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Einleitung

Far die Herstellung von PET-Folien ist die Zugabe eines Antiblock-Additivs zwangsweise
erforderlich, um das Zusammenkleben von Folienlagen (Blocking) beim spateren
Verarbeiten zu verhindern. Das Antiblock-Additiv soll dabei die optischen Eigenschaften
der Folie moglichst wenig beeintrachtigen und den Reibungskoeffizient stark absenken.

Far optisch anspruchsvolle Folien werden haufig synthetische Kieselsduren als Antiblock-
Additiv verwendet. Sie erzielen meist gute optische Eigenschaften, reduzieren jedoch oft
aufgrund ihrer hohen Oberflache die Wirkung anderer Additive wie z. B. Stabilisatoren
oder Gleitmittel.

Kalzinierte Neuburger Kieselerde mit naturlicher Kieselsdure als Hauptbestandteil bietet
sich aufgrund der mineralogischen Zusammensetzung und Morphologie fir die
Anwendung als Antiblock-Additiv an.

In der vorliegenden Untersuchung soll die Leistungsfahigkeit der kalzinierten Neuburger
Kieselerde als Antiblock-Additiv in PET-Folien im Vergleich zu traditionellen
synthetischen Kieselsauren dargestellt werden.
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Experimentelles

Neuburger Kieselerde

Die besondere morphologische Zusammensetzung der Neuburger Kieselerde, die eine
eigene Mineralklasse darstellt, wird in einer REM-Aufnahme veranschaulicht.

HCFFMANN

Struktur [MAINIERAL

EINLEITUNG

EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE

ZUSAMMENFASSUNG

Natirlich entstandenes Gemisch aus korpuskularer Neuburger Kieselsaure
und lamellarem Kaolinit; durch physikalische Methoden nicht zu trennen.

Der Kieselsaureanteil weist eine runde Kornform auf und besteht aus ca.
200 nm groRRen, aggregierten Primarpartikeln.

VM-05/1010/06.2018

HCOFFMANN

Kalzinierte Neuburger Kieselerde [MINIERAL

EINLEITUNG
EXPERIMENTELLES

ERGEBNISSE

ZUSAMMENFASSUNG

Durch einen nachgeschalteten thermischen Prozess entstehen die
kalzinierten Produkte Silfit und Aktifit, auf Basis von SILLITIN Z 86.

Thermischer
Prozess

aIzinierte Neuburger
Kieselerde

Neuburger Kieselerde

Zusatzliche anwendungstechnischen Vorteile sowie Entfernung des
enthaltenen Kristallwassers des Kaolinitanteils. Der Kieselsaureanteil bleibt
unverandert.

VM-05/1010/06.2018
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2.2

2.3

Mineraladditive

Als Vergleichsadditive wurden 3 fur PET-Folien empfohlene synthetische Kieselsauren
eingesetzt: eine pyrogene Type, eine hochpordse gefallte Kieselsaure (Silicagel-Type)
und eine weitere gefallte Kieselsaure.

Aus der Produkireihe der Neuburger Kieselerde wurde das kalzinierte Silfit Z 91
ausgewahlt, welches sich aufgrund seiner Morphologie und mineralogischen
Zusammensetzung mit natlrlicher Kieselsaure als Hauptbestandteil fir die Anwendung
als Antiblock-Additiv anbietet. Aufgrund der niedrigen BET-Oberflache lasst sich die
Wechselwirkung mit anderen Additiven nahezu ausschlief3en.

Die Tabelle zeigt eine Ubersicht lber die verwendeten Mineraladditive und ihre
wichtigsten Kennwerte.

Mineraladditive HEEFVAANN
Kennwerte IMIINERVAS

KorngroBe | Spezifische

EXPERIMENTELLES dso Oberflache
BET
ERGEBNISSE [pm] [m?/g]
ZUSAMMENFASSUNG Pyrogene Kieselsaure 0,04 200
Gefallte Kieselsaure 1 (Silicagel-Type) 3,2 500
Gefallte Kieselsaure 2 5 —
Silfit Z 91 2 7,5

* Primarkorngréle
Kennwerte sind Herstellerangaben

VM-05/1010/06.2018

Compoundierung und Herstellung von Monofolien

Zunachst wurden Masterbatches aus einer PET-Flaschen-Standard-Type mit einer
intrinsischen Viskositat IV von 0,82 und den einzelnen Mineraladditiven hergestellt. Silfit
Z 91 liel sich dabei wie geplant mit 10 % Mineraladditivgehalt im Masterbatch
einarbeiten, mit den synthetischen Kieselsduren waren nur geringere Anteile (5 bis 8 %)
maglich.

Fur die Weiterverarbeitung zum Endcompound wurde Invista 4027 verwendet, ebenfalls
eine Standard-PET-Type mit einer IV von 0,61. Die Dosierung des Masterbatches wurde
fur jedes Mineraladditiv so angepasst, dass der Gehalt in den Folien spater bei 500 ppm
(0,05 %) bzw. 1000 ppm (0,1 %) lag.

Auf einem Zweischneckenextruder ZSK 25 wurden bei 265 °C Flachfolien mit einer Dicke
von ca. 150 um extrudiert. Daraus wurden Abschnitte der Male 85 x 85 mm entnommen
und im Simultanverfahren biaxial verstreckt (gleichzeitig langs und quer zur
Folienlaufrichtung). Bei einer Ofentemperatur von 90 °C und 50 s Vorheizzeit wurden die
Folien mit einer Geschwindigkeit von 100 %/s bis zu einem Streckverhaltnis von 3,5 x 3,5
verstreckt. Es fand keine anschlieRende Thermofixierung statt. Die resultierende Dicke
der Endfolie lag bei ca. 15 ym.

Seite 4



3141

Ergebnisse

Gleitverhalten

Die Beurteilung des Gleitverhaltens erfolgte Gber den Reibungskoeffizienten (COF).

Zur Prifung nach DIN EN ISO 8295 wird ein Folienabschnitt passgenau an einem
Schlitten (200 g schwer, 40 cm? Grundflache) befestigt. Der Schlitten wird stolfrei auf
das entsprechende Substrat aufgesetzt. Nach einer Wartezeit von 15 s wird die Messung
gestartet und der Schlitten mit einer Geschwindigkeit von 100 mm/min tUber das Substrat
gezogen. Die Messung dauert 10 s, wobei aus den ersten 2 s die Haftreibung (statischer
COF) und aus den restlichen 8 s die Gleitreibung (dynamischer COF) berechnet wird. Je
kleiner der Wert, desto besser gleitet die Folie (iber das gewahlte Substrat.

Reibungskoeffizient Folie gegen Metall

Der Reibungskoeffizient Folie/Metall gibt Aufschluss darlber, wie sich die Folie auf
schnell laufenden Verpackungsmaschinen verarbeiten Iasst.

Reibungskoeffizient COF HEEFVAANN
Folie / Metall, statisch [MONIERAL

‘f_ DIN EN ISO 8295, 100 mm/min
EINLEITUNG
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

EXPERIMENTELLES i
ERGEBNISSE ohne Additiv
ZUSAMMENFASSUNG

Pyrogene

Kieselsaure

Gefallte

Kieselsaure 7 MMM
Gefallte

mE 1000 ppm =® 500 ppm

VM-05/1010/06.2018

Die Zugabe von Mineraladditiv bewirkt im Falle von Silfit Z 91 und den beiden gefallten
Kieselsauren eine dosierungsabhangige, deutliche Senkung des Reibungskoeffizienten
Folie/Metall. Silfit Z 91 erreicht dabei ahnliche Gleiteigenschaften wie die gefallten
Kieselsauren.

Die pyrogene Kieselsaure ist dagegen von deutlich geringerer Effektivitat. Auch die

héhere Dosierung von 1000 ppm beeinflusst den Reibungskoeffizienten Folie/Metall nur
wenig.

Seite 5



Reibungskoeffizient COF HOFEMANN
Folie / Metall, dynamisch [VDNIERAL

*; DIN EN ISO 8295, 100 mm/min
EINLEITUNG
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

EXPERIMENTELLES { I | ;
ERGEBNISSE ohne Additiv
ZUSAMMENFASSUNG 1

Pyrogene

Kieselsaure
Gefallte

Kieselsaure 1

Geféllte
Kieselsaure 2 .

Silfit Z 91

EE 1000 ppm ®® 500 ppm

VM-05/1010/06.2018

»

Dieses Ergebnis ist auch beim dynamischen COF Folie / Metall zu beobachten.
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3.1.2 Reibungskoeffizient Folie gegen Folie

Anhand des Reibungskoeffizienten Folie/Folie kann das Verhalten der Folie bei der
Verarbeitung von Folienrollen beurteilt werden. Je niedriger der COF, desto weniger
neigen die einzelnen Folienlagen zum Zusammenkleben auf der Rolle.

Reibungskoeffizient COF TP—
Folie / Folie, statisch MINIERALL

DIM EN 120 8295, 100 mmJ/min

EINLEITUMG

0,0
EXPERIMENTELLES :
ohne Additiv
ERGEBMISSE verklebt
ZUSAMMENFASSUNG
Pyrogene
Kieselsaure N
Gefallte
Kieselsdure 1
Gefallte

Kieselsaure 2

Siffit Z 91

W 1000 ppm §Q 500 ppm

w050 000G 2015

Die Messung des Reibungskoeffizienten Folie/Folie war bei den Proben ohne
Mineraladditiv praktisch nicht mdglich. Die Folienabschnitte hafteten zu stark aufeinander
(Blocking). Durch Zugabe von Mineraladditiv sinkt der COF Folie/Folie deutlich ab, es ist
jedoch keine Abhangigkeit von der Dosierung feststellbar. Silfit Z 91 liegt mindestens auf
gleichem Niveau wie die wesentlich teureren Kieselsauren.

i Reibungskoeffizient COF —
! Folie / Folie, dynamisch MINIERAL

c— ‘; DIN EN ISO 8295, 100 mm/min

EINLEITUNG

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5

EXPERIMENTELLES f f f f f {
ERGEBNISSE ohne Additiv

ZUSAMMENFASSUNG

Pyrogene
Kieselsaure

A R R Y

Gefallte

Kieselsétre 7/ IMIMMMMIMMIMIMINMMMNTTTNN
I R

Gefallt
Kieselsiure 2 N
]

Silfit Z 91

mm 1000 ppm =™ 500 ppm

VM-05/1010/06.2018

Hier ergibt sich das gleiche Bild wie beim statischen COF Folie / Folie.
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3.2

3.21

Optische Eigenschaften

Bei Verwendung der Folien im Verpackungssektor werden oft gute optische
Eigenschaften wie hoher Glanz und Transparenz sowie eine mdglichst geringe Tribung
der Folie erwartet.

Glanz 45°

Der Glanz der Folien wurde bei einem Lichteinfallswinkel von 45° bestimmt.

HCFFVMANN
Glanz 45° MINERAL

ASTM 2457

LS
.
EINLEITUNG Glanzeinheiten

0 20 40 60 80 100 120 140
EXPERIMENTELLES f " ! / |

ERGEBNISSE ohne Additiv

ZUSAMMENFASSUNG

Pyrogene

Kieselsaure AR R RTRTRTRRN

6 1 e
e ]

Kesels3ure 2 MMM
A I O A

Silfitz 91 T Y

m® 1000 ppm =& 500 ppm

VM-05/1010/06.2018

Durch den Einsatz von Mineraladditiven geht der Glanz der Folie, abhangig von der
Dosierung, etwas zuriick. Zwischen den verwendeten Additiven ist dabei fast kein
Unterschied feststellbar.
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3.2.2

Transmission

Die Transmission (Lichtdurchlassigkeit) ist das Verhaltnis von durchgelassenem Licht zu

einfallendem Licht. Sie kann durch Absorption und Reflexion reduziert werden. Folien mit
ca. 90 % Transmission gelten bereits als glasklar.

4
.. HCFFMANN
Transmission [MONICER/AL
M %) ASTM 1003
EINLEITUNG %
87 89 91 93
EXPERIMENTELLES ! ! |

ERGEBNISSE ohne Additiv

ZUSAMMENFASSUNG

Pyrogene

G : HIEEEEEE
]

Gefallte

Kieselsure 7/ MMM
I .

Gefallte
Kieselsaure 2 AR R R R R R R Y
I

Silfit Z 91

mE 1000 ppm ®=® 500 ppm

VM-05/1010/06.2018

Hier zeigt sich keine signifikante Abhangigkeit, weder vom verwendeten Additiv noch von
der Dosierung. Die erreichten Werte sind auf dem Niveau der Folie ohne Mineraladditiv.
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3.2.3

Bildscharfe (Clarity)

Die durchgelassene Lichtmenge teilt sich auf in einen gerichteten und einen diffusen
Anteil. Fur die Beurteilung der Bildscharfe (Clarity) wird der diffuse Anteil (Streulicht) in
einem Winkelbereich < 2,5° (Kleinwinkelstreuung) betrachtet. Durch dieses Streulicht
werden Konturen verzerrt und erscheinen weniger scharf. Je groer der Wert, umso
scharfer ist das Bild bei Sicht durch die Folie.

HCFFMANN
Bildscharfe (Clarity) [MINIERAL

ASTM 1003

-
o %

0 20 40 60 80 100
EXPERIMENTELLES | ! ! ! | |

EINLEITUNG

ERGEBNISSE ohne Additiv

ZUSAMMENFASSUNG

Pyrogene
Kieselsaure

Gefallte

Keselsaure 7 MMM
| I I

Gefallte
Kieselsaure 2

Silfit Z 91

m® 1000 ppm =& 500 ppm

VM-05/1010/06.2018

Im Gegensatz zur pyrogenen Kieselsaure fiihren die beiden gefallten Kieselsauren und
Silfit Z 91 zu einer geringen Beeintrachtigung der Bildschéarfe.
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3.2.4

Trubung (Haze)

Die Trubung (Haze) der Folie lasst sich anhand der Streulichtmenge in einem
Winkelbereich > 2,5° (GroRRwinkelstreuung) beurteilen. Je héher der Haze-Wert, desto
milchig-triber ist das Erscheinungsbild der Folie und umso geringer sind Kontrast,
Transparenz und Glanz.

4
: . HCFFMANN
Tribung (Haze) [MAINIERAL
— ] ASTM1003
EINLEITUNG 0 5 4 % 5 8 10

EXPERIMENTELLES f f

ERGEBNISSE ohne Additiv

ZUSAMMENFASSUNG

Pyrogene
Kieselsaure

NN

Gefallte

Kieselsaure 1 ANy
]

Gefallte
Kieselsaure 2

AN

Silfit Z 91

mm 1000 ppm =™ 500 ppm

VM-05/1010/06.2018

Ahnlich wie der Glanz wird auch die Triibung der Folie durch Mineraladditive erkennbar
beeinflusst und es zeigt sich auch hier die Abhangigkeit von der Dosierung.

Die verwendete pyrogene Kieselsdure markiert hier den Bestwert von lediglich 0,7 bzw.
1,5 %. Dieser wird jedoch durch die vergleichsweise schwachen Ergebnisse beim
Reibungskoeffizienten relativiert.

Die gefallten Kieselsaduren ergeben etwa doppelt so hohe Haze-Werte, fiihren jedoch zu

besseren Reibungskoeffizienten als die pyrogene Variante.
Silfit Z 91 ist dabei voll vergleichbar zu den gefallten Kieselsauren.
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Kostenaspekt

Fur den Preisvergleich wird der reine Mineraladditivpreis als Index bezogen auf den Preis
von Silfit Z 91 betrachtet (Silfit Z 91 = 1).

K

. HCFFMANN

Kostenaspekt IITINER/AS

‘f_ Preisindex Mineraladditiv (Deutschland 2012)
EINLEITUNG
0 2 4 6 8 10 12
EXPERIMENTELLES
ERGEBNISSE ohne Additiv
ZUSAMMENFASSUNG |
Pyrogene

Kieselsaure

Gefallte
Kieselsaure 1

Gefallte
— Kieselsaure 2

Silfit Z 91

VM-05/1010/06.2018

Silfit Z 91 kostet nur etwa 1/10 der Ublicherweise verwendeten Kieselsauren.
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Zusammenfassung

Silfit Z 91 zeigt im Vergleich zu Antiblock-Additiven auf Basis synthetischer Kieselsduren
ein ahnliches Eigenschaftsprofil wie geféllte Kieselsauren. Neben einem niedrigen
Reibungskoeffizienten werden gute optische Eigenschaften erzielt.

Durch die hohe Schiittdichte besteht nur eine geringe Staubneigung. Silfit Z 91 ist als
Mineraladditiv leicht dispergierbar. Wechselwirkungen mit anderen Additiven sind
aufgrund der niedrigen BET-Oberflache nahezu auszuschlief3en.

Gegenuber den synthetischen Kieselsduren, die oft fiir optisch anspruchsvolle Folien
eingesetzt werden, besteht ein signifikanter Kostenvorteil.

Insgesamt ergibt sich bereits in geringer Dosierung eine gute Antiblock-Wirkung,
kombiniert mit nur geringer Beeintrachtigung der optischen Eigenschaften. Silfit Z 91
eignet sich daher sehr gut als kosteneffektives Antiblock-Additiv fur PET-Folien.

Erganzung:

Aktifit VM, eine mit einer speziellem vinyl-funktionellen Gruppe oberflachenbehandelte
kalzinierte Neuburger Kieselerde, diirfte die gleichen Eigenschaften in der Folie erzielen.
Ein zusatzlicher Vorteil von Aktifit VM ist jedoch die sehr geringe Feuchtigkeit des
Fullstoffs ohne Feuchtigkeitsaufnahme bei feuchten klimatischen Bedingungen.

Unsere anwendungstechnische Beratung und die Informationen in diesem Bericht beruhen auf Erfahrung und
erfolgen nach bestem Wissen und Gewissen, gelten jedoch nur als unverbindlicher Hinweis ohne jede Garantie.
AuBerhalb unseres Einflusses liegende Arbeits- und Einsatzbedingungen schlieBen einen Anspruch aus der
Anwendung unserer Daten und Empfehlungen aus. AulBerdem kbnnen wir keinerlei Verantwortung fir

Patentverletzungen (bernehmen, die méglicherweise aus der Anwendung unserer Angaben resultieren.
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