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54;  Verfahren  zum  Dispergieren  von  EPC-Pulvern. 

57)  Bei  dem  Verfahren  zum  Dispergieren  von  EPC-Pulvern  in 
väßrigen  Badflüssigkeiten  für  elektrophoretische  Absohei- 
lungsbäder  unter  Rühren,  wird  die  das  Pulver  enthaltende 
Jadflüssigkeit  einer  Ultraschallbehandlung  ausgesetzt. 
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Bei  dem  Verfahren  zum  Dispergieren  von  EPC-Pulvern  in 
wäßrigen  Badflüssigkeiten  für  elektrophoretische  Abschei- 
dungsbäder  unter  Rühren,  wird  die  das  Pulver  enthaltende 
Badflüssigkeit  einer  Ultraschallbehandlung  ausgesetzt. 



Die   v o r l i e g e n d e   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zum 

D i s p e r g i e r e n   von  E P C - P u l v e r n   i n   w ä ß r i g e n   B a d f l ü s s i g k e i -  

a e n   f ü r   e l e k t r o p h o r e t i s c h e   A b s c h e i d u n g s b ä d e r   u n t e r   R ü h r e n  

Beim  V e r f a h r e n   zum  e l e k t r o p h o r e t i s c h e n   A b s c h e i d e n   i s t  

es  b e k a n n t ,   daß  d i e   e l e k t r o p h o r e t i s c h e n   A b s c h e i d u n g s -  

b ä d e r   p u l v e r f ö r m i g e   s y n t h e t i s c h e   H a r z e   e n t h a l t e n ,   d i e  

w ä h r e n d   des   e l e k t r o p h o r e t i s c h e n   A b s c h e i d u n g s v o r g a n g e s  

z u s a m m e n   m i t   den   g e l ö s t e n   H a r z e n   u n d   g e g e b e n e n f a l l s  

s o n s t i g e n   p u l v e r f ö r m i g e n   B e s t a n d t e i l e n ,   wie   P i g m e n t e n ,  

a b g e s c h i e d e n   w e r d e n .   Die  p u l v e r f ö r m i g e n   s y n t h e t i s c h e n  

H a r z e ,   d i e   i n   d e r a r t i g e n   e l e k t r o p h o r e t i s c h e n   A b -  

s c h e i d u n g s b ä d e r n   v o r l i e g e n ,   s i n d   im  w e s e n t l i c h e n   w a s s e r -  

u n l ö s l i c h ,   und   w e r d e n   a l s   E P C - P u l v e r   b e z e i c h n e t   ( v e r g l .  

DE-OS  2  248  836 ,   DE-AS  2  923  5 8 9 ) .  

Die   D i s p e r g i e r u n g   d e r   E P C - P u l v e r   i n   d e n   w ä ß r i g e n ,  

e l e k t r o p h o r e t i s c h e n   A b s c h e i d u n g s b ä d e r n   muß  s e h r   s o r g -  

f ä l t i g   e r f o l g e n .   Das  P u l v e r   muß  i n   m ö g l i c h s t   f e i n v e r -  

t e i l t e r   Form  i n   dem  A b s c h e i d u n g s b a d   v o r l i e g e n .   Man  h a t  

d a z u   d a s   P u l v e r   zu  g e r i n g e n   K o r n g r ö ß e n   v e r m a h l e n ,   e s  

d a n n   zu  d e r   w ä ß r i g e n   A b s c h e i d u n g s f l ü s s i g k e i t   g e g e b e n  

und   m i t   h o c h t o u r i g e n   H o m o g e n i s a t o r e n   b e h a n d e l t .   D i e s  

r e i c h t   f ü r   e i n e   a u s r e i c h e n d e   D i s p e r g i e r u n g   h ä u f i g   n i c h t  

a u s ,   so  daß  z u s ä t z l i c h   e i n e   D i s p e r g i e r u n g   i n   P e r l m ü h l e n  

e r f o r d e r l i c h   i s t .  



Der   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   l i e g t   d i e   A u f g a b e n s t e l l u n g  

z u g r u n d e   d a s   D i s p e r g i e r e n   von  E P C - P u l v e r n   e i n f a c h   u n d  

w i r k u n g s v o l l   zu  g e s t a l t e n .   Es  w u r d e   n u n   g e f u n d e n ,   d a ß  

ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   e i n e   v o r z ü g l i c h e   D i s p e r g i e r u n g  

m ö g l i c h   i s t ,   wenn   m a n . U l t r a s c h a l l   a n w e n d e t .  

G e g e n s t a n d   d e r   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   i s t   d e m g e m ä ß   e i n  

V e r f a h r e n   zum  D i s p e r g i e r e n   von   E P C - P u l v e r n   i n   w ä ß r i g e n  

B a d f l ü s s i g k e i t e n   f ü r   e l e k t r o p h o r e t i s c h e   A b s c h e i d u n g s -  

b ä d e r   u n t e r   R ü h r e n ,   d a s   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   d a ß  

d i e   d a s   P u l v e r ,  e n t h a l t e n d e   B a d f l ü s s i g k e i t   e i n e r   U l t r a -  

s c h a l l b e h a n d l u n g   a u s g e s e t z t   w i r d .  

B a d f l ü s s i g k e i t e n   f ü r  
A l s   E P C - P u l v e r   und   a l s / e l e k t r o p h o r e t i s c h e   A b s c h e i d u n g s -  

b ä d e r   k ö n n e n   d i e   ü b l i c h e n   a u f   d i e s e m   t e c h n i s c h e n   G e b i e t  

b e k a n n t e n   P r o d u k t e   v e r w e n d e t   w e r d e n .   In   d e r   R e g e l   h a n d e l t  

es  s i c h   um  w ä ß r i g e   S y s t e m e ,   d i e   j e d o c h   a u c h   g e w i s s e  

A n t e i l e   an  o r g a n i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l n   e n t h a l t e n   k ö n n e n .  

Zur   D u r c h f ü h r u n g   d e s   V e r f a h r e n s   muß  im  g e w i s s e n   U m f a n g  

e i n   R ü h r e n   e r f o l g e n ,   w o m i t   zum  A u s d r u c k   g e b r a c h t   w e r d e n  

s o l l ,   daß   d a s   P u l v e r   n i c h t   am  B o d e n   d e s   B e h ä l t e r s   a b g e -  

s e t z t   s e i n   s o l l .   Das  R ü h r e n   k a n n   m i t t e l s   m e c h a n i s c h e r  

V o r r i c h t u n g e n   e r f o l g e n ,   o d e r   d u r c h   V e r m i s c h e n   von  P r o d u k t -  

s t r ö m e n .  

D i e   d a s  P u l v e r   e n t h a l t e n d e   B a d f l ü s s i g k e i t  w i r d   s o l a n g e  

und   m i t   s o l c h e r   I n t e n s i t ä t   e i n e r   U l t r a s c h a l l b e h a n d l u n g  

a u s g e s e t z t ,   b i s   d e r   g e w ü n s c h t e   D i s p e r s i o n s g r a d   e r r e i c h t  

i s t .   Es  k ö n n e n   ü b l i c h e   U l t r a s c h a l l - E r z e u g e r   e i n g e s e t z t  

w e r d e n .   Die   g r ö ß e   d e r   U l t r a s c h a l l - E r z e u g e r   muß  n a t u r g e -  

mäß  a u f   d i e   G r ö ß e   d e r   B e h ä l t e r   und   d i e   M e n g e n   an  B a d -  

f l ü s s i g k e i t   bzw.   P u l v e r   a b g e s t e l l t   s e i n ,   d i e   d e r   B e h a n d -  

l u n g   u n t e r w o r f e n   w e r d e n   s o l l e n .   Es  h a t   s i c h   g e z e i g t ,   d a ß  

i n   d e r   R e g e l   n a c h   w e n i g e n   M i n u t e n ,   z . B .   5  b i s   30  M i n u t e n  

e i n e   v o l l   b e f r i e d i g e n d e   D i s p e r g i e r u n g   e r h a l t e n   w u r d e .  



B e i s p i e l e   f ü r   p u l v e r f ö r m i g e   s y n t h e t i s c h e   H a r z e   s i n d  

n i c h t - i o n i s c h e   H a r z e ,  w i e   E p o x y h a r z e ,   P o l y e s t e r h a r z e ,  

A c r y l h a r z e ,   P o l y u r e t h a n h a r z e ,   P o l y a m i d h a r z e ,   P o l y o l e f i n -  

h a r z e ,   h a r z a r t i g e   Z e l l u l o s e d e r i v a t e .  

D i e   P u l v e r  k ö n n e n   a l s   s o l c h e   o d e r   a l s   w ä ß r i g e   P u l v e r -  

S l u r r i e s  d e r   B a d f l ü s s i g k e i t   z u g e s e t z t   w e r d e n .  

D ie   i n   d e r   B a d f l ü s s i g k e i t   g e l ö s t e n   B i n d e m i t t e l   k ö n n e n  

k a t i o n i s c h e   o d e r   a n i o n i s c h e   H a r z e   s e i n ,   w o b e i   k a t i o n i s c h e  

H a r z e   d e s h a l b   b e v o r z u g t   s i n d ,   w e i l   s i e   a u f   d i e s e m   G e b i e t .  

d e r   T e c h n i k   b e s o n d e r e   B e d e u t u n g   b e s i t z e n .  

U n t e r   B a d f l ü s s i g k e i t   w i r d   d a s   E P C - B a d   o d e r   d i e   w ä ß r i g e  

B i n d e m i t t e l l ö s u n g   o d e r   - d i s p e r s i o n   f ü r   E P C - A b s c h e i d u n g s -  

b ä d e r   v e r s t a n d e n .   Der   F e s t k ö r p e r   an  g e l ö s t e m   B i n d e m i t t e l  

d i e s e r  B a d f l i z s s i g k e i t   k a n n   z w i s c h e n   3  u n d   80  G e w . - % ,  

v o r z u g s w e i s e   z w i s c h e n   5  u n d   3 5 G e w . - %   l i e g e n .   Der   G e h a l t  

an  P u l v e r   k a n n  z w i s c h e n   1  und   80  G e w . - % ,   z w e c k m ä ß i g  

z w i s c h e n   5  u n d   30  G e w . - % ,   l i e g e n .  

D ie   e l e k t r o p h o r e t i s c h e n   A b s c h e i d u n g s b ä d e r   k ö n n e n   g r u n d -  

s ä t z l i c h   a l l e   B e s t a n d t e i l e   e n t h a l t e n ,   d i e   a u f   d i e s e m  

t e c h n i s c h e n   G e b i e t   ü b l i c h   s i n d .  

D ie   U l t r a s c h a l l - F r e q u e n z   s o l l t e   m i n d e s t e n s   e t w a   10  k H z  

b e t r a g e n ,   um  e i n e   s c h n e l l e   D i s p e r g i e r u n g   zu  e r m ö g l i c h e n .  

D i e   o b e r e   G r e n z e   w i r d   d u r c h   d e n   w i r t s c h a f t l i c h   v e r t r e t -  

b a r e n   a p p a r a t i v e n   A u f w a n d   f ü r   d e n   U l t r a s c h a l l - E r z e u g e r  

b e g r e n z t .   Aus  p r a k t i s c h e n   G r ü n d e n   w i r d   d i e   u n t e r e   G r e n z e  

d e r   F r e q u e n z   b e i   e t w a   10  kHz  u n d   d i e   o b e r e   G r e n z e   b e i  

e t w a   100  kHz  l i e g e n .  

D i e  e l e k t r o p h o r e t i s c h e   A b s c h e i d u n g   d e s   E P C - L a c k e s   a u s  

A b s c h e i d u n g s b ä d e r n ,   w e l c h e   gemäß  d e r   E r f i n d u n g   h e r g e -  

s t e l l t   w e r d e n ,   e n t s p r i c h t   d e r   ü b l i c h e n   V e r f a h r e n s w e i s e .  



Die   A b s c h e i d e s p a n n u n g   k a n n   w ä h r e n d   d e r   B e s c h i c h t u n g  

k o n s t a n t   g e h a l t e n   o d e r   " h o c h g e r e g e l t "   w e r d e n .   ( S c h n e l l e s  

E r h ö h e n   d e r   S p a n n u n g   v o n   0  a u f   d i e   A b s c h e i d e s p a n n u n g ) .  

Um  O b e r f l ä c h e n   von   g u t e r   Q u a l i t ä t   u n d   B e s c h i c h t u n g e n   m i t  

g u t e m   U m g r i f f   zu  e r h a l t e n ,   i s t   es   v o r t e i l h a f t ,   e i n  

S p a n n u n g s p r o g r a m m   a n z u w e n d e n   w i e   es   f ü r   d i e   E l e k t r o t a u c h -  

l a c k i e r u n g   p r a k t i z i e r t   w i r d ,   w o b e i   z .   B.  z u n ä c h s t   b e i  

n i e d r i g e r e r   S p a n n u n g   a b g e s c h i e d e n   u n d   a n s c h l i e ß e n d   i n  

l ä n g e r e r   Z e i t  b e i   e i n e r   h ö h e r e n   S p a n n u n g   d e r   F i l m   v e r -  

d i c h t e t   w i r d .   Die   G e s a m t a b s c h e i d e z e i t   k a n n   30  b i s   3 0 0  

S e k u n d e n   b e t r a g e n .  

B e i s p i e l   1 

In   e i n e m   600  1 - B e h ä l t e r   w e r d e n   260  1  1 0 % i g e r   k a t h o d i s c h  

a b s c h e i d b a r e r   E P C - K l a r l a c k   v o r g e l e g t   u n d   39  kg  E P C -  

P u l v e r   z u g e m i s c h t .  

Nach   5  M i n u t e n   U m w ä l z u n g   m i t   e i n e m   R ü h r e r   e r g i b t   d i e  

S i e b p r o b e   e i n e   b e s c h r ä n k t e   F i l t r i e r b a r k e i t   ü b e r   e i n  

4 0  µ m   S i e b .   De r   S i e b r ü c k s t a n d   b e t r ä g t   ü b e r   3  g  p r o  
L i t e r   d e r   D i s p e r s i o n .   Nun  w i r d   e i n   U l t r a s c h a l l - E r z e u g e r  

i n   d a s   Bad   g e b r a c h t   und   d a s   M a t e r i a l   10  M i n u t e n   m i t  

U l t r a s c h a l l   b e h a n d e l t   ( F r e q u e n z   22  k H z ) .  

A n s c h l i e ß e n d   i s t   e i n e   e i n w a n d f r e i e   F i l t r a t i o n   ü b e r  

2 5  µ m - P a t r o n e n f i l t e r   m ö g l i c h .   D e r   S i e b r ü c k s t a n d   i n   e i n e m  

4 0  µ m   S i e b   b e t r ä g t   nun   u n t e r   50  mg  p r o   L i t e r   D i s p e r s i o n .  

In  e i n e m   P a r a l l e l v e r s u c h   w u r d e   d u r c h   R ü h r e n   o h n e   U l t r a -  

s c h a l l b e h a n d l u n g   b e i m   S i e b e n   u n t e r   g l e i c h e n   B e d i n g u n g e n  

e i n   S i e b r ü c k s t a n d   v o n   ü b e r   1 0 0  m g   p r o   L i t e r   D i s p e r s i o n  

f e s t g e s t e l l t .   ; 

Zur   w e i t e r e n   Ü b e r p r ü f u n g   d e s   D i s p e r g i e r e f f e k t e s   w i r d  
d i e   D i s p e r s i o n   m i t   v o l l e n t s a l z t e m   W a s s e r   a u f   13  % 

F e s t k ö r p e r g e h a l t   e i n g e s t e l l t   u n d   d i e  Q u a l i t ä t   d e s   d u r c h  
k a t h o d i s c h e   A b s c h e i d u n g   e r z e u g t e n   L a c k f i l m s   b e u r t e i l t .   ; 



Die   D a t e n   des   A b s c h e i d e b a d e s   s i n d :  

W ä h r e n d   n i c h t   m i t   U l t r a s c h a l l   b e h a n d e l t e s   M a t e r i a l   u n -  

m i t t e l b a r   n a c h   dem  A n s e t z e n   d e s   B a d e s   e i n e n   T r o c k e n f i l m  

v o n   2 0 - 2 5   µm  S c h i c h t d i c k e   l i e f e r t ,   e r h ä l t   man  aus   U l t r a -  

s c h a l l b e h a n d e l t e m   M a t e r i a l   u n t e r   g l e i c h e n   B e d i n g u n g e n  

F i l m e   v o n   5 1 - 5 6  µ m   S c h i c h t d i c k e .  

W e i t e r e   B e s c h i c h t u n g e n   m i t   U l t r a s c h a l l - b e h a n d e l t e m  

M a t e r i a l   s i n d   i n   T a b e l l e   1  a n g e g e b e n :  





B e i s p i e l   2  

In   e i n e m   K u n s t s t o f f b e h ä l t e r   w e r d e n   12  1  1 0 % i g e r   E P C -  

K l a r l a c k   m i t   1560   g  E P C - P u l v e r   g e m i s c h t .  

P r o b e n   d i e s e r   M i s c h u n g   w u r d e n   u n t e r s c h i e d l i c h e n  

U l t r a s c h a l l b e h a n d l u n g s z e i t e n  i n   e i n e r   U l t r a s c h a l l -  

wanne   m i t   40  kHz  u n t e r w o r f e n .  

D i e   S i e b b a r k e i t   w u r d e   d u r c h  B e s t i m m u n g   d e r   S i e b r ü c k -  

s t ä n d e   ü b e r   e i n   22  000   M a s c h e n - S i e b   v e r f o l g t :  

Nach   15  S t u n d e n   R ü h r e n   ohne   U l t r a s c h a l l b e h a n d l u n g   b e -  

t r ä g t   d e r   S i e b r ü c k s t a n d   9 0  m g / l .  

B e i s p i e l   3  

Z u r   E r h ö h u n g   d e s   F e s t k ö r p e r s   e i n e s   12  1  E P C - B a d e s   m i t  

1 0 G e w . - %  F e s t k ö r p e r   w e r d e n   500  g  d i e s e s   B a d e s   e n t n o m -  

men  u n d   m i t   500  g  e i n e r   S l u r r y   a u s   167  g  E P C - P u l v e r   u n d  

333  g  v o l l e n t s a l z t e m   W a s s e r   v e r m i s c h t   u n d   15  M i n u t e n   l a n g  

u n t e r   R ü h r e n   i n   e i n e r   U l t r a s c h a l l w a n n e   m i t   U l t r a s c h a l l  

b e h a n d e l t   ( F r e q u e n z   22  k H z ) .  

Die   D i s p e r s i o n   w i r d   a n s c h l i e ß e n d   s o f o r t   ü b e r   e i n   6 8 0 0 -  



M a s c h e n s i e b   i n   d i e   B a d l ö s u n g   g e g e b e n .  

D e r   B i n d e m i t t e l a n t e i l   w i r d   d u r c h   Z u g a b e   v o n   320  g  

w ä ß r i g e r ,   3 0 % i g e r   B i n d e m i t t e l l ö s u n g   i n   d a s   E P C - B a d  

a n g e h o b e n .  

E i n   A n s a t z   a u s   500  g  E P C - B a d   u n d  5 0 0   g  d e r   o b e n   b e -  

s c h r i e b e n e n   S l u r r y ,   d e r   n i c h t   m i t   U l t r a s c h a l l   b e -  

h a n d e l t   w i r d ,   i s t   d a g e g e n   e r s t   n a c h   7  1 / 2   s t ü n d i g e m  

R ü h r e n   d u r c h   d a s   6 8 0 0 -   M a s c h e n s i e b   s i e b b a r .  



V e r f a h r e n   zum  D i s p e r g i e r e n   v o n   E P C - P u l v e r n   i n   w ä ß r i g e n  

B a d f l ü s s i g k e i t e n   f ü r  e l e k t r o p h o r e t i s c h e   A b s c h e i d u n g s -  

b ä d e r   u n t e r   R ü h r e n ,   d  a  d u r  c  h  g  e  k  e  n  n  -  

z  e  i  c   h  n  e  t  ,   daß  d i e   d a s   P u l v e r   e n t h a l t e n d e   B a d -  

f l ü s s i g k e i t   e i n e r   U l t r a s c h a l l b e h a n d l u n g   a u s g e s e t z t  

w i r d .  
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