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Summarium

Diese Arbeit befasst sich mit den EinflussgroBen der Blasenbildung in einem
Bindemittelsystem fir Schleifmittel auf Unterlage. Schleifmittel auf Unterlage bestehen aus
einem Trdger, mindestens zwei Bindemittelschichten und Schleifkérnern. Flr bestimmte
Anwendungen wird auf die Schleifkérner eine Bindemittelmasse mit Wirkstoffen
aufgetragen, um die Schleifeigenschaften zu verbessern. Diese Massen besitzen in der Regel
einen hohen Feststoffanteil, sind deshalb sehr viskos und neigen wéhrend der Zubereitung zur
Schaumbildung. Dieses Phanomen vermindert die Einbindung des Schleifkorns durch die
Masse und es kommt zu erhohten Kornverlust. In dieser Arbeit werden die EinflussgréRen fur
die Blasen- bzw. Schaumbildung wahrend des Mischprozesses und der Trocknung der
Bindemittelmasse untersucht. AuBerdem wird durch Anderungen der Rezeptur, die Wirkung
der Bestandteile auf das Gesamtsystem ermittelt.
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1 Einleitung

1.1 Allgemeines

Ein Bindemittelsystem besteht aus einem Bindemittel, Losungsmittel, Pigmenten, Fillstoffen,
Wirkstoffen und Additiven. Es wird verwendet, um einen Untergrund zu beschichten. Durch
die Beschichtung bekommt der Untergrund neue Eigenschaften. So wird beispielsweise die
Chemikalienbestéandigkeit erhoht oder das Aussehen, z.B. Farbe oder Textur, verandert.

Das Bindemittel, auch Filmbildner genannt, ist die Basis jedes Beschichtungsstoffes. Es bildet
einen zusammenh&ngenden Film, der die Pigmente, Flllstoffe und Wirkstoffe einbettet und
diese untereinander und mit einem Untergrund verbindet. Aufgrund einer chemischen
Reaktion oder physikalischen Trocknung hértet dieser Film aus und wird fest.

Um den Filmbildner wirtschaftlicher einzusetzen, werden Fullstoffe zugegeben. Es handelt
sich um Feststoffe, die anders als die Losungsmittel, nicht fliichtig sind. Sie verbleiben nach
der Hartung im Film zurlck und kénnen daher auch dazu dienen, die Volumenabnahme des
Bindemittels wahrend der Hartung zu kompensieren. Dadurch wird die Schrumpfung des
Bindemittelsystems reduziert. Auflerdem erhéhen sie die Viskositdt des Gesamtsystems und
beeinflussen die Festigkeitseigenschafen des geharteten Films.

Farbpigmente verleihen dem System das charakteristische Aussehen, dies kann zur
Unterscheidung von Endprodukten dienen oder die Optik verbessern.

Losungsmittel setzen die Viskositat des Systems herab. Sie verdinnen das Bindemittel. Dies
ist fir die Herstellung, die Lagerung und das spatere Auftragen auf dem Untergrund von
Bedeutung.

Zu den Additiven gehéren unter anderem  Entschdaumer, Entliftungsmittel,
Dispergierhilfsstoffe und Rheologiehilfsmittel. Sie werden nur in geringer Menge der
Bindemittelmasse zugegeben. Entschdumer und Entliftungsmittel sind Hilfsmittel, um die
Lufteinlagerung im System zu minimieren. Dispergierhilfsstoffe begunstigen die Einarbeitung
der Feststoffe in die Masse. Rheologiehilfsmittel sind Zusatze, die das FlieRverhalten
beeinflussen.

Die Herstellung eines Bindemittelsystems verl&uft ohne chemische Reaktionen. Die Qualitét
und die Eigenschaften werden maligeblich von der Rezeptur und der Prozessfiihrung
gesteuert. Somit spielt die Chargengrolie, die Dosierung und der Mischprozess eine wichtige

Rolle fur die Herstellung des optimalen Produkts [1].



In dieser Arbeit wird ein Bindemittelsystem fur die Schleifmittelindustrie untersucht. Die
Produktpalette der Schleifmittel ist sehr breit gefachert. Dies ist durch die hohe Anzahl an
Werkstoffen bedingt. Metalle, Holz, Kunststoffe, Glas und Keramik sind einige Beispiele fir
Werkstoffe die mit Schleifmittel bearbeitet werden kdnnen. Sie unterscheiden sich in ihren
Eigenschaften wie z.B. Harte, Sprodheit, Staubentwicklung und Wéarmeentwicklung wéhrend
des Schleifvorgangs. Wichtig ist auch, ob nur poliert oder ein hoher Abtrag gefordert wird. So
spielt die Beschaffenheit des Schleifstaubs (Form, GroRe, elektrostatische Aufladung) auch
eine wichtige Rolle flr die Wahl des richtigen Schleifmittels.

Schleifmittel werden in diversen Ausfiihrungen produziert. Abhéngig von der Schleifaufgabe,
werden Schleifmittel auf Unterlage, Schleifscheiben, Schleifvliese, Schleifpasten oder
Schleifkorper verwendet. Aufgrund der Anwendungsvielfalt stellt die Zusammensetzung der
Masse, also die Anteile an Pigmenten, Fullstoffen, Flissigphase und sonstigen Additiven und
die Verarbeitung dieser zu einer homogenen Masse, eine groRe Herausforderung fir die

Entwickler dar.

1.2 Problemstellung

Schleifmittel auf Unterlage bestehen aus einem Trager, mindestens zwei Bindemittelschichten
und Schleifkdrnern. Im ersten Herstellungsschritt wird der Trager mit der Bindemittelmasse,
der sogenannten Grundleimung, beschichtet. Anschlieend werden die Schleifkérner auf die
noch nicht ausgehéartete Bindemittelschicht gestreut. Der beschichtete Trager durchlauft eine
Waérmebehandlung, um das Bindemittel zu hérten. AnschlieBend wird eine Nachleimung
aufgebracht. Der schematische Aufbau eines Schleifmittels auf Unterlage wird in Abbildung 1

dargestellt.
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Abbildung 1: Schematischer Aufbau von Schleifmittel auf Unterlage [8]

Fir bestimmte Anwendungen wird auf der Kornschicht eine Bindemittelmasse mit
Wirkstoffen aufgetragen, um die Schleifeigenschaften zu verbessern. Ziel ist es, dass sich das
Schleifgut wéhrend des Schleifvorgangs nicht so stark erwarmt. Diese Massen sind in der
Regel hochgefullt, um einen mdglichst hohen Effekt zu erreichen. Folglich sind sie meistens



hochviskos und neigen wahrend der Zubereitung zur Schaumbildung. Dieses Phdnomen fihrt
zur verminderten Einbindung des Schleifkorns durch die Masse. Dadurch verschlechtern sich

die Produkteigenschaften wéhrend der Anwendung, es kommt zu erhéhtem Kornverlust.

1.3 Zielsetzung

In dieser Arbeit sollen die Einflussgrofien fir die Blasen- bzw. Schaumbildung wahrend des
Mischprozesses und der Trocknung der Bindemittelmasse bestimmt werden. AuRerdem soll
durch Anderungen der Rezeptur die Wirkung der Bestandteile auf das Gesamtsystem ermittelt

werden. Ziel ist es, Losungen zu finden, um die Blasenbildung zu verhindern.



2 Theoretische Grundlagen

2.1 Verarbeitung des Bindemittels

2.1.1 Allgemeines Giber Ruhrapparate
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Abbildung 2: Beanspruchungsarten bei der
Zerteilung von Agglomeraten [1]

Zur homogenen Verteilung der Feststoffe und

Additive im Bindemittel stehen diverse
Apparate zur Verfligung: Rdihrer, Dissolver,
Dreiwalzenstiihle und Ruhrwerkskugelmihlen
sowie Rotor-Stator-Systeme  kdénnen zum
Mischen verwendet werden. Die Wahl des
geeigneten Ruhrapparats héngt wvon der
Rihraufgabe ab. Um das geeignete Gerét zu
bestimmen und um die ideale Vermischung zu
erreichen, ist es notwendig, die Viskositat des
Systems und die Eigenschaften der Feststoffe
und  der

sonstigen  Komponenten ~ zu

beriicksichtigen. ~ Wichtig ist auch die
Eigenschaften der Rihrapparate zu kennen, da
die Agglomeratteilchen von den verschiedenen

Gerdten unterschiedlich beansprucht werden.

Abbildung 2 verdeutlicht die Beanspruchungsarten bei der Zerteilung von Agglomeraten. Die

Zerkleinerung der Agglomerate kann durch das umgebende Fluid, durch die Scherung an zwei

festen Flachen, durch Druck oder durch Prall geschehen.

Einen Uberblick tiber die Beanspruchungsmechanismen einiger Riihrgerite liefert Tabelle 1.

Tabelle 1: Beanspruchungsmechanismen der unterschiedlichen Rihrgeréte [1]

Gerat
Beanspruchung Dissolver | Rotor-Stator- | Dreiwalze | (Rihrwerks-) Extruder/
Disperglerer Kugelmilhle Kneter
Zahnkolloid-
maschine
Scherung in e () o) e Q e (h)
fluidem Medium
Scherung zwischen ® o
zwei festen Flichen
{Mischreibung)
Druckbeanspruchung L
{Zerquetschen)
Prallbeanspruchung [®] [®] O
® stark wirksam
O schwach wirksam
{) turbulent (im Feld der Feinstrukturwirbel, Viskositit relativ nledrig)
{) laminar {im laminaren Strémungsfeld, Viskositét relativ hoch)
{n) hochviskos (2ahe Harzschmelze bzw. hochviskoses Knetqut)




Fur Bindemittelsysteme mittlerer Viskositat eignen sich Rihrgeréte, die die Scherwirkung
hauptséchlich tber das umgebende Fluid ausuben, wie z.B. Rotor-Stator-Dispergierer,
Dreiwalzenstiihle oder Dissolver. Rotor-Stator-Systeme weisen durch die Zwangsfiihrung des
Fluids eine sehr gute Verteilung der Feststoffe auf, da keine Totzonen entstehen. Im
Gegenzug sind sie verschleiBanfallig, was mit hohen Wartungskosten verbunden ist.
Drewalzenstlhle besitzen eine sehr gute und schonende Dispergierwirkung jedoch ist der
Durchsatz relativ gering, was die Produktionsdauer erhoht. Dissolver weisen einen hohen
Durchsatz auf. Die Dispergierleistung ist zwar schlechter, jedoch reicht sie fur die Herstellung
von Bindemitttelmassen aus. Aus diesen Grunden hat sich der Dissolver, zur Einarbeitung

von Feststoffen in Flussigkeiten, in der industriellen Anwendung durchgesetzt.

2.1.2 Wirkmechanismus des Dissolvers

In dieser Arbeit wird der Dissolver als Riihrapparat verwendet weshalb hier nicht naher auf
die anderen Rihrgeréte eingegangen wird. Beim Dispergieren mittels Dissolver wird eine
Rihrwelle angetrieben, an dessen Ende eine Zahnscheibe befestigt ist. Die Scheibe wird in die
Flussigkeit eingetaucht, in die die weiteren Substanzen eingearbeitet werden sollen. Durch die
Rotation der Welle setzt sich die Flissigkeit in Bewegung. Beim Ruhren bildet sich durch
Uberlagerung von horizontalen und vertikalen Stromungen im Rihrbehalter ein
charakteristisches FlieRbild aus. In Abbildung 3 ist die Stromung fur das Ruhren mittels
Dissolver dargestellt.
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Abbildung 3: Stromung des Dispergierguts im Rihrbehalter und empfohlene geometrische Verhaltnisse flr das
Dispergieren mittels Dissolver; d= Zahnscheibendurchmesser [1]



Im Dissolver wird ein Zahnscheibenriihrer verwendet. Dieser ist radialfordernd d.h. die
Stromung fliel3t in radialer Richtung auf die Behélterwand zu. Dort teilt sie sich, ein Teil
fliel3t nach oben, der andere Teil geht Richtung Behalterboden. Es bildet sich eine Trombe um
die Rihrerachse.
Die Zahne des Zahnscheibenrihrers sind in Bezug auf den Umfang so orientiert, dass sich an
ihrer AuRenseite ein Uberdruck und an ihrer Innenseite ein Unterdruck aufbaut. Das
Dispergiergut, das in den Wirkungsbereich der Z&hne gelangt, ist starken
Druckschwankungen ausgesetzt. Wenn das bewegte Fluid die Zahne auf der Drehscheibe
trifft, entstehen dort zahlreiche Verwirbelungen, welche die Agglomerate scheren und somit
zerteilen. Der gezahnte Rand der Rihrscheibe Ubt die Dispergierwirkung aus. Dort ist die
Schwerwirkung am groBRten, daher wird als Betriebsparameter meistens die
Scheibenumfangsgeschwindigkeit u gewahlt. Sie lasst sich mit Hilfe der Umdrehungszahl n
und des Rihrscheibendurchmessers d berechnen.

u=mn-n-d(Gl1)
Die mechanische Ruhrleistung P ist definiertals: P = 2-mw-n-M (Gl.2)
Die typische Umfangsgeschwindigkeit beim Betrieb von Dissolvern liegt zwischen 10 und
25m/s. Um gute Dispergierergebnisse zu erzielen, sollten die optimalen geometrischen
Verhéltnisse im Ruhrbehdlter beachtet werden. Die empfohlenen Verhdltnisse sind in
Abbildung 3 dargestellt.
Nur ein Teil der Leistung, die in das Dispergieren eingebracht wird, wird fur die Zerteilung
der Agglomerate verbraucht. Der Uberwiegende Anteil wird in W&rme umgewandelt. Bedingt
durch die Agglomerat-Bindungskréfte, kénnen die Agglomeratteilchen nur bis zu einem
bestimmten Grad zerkleinert werden. Auch durch beliebig langes Weiterdispergieren werden

die Agglomerate nicht kleiner [1].

2.1.3 Modelltbertragung

Fur die praktische Losung von Ruhrproblemen werden meist Versuche durchgefiihrt, um die
geeigneten Prozessparameter zu ermitteln. Diese Versuche werden zunéchst in kleinen
Apparaten (Modellausfiihrung) durchgeftihrt. Nach Erprobung und Ermittlung der glinstigsten
Betriebsbedingungen werden die Erkenntnisse auf die Hauptausfiihrung bertragen. Dieser
Prozess der Hochrechnung von Modell- auf Hauptausfiihrung wird als ,,Scale-up* bezeichnet.
Grundvoraussetzung fur eine gelungene Modellubertragung ist, dass in der Modell- und in der
Hauptausfihrung die gleichen  Stoffe  eingesetzt werden und vergleichbare
Betriebsbedingungen herrschen. AulRerdem missen die geometrischen Verhéltnisse beider



Ausfiihrungen gleich sein. Letzteres bedeutet, dass im Idealfall alle Mal3e in einem festen
Verhaltnis zueinander stehen missen, den sogenannten Vergrofierungsmalistab .
dH DH
u = —= —
dM DM

d = Rihrscheibendurchmesser
D = Behélterdurchmesser
Index H: Hauptausfihrung
Index M: Modellausfiihrung

Als Ubertragungskriterien werden physikalische Kennwerte verwendet die gemiR der

Rihraufgabe plausibel sind. Die wichtigsten Kriterien sind:

a) Gleiche Volumenbezogene Leistung: (5) = (5)
H M

b) Gleiche Ruhrer-Umfangsgeschwindigkeit: uy = uy,
c) Gleiche Warmeubergangszahl: ay = ay,

d) Gleicher Suspendierzustand

Da die Dispergierleistung und die Zerkleinerung der Agglomerate im Dissolver hauptséchlich
an den Zahnen der Rihrscheibe stattfinden, wird in der Regel die Scheibenumfangs-

geschwindigkeit als Ubertragungskriterium gewahlt [2].

2.2  FlieRverhalten von Fluiden

Festkdrper konnen durch Zugbelastung gedehnt oder durch Schubspannung verformt werden.
Flussigkeiten hingegen kdnnen nur mit Schubspannungen belastet werden. Spannungen in
Festkorpern bewirken eine Anderung der Lange bezogen auf die Anfangslange, auch
Dehnung genannt. Schubspannungen bewirken eine Winkelédnderung wie in Abbildung 4 zu
erkennen ist.

In einem flieRenden Medium werden die

Umax Molekiile gegeneinander verschoben. Durch das

W/ /777777727277 Ll Ll Ll T ] . . . .

1 /- 55 aneinander Gleiten wird Reibung erzeugt. Diese
y // ‘r\)(] . - .

| a v Reibung verursacht einen Widerstand, der dem
//////////////// FlieRen entgegen wirkt. Dieser Widerstand wird
Abbildung 4: Schematische Darstellung des Viskositat genannt. Der Quotient aus der Kraft,
ScherflieRens mit einer bewegten Platte (Zwei-
Platten-Modell) [3] die benétigt wird um das Fluid in Bewegung zu

setzen und der Flache, wird als Schubspannung bezeichnet. Die Schubspannung bewirkt also

das Flie3en einer Flissigkeit. Betrachtet man in Abbildung 4 das Zwei-Platten-Modell, so ist
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ein  Geschwindigkeitsabfall der einzelnen Fluidteilchen zu erkennen. Dieser

Geschwindigkeitsabfall wird Schergeschwindigkeit oder Scherrate genannt [3].

Die Viskositat beschreibt den Widerstand, welches ein Fluid ausibt, um sich in Bewegung zu
setzten. Sie ist also ein Mal fur die FlieRfahigkeit. Die Viskositat kann von der Scherung
abhéngen, je nachdem, wie sich das Fluid verhélt. In Abbildung 5 sind beispielhaft die

Viskositatskurven von Fluiden mit unterschiedlichen FlieRverhalten dargestellt.

A
i e
AY X
\ o . . i
s Abbildung 5: Viskositétskurven
2 unterschiedlicher Fluide in Abhéngigkeit
R e 1 der Scherrate
\\ ''''' (1) newtonsches FlieRverhalten
Yoy (2) strukturviskoses FlieRverhalten
.............. ko (3) dilatantes FlieRverhalten [20]
i ~

~ - 2

Newtonsche Fluide zeigen keine Veranderung der Viskositdt mit zunehmender
Scherbeanspruchung. Die Viskositatskurve stellt eine Waagerechte dar.

Nicht newtonsche Fluide haben eine gekrimmte Viskositatskurve da die Viskositdt mit
zunehmender Scherrate entweder zunimmt (dilatantes Verhalten) oder abnimmt
(strukturviskoses Verhalten). AuRerdem weisen einige Fluide ein zeitabhangiges
FlieRBverhalten auf. Rheopexie wird das Verhalten bezeichnet, wenn die Viskositdt mit
zunehmender Scherung steigt und im Ruhezustand anschlieBend wieder abnimmt.
Thixotropes Verhalten liegt vor falls die Viskositat mit steigender Scherung abnimmt und in
Ruhe zunimmt, also das umgekehrte Zeitverhalten zur Rheopexie. Viskositatskurven sind

stark temperaturabhéngig und werden mit einem Rheometer aufgenommen [4].

2.3 Reaktionsmechanismus des Resols

Die Hauptkomponente des Bindemittelsystems ist der Filmbildner. Fir Schleifmittel werden
hauptsachlich Phenol-Formaldehyd-, Epoxid-, Harnstoff-Formaldehydharze oder Hautleim als
Filmbildner verwendet [5]. In dieser Arbeit wird Phenol-Formaldehydharz (Resol) verwendet
weshalb nicht naher auf die anderen Bindemittel eingegangen wird.

Phenolharze werden unter anderem in Lacken oder als Bindemittel in Spanplatten,

Isolierstoffen, Reibbeldgen sowie Schleifmitteln eingesetzt. Sie zeichnen sich durch hohe
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Temperatur- und Chemikalienbestandigkeit aus und sind schwer entflammbar. Phenolharze
sind sprode. Dieses Verhalten lasst sich durch Zugabe von Holz-, Gesteinsmehl oder
Glasfasern beeinflussen [6].

Phenolharze entstehen durch Reaktion von Phenol mit Formaldehyd. Unter sauren Bedingen
entstehen Novolake. Wird die Reaktion im basischen Milieu durchgefiihrt so entstehen
Resole. Als Katalysatoren eignen sich Alkali- und Erdalkalihydroxide sowie Ammoniak oder
Hexamethylentetramin. Resole werden mit einem molaren Uberschuss an Formaldehyd
synthetisiert. In Abbildung 6 wird die Reaktion von Phenol und Formaldehyd zu Resol
dargestellt.

OH OH

OH’
+CH,0 ——>

CH,OH

Phenol Formaldehyd Resol
Abbildung 6: Reaktion von Phenol und Formaldehyd in alkalischer Umgebung

Die Polymerisationsreaktion findet statt, indem zwei einzelne Molekile, die Monomere,
miteinander reagieren. Das resultierende Molekil kann die Molekulverknipfung nach dem
gleichen Reaktionsschema fortsetzen. Ein Monomeres kann sowohl mit anderen Monomeren
als auch mit einer wachsenden Kette reagieren. Es entstehen immer grofiere Molekulketten.
Im Fall von Phenolharz handelt es sich um eine Polykondensationsreaktion. Dabei wird nach
jedem Reaktionsschritt ein niedermolekulares Molekil freigesetzt, die sogenannte
Abgangsgruppe, hier Wasser [7].

Die Vernetzung der Resolmolekiile kann durch Warmezufuhr oder durch Zugabe von starken
Sauren erfolgen. Die Resole tragen freie Methylolgruppen, die miteinander reagieren. Es
bildet sich ein dreidimensionales Polymernetzwerk. Das flussige Resol wird mit
fortschreitender Reaktion fest, unlgslich und unschmelzbar. Die Reaktion ist exotherm.
Reagieren zwei Resolmolekiile unter Warmeeinfluss, so wird Wasser abgespalten. Dabei
bilden sich Methylenbriicken. Es kommt ebenfalls vor, dass zwei Resolmolekiile mit dem
Wasser vorangegangener Reaktionen reagieren, dann bilden sich Etherbriickenbindungen
(siehe Abbildung 7).
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OH OH OH
/CHz\ CHZ\
CHz CHi0H
— —Ix
OH  _Hp
n
+ Hz0
OH F— —
CH:OH OH . ot
CH. CH.
- Z\O/CHZ\ - 2\0/CH2\
-CHzOH: Methylolgruppe —  CH.OH _Jy

-CHz: Methylengruppe
-CH;0-: Ethergruppe

Abbildung 7: Polymerisationsreaktion des Resols

Die Hartung durch Warmebehandlung erzeugt Uberwiegend Etherbriicken, da diese sich
schneller bilden als die Methylenbriicken. Bei Temperaturen ber 160°C wandeln sich die
Etherbriicken unter Abspaltung von Formaldehyd in Methylenbriicken um. Die Sdaurehéartung
fiihrt zu einer Vernetzung ber Methylenbriicken [6].

Die Hartung resolgebundener Produkte erfolgt blicherweise bei Temperaturen von 60°C bis
130°C waobei die Temperaturerhéhung stufenweise erfolgt um eine blasenfreie Durchhartung
zu gewdhrleisten. Die Verweilzeit und das Temperaturprofil richten sich nach dem jeweiligen
Produkt. Bei Schleifmittel auf Unterlage sind die Schleifmittelkdrnung und die Art der
Unterlage entscheidend zur Bestimmung der Verweilzeit. Beispielsweise benétigen Produkte
mit grober Kornung wegen der dickeren Bindemittelschicht langer, bis sie vollstandig
ausgehartet sind. Die Trocknungszeiten kénnen bis zu 4 Stunden betragen.

Resole befinden sich in einer alkalischen Ldsung. In der Ldsung ist ebenfalls freies
Formaldehyd und Phenol enthalten, um die Reaktionsfahigkeit zu erhalten. Nach der Hartung
nimmt die Masse und das Volumen aufgrund von Verdunstung und hohere Ordnung der
Molekiile ab.

Entscheidend fur die Verarbeitbarkeit der Resole sind die Reaktivitdt, die
Wasserverdunnbarkeit und die Viskositat. Resole sind selbsthartende Polymere und altern,
d.h. die Resolmolekiile reagieren, trotz sachgerechter Lagerung miteinander. Mit
fortschreitender ~ Reaktion  entstehen  langere  Ketten.  Dadurch  nimmt  die

Wasserverdiinnbarkeit ab und die Viskositat der Lésung steigt [8].
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2.4 Verhalten von Schaum

Voraussetzung fur die Entstehung von Schaum ist, dass ein System in Bewegung ist. Es
handelt sich um Gasblasen (disperse Phase), die von einer Flussigkeit oder einem Feststoff
(kontinuierliche oder &ulRere Phase) umhullt sind. Wenn wenig Gas in der Flissigkeit verteilt
ist, bildet sich Kugelschaum. Die Blasen werden durch eine dicke Fluidschicht getrennt.
Gelangen diese an die Grenzflache Gas-Fluid, bleiben sie noch eine gewisse Zeit bestehen.
Andere Gasblasen folgen
und kommen in Kontakt mit
den ersten Blasen. Die
runden Blasen &ndern ihre
Form und werden zu
Polyedern. In diesem

Polyederschaum werden die

Blasen nur durch eine diinne

<« Kugelschaump  <«— Polyederschaum—s

“g.x\\)lf @g,,ﬂ:”f . Fluidschicht getrennt. Die
-« "W Schaumbildung wird i

Abbildung 8 verdeutlicht
[9].

Abbildung 8:Schematische Darstellung der Schaumbildung, r,= Radius der Blase am Plateauborder [9]

2.4.1 Schaumstabilisierung

Grundsatzlich neigt das System dazu, die Grenzflache zwischen den beiden Phasen mdéglichst
gering zu halten. Im Prinzip bedeutet dies, dass sich beide Phasen nach einer gewissen Zeit
vollstandig trennen wirden. In der Praxis kann das System jedoch durch glnstige
thermodynamische Bedingungen stabil bleiben. Ist beispielsweise die Viskositat der &ulieren
Phase zu hoch und die Blase eventuell zu klein, so ist der Widerstand der kontinuierlichen
Phase zu groR und die Blase kann nicht genug Auftrieb aufbringen, um an die Grenzflache zu

gelangen.
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Eine weitere Mdglichkeit ist die Stabilisierung des Schaums

durch oberflachenaktive Stoffe. Eine oberflachenaktive

e
=

Luft

Wasser
i
B

:

Ay 1% Substanz, ein sogenanntes Tensid, ist ein Molekil mit einem
"j‘??;ﬁ" hydrophilen und einem hydrophoben Teil. In einem System von

Abbildung 9: Mizelle [9] Wasser und Luft richten sich die hydrophile Seite (hydrophile
funktionelle Gruppen) des Molekils zum Wasser hin und die
hydrophobe Seite (langkettige Kohlenwasserstoffe) in Richtung Luft. Viele solcher Teilchen
verteilen sich um eine Gasblase herum und bilden gemeinsam eine Mizelle (Abb. 9) [9].
Tenside werden in vier Gruppen eingeteilt:
1. Anionische Tenside, bei denen die hydrophile Gruppe eine negative Ladung tragt (z.B.
Carboxylate)
2. Kationische Tenside, bei denen die hydrophile Gruppe positiv geladen ist (z.B.
quartdre Ammoniumverbindungen)
3. Nicht ionische Tenside, bei denen die Molekile ungeladen sind, die Wasserloslichkeit
wird durch polare funktionelle Gruppen gewéhrleistet (z.B. Alkoxygruppe)
4. Amphotere Tenside, bei denen die Molekile in Abhéangigkeit des pH-Wertes der
Ldsung positiv oder negative geladene Teile besitzen [10].
Die Grenzflachenspannung der Fliissigkeit wird durch Zugabe von Tensiden herabgesetzt.
Wegen der geringen Differenz der Oberflachenspannungen zwischen Flussigkeit und Gas
bleibt die Blase stabil. Auferdem werden benachbarte Blasen abgestolen, da deren
Oberflache durch die Ausrichtung der Tensidmolekile, gleichartig geladen ist. Wegen der
Abstollung erhoht sich der Abstand der Blasen zueinander und das Zusammenflielen wird

verzogert.

nichtgestreckte'r Film
L]

----------

+ verminderte Tensidkonzentration™ :
1 ! gestreckter Film

1 erhdhte Oberﬂéchenspannuni

‘"‘TensidmolekUIe

Abbildung 10: Der Gibbs-Marangoni Effekt [11]

Weitere Faktoren die zur Stabilisierung von Schaum beitragen, sind der Gibbs und der
Marangoni Effekt. Sie treten auf, wenn ein dinner Film, in dem Tensidmolekiile gel6st sind,
gestreckt wird (Abb. 10). Durch die Streckung vergroRert sich die Oberflache des Films und
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mehr Tensidmolekile kdénnen dort Platz einnehmen. Nach der Ausdehnung sind nicht
gentigend Tensidmolekiile vorhanden, um die Oberflache so zu besetzten, wie es vor der
Streckung der Fall war. Dadurch erhoht sich die Oberflachenspannung des Fluids und der
ausgedehnte Film versucht sich zusammenzuziehen (Gibbs-Effekt). Gleichzeitig wird
Flussigkeit an diese Stelle transportiert (Marangoni-Effekt) und somit wird die Grenzschicht
wieder dicker [11].

2.4.2 Schaumzerstorung

Die Druckverhaltnisse einer einzelnen, kugelférmigen

Blase Blase im Gleichgewicht lassen sich folgendermafen

beschreiben. Der Innendruck p; entspricht dem von

Pq + Ap [ Pi auBen wirkenden Druck. Von der Flussigphase wirkt
der Aufllendruck p, und einem Betrag Ap auf die

Fliissigkeit tut Grenzflache der Blase. Dieser Sachverhalt wird in

Abbildung 11 dargestellt.
Abbildung 11: Druckgleichgewicht an
der Grenzflache einer Luftblase

Die Druckdifferenz Ap wird durch die Oberflachenspannung der Flissigkeit verursacht und

ist die Differenz von Innen- und AuRendruck.

Ap = p; —pq (GL.3)
Die Arbeit, die aufgewendet werden muss um die Oberflache der Blase zu vergrofiern,
entspricht der Volumenanderungsarbeit dW, = dWy,, (Gl.4).
Anders ausgedriickt: y - dA = Ap - dV (GL.5).
Die Oberflache A und das Volumen V einer Kugel sind als
A=4-m-r?(GL6)undV = g-n -3 (GL. 7) definiert,
Differentiation liefert:
dA=8-mw-r-dr(Gl.8)unddV =4 -m-r?-dr (GL.9)
Einsetzen der Gleichungen 8 und 9 in 5 liefert:
Ap =2 (G1.10)

Gleichung 10 stellt den Druckunterschied an einer Blase dar [12].



16

Wie schon beschrieben nehmen die anfangs kugelférmigen Gasblasen des Schaums die
Struktur eines Polyederschaums an (siehe Abbildung 8). Betrachtet man im Polyederschaum
zwei benachbarte Blasen, so ist zu erkennen, dass die einzelne Blase im Umfang
unterschiedliche Krimmungen aufweist und, dass benachbarte Blasen durch eine ebene Seiten
verbunden sind (siehe Abbildung 12).

Blase 1 Blase 2

R1<R2
Ap1>Ap2
pi=const.
Pa
Q .pz
Apl

Abbildung 12: Darstellung zwei benachbarter Blasen im Polyederschaum

Durch Gleichung 10 ist ersichtlich, dass der Druck an einem Punkt im Umfang der Blase von
dem Kriimmungsradius abhéngt. Je kleiner der Radius, desto groRer ist die Druckdifferenz.
Dies bedeutet dass Ap; grofBer ist als Apa,

Uberall in der Blase herrscht der gleiche Innendruck. Andert sich allerdings die lokale
Druckdifferenz im Umfang durch die unterschiedliche Krimmung, so muss sich der
Auflendruck im Fluid &ndern. Dies bedeutet, dass im Bereich mit kleiner Krimmung ein
niedrigerer AuBendruck des Fluids herrscht als im Bereich der ebenen Seite. Demzufolge
flieRt das Fluid aus den weniger gewolbten Seiten zu den Bereichen mit starkerer Krimmung.
Die Grenzschicht verdunnt sich, bis sie dem Innendruck nicht mehr standhalt und beide
Blasen sich zu einer groReren Blase formen. Dieser Drainageeffekt wird ebenfalls von der
Schwerkraft gefordert.

Das Gebiet, wo drei Gasblasen zusammenstof3en, wird als ,,Plateau Border* bezeichnet (Siehe
Abbildung 8). In Abbildung 13 wird die Flussigkeitsstrémung an dieser Grenzschicht
abgebildet.
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- Strémungsrichtung der Fhissigkeit in
Schaumlamelle

Abbildung 13: Flussigkeitsstromung im Plateau-Border (Drainageeffekt) [11]

Die stabilisierende Struktur, die die Blasen umgibt (die Tensidschicht) ist ebenfalls ein Fluid
und kann durch Faktoren wie Vibrationen, Staubpartikel, Verdunstung, Umgebungsdruck und
-temperatur beeinflusst werden. Mit der Zeit werden sich die kleinen Blasen treffen und
groReren Blasen formen, die das System verlassen. Eine Ausnahme bilden die festen
Schaume, deren Oberflache eine starre Struktur bildet [9].

2.4.3 Einfluss von Feststoffpartikel auf das System gasférmig-flissig

Als Grenzflache wird der Randbereich zweier nicht mischbarer Phasen bezeichnet. An dieser
Grenze besitzen Stoffe andere Eigenschaften als im Inneren des Materials. Im Inneren sind
die Molekdle von gleichartigen Molekiillen umgeben, an der Grenze nicht. Deshalb werden
die Molekile im Inneren aus allen Seiten gleichmalig angezogen. Im Randbereich hingegen
werden sie von einer Seite starker angezogen. Dadurch entsteht eine Oberflachenspannung.
Diese Oberflachenspannung ist stark von Druck, Temperatur und der Zusammensetzung
beider Phasen abhangig. Kleine Anderungen koénnen schon ausreichen, um die
Grenzflachenspannung zu beeinflussen. Bedingungen, die die Oberflachenspannung andern,
beeinflussen meistens auch die Grenzflachenenergie [10].

Wenn ein Feststoffpartikel im System ,,gasformig-flissig® vorhanden ist, wird es von der
Grenzflache angezogen, die die flissige und die gasformige Phase bilden [13]. In Abbildung
14 wird das Zusammentreffen eines Partikels mit einer Luftblase und im Vergleich das

Zusammentreffen zweier Blasen in einer Flissigkeit dargestellt.
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Abbildung 14: Wechselwirkung zwischen einer steigenden und einer
ruhenden Blase (a) und eines Feststoffpartikel mit einer Luftblase (b)
in einer Flissigkeit [14]
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(1) stellt die N&herungsphase dar. AnschlieBend folgt die Drainage (2). Durch die Drainage
wird der Flussigkeitsfilm stetig dunner (3) bis es zum ZusammenflieRen kommt (4). Fir
dinne Flussigkeitsfilme (= 100nm) ist eine AbstoBung der zwei Grenzflachenphasen
notwendig um den Film stabil zu halten. Folglich wird das Zusammenbrechen des Films
zwischen einem Partikel und einer Luftblase oder zweier Blasen durch die gegenseitige
Anziehung verursacht [14]. Dieser Effekt kann bei der Entwicklung von Entschdumer genutzt
werden. In manchen Formulierungen werden Kkleine Feststoffpartikel (z.B. hydrophobe
Kieselsdure) eingearbeitet um die Zerstdrung der Blasen zu férdern [15].

Die Benetzung eines Partikels mit einer Fliissigkeit hangt malgeblich vom Kontaktwinkel ®
ab, den die Flussigkeit an der Grenzflache bildet (Abbildung 15). Je besser die Benetzung
durch die Flussigkeit ist, desto kleiner ist der Winkel. Der Kontaktwinkel entsteht durch die

Oberflachenspannung der Flissigkeit.

Gasphase

Flissigkeit
i Festkérper

Abbildung 15: Bestimmung des Kontaktwinkels @ einer Fliissigkeit [14]
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3 Material und Methode

3.1 Material

3.1.1 Harz

Es wird ein Phenol-Formaldehydharz (Resol) verwendet. Resole sind selbsthartende
Prepolymere und altern, d.h. die Molekile reagieren, trotz sachgerechter Lagerung
miteinander. Mit fortschreitender Reaktion entstehen ldngere Molekilketten dadurch
verschlechtert sich die Wasserverdinnbarkeit und die Viskositéat der Losung steigt. Damit die
Reaktivitdt des Harzes gewaéhrleistet ist, wird in regelméRigen Abstdnden kontrolliert ob sich
das Harz fir die Versuche eignet. Dafur wird die Viskositat mittels Rotationsviskosimeter
gemessen. Sie soll bei 20°C zwischen 2000 und 6000mPas liegen. Der nichtfliichtige Anteil

im verwendeten Resol liegt zwischen 75% und 81%.

3.1.2 Feststoffe

Die Feststoffe erfiillen unterschiedliche Aufgaben im Bindemittelsystem. Sie lassen sich in
Fallstoffe, Wirkstoffe und Additive unterteilen. Als Fullstoff dient in der zu untersuchenden
Bindemittelmasse gemahlene Kreide (CaCos). lhre Aufgabe ist es die Schrumpfung des
Bindemittels nach der Hartung zu mindern und die Sprodheit des Resols zu reduzieren [6].
Als Wirkstoff dienen hier Kaliumtetrafluoroborat (KBF,) und Kryolith. Deren Aufgabe ist es,
die Oberflachentemperatur des Schleifguts wéhrend des Schleifens mdglichst niedrig zu
halten. Additive in fester Form konnen beispielsweise Rheologiehilfsmittel (z.B. pyrogene
Kieselsdure) oder Pigmente sein. Verwendet wird hier Titandioxid als Weil3pigment. In den
nachfolgenden Abbildungen (Abb. 16 bis 19) sind Rasterelektronenmikroskop (REM)

Aufnahmen der Feststoffe dargestellt.
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100pum EHT =10.00 kV Signal A= SE1
WD =105 mm Mag= 400 X

@
Nl

Abbildung 16: REM-Aufnahme des verwendeten Kaliumtetrafluoroborats (KBF,)

2pm EHT =10.00 kV Signal A= SE1

f——— wp=70mm  Mag= 2000k x

Abbildung 17: REM-Aufnahme des verwendeten Kryoliths
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y & - P Sy b - <> ] v,
10 ym EHT=1000kV  Signal A= SE1 PN
WD = 80mm Mag= 150K X

EHT=1000kV  Signal A= SE1 NN
WD = 85mm Mag = 10.00 K X

Abbildung 19: REM-Aufnahme des verwendeten Titandioxids
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In der nachfolgenden Tabelle (Tabelle 2) ist die mittlere PartikelgréRe der verwendeten

Feststoffe aufgefihrt (Herstellerangaben).

Tabelle 2: Partikelgréfe der verwendeten Feststoffe

Feststoff Partikelgrofe
dso [Um]

gemahlene 6-10

Kreide

KBF, 15-20

Kryolith 2

Titandioxid <1

3.1.3 Additive

Die Additive, die in dieser Arbeit verwendet werden, sind vier unterschiedliche Entschaumer,
eine Farbpaste und Titandioxid als WeiBpigment. Letzteres wird unter den Feststoffen

aufgefunhrt.

Entschaumer

Die Entschdumer sollen die Luftentweichung im Bindemittelsystem fordern. Getestet werden
Tensid),

Polidimethylsiloxan mit hydrophober Kieselsdaure und organomodifiziertes Polysiloxan

folgende  Entschaumer:  Olsaureethoxylat  (nichtionisches Paraffinol,

ebenfalls mit hydrophober Kieselsaure (SiO,).

Entschaumer Strukturformel
0
;:5\/"\/”\/”\/)]\[D--”\}"OH
Olsaureethoxylat: [ "
Paraffinol:

PN N

[16]
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Entschaumer Strukturformel

CHs |CH; | CH;
Silikonol CH.~Si-O-1-Si-0-Si~CH,
CH, |CH, | CH,
n

(Polydimethylsiloxan):

[17]

CHs |G | |G | C

Organomodifiziertes CH;=Si-0+-5i-01——Si-0—Si-CH,
. CH, |CH, R CH,
Polysiloxan:

n m

[17]
Farbpaste

Die Farbpaste hat die Aufgabe, den Film blau einzufarben. Die Zusammensetzung wird in
Tabelle 3 dargestellt.

Tabelle 3: Zusammensetzung der verwendeten Farbpaste

Komponente | Masse [g]

Heliogenblau | 20

Resol 50

Ethanol 30
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3.2 Methode

3.2.1 Dispergieren mittels Dissolver

Fur den Ruhrvorgang wird ein Dissolver verwendet. Er besteht aus Antrieb, Welle und

Ruhrscheibe. In Abbildung 20 sind ein Dissolver und eine Dissolverscheibe dargestelit.

Abbildung 20: Darstellung eines Dissolvers (links) und einer Dissolverscheibe

(Zahnscheibenrihrer) (rechts) [1]

Flachboden), des

Verhaltnisses des Rihrer- und Behélterdurchmessers und durch Variation der Drehzahl, lasst

Durch Anpassung der Behaltergeometrie (Kugel-, Kloper- oder
sich die gewunschte Rihrintensitat einstellen.

Um eine homogene Masse herzustellen, werden die Fullstoffe und Additive unter Rihren in
das Phenolharz eingearbeitet. Wirde die Flissigkeit zu den Feststoffen zugegeben werden, so
lieRe sich mit einem Dissolver keine homogene Masse herstellen. Es wiirden sich Klumpen
im Behélterboden bilden und Teile des Feststoffs waren nicht mit Fllssigkeit benetzt.

Ausgewahlte Versuche werden im Verlauf der Untersuchungen wiederholt um die

Reproduzierbarkeit sicherzustellen. Die Ruhrparameter sind in Tabelle 4 aufgelistet.

Tabelle 4: Ruhrparameter (wenn nicht anders im jeweiligen Versuch angegeben):

Verwendetes Gerét: Dispermat CN10F2 der Firma VMA-Getzmann
Geometrie des Ruhrbehélters: Flachboden

Durchmesser des Ruhrbehalters: 70mm

Ruhrertyp: Zahnscheibenrihrer

Ruhrerdurchmesser: 40mm

VergroRerungsmalistab . 8,75

Dauer des Riihrvorgangs : 10 Minuten

Umfangsgeschwindigkeit der Rihrscheibe: 10m/s

Temperatur des Harzes vor dem Riuhrvorgang: | 19-21°C

Ansatzmenge: 300g
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3.2.2 Rakeln

Rakelspalt  Mit einer Dreiecksrakel werden Filme auf eine Kunststofffolie
m gezogen. Im Inneren der Rakel wird an der oberen Kante, am
Rakelspalt, etwas Masse zugegeben und anschlieBend wird die Rakel

ziigig nach unten gezogen (siehe Abbildung 21). Aufgrund des Spalts

wird die Masse homogen auf der Folie dosiert. Wenn nicht anders

Be}\;vegungs- J/ angegeben ist, betragt der Rakelspalt in den VVorversuchen 100um und
richtung

1000pum und in den weiteren Untersuchungen 100um und 300um.
Abbildung 21: ] ) ) . )
Dreiecksrakel Diese Auftragsmenge wird gewahlt, weil die Dicke der

Bindemittelschicht der Nachleimung auf dem Schleifmittel in der Regel zwischen 100um und
300um liegt. 1000um wird verwendet um die Effekte besser zu erkennen. Die Filme sind ca.
6cm breit und haben eine L&nge von 13 bis 15cm.

Die Entnahme der Probe aus dem RihrgefaR erfolgt mit einem Holzspatel. Diese Methode
spiegelt am besten die Beschichtungsverhéltnisse in der Produktion wieder. Dort wird die
Bindemittelmasse mittels Walzen aufgetragen, d.h. die Masse wird hauptsachlich an der
Grenzflache Luft-Flussigkeit geschopft. Dort sammeln sich die meisten Blasen. Bei der
Entnahme mit einem Spatel werden, wie bei der Entnahme mit der Walze, einige der Blasen

aus der Grenzflache auf dem Film aufgetragen.

3.2.3 Thermische Hartung

StandardmaRig wird im Ofen mit folgendem Temperaturprofil gehartet: 15 Minuten bei 90°C,
15 Minuten bei 110°C und anschlieBend 30 Minuten bei 130°C. Die Temperaturen
entsprechen typischen Betriebsbedingungen in der Produktion. Die Verweilzeit ist jedoch an
die Laborbedingungen angepasst. Im Werk wird der Tréger samt Grundleimung und
Schleifkdrnern erst angehértet und anschliefend wird die Nachleimung aufgetragen. Danach
werden beide Schichten gemeinsam vollstdndig gehartet. Im Labor wird nur das Verhalten der
Nachleimung untersucht. Daher ist die Bindemittelmenge geringer und benétigt weniger Zeit,

um vollstandig zu trocknen.
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3.2.4 Beurteilung der Rakelfilme

Fur die Beurteilung werden die Rakelfilme unter der Stereolupe untersucht. Die Blasen der
300um Filme des kompletten Bindemittelsystems werden zusatzlich auf einem Sichttisch
gezahlt, da unter der Stereolupe der Bildausschnitt zu klein ist, um das typische Bild
wiederzugeben. Es werden drei Quadrate mit einer Flache von je 1lcm? ausgezéhlt. Die
Platzierung der Quadrate wird so gewahlt, dass das Blasenbild reprasentativ ist. Der
Anfangsbereich wird nicht ausgewertet da dort weniger Blasen auftreten als im tbrigen Film.
Dies ist durch das Rakeln bedingt. In diesem Bereich befindet sich zundchst eine grofie
Menge Masse die anschlieRend abgestreift wird. Die Blasen sammeln sich auf der Oberflache
der Masse und werden mit der Rakel abgetragen. Die ausgeharteten Filme werden mit einer
Schablone abgedeckt um die Blasen an der gleichen Stelle der Filme und um die gleiche

Flache in jedem Versuch abzuzéhlen.
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4 \orversuche

Das Phenolharz ist die Hauptkomponente des Bindemittelsystems. Deshalb wird zu Beginn
der Untersuchungen das Verhalten des reinen Harzes im Ruhrvorgang untersucht.

AnschlieRend werden die Einfllsse einzelner Bestandteile auf das Harz analysiert. Am Ende

der Arbeit wird das Gesamtsystem betrachtet.

Die Zusammensetzung der Bindemittelmasse wird in Tabelle 5 dargestellt.

Tabelle 5: Standardrezeptur

Komponente Masse [g] | Bemerkung
Resol 51,696 Bindemittel
Farbpaste 5,442 Farbstoff
Olséureethoxylat 0,054 Entschaumer
KBF, 18,139 Wirkstoff
Kryolith 9,069 Wirkstoff
Kreide 9,069 Fillstoff
Titandioxid 1,088 Weilipigment
Wasser 5,442 Losungsmittel
% 99,999

4.1 Verarbeitung des reinen Resols

Um die Bestandteilte des Bindemittelsystems zu einer homogenen Masse zu verarbeiten,
werden die Komponenten mit einem Dissolver dispergiert. Es ist also wichtig zu untersuchen,
wie sich dieser Vorgang auf das Harz auswirkt. Dafur wird nur das Harz im Labor-Dissolver
gertihrt. Zum Vergleich wird das Harz ohne Ruhreinwirkung ebenfalls gehértet. Die
Schichtdicke der Rakelfilme betragt 200um und 1000um. In Abbildung 22 ist die gehartete

100um Schicht des reinen Harzes mit und ohne Rihreinwirkung abgebildet.

Resol mit
Rihreinwirkung

Resol ohne
Rahreinwirkung

Abbildung 22: Vergleich der 100um Schicht des geharteten Resols, 20-fache VergroRerung,
GroRe der Blasen:< 1mm
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Das Harz, das nicht gerthrt wurde, weist in beiden Schichtdicken nur vereinzelt Blasen auf
wobei in der 1000um Schicht sich ein Areal ausbildet, das zu sehr groRen Blasen (ca.3cm)
neigt. Das gerihrte Harz dagegen hat sehr viele Blasen. In der 1000um Schicht sind die
Blasen groRer als in der 100um Schicht. Die 1000um Schicht des geriihrten Harzes weist

ebenfalls einen Bereich auf, wo sehr groRe Blasen entstehen.

4.2 Zugabe der Entschaumer zum Resol

Kurz nach Beginn des Riihrvorgangs werden die Entschaumer (Olsaureethoxylat, Paraffinol,
Polidimethylsiloxan mit hydrophober Kieselsdure und organomodifiziertes Polysiloxan
ebenfalls mit hydrophober Kieselsdure) jeweils einzeln dem Harz zugegeben und 3 Minuten
dispergiert. Die Konzentration betragt 0,1%. Der gehartete 100um Film weist in allen
Versuchen keine Blasen auf. In der 1000um Schicht ist der Bereich, der zu groRen Blasen
neigt, kleiner als das des reinen dispergierten Harzes und die GroRe der Blasen ist ebenfalls

kleiner.

4.3 Einarbeitung der einzelnen Feststoffe im Resol

Die Standardmasse weist ein Festkdrperverhéltnis von 1:1 (Resol zu Feststoffe) auf. Dies
bedeutet, dass der gehértete Film zu gleichen Teilen aus Resolmolekdilen und Feststoffpartikel
besteht. Um den Effekt der jeweiligen Feststoffe auf das Harz zu ermitteln, wird das Harz mit
der Kreide und den Wirkstoffen einzeln verarbeitet.

Wie in den theoretischen Grundlagen bereits erlautert, nimmt die Masse des Resols nach der
Hértung ab. Im geharteten Film befinden sich durchschnittlich 78% der anfanglichen Masse.
Die angegebenen Massenverhaltnisse werden demzufolge auf den FestkOrperanteil des Harzes
bezogen. Es wird angenommen, dass nach der Hartung 78% der anféanglichen Harzmasse als
Festkorper im Film verbleiben und, dass die Flllstoffe sich nicht im Harz 16sen und somit am

Ende vollstandig als Feststoff vorliegen.

Beispielrechnung fur einen 300g Ansatz, Festkdrperverhéltnis 1:1
X+0,78-x=300g
Die Losung der Gleichung liefert:

X =168,54g = Menge des Harzes
0,78-168,54 =131,46g =Menge des Feststoffes
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Es wird der Einfluss der einzelnen Feststoffe (Kreide, KBF; Kryolith) im
Festkdrperverhéltnis von 1:1 und 1:0,5 untersucht, mit Ausnahme von Titandioxid, da dieses
nur in geringer Menge im System vorhanden ist. Die Schichtdicke der Rakelfilme betrégt
100pm und 1000um.

4.3.1 Blasenmenge in Abhangigkeit des Feststoffs

In beiden Verhéltnissen ist die Blasenmenge bei Verwendung von KBF, am groten. Mit
Kreide versetzt treten méRig viel Blasen auf. Am wenigsten Blasen sind in den Mischungen
mit Kryolith zu erkennen. Dort sind die Blasen sehr klein und schlecht mit der Stereolupe zu

erfassen.

4.3.2 Blasenmenge in Abhangigkeit des Festkérperverhaltnisses

Der Vergleich der beiden Festkorperverhaltnisse zeigt, dass bei niedrigerer Feststoffmenge

weniger Blasen im gehérteten Film zuriickbleiben. Dieses Phanomen tritt sowohl mit KBF,

als auch mit Kreide und Kryolith auf. In Abbildung 23 sind die gehéarteten Filme der Kreide
im Verhdltnis 1:0,5 und 1:1 dargestellt.

Resol mit Kreide im Verhaltnis 1:0.5 Resol mit Kreide im Verhaltnis 1:1

Abbildung 23: Vergleich der Blasenmenge in Abhangigkeit der Feststoffmenge, 20-fache Vergroferung
GroRe der Blasen: <lmm
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4.4 Fazit der Vorversuche

Durch das Ruhren des Resols mittels Dissolver wird Luft in das Harz eingebracht. Werden
Feststoffe oder Entschaumer dem Resol beigemengt, so nimmt die Blasenmenge, verglichen
zu den Filmen des gerlhrten Harzes ohne Zusatze, ab. In Abhédngigkeit der Menge des
eingearbeiteten Feststoffes andert sich das Blasenbild. Je mehr Feststoff zugegeben wird,
desto mehr Blasen bleiben im gehérteten Film zuriick, jedoch sind es weniger Blasen als im
geriihrten Resol ohne Zusétze. Die Zugabe von Feststoffen reduziert die Blasenmenge, weil
die Partikel an die Grenzflache Luft-Flussigkeit gelangen und eine Bricke bilden, wodurch
die Flussigkeit besser in die Blase gelangt. Sind jedoch viele Partikel in Lésung ware denkbar
das die Partikel die Grenzschicht schlechter durchdringen da mehrere Partikel die Grenzflache
gleichzeitig passieren wollen und somit die Grenzflachenspannung auf einer grdReren
Feststoffflache verteilt wird und die Kraft des einzelnen Partikels dann nicht mehr ausreicht
um die Grenzflache zu durchbrechen.

Die einzelnen Feststoffe wirken sich unterschiedlich auf das Blasenbild aus. Bei gleicher
Menge verbleiben im gehérteten Film der Mischung mit Kryolith wenig, sehr kleine, mit
Kreide méaRig viel und mit Kaliumtetrafluoroborat am meisten Blasen zur(ick.

Grund dafur sind die Eigenschaften der jeweiligen Feststoffe wie PartikelgroRe, Partikelform
und Oberfl&dchenkréfte.
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5 Hauptversuche

Diese Versuche werden alle mit der gleichen Resolcharge durchgefiinrt. Da Resol nur
begrenzt lagerfahig ist, wird in regelmaRigen Zeitabstdnden die Viskositat des reinen Harzes
gemessen um die Qualitat zu kontrollieren. Die Viskositatskurve ist am Ende dieses Kapitels
dargestellt (Abb. 28 in Abschnitt 5.7). Um die Entwicklung des Harzes in Verbindung zu den
Versuchen zu bringen, wird an jedem Versuch der Versuchstag angegeben. Fur die
Auszahlung der Blasen werden die geharteten Filme mit einer Schablone abgedeckt um die
Blasen an der gleichen Stelle der Filme zu zahlen und um die gleiche Flache abzudecken.

Gezihlt wird an einem Sichttisch. Betrachtete Fliche: 3cm?.

5.1 Reihenfolge der Komponentenzugabe in der Standardrezeptur

Aufgrund der Erkenntnis, dass die Feststoffe sich unterschiedlich auf das Blasenphdnomen
auswirken, wird untersucht, ob die Reihenfolge der Zugabe der Inhaltsstoffe ebenso das
System beeinflusst. Moglicherweise ist die Zugabe von Kryolith als erster Feststoff sinnvoll,
um das Entweichen der durch den Ruhrprozess eingebrachten Blasen zu fordern. Anderseits
waére denkbar, dass die Zugabe von Kryolith als letzter Feststoff sich glnstig auswirkt und die
restlichen Blasen, die nach Beifligung von KBF, und Kreide noch im System verbleiben,
besser die Masse verlassen kénnen.

In allen Versuchen werden die Komponenten in das Resol eingearbeitet. Die Zugabe des
Resols zu den Feststoffen ist in der Rihrtechnik uniblich, weil die Vermischung sehr schlecht
ware. Am Behalterboden wirden Teile des Feststoffs vom Rihrer nicht erfasst werden und
unvermischt in den Behéalterwandungen zurlckbleiben. Die Zugabe der Komponenten erfolgt

unter Ruhren und schrittweise, um Verklumpungen zu vermeiden.

5.1.1 Ergebnisse

Die 100um Filme weisen in allen Versuchen keine oder nur geringfiigig Blasen auf.

Die Ergebnisse in der 300um Schicht sind in Tabelle 6 aufgefihrt. Die Reihenfolge wird von
links nach rechts angegeben (links- erste Komponente, rechts letzte Komponente). Die
Viskositat der durchgefuhrten Versuche unterscheidet sich kaum voneinander deshalb wird

nur eine typische Viskositatskurve dargestellt (Abbildung 24).
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Tabelle 6: Ergebnisse der Versuche in der 300pum Schicht (links- erste Komponente, rechts letzte Komponente).

Versuchs- | Versuchstag Reihenfolge der Zugabe Anzahl
nummer Blasen

1 1 PF - KB - Kry - Kre - W+Ent - FA - Ti 22

2 3 PF - Kry - KB - Kre - W+Ent - FA - Ti 60

3 3 PF - KB - Kre - Kry - W+Ent - FA - Ti 77

4 3 PF - KB - Kry - Kre - W+Ent - Ti - FA 57

5 4 PF-Ent-Ti-KB-Kry-Kre-FA-W 39

6 4 PF - Ti - KB - Kry - Kre - W+Ent - FA 76

7 7 PF-Ent-Ti-KB-Kry-Kre-FA-W 43

8 8 PF - Ti- KB - Kry - Kre - FA - W - Ent 54

9 8 PF- Ti - KB - Kry - Kre - FA - W+Ent 23

10 9 PF-FA-Ent-Ti-KB-Kry-Kre-W 37

11 9 PF - FA -Ti- KB - Kry - Kre - W+Ent 44

Abkirzungen:

PF: Phenol-Formaldehydharz (Resol)

Ti: Titandioxid

KB: Kaliumtetrafluoroborat

Kry: Kryolith

Kre: Kreide

FA: Farbansatz (Farbpaste)

Ent: Entschaumer (hier Olsaureethoxylat)

W: Wasser

W+Ent: Wasser und Entschdumer vor Zugabe miteinander vermischt

5.000
4.500
4.000
3.500
3.000
2.500
2.000 \
1.500 e — —
1.000
500
0 T T T T )
0 100 200 300 400 500
Scherrate [1/s]

Viskositdt [mPa-s]

Abbildung 24: Typische Viskositatskurve des untersuchten Bindemittelsystems bei 24°C

5.1.2 Auswertung

In Versuch 1 wurden die ersten 5 Komponenten in einem 800g Ansatz geruhrt (D=90mm,
d=60mm, u=10m/s) und anschliefend wurde ein Teil entnommen und der Farbansatz und das
Titandioxid beigemengt (D=70mm, d=40mm, u=10m/s). Dies kdnnte zu dem recht guten

Ergebnis von 22 Blasen pro 3 cm? gefiihrt haben, da die Luft an der Oberflache des Ansatzes



33

sich sammelt und beim Uberfiihren der Masse in das zweite GefaR in der Masse des ersten
GeféRes zurickblieb. Dieser Versuch wird nicht wiederholt, weil die Zugabe von Titandioxid
als letzte Komponente ein schlechtes Dispergierergebnis zeigt. Die Pigmentpartikel werden
nicht gut in der Bindemittelmasse verteilt.

Versuch 9 ist nicht in der Praxis umsetzbar, weil die Viskositat des Ansatzes am Anfang zu
hoch ist. Dieser Ansatz wirde bei groRerer Menge zu warm werden und das Harz wirde
maoglicherweise schon im Ruhrbehdlter anfangen zu reagieren. Aulerdem konnte es
vorkommen, dass sich die Bindemittelmasse mit der gleichen Geschwindigkeit wie der
Rihrer bewegt und so keine Dispergierung mehr stattfindet.

Die Versuche 2, 3, 4 und 6 zeigen, dass wenn das Wasser vor der Farbpaste beigefligt wird
mehr Blasen im gehéarten Film verbleiben. Dies geschieht, weil durch die friihe Zugabe von
Wasser die Viskositat stark sinkt und somit die Turbulenz im Ruhrbehalter steigt. Dadurch
wird mehr Luft in das System eingearbeitet. Das Wasser sollte als letzte Komponente
beigemengt werden, auch weil in hoher viskosen Medien das Anreiben der Feststoffe
effektiver ist.

Die Reihenfolge der Feststoffzugabe hat keinen deutlichen Unterschied im Blasenbild des
geharteten Films ergeben. Das geringste Blasenbild ist zu sehen, wenn die Farbpaste direkt

zum Harz zugegeben und anschlieRend der Entschaumer hinzugefiigt wird.

5.1.3 Schlussfolgerung

Am wenigsten Blasen sind in der Bindemittelmasse enthalten, bei der die Farbpaste und der
Entschdumer direkt zum Harz hinzugefigt wurden und anschlielend die Feststoffe
eingearbeitet wurden. Das Wasser wird als letztes beigemengt, weil die Viskositat des
Systems nach der Zugabe stark sinkt und die Verreibung der Feststoffe bei einer héheren
Viskositat wirksamer ist. Diese Abfolge erweist sich als besonders gut, weil das VVolumen vor
dem Rihrvorgang madglichst hoch ist. Die Drehscheibe ist tiefer in der Flissigkeit eingetaucht
und bringt weniger Luft in das System ein, da sie mit mehr Flussigkeit bedeck ist. Die
Feststoffe werden gut mit dem Bindemittel angerieben, da die Viskositat des Systems zu
Beginn hoch ist und erst am Ende durch die Zugabe des Wassers sinkt. Dadurch werden die
Agglomerate am besten zerkleinert, der Entschaumer kann bereits am Anfang der
Dispergierung wirken und die Blasen benetzen sodass diese besser entweichen. Die
Reihenfolge der Zugabe der Feststoffe hat wenig Einfluss auf die Blasen. Jedoch ist es
sinnvoll Titandioxid als ersten Feststoff zuzugeben. Diese Substanz dient als Weilfarbstoff

und sollte daher mdglichst gut in der Masse verteilt werden, weil sie grolRen Einfluss auf das
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Aussehen hat. Bei der Zugabe direkt nach dem Entschdumer wird das Pigment langer
dispergiert und das Aussehen der Masse erscheint homogener als bei Zugabe am Ende. Wird
Titandioxid am Ende beigefiigt, so ist eine ldngere Dispergierdauer notwendig um den

Farbstoff gleichméRig in der Masse zu verteilen.

5.2 Ansatzmenge und Behaltergeometrie

Es wird untersucht ob die Ansatzmenge und das Verhdltnis von Behélter- zu
Ruhrerdurchmesser Einfluss auf das Blasenbild haben, da die Ansatzgrdf3e in der Produktion
nicht konstant ist. Die Umfangsgeschwindigkeit der Ruhrerscheibe betrégt in allen Versuchen
10m/s. Die Komponenten werden in der Reihenfolge von Versuch 7 gemischt. Die Ergebnisse

sind in Tabelle 7 aufgefihrt.

5.2.1 Ergebnisse

Die 100um Filme weisen in allen Versuchen keine oder nur geringfugig Blasen auf.

Tabelle 7: Ergebnisse bei unterschiedlicher Ansatzmenge und Variation von Behélter- zu Rihrerdurchmesser
(300um Filme) d = Rlhrscheibendurchmesser, D = Behalterdurchmesser

Versuchs- | Versuchstag 300g Ansatz Temperatur Anzahl
nummer der Masse nach | Blasen
Rihrvorgang
12 7 D/d=70/60 40°C 22
13 7 D/d = 70/40 30°C 43
700g Ansatz
14 9 D/d = 110/90 38°C 14
15 9 D/d = 110/60 28°C 41

5.2.2 Auswertung

Die Ansatzmenge hat wenig Einfluss auf die Blasenmenge. Giinstig erweist sich ein
Verhaltnis von Behdlter- zu Ruhrerdurchmesser von 1,2 (Versuche 12 und 14). Betrachtet
man die Temperatur dieser Versuche, so ist diese 10°C hoher als die Temperatur der
Versuche bei einem Verhéltnis von 1,8 (Versuche 13 und 15) bei gleicher Ruhrdauer. Dies
deutet darauf hin, dass die Scherung des Fluids in den Féllen, bei denen die Scheibe fast so
grol? ist wie der Rihrbehélter, groRer ist, als in den restlichen Versuchen. Die Viskositat der
Bindemittelmasse nimmt mit steigender Scherung ab (strukturviskoses FlieRverhalten, siehe
Abschnitt 2.2). Dies wirde bedeuten, dass die Viskositat der Masse in den Versuchen 12 bzw.
14 im Ruhrbehélter geringer ist, als in den Versuchen 13 bzw. 15. AuRerdem ist die Viskositat
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temperaturabhangig und nimmt mit steigender Temperatur ab. Die héhere Temperatur und die
hohere Scherung kdnnten also dazu beitragen, dass die Viskositat der Masse abnimmt. Durch
die niedrigere Viskositat kann die Luft das System besser verlassen und es bleiben weniger
Blasen im geharteten Film zurick.

In den weiteren Versuchen wird jedoch weiterhin mit dem Verhaltnis D/d = 70/40 gearbeitet

weil dies den Gegebenheiten der Produktion eher entspricht.

5.3 Variation der Entschaumerart und -menge

Es wird die Wirkung von Entschdumer mit unterschiedlichem Chemismus getestet. Die
Eigenschaften wie Lo&slichkeit und Oberflachenspannung sind fur jeden Entschaumer
spezifisch und beeinflussen dessen Wirkung. Wie ein Entschdumer sich in einem komplexen
System verhalt, l&sst sich kaum vorhersagen und muss erprobt werden. Da in diesen
Versuchen ein schon gealtertes Harz eingesetzt wird und dessen Viskositdt mit der Zeit
zunimmt, wird der Standardansatz wiederholt um mdglichst gleiche Bedingungen dieser
Experimente zu gewahrleisten und die Ergebnisse vergleichbar zu machen. Alle Versuche
werden in der Reihenfolge von Versuch 10 durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 8

aufgelistet.
5.3.1 Ergebnisse

Die 100um Filme weisen in allen VVersuchen keine oder nur geringfugig Blasen auf.

Tabelle 8: Ergebnisse der Versuche mit unterschiedlichen Entschaumern (300pm Film),
Entschdumer der Standardmasse: 0,054% Olséureethoxylat

Versuchs- Entschaumer Anzahl Anzahl Anzahl
nummer Blasen Blasen Blasen
Versuch 1 Versuch 2 Versuch 3
36. Tag 37. Tag 64. Tag
16 ohne Entschaumer 94
17 0,054% Olséureethoxylat 35
18 0,054% Silikondl mit SiO,-Partikel 9 14
19 0,054% Paraffinol 22 43 36
20 0,054% organomod. Polysiloxan 54 65
mit SiO,-Partikel
21 0,108% Olsaureethoxylat 44
22 0,108% Silikondl mit SiO,-Partikel 3
23 0,108% Paraffinol 25 18
24 0,108% organomod.Polysiloxan 71 65
mit SiO,-Partikel
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5.3.2 Auswertung

Der Einsatz der Entschdumer reduziert die Blasenmenge im System. Am besten wirkt der
Entschdumer auf Silikonbasis mit hydrophober Kieselsédure, gefolgt von Paraffindl,
Olsaureethoxylat und organomodifiziertes Polysiloxan mit hydrophober Kieselsaure.

Der Polydimethylsiloxan Entschdumer wirkt zwar sehr gut, darf jedoch aufgrund von
Kundenanforderungen nicht im Bindemittelsystem eingesetzt werden. Die Verdoppelung der

Entschdumermenge fihrt nur bedingt zu einer Reduzierung der Blasenmenge.

5.4 Variation des Temperaturprofils

Diese Versuche werden mit der Reihenfolge von Versuch 10 und mit dem Entschdumer auf
Paraffinbasis durchgefiihrt, weil dieser in vorherigen Versuchen (siehe Abschnitt 5.3) eine
bessere Wirkung gezeigt hat, als der Standard Entschaumer (Olsaureethoxylat). Die
Konzentration des Entschdumers betragt 0,108% statt 0,054%. Sie wird erhoht, weil diese
Zusammensetzung bessere Auswirkung auf die Blasen hat. Der PolydimethxIsiloxan
Entschédumer lieferte zwar die besten Ergebnisse, wird jedoch nicht verwendet weil zu wenig
Blasen aufgetreten sind, um den Einfluss der unterschiedlichen Temperaturfihrungen zu
erkennen. Untersucht wird wie eine langsame Erwdarmung sich auf die Bindemittelmasse
auswirkt und ob der Beginn der Hartung bei einer geringen Temperatur das Blasenbild
mindert. Hintergrund ist, dass die Reaktionsgeschwindigkeit stark von der Temperatur
abhangt und dass Reaktionen bei hoheren Temperaturen schneller ablaufen. Wird die
Temperatur etwas gedrosselt, so wére denkbar, dass das Resol langsamer hértet und die Luft
besser entweichen kann, da die Viskositat des Systems langsamer steigt. Die Ergebnisse sind

in Tabelle 9 dargestelit.

5.4.1 Ergebnisse

Die 100um Filme weisen in allen Versuchen keine oder nur geringfiigig Blasen auf.

Tabelle 9: Ergebnisse bei Variation des Temperaturprofils (300um Film).
Ansatz 25e ist Standardtemperaturprofil

Versuchs- Temperaturprofil Versuch 1 | Versuch2 | Versuch 3
nummer 38. Tag 39. Tag 53. Tag

25 Temperatur [°C] 70 | 90 | 110 | 130

a Zeit [min] 30 | 30 | 30 30 46 54 30

b 30 | 30 30 30 45 34

C 30 30 97

d 15 | 15 | 15 30 42 41 52

e 15 | 15 30 30 49 56
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5.4.2 Auswertung

Es macht kaum einen Unterschied ob die Masse bei 70°C oder direkt bei 90°C in den Ofen
gegeben wird. Allerdings, wenn sie bei 110°C in den Ofen gelangt sind so viele Blasen
vorhanden, wie in der Masse ohne Entschdumer. Bei dieser Temperatur bilden sich
Wasserdampfblasen. Die Viskositat des Resols steigt zu schnell und nachdem die
Wasserdampfblasen das System verlassen haben, ist das System zu fest, um den Platz des
Wassers einzunehmen. Die Liicken werden nicht mehr gefullt, weil die Masse zu zah ist und
sich nicht mehr gleichméRig verteilen kann.

In Versuch 1 haben die Versuche, die bei gleicher Temperatur in den Ofen gegeben werden
(Versuche 25 a und d bei 70°C bzw. 25 b und e bei 90°C) vergleichbar viele Blasen. Dort
macht es keinen Unterschied, ob die Temperatur alle 15 oder alle 30 Minuten gedndert wird.
Die Versuche, die bei 90°C in den Ofen kommen, haben weniger Blasen, als die Versuche die
bei 70°C beginnen zu héarten. Eine mogliche Ursache dafir ist die Wartezeit zwischen den
Rakeln. Es wurde die gleiche Masse verwendet und diese wurde 30 bzw. 15 Minuten spater
aufgetragen. In diesen Zeitraum kénnten einige der Blasen die Masse verlassen haben.

In Versuch 2 schwanken die Ergebnisse stark. Ein Moglicher Grund fur die Schwankungen
ist, dass durch die Entnahme mit einem Spatel die Blasen, die sich an der Oberflache
gesammelt haben, am Spatel hangen bleiben. AuRerdem ist denkbar, dass die manuelle
Durchfiihrung nicht immer exakt gleich ablauft. Die Einwaage der Ausgangsstoffe sowie die
Ruhrdauer oder das Auftragen mit der Rakel kénnen geringe Abweichungen haben und somit
das Blasenbild beeintrachtigen. AuBerdem unterliegt die PartikelgrofRenverteilung der
Feststoffe ebenso gewissen Schwankungen was die Blasenmenge ebenso beeinflussen kénnte.
In Versuch 3 scheint die Tendenz vorhanden zu sein, dass bei langsamer Temperaturerh6hung
weniger Blasen im Film verbleiben.

Insgesamt schwanken die Ergebnisse dieser Versuchsreihe sehr stark. Es lassen sich keine

klaren Schlussfolgerungen ziehen.

5.4.3 Vergleich Entnahme der Masse mit Spatel und Pipette

Aufgrund der starken Schwankungen in Versuch 25 (siehe Ergebnisse in Abschnitt 5.4.1),
wird der Unterschied der Entnahme der Masse aus dem Ruhrgefal? mit einem Holzspatel und
mit einer Pipette untersucht. Mittels Pipette kann die Masse besser aus den mittleren Bereich

des Behalters entnommen werden. Dagegen werden mit dem Holzspatel, selbst wenn er tief
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die Flussigkeit eingetaucht wird, Blasen aus der Oberflache mittransportiert. Die Ergebnisse
sind in Tabelle 10 aufgefihrt.

Tabelle 10: Ergebnisse bei unterschiedlicher Entnahme der Masse, Versuchstag 64 (300pum Film)

Versuchs- | Vergleich Entnahme Anzahl Blasen
nummer (0,054% Tego 2291)

26 Spatel 36

27 Pipette 29

Die Entnahme mit der Pipette ist etwas besser als die Entnahme mit dem Holzspatel, es macht
jedoch wenig Unterschied. Die Entnahme mit Spatel entspricht eher den Verhaltnissen des
Auftragens mit Walzen, da dort die Flissigkeit hauptséchlich aus der Oberflache geschopft

wird.

5.5 Festkorperverhaltnis

Aufgrund der Tatsache, dass in den Vorversuchen (Abschnitt 4.3) die Feststoffmenge die
Blasenmenge beeinflusst hat, wird die Standardmasse einmal mit der Hé&lfte und mit der
doppelten Menge an Feststoffe angesetzt. (Berechnungsgrundlage siehe Abschnitt 4.3)
Aulerdem wird jeweils nur die Menge an Kaliumtetrafluoroborat und Kreide halbiert. Wegen
der Alterung des Harzes wird fiir den besseren Vergleich die Standardmasse erneut angesetzt.
Gerthrt wird in der Reihenfolge von Versuch Nummer 10. Die Ansatzmenge betrdgt in diesen
Versuchen 300g. Die Ergebnisse sind in Tabelle 11 und die Viskositatskurven in Abbildung
25 dargestellt.

5.5.1 Ergebnisse

Die 100um Filme weisen in allen Versuchen keine oder nur geringfugig Blasen auf.

Tabelle 11: Ergebnisse der 300pum Filme mit unterschiedlichen Festkérperanteilen

Versuchs- | Versuchstag Festkorperverhaltnis Anzahl Blasen
nummer (Harz zu Feststoff)
28 56 1:0,5 85
(auffallig groRe Blasen)
29 57 1:1 (Standard) 49
30 56 1:2 44
(auffallig kleine Blasen)
31 57 1:0,73  (Halfte der Menge KBF,) 41
32 57 1: 0,84 (Halfte der Menge Kreide) 47
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Abbildung 25: Viskositatskurven der Massen mit unterschiedlichen Festkdrperverhéltnissen bei 24°C

5.5.2 Auswertung

Je hoher der Festkorperanteil ist, desto hoher ist die Viskositat. Bei einem Festkorperanteil
von 1:0,5 verbleiben die meisten Blasen im geharteten Film zuriick. Diese sind besonders
groR im Vergleich zur Standardmasse. Dies tritt auf, obwohl die Viskositat bei diesem
Versuch am niedrigsten ist und die Blasen besser entweichen kénnen. Anderseits ist denkbar,
dass durch die geringere Viskositédt, bei gleicher Ruhrintensitit mehr Turbulenzen beim
Rihren entstehen. Folglich wird mehr Luft in die Masse eingearbeitet. Die anderen Anséatze
haben vergleichbar viel Blasen aber bei einem Festkdrperanteil von 1:2 sind sie sehr klein
verglichen zur Standardmasse. Dies wird moglicherweise durch kleinere Zwischenrdume

zwischen den Feststoffpartikeln verursacht.

5.6 Auslassen einer Komponente

Es soll untersucht werden, ob bei Entzug einer Komponente, das Bindemittelsystem ein
anderes Verhalten aufweist, als die Standardmasse. Bei Auslassen einer Komponente kénnten
moglicherweise Unvertréglichkeiten oder sonstige Wechselwirkungen dieser Substanz
zugeordnet werden. Die Ansatzmenge betragt 300g. Geruhrt wird nach der Reihenfolge von
Versuch Nummer 10. Die Ergebnisse sind in Tabelle 12 und die Viskositatskurven in
Abbildung 26 dargestelit.
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5.6.1 Ergebnisse
Die 100um Filme weisen in allen Versuchen keine oder nur geringfugig Blasen auf.

Tabelle 12: Ergebnisse der Versuche bei Entzug einer Komponente (300um Film)

Versuchs- | Versuchstag | Standardmasse ohne | Festkorper- Anzahl Blasen
nummer eine Komponente verhaltnis

33 57 ohne KBF, 1:0,5 55

34 57 ohne Kryolith 1:0,73 70

35 57 ohne Kreide 1:0,73 68

36 59 ohne Farbansatz (FA) 1.1 1 (Nur Mikroblasen,

schlecht zu beurteilen)
37 59 ohne TiO, 1:1 48
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Abbildung 26: Viskositatskurven der Massen bei Auslassen einer Komponente

5.6.2 Auswertung

Der Ansatz ohne Farbpaste weist kaum Blasen auf. Die Blasen sind sehr klein und kaum mit
bloRem Auge zu erkennen. Daraus lasst sich schliel3en, dass die Blasen zum groten Teil von
der Farbpaste stammen. Die Farbpaste enthélt Resol (Zusammensetzung siehe Tabelle 3,
Abschnitt 3.1.3). Wie in Abschnitt 3.1.1 beschrieben, sind Resole selbsthartende Prepolymere
und altern, d.h. die Molekiile reagieren im Verlauf der Zeit miteinander. Mit fortschreitender
Reaktion  entstehen ldngere  Molekulketten  folglich  verschlechtert  sich  die

Wasserverdinnbarkeit und das System wird instabil. Im Harz sind Resolmolekiile die groRere
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Ketten gebildet haben und dadurch nicht mehr wasserldslich sind und ausfallen. Das System
besteht also aus Molekilen mit unterschiedlicher Kettenldnge. Es ist denkbar, dass durch
diese Abweichung manche Molekiile schneller vollstandig ausgehartet sind als die restlichen
Molekile des Systems. Dies bedeutet, dass es Bereiche gibt, die bereits ausreagiert haben
wéhrend andere Gebiete noch polymerisieren. Die komplett ausreagierten Bereiche, weil sie
zu lange der Warmebehandlung ausgesetzt waren, konnten moglicherweise Abbauprodukte
bilden, die Blasen verursachen. Denkbar ist auch, dass das Harz mit den anderen
Komponenten des Farbansatzes im Verlauf der Lagerung reagiert und Zwischenprodukte
entstehen, die wahrend der Warmehartung zur Gasbildung neigen. Beides kodnnte zum
Auftreten der Blasen beitragen.

Das Weglassen von Titandioxid hat kaum Einfluss auf das Blasenphdnomen. Dieser Ansatz
enthalt vergleichbar viele Blasen, wie der Standardansatz (Versuch 29, Abschnitt 5.5.1). Der
Versuch 33 (ohne KBF,) besitzt einen Feststoffanteil von 1:0,5 und hat weniger Blasen als
Versuch 28 (Standardmasse mit Halfte der Feststoffmenge, Abschnitt 5.5.1) obwohl der
Festkorperanteil gleich ist. Versuch 33 enthalt hauptsachlich Kreide und Kryolith als
Feststoffe. Beide weisen kleinere Partikel auf als KBF, (siehe Abschnitt 3.1.2). Die Kkleineren
Partikel konnen unter Umstanden die Blasen besser durchbrechen, sodass diese schneller
entweichen.

Das Weglassen von Kryolith und Kreide hat einen &hnlichen Effekt. Beide Ansétze weisen

vergleichbar viele Blasen auf.

5.6.3 Einfluss des Farbansatzes

Um zu Uberprifen, ob die Blasen aus dem alten Farbansatz stammen, wird die Standardmasse
mit einer frisch zubereiteten Farbpaste angesetzt. AuRerdem werden der alte und der frische
Farbansatz pur gerakelt. Die Ergebnisse sind in den Tabellen 13 und 14 aufgefuhrt. Die
Viskositatskurve der Bindemittelmasse ist in Abbildung 27 dargestellt.

5.6.3.1 Ergebnisse
Die 100um Filme der Bindemittelmasse und der fischen Farbpaste weisen kaum oder nur

geringflgig Blasen auf. Im Film des alten Farbansatzes sind zahlreiche Klumpen zu erkennen.

Tabelle 13: Ergebnis des Ansatzes der Standardmasse mit frischer Farbpaste (300pum Film)

Versuchs- | Versuchstag | Festkérperverhaltnis Anzahl Blasen
nummer (Harz zu Feststoff)

38 60 111 13
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Tabelle 14: Ergebnisse der Hartung des reinen Farbansatzes (300um Film)

Versuchs- | Versuchstag FA pur Anzahl Blasen
nummer
39 60 FA von Tag 59 11, sehr klein
40 63 FA alt 79
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Abbildung 27: Viskositatskurve der Standardmasse mit frischem Farbansatz

5.6.3.2 Auswertung

Die Standardmasse mit frischer Farpaste weist fast einen Viertel der Blasen des Ansatzes mit

der alten Farbverreibung auf. Der gehartete Film des frischen Farbansatzes besitzt, ebenso wie

bei dem Bindemittelsystem, deutlich weniger Blasen als der Film des alten Farbansatzes. Dies

zeigt, dass das Blasenphanomen stark mit der Qualitat der Farbpaste zusammenhéngt. Diese
Zubereitung ist demnach begrenzt lagerfahig.
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5.7 Alterung des Resols im Verlauf der Versuche

In Abbildung 28 ist die Viskositatskurve des reinen Harzes im Verlauf der Versuchstage
dargestellt. In den ersten 30 Tagen steigt die Viskositat leicht an. Zwischen Tag 30 und Tag
40 ist die Zunahme etwas hoéher. Ab Tag 40 steigt sie schnell an. Die Versuche der Tage 60
und 64 wurden mit Harz durchgefihrt, welches unter besseren Bedingungen gelagert wurde.

Die Viskositat betrug 5820mPa-s bei 20°C und einer Scherrate von 171,25
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Abbildung 28: Alterung des Resols im Verlauf der Versuche,
Viskositat bei 20°C und einer Scherrate von 171,2 s*
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6 Auswertung

In allen mit dem Gesamtsystem durchgefuihrten Versuchen, sind kaum oder nur eine geringe
Anzahl an Blasen im 100 um Film vorhanden. Ursache dafiir kénnte der enge Rakelspalt sein,
der die Blasen zerquetscht und somit zerstort. AuRerdem ist der Weg, den die Blasen
zurucklegen missen, aufgrund der kleineren Schichtdicke, kirzer als in der 300pum Schicht.
Deshalb bendtigen die Blasen weniger Zeit um zu entweichen. Dadurch findet die Entliftung
statt bevor das System fest ist. Folglich sind im gehdrteten Film kaum Blasen zu sehen.

Im Gesamtsystem ist die Zugabe des Farbansatzes als zweite Komponente zum Resol, gefolgt
von Entschdumer, Feststoffe und als letztes Wasser die Abfolge, die die besten Ergebnisse
liefert. Diese Abfolge erweist sich als besonders gut, weil das Volumen vor dem Rihrvorgang
maoglichst hoch ist. Die Drehscheibe ist tiefer in der Flussigkeit eingetaucht und bringt
weniger Luft in das System ein, da sie mit mehr Flussigkeit bedeckt ist. Die Dispergierung
kann am besten stattfinden, weil in hoher viskosen Medien das Anreiben der Feststoffe
effektiver ist. Deshalb ist es sinnvoll das Wasser zum Schluss hinzuzuftigen, weil durch die
Zugabe die Viskositat sinkt. Bei Zugabe des Entschdumers zu Beginn des Rihrprozesses kann
dieser Uber die ganze Zeit wirken. Dadurch werden die Blasen gut benetzt und entweichen
besser.

Die Anderung der Reihenfolge der Feststoffzugabe hat keine Auswirkung, jedoch sollte das
Weil3pigment (Titandioxid) recht friih beigemengt werden, um eine gute Verteilung in der
Masse zu gewahrleisten. Erfolgt die Zugabe des Pigments als letzter Feststoff, muss die
Masse langer dispergiert werden.

Bei einem Verhéltnis von Behalter- zu Rihrerdurchmesser von 1,2, ist das Blasenphdnomen
weniger stark ausgepragt, als bei einem Verhdltnis von 1,8, unabhangig von der
Ansatzmenge. Mdgliche Ursache ist die starkere Scherung und die dadurch etwas erhohte
Temperatur der Masse im Rihrbehalter. Beides trdgt zur Reduzierung der Viskositat bei und
erleichtert das Entluften des Systems.

Der Einsatz der Entschdumer reduziert die Blasenmenge im System. Von den getesteten
Entschdumer, hat sich das Silikondl mit hydrophoben Kieselsiure-Partikeln als bester
Entschdumer erwiesen. Bereits bei einer Konzentration von 0,108% verbleiben kaum Blasen
im Film zurtick. Der zweitbeste Entschaumer war Paraffinol gefolgt von Olsiureethoxylat
(Standard) und organomodifiziertes Polysiloxan mit hydrophober Kieselsaure. Eine
Verdoppelung der Entschdumermenge fuhrt nur bedingt zu einer Reduzierung der

Blasenmenge.
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Die Variation des Temperaturprofils ergibt keine eindeutige Anderung des Blasenbilds. Die
Ergebnisse schwanken sehr stark und es kdnnen keine klaren Tendenzen festgestellt werden.
Ein Grund dafur ist die Entnahme der Masse an der Oberfliche des Ansatzes. An der
Grenzflache sammeln sich die Blasen. Beim Eintauchen des Holzspatels in die Masse variiert
die Blasenmenge, die aus der Oberflache geschopft wird. Die manuelle Durchfihrung der
Versuche lauft ebenso nicht immer exakt gleich ab. Die Einwaage der Ausgangsstoffe sowie
die Ruhrdauer oder das Auftragen mit der Rakel konnen geringe Abweichungen haben und
somit das Blasenbild beeintrachtigen. AuRerdem unterliegt die PartikelgroRenverteilung der

Feststoffe gewissen Schwankungen, welche die Blasenmenge ebenso beeinflussen kénnen.
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Abbildung 29: Vergleich der Viskositaten einiger Versuche

Die Halbierung der gesamten Feststoffmenge ergibt im Vergleich zum Standardsystem viele,
groRe Blasen. Wird jedoch die Feststoffmenge verdoppelt, verbleiben etwa gleichviele Blasen
im gehérteten Film zuriick, wie bei der Standardmasse. Diese sind jedoch deutlich kleiner.
Mdogliche Ursache sind die Kkleineren Zwischenrdume der Feststoffpartikel, die die

Ausbreitung der Luft im System verhindern.
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Wird das Bindemittelsystem ohne KBF, angesetzt, so hat die Masse dasselbe
Festkorperverhéltnis wie bei Halbierung der Gesamtfeststoffmenge. Beide Viskositaten sind
vergleichbar (siehe Abbildung 29) dennoch weist die Masse ohne KBF, deutlich weniger
Blasen auf. Mdgliche Ursache sind die kleineren Partikel im System. Diese kdnnen die Blasen
im hoheren Male zerstoren, weil sie besser an die Grenzflache ,,Fliissigkeit-Gas* gelangen.

Bei Auslassen des Farbansatzes treten kaum Blasen auf. Die Hartung der reinen Farbpaste
zeigt, dass die Blasen hauptsachlich aus dieser Verreibung stammen. Wird die Standardmasse
mit einer frischen Farbpaste hergestellt, so treten fast viermal weniger Blasen auf. Dies
geschieht, obwohl das verwendete Resol schon gealtert ist und aus diesem Grund schlechtere
Bedingungen vorliegen. Durch die Alterung wird das System instabil und die
Wasservertraglichkeit des Harzes nimmt ab. Es bleiben Klumpen im geharteten Film zurtick.
Diese Klumpen sind Resolmolekile, die groRere Ketten gebildet haben und deshalb nicht
mehr wasserloslich sind. Das System besteht also aus Molekilen mit unterschiedlicher
Kettenldnge. Es ist denkbar, dass durch diese Abweichung manche Molekule schneller
vollstdndig ausgehértet sind als die restlichen Molekiile des Systems. Dies bedeutet, dass es
Bereiche gibt, die bereits ausreagiert haben wahrend andere Gebiete noch polymerisieren.
Mdoglich ist, dass die komplett ausreagierten Bereiche, weil sie zu lange der

Warmebehandlung ausgesetzt sind, Abbauprodukte bilden, die Blasen verursachen.
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7 Ausblick

Um kinftig die besten Ergebnisse bei der Zubereitung der Bindemittelmasse zu erreichen,
sollte das Verhalten der Farbverreibung weiter untersucht werden. Durch eine lange und
unsachgemalle Lagerung verringert sich die Qualitdt und es treten vermehrt Blasen im
Bindemittelsystem auf. Die frische Zubereitung der Farbpaste wirkt sich gut auf das System
aus.

Die Zugabe des Wassers verringert die Viskositdt der Masse. Bei konstanter
Drehgeschwindigkeit verursacht dies starkere Turbulenzen und es wird mehr Luft in die
Flussigkeit eingearbeitet. Daher sollte die Geschwindigkeit der Dissolverscheibe, dem
FlieRwiderstand der Flussigkeit angepasst werden. Nimmt der Widerstand ab, so muss die
Geschwindigkeit der Scheibe reduziert werden, um weniger Luft durch das Rihren in die
Masse einzubringen. Dafiir kénnen Dissolver mit automatischer Drehzahlregelung verwendet
werden.

Die Viskositat ist stark temperaturabhangig, je niedriger die Temperatur ist, desto hoher ist
die Viskositat. Das Resol wird kiihl gelagert um die Alterung zu verzdgern. Wird das Harz
gleich nach der Dosierung gerihrt, so ist die Viskositat recht hoch. Es ist denkbar, dass in
diesem Fall mehr Blasen in der Flissigkeit verbleiben, weil der Flissigkeitswiderstand héher
ist. Wiirden das Resol oder die Feststoffe temperiert werden, so ware moglich, dass dies
Einfluss auf das Blasenbild hat.

Des Weiteren sollte der Einfluss der PartikelgroRenverteilung in der Masse untersucht
werden. Beispielsweise konnte Uberprift werden, ob das System bei Verwendung von
kleineren KBF, Partikel oder bei Erh6hung des Kryolithanteils, die Blasen besser entweichen.
Denkbar ist, dass nicht nur die GroRe der Partikel sondern auch deren Form unterschiedliche
Auswirkungen aufweisen. Dies koénnte durch Einarbeitung von Glaspartikel (Kugeln bzw.
Splitter) in unterschiedlichen PartikelgréRen und Mischungsverhaltnissen tberpruft werden.
Sicherlich spielt der Rihrapparat eine entscheidende Rolle fur das Dispergierergebnis. Mittels
Dissolver wird Luft in das System eingebracht. Wird unter Unterdruck gemischt, wie mit
einem Rotor-Stator-System, ist das System geschlossen und weniger Umgebungsluft gelangt

in die Masse.
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8 Zusammenfassung

Schleifmittel auf Unterlage bestehen aus einem Trager, mindestens zwei Bindemittelschichten
und Schleifkérnern. Fir bestimmte Anwendungen wird auf die Schleifkdrner eine
Bindemittelmasse mit Wirkstoffen aufgetragen, um die Schleifeigenschaften zu verbessern.
Diese Massen besitzen in der Regel einen hohen Feststoffanteil, sind deshalb sehr viskos und
neigen wahrend der Zubereitung zur Schaumbildung. Die Schleifkdrner werden aufgrund
dieses Effekts schlechter durch die Masse eingebunden und es kommt zu erhohten
Kornverlust. In dieser Arbeit werden die Einflussgrofien flr die Blasen- bzw. Schaumbildung
wéhrend des Mischprozesses und der Trocknung der Bindemittelmasse untersucht. AuBerdem
wird durch Anderungen der Rezeptur die Wirkung der Bestandteile auf das Gesamtsystem
ermittelt.

Zu Beginn wird untersucht, welchen Einfluss der Dispergiervorgang, die Zugabe von
Feststoffe und der Einsatz von unterschiedlichen Entschdumern auf das Bindemittel hat. Die
Hauptversuche beginnen mit der Variation der Zugabereihenfolge der Komponenten.
Anschlielend werden die Ruhrparameter und die Trocknungsbedingungen gedndert. Als
letztes wird die Rezeptur abgewandelt. Dabei wird der Feststoffanteil insgesamt halbiert bzw.
verdoppelt und einzelne Komponenten werden nicht in die Masse eingearbeitet.

Die Verarbeitung des Resols im Dissolver hat gezeigt, dass durch den Rihrvorgang Luft in
das System eingearbeitet wird. Die Zugabe von verschiedenen Entschaumer
(Olsaureethoxylat, Paraffindl, Polidimethylsiloxan mit hydrophober Kieselsaure und
organomodifiziertes Polysiloxan ebenfalls mit hydrophober Kieselsaure) mindert das
Blasenbild. Die Feststoffe reduzieren ebenso die Blasenmenge im gehérteten Film. Am
wenigsten Blasen sind in den Filmen mit Kryolith zu sehen. Mit Kreide bleiben maliig viele
und mit Kaliumtetrafluoroborat am meisten Blasen zurtick.

Die Zugabe des Farbansatzes als zweite Komponente zum Resol, gefolgt von Entschaumer,
Titandioxid, restlichen Feststoffen und Wasser ist die Abfolge mit dem besten Ergebnis. Die
Anderung der Reihenfolge der Feststoffzugabe, mit Ausnahme von Titandioxid, hat keine
Auswirkung.

Bei einem Verhéltnis von Behdlter- zu Rihrerdurchmesser von 1,2 ist das Blasenphdnomen
weniger stark ausgepréagt, als bei einem Verhdltnis von 1,8, unabh&ngig von der
Ansatzmenge. Als Ursache werden die starkere Scherung und die hohere Temperatur der
Masse angesehen.

Von den getesteten Entschdumer, hat sich das Silikondl mit hydrophoben Kieselsaure-

Partikeln als bester Entschdaumer erwiesen. Der zweitbeste Entschdumer ist Paraffindl gefolgt
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von Olséureethoxylat und organomodifiziertes Polysiloxan mit hydrophober Kieselsiure. Eine
Verdoppelung der Entschdumermenge fiihrt nur bedingt zu einer besseren Reduzierung der
Blasenmenge.

Die Variation des Temperaturprofils ergibt keine eindeutige Anderung des Blasenbilds. Die
Ergebnisse schwanken sehr stark und es kénnen keine klaren Tendenzen festgestellt werden
Bei Halbierung der Feststoffmenge verbleiben viele, auffallig grol3e Blasen im Film zurtick.
Wird die Feststoffmenge verdoppelt, verbleibt eine dhnliche Anzahl Blasen zuriick wie im
Standardsystem, diese sind jedoch kleiner. Als Ursache wird der kleinere Zwischenraum der
Partikel angesehen, weil die Luft sich dort schlechter ausbreitet. Grund fur den ersten Effekt
ist die hohere Turbulenz im Ruhrbehalter, zumal die Viskositdt aufgrund des geringeren
Feststoffanteils abnimmt und die Ruhrleistung konstant gehalten wird.

Der Versuch ohne Kaliumtetrafluoroborat besitzt einen Feststoffanteil von 1:0,5, ebenso wie
der Ansatz mit der Halfte der Feststoffe, jedoch verbleiben weniger Blasen im Film. Mdgliche
Ursache sind die kleineren Partikel. Diese gelangen besser an die Grenzflache der Blasen und
unterstiitzen dabei die Entliftung.

Bei Auslassen des Farbansatzes treten kaum Blasen auf. Die Hartung der reinen Farbpaste
zeigt, dass die Blasen hauptséachlich aus dieser Verreibung stammen. Wird die Standardmasse
mit einer frischen Farbpaste hergestellt, so treten fast viermal weniger Blasen auf als im
Standarsystem.
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9 Symbolverzeichnis

Symbol

d
D

> £ £ I =

Einheit

m
m
N

S—l

Nm

N/m?
Grad

m/s

m/s

Bedeutung
Ruhrerdurchmesser
Rahrbehélterdurchmesser
Kraft

Schergefalle
Hauptausfiihrung
Drehmoment
Modellausfiihrung
VergroRerungsmalistab
Drehzahl

Dynamische Viskositat
Rihrleistung

Druck

Radius

Schubspannung

Kontaktwinkel

Umfangsgeschwindigkeit
Geschwindigkeit
Volumen

Arbeit
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