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Abb. 1: Ultraschalldiise im
Spriihtrocknungsprozess
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Aufgrund des Kontakts zwischen Harz und Be-
schleunigerpartikel kommt es auch wahrend
der Lagerung bei Raumtemperatur zu einer
langsamen, aber kontinuierlichen Reaktion und
damit zur Aushéartung. Die bisher einzige Mog-
lichkeit, solche Harzsysteme Uber einen langen
Zeitraum (>6 Monate) zu lagern, ist eine Tief-
kiihlung bei -18 °C. Solche Lager- und Liefer-
ketten sind aufwendig und teuer und fir KMU
daher oft nicht umsetzbar. Mittels klassischer
Spruhtrocknungsverfahren konnte eine Mog-
lichkeit gefunden werden, die reaktiven Be-
schleuniger so zu mikroverkapseln, dass die
Lagerstabilitdt solcher Harzsysteme um ein
Vielfaches erhoht werden konnte.

Die Spruhtrocknung hat eine lange Tradition
als mechanisch-thermische Trocknungstechnik
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Spriithtrocknung als energieeffiziente Schliisseltechnologie
fir langzeitlagerstabile Harzsysteme

Thermisch latente Epoxidharzsysteme bieten dem Anwender einen enor-
men Vorteil — sie werden bereits als Ein-Komponenten-Formulierung (1K)
hergestellt und kénnen direkt eingesetzt werden. Harz und der Harter
sind bereits im richtigen Verhaltnis vorgemischt, und durch den Einsatz
reaktiver Beschleuniger kann die Hartungskinetik optimiert werden. Theo-
retisch reagieren solche Formulierung erst ab einer bestimmten Verarbei-
tungstemperatur und sind ansonsten inaktiv — aber nur theoretisch! Das
Européische Zentrum fUr Dispersionstechnologien (EZD, eine Einrichtung
des Kunststoff-Zentrums SKZ) hat sich mit der Mikroverkapselung ther-
misch latenter Beschleuniger mittels Spruhtrocknung beschéftigt.

zur Herstellung von Pulvern aus flissigen Aus-
gangsmedien. Durch gezielte Prozesssteue-
rung lassen sich feste und flissige Wirkstof-
fe verkapseln. Ziel ist es dabei, den Wirkstoff
durch eine physikalische Barriere von der Um-
gebung zu trennen. Bei der spateren Anwen-
dung wird der Wirkstoff gezielt freigesetzt. Die
Auswahl des Verkapselungsmaterials und die
Art der Verkapselung beeinflussen dabei den
Freisetzungsmechanismus.

Zur Formulierung thermisch latenter Epoxid-
harzsysteme werden unter anderem Urea-Be-
schleuniger eingesetzt. Je nach Typ und
Menge des eingesetzten Ureas kann die Har-
tungstemperatur auf unter 100 °C und die Ge-
schwindigkeit der Aushéartung auf wenige Mi-
nuten reduziert werden. Damit verbunden ist

allerdings eine dramatische Verringerung der
Lagerstabilitdt — von mehreren Monaten auf
teilweise wenige Tage.

Reduktion der Kontaktflache

Ziel der Verkapselung ist die Reduzierung der
Kontaktflache zwischen Harz und Urea-Partikel
sowie der Freigabe des Beschleunigers beim
Erreichen der Aushartetemperatur. Als geeig-
netes Verkapselungsmaterial konnte Gummi
arabicum (GA) identifiziert werden. GA ist ein
natUrlicher Gummi des afrikanischen Akazien-
baums und wird bereits seit langem als Uber-
zugsmittel und Verkapselungsmaterial in der
Lebensmittel- und Pharmaindustrie eingesetzt.
Aufgrund seiner guten Léslichkeit in Wasser ist
es fUr wassrige Spruhldsungen ideal geeignet.
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Abb. 2: Schematische Darstellung Spriihtrocknungsprozess zur Mikroverkapselung

Als Beschleuniger wurde ein bifunktionelles, mi-
kronisiertes Produkt auf Basis eines substituier-
ten Ureas eingesetzt. Dieser ist ebenfalls gut in
Wasser l6slich.

Als eine der einfachsten Verkapselungs-
techniken wurde die Matrixverkapselung an-
gewendet. Hierbei werden aus den beiden
gelésten  Ausgangsmaterialien,  Urea-Be-
schleuniger und GA, mittels Sprihtrocknung
Kompositpartikel hergestellt. Beide Kompo-
nenten liegen homogen in Lésung vor, wel-
che beim Sprihtrocknen mit einer DUse in ein
feines Spray zerstaubt wird. Dabei verdampft
das Wasser unter erhdhten Temperaturen und
die geldésten Komponenten rekristallisieren
und bilden ein festes Partikel. Die Moleklle
des Beschleunigers liegen dabei homogen in
der GA-Matrix vor.

Einfluss der Spriihtrocknung auf

die Lagerstabilitat

Die Untersuchungen beschéftigten sich einer-
seits mit dem Einfluss der Prozessparameter
der Sprihtrocknung sowie der Formulierung
der Sprihlésung auf die Partikelbildung und
dem daraus resultierenden Einfluss auf die La-
gerstabilitat. Es hat sich gezeigt, dass die Art
der DUse und damit verbunden die Art der Zer-
stdubung, einen wesentlichen Einfluss auf die
Partikelform sowie die GroBe und Verteilung der
Partikel hat. Wahrend Zwei- und Drei-Stoffdlise
mit Druckluft als Zerstdubergas arbeiten, wird
bei der Ultraschalldise die Flissigkeit durch
Kavitation an der Stirnfliche der Sonotrode
zerstaubt. Die Partikel der UltraschalldUse sind
im Vergleich sehr gro3 und weisen eine sehr
enge Verteilung auf. Diese Art der Zerstaubung
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—a—Ultraschalldlse
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Abb. 3: PartikelgriBenverteilun-
gen und REM-Bilder der spriihge-
trockneten Pulver mit

PartikelgriiBe in pm

a) Dreistoffdiise, b) Zweistoffdiise
und c) Ultraschalldiise (gleiche
Formulierung)
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ist weniger intensiv, wodurch ebenfalls keinerlei
Feinanteil <1 pm erzeugt wird.

Die Lagerstabilitdt wurde anhand von Harz-
formulierungen mit den hergestellten Partikeln
untersucht. Dazu wurden Formulierung mit
einem Epoxidharzblend aus zwei DGEBA-Har-
zen (Diglycidylether Bisphenol A), Dicyandiamid
als thermisch latenten Harter und dem unver-
kapselten und verkapselten Urea-Beschleu-
nigern entwickelt. Anhand der rheologischen
Veranderungen wahrend der Lagerung (Erho-
hung der Viskositdt durch beginnende Aus-
hartung) konnte der Einfluss der Mikroverkap-
selung auf die Lagerstabilitdt charakterisiert
werden.

Léngere Lagerstabilitat

Die Ergebnisse zeigen eine enorme Steigerung
der Haltbarkeit der Harzsysteme mit den ver-
kapselten Beschleunigern. Mit der Ultraschall-
duse konnte im Vergleich zum Referenzwert
nach 35 Tagen eine Verlangerung der Lagersta-
bilitdt um viereinhalb Monate erreicht werden.
Hierbei zeigt sich der Einfluss der PartikelgroBe
und der engen PartikelgréBenverteilung. Da es
sich um eine Matrixverkapselung handelt, lie-
gen trotz der Mikroverkapselung weiterhin Mo-
lektle des Beschleunigers teilweise frei an der
Oberflache der Partikel vor. Allerdings ist die-
ser Anteil aufgrund der Verkapselung so stark
verringert, dass es innerhalb der ersten sechs
Monate zu nahezu keiner Aushéartung kommt.
Je groBer daher die Partikel und je enger diese
verteilt sind, desto geringer ist die volumenspe-
zifische Oberflache und desto geringer ist damit
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Abb. 4: Vergleich des Alterungs-
verhaltens der hergestellten
Formulierungen anhand der
komplexen Viskositét

die Kontaktflache zum Harz. Hierbei spielt auch
das Mengenverhaltnis zwischen GA-Matrix und
Urea-Beschleuniger eine entscheidende Rolle.
Die gezeigten Beispiele wurden mit einem Ver-
haltnis von 2:1 (GA : Urea) hergestellt. Es konn-
te nachgewiesen werden, dass die Lagerstabi-
litdt mit zunehmendem GA-Anteil steigt.

Harzkinetik nahezu unverandert

Ein wichtiges Kriterium fUr eine Mikroverkap-
selung ist die gezielte Freisetzung des verkap-
selten Materials. Anhand von Analysen des

Vernetzungsverhaltens mittels Rheometer und
dynamischer Differenzkalorimetrie konnte dies
nachgewiesen werden. Lediglich eine geringe
Erhéhung der Hartungstemperatur aufgrund
der leicht verzdgerten Freisetzung wurde fest-
gestellt. Die Geschwindigkeit der Aushartung
blieb unverandert. Trotz stark verlangerter La-
gerstabilitat wurde die Harzkinetik kaum veran-
dert, sodass das typische Hartungsverhalten
des Uron-Beschleunigers bestehen bleibt.
Nicht nur zur Herstellung von Milchpulver,
I6slichem Kaffee oder Waschmitteln ist die

Spruhtrocknung geeignet, sondern auch zur
physikalischen Modifizierung von Beschleu-
nigerpartikeln fir Epoxidharze. Es konnte ein
einfaches und groBtechnisch umsetzbares Ver-
fahren entwickelt werden, um diesen reaktiven
Beschleuniger zu verkapseln und dadurch die
Haltbarkeit solcher 1K-Formulierungen signifi-
kant zu erhéhen. Somit ist zukinftig keine Tief-
kiihlung mehr bei -18 °C notwendig.
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Kompakte Warmebildkamera

Problemstellen effektiv zu inspizieren, zu diagnos-
tizieren und zu dokumentieren, ist fiir Anlagen-
wartungspersonal und Geb&udeinspektoren von
entscheidender Bedeutung. Um solche Problem-
stellen schnell erkennen und beheben zu konnen,
bedarf es wirksamer Hilfsmittel wie der Wéarme-
bildtechnik. Dafiir hat Flir seine neueste Einstiegs-
kamera der Cx-Serie, die FLIR C3-X, vorgestellt. Es
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handelt sich dabei um eine kompakte Warmebild-
kamera, die mit zahlreichen Funktionen ausgestat-
tet ist, mit denen Anwender Fehler im Nahbereich
sicher finden konnen. Sie passt problemlos in eine
Hemd- oder Werkzeugtasche. Neben einer visuellen
Flinf-Megapixel-Kamera verfiigt das verbesserte
Modell (iber einen Warmebilddetektor mit 128x96
Aufldsung, der einen Temperaturbereich von bis zu

300°C auf einem leicht lesbaren 3,5-Zoll-Touch-
screen darstellt. Diese Funktionen sind wichtig, um
einen detaillierten Uberblick Giber die Lage zu erhal-
ten und problematische Bereiche wie heiBe Siche-
rungen oder Luftlecks zu beheben. Der Multi-Spec-
tral Dynamic Imaging (MSX) fligt den Wérmebildern
in Echtzeit sichtbare Details aus dem sichtbaren
Lichtspektrum hinzu und sorgt so fir mehr Klarheit,
damit Benutzer Probleme im Kontext des Problem-
bereichs leicht erkennen konnen. Die C3-X ist mit
ihrer Betriebsdauer von vier Stunden auch in rauen
Umgebungen stand und verfligt (iber ein IP54-Ge-
hduse, das guten Schutz gegen Staub und Wasser
bietet und fiir einen Fall aus 2 m Hohe ausgelegt
ist. Das eingebaute LED-Licht hilft beim Sehen in
dunklen Bereichen wie Kriechgdngen. Ausgestattet
mit Flir Ignit bietet das Gerdt eine Cloud-Konnektivi-
tat, die es ermdglicht, Daten direkt zu tbertragen, zu
speichern und zu sichern, so dass Bilder immer auf
allen Gerdten verfligbar sind.

Flir Systems GmbH, Frankfurt
Tel.: +49 69 9500 9021
www.flir.eu/about/general-inquiries
ww.flircom




