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DESCRIPCION
Materiales de sustrato para cuerpos de moldeo por inyeccion transparentes

El objeto de la invencion son materiales de sustrato que son adecuados para la produccion de cuerpos de moldeo
por inyeccion transparentes, en particular para la produccion de cuerpos de moldeo por inyeccidon que son
adecuados para la producciéon de soportes de datos que se leen con los denominados laseres azules asi como otras
piezas conformadas a partir de los materiales de acuerdo con la invencion.

En el caso de los cuerpos de moldeo por inyeccion transparentes se pueden tratar, por ejemplo, de placas
transparentes, lentes, medios épticos de almacenamiento o incluso de articulos del campo de los acristalamientos de
automocion tales como, por ejemplo, cristales de dispersion en los que es necesaria una elevada calidad 6ptica.

Los cuerpos de moldeo por inyecciéon transparentes son importantes, sobre todo, en el campo de los
acristalamientos y de los medios de almacenamiento.

Los materiales 6pticos de registro de datos se han empezado a usar en los ultimos tiempos cada vez mas como un
medio variable de registro y/o archivo de grandes cantidades de datos. Son ejemplos de este tipo de memorias de
datos opticas, por ejemplo, CD, Super Audio CD, CD-R, CD-RW, DVD, DVD-R, DVD+R, DVD-RW, DVD+RW y BD.

Para medios de almacenamiento dptico se emplean tipicamente plasticos termoplasticos transparentes tales como,
por ejemplo, policarbonato, poli (metacrilato de metilo) y modificaciones quimicas de los mismos. Como material de
sustrato, en particular para discos 6pticos que se pueden grabar una vez y leer varias veces asi como para los que
se pueden grabar varias veces, es adecuado, sobre todo, policarbonato aromatico, en particular policarbonato a
base de bisfenol A. El policarbonato es adecuado asi mismo para la produccion de piezas conformadas del campo
de los acristalamientos de automocion, tales como, por ejemplo, de cristales de dispersion. Este plastico
termoplastico dispone de una estabilidad mecanica excelente, es poco vulnerable frente a cambios de dimension y
se caracteriza por una elevada transparencia y resistencia a impacto.

Para almacenar mayores cantidades de datos en un soporte de datos se desarrollaron, después del CD, formatos
tales como el DVD. Los mismos permiten a causa de su elevada capacidad de almacenamiento, por ejemplo, el
almacenamiento de peliculas. Asi, el DVD posee en comparacion con el CD una capacidad de grabacion de 6 a 8
veces mayor. Esto se hizo posible gracias a una reduccion de la longitud de onda de laser de aproximadamente
780 nm a 655 nm en el formato de DVD. Ademas, se aumento la apertura numérica del sistema 6ptico de lectura.

El desarrollo de formatos novedosos tales como, por ejemplo, el HD DVD (DVD de alta densidad) o el denominado
disco Blue ray (BD) funcionan, a su vez, con longitudes de onda de laser mas cortas. En el BD se lee a través de un
material de capa de cubierta transparente (pelicula de PC).

Por ello, las exigencias al material de sustrato transiluminado o el material de capa de cubierta transiluminado cada
vez son mayores. Cuanto mayor sea la densidad de almacenamiento del respectivo medio, mayor son las exigencias
cualitativas (por ejemplo, reducido contenido de particulas) planteadas al material de sustrato. Los puntos
defectuosos en la capa de sustrato transiluminada o en el material de capa de cubierta transiluminado conducen a
errores en el procedimiento de lectura.

Asi, en particular los puntos defectuosos que pueden interaccionar con el rayo laser del sistema de lectura son de
particular relevancia en relacién con un procedimiento de lectura exento de errores. A esto pertenecen, como es
sabido, particulas extrafas, tales como por ejemplo particulas de polvo o particulas de metal que pueden absorber
y/o dispersar el rayo laser. Gracias a la reduccion de la longitud de onda del laser de lectura adicionalmente son
perjudiciales aquellas particulas cuya absorciéon se encuentra dentro de la longitud de onda del laser usado. En el
HD DVD (DVD de alta densidad) o disco Blue ray estas son, por ejemplo, longitudes de onda entre 40 nm-410 nm.

A causa de su comportamiento de absorcién, estas particulas muestran, con irradiacion bajo luz UV, una
fluorescencia caracteristica molesta.

Se sabe que los materiales de sustrato para memorias de datos O6pticas contienen cuerpos extrafios. En el
documento EP- A 379130 se describe, por ejemplo, que estos cuerpos extrafios pueden influir negativamente en la
grabacion o la lectura de un soporte de datos éptico mediante un rayo laser. 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 valor determinado. En el caso de los cuerpos extrafios se puede tratar de polvo o de
material carbonizado. Estos cuerpos extrafios que se deben distinguir claramente del material de sustrato se
detectan en un disolvente en el que es soluble el propio material de sustrato. A los cuerpos extrafios que se pueden
detectar en este disolvente no se hace referencia en la presente invencion. Las particulas extrafias descritas en el
presente documento no se pueden detectar en un disolvente en el que es soluble el material de sustrato, ya que
poseen un indice de refraccion similar al policarbonato. Asi, estas particulas no se pueden detectar por ejemplo
mediante un ensayo de particulas, correspondiente al estado de la técnica, segun HyacRoyco, tal como se ha
descrito, por ejemplo, en el documento DE 10248951.
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En el documento JP-A-02-135222 se describen cuerpos extrafios con un caracter de tipo gel que presentan un
indice de refraccion distinto de la matriz. Estas particulas pueden reducir igualmente la calidad de la memoria de
datos optica. Estas particulas se pueden reducir claramente, por ejemplo, mediante la adicion de agua en un
procedimiento de extrusion. Estas particulas se diferencian de las particulas descritas en el presente documento ya
que el indice de refraccidon de las particulas descritas en el presente documento en esencia no difiere del de la
matriz. Ademas, las particulas que se describen en el presente documento no se pueden retirar o no se puede
reducir su contenido mediante la adicién de agua en un procedimiento de extrusién. Ademas, en el documento JP-A
02-135222 sélo se considera relevante la cantidad de las particulas. Se asume que todas las particulas presentan el
mismo tamafio o que todas las particulas conducen al mismo dafio.

En el documento US 6723824 B1 se describen particulas extrafias en policarbonato, preparado segun el
procedimiento de transesterificacion de masa fundida que emite fluorescencia con irradiacién con luz con una
longitud de onda de 380 nm y que presentan un tamario de particula de 30 ym o mas y que conducen, después de
un ensayo de envejecimiento, a “manchas blancas” en un cuerpo de moldeo por inyeccion.

Frente a esto, la invencién descrita en el presente documento se refiere también a cuerpos extrafios que, en parte,
son claramente menores de 30 um, presentan un comportamiento de viscosidad diferente que el material de sustrato
y pueden conducir a alteraciones de flujo en el cuerpo de modelo por inyeccion resultante.

En el documento JP2001-310935 se describe un policarbonato con cuerpos extrafios transparentes. Estos cuerpos
extrafios se diferencian de la matriz polimérica en el indice de refraccion. No se realiza ninguna afirmacion acerca de
las propiedades fluorescentes de estas particulas. No se describe una distribucion de tamario.

El documento JP 2005 082647 A describe una mezcla, es decir, una combinacion, de policarbonato y 0,01 — 100
partes en peso de material fluorescente. El material que se afiade al policarbonato contiene el 40 % en peso o
menos de particulas con un diametro de particula < 10 um y el 10 % en peso o menos de las particulas tienen un
diametro > 50 ym. Por tanto, el tamafo de particula reivindicado en la presente solicitud no se desvela.

En el documento WO 2004/028682 se describe la codificacion espacial de una matriz polimérica en forma de
pequefias bolas o granos para el empleo, entre otras cosas, en la sintesis en fase sélida combinatoria. Este
documento se refiere a un campo de aplicacion distinto de la presente invencion.

En el documento WO 2001/62867 A se describen mezclas de pigmentos fluorescentes (por ejemplo, colorantes) que
se afladen a una matriz polimérica. En este caso no se trata de un material de sustrato que contiene, debido a la
produccién, determinadas particulas fluorescentes.

El documento DE 31 17 611 A describe un procedimiento para la medicién de particulas de latex fluorescentes en
las que se emplea una frita de policarbonato para la separacion de anticuerpos fluorocromados de un inmunoensayo
fluorescente sobre particulas de latex. Por tanto, el objeto es distinto del objeto de la presente solicitud.

El documento EP 1 285 940 describe un sustrato de memoria de datos optica de policarbonato en el que el
contenido de sustancias no disueltas, que irradian luz a una longitud de onda de 380 nandémetros, tienen un tamario
de 30 um o mas, es 100 partes o menos por kilo de resina. No se describe la distribucién de tamafio de particula
reivindicada en la presente solicitud.

Ahora, sorprendentemente se constata que el tamario de las particulas individuales que irradian luz fluorescente con
una longitud de onda de excitacion de 400-440 ym es diferente y que estas particulas, a causa de su
comportamiento viscoso, se pueden dividir en varias particulas, tal como, por ejemplo, mediante un procedimiento de
extrusion. Es posible una afirmacion mucho mas exacta acerca de la calidad del material de sustrato gracias a la
evaluacion de la distribucion del tamafio de los puntos defectuosos fluorescentes.

Se ha encontrado que los materiales de sustrato, en particular materiales de sustrato a base de policarbonato,
contienen particulas que irradian luz fluorescente con una longitud de onda de excitaciéon de 400-440 pm,
encontrandose la longitud de onda dentro del espectro de absorcioén critico que se ha descrito anteriormente de un
laser azul. Sorprendentemente se ha encontrado que una gran parte de estas particulas fluorescentes presentan
propiedades fisicas distintas que la propia matriz polimérica (policarbonato). Estos puntos de defecto que se
encuentran en el material de sustrato pueden conducir a alteraciones de flujo en la pieza de moldeo por inyeccion
terminada, tal como por ejemplo un cristal 6ptico. De este modo, estas particulas se diferencian en su
comportamiento fisico de la matriz polimérica. Las particulas fluorescentes en el granulado o las alteraciones del
flujo fluorescentes en el cuerpo de moldeo por inyeccion se caracterizan por las siguientes propiedades:

Las mediciones de las propiedades mecanicas de las particulas dan un mayor médulo asi como una mayor dureza
en comparacion con el material de matriz (policarbonato). La dureza de las particulas se encuentra, a este respecto,
a razon de 0,3 GPa mayor que la de la matriz. Los valores de dureza se determinaron con un nanoindentador de la
empresa Hysitron en una superficie de disco (particulas frente a matriz).

En funcion de la ubicacién de las particulas fluorescentes en el cuerpo de moldeo por inyecciéon se desencadenan
alteraciones de flujo y, por tanto, defectos en la superficie del cuerpo de moldeo por inyeccion. Estas alteraciones de
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flujo, que emiten fluorescencia ellas mismas, no son solamente pertinentes para memorias de datos 6pticas a través
de las cuales se irradia un laser azul, sino también para otros cuerpos de moldeo por inyeccion, tales como, por
ejemplo, lentes o cristales de dispersion, ya que estas alteraciones del flujo en general disminuyen la calidad 6ptica.
En memorias de datos Opticas, estas alteraciones del flujo se detectan por un escaner en el procedimiento de
produccién. Los discos defectuosos se descartan.

El defecto 6ptico sobre un cuerpo de moldeo por inyeccion, en el caso de un disco, puede alcanzar una longitud de
varios milimetros y esta orientado radialmente. Dentro de este defecto optico se encuentra una alteracion de flujo
fluorescente. Se ha encontrado que las alteraciones de flujo fluorescentes, por ejemplo, en discos, presentan una
relacion de longitud/anchura de 2-30 como media de 5-15. La longitud de las alteraciones de flujo fluorescente se
encuentra entre 10 y 200 um. Estos valores dependen mucho de los parametros ajustados de la maquina durante el
procedimiento de moldeo por inyeccion, sobre todo del tiempo de ciclo.

Ademas, se encontrd que los cuerpos fluorescentes presentan un comportamiento de relajacion. Después de que se
hayan atemperado estas alteraciones de flujo fluorescente durante 2 minutos a 300 °C, se encuentra una relacion de
longitud/ anchura de aproximadamente 1, es decir, la alteracion del flujo fluorescente alargada se relaja hasta dar un
cuerpo esférico.

Las alteraciones del flujo fluorescentes muestran un determinado comportamiento de hinchamiento. Si se mezcla
esta alteracion de flujo durante 5 minutos con diclorometano, se obtiene un aumento del area de la zona
fluorescente. A partir de esto se determiné el aumento de volumen del defecto, resulta un aumento en un factor de
1,1 a 3,5 (el volumen esférico de la bola se calculd a partir del radio del circulo de misma area). Como media se
obtiene un aumento en un factor 2. La propia matriz polimérica se disuelve en el caso de policarbonato por completo
en diclorometano, mientras que el cuerpo fluorescente permanece sin disolver.

Ademas, se encontré que las particulas fluorescentes adoptan determinados valores cromaticos. Para esto se
irradiaron las particulas con luz de una lampara de descarga de vapor de mercurio a través de un filtro escalonado
con una transmision a partir de 470 nm. El color de las particulas se determiné con una camara a color digital
Axiocam HRc de la empresa Zeiss incorporada en un microscopio Axioplan 2 de la empresa Zeiss segun el modelo
cromatico de HSI (por sus siglas en inglés de tonalidad, saturacion, intensidad, Hue, Saturation, Intensity). El
procedimiento esta descrito, por ejemplo, en “Digitale Bildverarbeitung mit dem PC”, Hans-Jiirgen Schlicht, Addison-
Wesley, 1993. Si se mide el color de las particulas fluorescentes, se encuentra un valor de tonalidad como media de
aproximadamente 80° (de minimo 20° a como maximo 180°), una saturacion de color como media de 150 digitos
(como minimo 10 a como maximo 190) y una intensidad cromatica como media de 190 digitos (de como minimo 50
a como maximo 255). El color de la matriz se encuentra en el caso del policarbonato (disco compacto) en un valor de
tonalidad de aproximadamente 75° (de como minimo 74° a como maximo 78°), una saturacion cromatica como
media de 133 digitos (como minimo 132 a como maximo 134) y una intensidad cromatica como media de 36 digitos
(de como minimo 35 a como maximo 37).

Cuanto mayor sea la cantidad de particulas fluorescentes de un tamafo determinado en el granulado de polimero,
mayor es la probabilidad de obtener alteraciones de flujo en el cuerpo de moldeo por inyeccion terminado. Con ello
aumenta el indice de descarte del respectivo producto. Sorprendentemente se ha encontrado que no todas las
particulas fluorescentes conducen a alteraciones del flujo, sino sélo las particulas con un tamafio determinado. A
partir de discos Opticos se prepararon (microtomo) particulas fluorescentes que se encontraban por debajo de las
alteraciones de flujo y se relajaron, tal como se ha descrito anteriormente, en la masa fundida. Se establecieron
Unicamente particulas esféricas con un diametro = 10 ym. Este hallazgo no era evidente.

Por tanto, existia el objetivo de facilitar un material de sustrato de alta pureza, preferentemente de policarbonato, que
fuese adecuado en particular para la produccién de soportes de datos, en particular aquellos soportes de datos que
se leen con luz laser azul, asi como para la produccion de cuerpos de moldeo por inyeccion opticos de alta calidad.

Para resolver este objetivo se tuvieron que identificar las particulas criticas para el procedimiento de modelo por
inyeccion y ponerse a disposicion un procedimiento para la deteccion de estas particulas para establecer asi la
distribucion de tamafio critica para un cuerpo de moldeo por inyeccién cualitativamente de alta calidad de particulas
fluorescentes. Asi se pudo poner a disposicion el material deseado. Este material es particularmente adecuado para
la produccion de soportes Opticos tales como DC y DVD en cuya produccion son importantes tiempos de ciclo cortos
de, por ejemplo, menos de 4 s, preferentemente menos de 3 s y de forma particularmente preferente de 0,3a 1,5 s.

Por tanto, el objeto de la invencion es un material de sustrato, preferentemente de policarbonato, que presenta una
determinada distribucién de tamario de particulas fluorescentes con un diametro de particula por unidad de cantidad
de material de sustrato. Por tanto, el objeto de la invencion es un policarbonato o un material de sustrato
caracterizado porque la distribucién del diametro de particula de particulas fluorescentes valorada después de
disolver 50 g de policarbonato en 700 ml de diclorometano vy filtracion a través de un filtro de teflén con un tamafio de
poro de 5 ym con una longitud de onda de excitacion de 400-440 nm y un aumento total de 50 veces y un tiempo de
exposicion de 40 ms en el policarbonato es la siguiente (recuentos por gramo de policarbonato):
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8,0 - =10 ym: 0,02-2,4 recuentos/g, preferentemente 0,02-1,2 recuentos/g
>10 - <20 ym: 0,02-2,4 recuentos/g, preferentemente 0,02-1,6 recuentos/g
>20 - <30 ym: 0,02-1,0 recuentos/g, preferentemente 0,02-0,7 recuentos/g
>30 - <40 ym: 0,02-0,6 recuentos/g, preferentemente 0,02-0,4 recuentos/g
>40 - <50 ym: 0,02-0,5 recuentos/g, preferentemente 0,02-0,3 recuentos/g
>50 - <80 ym: 0,02-0,4 recuentos/g, preferentemente 0,02-0,2 recuentos/g
>80 - <200 ym: 0,02-0,4 recuentos/g, preferentemente 0,02-0,2 recuentos/g
>200 - <400,0 ym: 0,02-0,2 recuentos/g, preferentemente 0,02-0,1 recuentos/g

En este caso se detecta automaticamente una zona fluorescente relacionada sobre el filiro de teflon en las
condiciones que se han indicado anteriormente (longitud de onda, aumento total, tiempo de exposicion) y se cuenta
como 1 “recuento”. Las particulas fluorescentes individuales que se encuentran sobre el filtro de teflén se cuentan.
La cantidad total de las particulas fluorescentes se divide por la masa de la masa fundida de policarbonato pesada
en la respectiva preparacion y se obtiene la cantidad de particulas (fluorescentes) en relacion con 1 gramo de
policarbonato (recuentos/g).

También es objeto de la invencién el soporte producido a partir del policarbonato para un disco éptico (o placa),
caracterizado porque el soporte esta producido a partir del policarbonato que se ha mencionado anteriormente.

A causa de las propiedades reoldgicas de estas particulas fluorescentes transparentes se pueden separar solo con
dificultad del material de sustrato. Ya que estas particulas no son duras, sino viscosas, no son retenidas, o sélo de
forma insuficiente, por filiros convencionales por ejemplo a altas presiones o altas temperaturas a las que la matriz
polimérica esta presente como masa fundida. Esto se cumple, por ejemplo, para tamices de metal de capa delgada
convencionales. Esto se cumple también cuando el tamafio de poro del filtro es claramente menor que el diametro
medio de las particulas fluorescentes. En caso de mayores presiones y/o mayores temperaturas aumenta la
deformabilidad de las particulas, de tal manera que estas particulas pueden atravesar simplemente tejidos de filtro
convencionales con pequefios diametros de poro.

Para obtener policarbonatos con la distribuciéon de acuerdo con la invencion de tamafio de particula se pueden
emplear determinados medios de filtracion para retener particulas de tamafo critico, es decir, fuera del intervalo de
acuerdo con la invencion. A este respecto, se deben ajustar distintos parametros tales como presién, concentracion
y temperatura de tal modo que con ayuda del procedimiento que se ha descrito anteriormente quede asegurado que
los niumeros de particula se encuentren en el intervalo de acuerdo con la invencion. Ademas, durante la produccion
del material de sustrato de acuerdo con la invencion se pueden ajustar determinados parametros del procedimiento
para evitar la generacion de particulas fluorescentes de tamafio critico. A este respecto, por ejemplo, conducciones
conductoras de masa fundida de acero convencional se pueden reemplazar por tubos de aleaciones especiales tales
como, por ejemplo, Hastelloy. Ademas, se puede hacer que el gradiente entre la temperatura de tubo o reactor en la
temperatura en la masa fundida de polimero no se haga demasiado grande. Esto se explica mas adelante con mayor
detalle.

Estas medidas o combinaciones de estas medidas sirven para obtener el material de sustrato de acuerdo con la
invencion.

Por tanto, la presente invencion se basa en que se facilitan policarbonatos de acuerdo con la invencion con las
propiedades de acuerdo con la invencion y se usan para el fin de producir a partir de los mismos los cuerpos de
moldeo por inyeccién de acuerdo con la invencion.

La produccion de los policarbonatos de acuerdo con la invencion se puede realizar segun el procedimiento tanto de
polimerizacion de masa fundida como de interfase. El procedimiento de interfase y el procedimiento de
polimerizacién de masa fundida se han descrito muchas veces en la bibliografia. A modo de ejemplo se hace
referencia a H. Schnell, Chemistry and Physics of Polycarbonates, Polymer Reviews, Vol. 9, Interscience Publishers,
Nueva York 1964 pag. 33 y siguientes, a Polymer Reviews, Vol. 10, “Condensation Polymers by Interfacial and
Solution Methods”, Paul W. Morgan, Interscience Publishers, Nueva York 1965, cap. VIII, pag. 325, a 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 Minchen, Viena 1992, pag. 118-145, asi como el
documento EP-A 0 517 044 en relacién con el procedimiento de interfase.

De acuerdo con este procedimiento se realiza la fosgenacion de una sal disédica presentada en solucion (o
suspension) alcalina acuosa de un bisfenol (o una mezcla de distintos bisfenoles) en presencia de un disolvente
organico inerte o mezcla de disolventes que configura una segunda fase. Los oligocarbonatos producidos presentes
sobre todo en la fase organica se condensan con ayuda de catalizadores adecuados hasta dar policarbonatos de
alto peso molecular disueltos en la fase organica. La fase organica finalmente se separa y se aisla de ello el
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policarbonato mediante distintas etapas de tratamiento.

Son difenoles adecuados para la preparacion de los policarbonatos que se van a usar de acuerdo con la invencion,
por ejemplo, hidroquinona, resorcina, dihidroxidifenilo, bis-(hidroxifenil)-alcanos, bis-(hidroxifenil)-cicloalcanos, bis-
(hidroxifenil)-sulfuros, bis-(hidroxifenil)-éteres, bis-(hidroxifenil)-cetonas, bis-(hidroxifenil)-sulfonas, bis-(hidroxifenil)-
sulféxidos, a,a’-bis-(hidroxifenil)-diisopropilbencenos, asi como sus compuestos alquilados, alquilados en el nicleo y
halogenados en el nucleo.

Son difenoles preferentes 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-hidroxi-fenil)-2-metilbutano, 1,3-bis-[2-(4-hidroxifenil)-2-
propillbenceno (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-bis-(4-hidroxifenil)-ciclohexano y 1,1-bis-(4-
hidroxifenil)-3,3,5-trimetilciclohexano (bisfenol TMC) asi como sus mezclas.

Son difenoles particularmente preferentes 4,4’-dihidroxidifenilo, 1,1-bis-(4-hidroxifenil)-fenil-etano, 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 estan descritos, por ejemplo, en los documentos US-A -PS 2 999 835, 3 148 172,
2991 273, 3271 367, 4 982 014 y 2 999 846, en los documentos abiertos a inspeccion publica alemanes 1 570 703,
2 063 050, 2 036 052, 2 211 956 y 3 832 396, la patente francesa 1 561 518, en la 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 se emplea solo un difenol, en el caso de los copolicarbonatos se emplean
varios difenoles, pudiendo estar contaminados evidentemente los bisfenoles usados, al igual que también todos los
otros agentes quimicos y coadyuvantes afiadidos a la sintesis con las impurezas procedentes de su propia sintesis,
manejo y almacenamiento, a pesar de que es deseable trabajar con materias primas lo mas limpias posibles.

Los terminadores de cadena monofuncionales necesarios para la regulacion del peso molecular, tales como fenol o
alquilfenoles, en particular fenol, p-terc-butilfenol, iso-octilfenol, cumil-fenol, sus ésteres de acido clorocarbénico o
cloruros de acido de acidos monocarboxilicos o mezclas de estos terminadores de cadena se suministran a la
reaccion con el bisfenolato o los bisfenolatos o se afiaden en cualquier momento discrecional a la sintesis, siempre
que en la mezcla de reaccion esté presente todavia fosgeno o grupos terminales de acido clorocarbénico o en el
caso de los cloruros de acido y ésteres de acido clorocarbonico como terminadores de cadena siempre que estén
disponibles suficientes grupos terminales fendlicos del polimero en formacion. Preferentemente, sin embargo, el o
los terminadores de cadena se afiaden después de la fosgenacién en un lugar o en un momento cuando ya no existe
fosgeno, pero el catalizador todavia no se ha dosificado o se dosifican antes del catalizador, junto con el catalizador
0 en paralelo a ello.

Del mismo modo se afiaden ramificadores o mezclas de ramificadores que se deben usar eventualmente a la
sintesis, sin embargo, habitualmente antes de los terminadores de cadena. Habitualmente se usan trisfenoles,
cuarterfenoles o cloruro de acido de acidos tri- o tetracarboxilicos o incluso mezclas de los polifenoles o de los
cloruros de acido.

Algunos de los compuestos que se pueden usar con tres o0 mas de tres grupos hidroxilo fendlicos son, por ejemplo,
fluoroglucina, 4,6-dimetil-2,4,6-tri-(4-hidroxifenil)-hepten-2, 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 demas compuestos trifuncionales con acido 2,4-dihidroxibenzoico, acido trimésico, cloruro cianurico y
3,3-bis-(3-metil-4-hidroxifenil )-2-oxo-2,3-dihidroindol.

Son ramificadores preferentes 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, en particular trietilamina, tributilamina,
trioctilamina, N-etilpiperidina, N-metilpiperidina, N-i/n-propil-piperidina; sales de amonio cuaternarias tales como
hidréxido/cloruro/bromuro/hidrogenosulfato/tetrafluoroborato de tetrabutilamonio-/tributilbencilamonio-
/tetraetilamonio; asi como los compuestos de fosfonio correspondientes a los compuestos de amonio. Estos
compuestos estan descritos en la bibliografia como tipicos catalizadores de interfase como estan disponibles en el
mercado y son habituales para el experto en la materia. Los catalizadores se pueden anadir en solitario, en mezcla o
incluso simultanea y sucesivamente a la sintesis, dado el caso también antes de la fosgenacion, sin embargo, se
prefieren dosificaciones después de aportar el fosgeno, a no ser que se use un compuesto de onio o mezclas de
compuestos de onio como catalizadores, entonces se prefiere una adicion antes de la dosificacion de fosgeno. La
dosificacion del catalizador o de los catalizadores se puede realizar en sustancia, en un disolvente inerte,
preferentemente el de la sintesis de policarbonato o incluso como solucién acuosa, en el caso de las aminas
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terciarias entonces como sus sales de amonio con acidos, preferentemente acidos minerales, en particular acido
clorhidrico. En el caso del uso de varios catalizadores o la dosificacion de subconjuntos de la cantidad total de
catalizador se pueden llevar a cabo naturalmente también distintas formas de dosificacién para diferentes formas de
dosificacion en distintos lugares o en distintos momentos. La cantidad total de los catalizadores usados se encuentra
entre 0,001 al 10 % en moles en relaciéon con los moles de bisfenoles empleados, preferentemente del 0,01 al 8 %
en moles, de forma particularmente preferente del 0,05 al 5 % en moles.

Ademas, es posible la preparacion de policarbonatos también a partir de carbonatos de diario y difenoles segun el
procedimiento de policarbonato conocido en masa fundida, el denominado procedimiento de transesterificacion en
masa fundida que esta descrito, 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 de fenilo), por
ejemplo, en los documentos US-A 34 94 885, 43 86 186, 46 61 580, 46 80 371 y 46 80 372 y en los documentos EP-
A 26 120, 26 121, 26 684, 28 030, 39 845, 91 602, 97 970, 79 075, 14 68 87, 1561 03, 23 49 13 y 24 03 01 asi como
en los documentos DE-A 14 95 626 y 22 32 977.

Para la preparacién de un material de sustrato de acuerdo con la invencién es adecuado, en particular, el
procedimiento de preparacion continuo de policarbonato segun el procedimiento de interfase. Se prefiere, en
particular, una reaccion Konti que usa un reactor de bombeo como reactor de fosgenacion y reactores tubulares
postconectados.

Para la preparacién del material de sustrato de acuerdo con la invenciéon es importante, en particular, también la
posterior forma del aislamiento del policarbonato.

Preferentemente, la concentracion por evaporacion de la solucién de policarbonato se realiza a partir de una mezcla
de clorobenceno/diclormetano con un contenido de clorobenceno del 20-70 % en peso, preferentemente del 40 —
60 % en peso. En particular es adecuada la concentracion por evaporacion de la solucién de policarbonato en un
procedimiento térmico, el denominado procedimiento instantaneo (procedimiento flash). A este respecto, se realiza la
concentracion de la solucién polimérica y eventualmente también el aislamiento del polimero mediante retirada por
destilacién del disolvente al retirarse el disolvente mediante sobrecalentamiento y relajacion. Este procedimiento es
conocido por el experto en la materia, véase también “Thermische Trennverfahren”, VCH Verlagsanstalt 1988, pag.
114. En el procedimiento instantaneo conocido se calientan soluciones poliméricas reiteradamente con una ligera
sobrepresion a temperaturas por encima del punto de ebullicion a presidn normal y estas soluciones
sobrecalentadas en relacion con la presién normal a continuacion se relajan en un recipiente con menor presion, por
ejemplo, presion normal. A este respecto, puede ser ventajoso hacer que los pasos de concentracion o, expresado
de otro modo, los pasos de temperatura del sobrecalentamiento no se hagan demasiado grandes, sino elegir mejor
un procedimiento de dos a cuatro pasos. Se prefiere en particular un procedimiento de concentracion por
evaporacion de tres pasos con posterior aislamiento del policarbonato a través de una extrusora de evaporacion.
Para la preparacion del material de sustrato de acuerdo con la invencion puede ser ventajoso que se trabaje en un
procedimiento de concentracién por evaporacion de varios pasos, ascendiendo las diferencias de temperatura entre
los pasos de concentracion por evaporacion a no mas de 90 °C, de forma particularmente preferente no mas de
60 °C. Ademas, es importante conseguir una concentracion eficaz para preparar un material de alta calidad en la
etapa final de concentracién por evaporacion, se prefiere una extrusora de evaporacion. A este respecto, se prefiere
que en el primer paso de concentracién por evaporacion las temperaturas asciendan a 70- 80 °C a 0,35- 0,45 bar de
sobrepresion, en el segundo paso de concentracion por evaporacion las temperaturas asciendan a 125-135 °C a
0,75-0,85 bar de sobrepresion y en el tercer paso de concentracion por evaporacion a 175-185 °C a 1,85-1,95 bar de
sobrepresion.

A partir de las masas fundidas de polimero altamente concentradas obtenidas de este modo se pueden retirar los
restos del disolvente directamente de la masa fundida con extrusoras de evaporacioén (documentos BE-A 866 991,
EP-A 0 411 510, US-A 4 980 105, DE-A 33 32 065), evaporadores de capa fina (documento EP-A 0 267 025),
equipos de evaporacion molecular por gravedad, evaporadores de tubo o mediante compactacion por friccion
(documento EP-A 0 460 450), dado el caso también afiadiendo un agente de arrastre, tal como nitrégeno o diéxido
de carbono o usando vacio (documentos EP-A 0 039 96, EP-A 0 256 003, US-A 4 423 207), como alternativa
también mediante posterior cristalizacion (documento DE-A 34 29 960) y desgasificacion de los restos del disolvente
en la fase sdlida (documentos US-A 3 986 269, DE-A 20 53 876). A este respecto, se prefiere el aislamiento
mediante extrusoras de evaporacion.

Se obtienen granulados, cuando es posible, mediante hilado directo de la masa fundida y posterior granulacion o
mediante el uso de extrusoras de descarga de las cuales se hila en aire o en liquido, la mayoria de las veces agua.
En caso de que se empleen extrusoras se pueden afiadir aditivos a la masa fundida, antes de esta extrusora, dado
el caso con empleo de mezcladoras estaticas o mediante extrusoras laterales en la extrusora.

Los policarbonatos de acuerdo con la invencién se obtienen, ademas, al controlar el procedimiento de produccion tal
como se ha indicado anteriormente y al comprobar con una evaluacidon automatizada acoplada si el policarbonato
presenta la distribucién de acuerdo con la invenciéon del tamafo de particula de particulas fluorescentes. Como
alternativa, al procedimiento de produccion le puede seguir una filtracién con una evaluaciéon automatizada acoplada
para el control de calidad del policarbonato.
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Un procedimiento de filtracion adecuado de policarbonato esta caracterizado, por ejemplo, porque se filtra la masa
fundida de policarbonato de al menos un no tejido de metal compuesto de mas de una capa de delgados alambres
de metal. A este respecto, los alambres estan apilados hasta dar estratos y se pueden estabilizar, dado el caso, por
alambres de apoyo mas gruesos. El no tejido de metal esta compuesto de alambres, por ejemplo, de acero V4A, con
el n.° de material 1.4571. Los alambres de apoyo pueden estar compuestos, por ejemplo, por V4A 1.4571 o V2A
1.4541 o acero con el n.° de material 1.4310. El no tejido posee un espesor de 5 mm a 0,1 mm, preferentemente de
1 mm a 0,2 mm. El no tejido contiene estratos de diferente densidad. El estrato mas denso tiene preferentemente de
0,05 a 0,2 mm de espesor. Ademas, preferentemente, el estrato mas denso se compone de alambres finos con un
diametro de 1-20 ym, preferentemente 2-10 uym, de forma particularmente preferente 2-7 um. El tamafio de poro en
el estrato menos denso asciende preferentemente a 20-60 um, en el estrato mas denso preferentemente a 1-10 pm.
Estos alambres pueden ser lisos o tener una estructuracion superficial, lo que se puede conseguir mediante
procedimientos de tratamiento especiales tal como mediante tratamiento con acido, tal como, por ejemplo, acido
nitrico o acido citrico o mediante electropulido.

El no tejido de filtro o todas las superficies de metal del filtro se tratan térmicamente de antemano. El pretratamiento
térmico se puede realizar en atmoésfera de gas protector tal como nitrégeno o argén o en atmésfera oxidante tal
como aire, preferentemente en atmaosfera oxidante.

El pretratamiento térmico se lleva a cabo en general a temperaturas de 300 a 1200 °C en funcién del tipo del
atemperado o de la correspondiente temperatura de atemperado. La duracion del pretratamiento térmico en general
asciende a de 1 minuto a 48 horas, preferentemente de 2 minutos a 30 horas y en particular de 10 minutos a 24
horas y depende del tipo de atemperado.

El pretratamiento térmico se puede realizar, a este respecto, mediante recocido de la superficie de metal en una
llama, mediante atemperado en un horno de mufla o mediante atemperado en un horno de aire circulante.

Durante el recocido de las superficies de metal en una llama de gas, las temperaturas se encuentran habitualmente
entre 600 y 1500 °C, preferentemente entre 800 y 1200 °C, durante el atemperado en el horno de mufla entre 300 y
1000 °C, preferentemente entre 600 y 900 °C y en el atemperado en el horno de aire circulante de 200 a 500 °C,
preferentemente de 300 a 400 °C.

La duracién del pretratamiento térmico a temperaturas por encima de 600 °C asciende, por lo general, a de 1 minuto
a 1 hora, en el intervalo de temperaturas de 300 a 700 °C, por norma, a de 30 minutos a 48 horas, preferentemente
de 30 minutos a 24 horas, a temperaturas de 300 a 500 °C, por lo general, de 1 a 48 horas, preferentemente de 2 a
24 horas.

El flameado de las piezas de metal tratadas mediante recocido se realiza en un lecho de arena o fluidizado.
La invencion se explica mediante los siguientes ejemplos, aunque no queda limitada a estos ejemplos.
Ejemplos

Procedimiento para la determinacién del contenido de particulas fluorescentes:

El analisis del contenido de particulas fluorescentes se realiza mediante filtracion de la correspondiente muestra de
policarbonato (50 g), disuelta en diclorometano (LiChrosolv; Merck: 1.06044 K33506244 430) (700 ml) a través de
una membrana de filtro de teflon (empresa Bohlender GmbH, D-97847 Griinsfeld) con 5 ym de diametro de poro y
un espesor de membrana de filtro de 1 mm. Los discos de filtro se secan al vacio y se protegen frente al fuego
ambiental por una cubierta. Después de la filtracion se examina (explora) la superficie del filtro 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 exposicion de 40 ms por barrido y un aumento total de 50 veces. Se
detectan las particulas fluorescentes y se valoran los datos a través de un software de procesamiento de imagenes
(KS 300 3.0 de la empresa Zeiss AG). Se cuentan soélo particulas con un color caracteristico, es decir, no se tienen
en cuenta otras particulas tales como, por ejemplo, polvo. Los parametros de color para reconocer las particulas
fluorescentes se ajustan de tal manera que sean iguales a los parametros de las particulas encontradas en las
alteraciones de flujo en los discos 6pticos. La exploracion de la superficie del filtro se realiza automaticamente a
través de una mesa de objetos controlada por ordenador (empresa Zeiss AG).

Para la produccion de las piezas conformadas de acuerdo con la invencion, en este caso como ejemplo un disco
optico, se usa un Netstal Discjet. Se ajustan los siguientes parametros de moldeo por inyeccion y condiciones:

Maquina: Netstal Discjet HybridMatritze: audio stamper
Tiempo de ciclo: 3,2-3,6 s (en los ejemplos mencionados: 3,4 s)
Temperatura de masa: 330 °C

Dimensiones del sustrato: CD audio
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Temperatura de herramienta en el lado de matriz: 42 °C
Temperatura de herramienta en el lado de espejo: 43 °C

Los discos se dotan antes del examen en cuanto a alteraciones del flujo de una capa reflectante (revestimiento al
vacio con aluminio). Los discos se comprueban en cuanto a alteraciones del flujo a través de un escaner. A este
respecto, el escaner esta ajustado de tal manera que se registran sélo alteraciones del flujo, es decir, no se registran
defectos tales como manchas, rayados e inclusiones de cuerpos extrafios. A este respecto, se valoran las
informaciones recogidas a través de un software de procesamiento de imagenes; los discos con defectos se
descartan. Se reconocen como las denominadas alteraciones de flujo solo defectos con forma de raya de recorrido
radial (es decir, que tienen su recorrido en direccion de flujo) sin inclusiones de cuerpos extrafios. Para asegurar
esto se controlan de nuevo visualmente los discos descargados con un defecto.

Como escaner y como software de valoracion se usan productos de la empresa Dr. Schenk GmbH, 82152 Planegg,
Alemania.

El policarbonato usado en los siguientes ejemplos (bisfenol A como difenol, p-terc.- butilfenol como terminador de
cadena) se prepara segun el procedimiento de interfase habitual. Para esto se usan un reactor de bombeo y dos
reactores posteriores de permanencia. En el reactor de bombeo se dosifican la solucion de bisfenolato (bisfenol A),
el disolvente y el fosgeno y se hacen reaccionar, dosificandose la primera cantidad de solucion de hidréxido sédico
igualmente al reactor de bombeo. Antes del primer reactor de permanencia se dosifica la segunda cantidad de
solucion de hidréxido sédico y la solucion de terminador de cadena (p-terc.-butilfenol en cloruro de metileno). Antes
del segundo reactor de permanencia se dosifica la solucion de catalizador (N-etilpiperidina como catalizador).

Después del segundo reactor de permanencia se separan las fases, la fase organica se lava con acido clorhidrico
aproximadamente al 1 % en peso y 5 veces con agua.

El policarbonato obtenido de este modo tiene un peso molecular medio (promedio en peso) de 17000 a 18000 g/mol
(medicion de GPC).

Ejemplo 1 (ejemplo de acuerdo con la invencion)

El policarbonato preparado tal como se ha descrito anteriormente se descarga a un depdsito intermedio. La
concentracion del policarbonato disuelto en una mezcla de diclorometano y clorobenceno (1:1 % en peso) asciende
aproximadamente al 16,5 % en peso. Esta solucion se concentra a través de 2 pasos de concentracion por
evaporacion con un gradiente de temperatura de 60 a 220 °C, una presion de 1,1 a 2,3 bar con un tiempo de
permanencia en medio de 30 minutos a aproximadamente el 75 %. Esta solucion se continda tratando a través de un
tercer paso de concentracion por evaporacion, un paso de evaporacion instantanea con separador. El policarbonato
se transporta a través de una bomba de descarga calentada y se suministra a una granulaciéon. Los pasos de
concentracion por evaporacion estan compuestos, en cada caso, de 4 precalentadores con valvula de
mantenimiento de presién, un evaporador de tubo helicoidal y un separador con bomba de descarga. La solucion de
policarbonato se calienta en el precalentador, la valvula de mantenimiento de presion sirve para que no se produzca
la ebullicion en el precalentador. En el evaporador de tubo helicoidal y en el separador, el disolvente se evapora (se
evapora instantaneamente). En la primera etapa de concentracién por evaporacion se concentra la solucion de
policarbonato del 16,5 al 30-35 %. En el segundo paso de concentracidon por evaporacion se continda concentrando
hasta que se haya conseguido una concentracion del 70-75 %. En una tercera etapa de concentracion por
evaporacion, un paso de evaporacion instantanea con separador y bomba de descarga, la solucion de PC se
continlia concentrando a una temperatura media de 250 °C y una presion de separador de 100 mbar. El nivel en el
separador asciende a ~10 %, esto se corresponde con un tiempo de permanencia de aproximadamente 0,5 minutos.
La bomba de descarga transporta la masa fundida a un granulador. El policarbonato tiene un peso molecular medio
(promedio en peso) de 17000 a 18000 g/mol.

En el granulado de PC obtenido de este modo se determina la distribucion del tamario de particula de las particulas
fluorescentes segun el procedimiento que se ha indicado anteriormente.

El resultado del examen se muestra en la Tabla 1.
Ejemplo 2 (ejemplo comparativo)

Se prepara el policarbonato con un peso molecular (promedio en peso) de M,, = 17.000-18.000 g/mol tal como se ha
descrito anteriormente. El tratamiento y el aislamiento del policarbonato se realizan en principio tal como se ha
descrito en el Ejemplo 1. No obstante, la temperatura en el tercer paso de concentracion por evaporacion asciende a
280 °C. El nivel en el separador delante de la bomba de descarga asciende a > 25 % y se corresponde con un
tiempo de permanencia medio de 6,5 minutos.

En el granulado de PC obtenido de este modo se determina la distribucion de tamarfio de particula de las particulas
fluorescentes segun el procedimiento que se ha indicado anteriormente. El resultado del examen esta mostrado en
la Tabla 1.
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A partir del policarbonato de los Ejemplos 1y 2 se preparan discos del siguiente modo:

Se secan 30 kg de granulado obtenido de acuerdo con el Ejemplo 1 o 2 durante 6 horas y después se procesan
hasta dar discos a través de una maquina de moldeo por inyeccion Netstal Hybrid con un tiempo de ciclo de 3,4
segundos con los parametros que se han indicado anteriormente. Como matriz se usa un audio stamper.

En la Tabla 1 estan resumidos los resultados.

Tabla 1
Ejemplo 1 (de acuerdo con la
Clase de tamafo de invencion) Ejemplo 2 (comparacion)
particulas fluorescentes Cantidad de particulas| Cantidad de particulas|
fluorescentes fluorescentes
8,0-10,0 ym 1,06 recuentos/g 5,68 recuentos/g
10,1-20,0 ym 1,46 recuentos/g 6,94 recuentos/g
20,1-30,0 ym 0,68 recuentos/g 3,04
30,1-40,0 ym 0,34 1,76
40,1-50,0 ym 0,24 1,22
50,1-80,0 ym 0,16 1,74
80,1-200,0 ym 0,2 1,72
200,1-400,0 ym 0,06 0,36
Recuento total 4,20 22,46
Alteracion de lujo 3,33% 63,50%
fluorescente en el cuerpo de
moldeo por inyeccion (CD)
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REIVINDICACIONES

1. Policarbonato, caracterizado por la siguiente distribucion de los diametros de particula de particulas
fluorescentes contenidas

8,0 - =10 ym: 0,02-2,4 recuentos/g,

>10 - < 20 ym: 0,02-2,4 recuentos/q,

>20 - <30 ym: 0,02-1,0 recuentos/g,

>30 - <40 ym: 0,02-0,6 recuentos/g,

>40 - <50 ym: 0,02-0,5 recuentos/g,

>50 - <80 ym: 0,02-0,4 recuentos/g,

>80 - <200 ym: 0,02-0,4 recuentos/g,

>200 - <400,0 ym: 0,02-0,2 recuentos/g,

determinada después de disolver 50 g de policarbonato en 700 ml de diclorometano vy filtracion a través de un filtro
de teflédn con un tamafio de poro de 5 um, con una longitud de onda de excitacion de 400-440 nm y un aumento total

de 50 veces y un tiempo de exposicion de 40 ms por barrido.

2. Policarbonatos de acuerdo con la reivindicacion 1, caracterizados por una distribucion del tamario de particula de
particulas fluorescentes contenidas

8,0 - =10 ym: > 0,02-1,2 recuentos/g
>10 - <20 ym: > 0,02-1,6 recuentos/g
>20 - <30 ym: > 0,02-0,7 recuentos/g
>30 - <40 pm: > 0,02-0,4 recuentos/g
>40 - <50 ym: > 0,02-0,3 recuentos/g
>50 - <80 ym: > 0,02-0,2 recuentos/g
>80 - <200 > 0,02-0,2 recuentos/g
>200 - <400 ym: > 0,02-0,1 recuentos/g.

3. Material de sustrato de policarbonato, caracterizado porque el material de sustrato presenta una distribuciéon de
tamano de particula de particulas fluorescentes contenidas de acuerdo con las reivindicaciones 1 o 2.

4. Uso de policarbonato de acuerdo con las reivindicaciones 1 o 2 como material de sustrato para la fabricacion de
piezas conformadas y extruidos.

5. Piezas conformadas y extruidos de policarbonato o materiales de sustrato de acuerdo con las reivindicaciones 1 o
2.

6. Pieza conformada de acuerdo con la reivindicacién 5, siendo la pieza conformada un disco 6ptico.

7. Pieza conformada de acuerdo con la reivindicacion 5, siendo la pieza conformada un disco de dispersion.
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