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Glanzgradabweichung auf
den Grund gehen

Die Bestimmung des Isocyanatanteils per IR-Spektroskopie flihrte einen Lackhersteller und Kunden in die Irre
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el einem Beschichter
B von Kunststoffbautei-

len kommt ein was-
serbasiertes 2K-Polyuret-
han-Lacksystem zum Ein-
satz. In der Vergangenheit
kam es bei diesem Lacksys-
tem regelmaRig zu chargen-
abhdngigen Abweichungen
im Glanzgrad der Beschich-
tung, was in Absprache mit
dem Lackhersteller iiber die
Zugabemenge der isocyanat-
basierten Harterkomponente
Jkorrigiert” wurde. Eine Ana-
lyse zeigte aber, ein Dosierpro-
blem lag nicht vor.

Nachdem die Glanzgrad-
abweichungen immer stérker
ausfielen, versuchte man der
Ursache dafiir auf den Grund
zu gehen. Hierzu wurden von
Seiten des Lackherstellers vor
Ort Proben von ausgelitertem,
also direkt aus der Farbdise
am Zerstauber aufgefange-
nem, bereits vorgemischtem
2K-Lackmaterial entnommen
und im Labor des Lackherstel-
lers untersucht. Das Ergeb-
nis war, dass die zugegebene
Hartermenge ca. 40% unter-
halb der Sollmenge lag. Folg-
lich wurde der Kunde aufge-
fordert, die Hartermenge ent-
sprechend zu erhéhen. Der
Beschichter bezweifelte aller-
dings die Ergebnisse, da die
absoluten Verbrauchsmen-
gen beider Lackkomponenten
damit nicht in Einklang zu
bringen waren. Auch konnten
keine negativen Auswirkun-
gen bspw. auf die Chemika-
lienbestandigkeit beobachtet
werden, was bei einem derar-
tigen Hartermangel zu erwar-
ten gewesen wére. Die DFO
Service GmbH wurde damit
beauftragt, die Methode des
Lackherstellers zur Bestim-
mung der Hartermenge zu
prifen.

Hartergehalt spektrosko-
pisch bestimmen

Um den Hartergehalt in der
ausgeliterten Lackprobe zu
bestimmen, fithrte der Lack-
hersteller IR-spektroskopi-
sche Untersuchungen an den
ausgeharteten Beschichtung
durch. Zudiesem Zweck muss
im Vorhinein eine Versuchs-
reihe mit Beschichtungs-
proben, die unterschiedliche
bekannte Hartermengen bein-
halten, erstellt und vermes-
sen werden. Abhangig vom

Unterschiede im Glanzgrad sind argerlich, die Fehlerursache aber mitunter gar nicht so einfach zu finden.

Beschichtungssystem und
unter Berlicksichtigung wei-
terer Einflussgrofien ist es so
moglich, eine Probe des glei-
chen Beschichtungssystems
zu untersuchen und dessen
unbekannte Hartermenge
Uber Interpolation ndherungs-
weise zu bestimmen.

Diese Methode ist allerdings
komplex und es gibt eini-
ges zu beachten. Beispiels-
weise ist zundchst zu priifen,
ob die Ergebnisse tiberhaupt
fiir eine relativ lineare Inter-
polation geeignet sind bzw.
eine ausreichende Auflosung
ermoglichen, was schwie-
rig und aufwendig sein kann.
Auch die Gefahr von Fehlin-
terpretationen muss beriick-
sichtigt werden, da insbheson-
dere in Beschichtungsstoffen
eine Vielzahl an organischen
Substanzen enthalten sind,
die alle einen Einfluss auf die
IR-Spektroskopie-Ergebnisse
haben. Hinzu kommt, dass
eine Beschichtung im mik-
roskopischen MaRstab nicht
homogen ist, weil lokal Fill-
stoffe, Pigmente und Binde-
mittel unterschiedlich kon-
zentriert vorliegen. Das kann
zu minimalen Abweichungen
in den IR-Spektren derselben
Probe fiihren, abhédngig von
der Messstelle.

Der Lackhersteller hatte
seine Schlussfolgerungen
zum Hartergehalt aus einem
Teilbereich der gemessenen
IR-Spektren gezogen (Wellen-
zahlbereich zwischen ca. 1600
und 1800 cm™). Das ist sinn-
voll,dain diesem Bereich zwei
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Beispielhafte Darstellung verschiedener Spektren mit unterschiedlichen Hartermengen bezogen auf die

Sollmenge.

stark vom Vernetzungsgrad
der Beschichtung abhé&ngige
Absorptionsbanden liegen
(s. Grafik). Uber deren Inten-
sitdtsverhédltnis zueinan-
der lassen sich also Aussa-
gen Uber den Hartergehalt
machen. Leider ist dies aber
nur die halbe Wahrheit, da die
Ergebnisse immer in Relation
zum Gesamtspektrum bzw.
weiteren charakteristischen
Absorptionsbanden (Kont-
rollbanden) gesehen werden
mussen.

Bei der IR-spektroskopi-
schen Auswertung von ausge-
hérteten 2K-Polyurethanlack-
systemen sind erfahrungsge-
man drei Wellenzahlbereiche
von Interesse:

» ca. 2800-3000 cm? - hier
sind (vereinfacht gesagt)

C-H-Verbindungen zu fin-

den. Sie sind in grofter
Menge sowohl im Har-

ter (Isocyanat) als auch

im Stammlack typischer
2K-Polyurethanlacke ent-
halten, so dass sie zur Nor-
mierung der gemesse-
nen und zu vergleichenden
IR-Spektren herangezogen
werden konnen.

ca. 2200-2300 cm! — hier
sind (vereinfacht gesagt)
nicht mit dem Stamm-
lack (Polyol) chemisch ver-
netzte Isocyanate nach-
weisbar.

ca. 1720 cm*und ca.

1680 cm — Uiber diese bei-
den Absorptionsbanden
lasst sich (vereinfacht
gesagt) der Vernetzungs-
grad einer 2K-Polyuret-
han-Beschichtung bzw.
deren Isocyanat-An-
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teil bestimmen. Dabei ist
vor allem das Intensitéts-
verhaltnis dieser beiden
Absorptionsbanden aus-
schlaggebend.

Ausreichend Messpunkte
notig
AuRerdem wurden vom Lack-
hersteller fiir die Versuchs-
reihe zur Interpolation ledig-
lich drei Mischungen mit
groflen Spriingen bzgl. der
Hartermenge angesetzt (33%,
66% und 100% der Sollharter-
menge). Eine ausreichende
Auflosung fur die Interpola-
tion konnte so nicht sicherge-
stellt werden. Die interpolierte
Hartermenge wurde dennoch
prozentual bis zur ersten
Nachkommastelle angegeben.
Die IR-spektroskopischen
Untersuchungen der DFO zeig-

ten jedoch, dass die Bestim-
mung der Hartermenge mit-
tels der Versuchsreihe vom
Lackhersteller nicht moglich
war. Der Grund dafiir war der
stark nicht-lineare Verlauf der
Anderung des Intensitatsver-
héaltnisses der beiden Absorp-
tionsbanden bei ca. 1720 cm™
und 1680 cm™(s. Abb., blauer
Bereich). Dies konnte in einer
Versuchsreihe mit sechs
unterschiedlichen Harter-
mengen festgestellt werden.
Insbesondere im Bereich zwi-
schen 60-120% der Sollmenge
an Harter waren die Intensi-
tatsunterschiede dieser bei-
den Absorptionsbanden derart
schwach ausgepragt, dass sie
nicht mehr von den Schwan-
kungen, die durch die normale
Inhomogenitat der Beschich-
tung im mikroskopischen
Bereich verursacht werden,
unterschieden werden konn-
ten. Das heift, dass (bei die-
sem Lacksystem) IR-spektros-
kopisch iiber die Anderung des
Intensitatsverhaltnisses die-
serbeiden Absorptionsbanden
gar keine zuverlassige Aus-
sage {iber den Hartergehalt
gemacht werden konnte, wenn
dieser im Bereich zwischen
60-120% der Sollmenge (evtl.
sogar dariiber hinaus) lag.
Ein Blick auf den Spektrenbe-
reich von ca. 2200-2300 cm™
(s. Grafik, roter Bereich) ermdog-
lichte in diesem Fall eine bes-
sere Differenzierung und eine
grobe Einschatzung der Har-
termenge bei ausreichend
vielen Messungen in der Ver-
suchsreihe. Nebenbei zeigte
sich, dass sich der Glanzgrad
beidiesem Beschichtungssys-
tem im Bereich von 60-120%
der Sollmenge an Harter eben-
falls nur marginal &nderte.
Somit konnte ein Dosierungs-
problem des Harters als Ursa-
che fiir die massiven Glanz-
gradschwankungen ausge-
schlossen werden. [ |
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