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@ Verfahren zum elektrostatischen Versprithen anorganischer Pulver.

@®) Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zum
elektrostatischen Versprithen von Gemischen unterschiedii-
cher anorganischer Pulver mit hohem Oberflichenwider-
stand, insbesondere von Emailpulvern und Farbk&rpern, auf
metallische Substrate. Dabei werden vor dem elektrostati-
schen Verspriihen sus den hinsichtlich Dichte, Teilcheng-
r38e und elektrischem Widerstand unterschiedlichen Pulver-
teilchen einheitliche Agglomerate gebildet und diese einheit-
lichen Agglomerate verspriiht.
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Verfahren zum elektrostatischen Verspriihen anorga-
nischer Pulver

Die vorliegende Erfindung betrifft den elektrostatischen
Auftrag von Pulvergemischen physikalisch unterschied-
licher Systeme, insbesondere den elektrostatischen Pul-
verauftrag von Emailpulver und Farbk®rpermischungen.

Aus der deutschen Patentschrift 2 015 072 ist es bekannt,
Emailpulver mit hohem elektrischen Widerstand flir den
elektrostatischen Pulverauftrag herzustellen, indem man
der Emailfritte elektrisch isolierende Substanzen zu-
setzt, die mit den SiOH-Gruppen der Frittenoberfléche
reagieren. Auf diese Weise gelingt es, im wesentlichen
homogene Emailpulver mit hohem Oberfldchenwiderstand

zu erhalten und diese elektrostatisch auf metallische
Substrate aufzubringen und eine gute Haftung zu erzielen.

Beim elektrostatischen Pﬁlverauftrag von Emails fiir Farb-
emaillierungen) die aus einem Gemisch von Emailfritte und
Farbkbrper bestehen, treten aufgrund der allgemein
unterschiedlichen Dichte, Teilchengr&Be und Widerstand
von Emailpulver und Farbk®brpern wdhrend des elektro-
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statischen Pulverauftrags Entmischungen auf, die einer
breiteren Anwendung des elektrischen Pulverauftrags

von Fritte/Farbkbrpersystemen bei Farbemaillierungen
bisher entgegenstehen. Infolge dieser Entmischungen

ist es insbesondere bei Pastellt®thnen nicht mehr mdglich,
konstante einheitliche Farbtdne durch pulverelektrosta~
tischen Auftrag zu erzielen.

Widhrend Emailpulver fiir den Auftrag im elektrischen Feld
iblicherweise mittlere Teilchengr®Ben von 10 his 60 um
und eine Dichte von etwa 2,4 q/cm3 aufweisen, liegen die
entsprechenden Werte fiir Farbkdrper beigpielsweise beil

1 bis 5 um bzw. 4 bis 6 g/cm3. Werden diese nun gemein-
sam unter Zuhilfenahme von F8rderluft elektrostatisch
verspritht, kommt es auf dem Weg von der elektrostati-
schen Spritheinrichtung zu dem zu beschichtenden Werk-
stiick aufgrund der Schwerkraft (Dichte), aufgrund

- aerodynamischer Einfliisse (Teilchengrd8e) sowie des

elektrischen Feldes (Widerstand) zu Entmischungen, was
zu ungleichmidBigen, schwankenden Farbtbnen am emaillier~
ten Substrat fiihrt. Diese Farbunterschiede werden bei
kontinuierlichem Auftrag durch Rlickfilhrung des Pulvers
in den Pulverkreislauf sowie 2ugabe von Frischpulver
noch verstérkt.

Es wurde nun gefunden, daB derartige Mischsysteme ohne
die nachteilige Entmischung elektrostatisch verspriih-
bar sind, wenn vor dem elektrostatischen Auftrag aus
den Pulverteilchen mit den physikalisch unterschiedlichen
Eigenschaften im wesentlichen einheitliche Agglomerate,
z.B. aus Emailfritteteilchen und Farbkdrperpartikeln ge-
bildet werden und diese Agglomerate versprilht werden.
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Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daher ein Ver-
fahren zum elektrostatischen Versprilhen von Gemischen un-
terschiedlicher anorganischer Pulver mit hohem Oberflichen-
widerstand, insbesondere von Emailpulvern und Farbkérpern,
auf metallische Substrate, welches dadurch gekennzeich-

net ist, daB vor dem elektrostatischen Verspriihen aus

den hinsichtlich Dichte, Teilchengr&éB8e und elektrischem
Widerstand unterschiedlichen Pulverteilchen im wesent-
lichen einheitliche Agglomerate gebildet und diese ein-
heitlichen Agglomerate verspriiht werden.

Die Agglomerate werden erfindungsgem#&B dadurch herge-
stellt, daB man die in Teilchengr$B8e und Dichte unter-
schiedlichen Pulver mit einem agglomerationsf®érdernden Ver-
klebungsmittel vermischt bzw. gemeinsam vermahlt. Die Kon-
zentration des Verklebungsmittel ist dabeil so zu wdhlen,
daB gr&Bere Teilchenzusammenballungen vermieden werden,
jedoch kleinere Teilchen an grbBeren Teilchen haften blei-
ben. Im Idealfall werden dabei Agglomerate erhalten, die
jeweils aus einem gr¥Beren Emailpulverteilchen mit daran
haftenden kleineren Farbk&rperteilchen bestehen.

Fiir den elektrostatischen Pulverauftrag ist es wesentlich,
daB die Zugabe des Agglomerationsmittels nicht gleichzeitig
zu einer Verschlechterung der Pulvereigenschaften wie Ernied-
rigung des elektrischen Pulverwiderstands oder Vermin-
derung der Fluidit&t des Pulvergemisches filhrt. Bei der
Durchfiihrung der vorliegenden Erfindung ist es zweck-

médBig, Emailfritte und Farbkdrperpulver, z.B. nach der
Deutschen Patentschrift 2 015 072 gemeinsam mit sili-
ziumorganischen Verbindungen so zu vermahlen, daB8 sie
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einen fiir den elektrostatischen Pulverauftrag geeigneten
elektrischen Widerstand aufweisen. Die agglomerations-
fbrdernden Substanzen k&nnen dabei vor, wdhrend oder nach
dem MahlprozeB8 zugegeben werden. Im letzteren Fall wird
das Gemisch zur besseren Verteilung und Bildung geeig~
neter Agglomerate kurze Zeit einer mahlenden Bewegung
unterworfen.

ErfindungsgemdB8 werden Emailfritte und Farbkdrper in
Mahlvorrichtungen, z.B. in Kugelmiihlen, unter Zugabe
von siliciumorganischen Verbindungen und Agglomerations-
mittel auf die erforderlichen Mahlfeinheit vermahlen.

Die Si-organischen Verbindungen werden in Mengen von
0,1-1,0 Gew.-% - bezogen auf den Frittenanteil -
vorzugsweise 0,2-0,4 Gew.~-%, die Agglomerationsmittel
in Mengen von etwa 0,1 - 0,5 Gew.-% 2zugegeben.

Als Si-organische Verbindungen k&nnen eingesetzt werden:
Organopolysiloxane, Organosilazane, Organosiloxanole.
Bevorzugt sind Methyl-Wasserstoff-siloxane, Dimethyl-
siloxan, Hexamethyldisilazon, Methyl-vinyl-siloxan.

Als Agglomerationsmittel eignen sich insbesondere Sieb-
druckdle, wie z.B. Piniendl oder ungesdttigte Fetts#uren
wie 2.B. Leindl oder Ricinusdl. Des weiteren kdnnen
Polyphenole, wie z.B. Tannin fir den erfindungsgemifen
Zveck eingesetzt werden.
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Die Bildung der aus Fritteteilchen und Farbkdrpern be-
stehenden Agglomerate 148t sich unschwer dadurch nach-
weisen, daB nach dem Absieben des gemahlenen Pulvers

auf einem Sieb mit einer Maschenweite von 40 um ein ho-
mogen gefdrbter Riickstand verbleibt, der aus an sich
farblosen Fritteteilchen besteht, an denen Farbk®rper an-
gelagert sind. Falls die erfindungsgemiéBe Agglomerat-
bildung nicht zustande kommt, werden durch den beschrie-
benen Siebtest Fritteteilchen von den feindispersen
FarbkOrperpartikel getrennt, es bleiben auf dem Sieb die
groberen farblosen Fritteteilchen zurflick.

Die auf diese Weise erhaltenen Farbpulveragglomerate
zeichnen sich durch hohen elektrischen Widerstand und
gute Fluiditdit aus. Beim Versprilhen des auf diese Weise
hergestellten Pulvers auf metallische Substrate tritt
keine Separation der Fritte- und Farbkdrperteilchen

auf. Emailtechnisch ist dies dadurch nachzuweisen, das
ein ‘pulverelektrostatisch beschichtetes Stahlblech nach
dem Einbrennen die gleiche Farbe (Farbort und Helligkeit)
aufweist wie eine mit rekuperiertem Pulver auf gleiche
Weise beschichtete Probe. '

Der Gegenstand der vorliegenden Erfindung soll nun

anhand der vorliegenden Beispiele noch n&her erld¥u-
tert werden (%-Angaben sind jeweils Gew.-%).
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Beispiel 1

In eine 1 kg Porzellan-Kugelmiihle wurden 950 g handels-~
{ibliche Transparentemailfritte in Schuppenform, 50 g
Rutilfarbkérper, 3,5 kg Aluminiumoxid-Schwermahlkugeln
mit einem mittleren Durchmesser von 20-30 mm, 4 g
Methyl-H-Siloxan einer Viskosit&dt von 15 mPa.sec

sowie 2 g Tannin eingef{illt. Danach wurde die Miithle ver-
schlossen und das Mahlgut solange vermahlen, bis der Riick-
stand auf dem 40 um Sieb weniger als 20 % betrug. Das so
erhaltene Pulvergemisch hatte nach einer Lagerzeit von
24 h an der Luft bei Raumtemperatur von 23°C und einer
relativen Luftfeuchtigkeit von 50 % einen elektrischen
Widefstand iber 101211‘»

Das so erhaltene Pulvergemisch wurde mit einer handels-
iblichen Elektrostatikpistole unter Anlegen von 80 KV
Spannung an die Xoronaelektrode auf ein 10 x 10 cm, in
iblicher Weise entfettetes und gebeiztes Stahlblech
aufgespriiht. Nach dem Aufbringen von 4-5 g Pulver/dm2
wurde die pulverelektrostatisch beschichtete Probeplatte
bei 820°C 3,5 min eingebrannt ‘und anschlieBend farbme-
trisch vermessen.

Das nicht auf der Platte abgeschiedene Pulvergemisch wur-
de gesammelt und unter den gleichen Bedingungen auf ein
zweites Stahlblech dersélben Grb8e aufgespriiht und
wiederum eingebrannt. Die farbmetrische Messung dieses
rekuperierten Pulvers ergab keine Unterschiede zum ersten
Auftrag. Dies zeigt eindeutig, daB sich durch das erfin-
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dungsgem#Be Verfahren Agglomerate gebildet haben und
keine farbverdndernde Entmischung der Fritte und Farb-
k8rperpartikel auftrat.

Beispiel 2

Wie in Beispiel 1 beschrieben, wurde in die gleiche Kugel-
miihle wiederum 950 g handelsiibliche Transparentemailfritte,
50 g Rutilfarbkdrper, 4 g Siloxan gem#B Beispiel 1 sowie

1 g Ricinusdl]l eingefiillt und solange vermahlen, bis das
Kornverteilungsmaximum des Pulvergemisches unter 40 um

lag und weniger als 20 % Riickstand auf dem Sieb verblieb.

Der elektrische Widerstand des Pulvergemisches lag nach
24-stiindigem Lagern bei Raumtemperatur und 50 % relativer
Luftfeuchtigkeit bei s.1o“.fl. Das so erhaltene Fritte-
Farbkbrper-Pulvergemisch wurde wie im Beispiel 1 beschrie-
ben durch Aufsprithen und Einbrennen emailtechnisch ge-
priift. Die mit Frischpulver und rekuperiertem Pulver be-
schichteten Testplatten zeigten keine Farbunterschiede.

Die Bildung von einheitlichen Agglomeraten aus Farbk&rper
und Fritteteilchen l&B8t sich in einfacher Weise dadurch
nachweisen, da8 man das Pulvergemisch auf einem 40 um
Sieb absiebt. Der Siebriickstand ist gefdrbt; unter dem
Mikroskop sieht man Fritte/FarbkSrper~Agglomerate. Ohne
Ricinusdlzugabe werden die feinen Farbkdrper beim Ab-
sieben von dem transparenten Frittepulver getrennt, es
verbleiben als Siebriickstand farblose Frittepartikel.
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Patentanspriiche

1.

Verfahren zum elektrostatischen Verspriilhen von Ge-
mischen unterschiedlicher anoganischer Pulver mit
hohem Oberflédchenwiderstand, insbesondere von Email~
pulvern und Farbk®rpern, auf metallische Substrate,
dadurch gekennzeichnet, daB vor dem elektrostati-
schen Versprithen aus den hinsichtlich Dichte, Teil-
chengrBe und elektrischem Widerstand unterschied-
lichen Pulverteilchen einheitliche Agglomerate ge-
bildet und diese einheitlichen Agglomerate ver-
spriiht werden.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
daB man den Emailfritte-/Farbk®rpergemischen vor
oder widhrend der Vermahlung siliziumorganische Ver-
bindungen, die mit den Si-OH Gruppen der anorga-
nischen Pulver reagieren und weiter ungeséttigte
organische, vorzugsweise Hydroxylgruppen enthalten-
de Verbindungen zur Agglomeratbildung zugibt und ge-
meinsam vermahlt.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
daB als siliziumorganische Verbindungen Methyl-H-
Polysiloxan und als agglomerierende Substanzen
Pinien®l und Ricinus®l zugesetzt und gemeinsam
vermahlen werden. '

Verfahren nach aAnspruch 3, dadurch gekennzeichnet,
daB als siliziumorganische Verbindung Methyl-H-
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Polysiloxan und als agglomerierende Substanz Tannin
zugegeben und gemeinsam vermahlen werden.
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