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MEMORIA DESCRIPTIVA
de una Patente de Invencidn 2 nombre de:
FARBENFABRIKEN BAYBR AKTIENGESELLSCHAFT,
de nacionalided alemana, domiciliade en
LEVERKUSEN, (Alemanie);por: "PROCEDIVIEN-
TO PARA LA FABRICACION DE POLICARBONATOS
DE ALTO PESO MOLECULARM.-

Es conocida 1é préctice de preparar policarbonatos
de alto peso molecular por reaccion de dihidroxicombinaciones
organicas con fosgeno o ésteres bis-clorocerbdénicos de dichas
dihidroxicombinaciones en el sistema disperso, en donde las

soluciones o suspensiones de las dihidroxicombinaciones en

‘soluciones acuosas-zlcaulines torman la fase continue ¥y las

soluciones de fosgeno © ésteres bis-clorocarbdénicos en disol-
ventes de policsrbonatos no miscibles en agua, la fase disper-~
g98.

Las soluciones de fosgeno en los citados disolventes
pueden formarse eventualmente introduciendo fosgeno gaseoso en

la mezcla dispersa.
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A la mezcla rsaccionante se pueden agregar eventual-
mente catalizadores que favorecen la policondensacién, en par-
ticular aminas terciarias o combinaciones amdnicas cuaternarias,
desyués romnpedores de cadena, asi como agentes de reduccion.

Le distribucidén de la fase organicz disperse en la
fase acuosa continuas se consigue por agitacidn de la mezcla
reaccionante y, eventualmente, por adicién de medios auxilia-
res, tales como emulgadores. En el desarrollo de la reaccion
aumenta constantemente la viscosidad de la fase dispersa por
la cantidad creciente y el peso molecular ascendente del poli-
carbonato disuelto en ella. Al cabo de cierto tiempo y con
mayor rapidez a elevada temperatura o en pressencia de catali-
zadores, llega a sger tan alta le viscosidad de la fase disper-
sa, en particular en el caso de lus elevadas concentrsaciones.
de policarbonato técnicamente usuales en 1ls solucién, que las
gotas se asocian en forma de una pasta viscosa, cuya consise
tencia depende de la cantidad empleada de disolvente., Esta
pasta es separada entonces de la fase acuosa y liberada de
electrolitos por lavado, por ejemplo, en amasadoras, De dicha
pasta se obtiene entonces la materia sintética en forma co-
rrisnte, por ejemplo por evaporacién del disolvente o por se-
pazrucidn con un recipiente. Sin embargzo, el lavado de la pasta
y el aislamiento del policarbonato adolecen desde el punto de
vista técnico de considerables dificultades.

Se ha descubierto ahora que la mezcla reaccionente
dispersa se puede praparar de un modo téenicamente ventajoso
y que el policerbonato formado se puede obtener con facilidad

y muy exento de cenizas, procurando mediante el euwpleo de agen-
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tes de dispersion que siga conservandose la fase dispersa
también en el ultiwo estado de la reaccidn de policondensacidn
en forma de pequefias particulas, extrayendo entonces de dichas
particulas tal cantidad de disolvente, o diluyendo el disolven-
te de buena solubilided mediante la adicidn de un disolvente
en el que el policarbonato no se disuelva, o & lo sumo lige-
ramente, tal como por ejemplo ligroine, y disminuyendo as{ 1=
solubilidad del policarbonato en la mezcla disolvente resul-
tante, de modo que no se conglomeren ya las particulas, inclusc
al terminar la agitacidn y al separar el agente de diSpersién
separando sSeguldamente las particulas de la fase acuosa, la-
vandolas para eliminar el electrolito y librandolas ﬁor ulti-
mo completamente de los restos del disolvente.

Al disolventes se le destila convenientemente median-
te un ligero calentamiento o aplicacion del vacio a temperaturs
ambiente o a temperatura no muy alta bajo agitacion simultd-
nea, hesta el punto de que las particulas de policarbonato
sean separadas de la fase acuosa, por ejemplo por filtraje,
sin que se peguen o0 se conglomeren.

A contimmacidn se lavan a neutralidad con agua
destilada las particulas de policarbonato aisladas, eventual-
mente muy hinchades todavia, y seguidamente se las lava con
azua caliente o fria para eliminar el cloruro. Por regla ge-
neral se tisne suficiente, mas o menos con una cantidad de
agua de lavado equivalente a 10 - 15 veces la cantidad de
policarbonato para lavar éste hasta un contenido de cenizas

inferior al 0,0%%.
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Los restos de disolvente que quedan todavia se pue~
den eliminar por coccidn con zgua o por secado. Es conveniente
conferir a ls mezcla reaccionante un carscter disperso lo nds
estable posible, es decir, favorecer la aceion digpersante de
la agitecidn mediante la adicidn de agentes de dispersidn
lo mas activos posible.

Para ello pueden tomarse en consideracién, por ejem=
plo, emulzadores iondgenos y no iondgenos activos en un medio
alcalino, que contengan en su moléculs grupos hidrdfilos e
hidrofogos asi como, por ejemplo &cidos alquilsulfénicos, aril-
sulfonicos o alquilarilsﬁlfénicos, 0 sus sales, por ejemplo el
producto neuvtralizado de 1la sulfocloracion de una mezcla de

parafina-hidrocarburo de C,, - 015 (punto mzdio de ebullicidn

14
2702), bencildifenil-sulfonato s6dico o dibutilnaftalin-sulfonato

‘addico, desvués dos sulfoésteres de alcoholes, tales como leuril-

sulfato y oleilsultato, asi como los sulfoésteres de las hidro-
xicombineciones, tales como oxietansulfonato de dcido oléico

o éteres alquilfenolpoliglicol sulfatados, obtenidos a pertir
de fenoles, alcoholss o dcidos carboxilicos por reaccidén con
diferentes cantidades de dxidos de alquileno, por ejemplo

oxido de etileno, de propileno y de estirol.

Asimismo son apropiados los emulgadores que contie-
nen fosforo trivalente o pentavalente, por e jemplo tetradecan-i-
fosfinato,.

Tanbién es posible emplear como emulgadores ésteres
de écidos minerales de hidroxicombinaciones, ya que a los mis-
mos se les puede hacer inactivos después del aislamiento de
las particulas de policarboneto, por saponificacidn con écidos

diluidos, por ejemplo &dcido clorhidrico o &cido fosforico, y los
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productos de la sa;onificacién pueden, eventuslumente, separar—
se més facilmente del producto de la saponifioacién.

Ademés de los emulgadores aniénicos se pueden em-
plear también emulgadores catiénicos, tales como cloruro
benzil-dimetil-laurileamdnico, y los mismo los productos de
la reaccidn de fenoles, alcoholes y dcidos carboxilicos y
sus derivados con 6xido de alquileno, tales como oxido de
etileno, de propileno o de estirol, por ejemplo el producto
de la reaccidn de 6 moles de 0xido etileno con 1 mol de meti-
loltetralina o el producto de la reaccidén de oleilalcohol con
20 woles de Oxido de etileno.

La relacidén de la parte hidrdfoba o hidrdfile en
los productos citados Wltimemente, le cusl es determinada
por la clase de Oxidos de etileno y la clase y cantided de
fenoles, alcoholes y dcidos carboxilicos empleados, sera
elegida preferentemente de manera, que las combinaciohes sean
solubles, al menos en parte en agua. Wuchas veces se pueden
enplear mezclas de las combinaciones de actividad superfi-
cial descritas més arriba con singular ventaje.

. Agentes de dispersion en el sentido del presente
invento won, ademés, por ejemplo, las combinaciones orgénices
en forma flinemente distribuida, tales como hidroxido célcico
fosfato caleico, oxalato cslcico, carbonato célcico, hidrdxido
de megnesio, hidrdxido de aluminio, anhidrido silfcico, enhi-
drido titénico, sulfato de bario, silicatos, bentonita y talco.
De estas combinaciones se pueden emplear en foruma particularmen—'
te ventajosa las combinaciones solubles en &cidos, tales como

hidrdxido céleico, foafato &8lcico y oxalato cdlcico, ya que
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125 les mismas se pueden disoclver con facilidad por acidificacion.

Después se pueden emplear coloides de proteccion,
por ejemplo, tragacanto, goma arabiga, almidﬁn, gelatina,
4eido poliacrilico, oxido de polietileno, carboximetilcelulo-
sa y alcohol de polivinilo. Tembién ejercen un efecto de disper-
130 sion los productos de condensacion de fenolformeldehido solubles
en agua, como el producto de condensacion & partir de cresol
écido 2=-naftol-6-sulfénico y formaldehido.
Todos estos tipos de combinaciones sepueden mezclar
entre si eventualmente en les mas distintas relaciones para
135 llegar al efecto deseado. Los emulgadores o/y agentes de disper=
sion favorables para un sistema determinado se pueden determinar
fécilmente por medio de sencillos ensayos. En muchos casos se
conseguira el efecto deseado con peqﬁeﬁas cantidades de agentes
de suspension, si al preparado se le agregan sales naturales '
140 por ejemplo cloruro 8odico. A veces es taunbién ventajoso emplear‘
jabones, por ejemplo jabor de Marsella, en combinacion con un
emulgador.
'E1 tamafio y la forma de las particulas suspendidas
que quedan de la solucion de policarbonatb, son dependientes
145 de la clase y cantidad del emulgador o/y del agente de dis-
| persién eampleado, de la eficacia de la agitacion, de la forma
del recipiente de reaccidn y de la temperatura de reaccion.
En casi todos los casos bastan los dispositivos de agitacion
corrientes. Las particulas, generelmente esféricas, de policar-
150 bonatos, hen de tener de ordinario un didmetro de unos 1C -
ZOOO/u preferentemente de unos 20 - 700,y4 De este modo es

taxbién posible elegir el tamafio de las particulss de policar-
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borato de acuerdo con l=z preparacién posterior. For ejemplo
seguin el procedimiento sugerido por el invento se pueden fa-
bricar policsrbonatos con un peso especifico aparente, a elec—-
cién, entre 0,50 y 0,7 erroximedamente.

El procedimiento sugerido por el invento ofrece to-
davia la ventaja de que los policarbonatos se obtienen direc-
tamente en una forme perticularmente apropiada parae todas les
clases de tratamiento ulterior, de modo que se obtengan produc-
tos elahorados, por ejemplo un tipo especiel de granulado. Los
productos constituyen unas masas granuladas rocisntes y fluyen-—
tes que se pueden dosificar, envasar y transporter fécilmente.
También son susceptibles de un sinterizedo por turbulencia. Del
mismo modo se les puede tratar posteriormente sin ningun in-
conveniente sepun el procedimiento de sinterizado y compresiodn.
Estén muy bien indicados para tedos los procedimientos termo-
plésticos de trasformecion, funden con fecilided y se disuel-
ven cémodemente en disclventes.

Como ejemplo de combinaciones de partida para la
fabricecidn de policarbonatos se pueden citar les siguientes:

” (4,4'-dihidroxidifenil )-meteno, 2,2-(4,4'-dihidroxi-
difenil)-propano, 1,1-(4,4'-dihidroxiditenil)-ciclohexano,
1,1-(4,4'~dihidroxidifenil )~hexano, 1,1-(4,4'-dihidroxidifenil)-
1-feniletsno, 2,2-(4,4'-dihidroxidifenil)-butano, 2,2-(4,4'-
dihidroxidifenil)-penteno, 3,3-(4,4'~dihidroxidifenil)-venteno,
2,2-(4,4'~dihiéroxidifenil )-3-metilbuteno, 2,2-(4,4'-dihicroxi-
difenil)-hexeno, 2,2-(4,4'-dihidroxidifenil)-heptano, 4,4-(4,4'-
dihidroxidifenil)-heptano y 2,2-(4,4'~dihidroxidifenil)-tride- |
ceno. Dihidroxicombinasciones apropiesdas son tembién lss siguien—

tes,por ejemplo: 4,4'-dihidroxidifenileter, 4,4'-dihidroxidi-
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fenilsulféxido, y después squellas que estén sustituidas una
o varias veceg en los anillos arométicos por grupos halogeno,
alquil, alcoxi o ecil por ejemplo 2,2-(4,4'~dihidroxi-3,3'-dime= "

til-difenil )=propanc, 2,2~(4,4'=dihidroxi=3,3'~-dimetoxi-difenil)-

" proveno, 2,2=(4,4"'-dihidroxi=-3,3',5,5'-tetraclor~difenil )-propa-

no y 4,4'-(dihidroxi=3,3'~dimetil=5,5"'~diclordifenil )~metano.

Otras dihidroxicombineciones apropiedes son, por
e jemplos

Elilenglicol, di, tri y polietilenglicol, tiodiglicol,
etilenditiodiglicol, propandiol-1,2, di y poliglicoles de Gxido
de propileno 1,2 después propandieol-1,3, butendiol-1,3 ¥
1,4, 2-metilpropendiol-1,3, hexandiol-1,6, octendiol-1,8, 2-
etilhexandiol-1, 3, decandiol-1,10, quinita, ciclohexandiol-1,2,
0-, = y p-xililenglicol, 2,2=(4,4'-dihidroxi-diciclohexil)~
propeno, 2,6-dihidroxidecshidronaftelina, hidroguinons, resor-
cina, pirocatequina, 4,4'dihidroxidifenil, 2,2'-dihicdroxidife-
nil, 144~dihidroxinaftalina, 1,6-dihidroxinaftzlina, 2,6-dihi-
droxinafteliha, 1,2-dihidroxinaftelinse, 1,5-dihidroxiantraceno,
5,8=dihidroxiquinoleina, 2,2-dihidroxinaftil-1,1' y o-, m y p-
hidroxibencilalcohol.

Estes combinaciones por si solas, o mezcladas enitre
gf pueden ser convertides en policarbonatos de alto peso mole-
cular por reaccidn con fosgeno o con ésteres bis—clorofdrmicos
de dichas dihidroxicombinaciones.

Como disolventes indiferentes capaces de disolver
los policarbonatos, pueden tomarse en consideracidn, por ejem-
plo, cloruro de metileno, cloruro de etileno, tricloretileno,

tetrecloruro de cerbonoy benzol, xilol, toluol, ciclohexanone,
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anisol y clorobenzoles. (omo quiera que la solubilicdad de los
policerbenatos depende de su constitucion, hay que determinar mediQ
ante sencillas pruebas de disolucidn los disolventes indiferentes !
gque son apropiados pars un policerbonato determinado.

La dibidroxicombinecion o una mezcla de dihidroxicom-
binacionee, se disuelve o suspende en la lejia HCUOSE, ¥ después
de la sdicidn del disolvente indiferente, se introduce fosgeno
0 una solucion del mismo, bajo sgitecidn simulténea, entre unos
0 y 402, de preferencia, entre unos 10 y 202, evecuando al mismo
tiempo el calor de ls reaccion, en la misma medide en que es absor-
bido. Si en lugar de fosgeno se emplea un éster bis-clorocarbd-
nico de unsa dihidroxicombinacién, ge disuelve elmismo, total o
por lo menos parcielmente, en el disolvente indiferente, o bien
se le introduce sin ningln disolvente en absoluto en la mezcla re-
accionante, La cahtidad de lejia acuosa e8 calculada de masners que
haste la terminacidn de la reaccidn se mentenge une reaccidn al— |
calina., La fase acuose debe representar aproximadamente 1 - 10
veces de preferencia 4 - 6 veces, la cantidad en peso de lag di-
bidroxicombinzcion. La cantided de disolvente indiferente se
elijé convenientemente de modo que resulte une solucion de poli=
carbonato aproximedemente al 5 - 70%, y de 1referencis une apro-
ximadamente al 30 - 60%.

Como es corriente en la fabricacidn de policarbonatos,
el peso molecular tembién se puede ajustar aqui con rompedores de
cadena, y acelerar catallticamente la reaccidn medisnte la adi-
cidén de eminas tercieries o combinasciones amonicas cuaternsries.

En el proceso de fosgenacién es ventejoso sgregar el cotalizador

después de terminada la fosgenacidn.
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El policarbonato consigue el peso molecular‘ajustado,
algin tiempo después de la adicion del catalizedor, si es que
se hace uso de uno de estos.

Los emulgadores y/o agentes de dispresion se pueden
agregar a la megcla reaccionante durante la reaccion, desde un
princivio o poco & poco, por ejemplo en porciones. Fn el proce-
dimiento de fosgenscion es conveniente agregar estas sustancias
suxiliares después de la fosgenacion, aproximadamente en el mo-
mento de la adicidn del catalizador. La cantidad de emulgador
o/y agente de dispersién se rige sobre todo por la clase de
dicha sustancia auxiliar. Los emulgadores icndgenos yno iono-
genos se emplean preferentemente, por ejemplo en.cantidades
alrededor de 0,1 - 24% de preferencia alrededor de 1 - 12%,
referido & le cantidad de dihidroxicombinecion o de la mezcla
de dihidroxicombinsciones empleada. Los agentes de dispersiodn
inorgénicos se pueden introducir correspondientemente, por
ejemplo en cantidades alrededor de 0,1 - 80% y de preferencia
alrededor de 1- 60%. Las sustancias naturales o sintéticas que
actian como coloides protectores o agentes de dispersidn, se
pueden usar correspondientemente en cantidades de, por ejemplo
1 - T0%, de preferencia de 2 - 30% aproximadamente.

Como ya se ha indicado, los agentes de suspension
més apropiados se pueden encontrar mediante sencillos enssyos, y
se les puede ajustar por ejemplo, a la velccidud de agitacién,
a la temperaturs de resceion, a la centidad de la fase acuosa
u orgénica, es decir s las condiciones de reaccion que influyen
en la formacidn de Ra suspensién.

Durante la elaboraciodn de los policarbonatos se pueden

incorporar ye, eventualmeinte, las materias extrefias, por ejemplo
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plastificantes colorantes, cuerpos de relleno y separadores
plésticos. En las soluciones de policarbonato més o menos
concentradas se puede realizar en lu suspensién reacciones

2%0 quimices, por ejemplo, reacciones de los grupos finales fendlie -
cos existentes con agentes alcohilantes y acilantes o bien el
traspaso con écidos a la forma hidroxilo de los grupos finales
fendlicos existentes como sales de sodio. Mediante tales trotas
mientes posteriores se pueden obtener muchas veces policerbo-

275 natos con un contenido de cenizas més pequefio thdavia.

Eg conveniente realizér la elaboracion de los poli-
carbonatos segun el procedimiento sugerido por el invento, en
une atmdsfera de gas inerte, por ejeuplo nitrogeno, y en
presencie de combinzciones reductoras, por ejeaplo sulfito

280 sodico. Las combinaciones de efecto reductor pueden ejercer
también una segunda funcidn, por ejewplo, como sgentes emul-
gadores, ssi por ejemplo el tetradecan-i1-fosfinato.

Les reacciones se hacen en un frasco cilindrico
de 2 litros de capzcidad, de vidrio Jena. Como azitador se

285 utiliza uno de hélice. La velocidzd de sgitacidn es Ge 1000
.rpm. Doy tiras de metal como de 1 cm de ancho sirven de

ancrtiguadores de turbmlencia.

Ejemplo 1
137 g de 2,2=(4,4'~dihidroxifenil)-propeno y 235 g
290 de p-butilfenolterciario se disuelven en 750 g de agua desti-
ladae y 156 g de lejia de sose acucse al 45%, se mezclan con
1 g de sulfito sodico y 230 g de clorurc de metileno, ¥

bajo szitacion y enfriamiento a 209, se fosgenizen con 72 g



de fosgeno en 50 minutos. 4 continuscion se disuelven en agua
295 destilada 4,2 g de sel sbdice de uns mezcla sulfonada Cqy - Cyg-
parefina~hidrocarburo y 0,14 g de jaebdén de Marsella, y se agre-
gan junto con 0,2 g de trietilamina. Una hore después de este
instante y bejo sgitacidn y con presién reducida, se separe
por destilacidn el cloruro de metileno, por lo menos hasta el
300 punto que las particules suspendidas de policarbonato se
pueden separsr por filtraje de la lejiz madre sin que se pe~
quen. Esto es posible cuando con el dedo no se puede ya apelmazar
una muestra del policarbonato. El policarbonato formedo se separa ;
de la lejia madre en la nucha, con unos 1000 g de ague destilada e
305 en porciones de 200 g cada vez, se le lave a neutralided y cesi
hasta le eliminacidn Gel cloruro, se le hierve & continuacidn
durente media hora ceda vez con 200 g de agua destilada, hasta
que en el filtrado no se pueda ya reccnocer ningin clorion con
nitrato de ﬁlata. Este es el caso por regla general después de
310 un consumo de 400 - 800 g de agua. Il policarbonato se obtiene
en forua de bolitas, cuyo didmetro estadistico oscila aproxima-
damente alrededor de 70 y 150/p.
Visbosidad relativa en cloruro de metilenos 1,307
Contenido de cenizas 0,038-0,042%, resiliencia:

315 vromedio: 18,1 cmkg/ch.

Ljemplo 2
Si en el ejemplo 1 se hace girar al agitador solo

con 20G - 300 rpm en lugar de con 1000 rpm también se obtiene
entonces el policarbonato en forma de bolitas, pero con una for-

320 ma algo més irregular y su didmetro estaedistico queda entonces
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entre 150 y 350/n.

Viscosidad relative en cloruro de metileno: 1,314,

Contenido de cenizass 0,039 - 0,045%.

Ljemplo 3 .
Si en el ejemplo 1 se utiliza solo 1,4 g del

-emulgador indicuzdo con 30 g de cloruro de sodio, se ob-

tiene el pelicarbonato también en forma de bolitas, cuyo
didmetro estadistico oscila entre 100 y 350 m.
Viscosidad relativa en cloruro de metileno: 1,298

Contenido de cenizas: 0,033 - 0,037%.

Zjemplo 4 | S

81 se prepare el policarbonato segun las ihstruc-
ciones dadzs en el ejemplo 1, pero se acidula con &cido clor-
hidricovdespués je haber separado la lejia medre, y se sigue
agitando todavia durante 0,5 horas aproximadamente, se ob-
tiene entonces después del tratawmiento el policarbonato en

bqlit;s con un tamafio de 70 - 150)u aproximadamente, cuyo

contenido de cenizas es de 0,019 - 0,020 %.

Ejemplo 5

Si al preparado especificado en el ejemplo 1
se le agregan todavia 0,04 g de azul fijo Siegle se ob-
tienen entonces después del tratamiento termopléstico del po=-

licarbonato, un policarbonato coloreado con uniformidad.

Ejemplo 6
124 g de 2,2-(4,4'~dihidroxidifenil)-propano se
disuelven con 16 g de 1,1-(4,4'-dihidroxidifenil)-ciclohexa~

no en 750 g de agua destilada y 166 g de lejia de sosa acuosa
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al 457% Juntemente con 2,2 g de butilfenol p-terciario, se mez-
clan con 200 g de cloruro de metileno y se fosgenizan con

70 g de fosgeno en 50 minutos bajo remocion y enfriamiento
simulténeos. Lo wiswo que en el ejemplo 1, se desarrolla la
reaccién hasta el final y se termina de tratar(al policarbo-
nato. Difmetro estadistico de las bolitas de policarbonato,
unos'70 - 140)u.

Viscosidad relativa en cloruro de metileno: 1,372

fjemplo 7 _ o

137 g de 2,2-{4,4'-dihidroxidifenil)-propano y
2,2 g de butilfenol p-terciario se mezclan con 400 g de agua
destilada, 156 g de le jia de sosa acuosa al 45% y 220 g de
cloruro de metileno y se fosgenizan a 202 bajo agitacién y en= 3
friamiento simulténeos, con 70 g de qugeno en 50 minutos. ‘
A continuecién se agrega una suspensién de 80 g de hidréxido
céleico Tinamente distribuido en agua destilade, asi como 0,24
g de trietilamina. Una hora después, bajo ugitacidén y con
presién reducida, e separa a unos 252 por destilacién el
cloruro de metileno, la lejia madre se separa por filtraje
de los constituyentes sélidos de le reaccidn y al residuo se
le suspende en 500 g de agua y acidula con acido clorhidrico.
Acto seguido se lava el policarbonato, como en el ejemplo 1,
a neutralided y se le sigue tratando. Se obtiene el policargo-
nato en forms de bolitas con un difmetro estadistico de unos
200 - 500/u . .
Viscosidad relativa en cloruro de metileno: 1,333
Resistencia al choque de una pelicula con espesor de 47 - 52@u:

790 cmkg/cm3.
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137 g de 2,2=(4,4'-dihidroxidifenil)~-propano se

Ejemplo 8

disuelven con 2,2 g de butilfenol p-terciario en 750 g de agua
destilada, 180 g de lejia de sosa acuosa al 45% y 230 g de
cloruro de metileno, y bajo agitacion y enfriamiento simulté-
neos, se fosgenizan en 55 minutos a 202 con 70 g de fosgeno.

A continuacion se agrsgan 0,24 g de trietilanina ¥y 7 8 de car-
boximetilcelulosa disueltos en agua. Como se indica en ei_ejem-
plo 1, al preparado se le sigue tratando. Se obtiene el poli-
carbonato en forma de bolites, cuyo digmetro estadistico oscila
entre 40 y 100)u. _

Viscosidad relativa en cloruro de metileno: 1,332

Contenido de cenizas: C,031%,

Ejemplo 9 ‘ .

Si en el ejemplo 8, en lugar de la carboximetil-
celulosa, se agrega una mezcla de 4,2 g de un agente disper-
sante (producto de l2 condensacidn a partir de cresol, 2-naftol
- 6-gulfénico y formaldehido) y 1,4 g de la sal sédica de
una mezcla sulfonade 014 - 015~parafina—hidrocarburp disuelta
en agua, se obtieneyentoncas_después del tretamiento, como se
indice en el ejemplo 1, el policarbonato en forma de bolitas

aproximadamente de 140 =~ 700/u.

Ejemplo 10 . _

Si en el ejemplo 8, en lugar de la carboximetilcelu-
losa, se emplea una mezcla de 2,5 g de sal sddica de una mez=
ecla sulfonada C14 - 015 - parafina-hidrocarburo y 1,7 g de un
exulgador obtenido de oleilalcohol + 20 moles de oxido de

etideno, se obtiene el policarbonato en forma de bolitas de
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un tamafio sproximadamente de ZOO/m que, con frecuencia, se

han asociado formando particulas de unos 500 v de dimension.

Liemplo 11

51 en el ejemplo 8, en lugsr de la csrboximetilcelu=—
losay se ewrlea une mezcla de 16,8 g de dietilaminoleato neu=-
trzl y 1,4 g de sal sédica de uns mezcle sulfonada Cqg = Cqy =
verafina-hidrocarburo, se obtiene entonces el policarbonato

en bolitas de wun teznafio aproximadamente'de 280 - 420)u°

Bjemplo 12
En 600 g de zgua destilada se precipitan con la cen-—

tidzd equivelente de lejia de sosa 2 g de hidroxido de nag-
nesio bgjo buena agitacién simvlténea mediente la introducecion
de una soluciom de cloruro de magnesio. Seguidamente se agregan
156 g de lejia de sosa acuosa al 45%, 137 g de 2,2=(4,4'~
dihidroxidifenil )=provano, 220 g de cloruro de metileno, 2 g
de butilfenol terc. y 30 g de cloruro sddico, Lo mismo que en
el ejeuplo 1, se fosgenize, se mezcla con 0,24 g de trietile-
gnina como catalizador y se sigue el tratamiento. Una vez que
1e.lejia medre ha sgido separada del policarbonato, se suspende
éste en unos 200 ml de agua, se le acidula con dcido clorhi-
drico, ge le agita unos 0,5 horas y luego se le sigue levan-
tando, como se sefiala en el ejemplo 1. Se obtiene as{ el poli-
carbonato en forwa de bolitas, cuyo didmetro oscila entre

unog 30 y 140/p.

Ejemplo 13

79,0 & de hexendiol-1,6-éster bis-clorocarbdnico se

disuelven en 400 g de cloruro de metileno, y 2 21 - 2492 se van



agregendo a gotas en una solucidon de 40 g de 1,1-(4,4'-dihidro-
xidifenil)-ciclohexanona y 34,5 g de 2,2-(4,4'-dihidroxidifenil)-
propano en 800 g de agua destilada, 100 g de cloruro de metileno ¥
31 g de hidroxido sddico bajo egitacidén siuulténea en unos 50

435 winutos. A continuacion se agregen 4 g de la sal sddica de una
mezcle sulfonada de parafina-hidrocarburo con unos 14-15 atomos
de carbono y 200 mg de trietilamina, diluido en un poco de agua.
Se obtiene el policarbonato en bolitas de unos 70 - 300’p de
didmetro.

440 La viscosidad relativa en cloruro de metileno es: 1,340.

Ljemplo 14
Conforme a las indiciaciones del ejemplo 1 se confec-
ciona un policarbonato, Pero como emulgador se eaplean aqui
4,2 g de laurilsulfato.
44 Uns vezconcluida la reaccidn no se separa por destila-
cion el cloruro de metileno ni, por lo mismo, se estabilizan las
varticulas suspendidas, sino que estas Ultimas se endurecen me-
diante 1= adicidn de 150 g de un agente orgénico no miscible
en agua, no disolvente del policarbonato, por ejemplo ligroina.
420 Una vez aislado y lavado dos veces con 200 g de agua
destilada, el policarbonato es calentado hasta 902 durante 3
horas con 200 g de agua destilada y unos 5 ml de fcido clorhidri-
co concentrado, tanto para disolwver las inpurezas org'énicas, por
ejemplo cloruro soédico, como para saponificer el alquilsulfato.
455 A continuscidn se le lava con 200 ml cada wez de ague destilada
haste que el filtresdo no se enturbie ya con la adicidn de iones

de plata. El policarbonato se obtiene en bolitas de un tamaiio

de QOO,u aproximadamente.
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La viscosidad relativa en cloruro de metileno es: 1,320,

Q—ONOTA._O

460 Se reivindica como nuego y de propia invencidn:
1.- Procedimiento para la fabricacidn de policarbonatos

de alto peso molecular, por reaccion de dihidroxicombinaciones
orgdnicas con fosgeno o €steres bis-clorocarbdénicos de @ichas
dihidroxicombinaciones en un sistema disperso de 2 fases, en

465 donde las soluciohes acuosas-alcalinas o suspensiones de las
dihidroxicombinaciones forman la fase contbnua, y las solucio-
nes de fosgeno o ésteres bis-clorocarbonicos en disolventes
orgénicos de policarhoneto, la fase disversa, eventualmente en
presencia de catalizadores, pompedores de cadena, agentes re-

470 ductores, caracterizado porgue se estabilizan las dispersiones
mediante una agitacién apropiada y por aplicacidn de agentes
de dispersién, de tal modo que la fase dispersa se conserve
en forua de particulas pequefias incluso en el Ultimo estado
de la reaccidn de la policondensacién, porque de dichas par-

475‘ titulas se extrae entorces por evaporacidn tel cantidadde
disolvente o se diluye el disclvente de buena solubilidad por
edicidn de un disolvente, en el que el policarbonato no se di-
suelve en absoluto o solo ligeramente, y disminuyendo asi la
gsolubilidad delvolicarbonato en la mezcla disolvente resultante

480 de modo que las particulas tampoco se conglomeren ya al concluir
1a agitacidén y al eliminar el agente de dispersidn, y después se
separan las particulas de la fase scuose, se las lava para eli-
minar el electrolito y, por Ultimo se las deja completamente

libres de restos de disolvente.
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2.~ Procedimiento para la fabricacién de policarbonatoé
de alto peso molecular, segﬁn 10 reivindicado en elpunto 1,
caracterizado por couprender mesas granuladas, susceptibles de
rociar y de fluir para la preparacién de soluciones destinadas
a la transformacidn segin el procedimiento de prensado, de
sinterizacidén por compresion, de inyeccidn, de inyeccion a la
llame o de sinterizaciodn por turbulencia, compuestas de perti—
culas esencialmente esférigas de un diametro de unos 10 - 2009u
de preferencia de unos 20 - 700/y, 2 base de policarbonatos li-
neales, teruoplésticos de alto peso molecular.

3.~ PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE POLIC:iRBONA-
TOS DE ALTO PESO MOLECULAR.

Tal como se describe y reivindica en la presente Memo- -
ria Descriptiva que consta de diecinueve hojas escritas a maciui-

ns por una sole cara.

Madrid, 30 MAR 1960
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