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@ Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Steuerung des
Elektrolytgehaltes wissriger Harzdispersionen mittels Mem- '
branfiltration, das dadurch gekennzeichnet ist, da man
Filtermodule mit durchschnittlichen Porenweiten, die gerin-
ger sind als die durchschnittliche MizellengréBRe der organi-
schen Komponenten der wissrigen Harzdispersionen, mit
den wissrigen Dispersionen in Kontakt bringt, die Filtermo-
dule mit Wasser durchstromt, wobei man das Wasser in
einem separaten geschlossenen Kreislauf fihrt und durch’
Saugen oder Pumpen des Wassers einen hydrostatischen
Druck auf die &uBere, der Harzdispersion zugewandte Mem-
branflache erzeugt, den wissrigen Harzdispersionen Wasser
einschiieBlich abzutrennender Fremdionen bis zu einem
gewlinschten Wert entzieht und in der wissrigen Umlauf-
phase anreichert und den Verlust an Wasser und erwiin-
schten Elektrolyten in den wissrigen Harzdispersionen durch
Zugabe der jeweiligen Komponenten ausgleicht.

Croydon Printing Company Lid.



0172541

D7076 GERHARD COLLARDIN GMBH

Dr.Zt/KK
24. Aug. 1984

Verfahren zur Steuerung des Elektrolytgehaltes
wassriger Harzdispersionen

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Steuerung des Elektro-
lytgehaltes wissriger Harzdispersionen.

Unter dem Markenzeichen "AutophoreticR Chemical Coating" ist ein
Verfahren zum Vorbehandeln und Beschichten metallischer Ober-
fl&chen, insbesondere von Stahl- oder Eisenoberfldchen, bekannt,
in dem die saure Dispersion eines organischen Harzes mit Pig-
menten und Hilfsstoffen in Wasser mit metallischen Oberfl&chen
in Beriihrung gebracht und dabei unter bestimmten Umst&nden ein
organischer Uberzug durch eine chemische Reaktion des Substrats
mit dem Beschichtungsmaterial auf den metallischen Oberflé&chen
erzeugt wird. Dieses Verfahren wird wegen seiner zahlreichen
Vorteile in steigendem MaBe in der metallverarbeitenden In-
dustrie zum Erzielen eines guten Korrosionsschutzes besonders an
schwer zuginglichen Metallteilen eingesetzt. Das ”AutophoreticR
Chemical Coating" (ACC)-Verfahren beruht im wesentlichen darauf
(vgl. R. Morlock, Jahrbuch Oberfldchentechnik 36, 327 (1980)),



05

10

15

20

25

30

35

erey

0172541
-2 -
D7076 GERHARD COLLARDIN GMBH

daB eine Harz-Netzmittel-Mizellen enthaltende saure
widssrige Dispersion mit metallischen Oberfl&chen, z.B.
Stahl- oder Eisenoberflidchen, in Beriihrung gebracht
wird. Durch den Beizangriff der S&dure auf die Eisen-
oberfldche gehen Eisen(II)-Ionen in LOsung, die mit
den negativ geladenen Harz-Netzmittel-Mizellen in
Wechselwirkung treten und dadurch die die Dispersion
stabilisierende negative Ladung " zumindest teilweise
abbauen. In der Grenzschicht Dispersion/Metallober~
fldche koaguliert die Dispersion, und es wird ein auf
der Oberflédche haftender Film gebildet.

Durch die Beizreaktion wird jedoch meist mehr Eisen
geldst als fiir die gewlinschte Beschichtungsreaktion
notwendig ist. Die {iberschiissigen Eisenionen reichern
sich im Beschichtungsbad an und fiihren 2zu einer De-
stabilisierung der Dispersion. Bei Uberschreiten be-~
stimmter Grenzen koaguliert der Badinhalt, und die
gewinschte Beschichtungsreaktion kann nicht mehr
stattfinden.

Es sind mehrere Versuche bekannt geworden, die Anrei-
cherung von flir die Stabilitdt der Dispersion schdd-
lichen Ionen im Beschichtungsbad zu verhindern. So
wird in "Plaste und Kautschuk 27, 349 (1980)" vorge-
schlagen, dem Beschichtungsbad F&dllungsmittel, beson-
ders Ca(OH)Z, zuzusetzen, um das mittels Luftsauer-
stoff oder Oxidationsmitteln zu Fe(III) oxidierte Ei-
sen als Hydroxid auszuf&dllen. Nachteile des Zusatzes
von Calciumhydroxid zum Beschichtungsbad sind jedoch
darin zu sehen, daB8 weitere Fremdionen in die Disper-
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sionen eingebracht werden und auBerdem die Aciditdt
der Beschichtungsbdder in unerwilinschter Weise in Rich-
tung auf den alkalischen Bereich verschoben wird.

Die US-PS 3 791 431 offenbart ein Verfahren zur Be-
schichtung metallischer Oberfl&chen mit ACC~Disper-
sionen, in dem Uberschlissige Eisen(III)-Ionen mit
Phosphorsdure oder Alkalifluoriden als Phosphat bzw.
komplexe Fluoride gefdllt oder durch Zusdtze von Ethy-
lendiamintetraessigsdure (EDTA) oder organischen Mono-
oder Oligocarbonsduren (Citronensdure, Gluconsiure,
Weinsdure oder Milchsdure) komplexiert und dadurch aus
der L&sung entfernt oder in eine Form {berfiilhrt wer-
den, die nicht mehr zu einer Destabilisierung der Dis-
persionen in den Beschichtungsbiddern filhrt. Nachteil
der in der genannten US-PS beschriebenen Zus&dtze sind
darin zu sehen, daB8 fiilr eine effiziente Fdllung bzw.
Chelatisierung bestimmte pH-Wert-Bereiche einzuhalten
sind, die nicht unbedingt mit dem pH-Wert des Verfah-
rens {ibereinstimmen. Die Niederschldge bzw. Komplexe
verbleiben zudem noch im Bad und l&sen sich bei Ein-
stellen des pH-Wertes durch 2Zugabe von Fluorwasser-
stoffsdure zum Teil wieder. Die in der Bad-L&sung ver-
bleibenden anorganischen Ionen tragen damit weiter zu
einer Destabilisierung der Dispersion bei. Diese Nach-

teile lassen sich auch nur zum Teil durch aufwendige
Filtrierverfahren kompensieren.

In der US-PS 3 839 097 wird ein Verfahren zur Stabili-
sierung von ACC-Bddern beschrieben, das darin besteht,
daB man die Bdder nach Zusatz oberfl&chenaktiver Sub-
stanzen iiber Ionenaustauscher leitet, die {ilberschiis-
sige und die Stabilit&t der Dispersionen beeintrédchti-
gende Mengen an Metallionen aus den Bidern zu entfer-
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nen vermdgen. Auch dieses Verfahren ist mit groBem
apparativem Aufwand verbunden, und eine Beeintrdchti-
gung der wdssrigen Dispersionen durch Umpumpen {ber
die Austauschersdulen ist unvermeidbar, so daB eine
Verschlechterung der Badqualitdt in Kauf genommen wer-
den muB.

Auch ein 2Zusatz von Dispersionsmitteln sowie einer
iber die zur Bildung geschlossener Harzschichten auf
der Metalloberfldche notwendigen Konzentration hinaus-
gehenden Harzmenge zur Dispersion, wie sie in der
US-PS 3 936 546 beschrieben wird, konnte die oben ge-
nannten Nachteile nicht in befriedigender Weise besei-
tigen.

Es bestand somit die Aufgabe, ein Verfahren zur Ver-
fiigung zu stellen, mit dem aus sauren, wdssrigen, or-
ganische Beschichtungsmittel enthaltenden B#dern, ins-
besondere aus fiir das ACC-Verfahren geeigneten Bidern,
Metallionen entfernt werden k&nnen, die die Stabilitdt
der Dispersion st6ren und damit die beschichtende Wir-
kung der Bdder nachhaltig beeinflussen k&nnen. Es
stellte sich zusdtzlich die Aufgabe, die Entfernung
der stdrenden Metallionen aus den Bidern in apparativ
einfacher Weise und ohne zus&dtzliche Vorginge des Um-
pumpens oder Filtrierens durchzufilhren, da die auf die
Badl8sungen wirkenden Scherkrifte ebenfalls zu einer
Destabilisierung der Dispersion £ithren.

Es bestand weiterhin die Aufgabe, die Entfernung {iber-
schiissiger Metallionen aus den wissrigen Beschich-
tungsbddern einer kontinuierlichen Kontrolle der Elek-
trolyt-Konzentration dieser Bdder anzupassen, d.h. die
Abtrennung ilberschiissiger Metallionen erst dann zu
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beginnen, wenn ihre Konzentration in den Beschich-
tungsbiddern einen Wert Uberschreitet, der die Gefahr
einer Destabilisierung der Dispersionen mit sich
bringt. Damit sollte einer Anpassung an die jeweiligen
Gegebenheiten optimal Sorge getragen und die nur in
Gegenwart von Metallionen m8gliche Abscheidung der

Harzschichten auf den Metalloberfldchen nicht gestort
werden.

Es wurde nun Uberraschend gefunden, daB8 die gewlinschte
Kontrolle des Elektrolythaushaltes wéssriger saurer,
organische Beschichtungsmaterialien enthaltender B&der
in einfacher Weise dadurch m&glich ist, daB8 man zur
Membranfiltration, beispielsweise zur Ultrafiltration
oder "Crossflow-Mikrofiltration", geeignete Filtra-
tionsmodule zur selektiven Abtrennung unerwiinschter
Beschichtungsbad-Bestandteile verwendet. Dabei muBte
der Erkenntnis Rechnung“getragen werdén, daB es zwar
grunds&dtzlich mb6glich ist, die st6renden Fremdionen
durch Ultrafiltration aus dem Beschichtungsbad zu ent-
fernen, die unmittelbare Anwendung der iilblichen Ultra-
filtrationsverfahren jedoch mit erheblichen Problemen
behaftet ist, da bei diesem Verfahren
a) durch turbulente Stromungen in den verwendeten
Pumpen sowie Rohr- oder Plattenmembranen Scher-
krédfte entstehen, die zum Koagulieren der Disper-
- sionen fithren und
b) hohe Druckdifferenzen und Strémungsgeschwindigkei-
ten auftreten, welche ebenfalls eine destabilisie-
rende Wirkung auf die Dispersion haben.

Die Erfindung betrifft somit ein Verfahren zur Steue-
rung des Elektrolytgehaltes wéssriger Harzdispersionen
mittels Membranfiltration, das dadurch gekennzeichnet
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ist, daB man gegebenenfalls kontinuierlich und unter
Einbezug an sich bekannter MeB-, Regel- und/oder Do-
sierinstrumente semipermeable Filtermodule mit durch-
schnittlichen Porenweiten, die geringer sind, als die
durchschnittliche Mizellengrb8e der organischen Kom-

ponenten der wissrigen Harzdispersionen, Innendurch--

messern von 0,05 bis 1,0 cm und Lidngen der Filtermo-
dule von 0,1 bis 10 m pro 10 1 Badvolumen mit den
widssrigen Harzdispersionen in Kontakt bringt, die Fil-
termodule mit Wasser durchstrémt, wobei man das Wasser
in einem separaten geschlossenen Kreislauf fiihrt und
durch Saugen oder Pumpen des Wassers einen hydrosta-
tischen Druck auf die &duBere, der Harzdispersion zuge-
wandte Membranfldche von 40 bis 500 mbar erzeugt, den
wdssrigen Harzdispersionen Wasser einschlieflich abzu-
trennender Fremdionen bis 2zu einem gewilinschten Wert
entzieht und in der w&ssrigen Umlaufphase anreichert
und den Verlust an Wasser und erwiinschten Elektrolyten
in den wéssrigen Harzdispersionen durch Zugabe der
jeweiligen Komponenten ausgleicht.

Im Gegensatz zu den iblicherweise angewendeten Trenn-
verfahren, z.B. der Ultrafiltration, wird also nicht
die wdssrige Harzdispersion durch das Filtermodul ge-
pumpt, sondern Wasser, wobei bevorzugt vollentsalztes
Wasser verwendet wird. Die durch die Strémung in den
verwendeten Pumpen sowie durch die fiir die Ultrafil-
tration notwendigen hohen Driicke entstehenden Scher-
krdfte, die zu einer Destabilisierung der Dispeérsion
flihren kdnnen, treten also nicht auf.

Als Filtermodule werden hochpor8se semipermeable Mi-
krofiltrationsmembranen bevorzugt in Rohrform verwen-
det, die von innen mit Wasser durchstrmt werden. Das
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Membranmaterial besteht aus einem gegen Laugen und
sduren im gesamten pH-Bereich sowie gegen eine Viel-
zahl von organischen L8sungsmitteln besténdigen Poly-
olefin, 2z.B. aus Polypropylen. Bevorzugt werden
AccurelR-Membranen verwendet, die als Rohre hergestellt
und zu Filtrationsmodulen mit semipermeablen Rohrwidn-
den verarbeitet werden. Die Membranen sind selbsttra-
gend und widerstehen ohne Stiitzmaterialien allen me-
chanischen Belastungen wdhrend der Filtration. Das
erfindungsgemdBe Verfahren ist jedoch nicht auf Mem-
branen in Rohrform beschrénkt; vielmehr kénnen durch
aus den genannten Materialien hergestellt Membranen
mit anderer Geometrie, beispielsweise Membranen in

Quader- oder Zylinderform oder Filterkerzen, verwendet
werden. '

Die rohrfdrmigen Membranen fiir die Filtermodule weisen
durchschnittliche Porenweiten auf, die geringer sind
als die durchschnittliche MizellengréBe der organi-
schen Komponenten der widssrigen Harzdispersionen. Dies
ist deswegen notwendig, damit nicht organische Kompo-
nenten der wéssrigen Harzdispersionen die Membran-
fldche durchdringen koénnen. Die durchschnittliche Po-
rengré8e liegt bevorzugt bei 0,17 pm, besonders bevor-
zugt bei 0,1 pum. Filtermodule, deren Membranen diese
durchschnittliche PorengréBe aufweisen, kdnnen nicht
durch organische Bestandteile der wdssrigen Harzdis-
persionen verstopft werden. Badbestandteile, die sich
auf der duBeren Modul-Fl&che absetzen, lassen sich mit
an sich bekannten Riickspiiltechniken bequem entfernen
oder nach Verwendung der Filtermodule leicht abspiilen.
Im Gegensatz dazu wurde bei Ultrafiltrationsverfahren
aus dem Stand der Technik gefunden, daB8 durch die



05

10

15

20

25

30

35

6 0172541
D7076 GERHARD COLLARDIN GMBH

Scherkrifte des Filtrationsvorgangs die Dispersionen
gebrochen waren und sich auf der Druckseite der Fil-
termodule ein hartes Koagulat abgesetzt hatte, das
nicht wieder zu entfernen war.

Die Linge der semipermeablen rohrférmigen Filtermodu-
le, die bevorzugt verwendet werden, kann in Abhdngig-
keit vom Volumen des widssrigen Dispersions-Bades vari-
iert werden, um eine effiziente Steuerung des Elektro-
lyt-Gehaltes zu erzielen. Erfindungsgemi8 werden Fil-
termodule mit einer L&nge verwendet, die zwischen 0,1
und 10 m pro 10 1 Badvolumen liegt. Dabei weisen die
Module einen Innendurchmesser von 0,05 bis 1,0 em auf.

Die beschriebenen Rohrmodule aus Polypropylen, z.B.
AccurelR~Membranen, werden in die wdssrigen Harz-Dis-
persionen eingetaucht und ihre Enden mit einem oder
mehreren getrennten Behdltern verbunden, die bevorzugt
vollentsalztes Wasser enthalten. Eine oder mehrere
Pumpen werden dann so an das Filtermodul angeschlos-
sen, daB ein separater geschlossener Kreislauf zwi-
schen dem Vorratswasser und dem Filtermodul zustande

- kommt. Diese Pumpen k&nnen entweder Saug~ oder Druck-

pumpen sein, so daB das vollentsalzte Wasser entweder
von der Modul~Austrittsseite angesaugt oder von der

. Modul-Eintrittsseite in das Modul eingepumpt wird. Ein

Druckpumpen durch die Module von dexr Eintrittsseite
her muB unter FlieSgeschwindigkeiten erfolgen, die
gewdhrleisten, daB8 der resultierende Staudruck gerin-
ger ist als der auf der AuBenfliche der Module lasten-
de statische Druck. Dieser ist u.a. von der Eintauch-
tiefe der Module in das Bad abhdngig. Ein h&herer
Staudruck wilrde zu einem Durchtritt von Wasser aus dem
geschlossenen Kreislauf in die Harzdispersion fiihren.
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Sind hdhere Filtrationsleistungen erforderlich, die
eine hfhere Strémungsgeschwindigkeit des Umlaufwassers
bedingen, wird das Kreislaufwasser vorteilhaft durch
das Filtermodul gesaugt, so daB ein fiir eine effizien-
te Abtrennung der Metallionen ausreichendes Druckge-
fdlle aufgebaut wird.

Durch die Strdémung in dem rohrférmigen Filtermodul
nimmt der hydrostatische Druck innerhalb des Mcduls
ab. Je nach Leistung der Pumpen steigt der Druck auf
die &uBere, der wédssrigen Harzdispersion zugewandte
Membranfliche auf Werte von 40 bis 500 mbar an. Bei-
spielsweise liegt die Druckdifferenz bei einem rohr-
férmigen Filtermodul von 290 cm L&nge und einem In-
nendurchmesser von 0,55 cm bei einem DurchfluBvolumen
von 20 1 . h™! bei 47,4 mbar, bei 60 1 . h™' bei

200 mbar und bei 100 1 . h™* bei 410 mbar.

Im Bestreben, diesen Druckunterschied auszugleichen,
treten niedermolekulare Bestandteile, fiir die die Mem-
bran der Filtermodule durchldssig ist, aus der sauren
wdssrigen Harzdispersion in das Innere der Module ein
und werden mit dem Wasserstrom fortgespiilt. Niedermo-
lekulare Dispersions-Bestandteile, die die Membran
durchtreten k&nnen, sind in erster Linie Wasser sowie

Fremdionen, wie Fe3+, ut, ¥, P043" und S0,%”. H8her-

molekulare Bestandteile der widssrigen Hargdispersio—
nen, wie z.B. Harz-Netzmittel-Mizellen, durchtreten
die Membran nicht, da - wie oben erwdhnt ~ die durch-
schnittliche Porengrdfe der verwendeten Membranen ei-~
nen Wert hat, der kleiner ist als die durchschnitt-~

liche Mizellengr®bBe der zu behandelnden Harzdisper-

" sion.
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Auf diesem Wege werden der wdssrigen Harzdispersion
Wasser sowie in der wédssrigen Phase geldste Ionen ent-
zogen und in der wissrigen Umlaufphase angereichert.
Der Abtrennvorgang kann solange fortgefilhrt werden,
bis vor allem der Wert an Fremdionen in der widssrigen
Harzdispersion den gewlinschten Wert erreicht. Bei-
spielsweise kann aus widssrigen Harzdispersionen, die
fir die ACC-Beschichtung verwendet werden sollen, der
Gehalt an Eisen(III)-Ionen auf einen Wert gesenkt wer-
den, der eine destabilisierende Wirkung der Metall-
ionen auf die Harzdispersion unmdglich macht. Dieser
Wert liegt z.B. bei 1,5 bis 4,5 g Fe(III) pro Liter
Badlésung. Die Kontrolle des Elektrolytgehaltes kann
entweder dadurch erfolgen, daB der Wert an Elektroly-
ten in der wdssrigen Harzdispersion oder der Wert an
Elektrolyten in der wédssrigen Umlaufphase bestimmt
wird. Dabei ist zu beachten, daB8 der Verlust an Wasser
und erwiinschten Elektrolyten in der wédssrigen Harzdis-
persion durch Zugabe der jeweiligen Komponenten, z.B.
Wasser und/oder Mineralsdure,. wie beispielsweise
Fluorwasserstoffsdure etc., wieder dem gewilinschten
Wert angepafit wird.

Das beschriebene Verfahren zur Steuerung des Elektro-

lytgehaltes wédssriger Harzdispersionen mittels Membran-

filtration wird gegebenenfalls kontinuierlich und un-
ter Einbezug an sich bekannter MeB-, Regel- und/oder
Dosierinstrumente durchgefiihrt. Das bedeutet, daB der
Gehalt an nicht erwiinschten Fremdionen, z.B. Eisen-
(I1I)-Ionen, in der wlssrigen Harzdispersion konti-

nuierlich bestimmt und anhand des Ergebnisses die
DurchfluB8menge an vollentsalztem Wasser durch die
rohrférmigen Filtermodule gesteuert wird. Der Verlust
an Wasser und in den wdssrigen Harzdispersionen er-
wiinschten Elektrolyten wird durch automatische 2Zudo-
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sierung der notwendigen Komponenten, wie vollentsalz~-
tem Wasser, Sdure etc., ausgeglichen.

Das erfindungsgemdBe Verfahren zur Steuerung des Elek-
trolytgehaltes wéssriger Harzdispersionen wird bevor-
zugt auf Dispersionen angewendet, die in der Technik
des ACC-Verfahrens verwendet werden und deren Gehalt
an Metall-Ionen unterhalb eines gewissen Schwellen-
wertes gehalten werden muB, damit die Dispersionen
nicht dadurch instabil werden, daB Metallionen die
Wirkung oberfldchenaktiver Substanzen, wie anionischer
und nichtionischer Netzmittel, kompensieren. Die Kon-~
trolle des Gehaltes an derartigen Badbestandteilen
erfolgt vorteilhafterweise ohne Zugabe weiterer Fremd-
ionen, die zwangsldufig den pH-Wert oder andere Bad-
parameter nachteilig beeinflussen, was die erwiinschte
Ausbildung homogener Schutzschichten auf Metallober-
fldchen erschwert oder sogar verhindert. Dadurch, dasB
nicht die Harzdispersion des Beschichtungsbades, son-
dern die Reinigungsfliissigkeit durch die Filtermodule
gefiihrt wird, wird auBerdem auf einfache und iiberra-
schend effiziente Weise verhindert, daB8 mechanische
Krédfte eine destabilisierende Wirkung auf die wdssri-
gen Harzdispersionen austiben.

Die Erfindung wird durch die nachstehenden Beispiele
niher erliutert.

Beispiel 1

Ein Bad enthielt 30 1 eines autophoretischen Beschich-
tungssystems folgender Zusammensetzung:
5,4 kg einer anionischen stabilisierten Harzdis-
persion mit 33 % Bindemittel
1,5 kg einer sauren wdssrigen Eisen(III)-fluorid-
Lésung
23,1 kg vollentsalztes Wasser
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Dieses Bad enthielt 5,9 % Bindemittel, 1698 ppm Eisen
und 0,2 % freies Fluorid. Der pH-Wert des Bades betrug
2,9 und die Leitfdhigkeit 2620 puS. Die durchschnitt-

liche MizellengrdBe der verwendeten Dispersion betrug
0,15 pm.

In dieses Bad wurde ein Rohrmodul aus Polypropylen mit
einer oberen Grenze der PorengrtBe von 0,17 pm
(AccurelR—Membran) und 0,05 m? Filterfldche einge-
taucht.

In einem getrennten Behdlter wurden 2080 g vollent-
salztes Wasser vorgelegt. Eine Pumpe mit 6,2 1 . h"1
Pumpenleistung wurde so an das Modul angeschlossen,
daB ein Kreislauf zwischen dem Behdlter fiir vollent-
salztes Wasser und dem Modul hergestellt wurde. Die
Pumpe saugte das vollentsalzte Wasser durch das Modul.
Nach einer Behandlungszeit von 6,5 Std. wurde eine
Gewichtszunahme des vorgelegten vollentsalzten Wassers
um 2021 g festgestellt. Die Leitf&higkeit stieg von

6 pS auf 1411 puS, und der pH-Wert fiel von 6,8 auf
3,3. In dem vorgelegten vollentsalztem Wasser wurde
ein Eisengehalt von 983 ppm festgestellt. In dem Be-
schichtungsbad war der Eisengehalt nach dem Ergédnzen
des Fliissigkeitsverlustes mit vollentsalztem Wasser
von 1698 ppm auf 1508 ppm gesunken.

) Beispiel 2

Ein in Beispiel 1 beschriebenes Beschichtungsbad wurde
in der gleichen Anordnung mit einer Pumpenleistung von-
55,3 1 . h™} betrieben. Nach 4,5 Std. betrug die Ge-
wichtszunahme des vorgelegten vollentsalzten Wassers
1714 g. In dem Wasser des Vorlagebehdlters wurden

849 ppm Eisen sowie ein Leitfdhigkeitsanstieg von

5,3 uS auf 1237 uS gemessen.
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Beispiel 3

Ein Bad mit 3 1 Beschichtungsmittel gleicher Zusammen-
setzung, aber einem Eisengehalt von 3000 ppm, wurde

.gemdB Beispiel 1 mit einer Pumpenleistung von

64 1 . h™! betrieben.

Nach 4 std. Behandlungszeit betrug die Gewichtszunahme
des vorgelegten vollentsalzten Wassers 1300 g. In dem
Beschichtungsbad war der Eisengehalt nach dem Ergdnzen
des Flissigkeitsverlustes durch vollentsalztes Wasser
von 3000 ppm auf 1743 gesunken.
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Patentanspridiche

1. Verfahren zur Steuerung des Elektrolytgehaltes
wdssriger Harzdispersionen mittels Membranfiltration,
dadurch gekennzeichnet, daB man gegebenenfalls kon-
tinuierlich und unter Einbezug an sich bekannter MeB8-,
Regel~ und/oder Dosierinstrumente,

a) semipermeable Filtermodule mit durchschnittlichen
Porenweiten, die geringer sind als die durch-
schnittliche MizellengrdBe der organischen Kompo-
nenten der widssrigen Harzdispersionen, Innendurch-
messern von 0,05 bis 1,0 cm und L&ngen der Filter-
module von 0,1 bis 10 m pro 10 1 Badvolumen mit
den widssrigen Harzdispersionen in Kontakt bringt,

b) die Filtermodule mit Wasser durchstrdmt, wobei man
das Wasser in einem separaten geschlossenen Kreis-
lauf fiihrt und durch Saugen oder Pumpen des Was-
sers einen hydrostatischen Druck auf die &uBere,
der Harzdispersion zugewandte Membranfl&che von 40
bis 500 mbar erzeugt,

c) den wdssrigen Harzdispersionen Wasser einschlieB8-
lich abzutrennender Fremdionen bis zu einem ge-
wlinschten Wert entzieht und in der wédssrigen Um-
laufphase anreichert und

d) den Verlust an Wasser und erwlinschten Elektrolyten
in den widssrigen Harzdispersionen durch Zugabe der
jeweiligen Komponeten ausgleicht.

2., Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
da8 man Filtermodule mit einer durchschnittlichen Po-
renweite von 0,17 um, bevorzugt von 0,1 um, verwendet.
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3. Verfahren nach Anspriichen 1 und 2, dadurch gekenn-
zeichnet, da8 man rohrférmige Filtermodule mit Lé&ngen
von 0,1 m pro 10 1 Badvolumen verwendet.

4. Verfahren nach Ansprichen 1 bis 3, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man die Filtermodule mit vollentsalztem
Wasser unter Einstellung eines Druckgefdlles zwischen
Innen~ und AuBenbereich des Moduls von 300 mbar durch-
stromt.

5. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man die Filtermodule und Vorratsbehdlter
fiir vollentsalztes Wasser mit einer Saugpumpe 2zu einem
geschlossenen Kreislauf verbindet.

6. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 5, dadurch gekenn-
zeichnet, daB8 man den Gehalt an-Metall-Ionen in wiss-
rigen Harzdispersionen steuert, die fiir die Beschich-
tung von Metalloberfldchen nach dem ACC-Verfahren ge-
eignet sind.

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet,
da8 man den Gehalt an Eisen(III)-Ionen steuert und auf

eine Menge von 1,5 bis 4,5 g Fe3+ pro Liter Badldsung

einstellt.

8. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 7, dadurch gekenn-
zeichnet, daB man den Verlust an Wasser und S3ure in
den wissrigen Harzdispersionen durch Zugabe von voll-
entsalztem Wasser und Mineralsdure ausgleicht.
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