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elbst im schwierigen Bereich Lacke gibt es durchaus
Situationen, in denen sich statistische Versuchspla-
nung (engl. Design of Experiments, ,DoE") erfolgreich
einsetzen lasst. Sie erlaubt unter anderem eine schnel-
le Identifikation vielversprechender Materialien im Roh-
stoffscreening, wodurch die Entwicklung spurbar beschleunigt wird.
Woran liegt es dann, dass es so wenige Beispiele erfolgreicher Ver-
suchsplanung in der Lackherstellung [1] gibt?
Zum einen sicher daran, dass Lacke komplexe Mischungen sind. Eine
tiefer gehende experimentelle Untersuchung erfordert daher schnell
viele Versuche. Ein anderer Grund kdnnte jedoch auch in der mangeln-
den Verbreitung der Methode liegen. Obwohl die Grundideen schon
lange bekannt sind und selbst Literatur direkt zum Thema ,Lack" exis-
tiert [2-4], scheuen viele die vermeintlich schwierige Einarbeitung.
Statistik — das klingt zunachst abschreckend ...

Moderne Zeiten

Mit heutigen Software-Tools stellen die meisten Schritte eines
Versuchsplanungs(DoE)-Projekts jedoch kein Problem dar.

Im Expertensystem ,Stavex” [5] missen z.B. nur die gewiinschten Ziel-
groBen und die zu untersuchenden Einflussfaktoren eingegeben wer-
den. Die Software generiert dann passende Versuchsplane. Der Be-
nutzer muss nur noch die vorgeschlagenen Experimente durchfihren.
Nach Eingabe der Ergebnisse Ubernimmt das Tool die statistische
Analyse und préasentiert die Ergebnisse in einem einfach verstandli-
chen Bericht. Die Schwierigkeit liegt also eher darin, die Fragestellung
korrekt in der Software abzubilden.

Rohstoffscreening

Bei einem Lackhersteller sollte ein 1-Komponenten-Hydro-Einschicht-
lack entwickelt werden, welcher direkt auf Stahloberflachen appliziert
werden kann (sog. direct to metal (DTM)). Dennoch sollte die Be-
schichtung als Einschichtsystem ausreichende Schutzeigenschaften
bieten.

Aufgrund der geforderten Trocknungs- bzw. Hartungsbedingungen
sowie der UV-Bestandigkeit der Beschichtung wurde eine Acrylat/
Melamin-Kombination ausgewahlt. In einem ersten Screening sollten
die geeignetsten Bindemittel und Harterkomponenten sowie die ein-
zusetzenden Korrosionsschutzpigmente bestimmt werden.

Ergebnisse auf einen Blick

Statistische Versuchsplanung (engl. Design of Experiments — DoE)
erlaubt ein effizientes Vorgehen bei den notwendigen Experimenten.

Mit einer geeigneten Software wird nur eine kurze Einarbeitungs-
zeit benotigt. Hier wurde STAVEX (www.aicos.com) vorgestelit.

Im Bereich Lacke ist es wichtig, dass Mischungen mit Alternativ-
komponenten einfach spezifiziert werden konnen.

Das Screening erlaubte in nur 20 Versuchen, klare Aussagen zu
5 Bindemitteln, 3 Melaminhértern, 9 Korrosionsschutzpigmenten
sowie 4 Prozessfaktoren zu erhalten.
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Hierzu wurden auf Basis der Informationen verschiedener Rohstoff-
lieferanten insgesamt finf unterschiedliche Bindemittel sowie zwei
Melaminhéarter ausgewahlt, welche ggf. noch mit einem dritten Mela-
minharz kombiniert werden sollten.

Da die Ermittlung der geeignetsten Korrosionsschutzpigmente am
besten ebenfalls empirisch erfolgt, wurden insgesamt neun dieser
Pigmente in die Untersuchungen einbezogen.

AuBerdem sollte innerhalb der Versuchsserie gleichzeitig noch der Ein-
fluss eines Saurekatalysators, einer Elastifizierungskomponente, eines
Haftvermittlers sowie eines Rheologieadditives bestimmt werden.

Praktische Umsetzung

Bei der Eingabe in die Software ist allerdings nicht die Anzahl der még-
lichen Einflussfaktoren oder der einbezogenen Alternativ-Rohstoffe
die Schwierigkeit. Es ist inzwischen Standard, dass eine Software
gleichzeitig sowohl Mischungszusammensetzungen (hier die Binde-
mittel / Melaminhéarter-Kombination) als auch weitere Einflussfaktoren
optimieren kann.

Eine Besonderheit des verwendeten Expertensystems ist hier, dass
die Spezifikation der Alternativen innerhalb der Mischung sehr einfach
zu bewerkstelligen ist: Ein spezieller ,Alternativen“-Button 6ffnet ein
Fenster, in dem diese Angaben direkt per Mausklick vorgenommen
werden konnen. Abb. 1 zeigt, wie dies fur die finf Bindemittel und die
beiden Melaminharter durchgefihrt wurde.

FUr die neun Pigmente wird ein sog. qualitativer Faktor verwendet, bei
dem die unterschiedlichen Niveaus flr die einzelnen Pigmente stehen.
Die weiteren vier potenziellen Einflussfaktoren kénnen als ,,gewohnli-
che" quantitative Faktoren spezifiziert werden.

Fachkompetenz und Kreativitat

Etwas Nachdenken erfordert jedoch die Frage, wie mit den unter-
schiedlichen Losemittelgehalten der einzelnen Rohstoffalternativen
umgegangen werden soll.

Im vorliegenden Fall wurde bei der Eingabe der zu untersuchenden
Wertebereiche bertcksichtigt, dass der Gesamtbindemittelanteil kon-
stant bleiben sollte. Daher wurden die oberen und unteren Grenzen so
festgelegt, dass die Summe der Bindemittel- und Harter-Komponente
jeweils identisch war. Auch die Angaben fur die Wertebereiche der
anderen quantitativen Faktoren stimmen nicht mit den tatsachlichen
Werten innerhalb der Rezepturen Uberein. Da sich die Einsatzmenge
der Rohstoffe je nach Ldsemittelanteil &ndert, ware die Umrechnung
auf die tats&chlichen Rohstoffgehalte schwierig geworden.

Zur Vereinfachung des Vorgehens wurden stattdessen die im Ver-
suchsplan vorgeschlagenen Zusammensetzungen im Nachhinein in
die ,realen Rezepturen umgerechnet, wobei ggf. leichte Korrekturen
der Verarbeitungsviskositat durch Zugabe von destilliertemm Wasser
vorgenommen wurden.

ZielgréBen-Spezifikation

Um die Qualitat der Beschichtung zu beschreiben, kénnen verschie-
dene KenngréBen ermittelt werden: Korrosions- und UV-Bestéandig-
keit, Haftfestigkeit, Aussehen sowie Glanz / Glanzéanderung. Die meis-
ten dieser sog. ZielgréBen sind quantitativ und sollen minimal bzw.
maximal werden.

Bei anderen Qualitatsparametern wie Erweichung, Blasenbildung
oder Vergilbung nach der UV-Bestrahlung interessiert in der Regel
nur, ob diese Probleme auftreten oder nicht. Sie kdnnen daher als
qualitative ZielgroBen spezifiziert (,ja“/,nein“) werden. Fir eine hdhere
Genauigkeit lohnt es sich aber, eine quantitative Variante zu benutzen;
beispielsweise kdnnte man das Aussehen auf einer Skala von 0-100
bewerten.
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Sequenzielle Versuchsplanung

Nach erfolgter Eingabe schlagt die Software
Versuchsplane vor. Dies geschieht bei dem
verwendeten Expertensystem automatisch,
abhangig von der Anzahl der einbezogenen
potenziellen Einflussfaktoren. Zudem kdnnen
Einschrankungen wie ,maximal 15 % Additi-
ve" angegeben werden. Sollten sich Angaben
widersprechen, bemerkt dies die interne Kon-
trolle des Tools und fordert zur Korrektur auf.

Da es sich hier zunachst um ein eher grobes
Screening handelte, wurden trotz der eher
hohen Anzahl an Faktoren und Alternativen
nur 20 Experimente bendtigt.

Ein derartiges Screening erlaubt, erste Tenden-
zen herauszufinden: Auf welche Komponenten
vermutlich verzichtet werden kann, welche mit
maximalem Anteil beibehalten werden sollten,
ob eine hdhere oder tiefere Konzentration an
Saurekatalysator von Vorteil ist etc.

In einem zweiten Schritt kdnnen dann die
verbleibenden Faktoren genauer untersucht
werden; dies ist insbesondere wichtig, um
sich Uber mdgliche Wechselwirkungen klar
zu werden. Am Ende steht dann die detail-
lierte Optimierung der Lackrezeptur. Dieses
Vorgehen der sog. ,Sequenziellen Versuchs-
planung” garantiert maximale Effizienz.

Schnelle Resultate

Als wichtigste ZielgroBe wurde die Unterwan-
derung der Beschichtung im Salzspriihnebel-
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test betrachtet. Die Auswertung der Messer-
gebnisse ergab, dass die Kombination von
Bindemittel 1 mit Melaminharter 3 sowie Kor-
rosionschutzpigment 3 die hdchsten Bestan-
digkeitseigenschaften zeigte. Der Melamin-
harter 1 wurde zwar in der Auswertung als
wichtig erachtet, jedoch am besten in der ge-
ringsten gewahlten Konzentration. Dies liegt
daran, dass das von der Software berechnete
Modell auf einen Zusammenhang zwischen
hdéheren Werten der Unterwanderung und
einer héheren Konzentration des Melamin-
harters 1 hinweist. Diese Komponente wurde
daher in den weiteren Untersuchungen nicht
mehr berUcksichtigt. Als vorteilhaft erwiesen
sich auBerdem der Einsatz des S&urekataly-
sators, der Elastifizierungskomponente sowie
des Reheologieadditives. Die sonstigen Fak-
toren wurden als unbedeutend eingestuft.
Die 4-D-Grafik aus ,Stavex“ in Abb. 2 verdeut-
licht das Verhalten des Systems fUr Bindemit-
tel 1 bei minimalem Anteil von Melanimharter
1 in Abhangigkeit vom Saurekatalysator (x-
Achse), dem Melaminharter 3 (y-Achse, ver-
deckt) sowie der Elastifizierungskomponente
(z-Achse), bei festgelegten Werten flr die an-
deren untersuchten Faktoren.

Da die Unterwanderung mdglichst klein sein
soll, ist offensichtlich, dass tendenziell die ho-
heren Mengen vorteilhaft sind (roter Bereich).
Ahnlich einfach ist das Screening fiir die Pig-
mente. Abb. 3 zeigt einen sog. Multiplot, wie
er im Expertensystem erhalten werden kann.
Hier ist die Unterwanderung fur die verschie-
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Abb. 1 // Einfache Spezifikation von Prozess- und Mischungsfak-
toren (griin markiert) sowie Definition von Alternativfaktoren, im

DoE-Expertensystem ,Stavex"
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denen Pigmente gegen Bindemittel 1 und
Melaminhéarter 3 dargestellt — wieder bei fest
gewahlten Werten fUr die anderen Einflussfak-
toren und einer minimalen Menge an Melamin-
harter 1.

Man erkennt eine klare Abstufung der ver-
schiedenen Pigmente. Die kleinsten Werte
werden mit Pigment 3 erzielt (rote Farbung).
Dann folgen Pigmente 2 / 4 sowie 1, 6 und 9.
Deutlich schlechter schneiden Pigmente 5, 8
und insbesondere 7 ab.

Eine analoge Darstellung fir andere wichtige
ZielgroBen bestétigt, dass Pigment 3 jeweils
zu guten Ergebnissen fuhrt. Auch Pigmente 2
und 4 verhalten sich zufriedenstellend, wah-
rend Pigment 7 in allen Fallen das Schluss-
licht bildet. Andere Pigmente, wie Pigment 9
und 1, erzielen je nach ZielgréBe unterschied-
liche Ergebnisse. Auf Basis der erhaltenen
Resultate wurde im Anschluss die weitere
Rezepturanpassung durchgefthrt.

Viele ZielgroBen

Md&chte man mehrere ZielgréBen gemeinsam
optimieren, bietet sich auch die Verwendung
einer Winschbarkeitsfunktion (engl. ,Desi-
rability*) an. Sie erlaubt eine automatische
Kompromissfindung fur verschiedene Quali-
tatskriterien. Abb. 4 visualisiert die Winsch-
barkeitsfunktion, die die optimale Kombina-
tion fUr eine minimale Unterwanderung der
Beschichtung sowie einen minimalen Rost-
grad auf der Oberflache und beim Kantenrost
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komponente.

Abb. 2 // 3-D-Plot (,Stavex“-Grafik): x-Achse: Saurekatalysator,
y-Achse (verdeckt): Melaminharter 3, z-Achse: Elastifizierungs-

Die Farbcodierung rot (min) zu ultraviolett (max) gibt die Unter-
wanderung der Beschichtung im Salzspriihnebeltest an. Diese ist
minimal bei den hochsten Konzentrationen aller drei Parameter



im Salzspriihnebeltest darstellt (in Abhangig-
keit der Mengen an Bindemittel 1 und Mela-
minharter 3, bei festen Werten fUr die ande-
ren untersuchten Faktoren).

Woirde eine dieser ZielgréBen auBerhalb der
Spezifikationen liegen, ware die Winsch-
barkeit 0. Ein idealer Kompromiss, bei dem
alle ZielgréBen ihr gewlnschtes Optimum
erreichen, ist durch eine Winschbarkeit von
1 gekennzeichnet. Man sieht deutlich, dass
dieser Fall bei hdheren Mengen der beiden
Komponenten tatsachlich eintritt. Je nach
Bedarf kdnnen bei der Winschbarkeitsfunk-
tion auch Gewichtungen vorgenommen wer-
den. Beispielsweise kénnte angegeben wer-
den, dass Aussehen und Glanz im Verhaltnis
zur Unterwanderung der Beschichtung im
Spruhnebeltest weniger stark ins Gewicht
fallen sollen, und sie daher nur eine geringe-
re Gewichtung, z. B. ausgedrlckt durch den
Exponenten von 0.5, erhalten.

Bei sehr schlechten Ergebnissen fur diese
ZielgréBen wirde das entsprechende Lack-
system eine schlechte ,Gesamtnote” erhal-
ten; kleinere Abweichungen wéren jedoch
nicht relevant.

Grenzen

Obwohl die statistische Versuchsplanung
durch ihren systematischen Ansatz in vielen
Fallen die Arbeit erleichtert, hat sie in kom-
plexen Situationen auch ihre Grenzen. Die
Experten bei dem Lackhersteller betonen,
dass sich ihrer Meinung nach die statistische
Versuchsplanung vor allem fur das Rohstoff-
Screening sowie flr abschlieBende Optimie-
rungen am Ende des Entwicklungszyklus
eignet.

Lackrezepturen bestehen oftmals aus einer
Vielzahl an Komponenten, welche vielfaltige
und teilweise auch nicht vorher abschétzbare
Wechselwirkungen miteinander zeigen.

Eine systematische Analyse aller Wechselwir-
kungen wirde daher zu einer groBen Anzahl
an Versuchen fUhren. FUr eine sorgfaltige
Modellierung kénnte es zudem noch ange-
bracht sein, auch quadratische oder sogar
kubische Effekte mit einzubeziehen, was not-
wendige Anzahl an Versuchen weiter erhdht.
Mit Ausnahme des Einsatzes von sog. High-
Throughput-Experimentation kdnnen diese in
der Praxis nicht mehr abgearbeitet werden.
Daher ist das Ubliche Vorgehen innerhalb der
Modellierungsphase ein wiederholter Kom-
ponententausch eines Rohstoffes, wobei
jeweils die Wechselwirkungen mit zahlrei-
chen anderen Lackbestandteilen in Betracht
gezogen werden mussen. Dieser Schritt ba-
siert maBgeblich auf der Fachkenntnis und
Erfahrung der Entwickler, da ein reines Trial-
and-Error-Vorgehen selbstverstandlich nicht
effizient ist. Es ware sehr aufwandig, dieses

Zusatzwissen derart zu formalisieren, dass =
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Abb. 3 // Vergleich der Korrosionspigmente 1-9 (,Stavex”-Grafik). x-Achse: Bindemittel 1
(BM1), y-Achse: Melaminhéarter 3 (M3)

Die Farbcodierung rot (min) zu ultraviolett (max) gibt die Unterwanderung der Beschichtung
im Salzspriihnebeltest an. Diese ist minimal flir Pigment 3 (rechts oben), insbesondere bei
hoheren Konzentrationen an Bindemittel 1 und Melaminhérter 3
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Abb. 4 // Surface-Plot der Wiinschbarkeit (,Stavex“-Grafik). x-Achse: Bindemittel 1, y-Achse:
Melaminhérter 3.

Die Wiinschbarkeit (z-Achse) gibt an, wie gut verschiedene ZielgréBen miteinander kombi-
nierbar sind, und erlaubt so eine automatische Kompromissfindung (hier zwischen Unter-
wanderung der Beschichtung, Rostgrad auf der Oberfldche und Kantenrost im Salzspriihne-
beltest). Der Wert 1 (violett) bedeutet eine perfekte Erfiillung aller Spezifikationen
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EIN GEEIGNETES
SOFTWARETOOL

FUR DEN BEREICH
FARBE UND LACK

Abb. 5 // Anforderungen an eine Versuchsplanungssoftware im Bereich Farbe und Lack
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die Situation innerhalb der Software korrekt
abgebildet wird und sich somit die Zahl der
vorgeschlagenen Versuche auf einen prakti-
kablen Umfang reduziert.

Im Gegensatz hierzu erleichtert die Versuchs-
planung die Arbeit wieder deutlich bei der
endgultigen Suche nach den besten Feinein-
stellungen.

Informationsgewinn

NatUrlich bedeutet ein systematisches Vor-
gehen mit statistischer Versuchsplanung ei-
nen gewissen Aufwand, aber das erhaltene
Zusatzwissen ist dies wert. Es wird nicht nur
einfach eine Lackkomposition gefunden, wel-
che die an sie gestellten Anforderungen erfullt.
Da der gesamte interessierende Faktorraum
abgesucht wurde, weil3 man auch, dass diese
Mischung in diesem Rahmen optimal ist.

Als Zusatzinformation kennt man die Zusam-
menhénge zwischen den einzelnen Kompo-
nenten besser; idealerweise hat man neue
Ideen Uber die physikalischen GesetzmaBig-
keiten erhalten. Auch die Aussage, auf wel-
che Bestandteile getrost verzichtet werden
kann, ist sehr hilfreich.

aolo Nanettis Lackrohstoffkunde ist ein echter Klassiker unter den Basiswerken. Als effi-
zientes Nachschlagewerk bietet es eine optimale Ubersicht zur Chemie, Systematik und

Wirkungsweisen von Lackrohstoffen. Und auch Seiteneinsteiger — wie z.B. Kaufleute — eignen
sich mit Lackrohstoffkunde ganz einfach grundlegendes Wissen an. Die nun vorliegende 4.
Ausgabe wurde angereichert um neue Rohstoff- und Technologieentwicklun-

gen, wie z.B. die zukunftsorientierte Lackherstellung mit Hilfe von nachwach-

senden Rohstoffen. Ein Handbuch, das seinen festen Platz in der Lackindust-

rie langst gefunden hat! Auch als eBook erhdltlich!
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SchlieBlich kann flexibel definiert werden, was ,optimal” ist: die klas-
sischen Bestandigkeitsparameter wie Unterwanderung bzw. Rost-
bildung (die am besten gemeinsam mithilfe einer sog. ,Winschbar-
keitsfunktion® optimiert werden) oder sollte vielleicht nicht doch der
Glanzgrad starker mit einbezogen werden? Durch die Zuordnung von
Kostenséatzen zu quantitativen Faktoren kann gleichzeitig auch ermit-
telt werden, mit welchen minimalen Kosten die an das Beschichtungs-
system gestellten Anforderungen zu erfillen sind.

Fazit

Unabdingbar fUr eine Versuchsplanungs-Analyse ist ein Software-Tool,
das flexibel die jeweiligen Fragestellungen umsetzt. Eine genaue Uber-
sicht Uber die Anforderungen gibt Abb. 5. Um eine gute Akzeptanz bei
den beteiligten Mitarbeitern zu erreichen, muss die Software zudem
benutzerfreundlich und einfach zu bedienen sein. Dann kann sie ohne
lange Einarbeitung benutzt werden und Erfolgserlebnisse stellen sich
frihzeitig ein. Im Bereich Lacke ist ein weiterer wichtiger Punkt, dass
Mischungen mit Alternativen einfach behandelt werden kénnen, wie
dies beim eingesetzten Expertensystem der Fall ist.
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,Vollig unabhangig
vom Einsatzgebiet”

Fiir wen eignet sich der Einsatz von statistischer Versuchs-
planung?

Statistische Versuchsplanung ist die Methode der Wahl, sobald
Experimente durchgefihrt werden mussen. Damit ist sicherge-
stellt, dass strukturiert vorgegangen wird. Im Gegensatz zum
herkdmmlichen Vorgehen, nur einen Faktor auf einmal zu andern,
wird der gesamte Bereich abgedeckt, und es kénnen hier auch
Wechselwirkungen mit einbezogen werden. Und weil der Zu-
sammenhang zwischen Einflussfaktoren und ZielgréBe eben rein
mathematisch untersucht wird, ist die Methode vollig unabhéngig
vom Anwendungsgebiet: also ebenso geeignet flr die Entwick-
lung eines Lacks oder eines Medikaments wie zur Prozessopti-
mierung auf einer grossen Anlage — zur Pigmentherstellung, im
Pharmabereich, fur Kunststoffe...

Warum gilt der Lackbereich hier als schwierig?

Eine Lackformulierung besteht aus vielen Komponenten, fur die
es wieder verschiedene Alternativen gibt: beispielsweise die im
Artikel angesprochenen verschiedenen Korrosionsschutzpigmen-
te. Das macht die Entwicklung eines Lacks sehr komplex. Ohne
zusétzliches Vorwissen und eine gut Uberlegte Experimentierpha-
se landet man schnell bei sehr viel Versuchen. Die anschlieBende
Prozessoptimierung ist dann wieder deutlich einfacher.

Wo st6Bt die statistische Versuchsplanung an ihre Grenzen?
Nirgends. Fur einige komplexe Anwendungen gibt es speziell an-
gepasste Plane, und im technischen Bereich (Flugzeugbau) wer-
den beispielsweise Versuchsplanung und computerbasierte Simu-
lationen gemeinsam eingesetzt.

Aber ehrlich gesagt kommt man in der Lackformulierung wohl nicht
schnell zum Ziel, wenn man nicht auf eine gewisse Fachkompe-
tenz — Zusatzwissen Uber Zusammenhange und potenziell vielver-
sprechende Komponenten — zurtickgreifen kann. Am besten wird
dies aber mit in die Versuchsplanung eingebaut, sonst wird man am
Ende von seinen ,Lieblingskomponenten® in die Irre geflhrt.

// Kontakt: sfeiler@aicos.com
Das Interview flhrte Kirsten Wrede
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