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Summary

The rheological properties of water-based paint have been studied and the parameters that were
investigated were mobility, viscoelasticity, sagging and levelling. The methods that are
presented in this study can predict sagging before the paint is applied on a vertical surface. The
purpose of this study is to understand how different paints behave when sprayed on a vertical
surface. The main goal in this study is to develop a method that can predict sagging when the
wet condition is 300 pm.

The rheometer gave measurement data that could be graded on a scale. Every paint had a value
on this graded scale. A "Shear Rate Loop Test" was used to grade the paints after a graphical
analysis. The development on the graded scale gives the right information whether the paint
sags or not.

Different types of oscillation tests were performed and these tests were 3ITT, amplitude sweep
and frequency sweep. Elastic and viscous behaviour were measured and they illustrated what
behaviour was dominating in the paints. 28 water-based paints were analysed and the methods
for these paints can predict how they flow on a vertical surface.
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Sammanfattning

I detta examensarbete har reologiska egenskaper av farg studerats varav viskoelasticitet, rinning
och utflytning har varit av huvudsakligt intresse. I denna studie presenteras metoder som
forutser hur farg rinner vid industriell applicering med hjidlp av data frdn reologisk
métningsutrustning. Studiens dvergripande syfte dr att forstd hur vattenbaserad farg beter sig
vid sprutning pa vertikala ytor. Malet med studien har uppfyllts d& det har kunnat visas att det
gér att forutse hur farg rinner med en paldggningsméngd pd 300 um 1 vatt tillstdnd.

Med hjélp av en reometer kunde métdata insamlas for att bestimma ett virde pa en graderad
skala. Fordelen med att anvidnda en graderad skala istillet &r att det d4 gér att undvika en
kostsam och tidskrdvande fysisk applicering av fargerna. Ett s kallat ”Shear rate loop test”
anvindes for detta andamil med hjélp av en grafisk tolkning. Den utvecklade metoden gav
information som soktes om fargen rann eller ;.

Varianter av oscillationstester som 3ITT, amplitudsvep och frekvenssvep anvinds for att
bestimma elastiska (G’) och viskdsa (G’’) egenskaper, vilket kunde askddliggora vilket
beteende som var dominerade hos fargerna. Studien har utgatt frin métdata av 28 stycken olika
farger. Studien har resulterat i tvd metoder som gér att anvédnda for att forutse rinning efter farg
applicering: Shear rate loop och 3ITT ar metoderna.
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1 Inledning

Vattenbaserad firg bestar av olika komponenter sdsom bindemedel, fortjockningsmedel,
pigment och 16sningsmedel. Kompositionen har stor paverkan pa hur det kommer att se ut efter
att fargen har applicerats. En bra blandning av dessa komponenter gor att applicering av fargen
ger en bra filmbildning samt ett bra utseende pé ytan. Problem som uppstar efter applicering av
farg pé vertikala ytor ar att det borjar rinna. For att losa detta problem maéste firgens beteende
studeras. De faktorer som studeras ar skjuvhastighet, skjuvspénning, viskositet, viskoelasticitet
och forhéllandet mellan viskdsa samt elastiska vitskor. (Whittingstall, 2017).

I examensarbetet anvdndes farger som fatt olika betyg utifrdn subjektiva beddmningar som
gjorts. En egenskap som betygsattes dr hur bra fargen sitter kvar pa en vertikal yta efter
applicering. Betygsskalan &r 0 till 5, dér en 5:a betyder att provet rinner helt och en 0:a betyder
att provet inte rinner alls. I studien anvidndes firger som har sprutats pd vertikala ytor och ett
samband tas fram mellan betyg och reometer data. Reometrarna som anvéndes ar Anfon Paar
MCR 302 och Brookfield R/S CSP+. Examensarbetet utvecklar en ny metod f{or
kvalitetskontroll av hur man kan forutse hur firg rinner vid applicering. Metoderna som
presenteras i denna studie sparar tid, rdvaror och ddrmed blir metoderna kostnadseffektiva.

1.1 Syfte

Syftet med studien var att 6ka forstaelsen for hur vattenbaserad férg beter sig vid sprutning pa
vertikala ytor. Vattenbaserade fargers deformation kan mitas i en reometer, da forandring sker
i form av en 6kad eller minskad viskositet beroende pa skjuvhastigheten. En kontrollmetod togs
fram for anvindning och som forutser fargens beteende vid fargproduktion samt effektiviserar
utvecklingsarbetet.

1.2 Mal

Malet med examensarbetet dr att utveckla en ny kontrollmetod for att kunna férutse om farg
rinner di pdldggningsméngden dr 300 um vatt tillstand. Ett antal delmél sattes upp for att kunna
uppnd huvudmalet, ndmligen att undersoka om det finns befintliga metoder som har en koppling
till rinnighet, samt ta fram metoder som har std ifran litteratur och foresla en fortséttning pa
arbetet.

1.3 Utforande

For att uppfylla mélet har en litteraturstudie utforts och diskussioner med personalen pa
foretaget héllits. Syftet med diskussionerna har varit att fa en dverblick pa vad som har gjorts
och vilka metoder som anvénts. Litteraturstudien syftade till att forsta reologi och undersdka
om det fanns befintliga metoder kopplade till rinning. Litteraturstudien &r baserad pa svensk
och engelsk litteratur. Efter litteraturstudie utfordes ett praktiskt arbete dér olika metoder
analyserades dir en koppling till litteraturen forsokts gora. Fyra olika metoder har anvints men
endast tva har fullstdndiga analyser pa samtliga farger.



1.4 Avgriansningen
Examensarbetet har ndgra avgrinsningar. Fiargerna som finns med i undersokningen é&r

vattenbaserade. Paldggningsmingden pé firgerna 4r 300" um och tekniken som anvinds vid
sprutning dr air mix. Air mix dr en sprutmetod dér fargstralen splittras av luft for att skapa finare
partiklar. Fiargerna som studerats dr icke-newtonska vitskor i1 kategorin pseudoplastiska och

tixotropa vétskor.

! Palaggningsmangden 400 pm togs med i tabell 5 for att kunna fora en bittre diskussion kring fargers betyg.
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2 Teoretisk bakgrund

I detta kapitel presenteras vad reologi &r, vad viskositeten har f6r betydelse for reologin och hur
vitskors egenskaper kan relateras. Denna del behandlar ocksa fargers bestindsdelar och
viskosa egenskaper.

2.1 Viskositet

Viskositet kan enklast beskrivas som vétskors inre friktion. Det dr en vitskeegenskap som
beskriver hur trogflytande en vitska dr. Vétskor som dr tunna har 1ag viskositet och vitskor
med en tjockare egenskap har hog viskositet. Det behdvs mer kraft for att fa den tjocka vétskan
i rorelse. Denna kraft som sétts in kallas for skjuvning och den beskrivs med hjilp av figuren 1
(Rheosense, 2014).

Figur 1 beskriver provytan pa en reometer samt spindeln som roterar. Fargen som ligger dverst
som har kontakt med spindeln har hogre hastighet dn fargen som ligger i botten.
Skjuvspinningar uppstar mellan det nedersta och det dversta farglagret. Dessa motverkar den
kraft som uppstdr. Skjuvspanningen, 7, uttrycks med enheten kraft, F per area, A, vilket ar
uppmidtt i Pascal, Pa (Science learning hub, 2010). Formlerna for skjuvspinning, skjuvhastighet
och viskositeten kan ses hér nedan:

Skjuvspanning = F/A
Skjuvhastighet = v/h

Skjuvspanning __ Fxh

Viskositet = =7

Skjuvhastighet T oA

Vv

AN

h

Figur 1, Skjuvspénning, skjuvhastighet och viskositet (Viscopedia, 2014).

2.2 Reologi

Materialldra hos flytande vétskor kallas for reologi. Reologi kan beskrivas som vitskornas
flytningsformaga. Vitskor har olika egenskaper och reagerar olika beroende pa den applicerade
kraftens storlek. Vitskor som beskrivs i detta arbete dr icke-newtonska vétskor. Deformation
ar hur ett material reagerar pd applicerad kraft eller skjuvspanning. For att méta den applicerade



kraften och egenskaper hos materialet kan en reometer anvindas. Egenskaperna &r viskositet,
forlusts- och lagringsmoduls, skjuvhastighet och skjuvspdnning. Kombinationer av dessa
egenskaper ger olika samband som sedan beskriver materialets beteende (Mezger, 2006).

Vid industriella tillimpningar av sprutning av farg ar reologi en avgdrande faktor. Farg som
sprutas madste ha tillrackligt lag viskositet for att fargen ska kunna pumpas genom
sprututrustning, men tillrdckligt for att dterfd sin struktur efter applicering. Sprutning av farg
kraver hoga skjuvhastigheter och skjuvspianningar (Johansen, 2004).

2.2.1 Reometer

Reometer &r ett instrument som méter reologiska egenskaper. Det gir att programmera
reometern med olika program/tester som sedan utfor analyser. Reometern kan analysera badde
fasta och flytande &mnen antingen med en roterande eller en oscillerande reometer.
Rotationstester bestimmer hur viskost ett dmne dr medan ett oscillerande test bestimmer bade
hur elastiskt och viskdst ett &mne ar (Mezger, 2006).

2.3 Vatskor

Newtonska vitskor dr vitskor som inte dndrar sin struktur oavsett hur mycket kraft som
appliceras, detta d& under normala fOrhallanden. Skjuvspédnningen &r proportionell mot
skjuvhastigheten och viskositeten &r linjdr mot skjuvhastigheten. Nagra exempel pd newtonska
vétskor dr houng paraffinolja och vatten. Icke-newtonska vétskor ar de vétskor vars viskositet
paverkas av applicerade krafter. Icke-newtonska vitskor delas in 1 tre kategorier:
psuedoplastiska, dilatanta och tixotropa. I detta arbete behandlas pseudoplastiska och tixotropa
vitskor (Science learning hub, 2010) (Rheosense, 2014).

2.3.1 Psuedoplastiska och tixotropa vétskor

Pseudoplastiska fluider kallas dven skjuvfortunnande vétskor. Karakteristiskt for dessa &r att
viskositeten minskar d& skjuvhastigheten 6kar. Vid en 6kad skjuvspanning blir psuedoplastiska
vitskor mer flytande. De flesta icke-newtonska vitskor som finns i naturen &r pseudoplastiska.
Ett exempel pa en sddan fluid &r kvicksand. Om man fastnar i kvicksand sjunker man allt
djupare ju mer man forsoker ta sig ur sanden (Chhabra och Richardson, 2008).

Grafen som bildas vid skjuvning pa pseudoplastiska fluider kan delas upp 1 tre karakteristiska
omraden. Det forsta dr ett newtonskt omrade, det vill sdga fordndring mellan skjuvspanning och
skjuvhastighet som &r linjért. Néasta &r ett icke newtonskt omrade dér viskositetens fordndring
borjar uppmérksammas. Sist vid hoga skjuvhastigheter aterkommer ett omrade av newtonskt
beteende. Vitskor vars viskositet ocksa ér tidsberoende kallas for tixotropa vétskor, figur 2.



Tixotropi innebdr nedbrytning av Van der Waals bindningar i vétskan under skjuvning. Nér
skjuvningen upphor borjar fargen att bygga upp sin struktur over tid. Ketchup ir ett exempel
pa detta, ndr man skakar pa flaskan blir den l9sare och det gér att hdlla ut det. Efter att man
anvént klart den sa dtergdr den till en hogre konsistent (Koleske, 1995).
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Shear rate ¥ Shear rate ¥

Pseudoplastic Thixotropic

Figur 2: Grafer for pseudoplastiska samt tixotropa vétskor (BASF, 2016).

2.4 Viskoelasticitet

Viskoelastiska material har flytande egenskaper. Ett material som beskrivs som viskoelastiskt
har ett beteende som ligger mellan det viskdsa samt det elastiska omrddet for en vitska. Det
finns flera olika tekniker att méita viskoelasticiteten men den mest anvdnda tekniken é&r
oscillationstest. Testet utfors med hjélp av en reometer (Malvern Instruments, 2016). Nagra
exempel pa viskoelastiska vitskor dr tandkrdm, schampo och broddeg.

2.4.1 Elastisk och viskdsa modulen

Material som befinner sig i reologisk jimvikt brukar kallas for strukturerade material, alltsé
storleken viskdsa och elastiska egenskaper hos fargen dr lika. Materialet dr 1 viloldge.
Appliceras en kraft pd materialet med en viss struktur sa forsvinner jimvikten. Vad den
elastiska delen hos detta material gor dr att den vill dra ihop sig till sin ursprungliga struktur.
Materialet lagrar energi som tillfors nir kraften appliceras. Den elastiska modulen dr ett métt
pa hur stort motstandet dr pa ett flode. Elasticiteten betecknas med ett G’. Viskdsa egenskaperna
hos en vitska utgor ett motstand. Med hjilp av motstandet sker en forflyttning av fargen och
detta leder till att ingen energi lagras utan energin forloras i form av virme. Viskdsa modulen
betecknas med ett G”.



Tan(d) dven kallat “damping factor” pa engelska, &r dd man delar den viskdsa med den elastiska
modulen, enligt formeln nedan. Virdet som man fér av tan(d) ger ett métt pa vilken grad av den
elastiska modulen som finns i en vétska. Forhéllandet kan beskrivas med figur 3 (Malvern
Instruments, 2016).

t (8) B GII
an =
A
out-of-
phase axis
G *
G 1 1]
o
>
G' in-phase axis

Figur 3, samband mellan férlust-, lagringsmodulus och tan (8) (Koleske, 1995).

2.4.2 Amplitud- och frekvenssvep
Amplitud- och frekvenssvep anvédnds for att kunna hitta den sa kallade linjar viskoelastiska

omrddet (LVER) punkten. Alltsé det omrade dér firgen beter sig helt viskoelastiskt. LVER
omradet 4r med andra ord ett omréde dir fargens struktur &r samma hela tiden, inga bindningar
som bryts. Nér fargen deformeras hélls de viskdsa och elastiska modulerna konstanta. D4 de
viskosa och elastiska modulerna &r konstanta betraktas den elastiska delen hos en vétska som
stel. Om den elastiska modulen &r storre dn viskdsa modulen sé beter sig fargen mer som ett
viskoelastiskt imne med den fasta karaktdren. Tvartom om det dr viskdsa modulen som &r storre
dn elastiska modulen, dé ar vitskan en mer viskoelastisk vitska (WEE-Solve GmbH, 2017).

2.5 Rinning och utflytning
Niér farg appliceras pé en yta vill man att fargen ska uppfylla de estetiska kraven som stills.
Anledningen till att de estetiska kraven ibland inte uppfylls dr pa grund av de ytspanningar som

finns pé substratets yta. Ytspdnningen paverkar fargens flytbarhet och rinnighet pa ytan
(Keunings och Bousdield, 2001).

Férger som rinner tenderar att ha en bra utflytningsformaga. Det maste finnas balans mellan
rinningsmotstdnd och utflytning av applicerade farger pa vertikala ytor (Deka och Dey, 2012).
Orsakerna till att farg rinner efter applicering 4r manga men den faktorn som sténdigt diskuteras
ar gravitationen. Firgen pa ytan paverkas av gravitationen da substratet stdr i vertikal stidllning
(Koleske, 1995) (Keunings och Bousdield, 2001) (Deka och Dey, 2012).



2.6 Fargens bestdndsdelar

For att fa till en bra farg behovs det ritt méngder av olika komponenter: bindemedel,
filmbildare, fortjockningsmedel, pigment och additiver. Den viktigaste komponenten for farg
ar bindemedlet, d& det hiller pigmentet pa plats och ger firgens ytegenskaper. Pigmenten
forknippas ofta med kulor enbart, men ger dven visst ytskydd mot till exempel korrosion och
véderlek (Clark, 2006). Tabellen nedan visar fargens bestdndsdelar i procent.

Révara Andel [%]
Bindemedel 81,5
losningsmedel 3
Vatten 10,0
Skumdimpare 1 0,5
Skumdimpare 2 0,5
Vitmedel 1,0
Fortjockare 1 0,5
Fortjockare 2 <3

Tabell 1. Hur mycket av varje komponent i férg.

2.6.1 Bindemedel

Bindemedel 1 farger bildar filmen som sedan pdverkas av omgivningen. Molekylerna som
bindemedel bestar av dr stora molekyler och kallas for makromolekyler dir molvikten dr mer
an 10 000 g/mol. Bindemedlet kan besta av oljor, gummi och akrylharts (Stoye, 2000) (STF,
2004). Ett bindemedel som anvindes i fargerna som analyserades var akrylat bindemedel och
det dr en akrylemulsionspolymer. Bindemedlet har egenskapen att ge en hogglans och dr véldigt

god for fargens hallbarhet. Det &r ett bindemedel som anvénds véldigt brett inom fargindustrin
(Prospector, 2017).

2.6.2 Filmbildare

Omvandlingen fran vitska till fast form sker genom olika mekanismer, nimligen genom
avdunstning av ldsningsmedel, temperaturfordndring i provet (firgen) och med hjilp av
kemiska reaktioner. Ytan som bildas efter att fargen torkats kallas for film.

Vattenbaserade farger overgar fran vitska till fast form genom indunstning av 16sningsmedel.
Avdunstning av 16sningsmedel bildar ett fast material. Ett vanligt exempel som tas upp &r att
en fonsterkarm som malats far std och torka. Nar den har torkat klart gér det inte att gora avtryck
pa ytan. Firgen deformerar inte efter att man tagit pd den och detta kallas pd engelska " Touch
dry”. Den anses inte vara helt torr d4 den fortfarande innehéller smé halter av filmbildare. Efter

att fargen torkat maste den klara temperaturvariationer, mekanisk belastning och éldring
(Johansson, 2017).



Filmbildningen kan delas upp i tre delsteg. Dar forsta steget d4r avdunstningen av vatten och
bindemedelspartiklarna packas ithop. Omkring 74 % av volymen é&r kvar efter avdunstning. Det
andra steget dr dé filmen krymper och mer vatten avgar med hjélp av deformation. Det tredje
och sista steget dr dd bindemedelspartiklarna agerar mjukgorare och tillater polymererna att
rora sig. Partiklarna diffunderar in till varandra och bildar en film. For att {4 en god filmbildning
dédr bindemedelspartiklarna har diffunderat in i varandra méste omgivningstemperaturen vara
hogre dn minsta filmbildningstemperaturen (MFFT). Genom tillsats av olika filmbildare s
justeras fargens MFFT (STF, 2004).

De olika filmbildare som anvénts i fairgerna som finns med i undersékningarna &r texanol,
butylglykol, dipropylen glykol monometyleter(DPM) och dipropylen glykol Butyleter(DPnB).

Filmbildare Molekylvikt [g/mol]  “OSighetivatten 1 unke [°C]
vid 25°C [%]
Texanol 216,3 <0,1 254
Butylglykol 118,1 100 170,8
DPM 148,2 100 190
DPnB 190,3 4 230

Tabell 2. Filmbildare fér de férger som finns med i undersékningen.

2.6.3 Fortjockningsmedel

Fortjockare paverkar lagringsstabilitet, applicerbarhet, rinning och hanterbarheten (ex.
pumpbarhet). I vattenbaserade farger anvinds bland annat cellulosafortjockare, men den &r
relativt ovanliga. Vanligaste &r definitivt polyuretanfortjockare och akrylatfortjockare.
Fortjockare med 1ag molekylvikt tenderar att ha en hog kénslighet vid applicering och lagring
(Meijer, 2000).

De 16sningsbaserade fortjockare som anvénds i1 vattenbaserade farger delas in i tre av de manga
klasserna hos fortjockare och dessa dr, Alkali Swellable Emulsions (ASE), Hydrophobically-
modified Alkali Soluble Emulsion (HASE) och den mest anvinda och populdraste fortjockare
ar Hydrophobically-modified Ethylene oxide-based Urethane (HEUR). HEUR ér en fortjockare
som innehaller hydrofoba polymerer i flytande form, dér 50 % é&r 16st 1 vatten men HEUR kan
ocksd komma 1 pulverform. Skillnaden mellan ASE och HASE ir att HASE Okar
vattenresistensen men forsamrar fortjockningen (Angos, 2007).

Det finns ocksd oorganiska fortjockningsmedel inom fargindustrin, dessa dr behandlade och
obehandlade syntetiska kiselvéxter, bentonitleror och palygorskite dven kallad attaplugitleror.
Dessa fortjockningsmedel kommer i pulverform och de anvidnds som gelningsmedel och
forstarkningsmedel for pigment. Oorganiska fortjockningsmedel har hoga utbytesvdrden och
kan dven vara tixotropa. Fargens viskositet sjunker med tiden d& en konstant skjuvning ldggs
pa och detta orsakar att gelstrukturen hos fortjockningsmedlet bryts ned. Tas skjuvningen bort
aterhdmtar fargen sig till sitt ursprungliga viskositetviarde. De oorganiska fortjockarna anvénds
som sekundéra fortjockningsmedel for farger da de dr bra mot sedimentering (BASF, 2016).



2.6.4 Pigment

Pigment &r ett pulver, ofta mineraler som &r finkornigt och ar avsett att blandas med bindemedel
utan att 16sa upp sig. Pigmentens syfte ér att ge kuldr och god tackformaga. Fargforetagen far
in pigment som torrt pulver eller som granulerat. En egenskap som ar viktig hos pigmenten ar

dispergerbarhet och det gors antingen hos foretaget eller som kan kdpas in som pigmentpastor
(STF, 2004).



3 Metod

Detta kapitel beskriver de olika metoder som anvinds for att méta rinnighet hos farger.

3.1 SAG-betyg

For att kunna avgora vilka farger som eventuellt rinner tejpades en glasskiva med ett visst antal
remsor och dédrefter applicerades fargen i1 horisontellt ldge. Efter applicering drogs tva
tejpremsor bort och glasskivan stélldes upp vertikalt. For att kunna avgora vilka farger som
rann och vilka som inte gjorde det. En sexgradig betygsskala inférdes och fargens bendgenhet
att rinna bedomdes till ndgon av skalans betyg. Den kallas for SAG-betyg i rapporten, vilket
har varit en subjektiv beddmning som gjorts av laboratoriets personal. Beddomningen gjordes
visuellt och alla farger som hade snarlika rinningsmotstind efter att tejpen dragits bort fick
samma siffra. En femma 1 SAG-betyget betyder att fargen rinner helt, se figur 6. En nolla 1
SAG-betyg betyder att fargen inte rinner, se figur 5.

i

N |

Figur 4, glasskivan som sprutats pd.

Figur 5. Efter applicerad firg och torkning. SAG-betyg 0

Figur 6. SAG-betyg 5

Figur 7.SAG-betyg 1-2
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3.2 Shear rate loop test

Reometern som anvindes 1 dessa forsok dr en Brookfield R/S CSP+ och den kan bara anvéndas
for roterande reologimitningar. Nér en reometer roterar kan en graf plottas dér viskositeten ar
pa y-axeln och skjuvhastigheten/skjuvspinningen pa x-axeln. De parametrar som anvénds i en
Brookfield R/S CSP+ ir skjuvhastighet och skjuvspanning. Vad som miits dr da vridmomentet.
Instéllningarna for metoden skrevs in pa en dator som var kopplad till reometern och en farg it
géngen applicerades péd provytan. Nér detta var gjort startades analyserna. Skjuvhastigheten
sveptes linjirt mellan 0 och 1000 s och sedan tillbaka till 0. Denna process varade i 2,5
minuter. Metoden kallas for ’Shear rate loop”.

Skjuvhastighet

1000

Tid

Figur 8. Programmet for shear rate loop.
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3.3 3ITT

Ett 3ITT (three interval thixotropy test) anvindes, enligt figur 9. Skjuvningen var 1 tre
intervaller istéllet som 1 fallet av shear rate loop. Forsta och tredje intervallet skulle simulera
vila och 1 intervall 2 s& skjuvades firgen fOr att simulera att firgen sprutas, se tabell 3.
Programmet tog omkring 130 sekunder. Avstandet mellan provytan och spindeln var 1 mm. De
resultat som presenteras ar frén intervall tre pd grafen.

Intervall Fas Villkor Tid
: 20 S
1 Vila F rekvl 10 rad/s
Amp: inom LVER
2 Skjuvhastighet 1000 st 10s
. Frekv: 10 rad/s 100 s
Aterhiimt
3 crhiariime Amp: inom LVER
Tabell 3. Programmet 3ITT
R otation
'{_ high shear

-

O scillation

low deform ation

I O =scillation

low deform ation

Figur 9. 3ITT (WEE-Solve GmbH, 2017).

Ett ytterligare program som har anvénts ar 3ITT med en hogre skjuvhastighet som lag omkring
2000-3000 s™. Avstindet mellan spindeln och provytan dndrades till 0,5 mm. I programmet
innan sa var avstdndet 1 mm, vilket dr standardinstéllning.

12



3.4 Amplitudsvep

Programmet plottade lagringsmodul G’ och forlustmodul G*” vid en amplitud som sveptes fran
0,1 till 100 %. En konstant frekvens pa 10 rad/s holls. Det som kontrolleras ar hur 14ngt fargen
kunde strickas utan att strukturen gar sonder.

j llllll..

/

it

Al

LVE v

Figur 10. Hur G’ och G’ beter sig under ett amplitudsvep (y) (WEE-Solve GmbH, 2017).

3.5 Frekvenssvep

Frekvens sveptes linjért frdn 1 — 600 Hz frekvenssvep och plotta G’, G*” och man kan ocksé
avldsa den komplexa viskositeten men den har inte anvénts i denna studie. En konstant amplitud
pa 1 % holls. Hér kontrollerades hur snabbt strukturen klarade av att byta riktning utan att ga
sonder.

Moduli ¢
3
e

4
<
-
3
3
4
4
.
<
4

Figur 11. Hur G’ och G’ beter sig under ett frekvenssvep (w) (WEE-Solve GmbH, 2017).

eV
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4 Berdkningar

I detta kapitel presenteras berdkningar fran analyserna som utforts pa bdde Brookfield R/S
Controlled Stress Rheometer och Anton Paar MCR 302 Rheometer. SAG-betygen anvédndes
som grund for detta projekt, d& samband hittades med hjilp av de mitdata som togs fram med
hjilp av reometrarna.

4.1 Shear rate loop test

Férgerna som har analyserats med Brookfield R/S Controlled Stress Rheometer har delats upp
1 tvd grupper inom varje SAG-betyg for att f4 en klarare bild av vad som karaktériserar varje
SAG-betyg. Det har tagits fram en medelviardeskurva for alla farger, i det hdr delkapitlet
presenteras endast SAG-betyg 0. Fiargerna delades 1 in 1 tvd grupper dér grupp 1 dr de farger
som finns med 1 medelvédrdeskurvan och de har ddrmed tagits med i metoden. Sedan finns det
farger som inte hade samma kurvbeteende som de i grupp 1 och dirfor placerade som undantag
1 grupp 2. I detta delkapitel presenteras endast diagrammen for SAG-betyg 0 och resterande
resultat finns under bilaga 1. Tabellen (se tabell 4) nedan visar vilken férg till hor vilken SAG-
betyg och deras startviskositet.

. SAG- Startviskositet

Farg

betyg [Pa * s]
REF(AZ21300) 0 8845,9
R41 0 3503,89
R15 0 3121,96
R58 0 2917,2
R56 0 2915.81
R42 0 2865,48
R45 0 2101,91
R51 1 4562,32
R57 1 1851,56
R21 2 6302,23
R1 2 4784,76
R2 2 4520,35
R50 2 4034,54
RI18 2 3263,78
R40 2 2828,65
R9 3 5378,54
R10 3 4353,87
R6 3 3955,15
R22 3 2943,15
R4 4 5137,1
R3 4 4289,5
R23 4 2836,46
R19 5 4685,25
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R13 5 3934,8
R8 5 3870,93
R14 5 3647,2
R1-0 5 2097,35
R17 5 953,58

Tabell 4. firger som har analyserats med hjdlp av Brookfield.
De skuggade raderna har inte tagits med i metoden.

Efter analyserna plottades alla med samma SAG-betyg i samma diagram. Diagrammen som
presenteras hir har viskositeten pé y-axeln och skjuvspénning pé x-axeln. Kurvorna i diagram
1 ar fargerna R42, R45, R58, R41 och R15. Dessa férger har olika startviskositet. Varfor de
valdes att visas i samma diagram &r for att kurvorna dr krokta® inom samma intervall av
skjuvspanningen. Ett medelvirde har skapats for alla dessa fargers skjuvspidnningar och
viskositet for att sedan plotta dem mot varandra. Det kan ni se i diagram 3. Medelvéirdet for
dessa kurvor tas fram med hjélp av en kurvanpassning till alla kurvor som finns med i diagram
1. Fiarger som inte tagits med i medelvirdeskurvan dd de inte har samma kurvbeteende

klassades som undantag och dessa finns i diagram 2.

4000

3500

3000

2500

2000

1500

Viskositet [Pa*s]

1000

500

50

2 Icke-linjér relation mellan viskositet och skjuvspénning vilket beskrivs enklast som krokning. Ett 1dgt SAG-betyg kan
relateras till ett icke-linjart samband, alltsé kurvorna ar krokta. Ett hogt SAG-betyg kan relateras till ett linjart samband.

SAG-betyg 0

e

100

150

200

Skjuvspanning [Pa]

Diagram 1, Férger som har SAG-betyg 0.
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SAG-betyg 0 (undantag)

10000
9000 °
8000
7000
6000 )

5000
4000 ) ® ® REF(AZ213000)

3000 ' e © @ R56

2000 ®
1000 \
0

0 50 100 150 200 250 300

Viskositet [Pa*s]

Skjuvspanning [Pa]

Diagram 2, SAG-betyg 0, firger som klassats som undantag

Medelvirdet av kurvorna i diagram 1 plottades 1 diagram 3. Medelvirdet togs genom att ta
medelvérdet av alla viskositetsvdrden samt skjuvspinningar for farger i SAG-betyget 0 forutom
REF(AZ213000) och R56. Medelvirdeskurvan dr den kurvan som ger ett virde for SAG-betyg
0. Berédkningar for 6vriga farger finns i bilaga 1.

Medelvardeskurva for SAG-betyg 0

3000

* y = 0,0895x2 - 36,193x + 3895,4
2500 0‘

.. ®
2000 :

1500

Viskositet

1000

500

0 50 100 150 200 250 300
Skjuvspanning

Diagram 3, en medelvirdes kurva for firgerna med SAG-betyget 0.
Kontrollmetoden som tagits fram baseras pa x*-termernas koefficienter. Dessa blir d virden
som kan representera varje SAG-betyg. Enligt programmet ”Shear rate loop™ tas viskositet och

skjuvspanningar fram, som plottas mot varandra. Med hjilp av Excel togs ett polynom av
graden 2 fram. Direfter togs koefficienten fram for x? och med hjélp av det virdet kunde man
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forutse fargers beteende. Dessa koefficienter presenteras i tabellen nedan, se tabell 6 1 delkapitel
5.1.

4.2 3ITT

I detta delkapitel presenteras berdkningarna frén 3ITT som utforts. Det som presenteras dr G’,
G”’, de olika SAG-betygen i olika vatt tillstdnd och G’-vdrden vid 90 % aterhdmtning. De
skuggade virdena i tabell 5 ér farger som dr klassade som undantag da de har tan(d)> 1 och G’
<10.

, . Tid[s]
Farger SAG SAG tan(o) |G’ [Pa] ‘(’i Falvid®0 G.' [Pa]
(300pm) (400pm) dterhimtning X/ld 20

(1]
R15 0 0 0,9 354 289 10,8
R42 0 0 0,949  |225 182 234
REF(AZ213000) 0 0 0,893 182 152 9
R56 0 0 0,56 171 155 5,4
R58 0 1 2,18 50,5 38,5 7,2
R41 0 3 1,5 46,6 45,9 86,4
R51 1 3 2 31,7 23,8 234
R57 1 * 2,66 5,95 5,51 31,5
R50 2 3 3,27 10,1 9,07 9
R21 2 4 1,51 39,5 36,4 13,5
R40 2 4 5,18 6,62 5,57 *
R1 2 5 1,54 20,9 18,8 16,2
R2 2 5 2,98 12,97 12,2 19,8
R18 2 5 6,59 6,81 5,17 9
R22 3 4 1,18 20,2 18 14,4
R10 3 5 4,65 12,2 10,4 3,6
R6 3 5 4,17 10,2 8,72 *
R9 3 5 5,28 8,08 7,48 3,6
R3 4 4 2,39 11,6 19,1 *
R4 4 5 2,32 17,4 15,8 3,6
R23 4 5 2,38 16,3 14,8 13,5
R13 5 5 2,67 15,4 12,6 9
R14 5 5 3,06 13,3 11,4 1,8
R19 5 5 5,8 10,6 9,76 39
RS 5 5 5,05 8,77 7,36 3,6
R1-0 5 5 2,19 6,82 5,72 14,4
R17 5 5 2,31 6,34 6,26 104,4

Tabell 5. Resultat fran 3ITT. De skuggade raderna har tagits bort frdan metoden.
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Figur 12 ir ett exempel pé hur analyserna fran 3ITT ség ut. De farger som presenteras i figuren
ar farger som rinner med SAG-betyg 5. Dessa farger ligger omkring samma G’ och G’’-virden.
R17 &r den enda fargen i denna figur som avviker. Testet med hogre skjuvhastigheter (2000 s
och 3000 s™) gav ingen ytterligare information #n vad det programmet som kordes for
skjuvhastigheten 1000 s™' gav.

1 2
10 T 10 0,4
1 Pa-s R8_FATIMA 1
- G' Storage Modulus
r - + 0,36
lw ] —&— G" Loss Modulus
Pa _;_ (0] ,34 -®— n Viscosity
_:_0'32 R17_FATIMA 1
] 0.3 - G' Storage Modulus
\ ] ’ —-&— G" Loss Modulus
40,28 - Vieoos:
1 B ] n iscosity
* 10 T 40,26 R1-0_FATIMA 1
G E _%_ 0,24 - G Storage Modulus
— - ] * —&— G" Loss Modulus
i -+0,22
—.— ’ -®— 1 Viscosity
* ——— —— 0,2 —e—
G" " +0,18
—— 3 P
—a +0.,16
—a— 100 1 40,14 R13_FATIMA 1
_:_0’1 2 - G' Storage Modulus
_f_ 0,1 —4&— G" Loss Modulus
1 -®— n Viscosity
T 0,08 R14_FATIMA 1
—:— (0] ,06 - G' Storage Modulus
_:_ 0.04 —-&— G" Loss Modulus
: 0,02 - Viscosity
1 00 - 1 0_1 f f f f f 1o
(0] 50 100 150 200 250 s 300 (2N

Anton Paar
R S\ 2
Time t —_— \

Anton Paar GmbH

Figur 12. Firger med SAG-betyget 5 som analyserats med 3ITT.

18



5 Resultat

Sammanstéllning av resultaten frin tidigare kapitel. Diagram och tabeller som kommer att
kunna anvéndas for att forutse vattenbaserade fargers beteende.

5.1 Shear rate loop test
Medelvirdeskurvorna for SAG-betygen 0,1, 4 och 5, kan ses 1 diagram 4. Med hjélp av

medelvirdeskurvorna togs polynom fram av graden 2 och koefficientvirdena for x2. Se tabell
6. Koefficienterna multipliceras med 100 for att fa tydligare virden for SAG-betygen.

Medelvardeskurva for SAG-betyg 0,1,4,5

y =0,0641x2 - 33,77x + 45921

y =0,0261x? - 26,777x + 5181

5
/

- N
S 8
o o

or

Viskositet [Pa*s]

0 50 100 200 250 300
Skjuvspanning [Pa]  y =0,0345x2 - 29,5x + 5261,3

150

Diagram 4, medelvirdeskurva for SAG-betyg 0,1,4 och 5 med undantagen ej inkluderade.

Férgerna med SAG-betygen 2 och 3 kom inte med diagram 4 dé de inte foljer den kronologiska
ordningen som kan ses i tabell 6. Deras medelvirdeskurvor kan ses 1 bilaga 1. Med hjélp av
tabell 6 kan man avgdra om fargen kommer att rinna eller inte och i sé fall till vilken grad (enligt
SAG-betygen). Se bilaga 7 for hur metoden kan tillimpas for att kunna forutse rinning hos
farger med SAG-betygen 0, 1, 4 och 5.

SAG-betyg | Koefficient | octficient ¥
100

0 0,0895 8.95

1 0,0641 6.41

2 0,0163 163

3 0,0166 1,66

4 0,0345 3,45

S 0,0261 2.61

Tabell 6. SAG-Betyg mot koefficienter fér polynom av graden 2.
De skuggade raderna har inte tagits med i metoden.

19



52 3ITT

Berédkningarna som gjorts i delkapitlet 4.2 sammanfattas i Tabell 7. Den beskriver medelvédrden
av varje SAG-betygs G’ och tan(d). De métdata som anvédndes dr de som inte klassats som
undantag. SAG-betyg 4 och 5 har inte tagits med dé dessa inte foljer den kronologiska ordning
som kan ses och har dérfor exkluderats fran metoden. Hur metoden ska tillimpas med hjélp av
denna tabell kan ses 1 bilaga 7.

SAG- Medelvirde G' Medelvirde tan(o)
betyg

0 233 0,8255

1 31,7 2

2 24.5 2,01

3 14,2 3,33

4 15,1 2,36

5 13,1 3,84

Tabell 7. Medelvirde for alla G'(utan undantag) och alla medelvirden for tan(o). SAG-betygen 4 och 5 har inte tagits med.

5.3 Amplitudssvep

I denna studie har sju farger analyserats. Dessa hade olika SAG-betyg och de med samma SAG-
betyg plottades i samma diagram. I det hir delkapitlet presenteras fiargerna R15, R41 och R42,
se figur 13. Figurerna pé resterande farger finns under bilaga 3.

CSD
3 2
10 10
R15 1
Pa PP50-SN7398; [d=1 mm]
1 - G' Storage Modulus
* Pa 4 10 —— G" Loss Modulus
- 1 Shear Stress
G’ * R41 1
- 2 0 PP50-SN7398; [d=1 mm]
- ; =1 mm
—=—10 10 T
G" +. - G' Storage Modulus
—— "
R — —-— G Loss Modulus
+
1 - Shear Stress
10 R42 1
PP50-SN7398; [d=1 mm]
-~ G' Storage Modulus
1 -2 "
10 - } } 10 —-— G Loss Modulus
0,1 1 10 % 100 -&— Shear Stress

Strain y —_—

Anton Paar GmbH

Figur 13. R15, R41 och R42 plottade i denna graf.
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5.4 Frekvenssvep
I detta arbete har sju farger analyserats. Dessa hade olika SAG-betyg och de med samma SAG-

betyg plottades i samma diagram. I diagram 4 presenteras resultatet for fargerna R13 och R15
dé de har olika SAG-betyg. Resterande fem farger hittas under bilaga 4.

R15(SAG-betyg 0) och R13(SAG-betyg 5)

0.04E+03
o0 °* ‘
0.03E+03 P
° [ J
° [ J
0.03E+03 °?®
[ J
..
[ J
0.02E+03 o
(C
a oo° R13_G'
0.02E+03
R13_G"
0.01E+03 . ®R15 G'
. - 2 ’RlS_G”
5.00E+00 - 0000000060600 -
OOOE+OO 7 T T T T T T |
0 100 200 300 400 500 600 700

Frekvens [Hz]

Diagram 5. R15 tillhor SAG-betyg 0 och R13 tillhor SAG-betyg 5. Deras G- och G -kurvor presenteras i denna kurva.
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6 Diskussion

Metoderna som diskuteras nedan &r shear rate loop test, 3ITT, 3ITT med hogre skjuvhastighet,
amplitudsvep och frekvenssvep. De tva forsta metoderna diskuteras ingdende da samma farger
anvints medan for de tre sista metoderna s har farre fiarger anvints. Metoderna besparar tid
och rdmaterial dd experimenten inte miste beddmmas visuellt alltsd fargerna behdver inte
sprutas upp for att kunna avgoéra om fargerna rinner eller e;j.

6.1 Shear rate loop

Férgerna som har analyserats har haft olika SAG-betyg, vilket dr en skala som visar pd hur bra
rinningsmotstand fargen har. 28 farger analyserades och de har SAG-betygen 0-5. I varje
betygsnivd har fargerna grupperats i tva olika grupper. Grupp 1 ér de farger som tagits med 1
metoden och grupp 2 dr fargerna som satts som undantag. Dessa grupperingar diskuteras i detta
kapitel. Icke-linjar relation mellan viskositet och skjuvspianning vilket beskrivs enklast som
krokning. Ett ldgt SAG-betyg kan relateras till ett icke-linjart samband, alltsd kurvorna &r
krokta. Ett hogt SAG-betyg kan relateras till ett linjért samband.

Metoden som tagits fram anvénder sig av viskositetsdata och skjuvspidnningsdata. Genom att
plotta dessa data mot varandra i en graf sa gar det att samla ihop alla med samma SAG-betyg
(exklusive undantagen) i en graf. Ett medelvirde av alla farger med samma SAG-betyg togs
fram, med hjilp av interpolation av kurvan med en Okande skjuvhastighet och nir
skjuvhastigheten upphor for samtliga fargers diagram togs ett variansvirde fram. Variansvérdet
hade for stor spridning hos alla SAG-betyg och kunde dirfor inte anvéndas for att koppla till
rinnigheten.

Ett annat sdtt som fungerade var att med hjilp av de interpolerade kurvorna togs en
medelvirdeskurva och dess polynom av graden 2 fram. Polynomets hogsta grads koefficient
anviandes da som riktlinje for att se vad farger med samma betyg bor ligga omkring. Dessa
koefficienter multipliceras med 100 for att f4 fram den faktor som kommer att representera
varje betygssteg pd betygsskalan, se tabell 6. Undantagen har inte tagits med i tabell 6, da det
blir for stor spridning i siffrorna och inget kan faststéllas for varje steg 1 SAG-betygen.

Metoden fungerar for de farger som analyserats men en sak som bor tas 1 atanke, dr att antalet
farger 1 varje SAG-betyg inte dr samma. Vissa av fdrgerna hade omkring sex prover i varje
betygsnivd medan andra hade tva till tre stycken. Detta kan vara en orsak till att det fas andra
koefficienter framfor x2. For att fA sikrare viirden pa koefficienterna skulle det vara bra om det
fanns lika minga farger for varje betyg pé skalan. Att det skiljer sig pa antalet farger i varje
SAG-betyg kan ses som en felkilla® for denna studie. Tillgéngen till firger med samma SAG-
betyg var inte sa stor. Betygsskalan kommer frén en subjektiv bedomning, vilket kan vara en
felkilla for SAG-betygen.

Undantagen for fargerna som har SAG-betyget 0 uppvisar ett resultat dér den plottade kurvan
kroker sig inom ett kortare intervall. For REF(AZ213000) befinner kroken sig mellan 200-250

3 OBS! det kan vara andra faktorer som paverkar och inte endast antalet firger under varje betyg.
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Pa och for R56 ligger kroken mellan 50—-120 Pa. Féargerna som inte klassades som undantag har
sina skjuvspdnningar mellan 50-250 Pa, alltsa ett storre intervall. Det blev enklare att skapa en
medelvérdeskurva for farger med samma kurvkaraktérer. Antalet farger med SAG-betyget 1 ar
inte tillrdckligt ménga for att kunna pavisa ett generellt samband som &r karakteristiskt for det
betyget. Anledningen till att fargerna har tagits med i undersdkningen &r for att de bada fargerna
har ett linjért beteende men fargen R51 har en krokning. Kroken dr koncentrerad mellan 150—
220 pa x-axeln. Pa grund av krokningen skulle fargen R57 klassas som ett undantag, dd SAG-
betyg 1 ligger nira fargerna under SAG-betyget 0. Se diagram 6 1 bilaga 1.

SAG-betyg 2 inkluderar sex farger dar hilften klassats som undantag och resterande férger
tagits med 1 metoden. Koefficienten som tagits fram baseras alltsd pa tre farger. Fargerna R40,
R18 och R50 har samma kurvbeteende. De har ett mer linjért format till skillnad frén fargerna
med SAG-betyget 0. Nér skjuvningen upphor sé stannar de vid olika skjuvspénningar och de
har olika start- och slutviskositet. Se diagram 7 i bilaga 1. Undantagen i SAG-betyg 2 har mer
krokta kurvor én resterande farger, och deras startviskositet dr inte densamma som deras
slutviskositet. Se diagram 8 1 bilaga 1. Skillnaden mellan start- och slutviskositeten ar storre for
fargerna som dr klassade som undantag. Medelvardeskurvan plottades mellan 50-250 Pa, se
diagram 9. Polynomets koefficient kommer dock inte att kunna anvéndas i metoden di den
ligger under koefficientvérdet for SAG-betyg 5.

R10, R6, R9 och R22 tillhoér SAG-betyget 3 varav R22 dr det enda undantaget. R22 har en
krokning som skulle stéra polynomens koefficient da R6, R9 och R10 har en mer linjarformad
kurva. Da skjuvhastigheten upphor, landar R6, R9 och R10 skjuvspanningar mellan 250 — 320
Pa, men for undantaget R22 ligger krokningen i skjuvspénningsaxeln mellan 100 — 160 Pa (se
diagram 11 1 bilaga 1). En nackdel med medelvirdeskurvan for fargerna R6, R9 och R10 var
att skjuvspdnningen plottades i ett bestimt intervall for att fa alla farger att f6lja samma intervall
(50-250 Pa). Polynomets koefficient kommer dock inte att kunna anvéndas i metoden d& den
ligger under koefficientvérdet for SAG-betyg 5. Se diagram 12 1 bilaga 1.

SAG-betyget 4, fairgerna R4, R3 och R23 plottades i samma kurva, d& de hade likadana
kurvbeteenden. Nir skjuvhastigheten upphdrde fick man en mer koncentrerad skjuvspédnning
runt 200-230 Pa. Medelvardeskurvan anpassades till alla tre fargerna och ett polynom togs
fram. Polynomets koefficient ligger dver koefficientvirdet for SAG-betyg 5, vilket &r bra.
Alltsé kan man skilja pd SAG-betyg 4 och 5.

Férgerna som rinner helt har fitt SAG-betyget 5 vilket dr det sista betygssteget pa skalan.
Férgerna har en mer linjdrformad kurva om de ska jamforas med fdrgerna som ligger under
SAG-betyget 0. Kurvan som sjunker exponentiellt d& skjuvhastigheten 6kar och kurvan som
gér upp vid upphord skjuvhastighet har en liten area. Vissa av fargerna overlappar varandra.
Skjuvspinningen for fargerna R8, R19, R13 och R14 ligger mellan 200 — 300 Pa. Undantagen
for SAG-betyget 5 dr fargerna R17 och R1-0, se diagram 15 i bilaga 1. De har inte lika hog
viskositet och R17 har en mer krokt karaktér 1 kurvbeteendet.
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Med hjélp av tabell 6 fas en tydlig separation mellan alla farger forutom SAG-betyg 2—3 som
inte foljer trenden for koefficienterna. Féargerna f6ljer en kronologisk ordning pd SAG-betygen
0, 1, 4 och 5. Det hogsta virdet pd koefficienten tillhor SAG-betyget 0 och det lagsta tillhor
SAG-betyget 5. Firgerna med betygen 0 och 5 har en tydlig skillnad. Med andra ord s& gér det
att urskilja farger som rinner och de som inte rinner.

6.2 3ITT

Den elastiska modulen har stor betydelse for fargers formaga att rinna, vilket har att géra med
att elasticiteten paverkar deras inre motstandskraft mot gravitationen. Fiargerna med SAG-betyg
0 har ett hog G’-virde och ldga virden nir det kommer till tan(5). En anledning till att inga
samband kunde tas fram med hjélp av grafanalyserna ar for att fargerna hade liknande grafer
for alla farger forutom de fargerna med SAG-betyg 0. Se figur 12 for ett exempel resterande
farger i bilaga 5.

Tillvdgagingssittet som anvindes for de métdata som erhdlls jamfordes alla tan(d) och G’-
virden. Med hjélp av dessa var det mgjligt att fram en tabell med medelvérden for G’-virden
och tan(d), se tabell 7. En kronologisk ordning for medelvirdena G’-virdena samt tan(o)
bildades, vilket gjorde att det gér att sdga ndgot om de olika SAG-betygen frdn 0-3. Men efter
SAG-betyg 3 fungerar inte detta sétt. Tanken &dr att en firg ska kunna analyseras och sedan
plocka G’-vérdet och tan(d) ut hos tredje intervallet i 3ITT. Dessa ska sedan jamforas med tabell
7 och darefter ska det vara mojligt att sdga om férgen rinner eller inte.

Tabell 7 har en kolumn med tan(d). Hoga tan(o) indikerar att farger rinner och laga tan(d) rinner
inte. SAG-betyg 0 dr den enda fargkategorin som har tan(d)-viarden som ligger under ett. Men
fargerna kan fortfarande urskiljas med hjéilp av deras tan(5)- virden da de har stigande virden
pa tan(0) fran det lagsta SAG-betyg till det hogsta.

Tabell 5 i1 delkapitel 4.2, de skuggade fargerna pa tabellen 4r de som tagits bort frin metoden,
eftersom det skulle sinka medelvérdet av G’ — vardena. Metoden fungerar for farger som har
SAG-betygen mellan 0-3 da de foljer storleksordning. SAG-betyg 3 har ett ldgre G" — varde én
SAG-betyg 0. SAG-betyget 0 har hogst G' — varden och SAG-betyg 3 har ligst G’ — varden.
For tan(o)-virdena dr det tviartom det 14gsta betyget har som hogsta vérdet.

SAG-betygen 1 och 2 har snarlika siffror da de skiljer sig med 0,01. Skillnaden &r sé liten att
det kan 14tt blandas ihop. En observation som bor noteras ér att fargerna inte ir jamnt fordelade
1 de olika SAG-betygen.

G’-virden studerades nér nittio procent av dterhdmtningstiden hade forflutit for att se hur snabbt
fargen aterhdmtades efter att skjuvning upphorde. Inget samband kunde tas fram med hjilp av
denna parameter da tiderna var olika for alla firger med samma SAG-betyg. Det intressanta
med dterhdmtningstiden var att ndstan alla farger gick tillbaka till sina startvirden (viskositet,
G’, G”’ och skjuvspédnning).
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En avgriansning gjordes for detta projekt och det var att endast analysera farger som sprutats
med 300 pum 1 paldggningsmingd. For att {4 en klarare bild 6ver hur de &r klassade valdes det
att titta hur de sig ut 1 hogre példggningsmédngder. Kolumnen med SAG-betygen
paldggningsméingden 400 pm kan ses i tabell 5. Fargerna med SAG-betyg 5 forblev SAG-betyg
5 och de resterande fargerna gick upp 1 SAG-betyg, alltsd SAG-betyg 4 fick en 5a for
paldggningsméingden 400pm. Forutom de farger som hade SAG-betyg 0 och inte var klassade
som undantag.

6.2.1 Hogre skjuvhastighet (2000 s™ och 3000s™)

Féargerna testades ocksd med en hogre skjuvhastighet for att se om det gav ytterligare
information om féargernas egenskaper. Den fordndring som kunde utlidsas av G’-védrdena hade
flyttats uppét i grafen, men inte sd mycket for att metoden ska dndras. Det var sex farger som
analyserades och av dessa var det fem stycken som hade likadana kurvbeteende. Deras G’ —
varden lag inom ett visst intervall. Alltsd de farger som hade SAG-betyg 0 14g 6ver 100 Pa, ett
undantagsfall &r R41 da den inte ligger 6ver 100 Pa. Fargerna R19 och R13 bdrjar ndrma sig
100 Pa. Hade man hgjt skjuvhastigheten dnnu hogre sa kanske man skulle kunna komma &ver
100 Pa for G’-vérdet, men det forklarar inget 1 den hir metoden. Att G’-vérdet ligger under 100
Pa ér bra for att fargerna rinner vid applicering. Detta ger en tydlig grians mellan fargerna inte
rinner och de som rinner. Graferna for dessa farger som analyserades med hogre skjuvhastighet
kan ses 1 bilaga 2.

6.3 Amplitudssvep

Férgerna med SAG- betyget 0 har ett kortare avstdnd pa grafen mellan lagringsmoduler och
forlustsmoduler kurvor, se figuren 13 och resterande figurer finns under bilaga 3. Det kan bero
pa att de har lika mycket av det elastiska och viskdsa beteendet i fargen. Vid en skjuvspinning
pa 10 % bojer sig kurvorna hos dessa farger. De tillhdrande G’ — varden ér 6ver 100 Pa med
undantag fiargen R41. Se figur 13 i delkapitel 4.3.

Déremot dr avstdndet pd grafen mellan deras lagringsmoduler och forlustsmoduler kurvor hos
fargerna med SAG-betygen 1-5 ldgre. Det kan bero pé att dessa har ett mer viskdst beteende
och det dr dérfor de rinner vid applicering av fiargen. Kurvorna ar néstintill konstanta, det vill
sdga bojs inte av. G’-virden &r snarlika och svéra att skilja at mellan SAG-betygen. Vid
forlangd skjuvningsaxel kan en mdjlig bojning av kurvor uppsta.

6.4 Frekvenssvep

Frekvenssvep mittes for att kontrollera om det finns en ytterligare vidg att g& for att hitta
samband mellan rinning och SAG-betygen. Sju farger analyserades dér tre av dessa farger hade
SAG-betyg 0. Tva av dessa farger hade SAG-betyg mellan 14 och de sista fargerna hade SAG-
betyg 5. En skillnad som kunde ses fanns i diagrammen som analyserades som reometern
plottade direkt under analysen, se bilaga 4. Diagrammen 4r de enda som studerats pa grund av
tidsbrist. En skillnad som sags pa de firger som rinner var att de hade en “cross-over” punkt,
alltsd dessa fargers G’ gar om G” och det kan ses i figurerna i bilaga 4. R13 har en “’cross-over”
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punkt i intervallet 0- 100 rad /s. De andra fargerna R14, R10 och R6 som ocksa har en ”’cross-
over” punkt har det i samma intervall. En intressant aspekt med farger som har SAG-betyg 1-
5 dr att deras G’ — vdrden Okar snabbt till skillnad ifran fiargerna med SAG-betyg 0.

Férgerna som klassades med SAG-betyg 0, har ingen “cross-over”. G’ och G” startar pad samma
punkt didr forlustsmoduler Okar i borjan men blir konstant ganska snabbt medan
lagringsmoduler 6kar. Forlustmodulen ar konstant och ¢’ — kurvan stiger, men inte lika snabbt
som de farger som rinner. Se diagram 5 under delkapitel 5.4.
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6.5 Forslag pé vidare studier

Négra fragor har uppstétt under arbetets géng, dd vissa av programmen som anvéndes inte gav
nagon direkt koppling till rinning vid applicering av firg. Vidare studier behdvs for att
identifiera skillnader mellan firgerna och de som satts som undantag. Metoden behdver
vidareutvecklas for att den ska kunna tillampas pa alla farger.

Négra forslag som tagits fram:

e Atttesta andra polynomgrader for att i en klarare bild 6ver krokningen vilket ger battre
noggrannhet i koefficienterna som representerar varje SAG-betyg.

e Att undersoka firgerna som klassats som undantag for att titta pa vad som skiljer dem
at fran de som finns med i1 den befintliga metoden (Shear rate loop).

e Att utveckla metoden for farger som inte har SAG-betyg 0 och 5 och koncentrera
metoden till SAG-betygen 1-4.

e Att testa frekvenssvep for alla 28 farger for att klargora att det finns en skillnad mellan
farger som rinner och de som inte rinner. Fargerna med SAG-betygen 1-5 har en cross-
over medan farger som inte rinner hade inte ndgon cross-over i det testade intervallet.
Fragor som kan besvaras for varje farg dr: ”Vid vilken frekvens uppstér det en cross-
over? Gar det att koppla det till rinnigheten hos fargerna med SAG-betygen 1-5?”

e Aftt testa rinningsapplikatorn som ger ett vdrde pd rinningen 1 olika
paldggningsmingder. Fargerna kan sorteras utifran det virdet som fds och efter SAG-
betygen. Det blir en objektiv beddmning av fargen. Rinningsapplikatorn klarar att testa
rinningen hos farger som sprutas med en pédldggningsméngd pa 200- 500 pm.
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7 Slutsats

Metoden Shear rate loop” som har utvecklats inom denna studie géller for prover med SAG-
betygen 0, 1, 4 och 5. Med hjilp av denna metod kan man forutse fargens rinningsegenskaper.
Metoden maste vidareutvecklas for att passa fargerna som har SAG-betygen 2 och 3.

Enligt testresultatet fran 3ITT rinner inte firger med hoga G’ — varden och fiarger med
tan(d) < 1.Rinning kan forutses med de métdata som finns med i detta arbete. Men metoden
héller endast for fargerna med SAG- betyg 0-3 och metoden méste vidare utvecklas for SAG-
betygen 4 och 5. Att hoja skjuvhastigheten gav inte mer information om respektive farg.

Programmet amplitudsvep ger ingen ytterligare information for att kunna fGrutse rinning.
Férgerna med ett hogt G’ — varde tillhorde SAG-betyg 0 och resterande farger gick inte att
skilja pa.

I frekvenssvep finns det definitivt ndgot som skulle kunna ségas om rinningheten hos vétskorna.
Ett samband skulle kunna skapas mellan graferna for varje SAG-betyg och sjélvaste betygen.
Férger som inte rinner har inte ndgon “cross-over” medan farger som rinner lite eller mycket
har en “cross-over”.

Metoderna frekvenssvep och amplitudsvep kan vidareutvecklas for att gé helt frdn den
subjektiva beddmning som gjorts tidigare till en mer objektiv bedomning.
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Bilaga 1: Fargerna med SAG-betyg 1-5 grafer

Diagrammen nedan ar fran programmet “Shear rate loop”. Viskositet &r plottad mot
skjuvspanning. Dessa farger diskuteras ocksd 1 diskussion.

[ B R51

A R57

Viskositet [Pa*s]

0 50 100 150 200 250
Skjuvspanning [Pa]

Diagram 5, SAG-betyg 1. Polynomets X’ terms koefficient anvénds i tabell 6.
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SAG-betyg 2
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w
o
o
o
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AR18

Viskositet [Pa*s]
U

R50

1000

500

0 T T T T

0 50 100 150 200 250

Skjuvspanning [Pa]

350

Diagram 6, SAG-betyg 2. Polynomets x-terms koefficient tagits med i tabell 6.

SAG-betyg 2 (Undantag)

7000

6000

5000 ‘

4000 A

mR1

3000 *

AR21

Viskositet [Pa*s]
m
LY

2000

¢ R2

1000

0 50 100 150
Skjuvspanning [Pa]

200

250

Diagram 7, SAG-betyg 2 fdrger som klassats som undantag.
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Medelvardeskurva for SAG-betyg 2

3500

o y =0,0163x? - 20,495x + 4272,2

2500

2000

1500

1000

Viskositet [Pa*s]

500

0 50 100 150 200 250 300

Skjuvspanning [Pa]

Diagram 8, medelvérdeskurva fér SAG-betyg 2 med undantagen ej inkluderade.
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SAG-betyg 3

6000

5000

4000 | ]

3000 i

mR10

ARG

2000

Viskositet [Pa*s]
>
.

R9

1000

0 T T T T T
0 50 100 150 200 250

Skjuvspanning [Pa]

300

350

Diagram 9, SAG-betyg 3. Polynomets x>-terms koefficient som tagits med i tabell 6.

SAG-betyg 3 (Undantag)
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1500 o

Viskositet [Pa*s]
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1000 'ﬁ‘.

500 %l

Skjuvspanning [Pa]
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140

160 180

® R22

Diagram 10, SAG-betyg 3, farger som klassats som undantag
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Medelvardeskurva for SAG-betyg 3

5000

4500
y = 0,0166x? - 26,368x + 5713,2
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2000
1500

Viskositet [Pa*s]

1000
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Diagram 11, medelvdrdeskurva for SAG-betyg 3 med undantagen ej inkluderade.
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SAG-betyg 4
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HR3

AR23
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1000

0 T T T T
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Diagram 12, SAG-betyg 4. Polynomets x>-terms koefficient anvénds i tabell 6.
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SAG-betyg 5

5000
4500
4000 |

3500 ®
3000 i
2500
2000

1500

Viskositet [Pa*s]

1000

500

0 50 100 150 200 250 300 350

Skjuvspanning [Pa]

Diagram 13, SAG-betyg 5. Polynomets x’-terms koefficient anvéinds i tabell 6.

SAG-betyg 5 (Undantag)
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[ ]
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(1) [ ”:‘.Q
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Diagram 14, SAG-betyg 5, fdrger som klassats som undantag
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Bilaga 2: Hogre skjuvhastighet

Figuren som presenteras hir nedan dr tagna fran analyser.

R42 och R41 har SAG-betyget 0.

10° 0.3
| Pa-s R4 1
——0,25 -~ G' Storage Modulus
Pa 1 —&— G" Loss Modulus
1 -o— Viscosity
1 * R42_0,5mmGAP_2000sr_om 1
. ]
G 1 - G' Storage Modulus
—= 52 10,15 -
10 Taasea T U, n —&— G" Loss Modulus
1 —e—
G" o E —— - 1 Viscosity
] P
A 1 R42_0,5mmGAP_3000sr_om 1
o 40,1
1 -~ G' Storage Modulus
—&— G" Loss Modulus
——0,05 - q Viscosity
1 ]
10 f f f f f 0o
(0] 50 100 150 200 250 s 300 ~

Ti ¢ /P Anton Paar
ime — -

Figur 14. R42 med olika skjuvhastigheter. Skjuvhastigheterna 2000 s och 3000 s har ett gap (0,5 mm) medan 1000 s har
Imm.

R41

10° —0,4
Pa-s
+0,35

R41_FATIMA 1

- G' Storage Modulus

4 0,25 —&— G" Loss Modulus
G' ] * -&— n Viscosity
& Pa —:— 0,2 n R41_0,5mmGAP_2000sr 1
G" 1 i - G' Storage Modulus
i T0.15 —A— G" Loss Modulus
] -®— n Viscosity
T0,1
-+ 0,05
10" : : : : : 1o
(6] 50 100 150 200 250 s 300 \ Anton Paar

0%

Figur 15. R41 med olika skjuvhastigheter. Skjuvhastigheterna 2000 s-1 och 3000 s-1 har ett gap (0,5 mm) medan 1000 s-1
har Imm.



R1 och R10 har SAG-betyget 2 och 3.

R1
2
10 703
] Pa-s R1 1
——0,25 - G' Storage Modulus
—A— G" Loss Modulus
-®— 1 Viscosity
! Toz
R1_0,5mmGAP_2000sr 1
G 4
G' Storage Modulus
+. —_—0,15 n —-A— G" Loss Modulus
o
G" —— -®— n Viscosity
——
— A
0.1 R1_0,5mmGAP_3000sr 1
1 ’ - G' Storage Modulus
—4&— G" Loss Modulus
-+0,05 - 1, Viscosity
0 J
10 I I I I I 0
0 50 100 150 200 250 s 300 ™~

Ti t /\—) Anton Paar
ime —

Anton Paar GmbH
Figur 16. R1 med olika skjuvhastigheter. Skjuvhastigheterna 2000 s-1 och 3000 s-1 har ett gap (0,5 mm) medan 1000 s-1 har
Imm.
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] —-®— 1 Viscosity
10,1
40,05
0 T T R R R .:
10 T 1 1 1 1 0
0 50 100 150 200 250 s 300 ~

. LD Anton Paar
Timet —= \

Anton Paar GmbH
Figur 17. R10 med olika skjuvhastigheter. Skjuvhastigheterna 2000 s-1 och 3000 s-1 har ett gap (0,5 mm) medan 1000 s-1
har Imm.
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R19 och R13 har SAG-betyget 5.

R19
102 0,4
1 Pa-s
“ 1035 R19 1
- G' Storage Modulus
Pg (M- dumms, 103 & G Loss Modulus
* ] -®— n  Viscosity
10,25 R19_0,5mmGAP_3000sr 1
G - ] *

- G' Storage Modulus

—m—1 01 T / T 0,2 n —A— G" Loss Modulus

] —e—

G" - 1 —— -®— 1 Viscosity

B fr— # 70,15 R19_0,5mmGAP_2000sr 1
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_-_0’1 —-A— G" Loss Modulus
i -®— q  Viscosity
10,05

10° : : : : : Lo
0 50 100 150 200 250 s 300 ~

. =D Anton Paar
Time t . \

Anton Paar GmbH
Figur 18. R19 med olika skjuvhastigheter. Skjuvhastigheterna 2000 s-1 och 3000 s-1 har ett gap (0,5 mm) medan 1000 s-1 har
Imm.
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Figur 19. R13 med olika skjuvhastigheter. Skjuvhastigheterna 2000 s-1 och 3000 s-1 har ett gap (0,5 mm) medan 1000 s-1 har
Imm.
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Bilaga 3: Amplitudsvep

Tva férger analyserades som har SAG-betyg 1-4:

CsD

R10 1

PP50-SN7398; [d=1 mm]
- G' Storage Modulus
—A&— G" Loss Modulus
-8 1 Shear Stress
R6 1

PP50-SN7398; [d=1 mm]
- G' Storage Modulus

—-A- G" Loss Modulus
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R40 1
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- G' Storage Modulus

I 1 -2 -A- G" Loss Modulus

0
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Anton Paar GmbH

Figur 20. R10, R6 och R40 analyserade och plottade.

Tva féarger analyserades med SAG-betyget 5:
CsD
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Figur 21. R13, R14 och R19 plottade i denna graf.
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Bilaga 4: Frekvenssvep

Programmet frekvenssvep anvédndes for att se om de kunde ge ytterligare information om hur
farg beter sig och om det gick att skilja pé de olika fargerna med de olika SAG-betygen.

Tre farger analyserades med SAG-betyget 0:
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"o G
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0 \ \ 1
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Anton Paar
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Figur 22. Beskriver hur den elastiska samt viskosa modulen ser ut under frekvenssvep

Tva féarger analyserades som har SAG-betyg 1-4:
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-®— |n*| Complex Viscosity
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0 \ ) o
10 } | 10
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Anton Paar
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Figur 23. Beskriver hur den elastiska samt viskosa modulen ser ut under frekvenssvep
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Tva féarger analyserades med SAG-betyget 5:

Rheoplus
1 4
10 10
Pa
3
710
n*l Pa-'s T1 02
——
—o—
710
0 | | 0
10 T ' 10
1 10 100 rad/s 1000

Angular Frequency ¢ —

Anton Paar GbH

G
I
.
G"
A

Figur 24. Beskriver hur den elastiska samt viskosa modulen ser ut under frekvenssvep.
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Bilaga 5: 3ITT

1 2
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-+ Pa-s
40,36
A A AAA
S 10,34
VS 40,32
Pa | aaat2 40,3
.,.—-f-"\ 10,28
A 10,26
G' 10,24
=
40,22
= :
A 210 [mm=== 1702
G" 40,18
A
A 40,16
= =gt
—— 10,14
40,12
10,1
10,08
10,06
10,04
40,02
o] (o] | |
10 — 10 f f f 0
o} 50 100 150 250 s 300

Time t

Figur 25. Ndgra av de firger med SAG-betyg 1-4 som analyserats med 3ITT.
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Figur 26. Ndgra av de firger med SAG-betyg 0 som analyserats med 3ITT.
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Bilaga 6: Ordforteckning & Forkortningar

AKkronymer

HASE Hydrophobically-modified Alkali Soluble Emulsion

ASE Alkali Swellable Emulsions

HEUR Hydrophobically-modified Ethylene oxide-based URethane

DPM DiPropylene glycol Methyl ether

DPnB DiPropylen glycol n-Butyleter

BG Butylglycol

SAG Rinning

MFFT Ligsta filmbildningstemperatur

Definitioner

Skjuvhastighet Ar den hastighet vid en 6kad deformation p4 ett material.

Viskositet kvantitet som beskriver den inre friktionen i ett fluidum som é&r
uppmiitt i kraft per area.

Skjuvspianning Tryck

Lagringsmodul Matt pé elasticitet

Forlustsmodul Matt pé viskositet

Reologi Deformationsegenskaper hos vitskor och fasta material.

Enheter

Lagringsmodul, G’ [Pa]

Forlustmodul, G’ [Pa]

tan(3) -]

Viskositet, n [Pas]

Skjuvhastighet, y [s71]

Skjuvspinning, t [Pa]

Nomenklatur

Cy,H,404 Texanol

CeH,40, Butyloxyetanol

45



Bilaga 7: Laborationsinstruktioner

Hér kommer en beskrivning pa hur en analys kan gi till {or att forutse rinning hos en farg.
Denna instruktion kan anvéndas da reometrarna ar kalibrerade. Programinstéllningarna for
Shear rate loop test kan ses 1 delkapitlet 3.2. Programmet for 3ITT kan ses 1 delkapitel 3.3.

Shear rate loop test:

1. Starta programmet pa datorn. Skriv sedan in
vilken firg som ska analysera.

2. Applicera sedan firgen pé provytan.

3. Sénk sedan ner spindeln som pé figuren till
hoger. Skrapa bort dverskottsfargen.

4. Tryck pa start pa datorn. Programmet kommer nu
att kora i 2,5 minuter.

5. Programmet kommer sedan att plotta en graf,
viskositeten mot skjuvhastigheten.

6. Kopiera sedan mitdata. Det som fas kommer att
vara: Viskositeten, skjuvspdnningen,

skjuvhastigheten och tiden.

7. Klistra in i en Excel ark. Plotta sedan viskositeten
(pé y-axeln) mot skjuvspinningen (x-axeln).

8. Ta sedan fram trendlinjen och andragradsekvationen.

Brookfield R/S Controlled Stress Rheometer

9. Ta sedan koefficienten till x2. Titta i tabell 6 i rapporten och jaimfor.
10. Beroende pé koefficientensvirde rinner fargen eller e;j.

3ITT:

1. Starta programmet pa datorn. Skriv sedan in vilken farg
som ska analysera.

2. Applicera sedan fargen pa provytan.

3. Tryck pé start. Automatisk sdnkning av spindeln. Skrapa
bort dverskottsfargen.

4. Programmet kommer att nu kora i 130 sekunder.

5. Grafen som bildas kommer att se ut som pa figur 9 i
rapporten.

. . o Anton Paar MCR 302 Rheometer
6. Kopiera sedan mitdata. Det som fas kommer att vara:

Viskositeten, G’, G, tan(d), skjuvhastigheten och tiden.

7. Tamedelvirdet av intervall 3 for G’ och tan(d) virdena.

8. Ta sedan dessa medelvérden och jaimfor det med tabell 7 i rapporten.

9. Beroende pd hur dessa virden ligger till 1 forhallande till tabell 7 kan det sdgas om
fargen rinner eller e;j.
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