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Den antistatiske belmgning péferes pi basis af en vandig
dispersion, der indeholder

a) 2,75 til 3,2 vegtprocent stearamido-propyl-dimethyl-
f-hydroxyethyl-ammonium-nitrat og.

b) 0,75 til 1,25 vagtprocent tvarbindelig methyl-metha-
crylat/ethyl-acrylat/methylacrylamid-terpolymer med
en glasovergangstemperatur p& 40 il 50° C,

hvorved forholdet a:b ligger mellem 2,75:1 og 3,20:1. Po-
lyesterfolien har ved siden af gode antistatiske egen-
skaber samtidigt en hej transparens og en god glideevne,
Den anvendte dispersion er yderligere stabil. Fremgangs-
miden er i det vasentlige ejendommelig ved, at overtraks-
midiet piferes efter dct ferste strakketrin. Overtrwkket
terres ved 90-110°C, for man strmkker folien i den reining,
der stir vinkelret pd den ferste strmkkeretning.
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Opfindelsen angdr en biaksialt strakt polyesterfolie af
den i indledningen til krav 1 angivne art. En sadan folie
udviser udmerkede antistatiske egenskaber og gode glide-
egenskaber og god transparens. Endvidere angar opfindel-
sen en fremgangsmdde til fremstilling af folien.

Vaksten af mikrofilm- og magnetbandsmarkedet har forgget
anvendelsen af polyesterfolier som bzrefolier pad disse

omrader.

Polyesterfolier oplades dog elektrostatisk, iszr ved la-
vere relativ luftfugtighed, pa& grund af gnidning. Ved
denne elektrostatiske opladning tiltrzkkes ikke blot stov
og andre forureninger, men polyesterfolier tiltrakker
hinanden indbyrdes. P& grund af elektrostatisk opladning
vanskeligggres f.eks. samordning, sortering og fremkal-
delse af mikrofilm-kort, som er fremstillet af polyester-
folier, fordi kortene klzber til hinanden.

For at overvinde dette alvorlige problem har man allerede
udviklet antistatiske polyesterfolier.

Antistatiske polyesterfolier fremstilles sedvanligvis ved
pafgring af et antistatisk overtrazk pa overfladen af po-
lyesterfolien. Mange af disse overtrzk har med godt re-
sultat reduceret de elektrostatiske egenskaber af poly-
esterfolierne pd tilfredsstillende made. Mange af disse
overtrzk forarsager dog sdkaldt blokering, dvs. at den
med et antistatisk lag forsynede polyesterfolie har en sa
h¢j gnidningskoefficient, at et lag af folien ikke glider
over et andet lag eller over ruller eller lignende orga-
ner, som folien skal bevage sig forbi under en arbejds-

gang.

Et andet problem, der fremkommer i forbindelse med over-
trzkning af overfladen af en polyesterfolie med et anti-
statisk lag, bestdr i den deraf fg¢lgende mangel pad trans-
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parens. Transparens spiller jo en vasentlig rolle i an-
vendelsen af mikrofilm. Mikrofilm skal vare godt lasbare.
Herved projiceres lys gennem folien, sdledes at laseren
kan lazse den information, der er patrykt folien. En ringe
transparens af folien f¢rer til uklarhed og l®sevanske-
ligheder, fordi lyset taber i intensitet.

Det er saledes vigtigt, at polyesterfolien bdde har gode
antistatiske egenskaber og god glidevne, samt god for-
arbejdningsevne og transparens. Det er derfor afg¢rende,
at det antistatiske overtrzk har alle navnte egenskaber.

Selvom teknikkens kendte stade ogsd@ omfatter metoder, der
har relation til den antistatiske overtrazkning af polyes-
terfolier, man dog ikke pa kendt made kunnet opnd folier,
der udviser en kombination af gode antistatiske egenska-
ber, glideegenskaber og transparensegenskaber.

US patent nr. 4 089 997 angar anvendelsen af et stear-
amido-propyl-dimethyl-B8-hydroxyethyl-ammonium-nitrat i et
overtrak til en folie. I sammenligning hermed har folien
ifglge opfindelsen forbedrede antistatiske egenskaber,
glideegenskaber og transparensegenskaber pa grund af den
serlige kombination af bestanddele som indgar i overtrak-
ket.

Ikke blot bestanddelene af det antistatiske overtrazk er
af stor betydning for de antistatiske egenskaber, glide-
egenskaberne og transparensegenskaberne af folien. Ogsa
koncentrationen af disse bestanddele spiller en vasentlig
rolle.

Sdledes beskrives f.eks. i US patentskrift nr. 3 264 136
et overtrezk, der indeholder 0,2 volumen-% stearamido-pro-
pyl-dimethyl-B8-hydroxyethyl-ammonium-nitrat i kombination
med polymethyl-methacrylat. Denne kombination giver dog
ikke folien samme fordelagtige antistatiske egenskaber og



10

15

20

25

30

35

DK 162534 B

glideegenskaber, som er ngdvendige ved mikrofilm og mag-
netband pa basis af polyesterfolier.

En yderligere betingelse ved fremstillingen af antista-
tiske folier, der ikke har relation til folieegenskaber-
ne, ligger i selve overtrazksmidler. Det er ngdvendigt, at
et latexovertrzksmiddel ikke kun udviser de angivne vig-
tige egenskaber. Latexovertrzksmidlet m& ogsa vare be-
standigt, dvs. at overtrzksmidlet ikke separeres i et to-
fasesystem, hvis det ikke anvendes i mindst en uge. Denne
egenskab, nemlig en tilstrzkkelig forarbejdningsvarighed,
er en uomgangelig betingelse for en ¢konomisk udnyttelse
af en overtrzksmetode. Et antistatisk overtraksmiddel,
der ganske vist frembyder udmerkede antistatiske egenska-
ber, glideegenskaber og transparensegenskaber, men som
dog ikke foreligger lange nok som emulsion til at Kunne
overtrazkke en passende folielangde, er verdiles.

Det er saledes opfindelsens formdl at tilvejebringe en
overtrukken polyesterfolie, der udviser gode antistatiske
egenskaber, lille gnidningskoefficient, dvs. gode slip-
egenskaber og h¢j transparens. Latexovertrzksmidlet ud-
viser samtidigt en udmzrket forarbejdningsvarighed.

Opfindelsens formdl opfyldes ved en folie, der er ejen-
dommelig ved det i krav 1's kendetegnende del anfgrte.

Polyesterfolien ifglge opfindelsen, der er orienteret
langs to akser, forsynes pd en af siderne med et latex-

overtrak.

Latexovertrzksmidlet bestar af stearamido~-propyl-dime-
thyl-8-hydroxyethyl-ammonium-nitrat i en koncentration
fra 2,75 til 3,20 vagt-%, beregnet i forhold til den to-
tale vagt af overtraksmidlet. Yderligere indeholder la-
texovertraksmidlet en tvaerbindelig methyl-methacrylat/-
ethyl-acrylat/methylacrylamid-terpolymer, der udviser en
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glasovergangstemperatur pa 40 °C til 50 °C, og som fore-
ligger i en koncentration af 0,75 til 1,25 vagt-%, bereg-
net i forhold til den totale vagt af overtrzksmidlet.
Vegtforholdet mellem de to bestanddele af overtrazkket,
dvs. forholdet mellem nitrat og terpolymer, ligger mellem
2,75:1 og 3,20:1.

Folien fremstilles ved fremgangsmdden ifglge opfindelsen,
der er ejendommelig ved det i krav 10's kendetegnende del
anforte. Sdledes overtrzkkes en langs en akse strakt
polyesterfolie med latexovertrzksmidlet, sadan som dette
er defineret i det foregdende og i krav 10. Den langs en
akse strakte polyesterfolie opvarmes til forh¢jede tempe-
raturer, hvorved vandet uddrives fra overtrazksmidlet,
dvs. det fordamper. Den t¢rrede, overtrukne folie strak-
kes derpd i en retning, der stdr vinkelret pa den forste
strzkkeretning, hvorved den antistatiske, langs to akser
strakte polyesterfolie opstar.

Den polyesterfolie, pa hvilken det antistatiske lag er
pafort, kan bestd af enhver polyester, der danner termo-
plastiske folier. Disse polyestere fremstilles ved kon-
densation af en dicarboxylsyre eller af en fra en sadan
syre resulterende lavere alkyldiester med en glycol. Som
dicarboxylsyrer eller disses lavere alkyldiestere kan man
anvende: terephthalsyre; isophthalsyre; phthalsyre; 2,5-;
2,6- eller 2,7-napthalen-dicarboxylsyre; ravsyre; seba-
cinsyre; adipinsyre; azelainsyre; bibenzoinsyre; hexa-
hydro-terephthalsyre samt bis-p-carboxylethan.

En eller flere af disse carboxylsyrer eller deres lavere
alkyldiestere reagerer med en eller flere glycoler,
f.eks. ethylenglycol, 1,3-propandiol, 1,4-butandiol, neo-
pentylglycol eller 1,4-cyclohexandimethanol. Da man kan
bringe en eller flere diestere til reaktion med en eller
flere glycoler, er polyesterbazrefolien ikke begrenset til
homopolyestere, men omfatter ogsd copolyestere.
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Blandt de foliedannende polyestere foretrakkes ifplge op-
findelsen polyethylenterephthalat. Polyethylenterephtha-
lat-folie fremstilles af en polymer, der fremstilles ved
polymerisation af bis-( 2-hydroxyethyl)-terephthalat.

Bis-(2-hydroxyethyl )-terephthalat selv fremstilles som
mellemprodukt ved to forskellige metoder. Den ene metode
til fremstilling af bis-(2-hydroxy-ethyl)-terephthalat
bestadr i en direkte forestring af terephthalatsyre og
ethylglycol, som angivet i US patentskrift nr. 3 050 533.
Ved denne metode bliver det som biprodukt fremkomne vand
afdestilleret fra reaktionsproduktet. Den anden metode
til fremstilling af bis-(2-hydroxyethyl)-terephthalat be-
star i omestringen af en dialkylester af en terephthalat-
syre, fortrinsvis dimethylterephthalat, med ethylglycol.
Fortrinsvis bringes to mol ethylglycol til reaktion med
et mol dialkylterephthalat. Endnu bedre er dog anvendel-
sen af mere end to mol ethylglycol pr. mol dialkyltereph-
thalat, da starten af omesterificeringsreaktionen under
disse betingelser forlgber hurtigere og fuldstandigere.
Oomesterificeringen gennemfgres ved forhgjet temperatur.
Fortrinsvis ligger temperaturen omtrent mellem kogetem-
peraturen for reaktionsblandingen og 250 °C. Reaktionen
kan foregd under atmosfarisk, forgget eller meget h¢jt
tryk. Biproduktet ved omesterificeringsreaktionen er en
alkohol. Anvendes f.eks. dimethyl-terephthalat, opstar
der methanol. Alkoholen fjernes fra reaktionsproduktet.
Til forggelse af reaktionshastigheden kan man anvende
talrige kendte katalysatorer ved omesterificeringsreak-

tionen.

Efter fremstillingen bliver bis(2-hydroxyethyl)-tereph-
thalatet omdannet til polyethylen-terephthalat ved op-
varmning ved en temperatur, der ligger over kogepunktet
af ethylenglycol eller af reaktionsblandingen, under be-
tingelser, som fremmer fjernelsen af glycolen eller van-
det. Opvarmningen kan efter ¢nske foretages indtil en
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temperatur af 325 °C. Under opvarmningen nedsattes tryk-
ket, for at den overskydende glycol eller det overskyden-
de vand hurtigere kan afdestillere. Det fardige polyethy-
lenterephthalat har et granseviskositetstal pa& over 0,3
dl/g, mélt i o-chlor-phenol ved 25 °C. Fortrinsvis 1iggér
granseviskositetstallet af den polymere mellem 0,4 og 1,0
dl/g. Endnu bedre er det ganske vist, hvis polyethylen-
terephthalatet udviser et grenseviskositetstal pad mellem
0,509 0,7 d1/g.

Ved en foretrukken udfgrelsesform smeltes den polymere,
der danner polyesterfolien, og derpad extruderes den p& en
poleret, roterende stgbetromle, hvorved der dannes en
forfolie. Derpad strzkkes forfolien langs to akser, dvs.
den strakkes i 1langde- og tverretningen. Den fo¢rste
strakkeproces af forfolien kan efter frit valg foretages
i en af de ortogonale retninger. Strazkkegraden, der med-
deler folien styrke og sejhed, kan i begge retninger vare
3,0 til 5,0 gange st¢rre end forfoliens dimensioner. For-
trinsvis ligger strzkkegraden ved 3,2:1 til 4,2:1. Strak-
ningen gennemfgres ved temperaturer, derrligger mellem
omdannelsespunktet af anden orden og under smeltepunktet.

Eventuelt termobehandler man folien efter strakningen i
sd lang tid, at den krystalliserer.

Ved den foretrukne udfgrelsesform, hvor man anvender po-
lyethylenterephthalat, stabiliserer man folien ved kry-
stalliseringen. Hvis en polyethylenterephtalatfilm ter-
mobehandles, udszttes den for en temperatur, der ligger
mellem 190 og 240 °C, fortrinsvis mellem 215 og 235 °C.

Latexovertrzksmidlet, der meddeler folien antistatiske
egenskaber, gode forarbejdningsforhold og stor transpa-
rens, pafgres fgrst, efter at folien er strakt i retning
af en akse. Fortrinsvis strazkker man f¢r overtrzkningen
forst polyesterfolien i langderetningen. Ved denne fore-
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trukne udfgrelsesform overtrzkkes folien efter langde-
strzkningen p& i og for sig kendt made.

overtrazkningen kan f.eks. foretages ved hj=lp af valse-~,
spr¢jte-, spalte- og neds@znkningsapparater. Fortrinsvis
overtrakkes polyesterfolien med latexovertrakket ved val-

sepaforing.

Fortrinsvis forbehandles den langs en akse strakte folie
f¢r overtrzkningen ved coronaudladning, idet folien f£f¢r
overtrakningen udsattes for en coronaudladning i et coro-
naudladningsapparat. Coronabehandlingen nedsatter den hy-
drofobe karakter af polyesterfoliens overflade. Derved
kan det vandige latexovertrzksmiddel bedre befugte over-
fladen, hvorved adhzsionen mellem overtrak og overflade

forbedres.

Det pa polyesterfolien pafgrte latexovertrazksmiddel er en
dispersion af 2,75 til 3,20 vagt-% stearamido-propyl-di-
methyl-8-hydroxyethyl-ammonium~nitrat, beregnet pa latex-
overtraksmidlets totalvagt. Fortrinsvis ligger koncentra-
tionen af denne ammonium-nitrat-forbindelse mellem ca.
2,9 og 3,1 vagt-%, beregnet pa totalvagten. Ved en endnu
mere foretrukken udfgrelsesform andrager koncentrationen
af ammonium-nitrat-forbindelsen ca. 3,0 vagt-%, beregnet

i forhold til den totale vagt.

Overtrzksmidlet indeholder yderligere en tvarbindelig me-
thyl—methacrylat/ethyl—acrylat/methacrylamid-terpolymer i
en koncentration p& 0,75 til 1,25 vagt-%, beregnet pa to-~
talvegten af latexovertrazkket. Den terpolymere har en
glasovergangstemperatur pa 40 °C til 50 °C. Fortrinsvis
anvendes den terpolymere i en koncentration pa 0,9 til
1,1 vegt-%, beregnet pa totalvagten. Ved en endnu mere
foretrukken udfgrelsesform foreligger den terpolymere i
en koncentration pd 1,0 vegt-%, beregnet pad den totale
vagt. Glasovergangstemperaturen af den terpolymere ligger
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i en foretrukken udfgrelsesform mellem ca. 43 °C og 47
°C; ved en endnu mere foretrukken udfgrelsesform udviser

den en glasovergangstemperatur pa ca. 45 °C.

De to bestanddele af latexovertrzkket, stearamido-propyl-
dimethyl-B8-hydroxyethylen-ammonium-nitratet og den me-
thyl-methacrylat/ethyl-acrylat-methacrylmid-terpolymere,
foreligger i et indbyrdes vagtforhold pa 2,75:1 til
3,20:1. Ved en foretrukken udfgprelsesform andrager vagt-
forholdet mellem nitrat og terpolymer 2,75:1 til 3,0:1.

Efter overtrazkningen og f¢r den anden strzkning te¢rres
folien ved opvarmning ved en temperatur pa 90 til 110 °C.
Fortrinsvis ligger temperaturen mellem 95 og 105 °C.

Ved en foretrukken udfgrelsesform andrager tykkelsen af
overtrakket pad den biaksialt strakte polyesterfolie efter
torringen mindst 14,6 mg/mz. Fortrinsvis andrager t¢rveg-
ten 14,6 til 32,0 mg pr. m2 af overtrukken folie.

Ved en anden foretrukken udfgrelsesform forsynes den an-
tistatisk overtrukne folie pa den anden side med et tvar-
bindeligt acryl-polymerlag. Acryl-polymerlaget er i en
foretrukken udfgrelsesform en tvarbindelig ethyl-acry-
lat/methyl-methacrylat/methacrylamid-terpolymer. Over-
trekket tvarbindes med melamin-formaldehyd. Fortrinsvis
pafores overtrazksmidlet et valseapparat pa den langs en
akse strakte polyesterfolie. Fortrinsvis péaf¢rer man et
latexovertrazksmiddel, hvori de faste bestanddele udger
mellem 3 og 4 vagt-%, idet resten omfattende 96 til 97
vegt-% bestar af vand. Overtrzkket pa den anden side tje-
ner som forankring for acryl- og cellulose-lakovertrak,
sddan som disse szdvanligvis anvendes i den reprografiske
industri.

De f¢glgende eksempler anf¢gres for at anskueligge¢re opfin-
delsen.
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EKSEMPEL 1

En polyethylen-terephthalat-polymer blev smeltet og ex-
truderet gennem en spaltedyse pd en stgbetromle, der hav-
de en temperatur pa ca. 20 °C. Smelten afk¢lede og danne-
de en forfolie. Folien blev strakt i langderetningen med
et strakforhold pa 3,6:1 ved en temperatur pa 80 °C.

Den i langderetningen strakte folie blev coronabehandlet
i et coronaudladningsapparat og blev derpad overtrukket
med et latexovertrazksmiddel ved hjzlp af en vendedybtryk-
overtrazksmaskine. Det pa polyesterfolieoverfladen pafgrte
latexovertrzksmiddel indeholdt 3 vagt-% stearamido-pro-
pyl-dimethyl-6-hydroxyethyl-ammonium—nitrat, beregnet pa
den totale vagt af overtrzksmidlet, og 1 vagt-% methyl-
methacrylat/ethyl-acrylat/methacrylamid-terpolymer, be-
regnet pd den totale vagt. Den terpolymere er tvarbinde-
lige pd grund af tilstedevarelsen af hexa-methoxy-methyl-
melamin, en tverbindende melamin-formaldehyd-substans, og
den kan karakteriseres ved en glasovergangstemperatur pa
45 °C. Den forblivende bestanddel, vand, har i latexover-
trzksmiddel en vagtandel pa 96 %.

Overtrazksmidlet fremstilledes i et f¢rste trin ved blan-
ding af stearamido-propyl-dimethyl-B-hydroxyethyl-ammo-
nium-nitrat og vand. Denne blanding blandedes derpa med
den terpolymere. De faste bestanddele blandedes ved de
sadvanlige blandingsteknikker med vandet og dannede en

ensartet blanding.

Den med en coronaudladning behandlede, i langderetningen
strakte, overtrukne folie t¢rredes ved en temperatur pa
100 °C. Derpa blev folien strakt i tvarretningen med et
strazkforhold pad 3,6:1. Den langs to akser strakte folie
opvarmedes til 230 °C. Vagten af det sluttelige, antista-
tiske overtrak ligger mellem 14,6 og 32,0 mg pr. m2. Den
totale tykkelse af folien andrager ca. 76,2 um.
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SAMMENLIGNINGSEKSEMPEL 2

Med undtagelse af sammensztningen af latexovertrzksmidlet
gennemf¢rtes et sammenligningseksempel pd ngjagtigt samme
made som i eksempel 1 til fremstilling af 76,2 um tyk,
overtrukken folie af polyethylenterephthalat (i det f¢l-
gende kaldet PET), der er rettet ud langs to akser. I
dette eksempel bestod overtrzkket af 1 vagt-% stearamido-
propyl-dimethyl-8-~hydroxyethyl-ammonium-nitrat (i det
folgende kaldet nitrat), beregnet pa den totale vagt af
overtreksmidlet (i det f¢lgende kaldet procent) og des-
uden af 1 % tvarbindelig methyl-methacrylat/ethyl-acry-
lat/methacrylamid-terpolymer (i det f¢lgende kaldet ter-
polymer) med en glasovergangstemperatur pa 45 °C, og af
97 % vand.

SAMMENLIGNINGSEKSEMPEL 3

Et andet sammenligningseksempel gennemf¢rtes som angivet
i eksempel 1 med undtagelse af, at latexovertrazkket be-
stod af 3 % nitrat, 3 % terpolymer og 94 % vand.

Prgver af de PET-overtrukne folier, der var fremstillet i
henhold til eksempel 1 til 3, unders¢gtes for deres anti-
statiske egenskaber, deres gnidningskoefficient og deres
turbiditetsegenskaber.

De antistatiske egenskaber mdltes ved en kvalitativ pr¢-
ve. Denne prgve, den sdkaldte "akseoptagelsespr¢ve", be-
stdr i, at man fra folien udskzrer strimler med samme di-
mensioner, at man gnider folien 6 gange over et bomulds-
klezde, og at man holder den gnedne side af folien 2,54 cm
over et med cigaretaske fyldt askebager.

Folier med sarlig tilfredsstillende antistatiske egenska-
ber bevager ikke asken.
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Hvis asken i askebazgeret bevager sig, men hvis den dog
ikke tilstrzkkes til folieoverfladen, karakteriseres fo-

lien som god.

En folie, der betegnes som tilstrekkelig, bevirker, at
asken bevager sig, narmer sig til folieoverfladen og ad-
haderer dertil i ringe omfang.

En folie betegnes som darlig, nar store mangder af aske
tiltrzkkes til folieoverfladen og bliver hangende der.

Prgvningen gennemf¢res endnu en gang pad den overfor lig-
gende folieside. Den sluttelige klassifikation foretages
pa grundlag af den darligste af pre¢verne, ndr pr¢vnings-

resultaterne er forskellige.

Pr¢vningen af gnidningskoefficienten (COF), der tjener
til fastlaggelse af glideevnen af folien, gennemfgrtes i
overensstemmelse med standardmetoden ifglge ASTM D 1894-
68. Alle folieprever, der blev foretaget i henhold til
denne pr¢ve, prazpareredes i henhold til ASTM D 618, me-
tode A.

En god glideevne (eller forarbejdningsevne) har folier,
hvis statiske og kinetiske gnidningskoefficient ligger
mellem 0,3 og 0,5. Under 0,2 er glideevnen for stor; fo-
lier med en sddan gnidningskofficient har tilbgjelighed
til at teleskopere. De lader sig kun vanskeligt udvikle
og bedg¢mmes derfor som mindre tilfredsstillende. Folier
med en hgjere gnidningskoefficient end 0,5 har tendens
til at blokere. I s& tilfazlde glider folien kun vanske-
ligt over en overflade hvormed den er i bergring.

Turbiditetspr¢ven, den bedste angivelse i forbindelse med
foliens transparens, fastlagges ved hjazlp af ASTM pro¢ve-
metoden D 1003-61, metode A, afsnit 7.
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En turbiditet for 76,2 u tyk med PET overtrukken folie,
der har en verdi pad 1,2 % eller en endnu lavere veardi,
kan betegnes som acceptabel. Jo lavere turbiditetsprocen-
ten er, desto klarere er folien. En turbiditet pa over
1,2 % er uacceptabel.

Yderligere skelnede man mellem bestandigt og ikke-bestan-
digt latexovertrazksmiddel. Et bestandigt latexovertraks-
middel er et overtrazksmiddel, der i mindste én uge beva-
rer sin emulsionstilstand. Et ikke bestandigt latexover-
traksmiddel er et overtrzksmiddel, der opdeler sig i et
tofasesystem.

Desverre viste det sig, at den i eksempel 1 til 3 anvend-
te polyethylenterephthalat-polymer blev forurenet. Derfor
er angivelserne i forbindelse med turbiditeten for disse
eksempler ikke ubetinget palidelige, medens de ¢vrige

egenskaber ikke er ber¢rt.

Prgovningerne af folierne i henhold til eksempel 1 til 3
er sammenfattet i tabel I.
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De ovenfor angivne resultater viser, at eksempel 1, dvs.
den i henhold til opfindelsen fremstillede folie, udviste
udmarkede antistatiske egenskaber, selv ved 40 % relativ
luftfugtighed, en endnu acceptabel glideevne og en god
latexbestandighed. '

Den i henhold til eksempel 3 fremstillede folie, hvori
nitratet foreld i mzngde pd 3 % og den terpolymere i
mengde pd 3 % i overtrzksmidlet havde utilstrazkkelige an-
tistatiske egenskaber. Det md@ derfor i denne sammenhang
konstateres, at den samme pr¢ve ved en ringere relativ
luftfugtighed, nemlig ved 42 %, viser utilstrazkkeligheden
af dette overtrek, ske¢nt askeoptagerpr¢ven endnu var god
ved 50 % relativ luftfugtighed.

Den i henhold til eksempel 2 fremstillede folie havde kun
gode antistatiske egenskaber ved en relativ luftfugtighed

pa indtil 45%.

Jo lavere den relative luftfugtighed er, jo mere udpraget

‘er polyesterfoliens tendens til at oplades statisk, og

desto strengere md kontrollen af aktiviteten af det anti-
statiske overtrazk gennemf¢res. Hver maling af den relati-
ve luftfugtighed blev gennemfgrt ved temperaturer pa mel-
lem 22 °C og 23 °C.

EKSEMPEL 4

Man gentog eksempel 1 med den @ndring, at siden over for
den antistatisk overtrukne folieside blev forsynet med et
latexovertrzk, der bestod af 3 % methyl-methacrylat/-
ethyl-acrylat/methcrylat-terpolymer, der var tvarbundet
med hexa-methoxy-methyl-melamin, og 97 % vand. Overtrak-
ket pafortes pd den i langderetningen strakte PET-over-
trukne folie ved hjalp af en vendedybtrykvalse og blev
samtidigt t¢rret pé& den anden side pd samme m&de som det
antistatiske overtrzk. Det derved fremkomne produkt var



10

15

20

25

30

35

DK 162534 B

15

en langs to akser strakt, 76,2 um tyk, PET-overtrukken
folie, der pa& denne side var overtrukket med det i
eksempel 1 beskrevne, antistatiske overtrazk, og som pa
den anden side var overtrukket med det ovenfor beskrevne,
tverbundne acrylovertrazk. T¢rvagten af det tvarbundne
acrylovertrak 14 mellem 14,6 og 32,0 mg pr. mz.

SAMMENLIGNINGSEKSEMPLER 5 og 6

To sammenligningseksempler gennemfgrtes pa samme made som
eksempel 4, men med den andring, at det antistatiske
overtrzk hidrgrte fra forskellige latexovertraksmidler. I
eksempel 5 bestod latexovertrzkket af 2 % nitrat, 1 3
terpolymer og 97 % vand. I eksempel 6 bestod latexover-
trakket af 3 % nitrat, 2 % terpolymer og 95 % vand. Der
fremkom overtrukne, langs to akser strakte folier, der
kun adskiller sig fra folien i henhold til eksempel 4 ved
de forskellige koncentrationer af bestanddelene i det an-

tistatiske overtrazk.

De folier, der var fremstillet i henhold til eksempel 4
til 6, undersggtes for deres antistatiske egenskaber og
glide- og transparensmetoder under anvendelse af de samme
pre¢vningsegenskaber som allerede beskrevet. Resultaterne
er sammenstillet i tabel II.
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Man kan konstatere, at den i henhold til opfindelsen
fremstillede folie er acceptabel i alle henseender. Den i
eksempel 5 fremstillede folie, der udviste et nitrat-
spejl, havde ikke acceptable antistatiske egenskaber og
blev derfor ikke undersg¢gt for sin transparens og glide-
evne. Den i henhold til eksempel 6 fremstillede folie var
ganske vist helt igennem acceptabel, men latexovertraks-
midlet udviste ingen bestandighed, da der var gaet en

uge.
EKSEMPEL 7

En 76,2 sm tyk, langs to akser strakt, PET overtrukken
folie fremstilledes n¢jagtigt i henhold til den frem-
gangsmadde og de overtrzk, der blev anvendt i eksempel 4,
dvs. det antistatiske latexovertrazksmiddel bestod af 3 3%
nitrat, 1 % terpolymer og 96 % vand.

SAMMENLIGNINGSEKSEMPLER 8 og 9

To yderligere sammenligningseksempler udfgrtes pa samme
mdde som ved fremgangsmidden i eksempel 7, med andret sam-
mensatning af det antistatiske latexovertrazksmiddel. Den
folie, der blev fremstillet i henhold til eksempel 8,
indeholdt 3 % nitrat og 2 % terpolymer (som i eksempel
6). Den folie, der blev fremstillet i henhold til eksem-
pel 9, indeholdt 4 % nitrat og 1% terpolymer.

De i henhold til eksempel 7 og 9 fremstillede folier un-
ders¢ogtes ved alle de beskrevne metoder.

" Desuden gennemf¢rtes en pr¢vning, der var endnu mere

kvantitativt praget, til fastlaggelse af de antistatiske
egenskaber af folien. Denne pr¢vning bestod i maling af
den specifikke overflademodstand af folien. Den til ma-
ling af denne vardi anvendte fremgangsmdde er beskrevet i

ASTM-test D 257-66.
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10 Q eller mindre re-

En specifik overflademodstand pa& 10
presenterer en folie med gode antistatiske egenskaber. En
specifik overflademodstand, der er stgrre end 1011 Q

klassificeres som utilstrakkelig.

Resultaterne af denne pr¢vning anf¢gres i den fglgende ta-
bel III:



DK 162534 B

YT x03Fa9p suuny 60 jqel HTH TOppTWSHRIJIDAOXD3eT 93pusaue ; Todwesye T aod

*D. €7 POA sojxdjusuusb OH¢sazoyseosTobesdoosise 91TV

czoTdwesyesbutubTTusumes (xxG DBurudIeewuy
uasTopur3Ido a6TPII (4P DuTudIRwWUY

*gabgsaapun

OPTS USHINIJIIDAOYSTIVISTIUY = ¢

OPTS UIHINIFIDAOTLAIOY = Y

1€ BurumIewuy

sz Burumaewuy

: 1 Buruszewuuy

1L°0 g8e‘0 4a/v
pob oﬂoﬁxm.v pob jexyxzwpn Hotg yo1g d9/4
8v‘0 8y ‘0 ¥/V¥ 01’1t (xx 6
€€‘0 €e‘0 9/v
pob Hﬁoﬂnm~a joyxzwpn  HSTTIRP 1€‘0 6Z°‘0 g/4a
L¥‘0 LY'0 ¥/¥Y v0°‘T (xx 8
Zv‘0 1€‘0 9/V
, ov‘o gg’0 ga/9g
1b6¢psaopun oxHT oﬁoﬂxu~¢ 393 IRWPN J9}ILWPN 8v’o0 S¥Y‘'0 ¥/V ¥6°0 (x £
pay U puejlspow  HY %0S HY %G°9¢€ HSTIOUTY }sTaeas % *au
-Brpueasaqgxaje] -9peTIIDAO osTebrvrdoaysy J0D d0D 393 TPTIIN,, Tedwessyg
}TFTFOoeds
IIT TddvVL

61



10

15

20

25

30

35

DK 162534 B

20

Anmerkning 6: Den specifikke overflademodstand maltes i
et rum ved 25 °C og ved en relativ luftfug-
tighed pa mellem 32 og 36 %.

Anmazrkning 7: Den bestemte specifikke overflademodstand
er gennemsnitsvardien af to malinger af den
antistatisk overtrukne side.

De ovenfor anfegrte resultater bekrzfter de udmzrkede re-
sultater for den i henhold til eksempel 7 ifglge opfin-
delsen fremstillede folie.

Den i henhold til eksempel 8 fremstillede sammenlignings-
folie udviste uacceptable antistatiske karakteristika.
Askeoptagelsen ved 36,5 % relativ luftfugtighed var dog
uacceptabel pa den acrylovertrukne side. Det kan konsta-
teres, at angivelserne i forbindelse med den specifikke
overflademodstand bekrzfter den konklusion, der fremkom
pa basis af askeoptagelsespr¢ven. Det md konstateres, at
askeoptagelsespr¢ven ved 36,5 % relativ luftfugtighed pa
den antistatisk overtrukne side blev klassificert som
god. Som angivet i det foregdende er foreliggende klassi-
fikation den nedre af de to vardier af malingerne ved de
to sider af folien.

Den i henhold til eksempel 9 fremstillede folie wvar uac-
ceptabel pd grund af dens utilstrazkkelige glideegenska-
ber.

EKSEMPEL 10 til 12

Man gennemf¢rte en forsggsrzkke for at fastlagge aktivi-
teten af et overtrazk, der ligner det overtrak, der er be-
skrevet i US patent nr. 3 264 136. I dette patentskrift
anf¢gres som eksempel en med PET-folie, der er overtrukket
med en overtrazkningsdispersion pd begge sider af folien,
der indeholder 0,14 vagt-% polymethyl-methacrylat og 0,2
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volumen-% stearamido-propyl-dimethyl-B-hydroxyethyl-ammo-
nium~nitrat, dvs. den samme komponent som den, der anven-
des i1 denne opfindelse, og som i eksemplerne betegnes
"nitrat". En volumenkoncentration pad 0,2 % svarer til en
omtrentlig vagtkoncentration, der ligger mellem 0,2 og
0,3 %, fordi massefylden af nitratet nasten er lig 1.

Til fastlaggelse af aktiviteten af sammensatningen af den
ovenfor beskrevne overtrazkning gennemf¢rtes eksempel 10
ved samme metode, som blev beskrevet i eksempel 1.

Samtidigt anvendtes et andet latexovertrazk, der bestod af
0,5 vagt-% polymethyl-methacrylat, beregnet i forhold til
den totale vagt af blandingen, og 0,5 % nitrat, til frem-
stilling af en langs to akser strakt 76,2 am tyk PET
overtrukket folie. Eksempel 11 adskiller sig kun fra ek-
sempel 3 ved, at der blev valgt et andet overtrazksmiddel.

Man anvendte en tredie overtrzkssammensatning til frem-
stilling af en yderligere, med PET overtrukket folie. Man
fremstillede en folie i henhold til eksempel 12 ved den
samme metode som benyttet i eksempel 10 og 12, dog med
undtagelse af, at latexovertrzksmidlet bestod af 1 %
polymethyl-methacrylat, 3 % nitrat og 96 % vand.

De folier, der blev fremstillet i henhold til eksempel 10
til 12, undersg¢gtes bade for deres antistatiske egenska-
ber, glideegenskaber og turbiditetsegenskaber som for be-
standighed af overtrazksmidlet. Resultatet af disse pr¢ve-
metoder er sammenfattet i tabel IV:
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Som det fremgdr af tabellens resultater, udviste folien i
eksempel 10 darlige glideegenskaber. I alle andre hen-
seender var folien og bestandigheden af overtrazksmidlet

acceptabel.

Eksempel 11 viser, at et latexovertrzk med en nitratvaegt-
andel pd kun 0,5 % er uacceptabelt, selv nar man som an-
den komponent anvender polymethyl-methacrylat. Som aske-
optagelsesprgven viser, er de antistatiske egenskaber af
dette overtrak uacceptabel, selv ved anvendelse af en
hpjere nitratkoncentration end den, der foreslds i US pa-
tent nr. 3 264 136. Dette er ogsad tilfaldet, hvis man
ville forgge koncentrationen af polymethyl-methcrylatet
pd lignende madde som den anvendes i henhold til den fore-
liggende opfindelse for den terpolymere.

Eksempel 12 viser, at anvendelsen af polymethyl-methacry-
lat i stedet for den terpolymere ikke er tilstrakkelig.
Transparensen og glideegenskaberne af denne folie er

uacceptabel.

Det mda ogsa understreges, at det latexovertrzksmiddel,
hvori man anvender polymethyl-methacrylat, pa grund af
ubestandigheden af overtrzksmidlet er uanvendelig. Latex-
overtrazkningerne fra eksempel 11 (0,5 % polymethyl-meth-
acrylat) og eksempel 12 (1,0 % polymethyl-methacrylat)
udviste begge fraseparation inden for en uge.

EKSEMPLER 13 til 18

Man gennemf¢rte seks fors¢g for at bestemme indflydelsen
af vaegtforholdet af nitratet i sammenligning med den ter-
polymere. Man fremstillede pa tilsvarende made langs to
akser strakt overtrukne folier ved den i eksempel 1 an-
givne metode, hvorved dog sammensaztningen af det anti-
statiske latexovertrak var forskellige. I hvert af de
seks eksempler indeholdt overtrzksmidlet 1 vagt-% terpo-
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lymer, men forskellige nitratkoncentrationer. Latexover-
trazkket i eksempel 13 indeholdt 2 vagt-% nitrat; i et-
hvert yderligere eksempel forggedes nitratkoncentrationen
med 0,25 %, sdledes at overtrazkket i eksempel 18 inde-
holdt 3,25 % nitrat. Dermed andredes forholdet mellem ni-
trat og terpolymer fra 2,00 i eksempel 13 til 3,25 % i
eksempel 18. Herved skal det bemarkes, at den side, der
ligger over for den overtrukne side, forblev uovertruk-
ket.

De i henhold til eksemplerne 13 til 18 fremstillede pr¢-
ver blev unders¢gt for at konstatere de antistatiske
egenskaber, glideegenskaberne og transparensgenskaberne
af den pa& en af siderne overtrukne, 76,2 u tykke, langs
to akser strakte PET-folie. Turbiditetsverdierne af alle
folier var i alle tilfzlde acceptable.

Askeoptagelsesforsgget gennemfgrtes for alle pr¢ver ved
37 % realtiv luftfugtighed og ved 25 til 26 °C, og den
bedg¢mtes som varende god. Desuden var latexbestandigheden
tilfredsstillende for alle overtrzkspr¢ver, der blev an-
vendt ved denne pre¢vningsmetode. De resterende resulta-
ter, der bestod i en gentagelse af askeoptagelsesprgven
ved ringere luftfugtighed, er opf¢rt i den f¢lgende tabel
Vv:
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Anmerkning 1l: Askeoptagelse ved 24 °C
Anmerkning 2: C = antistatisk overtrukket side
U = uovertrukket side
*) ifplge opfindelsen
*%) sammenligningseksempler

De ved 31,0 eller 31,5 relativ luftfugtighed gennemf¢rte
malinger ved askeoptagelsesprgven viste, at man opndede
acceptable resultater for folien hvad angar de antista-
tiske egenskaber, nar vaegtforholdet mellem nitratet og
terpolymer 13 mellem 2,75 og 3,20. Lavere andele fgrte
til uacceptable antistatiske egenskaber.

Glideegenskaberne af alle folier, der blev fremstillet i
henhold til eksempel 13 til 17, var acceptable, medens
folien ifglge eksempel 18 havde utilfredsstillende glide-
egenskaber.

EKSEMPLER 19 til 24

Den i forbindelse med folierne fra eksemplerne 13 til 18
beskrevne pr¢vning blev gentaget i henhold til den oven-
for beskrevne metode med en let modifikation. Narmere be-
stemt blev pr¢vningen af folierne i henhold til eksempel
13 til 18 gentaget i det tilfzlde, hvor den side, der
ligger over for den antistatisk overtrukne side, blev
overtrukket med det i eksempel 4 beskrevne, tvarbundne
acrylovertrazk. Overtrazkskoncentrationen af det tvarbinde-
lige acrylovertrzk androg dog 3,2 vagt-%, beregnet pa la-
texblandingens totalvagt.

De i henhold til eksemplerne 19 til 24 anvendte folier
unders¢gtes pd samme madde som i eksemplerne 13 til 18. I
alle eksempler opnaedes acceptable turbiditetsvardier.
Yderligere bedgmtes latexbestandigheden som varende god.
N¢jagtigt pd samme made som i eksemplerne 13 til 18 var
askeoptagelsesprgven ved 37 % relativt luftfugtighed og
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25 °C i alle tilfazlde acceptabel, pa samme madde som ved
en relativ luftfugtighed pa 31 %.

Resultaterne er sammenstillet i tabel VI:
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De ovenfor angivne resultater stemmer overens med resul-
taterne i eksemplerne 13 til 18 hvad angar de antistatis-
ke egenskaber (askeoptagelse). Glideegenskaberne af alle
prover var acceptable, med undtagelse af eksempel 24.
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Patentkrav:

1. Biaksialt strakt polyesterfolie, der pd den ene side
har et antistatisk overtrzk, der indeholder stearamido-
propyl-dimethyl-B8-hydroxyethyl-ammonium-nitrat og en po-
lymer, og eventuelt pa& den anden side har et polymert
overtrek, kende tegnet ved, at det antistatiske
overtrak er paf¢rt fra et latexovertraksmiddel, der inde-

holder

a) 2,75 til 3,20 vagt-% stearamido-propyl-dimethyl-8-hy-
droxyethyl-ammonium-nitrat, og

b) 0,75 til 1,25 vagt-% tvaerbindelig methyl-methacrylat/-
ethyl-acrylat/methacrylamid-terpolymer med en glasover-
gangstemperatur pd 40 til 50 °C,

hvorved vagtforholdet a:b ligger mellem 2,75:1 og 3,20:1.

2. Folie ifglge krav 1, kende tegnet ved, at
overtrazksvagten mindst andrager 14,6 mg/mz.

3. Folie ifglge krav 1, k ende tegnet ved, at
overtraksvagten ligger mellem 14,6 og 32,0 mg/mz.

4. Folie ifglge krav 1 til 3, kende tegnet ved,
at vaegtforholdet a:b ligger mellem 2,75:1 og 3,0:1.

5. Folie ifgplge krav 1 til 4, kende tegnet ved,
at polyesterfolien bestar af polyethylenterephthalat.

6. Folie ifglge krav 1 til 5, kende tegnet ved,
at komponent a) i overtrazksmidlet foreligger i en mengde
pd mellem 2,9 og 3,1 vagt-%, fortrinsvis i en mangde pa

3,0 vagt-%.
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7. Folie ifgplge krav 1 til 6, kende tegnet ved,
at komponent b) i overtrazksmidlet foreligger i en mzngde
pd mellem 0,9 og 1,1 vagt-%, fortrinsvis i en mzngde pa
1,0 vegt-%.

8. Folie ifgplge krav 1 til 7, kende tegnet ved,
at den terpolymere angivet under b) udviser en glasover-
gangstemperatur pa 43 til 47 °C, fortrinsvis 45 °C.

9. Folie ifplge krav 1 til 8, kende tegnet ved,
at den pd den anden side er forsynet med et polymert
overtrazk, som er pafgrt fra et latexovertrzksmiddel, der
indeholder 3,0 til 4,0 vagt-% af den under b) anf¢rte
terpolymere.

10. Fremgangsmade til fremstilling af en biaksialt strakt
polyesterfolie ifgplge krav 1 til 9, hvilken folie pa den
ene side har et antistatisk overtrak, der indeholder
stearamido-propyl-dimethyl-B8-hydroxyethyl-ammonium-nitrat
og en polymer, og eventuelt pd den anden side har et po-
lymert overtrzk, k ende tegnet ved, at man fore-
tager et forste strzkkeskridt af en polyesterfolie, even-
tuelt underkaster folien en coronaudladning, péafgrer pa
den ene side et latexovertrzksmiddel, der indeholder

a) 2,75 til 3,20 vagt-% stearamido-propyl-dimethyl-B-hy-
droxyethyl-ammonium-nitrat, og

b) 0,75 til 1,25 vagt-% tvarbindelig methyl-methacry-
lat/ethyl-acrylat/methacrylamid-terpolymer med en glas-
overgangstemperatur pad 40 til 50 °C,

hvorved vagtforholdet a:b ligger mellem 2,75:1 og 3,20:1,
bringer foliens temperatur op pa en vardi mellem 90 og

110 °C og t¢rrer latexovertrazkket, og at man derpa strak-
ker folien i den retning, der star vinkelret pd den f¢r-
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ste strzkkeretning, idet man eventuelt f¢r eller efter
pafering af latexovertrazksmidlet, padfgrer den anden side
et tvarbindeligt acrylpolymerovertrzksmiddel, og even-
tuelt herefter opvarmer den biaksialt strakte folie til

190-240 °C.

11. Fremgangsmadde ifglge krav 10, k ende tegnet
ved, at man overtrazkker en polyethylenterephthalatfolie.

12. Fremgangsmade ifglge krav 10 eller 11, k e n d e-
tegnet ved, at man opvarmer den biaksialt strakte

folie til 190 til 240 °C.

13. Fremgangsmade ifglge krav 10 til 12, k e n d e-
t egnet ved at man pafgrer latexovertraksmidlet

indeholdende bestanddelene a) og b) ved hjelp af valse-
metoden.

14. Fremgangsmade ifglge krav 13, kende tegnet
ved, at man paf¢rer latexovertrzksmidlet indeholdende be-
standdelene a) og b) ved hjzlp af vendedybtrykmetoden.

15. Fremgangsmade ifglge krav 10 til 14, k e n d e-
tegnet ved, at man overtrakker en i langderetningen

strakt folie.

16. Fremgangsmade ifglge krav 10 til 15, k e n d e-

tegne t ved, at man overtrazkker folien pad den anden
side med et latexovertrazksmiddel, der indeholder 3,0 til
4,0 vagt-% methylmethacrylat/ethylacrylat/methacrylamid-
terpolymer med en glasovergangstemperatur pa 40 til 50

°C.

17. Fremgangsmdde ifglge krav 10 til 16, k e n d e-
tegnet ved at man underkaster den langs en akse

strakte folie en corona-udladning fg¢r overtrakningen.
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18. Fremgangsmade ifglge krav 17, kende tegnet
ved, at man underkaster en i langderetningen strakt folie

en corona-udladning.
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