofortpriifung von nicht
optimal eingebrannten Filmen auftraten.

Die Auswertung der Untersuchungen zur Fle-
xibilitdt gegeniiber Schlag- beziehungsweise
statischer Dehnbeanspruchung der Pulverklar-
lacke auf Stahl-Gradientenblechen und der
Ergebnisse zur Uberpriifung der Spannungs-
rissbestandigkeit nach Einschicht- (Klarlack
auf Stahlblech) oder Zweischichtaufbau (Metal-
lic-PES-Primid-Pulver + Pulverklarlack, mittle-
re Flexibilitat bei Einschichtauftrag/Impact:
100 inch x 1b) auf Gradientenblechen zeigte,
dass der Grad der Flexibilitit des Klarlackfil-
mes ein notwendiges, jedoch nicht hinrei-
chendes Kriterium fiir eine gute Spannungs-
rissbestindigkeit ist.

Wihrend die kommerziellen PUR-Systeme im
Einschichtauftrag durchweg eher ein mittleres
Flexibilitdtsniveau gegeniiber Schlag- und
Dehnbeanspruchung aufwiesen, zeigten sie im
Ein- und Zweischichtaufbau eine differenzierte
Spannungsrissstabilitit. Neben den in der Auto-
mobilindustrie verwendeten Acrylpulvern wies
das PUR-System A4 die hochste Spannungsriss-
bestandigkeit auf, wihrend A8 das Schlechteste
aller getesteten Klarlacksysteme darstellte.

Offensichtlich spielen im Mehrschichtaufbau
weitere Faktoren, wie Flexibilitatsgradienten,
Art und Qualitit der Haftung zwischen den ein-
zelnen Schichten in Zusammenhang mit klima-
tischer/mechanischer Beanspruchung sowie
Vertraglichkeit der Systeme eine entscheidende
Rolle. —

Im zweiten Teil des Beitrags in JOT 3/2009 werden
neu entwickelte spannungsrissbestdndige Pulver-
klarlack-Basisrezepturen vorgestellt.
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