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DESCRIPCION
Procedimiento para la filtracién de materiales de sustrato

Es objeto de la invencion un procedimiento para la filtracion de materiales de sustrato que son adecuados para la
fabricacion de cuerpos moldeados por inyeccion transparentes, especialmente para la fabricacién de cuerpos
moldeados por inyeccion que son adecuados para la fabricacion de soportes de datos épticos, especialmente con
alta densidad de almacenamiento, asi como otras piezas moldeadas de alta calidad éptica. Este procedimiento es
adecuado tanto para policarbonatos que se preparan mediante el procedimiento de interfase como también para
policarbonatos que se preparan en el procedimiento de transesterificacion en masa fundida.

En el caso de los cuerpos moldeados por inyeccion transparentes puede tratarse, por ejemplo, de placas, lentes,
medios de almacenamiento &ptico transparentes, o también de articulos del sector del acristalamiento de
automoviles como, por ejemplo, discos difusores de la luz, en cuyo caso se necesita una alta calidad Optica.
Ademas, este procedimiento es adecuado para materiales de sustrato a partir de los cuales se fabrican laminas de
extrusion en las que es importante una superficie con pocos defectos.

Los cuerpos moldeados por inyeccidn transparentes son importantes sobre todo en el sector del acristalamiento y
de los medios de almacenamiento.

Los materiales de registro de datos Optico se usan ultimamente cada vez mas como medio de registro y/o de
archivo variable para grandes cantidades de datos. Ejemplos de este tipo de memorias Opticas de datos son CD,
Super-Audio-CD, CD-R, CD-RW, DVD, DVD-R, DVD+R, DVD-RW, DVD+RW y BD.

Para medios de almacenamiento 6ptico normalmente se usan plasticos termoplasticos transparentes como, por
ejemplo, policarbonato y modificaciones quimicas de los mismos. Como material de sustrato, especialmente para
discos Opticos de una sola escritura y varias lecturas, asi como también para discos Opticos de varias escrituras, es
sobre todo adecuado el policarbonato aromatico, especialmente el policarbonato basado en bisfenol A. El
policarbonato también es muy adecuado para la fabricacion de piezas moldeadas del sector del acristalamiento de
automoviles como, por ejemplo, de discos difusores de la luz. Este plastico termoplastico dispone de una excelente
estabilidad mecanica, es menos propenso a cambios dimensionales y destaca por una alta transparencia y
resistencia al impacto.

Para almacenar mayores cantidades de datos en un soporte de datos, después de CD se desarrollaron formatos
como los DVD. Estos permiten, debido a su elevada capacidad de almacenamiento, por ejemplo, el
almacenamiento de peliculas. Asi, los DVD poseen en comparacién con los CD una capacidad de grabacion de 6-8
veces mayor. Esto se hizo posible mediante hoyos mas pequefos, separaciones entre pistas mas pequefas y una
disminucién de la longitud de onda del laser de aproximadamente 780 nm a aproximadamente 655 nm en el formato
de DVD. Ademas, se elevo la apertura numérica del sistema de lectura optica.

El desarrollo de nuevos formatos como, por ejemplo, los HD-DVD (DVD de alta densidad, de High Density DVD) o
los llamados discos Blu ray (BD) trabajan a su vez con longitudes de onda del laser mas cortas. En los BD se lee a
través de un material de capa de cobertura transparente (por ejemplo, pelicula de PC).

De esta manera, los requisitos al material de sustrato atravesado por la radiacién o al material de la capa de
cobertura atravesado por la radiacion son cada vez mayores. Cuanto mayor sea la densidad de almacenamiento del
medio respectivo, mayores seran los requisitos cualitativos (por ejemplo, menor contenido de particulas) en el
material de sustrato. Defectos en la capa de sustrato atravesada por la radiaciéon o en el material de la capa de
cobertura atravesado por la radiaciéon conducen a errores en el proceso de lectura.

Entonces, especialmente los defectos que interaccionan con el rayo laser del sistema de lectura, son de especial
relevancia en lo referente a un proceso de lectura sin errores. Entre éstos se incluyen, como es sabido, particulas
extrafias como, por ejemplo, particulas de polvo o particulas metélicas que pueden absorber y/o dispersar el rayo
laser. Mediante la reduccion de la longitud de onda del laser de lectura son adicionalmente perjudiciales aquellas
particulas cuya absorcion o fluorescencia se encuentra dentro de la longitud de onda del laser usado. En los HD-
DVD (DVD de alta densidad, de High Density DVD) o disco Blu ray éstas son, por ejemplo, longitudes de onda entre
400 nm - 410 nm.

Laminas de extrusion de alta calidad para las que también son adecuados estos materiales de sustrato se usan
sobre todo en el sector de la electronica, para pantallas decorativas y funcionales en el sector de los
electrodomésticos, como laminas de cubricion, por ejemplo, para articulos deportivos, para tarjetas de ID y envases
de blister. Otros campos de aplicacion se encuentran en el sector de la construccion de automéviles como, por
ejemplo, piezas de carroceria o0 espejos retrovisores exteriores, o en el sector de la telecomunicacion como, por
ejemplo, carcasas para moviles y teclados para moviles. Las laminas destacan por alta transparencia, resistencia al
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impacto y termoestabilidad dimensional. Otra caracteristica de calidad critica es la calidad superficial de la lamina.
Especialmente en tapas de carcasas y pantallas de alta calidad se producen facilmente imperfecciones en la
superficie, lo que conduce a elevadas tasas de rechazo.

La filtracién de masa fundida de polimeros es en principio conocida y se describe, por ejemplo, en los documentos
EP-A 0806281 y EP-A 0220324. La filtracién de masa fundida de policarbonato también se ha descrito en especial,
por ejemplo, en el documento EP-A 1199325. La filtracion de la masa fundida de polimeros altamente viscosa es
critica, ya que frecuentemente se necesitan altas presiones, el cizallamiento en el filiro puede conducir a un
calentamiento por cizallamiento esencial, lo que puede tener como consecuencia una descomposicién térmica del
policarbonato. Dependiendo del tiempo de permanencia en el filtro y la temperatura de la masa fundida de polimero,
como consecuencia de la interaccion con la gran superficie metalica también puede producirse el dafo del
policarbonato. Dependiendo de la presién y el caudal existe el riesgo de que particulas fluorescentes sean forzadas
por el medio de filtracion o regeneradas por los factores anteriormente mencionados.

Por tanto, el objetivo de la presente invencién es proporcionar un procedimiento para la filiracion de masas fundidas
de polimero, especialmente masas fundidas de policarbonato, que hace posible separar particulas fluorescentes de
policarbonato y, por tanto, obtener un material de sustrato con bajo contenido de particulas fluorescentes.

En el documento JP 04-342760 (1992) se describe una filtracién de masa fundida para policarbonato altamente
viscoso. La filtracion de masa fundida descrita en su interior se realiza con medios de filtro con un tamafo de poro
de 20 um. El medio de filtro no se especifica mas. No se menciona la retencion de particulas fluorescentes.

En el documento EP-A 1156071 se describe una pasivacion de medios de filtro con acidos débiles como, por
ejemplo, fenol. De esta manera se consigue mejorar el indice de amarilleamiento del material filtrado. No se
describen particulas fluorescentes. Este procedimiento y la filtracion con filtros pretratados de este tipo no son
adecuados para la reduccion de particulas fluorescentes.

En el documento JP 2001310935 se describe una filtracion de masa fundida para eliminar impurezas en
policarbonato. No se describe la separacion de particulas fluorescentes. La temperatura de la masa fundida que
atraviesa el filtro asciende a 280 a 340 °C. La filtracion de masa fundida se realiza con filtros de un tamafo de poro
de 0,5 a 50 um. El medio de filtro no se especifica exactamente. Asi, por ejemplo, no se describe el espesor del
medio de filtro. No obstante, el contenido de particulas también depende del contenido de bisfenol libre. A diferencia
de esto, en el procedimiento segun la invencién aqui descrito el contenido de bisfenol es de menor importancia. No
se describe un pretratamiento de medios de filtro.

En el documento EP-A 1199325 se describe una filtracién de masa fundida. La filtracion de masa fundida se realiza
mediante medios de filtro con un tamano de poro de <40 um. Sin embargo, no se menciona nada sobre el espesor
de la capa de filtro, que es un parametro decisivo para retener las particulas aqui descritas. No se informa de
ningun procedimiento que retenga particulas fluorescentes con determinadas propiedades viscosas. No se tratan
previamente los medios de filtro.

En el documento JP 2003048975 se describe la preparacion de policarbonato en el proceso de transesterificacion
en masa fundida. En este proceso, las materias primas fundidas se someten a una filtracién a través de un filtro
pasivado. No se detalla la formacién y separacion de particulas fluorescentes. El procedimiento segun la invencion
se aparta del procedimiento descrito en el documento JP 2003048975, ya que en la publicacién japonesa se filtran
las materias primas y no la masa fundida de polimero.

Ninguna de las publicaciones anteriormente mencionadas describe la filtracién segun la invencién o menciona el
contenido de particulas fluorescentes en el policarbonato. Los procedimientos anteriormente mencionados no
conducen a una reduccion efectiva de particulas fluorescentes en el policarbonato.

Se sabe que los materiales de sustrato para memorias dpticas de datos contienen cuerpos extrafos. En el
documento EP-A 379130 se describe, por ejemplo, que estos cuerpos extrafios pueden influir negativamente en la
escritura o la lectura de un soporte de datos éptico mediante un rayo laser. Entonces, un material de sustrato posee
una buena calidad cuando un determinado contenido de particulas (indice de particulas) descrito en esta patente se
encuentra por debajo de un determinado valor. En el caso de los cuerpos extrafios puede tratarse de un polvo o de
material carbonizado o abrasion de metal. Estos cuerpos extrafios que van a diferenciarse claramente del material
de sustrato se detectan en un disolvente en el que el propio material de sustrato es soluble. Estos cuerpos extrafios
que pueden detectarse en este disolvente no son objeto de la presente solicitud. Las particulas extrafas aqui
descritas no pueden detectarse en un disolvente en el que el material de sustrato es soluble ya que poseen un
indice de refraccion similar al de la disolucién de policarbonato que va a medirse. Entonces, estas particulas no
pueden detectarse, por ejemplo, mediante una prueba de Hiac Royco correspondientes al estado de la técnica
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como se describe, por ejemplo, en el documento DE 102 48 951.

En el documento JP-A-02-135222 se describen cuerpos extrafios con caracter de tipo gel que presentan un indice
de refraccién distinto de la matriz. Estas particulas también pueden reducir la calidad de la memoria éptica de
datos. Estas particulas pueden reducirse claramente, por ejemplo, mediante la adicion de agua en un proceso de
extrusion. Estas particulas se diferencian de las particulas aqui descritas, ya que el indice de refraccién de las
particulas aqui descritas no se desvia esencialmente del de la matriz. Ademas, las particulas aqui descritas no
pueden eliminarse ni reducirse su contenido por la adicién de agua en un proceso de extrusion.

El documento JP-A-2003 300226 describe un procedimiento para la fabricacion de materiales poliméricos
filtrandose una mezcla de un prepolimero de isocianato y una diamina aromatica para eliminar particulas.

Se encontré que materiales de sustrato, especialmente materiales de sustrato basados en policarbonato, contienen
particulas que muestran la fluorescencia en el transcurso del espectro de absorcién critico anteriormente descrito
de un laser azul (400 a 410 nm). Se encontré sorprendentemente que una gran parte de estas particulas
fluorescentes presenta un comportamiento reolégico distinto al de la propia matriz polimérica (policarbonato). Estos
defectos que se encuentran en el material de sustrato pueden conducir a perturbaciones de flujo en la pieza
moldeada por inyeccién acabada como, por ejemplo, un disco 6ptico. Por tanto, estas particulas se diferencian de la
matriz polimérica en su comportamiento reolégico.

Las particulas fluorescentes en el granulo o las perturbaciones de flujo fluorescentes en el cuerpo moldeado por
inyeccién destacan por las siguientes propiedades:

Las mediciones de las propiedades mecéanicas de las particulas dan un mayor médulo, asi como una mayor dureza,
en comparacién con el material de matriz (policarbonato). A este respecto, la dureza de las particulas se encuentra
en hasta 0,3 GPa superior a la de la matriz. Los valores de dureza se determinaron con un nanoindentador de la
empresa Hysitron en una superficie del disco y sobre una seccion transversal del disco (particulas frente a matriz).
Dependiendo de la posicion de las particulas fluorescentes en el cuerpo moldeado por inyeccién se desencadenan
perturbaciones de flujo y, por tanto, defectos en la superficie del cuerpo moldeado por inyeccién. Esto es
especialmente vélido por debajo de determinados tiempos de ciclo, sobre todo por debajo de 3,5 y especialmente
por debajo de 3 segundos. Estas perturbaciones de flujo, que autofluorescen, no soélo son relevantes para las
memorias Opticas de datos, que son irradiadas con un laser azul, sino también para otros cuerpos moldeados por
inyeccién como, por ejemplo, lentes o discos difusores, ya que estas perturbaciones de flujo reducen generalmente
la calidad optica de la superficie. En el caso de memorias épticas de datos, estas perturbaciones de flujo se
detectan por un escaner en el proceso de produccién. Los discos deficientes se desechan.

El defecto 6ptico en un cuerpo moldeado por inyeccion puede alcanzar, en el caso de un disco, una longitud de
varios milimetros. El defecto esta orientado en la direccion de flujo, es decir, en discos Opticos para soportes 6pticos
de datos esta orientado radialmente. Dentro de este defecto Optico se encuentra una perturbacion de flujo
fluorescente. Se encontr6 que las perturbaciones de flujo fluorescentes, por ejemplo, en discos, presentan una
relacién longitud/anchura de 2 - 30, de media de 5 - 15. La longitud de las perturbaciones de flujo fluorescentes se
encuentra entre 10 y 200 um. Estos valores dependen mucho de los parametros de la maquina ajustados en el
proceso de moldeo por inyeccion, sobre todo del tiempo de ciclo.

Ademas, se encontré que los cuerpos fluorescentes presentan un comportamiento de relajacién. Después de que
estas perturbaciones de flujo fluorescentes se acondicionaran térmicamente durante 2 minutos a 300 °C, se
encuentra una relacion longitud/anchura de aproximadamente 1, es decir, la perturbacién de flujo fluorescente
alargada se relaja dando un cuerpo esférico; es decir, que estos cuerpos fluorescentes son termoplasticamente
deformables, pero no poseen solubilidad suficiente en la matriz polimérica.

Las perturbaciones de flujo fluorescentes muestran un determinado comportamiento de hinchamiento. Si esta
perturbacion de flujo se mezcla durante 5 minutos con diclorometano, entonces se obtiene un aumento de la
superficie del area fluorescente. A partir de esto se determiné el aumento de volumen del defecto - resulta un
aumento del factor 1,1 a 3,5 (el volumen esférico del defecto se determind a partir del radio del circulo de la misma
superficie). De media se obtiene un aumento de aproximadamente el factor 2. La propia matriz polimérica se
disuelve completamente en diclorometano en el caso del policarbonato, mientras que el cuerpo fluorescente queda
sin disolver.

Se encontré ademas que las particulas fluorescentes adoptan determinados valores tricromaticos. Para esto, las
particulas se irradiaron con luz de una lampara de vapor de mercurio a través de un filtro escalonado con paso a
partir de 470 nm. El color de la particula se determind con una camara en color digital Axiocam HRc de la empresa
Zeiss incorporada en un microscopio Axioplan 2 de la empresa Zeiss segun el modelo de color HSI (Matiz,
Saturacion, Intensidad, de Hue, Saturation, Intensity). El procedimiento se describe, por ejemplo, en “Digitale
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Bildverarbeitung mit dem PC”, Hans-Jlirgen Schlicht, Addison-Wesley, 1993. Si el color de las particulas
fluorescentes se mide con un ajuste dado de la iluminacién, entonces tiene lugar un valor de matriz de media de
aproximadamente 802, una saturacion de color de media de 150 digitos y una intensidad de color de media de 190
digitos. El color de la matriz se encuentra en el caso del policarbonato (disco compacto, de Compact Disk) en un
valor de matiz de aproximadamente 759, una saturacién de color de media de 133 digitos y una intensidad de color
de media de 36 digitos. Para la indicacién del sitio de color correcto de las particulas y de la matriz deben
considerarse combinados los valores para el matiz (“Hue”), saturacién e intensidad. De esta manera sélo se
cuentan particulas con un color caracteristico, es decir, no se consideran otras particulas como, por ejemplo, polvo.

Cuanto mayor sea el numero de particulas fluorescentes de un tamafno determinado en el granulo de polimero,
mayor sera la probabilidad de obtener perturbaciones de flujo en el cuerpo moldeado por inyeccién acabado. De
esta forma se eleva la tasa de rechazo del producto respectivo. Se encontrdé sorprendentemente que no todas las
particulas fluorescentes conducen a perturbaciones de flujo, sino sélo las particulas de un determinado tamafo. A
partir de discos Opticos se prepararon particulas fluorescentes que se encontraron por debajo de las perturbaciones
de flujo y se relajaron en la masa fundida como se ha descrito anteriormente. Solamente se determinaron particulas
esféricas con un diametro de = 10 pm.

Por tanto, a partir del estado de la técnica existié el objetivo de separar las particulas fluorescentes perjudiciales
anteriormente descritas y, por tanto, proporcionar un material de sustrato de alta pureza, preferiblemente de
policarbonato, que fuera adecuado para la fabricacion de soportes de datos, especialmente aquellos soportes de
datos que se leen con luz de laser azul, asi como para la fabricacién de cuerpos moldeados por inyeccién 6pticos
de alta calidad, asi como masas moldeadas por extrusion de alta calidad.

El objetivo se alcanz6 por el hecho de que se proporcionara un procedimiento de filtracion de masa fundida especial
para separar las particulas fluorescentes. Por tanto, esto es especialmente sorprendente ya que las particulas con
las propiedades viscosas arriba representadas so6lo pueden separarse dificilmente porque pueden deformarse
debido a sus propiedades. Mediante una filtracion en lecho profundo especial se consiguié fabricar un material de
sustrato que es adecuado para la fabricacion de soportes de datos, especialmente aquellos soportes de datos que
se leen con luz de laser azul, asi como para la fabricacion de cuerpos moldeados por inyeccion épticos de alta
calidad.

Es objeto de la invencion un procedimiento para la filtracién de policarbonato, caracterizado porque la masa fundida
de policarbonato con un peso molecular en promedio (promedio en peso) de 14.000 - 30.000 g/mol, preferiblemente
15.000 - 29.000 g/mol y especialmente preferiblemente de 16.000 a 22.000 g/mol (determinado por cromatografia
de permeacion en gel), se filtra a través de al menos un material no tejido metalico constituido por mas de una capa
de alambres metalicos delgados, tratdndose previamente térmicamente el material no tejido metalico en una
atmdsfera oxidante. A este respecto, los alambres estan apilados en capas y dado el caso pueden estabilizarse
mediante alambres de soporte mas gruesos. El material no tejido metdlico esta constituido por alambres de, por
ejemplo, acero V4A, por ejemplo, con el niumero de material 1.4571. Los alambres de soporte pueden estar
constituidos, por ejemplo, por V4A 1.4571 o V2A 1,4541 o acero con el nimero de material 1.4310. El material no
tejido posee un espesor de 5 mm a 0,1 mm, preferiblemente 1 mm a 0,2 mm. El material no tejido esta construido
de forma alterna por capas de diferente densidad (es decir, capas con diferente tamafno de poro). A este respecto,
la capa mas densa se encuentra preferiblemente en el centro del material no tejido metalico. La capa mas densa
tiene preferiblemente 0,05 a 0,2 mm de espesor. Ademas, la capa mas densa esta constituida preferiblemente por
alambres delgados con un didmetro de 1 - 20 um, preferiblemente 2 - 10 um, especialmente preferiblemente 2 - 7
pum. La capa menos densa tiene preferiblemente 0,05 a 0,3 mm de espesor. Los alambres de esta capa tienen un
diametro de 1 - 20 pm, preferiblemente 2 - 10 pum, especialmente preferiblemente 2 - 7 um. El tamano de poro en la
capa menos densa asciende preferiblemente a 20 - 60 um, el tamafio en la capa mas densa a preferiblemente a 1 -
10 um. Estos alambres pueden ser lisos o estar superficialmente estructurados, lo que puede alcanzarse mediante
procedimientos de tratamiento especiales como mediante tratamiento con acido como, por ejemplo, acido nitrico o
acido citrico o mediante electropulido. Se prefieren 2 a 10, con especial preferencia 2 a 8 y especialmente 2 a 6
capas. A este respecto, al material no tejido metalico pueden seguirle sobre el anverso y el reverso otras rejillas de
soporte, chapas perforadas, metal desplegado o materiales similares para soportar el material no tejido.

La filtracién se realiza en general a presion, preferiblemente a presiones de 5 a 35 bar (0,5 a 3,5 MPa),
especialmente a 10 a 30 bar (1,0 a 3,0 MPa).

El material no tejido de filiro se trata previamente térmicamente en una atmosfera oxidante. Todas las otras
superficies metélicas del filtro pueden tratarse previamente térmicamente. Este pretratamiento térmico puede
realizarse en atmésfera de gas protector como nitrégeno o argobn o en atmosfera oxidante como aire,
preferiblemente en atmosfera oxidante.

El pretratamiento térmico se realiza en general a temperaturas de 200 a 1200 °C, dependiendo del tipo de
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acondicionamiento térmico o de la temperatura de acondicionamiento térmico correspondiente. La duracion del
pretratamiento térmico asciende en general a 1 minuto a 48 horas, preferiblemente a 2 minutos a 30 horas y
especialmente a 10 minutos a 24 horas y depende del tipo de acondicionamiento térmico.

A este respecto, el pretratamiento térmico puede realizarse mediante recocido de la superficie metalica en una
llama, mediante acondicionamiento térmico en un horno de mufla o en lecho fluidizado o mediante
acondicionamiento térmico en un horno con circulacién de aire.

En el recocido de las superficies metélicas en una llama de gas, las temperaturas se encuentran normalmente entre
600 y 1500 °C, preferiblemente entre 800 y 1200 °C, en el acondicionamiento térmico en el horno de mufla entre
300 y 1000 °C, preferiblemente entre 600 y 900 °C, y en el acondicionamiento térmico en el horno con circulacion
de aire en 200 a 500 °C, preferiblemente en 300 a 400 °C.

La duracién del pretratamiento térmico a temperaturas por encima de 600 °C asciende en general a de 1 minuto a 1
hora, en el intervalo de temperatura de 300 a 700 °C generalmente a de 30 minutos a 48 horas, preferiblemente de
30 minutos a 30 horas, especialmente de 2 a 25 horas a temperaturas de 300 a 500 °C, en general de 1 a 48 horas,
preferiblemente de 2 a 30 horas, especialmente de 4 a 25 horas. La aplicacién de llama de las piezas metalicas
tratadas mediante recocido puede realizarse en un lecho de arena o fluidizado.

Las superficies metalicas del material no tejido de filiro se acondicionan térmicamente con especial preferencia a
200 a 500 °C, preferiblemente a 250 a 450 °C, especialmente a 300 a 400 °C durante hasta 35 horas,
preferiblemente 4 a 30 horas, especialmente 8 a 26 horas. Se prefiere especialmente una temperatura de 350 °C
durante 24 horas.

Con este procedimiento de filtracién se consigue reducir claramente en el policarbonato el nimero de particulas
fluorescentes con un diametro de particula del tamario 5 - 250 um. Especialmente se reducen claramente particulas
que tienen un diametro de particula superior a 50 pm.

La preparacion de los policarbonatos segun la invencion se realiza, entre otros, segun el procedimiento de interfase.
Este procedimiento para la sintesis de policarbonato se ha descrito multiples veces en la bibliografia; a modo de
ejemplo se remite a H. Schnell, Chemistry and Physics of Polycarbonates, Polymer Reviews, vol. 9, Interscience
Publishers, Nueva York 1964, pag. 33 y siguientes, en Polymer Reviews, vol. 10, “Condensation Polymers by
Interfacial and Solution Methods”, Paul W. Morgan, Interscience Publishers, Nueva York 1965, Cap. VIII, pag. 325,
en Dres. U. Grigo, K. Kircher y P. R- Miller “Polycarbonate” en Becker/Braun, Kunststoff-Handbuch, tomo 3/1,
Polycarbonate, Polyacetale, Polyester, Celluloseester, Carl Hanser Verlag Munich, Wien 1992, pag. 118-145, asi
como en el documento EP-A 0 517 044.

Segun este procedimiento, la fosgenacién de una sal de disodio (0 de una mezcla de distintos bisfenoles) dispuesta
en disolucion (o suspension) alcalina acuosa de un bisfenol se realiza en presencia de un disolvente organico inerte
o de mezcla de disolventes que forma una segunda fase. Los oligocarbonatos formados, principalmente presentes
en la fase organica, se condensan con ayuda de catalizadores adecuados dando policarbonatos de alto peso
molecular disueltos en la fase organica. La fase organica se separa finalmente y el policarbonato se aisla de ésta
mediante distintas etapas de procesamiento.

Para la preparacion de los policarbonatos que van a usarse segun la invencién, difenoles adecuados son, por
ejemplo, hidroquinona, resorcinol, dihidroxidifenilo, bis-(hidroxifenil)-alcanos, bis-(hidroxi-fenil)-cicloalcanos, sulfuros
de bis-(hidroxifenilo), éteres bis-(hidroxifenilicos), bis-(hidroxifenil)-cetonas, bis-(hidroxifenil)-sulfonas, sulféxidos de
bis-(hidroxifenilo), o,o'-bis-(hidroxifenil)-diisopropilbencenos, asi como sus compuestos alquilados, alquilados en el
nucleo y halogenados en el nucleo.

Difenoles preferidos son 4,4'-dihidroxidifenilo, 2,2-bis-(4-hidroxifenil)-1-fenil-propano, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-fenil-
etano, 2,2-bis-(4-hidroxifenil)propano, 2,4-bis-(4-hidroxifenil)-2-metilbutano, 1,3-bis-[2-(4-hidroxifenil)-2-
propilloenceno (bisfenol M), 2,2-bis-(3-metil-4-hidroxifenil)-propano, bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-metano, 2,2-bis-
(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-propano,  bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-sulfona,  2,4-bis-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-2-
metilbutano, 1,3-bis-[2-(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-2-propil]-benceno, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-ciclohexano y 1,1-bis-(4-
hidroxifenil)-3,3,5-trimetilciclohexano (bisfenol TMC), asi como sus mezclas.

Difenoles especialmente preferidos son 4,4'-dihidroxidifenilo, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-feniletano, 2,2-bis-(4-
hidroxifenil)-propano, 2,2-bis(3,5-dimetil-4-hidroxifenil)-propano, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-ciclohexano y 1,1-bis-(4-
hidroxifenil)-3,3,5-trimetilciclohexano (bisfenol TMC), asi como sus mezclas.

Estos y otros difenoles adecuados se describen, por ejemplo, en los documentos US-A-PS 2 999 835, 3 148 172, 2

991 273, 3 271 367, 4 982 014 y 2 999 846, en las publicaciones para informacién de solicitud de patente alemana

1 570 703, 2 063 050, 2 036 052, 2 211 956 y 3 832 396, la memoria de patente francesa 1 561 518, en la
6
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monografia “H. Schnell, Chemistry and Physics of Polycarbonates, Interscience Publishers, Nueva York 1964, pag.
28 y siguientes; pag. 102 y siguientes”, y en “D.G. Legrand, J.T. Bendler, Handbook of Polycarbonate Science and
Technology, Marcel Dekker Nueva York 2000, pag. 72 y siguientes”.

En el caso de los homopolicarbonatos sélo se usa un difenol, en el caso de los copolicarbonatos se usan varios
difenoles, pudiendo estar evidentemente los bisfenoles usados, como también todos los otros productos quimicos y
coadyuvantes afadidos a la sintesis, contaminados con las impurezas procedentes de su propia sintesis,
manipulaciéon y almacenamiento, aunque se desea trabajar con materias primas lo mas limpias posibles.

Los interruptores de cadena monofuncionales necesarios para la regulacién del peso molecular, como fenol o
alquilfenoles, especialmente fenol, p-terc-butilfenol, iso-octilfenol, cumilfenol, sus ésteres de &cido clorocarboénico o
cloruros de acido de acidos monocarboxilicos 0 mezclas de estos interruptores de cadena, se introducen a la
reaccion o bien con el bisfenolato o los bisfenolatos o bien se afiaden a la sintesis en cualquier momento de tiempo
discrecional, en tanto que en la mezcla de reaccién todavia estén presentes fosgeno o grupos terminales acido
clorocarbénico o en el caso de cloruros de acido y ésteres de acido clorocarbénico como interruptores de cadena
en tanto que estén a disposicion suficientes grupos terminales fendlicos del polimero que se forma. Sin embargo, el
o los interruptores de cadena se afnaden preferiblemente después de la fosgenacion en un sitio o en un momento
de tiempo en el que ya no esté presente fosgeno, pero en el que todavia no se haya dosificado el catalizador, o se
dosifican antes del catalizador, junto con el catalizador o paralelamente al mismo.

Del mismo modo, a la sintesis se afaden ramificadores o mezclas de ramificadores que eventualmente van a
usarse, pero normalmente antes de los interruptores de cadena. Normalmente se usan trisfenoles, fenoles
cuaternarios o cloruros de acido de acidos tri- o tetracarboxilicos, o también mezclas de polifenoles o de cloruros de
acido.

Algunos de los compuestos que pueden usarse con tres 0 mas de tres grupos hidroxilo fendlicos son, por ejemplo,
floroglucina,

4,6-dimetil-2,4,6-tri-(4-hidroxifenil)-hept-2-eno,

4,6-dimetil-2,4,6-tri-(4-hidroxifenil)-heptano,

1,3,5-tri-(4-hidroxifenil)-benceno,

1,1,1 -tri-(4-hidroxifenil)-etano,

tri-(4-hidroxifenil)-fenilmetano,

2,2-bis-(4,4-bis-(4-hidroxifenil)-ciclohexil]-propano,

2,4-bis-(4-hidroxifenil-isopropil)-fenol,

tetra-(4-hidroxifenil)-metano.

Algunos de los otros compuestos trifuncionales son &cido 2,4-dihidroxibenzoico, acido trimesinico, cloruro cianurico
y 3,3-bis-(3-metil-4-hidroxifenil)-2-ox0-2,3-dihidroindol.

Ramificadores preferidos son 3,3-bis-(3-metil-4-hidroxifenil)-2-oxo-2,3-dihidroindol y 1,1,1-tri-(4-hidroxifenil)-etano.

Los catalizadores usados en la sintesis de interfase son aminas terciarias, especialmente trietilamina, tributilamina,
trioctilamina, N-etilpiperidina, N-metilpiperidina, N-i/n-propilpiperidina; sales de amonio cuaternario como hidréxido /
cloruro / bromuro / hidrogenosulfato / tetrafluoroborato de tetrabutilamonio / tributilbencilamonio / tetraetilamonio; asi
como los compuestos de fosfonio correspondientes a los compuestos de amonio. Estos compuestos se han
descrito en la bibliografia como catalizadores de interfase tipicos, pueden obtenerse comercialmente y son
habituales para el experto. Los catalizadores pueden afnadirse a la sintesis individualmente, en mezcla o también
juntos y sucesivamente, dado el caso también antes de la fosgenacion, pero se prefieren dosificaciones después
del aporte de fosgeno, a menos que se use un compuesto de onio o mezclas de compuestos de onio como
catalizadores, en cuyo caso se prefiere una adicion antes de la dosificacion de fosgeno. La dosificacion del
catalizador o de los catalizadores puede realizarse en sustancia, en un disolvente inerte, preferiblemente al de la
sintesis de policarbonatos, o también como disolucién acuosa, en el caso de las aminas terciarias como sus sales
de amonio con acidos, preferiblemente acido mineral, especialmente acido clorhidrico. En el uso de varios
catalizadores o de la dosificacion de cantidades parciales de la cantidad total de catalizador, naturalmente también
pueden realizarse diferentes formas de dosificacién en distintos sitios o en distintos momentos. La cantidad total de
catalizadores usados se encuentra entre el 0,001 y el 10 % en moles referido a moles de bisfenoles usados,
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preferiblemente el 0,01 y el 6 % en moles, con especial preferencia el 0,05 y el 5 % en moles.

Ademas, la preparacion de policarbonatos también es posible a partir de carbonatos de diarilo y difenoles segun el
procedimiento de policarbonato conocido en la masa fundida, el llamado procedimiento de transesterificacién en
masa fundida, que se describe, por ejemplo, en los documentos WO-A 01/05866 y WO-A 01/05867. Ademas, se
describen procedimientos de transesterificacion (procedimiento de acetato y procedimiento de éster fenilico), por
ejemplo, en los documentos US-A 34 94 885, 43 86 186, 46 61 580, 46 80 371 y 46 80 372, en los documentos EP-
A 26 120, 26 121, 26 684, 28 030, 39 845, 39 845, 91 602, 97 970, 79 075, 14 68 87, 1561 03, 23 49 13y 24 03 01,
asi como en los documento DE-A 14 95 626 y 22 32 977.

Los siguientes ejemplos explican la invencién, pero no son limitantes.

Ejemplos

Procedimiento para la determinacién del contenido de particulas fluorescentes en el policarbonato:

El andlisis del contenido de particulas fluorescentes se realiza mediante filtracion de la muestra de policarbonato en
cuestion (50 g), disuelta en diclorometano (LiChrosolv; Merck: 1.06044 K33506244 430) (700 ml), a través de una
membrana de filiro de teflén (empresa Bohlender GmbH, D-97847 Griinsfeld) con 5 um de diametro de poro y un
espesor de la membrana de filtro de 1 mm. Los discos de filtro se secan a vacio y se protegen del polvo ambiental
mediante una cubierta. Después de la filtracion, la superficie del filtro se investiga (se escanea) mediante un
microscopio de fluorescencia Axioplan 2 de la empresa Zeiss AG, Alemania. Se trabaja con una longitud de onda de
excitacion de 400 - 440 nm, un tiempo de iluminacion de 40 ms por escaneado y un aumento total de 25 veces. Las
particulas fluorescentes se detectan y los datos se evalian mediante un software de procesamiento de imagenes
(KS 300 3.0 de la empresa Zeiss AG). So6lo se cuentan particulas con un color caracteristico, es decir, no se
consideran otras particulas como, por ejemplo, polvo (determinado segun el modelo de color HSI, véase al
principio). Los parametros de color para el reconocimiento de las particulas fluorescentes se ajustan de forma que
se parezcan a los parametros de las particulas encontradas en las perturbaciones de flujo en discos épticos. La
exploracion de la superficie del filtro se realiza automaticamente mediante una platina controlada por ordenador
(empresa Zeiss AG).

A este respecto, en las condiciones anteriormente especificadas (longitud de onda, aumento total, tiempo de
iluminacién), una region fluorescente coherente sobre el filtro de teflébn se detecta automaticamente y se cuenta
como 1 “recuento” (“count”). Se cuentan las particulas fluorescentes individuales que se encuentran sobre el filtro
de teflon. EI ndmero total de particulas fluorescentes se divide entre la masa de las masas fundidas de
policarbonato pesadas en el lote respectivo y se obtiene el nimero de particulas (fluorescentes) referido a 1 gramo
de policarbonato (recuentos (“counts”)/g).

Como material de ensayo se us6 un policarbonato aromatico basado en bisfenol A y terc-butilfenol como interruptor
de cadena con un indice volumétrico de fusién MVR = 71 ¢cm®10 min (a 300 °C; 1,2 kg).

El granulo de polimero previamente secado a 120 °C en la estufa de secado a vacio se funde en una prensa
extrusora (Brabender 35/17D, Karg Industrietechnik, 82152 Krailling), con procesamiento de datos/evaluacion
Plasti-Corder PL2000 Vers. 2.6.9 a distintas temperaturas y se procesa con distintos caudales. Por una parte, la
masa fundida se filtra segun el procedimiento segun la invencion y, por otra parte, se filtra segun procedimientos de
filtracién convencionales (comparacion).

Ejemplo 1 (ejemplo comparativo - 0 - muestra - sin filtracion)

El policarbonato anteriormente mencionado se funde en una prensa extrusora (véase arriba). El calentamiento de
las zonas de calentamiento individuales se ajusta a 305 °C (zona 1), 310 °C (zona 2) y 315 °C (zona 3). Al principio,
la prensa extrusora se aclara durante 3 minutos a un caudal de 6 kg/hora. Después se reduce el caudal a 1,2 kg /
hora y a este caudal se aclara 15 minutos. La temperatura de la masa fundida de polimero en la placa de boquillas
asciende a aproximadamente 295-305 °C. Se extrae una muestra de la masa fundida de polimero.

En el policarbonato asi obtenido se determina el nimero de particulas fluorescentes segun el procedimiento
anteriormente especificado. El resultado muestra 15,2 recuentos (“counts”)/g de particulas fluorescentes vy, por
tanto, un alto valor de particulas fluorescentes.

Ejemplo 2 (ejemplo comparativo, con filtro de 25 um)

El experimento se realiza como en el Ejemplo 1; sin embargo, antes de la placa de boquillas se usa un filtro de
masa fundida. Para esto, un trozo circular con un diametro de 41,2 mm se recort6 de un filtro de acero inoxidable de
capa delgada (espesor: de media 30 um; diametro de alambre aproximadamente 10 um), eliminandose el tejido de
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soporte, es decir, solo se usd la membrana de filtro. El tamarfio de poro del filtro asciende a 25 um. En la direccion
de flujo del polimero se instala primero esta membrana de filtro, luego un tejido de soporte (metal desplegado con
una abertura de malla de 0,5 x 1,2 mm®), seguido de un anillo de soporte con tejido de alambre con una abertura de
malla de 1,2 mm?® y a continuacion una chapa perforada con orificios de 2,2 mm. Finalmente se instala la placa de
boquillas y se fija con un racor. El diametro de la superficie de filtracién activa asciende a 30 mm. Con esta
construccién se garantiza que el filtro esta soportado, es decir, no esta dafiado y se alcanza una hermetizacion.

El granulo de polimero se funde bajo las condiciones anteriormente descritas. Después de 35 minutos y después de
60 minutos (calculado segun la instalacion del filtro) se extraen muestras de masa fundida. La primera muestra
después de 35 minutos da un contenido de particulas fluorescentes de 7,8 recuentos (“counts”)/g, la segunda
muestra después de 60 minutos muestra un valor de 8,3 recuentos (“counts”)/g. La presién antes del filiro asciende
a aproximadamente 1 bar (0,1 MPa). Este resultado prueba que la incorporacion del filtro anteriormente mencionado
solo reduce insignificantemente el contenido de particulas fluorescentes.

Ejemplo 3 (ejemplo comparativo)

El experimento se realiza como en el Ejemplo 1; sin embargo, en la placa de boquilla se inserta un filtro de masa
fundida. Para esto se usa un material no tejido de acero inoxidable del material con el nimero de material 1.4571.
El material no tejido esta constituido por 2 capas. En la direccién de flujo de la masa fundida sigue inicialmente una
capa menos densa con un espesor de 0,15 mm. El tamafo de poro de la capa menos densa asciende de media a
30 um. La capa mas densa le sigue a la capa menos densa y tiene un espesor de 0,15 mm. El tamafio de poro de
la capa méas densa asciende de media a aproximadamente 10 um. Las fibras metdlicas del filtro tienen un didmetro
de aproximadamente 5 - 7 um. El espesor del filtro asciende en total a 0,3 mm. El diametro del material no tejido de
filtro asciende a 28,4 mm. El material no tejido de filtro es la primera capa en la direccion de flujo de la masa fundida
de polimero. A continuacion se instala un tejido de soporte (metal desplegado con una abertura de malla de 0,5 x
1,2 mm®), seguido de un anillo de soporte con tejido de alambre con una abertura de malla de 1,2 mm y finalmente
una chapa perforada con orificios de 2,2 mm. Finalmente se instala la placa de boquillas y se fija con un racor. Con
esta construccion se garantiza que el filtro esta soportado, es decir, no estd dafado y se alcanza una
hermetizacién. El diametro de la superficie de filtracion activa asciende a 19 mm. El granulo de polimero se funde
bajo las condiciones anteriormente descritas. Después de 25 minutos (calculado después de la incorporacién del
filtro de masa fundida) se extrae una muestra de la masa fundida de polimero. La presion antes del material no
tejido de filtro asciende a 55 - 60 bar (5,5 - 6,0 MPa).

En el policarbonato asi obtenido se determina el nimero de particulas fluorescentes segin el procedimiento
anteriormente especificado.

La evaluacion da 8,7 recuentos (“counts”)/g.

Con esto se muestra que en condiciones que se encuentran fuera de las condiciones segun la invencion sélo es
insuficientemente posible una separacién efectiva de las particulas fluorescentes.

Ejemplo 4 (ejemplo comparativo)

El experimento se realiza como en el Ejemplo 1; sin embargo, en la placa de boquillas se inserta un filtro de masa
fundida. El material no tejido de filtro metalico tiene la misma construccion que se ha descrito en el Ejemplo 3. Sin
embargo, el diametro del material no tejido de filtro asciende a 41,2 mm. El diametro de la superficie de filtracion
activa asciende a 30 mm. El granulo de polimero se funde bajo las condiciones anteriormente descritas. Después
de 25 minutos (calculado después de la incorporacion del filiro de masa fundida) se extrae la primera muestra,
después de otros 25 minutos se extrae una segunda muestra. La presién antes del material no tejido de filtro
asciende a 20-25 bar (2,0-2,5 MPa).

En el policarbonato asi obtenido se determina el nimero de particulas fluorescentes segun el procedimiento
anteriormente especificado.

La evaluacion de la primera muestra da 1,56, la de la segunda muestra 1,18 recuentos (“counts”)/g de particulas
fluorescentes.

Con esto se muestra que el procedimiento segun la invencién de filtracion de masa fundida conduce a una clara
reduccion de las particulas fluorescentes en la masa fundida de polimero.

Ejemplo 5 (segun la invencidn, con filtro pasivado)

El experimento se realiza como en el Ejemplo 4; sin embargo, el filtro de masa fundida se acondiciona
térmicamente previamente durante 24 horas a 350 °C en un horno con circulacion de aire. El filtro se incorpora
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como se ha descrito en el Ejemplo 4. El granulo de polimero se funde bajo las condiciones anteriormente descritas.
Después de 3 horas se extrae una muestra.

La evaluacion de la muestra da 0,47 (“counts”)/g de particulas fluorescentes.

La ventaja del procedimiento de filtracibn seglin la invencién se aprecia claramente mediante el nimero
significativamente reducido de particulas fluorescentes.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la filtracién de masas fundidas de policarbonato, en el que la masa fundida de policarbonato
con un peso molecular medio de 14.000 a 30.000 g/mol se filtra a través de por lo menos un material no tejido
metalico, caracterizado porque el material no tejido metalico tiene un espesor de 5 mm a 0,1 mm, constituido por 2
0 Mas capas, en el que al menos una capa tiene de 0,05 a 0,2 mm de espesor y presenta un tamafio de porode 1 a
10 um, en el que el material no tejido de filtro se trata previamente térmicamente en atmoésfera oxidante a
temperaturas de 300 a 400 °C durante 4 a 35 horas.

2.- Procedimiento segun la reivindicacién 1, en el que se usan de 2 a 10 capas.

3.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que el espesor del material no tejido metalico asciende a 1 mm a
0,2 mm.

4.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la capa que tiene de 0,05 a 0,2 mm de espesor esta
constituida por alambres con un didmetro de 1 - 20 pm.

5.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la capa de menor densidad tiene de 0,05 a 0,3 mm de
espesor.

6.- Procedimiento segun la reivindicacion 5, en el que el tamafo de poro de la capa de menor densidad asciende a
20 a 60 pm.

7.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que se filtra a presiones de 5 a 35 bar (0,5 a 3,5 MPa) y
temperaturas de 220 a 400 °C.

8.- Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que el tejido de filtro es de acero inoxidable.

9.- Procedimiento segun la reivindicacién 1 para la eliminacion de particulas fluorescentes en policarbonato.
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