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Blasen und Rost unter dem Lack

Annett Hartmann, Stefan Schwedat, Katrin Pawlik

Die Wasserdampfdurchldssigkeit von Polymerfilmen Idisst sich mit einer speziellen Messzelle fiir die

Karl-Fischer-Titration bestimmen.

® Um Korrosion zu verhindern,
sind Produkte mit Materialien be-
schichtet, die als Barriere fiir Wasser
und Wasserdampf wirken. Es gibt
aber auch Anwendungen, bei denen
die Atmungsaktivitdt einer Schicht
erwiinscht ist. In beiden Fallen ist
der relevante Materialkennwert die
Wasserdampfpermeation. Meistens
geht es hierbei um die Wasser-
dampfdurchlassigkeit von Kunst-
stoffen, also von Folien, Kleb- und
Dichtstoffen, Lacken und Beschich-
tungen, Membranen sowie Textilien.
Wie die Wasserdampfdurchlassig-
keit zu erfassen ist, regeln zahlreiche
Normen. Viele Verfahren arbeiten
gravimetrisch. Diese erfordern — ab-
héngig von der Wasserdampfdurch-
lassigkeit des Materials — Messzeiten
von einigen Tagen bis zu mehreren
Wochen. Ein Verpackungsmaterial-
hersteller hatte sich an die Jenaer In-
dustrieforschungseinrichtung Inno-
vent gewandt mit der Frage, ob die
Wasserdampfdurchlassigkeit
innerhalb von wenigen Stunden
messtechnisch erfassbar sei.

auch

Wasserdampfdurchldssigkeit

® Um kurze Prifzeiten zur Unter-
suchung der Wasserdampfpermea-
tion zu erreichen, hat Innovent, Je-
na, eine Spezialmesszelle entwi-
ckelt, die sowohl sehr geringe als
auch sehr hohe Permeationsraten
messen kann.

Die Messzelle besteht aus zwei
Prufriumen, die durch die Materi-
alprobe getrennt werden (Abbil-
dung 1). Das Probenmaterial kann

einfach in die Messzelle einge-
bracht und die Zelle gasdicht ver-
schlossen werden. Auf der Reten-
tatseite wird beispielsweise eine re-
lative Luftfeuchte von 90 Prozent
eingestellt. Uber ein Nadelsystem
wird die Permeatseite mit trocke-
nem Stickstoff gespult. Ein Gas-
fluss tberfithrt den diffundierten
Wasserdampf in das Analysengerat.

Die Wasserdampfpermeation
wird mit der klassischen Wasserbe-
stimmungsmethode nach Karl Fi-
scher gemessen. Mit der Messanord-
nung sind bereits wenige Mikro-
gramm Wasser reproduzierbar zu
bestimmen. Bei der Wassergehalts-
bestimmung an Feststoffen nach
Karl Fischer wird die Nachweis-
empfindlichkeit tiber die Probenein-
waage gesteuert. Bei der Messung
der Wasserdampfpermeation sind
Messzeit und die Prufflache dafur
entscheidend. Die ermittelte Was-
sermenge wird dann in Gramm be-
zogen auf einen Quadratmeter und
24 Stunden angegeben. Zur Bestim-
mung der Wasserdampfpermeation
dienen Proben mit einer Pruffliche
von 9 cm?, 33 cm? oder 102 cm?.

Die Wasserdampfdurchléssigkeit
ist zwischen 0,005 g-(m2-24 h)™!
100000 g-(m2-24 h)™  be-
stimmbar. Die Messzeit betragt bei
hoher Wasserdampfdurchléssigkeit
5 min, bei sehr niedriger Durchlas-
sigkeit 60 min. Die maximal mess-
bare Probendicke betragt 1 mm.
GrofSere Probendicken wurden be-
reits gemessen, erfordern jedoch
Anpassungen des analytischen Ver-
fahrens.

und
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Abb. 1. Aufbau der Permeationsmesszelle.

mit Retentatseite (unten) und Permeatseite
(oben), von der ein Gasstrom den Wasser-
dampf in die Analysenzelle leitet.

Durch die Konstruktion der
Messzelle lasst sich diese sowohl an
einem Einzelmessplatz als auch in
Kombination mit einem automati-
schen Probengeber betreiben. Ein

»» Wasserdampfdurchlassigkeit wird haufig gravi-
metrisch bestimmt, die Messungen dauern Tage
bis Wochen.

»> Mit einer Spezialmesszelle lassen sich die Prif-
zeiten flr Filme bis 1 mm Dicke auf Minuten bis
eine Stunde verkirzen.

> Lacke und Beschichtungsmaterialien werden fiir
die Messung, falls erforderlich, auf ein Tragerma-
terial mit ausreichend groRer Wasserdampf-
durchldssigkeit aufgetragen.
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Abb. 2. Vergleich der Wasserdampfdurchldssigkeit (WDD) 6 um dicker Folien der Kunststoffe nachchlo-
riertes Polyvinylchlorid (PVC-C), Polyethylenterephthalat (PET), Polyimid (PI) und Polycarbonat (PC).

m Blasengrad nach 1000 h Kondenswassertest
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Abb. 3. Einfluss der Wasserdampfdurchldssigkeit von Lacken auf Blasenbildung.

6 g/m-24h

EP

41 g/m?*-24h

PUR PUR wasserbasiert

Abb. 4. Werte fiir die Wasserdampfdurchldssigkeit zweier [6sungsmittelbasierte Lacke (EP, PUR) und

eines wasserbasierten Polyurethanlacks, Schichtdicke jeweils 40 um.

Ringversuch, bei dem die Wasser-
dampfdurchlassigkeit unterschied-
licher Folien nach DIN ISO
15106-3 bestimmt wurde, zeigte
die Leistungsfahigkeit des Messver-
fahrens. AufSerdem wurden fir
mehrere Folienmaterialien die Er-
gebnisse sowohl mit denen der
klassischen Wagemethode als auch
mit denen anderer handelstblicher
Gerite verglichen.

Die Messung einer 20-pm-Poly-
ethylenfolie mit einer Wasserdampf-
durchlassigkeit von 1,7 g-(m2-24 h)™!
dauert mit der Wagemethode mehr
als funf Tage. Ein kommerzielles
Gerit brauchte 600 Minuten und
die Innovent-Messzelle 60 Minu-
ten. Die hohe Nachweisempfind-
lichkeit der nachgeschalteten Ana-
lysentechnik macht die kurzen
Messzeiten der Innovent-Messzelle
moglich.

Abbildung 2 zeigt die Wasser-
dampfpermeationsraten fur ver-
schiedene Kunststoffe.

Beschichtungen untersuchen

® Fur Folien, Membranen und
Textilien ist messtechnisch geeigne-
tes Probenmaterial leicht verfugbar.
Fur die Untersuchung von Kleb-
stoffen, Dichtstoffen und Verguss-
massen sowie von Lacken und Be-
schichtungen miissen entsprechen-
de Proben erst hergestellt werden.
Das Probenmaterial muss riss-,
loch- und porenfrei sein. Wenn sich
aus chemisch hirtenden oder phy-
sikalisch trocknenden Systemen
keine freistehenden Filme herstel-
len lassen, besteht die Moglichkeit,
nichtselbsttragende Filme herzu-
stellen; diese erfordern ein Trager-
material. Bei der Auswahl hilft die
Orientierung an der Prifnorm DIN
EN ISO 7783:2012-02 ,Beschich-
tungsstoffe — Bestimmung der Was-
serdampfdurchlassigkeit — Schalen-
verfahren“. Demnach muss das Tri-
germaterial eine  Wasserdampf-
durchlassigkeit von mindestens
240 g-(m?.24 h)~! haben.

Sowohl die selbsttragenden wie
auch die nicht selbsttragenden Pro-
benfilme stellt Innovent mit Tech-
niken wie Rakeln, Spincoating und
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GiefSen her. Die Schichtdicken des
so angefertigten Probenmaterials
betragen je nach Prifaufgabe und
Material wenige Mikrometer bis
Nach Hartung
oder Trocknung der Probenfilme
werden diese bei Normklima kon-

zwei Millimeter.

ditioniert und im Anschluss in die
Messzelle eingebaut.

Korrosionsursache Wasserdampf

©® Aufgrund von Testergebnissen
zur Alterungs- und Witterungsbe-
standigkeit von beschichteten Bau-
teilen und Fugeverbunden riickte
die Wasserdampfdurchlassigkeit als
Prufkriterium von Lackierungen
und Beschichtungen in den Blick.
Ausgangspunkt war die Annahme,
dass Blasenbildung auf lackierten
Oberflachen und Korrosion in ab-
gedichteten Sensoren nur dann
moglich sind, wenn Wasser an die
Metallflachen gelangt. Je mehr
Wasser zur Verfugung steht, um so
deutlicher sind Korrosionserschei-
nungen zu beobachten. Um diese
Vermutung zu bestatigen, wurden
mit verschiedenen Lacksystemen
1000-Stunden-Kondenswassertests
durchgefuhrt (nach DIN EN ISO
6270-2CH) und danach der Bla-
sengrad bewertet (nach DIN EN
ISO 4628-2). Parallel dazu wurde
die Wasserdampfdurchlassigkeit der
ausgeharteten Lackfilme bestimmt.
Far beide Untersuchungen ha-
ben wir Lackproben mit Trocken-
schichtdicken von 40 pm herge-
stellt. Abbildung 3 fasst exempla-
risch fur zwei Lacksysteme die Er-
gebnisse dieser Untersuchung zu-
sammen. Sie belegen den Zusam-
menhang zwischen Blasenbildung
und Wasserdampfdurchlissigkeit
des Lackfilms. Somit kénnen wir
vor der zeitintensiven Standardkor-
rosionsprufung schnell die Wasser-
dampfdurchlassigkeit mehrerer
Lacksysteme vergleichen und die
Systeme, die sich am besten eignen,
far die nachsten Tests auswéhlen.
Zusatzlich zeigt die Variation
der Aushartungsbedingungen und
Trocknungszeiten, wie Fertigungs-
parameter die Wasserdampfdurch-
lassigkeit der Lacksysteme beein-
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Abb. 5. Einfluss der Schichtdicke auf die Wasserdampfdurchldssigkeit von Lackfilmen.

flussen. Die Ergebnisse der Bewit-
terung geben Auskunft tiber den
Einfluss von Umweltbedingungen.

Lacksystem und Durchlassigkeit

® Fur den besonders starken Kor-
rosionsschutz diirfen auch heute
noch losungsmittelbasierte Lack-
systeme eingesetzt werden. Abbil-
dung 4 zeigt die Wasserdampf-
durchlassigkeiten von losungsmit-
telbasierten ~ Korrosionsschutzla-
cken wie einem Epoxidharzsystem
(EP) und einem Polyurethansys-
tem (PUR) im Vergleich zu einem
wasserbasierten Korrosionsschutz-
lack auf Polyurethanbasis. Dieses
Beispiel zeigt, wie die Wasser-
dampfdurchlassigkeit eines Lacks
seine Korrosionsschutzwirkung be-
einflusst. Zudem bedingt die Re-
zeptierung des Lacks dessen Was-
serdampfdurchlassigkeit.

Bei den untersuchten Lackfil-
men ist ein linearer Zusammen-
hang zwischen Dicke (d) und Was-
serdampfpermeation (WDD) zu
beobachten (Abbildung 5). Demge-
geniber besteht bei Kunststofffo-
lien eine Potenzfunktion als funk-
tionaler Zusammenhang zwischen
Foliendicke und Wasserdampfper-
meation."

Lacksysteme mit hoherer Was-
serdampfdurchlissigkeit haben ei-
ne geringere Korrosionsschutzwir-
kung. Hierzu wurde als weitere

Nachrichten aus der Chemie| 65 | Juli | August 2017 | www.gdch.de/nachrichten

Korrosionspriifmethode der neu-
trale Salzspriithtest nach DIN EN
ISO 9227 angewandt. Der EP-Kor-
rosionsschutzlack zeigt erst nach
iber 1000 Stunden Korrosionser-
scheinungen, wihrend die unter-
suchten PUR-Acryl-Lacke im Test
keine 168 Stunden standhielten.

Andere Anwendungen

® Mit der Permeationsmesszelle
lasst sich nicht nur Wasserdampf-
permeation bestimmen. In Kombi-
nation mit anderen nachweisemp-
findlichen Analysenmethoden lasst
sich ebenso der Stofftransport von
Ionen wie Chlorid und Sulfat sowie
von organischen Verbindungen wie
Aromastoffen, Losungsmitteln oder
Additiven untersuchen.
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