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Thermoplastische Mischung zur Herstellung von Kunststoff-Folien mit Antiblocking-Eigenschaften.

62 Die Mischung enthilt 0,05 - 70 Gew.-% eines pulvez-

formigen Zeolithen oder Zeolithgemisches. Trotz ei-
nes Wassergehaltes der Zeolithe von bis zu 27 % milssen
Zeolithe, im Gegensatz zu den bisher verwendeten Anti-
blocking-Mitteln, vor der Beimischung nicht auf nahezu
Wasserfreiheit vorgetrocknet werden. Als thermoplasti-
sche Komponente der Mischung kénnen beliebige, fiir
die Folienherstellung geeignete Homo- oder Copolymere
oder Mischungen davon verwendet werden. Die Zeolithe
zeigen iiberlegene Dispergierbarkeit, so dass das Vermi-
schen kiirzere Zeitdauer erfordert und dadurch die Gefahr
des Abbaus der mittleren Teilchengrosse unter Einwir-
kung von Scherkriften vermieden wird. Ausserdem koén-
nen Zeolithe in grosserem Mengenanteil beigemischt wer-
den als bisherige Antiblocking-Mittel. Aus der Mischung
hergestellte Folien zeigen stippenfreie Oberflichen hoher
Giite.
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1. Thermoplastische Mischung zur Herstellung von
Kunststoff-Folien mit Antiblocking-Eigenschaften, dadurch
gekennzeichnet, dass die Mischung 0,05 — 70 Gew.-% eines
pulverférmigen Zeolithen oder Zeolithgemisches enthélt.

2. Mischung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass sie Zeolith A enthdlt.

3. Mischung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass sie Zeolith Y enthdlt.

4. Mischung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass sie Zeolith X enthdlt.

5. Mischung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass sie Zeolith P enthilt.

6. Mischung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass sie als pulverférmigen Zeolithen Hydroxysodalith
enthdlt.

Bei der Herstellung von z.B. Schlauchfolien aus thermo-
plastischen Kunststoffen bzw. Kunststoffmischungen wird
eine Schmelze dieser thermoplastischen Mischungen durch
eine Ringschlitzdiise zu einem Schlauch extrudiert, dieser auf-
geblasen, gekiihlt, flachgelegt und aufgewickelt.

Bei der Herstellung von Folien wird es bekanntlich als ein
besonders wichtiges Erfordernis angesehen, das Aneinander-
haften (Blocking) der Folien zu verhindern.

So ist gemiiss der DE-AS 12 10 177 (UCC) ein Verfahren
zur Herstellung von nicht blockenden, transparenten Poly-
dthylenfolien bekannt, bei welchem ein fein zerteilter SiO,-
haltiger Stoff mit einer Teilchengrdsse von 0,5 bis 7 Mikrome-
ter in die zu extrudierende Mischung eingeknetet wird, wo-
durch ein Blocken der Folien verhindert werden kann.

Gemdss dieser DE-AS 12 10 177 konnen als SiO,-haltige
Stoffe Diatomeenerde, handelsiibliche Kieselsdure und Kie-
selgele eingesetzt werden, deren Teilchengrdssenverteilung in-
nerhalb dieses Bereiches liegt.

Aus der US-PS 4 029 631 (Allied Chemical Corp.) ist es
bekannt, in Polyithylenterephthalate als Antiblocking-Mittel
ein amorphes Siliciumdioxid einzumischen.

Aus der DE-AS 12 32 337 (Kurashiki Rayon Comp.) ist
es bekannt, bei der Herstellung von Folienbahnen aus Polyvi-
nylatkohol auf die Oberfldche beider Folienbahnen ein das
Blocken verhinderndes Pulver, bestehend aus wasserfreier
Kieselsdure mit einem Reinheitsgrad von 99,9% und einer
Korngrésse von 4 bis 13 Millimikron, aufzustduben.

Aus der DE-AS 12 47 641 (UCC) ist es bekannt, in ther-
moplastische Mischungen zur Herstellung von Folien aus Po-
lydthylen als Fiillstoffe Diatomeenerde, handelsiibliche Kie-
selerden, Silikate, Kieselgele, Kiesel-Tonerde und Asbeste
einzukneten.

Die bekannten thermoplastischen Mischungen weisen je-
doch den Nachteil auf, dass sie als Antiblocking-Mittel Stoffe
enthalten, welche vor ihrem Einkneten in aufwendigen
Trocknungsprozessen nahezu wasserfrei gemacht werden
miissen, da die Anwesenheit von Feuchtigkeit in der thermo-
plastischen Mischung die Bildung von Blasen bei den gegebe-
nen Verarbeitungstemperaturen verursacht.

Aufgabe der Erfindung ist es, eine thermoplastische Mi-
schung mit einem anorganischen Fiillstoff zu finden, welche
in einer Kunststoff-Folie einen guten Anti-blocking-Effekt
aufweist und deren anorganische Fiillstoffkomponente nicht
auf einen wasserfreien Zustand getrocknet werden muss.

Gegenstand der Erfindung ist eine thermoplastische Mi-
schung zur Herstellung von Kunststoff-Folien mit Anti-
blocking-Eigenschaften, dadurch gekennzeichnet, dass die
Mischung 0,05 bis 70 Gew.-% eines pulverférmigen Zeoli-
then oder eines pulverférmigen Zeolithgemisches enthilt.

In einer vorzugsweisen Ausfithrung der Erfindung kann
die thermoplastische Mischung als sogenannte Masterbatche
iiber 2 bis 60 Gew.-%, insbesondere 20 bis 60 Gew.-%, eines
pulverférmigen Zeolithen enthalten. In einer weiteren vor-

szugsweisen Ausfiihrung kann die erfindungsgemisse ther-
moplastische Mischung 0,05 bis 2 Gew.-%, insbesondere 0,05
bis 1,0 Gew.-%, eines pulverférmigen Zeolithen enthalten.
In einer vorzugsweisen Ausfithrungsform der Erfindung
kann die thermoplastische Mischung einen pulverformigen
10Zeolithen enthalten, dessen Teilchen eine Teilchengrésse von
0,5 bis 20 Mikrometer, vorzugsweise von 0,5 bis 10 Mikrome-
ter, aufweisen, wobei als Bestimmungsmethode z.B. die Coul-
ter Counter-Methode verwendet werden kann. Diese Teil-
chengrosse kann durch die Fallungsverfahren der Zeolithsyn-

15these und/oder nachtréglich durch Vermahlen erreicht
werden.

Der Begriff Zeolith entspricht der Beschreibung nach
D.W. Breck, «Zeolite moleculare sieves», Wiley Interscience
1974, Seiten 133 bis 180. Die eingesetzten Zeolithe konnen ei-

20nen Wassergehalt von bis zu 27% aufweisen.

Als pulverférmigen Zeolithen kann die erfindungsge-
misse thermoplastische Mischung einen Zeolithen des Typs
A enthalten. Der Zeolith A weist die Formel

25 1,0 :}ZO,Z M?_ O: A1203 : 2,0:[: 0,5 Slo;;_ 'y H20

n

auf, wobei M ein Metallkation, wie z.B. Natrium- oder Ka-
lium-Kation, n seine Wertigkeit und y ein Wert bis zu 5 be-
30 deuten.

Vorzugsweise kann die thermoplastische Mischung einen
Zeolithen des Typs A enthalten, welcher nach Verfahren ge-
maéss DE-AS 23 33 068, DE-AS 24 47 021, DE-AS 25 17 218,
DE-0S 26 51 485, DE-OS 26 51 446, DE-OS 26 51 436,

35 DEOS 26 51 419, DE-OS 26 51 420 und/oder DE-OS
26 51 437 hergestellt werden kann. Der eingesetzte Zeolith A
kann auch nach anderen bekannten Verfahren hergestellt
werden, z.B. geméss DE-PS 1 038 017 oder DE-AS
16 67 620.

Vorzugsweise kann der eingesetzte Zeolith A die folgen-
den physikalisch-chemischen Daten aufweisen:

40

Kornver-

teilung: Anteil < 15 Mikrometer: 99-100 Gew.-%

(Coulter- < 10 Mikrometer: 95— 99 Gew.-%
45 Counter) < 1Mikrometer: < 5Gew.-%

Gliihverlust nach DIN 55 921: < 24%

Weiterhin kann die erfindungsgemésse thermoplastische
Mischung als pulverformigen Zeolithen einen Zeolithen des
30 Typs Y der Formel

09+02M, O:ALO;:XSiO;:yH,0
55

enthalten, wobei M ein Metallkation, wie z.B. Natrium- oder
Kaliumkation, n seine Wertigkeit, x einen Wert grosser als 3
und y einen Wert bis 9 bedeuten.
Der eingesetzte Zeolith Y kann die folgenden physika-
%0 fische-chemischen Kenndaten aufweisen:

Gliithverlust nach DIN 55 921
Kornverteilung (Coulter-Counter):

Anteil < 15 Mikrometer:

< 10 Mikrometer:

< 1 Mikrometer:

<27%

96-100 Gew.-%
85— 99 Gew.-%
< 20 Gew.-%

65

Dieses zeolithische Molekularsiebpulver kann beispiels-




weise gemdss DE-AS 10 98 929, DE-AS 12 03 239 oder DE-
AS 12 63 056 hergestellt werden.

Weiterhin kann die erfindungsgemisse thermoplastische
Mischung als pulverférmigen Zeolithen einen Zeolithen des
Typs X der Formel

09+0,2M, : ALO;:2,50,5Si0,:y H,0

n

enthalten, wobei M eine Metallkation, z.B. Natrium- oder
Kaliumkation, n seine Wertigkeit und y einen Wert bis zu 8
bedeuten.

Dieser pulverformige Zeolith kann nach DE-PS
1038 016, DE-PS 1 138 383 oder DE-OS 20 28 163 herge-
stellt werden.

Der eingesetzte Zeolith X kann die folgenden physika-
lisch-chemischen Daten aufweisen:

Glithverlust (DIN 55 921)
Korngrossenverteilung (Coulter-Counter):
Anteil < 15 Mikrometer:
< 10 Mikrometer:
< | Mikrometer:

< 27 Gew.-%

96-100 Gew.-%
85~ 99 Gew.-%
20 Gew.-%

Vorzugsweise kann die erfindungsgeméisse thermoplasti-
sche Mischung als pulverfdrmigen Zeolithen einen Zeolithen
des Typs P enthalten. Die Bezeichnung Zeolith P ist synonym
mit der Bezeichnung synthetischer Phillipsit und Zeolith B.
Beispielsweise kann man den Zeolithen P nach dem Verfah-
ren gemdss der FR-PS 1 213 628 (Bayer AG) herstellen.

Der eingesetzte Zeolith P kann die folgenden physika-
lisch-chemischen Kenndaten aufweisen:

Gliihverlust (DIN 55 921)
Korngrossenverteilung (Coulter-Counter):
Anteil < 15 Mikrometer:
< 10 Mikrometer:
< 1 Mikrometer:

< 15 Gew.-%

99-100 Gew.-%
97— 99 Gew.-%
20 Gew.-%

Die erfindungsgemasse thermoplastische Mischung kann
weiterhin als pulverférmigen Zeolithen Hydroxysodalith der
Formel

Nazo‘Alzo3'2 Si022,5 Hzo

enthalten. Hydroxysodalith kann beispielsweise aus Zeolith
A durch Kochen in wissriger Natronlauge hergestellt werden
(vgl. D.W. Breck «Zeolite molecular sieves», Seite 275 (1974),
Wiley Interscience Publication).

Der eingesetzte Hydroxysodalith kann die folgenden phy- *°

sikalisch-chemischen Kenndaten aufweisen:

Gliihverlust (DIN 55 921)
Korngréssenverteilung (Coulter-Counter):
Anteil < 15 Mikrometer:
< 10 Mikrometer:
< [ Mikrometer:

15 Gew.-%

99-100 Gew.-%
90-99 Gew.-%
10 Gew.-%

In einer weiteren Ausfithrungsform der Erfindung kann
die erfindungsgemasse thermoplastische Mischung ein Ge-
misch aus den angegebenen Zeolithen enthalten. Diese Gemi-
sche kénnen sowohl durch Mischen der reinen Zeolithe als
auch durch direkte Synthese mittels des Fallverfahrens herge-
stelit werden. Gemische, welche direkt hergestellt werden
konnen, kénnen Gemische der Zeolithe A und P, der Zeolithe
Aund X, der Zeolithe A und Hydroxysodalith, der Zeolithe P
und X oder der Zeolithe P und Y sein. In einer vorzugsweisen
Ausfiihrung kdnnen die thermoplastischen Mischungen ein
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Gemisch von Zeolith X und Zeolith P im Gewichtsverhiltnis
80 bis 5 zu 20 bis 95 enthalten.
Ein derartiges Gemisch kann beispielsweise gemiss DE-
OS 20 28 163, Seite 15, Tabelle 3, Beispiel 3 mittels eines Fill-
s verfahrens hergestellt werden.
Die erfindungsgemasse thermoplastische Mischung kann
Polyithylen mit den folgenden Kenndaten enthalten:

Dichte: 0,90 bis 0,95 g/cm’®
10 Schmelzindex: 3-25 g/10 min bei 190 °C und
2,15kp Last

In einer weiteren Ausfithrungsform kann die erfindungs-

gemésse thermoplastische Mischung als Kunststoff Polymeri-
"3 sate oder Polykondensate, wie z.B. Terephthalsiureglykol-
ester, enthalten.

In einer weiteren Ausfiihrungsform der Erfindung kann
die thermoplastische Mischung Polypropylen enthalten. Die-
ses ist im allgemeinen durch eine Dichte von mehr als

200,900 g/cm? und normalerweise durch eine solche zwischen
0,915 und 0,960 g/cm? gekennzeichnet. Die fiir die erfin-
dungsgemisse Mischung geeigneten Polypropylene besitzen
einen Schmelzindex von 0,1 bis 60 g/10 min, vorzugsweise 1,2
bis 7,0 g/10 min (bei 230 °C und 5,0 kg Last).

Es kénnen jedoch auch Mischungen aus Polyéthylenen in
der erfindungsgemaéssen Mischung verwendet werden, und in
solchen Mischungen kénnen auch Polyithylenwachse ver-
wendet werden.

. Sowohl die Polyithylene als auch Propylen kénnen iibli-
che Zusatzstoffe, die normalerweise einverleibt werden, um
die Thermoplaste gegen Hitze, Luftsauerstoff und Beein-
trichtigung durch Licht widerstandsfihig zu machen, enthal-
ten. Stabilisatoren dieser Art sind unter anderem Russ, 2,2
Thio-bis(4-methyl-6-tert.-butylphenol), Dilaurylthiodiprio-
pionat wie auch verschiedene andere bekannte Amin- und
Phenol-Stabilisatoren.

Die erfindungsgemisse thermoplastische Mischung kann
Mischpolymerisate aus Athylen und einem mischpolymeri-

" sierbaren Vinylmonomeren enthalten.

Geeignete Mischpolymerisate aus Athylen und einem
mischpolymerisierbaren Vinylmonomeren

[
. (mit der Gruppe-C=C -)

enthalten als Vinylmonomeres, z.B. Vinylarylverbindungen,
wie Styrol, Methyloxystyrol, p-Methoxystyrol, m-Methoxy-
styrol, o-Nitrostyrol, m-Nitrostyrol, o-Methylstyrol, p-Me-
thylstyrol, m-Methylstyrol, p-Phenylstyrol, o-Phenylstyrol,
m-Phenylstyrol und Vinylnaphthalin; Vinyl- und Vinyliden-
halogenide, wie Vinylchlorid, Vinylidenchlorid und Vinyl-
fluorid; Vinylester, wie Vinylacetat, Vinylpropionat, Vinyl-
butyrat, Vinylchloroacetat, Vinylchloropropionat, Vinylben-
zoat und Vinylchlorbenzoat; Acryl- und a-Alkylacrylsiuren,
deren Alkylester, deren Amide und deren Nitrile, wie Acryl-
sdure, Chloracrylsiure, Methacrylsiure, Athacrylsiure, Me-
thylacrylat, Athylacrylat, Butylacrylat, n-Octylacrylat, 2-
Athylhexylacrylat, n.Decylacrylat, Methylmethacrylat, Bu-
«p (yImethacrylat, Methyléthacrylat, Athylithacrylat, Acryl-
amid, N-Methylacrylamid, N,N-Dimethylacrylamid, Meth-
acrylamid, N-Methylmethacrylamid, N,N-Dimethylmeth-
acrylamid, Acrylnitril, Chloracrylnitril, Methacrylnitril und
Athacrylnitril; Alkylester von Malein- und Fumarsiure, wie
Dimethylmaleat und Diéthylmaleat; Vinylalkylither, Vinyl-
isobutyldther, 2-Chlorithylvinyldther, Methylvinylketon,
Athylvinylketon und Isobutylvinylketon, ebenso Vinylpyri-
din, N-Vinylcarbazol, N-Vinylpyrrolidon, Methylithylvinyl-
acetamid, Athylmethylenmalonat und Propylen.

55
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Vorzugsweise verwendete Mischpolymerisate sind Misch-
polymerisate aus Athylen und Vinylacetat (EVA) sowie
Athylen und Propylen (EPDM).

Die fiir die beschriebene Mischung geeigneten Fiillstoffe
besitzen beispielsweise eine Teilchengrdsse von 0,5 bis 20 Mi-
krometer. Vorzugsweise soll die Teilchengrdsse des Fiillstof-
fes 0,5 bis 10 Mikrometer betragen. Diese Teilchengrosse
fiithrt zu stippenfreien Oberflichen mit gutem Antiblocking-
Verhalten.

Weitere {ibliche Zusatzstoffe, wie Gleitmittel und Farb-
stoffe, kann die erfindungsgemésse Mischung ebenfalls ent-
halten.

Aus der erfindungsgemaéssen thermoplastischen Mischung
konnen Kunststoff-Folien hergestelit werden, indem man die
einzelnen Bestandteile in einer Mischvorrichtung, z.B. in ei-
nem Innenmischer vom Typ «Banbury», bei geeigneter Tem-
peratur miteinander vermischt. Anschliessend kann die so er-
haltene thermoplastische Mischung durch weitere Zugabe
von Kunststoff auf einen Gehalt von 0,05 bis 1 Gew.-% an

4

teilen des eingesetzten pulverférmigen Zeolithen entwickelt
dieser in der Mischung im Vergleich zu den Produkten des
Standes der Technik eine sehr geringe Abrasivitit, wodurch
der Kneter bei der Herstellung der thermoplastischen Mi-
sschung geschont wird. Dies gilt insbesondere im Vergleich zu
den Diatomeenerden, welche als Folge ihres Gehaltes an
Quarz eine relativ hohe Abrasivitit aufweisen.
Der einsetzbare Zeolith A wurde in umfangreichen inha-
lationstoxikologischen und toxikologischen Untersuchungen

10als toxikologisch unbedenklich eingestuft. Obwohl diese Aus-

sage auch fiir Kieselgele und Fallungskieselsduren gilt, sind
im Gegensatz dazu fiir die bis zu einigen Prozenten Quarz ent-
haltenden Diatomeenerden Verschérfte Schutzmassnahmen
fiir das Bedienungspersonal bei der Verarbeitung einzuhalten

15(MAK-Wert bei 4 mg/Nm?).

Die Feinteiligkeit und Kornverteilung der eingesetzten
Zeolithe gewihrleistet neben der guten Dispergierbarkeit die
Stippenfreiheit und hohe Giite der Oberfliche der Folien.
Eine derartig gute Oberflichenstruktur wird von keinem Pro-

pulverformigen Zeolithen, gegebenenfalls in derselben Misch- 20dukt des Standes der Technik erreicht.

vorrichtung, verdiinnt und z.B. mittels einer Extruder-Blas-
vorrichtung bei geeigneter Temperatur zu diinnen Folien ver-
blasen werden.

Die erfindungsgemésse Mischung weist den Vorteil auf,
dass sie als Antiblockingmittel einen pulverférmigen Zeoli-
then enthélt, welcher trotz eines Wassergehaltes von bis zu 27
Gew.-% bei der Herstellung der thermoplastischen Mischung
auch bei Temperaturen von mehr als 170 °C keine stérenden
Gasblasen durch freiwerdenden Wasserdampf in der ther-
moplastischen Mischung bildet. Diese Eigenschaft macht die
Zeolithe den Kieselgelen und Féllungskieselsduren iiberlegen,
deren physikalisch gebundenes Wasser bei 105 °C entweicht
und die deshalb vorher auf einen sehr niedrigen Wassergehalt
getrocknet und vor Zutritt von Luftfeuchtigkeit durch eine

Spezialverpackung geschiitzt werden miissen. Im Vergleich zu 35

Diatomeenerden betrifft diese chrlegenhelt lediglich die
Tatsache der Vortrockung und weniger den Gesichtspunkt
der Spezialverpackung.

Die erfindungsgemésse thermoplastische Mischung kann
weiterhin einen Gehalt von bis zu 70 Gew.-% des zeolithi-
schen Antiblockingmittels aufweisen, wodurch sich die
Raum-Zeitausbeute der teuren Kneteranlage besser ausnut-
zen und der Herstellprozess der Antiblockingmittel-Master-
batche wesentlich wirtschaftlicher gestalten lidsst. Wihrend

Bei der Verarbeitung im Kneter neigt ein zeolithisches
Molekularsiebpulver aufgrund seines hohen Wassergehaltes
von bis zu 27 Gew.-% weniger zum Stauben, wodurch die Ar-
beitsbedingungen der Umweltschutzbestimmungen entspre-

25chend leicht eingehalten werden kénnen.

Uberraschenderweise zeigte sich, dass die erfindungsge-
misse thermoplastische Mischung bzw. die daraus gefertigten
Folien nahezu keine Feuchtigkeit aus der Luft aufnehmen.

Ausfiihrungsformen der erfindungsgeméssen thermopla-

30stischen Mischung werden anhand der folgenden Beispiele

néher erldutert und beschrieben. Prozentuale Konzentra-
tionsangaben sind gewichtsmassig,

Beispiel 1
Verwendete Polydthylenmarken
fiir fiir Folie
Konzentrat
«LUPOLEN®»-
Marke 1800 S 3010K
40 Dichte [g/em?] 0,915-0,918 0,932-0,939
MFI*)[g/10 min] 17-22 3,4-4,6

*) bei 190 °C und 2,16 kg Last (DIN 53 735)

sich die Produkte des Standes der Technik, z.B. wie Kieselgele 45 Konzentratherstellung

und Fillungskieselsduren, aufgrund ihrer héheren Verdik-
kungswirkung in der thermoplastischen Mischung bis maxi-
mal 25-30 Gew.-% einarbeiten lassen, sind mit Diatomeen-
erden immerhin Fiillungsgrade bis zu 50 Gew.-% zu erzielen.
In diesem wichtigen Punkt zeigt sich somit, dass die erfin-
dungsgemaisse Mischung den Mischungen, die Kieselgele und
Fillungskieselsduren enthalten, deutlich und solchen, die
Diatomeenerden enthalten, etwas {iberlegen ist.

Bei der Beurteilung der Effizienz eines Antiblockingmit-

Auf einem Mischwalzwerk der Firma Schwabenthan
(Walzendimension 200 X 400 mm) werden bei einer Tempera-
tur von 130 °C und Walzgeschwindigkeiten von 15 bzw. 18
U/min 250 g «(LUPOLEN» 1800 S innerhalb von 5 Minuten

30 geschmolzen. Nachdem sich ein glattlaufendes Walzenfell er-

geben hat, werden in weiteren 5 Minuten 250 g Zeolith A in 2
Portionen zugemischt, wobei nach der 1. Portion Zeolith A

das Walzenfell zu einer Puppe gerollt und gestiirzt wird. An-
schliessend wird die Mischung unter Smaligem Stiirzen 3 Mi-

tels spielt die Dispergierbarkeit desselben in der thermoplasti- 55 nuten lang dispergiert und zu einem etwa 2 mm dicken Fell

schen Mischung eine entscheidende Rolle. Hierbei zeigt sich
die Uberlegenheit der Zeolithe als Antiblockingmittel-Kom-
ponente der erfindungsgemaéssen thermoplastischen Mi-
-schung. Wegen der hervorragenden Dispergierbarkeit der
zeolithischen Antiblockingmittel wird nicht nur die Knet-
dauer der thermoplastischen Mischung erheblich gekiirzt und
damit die Raum-Zeitausbeute des Knetvorganges erhoht,
sondern es wird auch die Gefahr unterbunden, dass die Anti-
blockingmittel-Aggregate unter der Einwirkung von Scher-
krédften des Dispergiergerites abgebaut werden, was zu einer
Verschiebung der mittleren Teilchengrdsse fiihrt, womit eine
Abnahme der Antiblockingwirkung einhergeht.
Entsprechend der Kornstruktur und Freiheit an Groban-

ausgezogen. Die Zerkleinerung des Walzenfelles mit einem
Gehalt von 50% Antiblockingmittel zu Hackgranulat erfolgt
auf einer Schneidmiihle iiber ein 6-mm-Sieb.

0 Folienherstellung

Durch einfaches Vermischen der Granulate werden 8 g
Konzentrat mit 3992 g « LUPOLEN» 3010 K, entsprechend
0,1% Antiblockingmittel, verdiinnt. Die Folienherstellung
wird auf einem Extruder mit einer Schnecke von 45 mm

8 Durchmesser und einem Diisendurchmesser von 100 mm vor-

genommen. Bei einer Diisentemperatur von 170 °C wird eine
Folie von etwa 250 mm flachgelegter Breite von 0,04 mm
Dicke hergestellt.
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Priifungen ’ hergestellt. Die Verringerung der Konzentration erfolgte mit

Priifungen am Konzentrat Riicksicht auf die Vergleichsprodukte. Zur Folienherstellung
Uber die durch die Antiblockingmittel verursachte Ande-  wird anstelle von «LUPOLEN» 3010 K das LDPE «LUPO-

rung des rheologischen Verhaltens der Polymerschmelzen LEN» 2430 H verwendet.

gibt der Schmelzindex MFI Auskunft. Die Messung erfolgt s

nach DIN 53 735. Als Priifbedingung wurde eine Temperatur «LUPOLEN» 2430 H

von 190 °C und eine Belastung von 5 kg gewihlt. Eswirdan-  Dichte g/em’ 0,923-0,925

gestrebt, dass der Schmelzindex des Konzentratesin der glei- ~ MFI*) £/10 min 1,6-2,2

chen Gréssenordnung oder héher als der Schmelzindex des
fiir die Folienherstellung eingesetzten LDPE (im vorliegenden 10 *) bei 190 °Cund 2,16 kg Last
Beispiel 11 g/10 min bei einer erhéhten Priiflast von 5 kg an-

statt 2,16 kg) liegt. Priifergebnisse
Tabelle 2

Priifungen an den Folien

Unter Blocking versteht man die Eigenschaft zweier sich 15 Konzentrat Folien
gleichméssig beriihrender Folien, sich nur unter Aufwendung ~ Anti- Konzen- MFI® Konzen-  Gleitrei-
mehr oder weniger grosser Kraft wieder trennen zu lassen. blocking- tration tration bungsko-
Die Messung kann in einem Schélversuch durch Messung der  Mittel [%] [g/10 min]  [%] effizient
zum Auseinanderziehen erforderlichen Kraft erfolgen. Ein
weiteres Mass fiir die Blockingeigenschaften ist der Gleitrei- 20 ohne - *¥) - 1,3
bungskoeffizient. Diese Grosse ist genaugenommen ein Mass ~ Zeolith P 20 48 0,1 0,7
fiir die Verschieblichkeit zweier sich beriihrender Folien, lie- Zeolith A 20 43 0,1 0,6
fert aber brauchbare Masszahlen im Vergleich zu Trennversu- FK 310 20 12 0,1 0,5
chen von Hand. «Syloid» 244 20 2,5 0,1 0,6

Der Schilversuch wird in Anlehnung an ASTM-D 1893 25
durchgefiihrt. Dazu werden Folienpaare von der Grosse *) gemessen bei 190 °C und 5 kg Last

250 x 120 mm zusammengelegt, mit 20 g/cm? belastet und bei **) «LUPOLEN» 2430 H : MFI = 6 [¢/10 min]

60 °C 24 h lang gelagert. Mit Hilfe der in der ASTM-D 1893

beschriebenen Vorrichtung werden die Folien anschliessend Die in der Tabelle 2 aufgefithrten Messwerte zeigen, dass

getrennt, indem sie iiber einen Stab gezogen werden, der sich 30 auch bei diesem LDPE schr gute Antiblockingeigenschaften

zwischen die sich berithrenden Flichen schiebt. Diedazube-  durch Einsatz der Zeolithe erhalten werden. Die Zahlen fiir

notigte Kraft wird als Blocking-Kraft bezeichnet und in die Schmelzindices der Konzentrate lassen ausserdem das

Gramm gemessen. stark verbesserte Fliessverhalten im Vergleich zur Fillungs-
Eine Messung des Gleitreibungskoeffizienten wird in An-  kieselsiure FK 310 und besonders zum Kieselgel «Syloid»

lehnung an DIN 53 375 vorgenommen. Dazu wird ein Fo- 35 244 erkennen.

lienstreifen von 200 x 300 mm auf eine Glasplatte aufge-

spannt, ein weiteres Folienstiick von 50 x 50 mm aufgelegt, Beispiel 3
belastet und mit einem Vorschub von 100 mm/min abgezo- Probenherstellung
gen. Als Belastungsgewicht dient ein Metallzylinder mit einer Nach der in Beispiel 1 beschriebenen Arbeitsweise werden
Andruckfliche von 10 cm? und einem Gewicht von 200 g. 40 K onzentrate mit je 30% folgender Produkte hergestellt.
Der Reibungskoeffizient ergibt sich aus der Division von Zeolith A, Zeolith P, Zeolith X, Zeolith Y, Hydroxysoda-
Zugkraft/Anpresskraft. lith, Diatomeenerde «Celite Superfloss», Fallungskieselsiure
FK 310, Kieselgel «Syloid» 385.
Priifergebnisse 45 Prijfergebnisse
Tuabelle 1 Tabelle 3
Schmelz- Blocking- Gleitrei-
index MFI*) kraft bungsko- Konzentrat Folie
effizient  Antiblocking- Konzen- MFI*) Konzen- Gleitrei-
g/10 min g il 30 mittel tration tration  bungskoeffi-
[%] [g/10 min] [%] zient
Konzentrat 16 - -
«LUPOLEN» 3010 K 11 ohne - k) - 1,0
Folie ohne Zusatz 35 1,3 Zeolith A 30 34 - -
Folie mit 0,1% Zeolith A 0 0,7 55 do. - 0.1 0,5
do. - 1,0 04
*) gemessen bei 190 °C und 5 kg Last Zeolith P 30 35 -
do. ~ 0,1 0,65
Die ermittelten Ergebnisse lassen erkennen, dass der Zeo-  do. - 1,0 0,5
lith A die Blocking-Kraft véllig aufhebt und den Gleitrei- 60 Zeolith X 30 24 -
bungskoeffizienten betriichtlich verringert. do. - 0,1 0,55
do. - 1,0 0,45
Beispiel 2 Zeolith Y 30 32 -
Probenherstellung do. - 0,1 0,7
Nach der in Beispiel | beschriebenen Arbeitsmethode wer- ¢ do. - 1,0 0.45
den die Zeolithe A und P mit der F allungskieselsiure FK 310  Hydroxy-
und dem Kieselgel «Syloid» 244 verglichen. Hierzu werden sodalith 30 31 -

zunéchst Konzentrate mit je 20% der genannten Produkte do. - 0,1 0,5
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Konzentrat Folie Die in den Beispielen verwendete Kieselsdure FK 310 ist
Antiblocking- Konzen- MFI*) Konzen-  Gleitrei- eine Fillungskieselsiiure mit den folgenden physikalisch-che-
mittel tration tration  bungskoeffi- mischen Kenndaten:

[%] [2/10min] [%] zient Trocknungsverlust nach DIN 55 921: 2,5 Gew.-%
do. - 1,0 0,4 *Gliihverlust nach DIN 55 921: 5.0 Gew.-%
«Celite pH-Wert nach DIN 53 200: 7
Superfloss» 30 20 - Stampfdichte nach DIN 53 194: 110 g/l
do. - 0,1 0,6 Mittlere Agglomeratteilchengrosse: 3 Mikrometer
do. - 1,0 0,5
FK 310 30 1,8 - Das in den Beispielen vergleichsweise verwendete Kiesel-
do. - 0,1 0,5 gel «Syloid» 385 weist die folgenden physikalisch-chemischen
do. - 1,0 0.4 Kenndaten auf:

«Syloid» 385 30 2,0 -
do. - 0,1 05 15 Teilchengrosse: 5 Mikrometer
do. 1,0 0,4 BET-Oberfliche: 400 m*/g
Schiittgewicht: 15kg/1001
*) gemessen bei 190 °C und 5 kg Last Gliihverlust: 6%
**) «LUPOLEN» 2430 H : MFI = 6 g/10min pH-Wert: 3
Die in Tabelle 3 zusammengefassten Ergebnisse zeigen wie- 2 Das in den Beispielen verwendete Kieselgel «Syloid» 244

derum die sehr gute Wirksamkeit der beanspruchten Produkteals  weist die folgenden physikalisch-chemischen Kenndaten auf:
Antiblockingmittel und das vorteilhafte Verhalten in Hinsicht

auf geringe Schmelzviskositdt (geringe Verdickungswirkung) Teilchengrosse: 4 Mikrometer
»s BET-Oberfléche: 300 m?/g
Beispiel 4 Schiittgewicht: 10kg/1001
Probenherstellung Gliihverlust: 7%
Zur Ermittlung des hochstméglichen Fiillungsgrades werden  pH-Wert: 7

Konzentrate von 20 bis 70% der Produkte Zeolith A, Fillungs-
kieselsdure FK 310, Kieselgel, «Syloid» 385 und Diatomeenerde 5,  Derin den Beispielen eingesetzte Zeolith A kann gemiss

«Celite Superfloss» hergestellt. DE-OS 26 51 436 hergestellt werden.

Der in den Beispielen eingesetzte Zeolith X kann gemiiss
Tabelle 4 DE-PS 1 038 016 hergestellt und anschliessend in einer Stift-
MFTI¥*)[g/10 min] miihle gemahlen werden.
Konzen- Zeolith  FK310  «Syloid» «Celite  ,;  Derin den Beispielen eingesetzte Zeolith Y kann gemdss
tration A 385 Superfloss»  DE-PS 1 098 929 hergestellt und anschliessend in einer Stift-

miihle vermahlen werden.
20 43 10 11 35 Der in den Beispielen eingesetzte Zeolith P kann gemiss
30 34 1,8 2,0 20 FR-PS 1 213 628 hergestellt werden.
40 25 <0,1 <0,1 11,5 4  Derinden Beispielen eingesetzte Hydroxysodalith kann
50 16 6,5 aus einem Zeolithen A geméss DE-OS 24 47 021 durch drei-
60 75 —23— tigiges Kochen mit NaOH (20%ig) hergestellt, abfiltriert, ge-
70 ?‘ 0.1 waschen, getrocknet und auf einer Stiftmiihle vermahlen
’ ? werden.

*) gemessen bei 190 °C und 5 kg Last 4

Die Korngrossenverteilung der eingesetzten Zeolithe, er-
mittelt mittels Coulter-Counter, ist in den Figuren 1 bis 5 der
Zeichnungen aufgezeigt.

Figur 1 zeigt die Korngrdssenverteilung des in Beispiel 2
sound 3 eingesetzten Zeolithen P

Figur 2 zeigt die Korngrossenverteilung des in den Bei-
spielen 1, 2, 3 und 4 eingesetzten Zeolithen A

In Tabelle 4 ist deutlich die Uberlegenheit von Zeolith A
gegeniiber den Vergleichsprodukten festzustellen.

Zur Antiblocking-Ausriistung von Polydthylen mit einem
MFI von 6 [g/10 min] (z.B. <KLUPOLEN» 2430 H) ergeben
sich also aus Tabelle 4 folgende Grenzkonzentrationen fiir
das Antiblockingmittel im K onzentrat:

Antiblockingmittel Grenzkonzentration Figur 3 zeigt die Korngrossenverteilung des in dem Bei-
% spiel 3 eingesetzten Zeolithen X
ss  Figur 4 zeigt die Korngrossenverteilung des in Beispiel 4
Zeolith A 60 eingesetzten Zeolithen Y
FK 310 20-30 Figur 5 zeigt die Korngrossenverteilung des in Beispiel 4
«Syloid» 385 20-30 eingesetzten Hydroxysodaliths.
«Celite Superfloss» 50

C 5 Blatt Zeichnungen



639 984

5 Bldtter Nr.1

wrl oL
1

d HLI'TOFZ

(Y3LINNOOD HFL7N02)

ONMFLLITANTSS OHINHOM

07

09

"O0L
%

Fig.7



639 984

SBlidtter Nr.2

wrf oz 0!l [ | Z [ 0
{ i 1 1 ] Q
~0Z
~0Y
V HL!'T0dZ TB
~08
-00!

(YFLNNOD H43L7N02)

ONNTILEFIANTSS O4INEOM



<t o’
Kiwr oz Ol [ b4 i 0
” - 1 1 : i 1 1 Q
o 32 .
W'lnM
-02
-0Y
-09
X HLIT03Z |
-08
-00!

(YFLINNOD HF17N0I)

ONMN 11 FLYTANTSSOHINHOM

%

Fig. 3



wn oz o] [ Z l 0
1 1 1 | | Q
-0
—09
A HL1703Z 09
08
-001

639 984

5Bldtter Nr. 4

(YFLNNOD HFLTN0I)

ONIMTIIFLLIANT SSOHINHOM

%

Fig.4



639 984

SBlitter Nr.5

g
3
"R
9

SH H1I'03Z

(HFLNNOD HFL7N02)

ONMIIFLHIANTSSOHINHOM

-08

-00!
%



	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS

