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Procedimiento para la preparacién'de'policarbonatos-
estebilizados. ' o '

_@§Z4zﬂawﬁy MOBAY CHEMICAL COMPANY, entidad nortesmericana, resi-
dente en Pittsburgh, Pa, EE.UU. de A..

Ia presente 1nﬁeﬁoién se réf;ere~a,una'm62cla
qﬁe contiens policarbonété;brcmadp yau procédﬁmieg_
to para su obtencién. -

Los policarbbnatoé}arométibos son materiales

5. conocidos, ususles en el mercado, con una gran varie-
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dad de posibilidades de aplicacidn en la industria de los
materiales sintéticos. Se pueden obtener por reaccidén de unr
fenol bivalente, por ejemplo, 2,2—bis—(4-hidroxifeni})-propg
no (en general ¥y a conxinuacion denominado "bisfenol-A") con '
un derivado del dcido carbonico, por ejemplo fosgeno, en pre-
senclia de aceptor de acido. Los polioarbonatos han demostra-
do ser, en general, ventajosos pars la obtencion de fibras,
laminas Yy ouerpos moldeados, ya que por lo general tienen una
gren estabilidad frente a los éoidos minerales, se pueden
moldear con famoilidad, son fisiologicamente compatibles y re-
sistentes al ensuciamiento.

Los policarbonatos tienen excelentes propiedades fisi—
cas y mecdnicas, asi como una aslta resistenéia al desgmrre ¥
al cthue, resiatencia al calor y estabilidad dimensional,
por lo que son superiores a todos los demés materisles sinté-
ticos termopldsticos. Ademds los policarbonatos se conslde-—
ran en general como eutoextinguibles, es decir que se extin-
guen por s{ mismo asproximadsmente 20 segundos después de re-
tirer la llama que provoca Su combustién., Sin embargo gquedan
adn diferentes fines de empleo comérciales en los cuales la
estabilidad témica del polfmero, manteniendo las excelentes

propledades fisicas y mecdnicas, hen de sobrepasar le clasifi

cecidén de sutoextinguible desorita anteriormente.

Pars obtener un policarbonato mas estable a la combus—
tion se ha propuesto el empleo,.ccmo aditivo, de agentes inor
génicos inhibidores de la combustion, por ejemplo dxido de mn
timonio. Se ha demostrado, sin embargo, que tales aditivos

degradaﬁ el policarbonato exoesivamente durante los tratamien

' tos de moldeo, tal como ocurre con los aditivos halogenados

y similares. ~ Ademds, estos aditivos se han de emplear en
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.g. la combustidn de las- resinas de . policarbonatos moldeables

_ tenoion del polimero. Por desgracia, tales policarbonatos
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grandes cantidades e inecluso entonces no es suficlente su efed

to para me jorar la resistencia del polimero frente a elevadas

temperaturas de combustidn.

Por otra parte ge ha propuesto aumentar la estabilidad

empleando fenoles bivalentes halogeno-sustituidos para la ob

requieren temperaturas de elaboracion tan elevadas que, coner
cialmente, no entran en consideracidén para la fabricacion de
cuerpos moldeados. Tambidn se ha propuesto preparar copolimg
ros de carbonato de tetrahalogendbiSfenol—A y bisfenol-A. Aun
que la proporcién moler del bisfenol halogenado en el copolf-
mero no -es muy reducida, los copolimeros obtenidos requieren
temperaturas de elsboracidén ten altas, que no resulten adecus
dns para el moldeo. Por otra parte, la éstabilidad a la com-
pustidn de los copolimeros con una proporoidn reduoida en uni
dades de bisfenol helogenado no es mejor que la de un bisfe-
nol—-A-policarbonato homopolimero. Ademﬁs, ios copolimeros de
tetrahaldgeno-bisfenol-A Y biéfenol?A tienen maslas propleda-
des de flexibilidad.

las mezclas de policarbonafos homopol{meros, sin halo-
genar, ¥ tetraclorobisfenol~A-policarbonatos homopolimeros,
tal y como se han descrifo en la patente US 3 038 871 y las
mezclaes de policarbonatos homopolimeros, sin halogener, con
copolimeros de tetrabromobisfenol-A-y otros fenoles, glicoles,
4doidos caerboxilicos y similares, $al y como se describen en
le patente US 3 334 514 y otras mézclas diferentes de bisfe-
nol-A-policarbonatos homopolimeros, nelogenados, ya han sido

propuestos para eliminar las dificultedes antes descritas. Se

he demostrado, sin embargo, que las mezclas de bisfenol-A-poli
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.do a sus elevadas temperaturas de elaboracidén son inadscuadas

- para la fabricacidén de léminas mediente la colada de una 80~

lucidén. Tembién se ha dgsc@biertb que los copolimeros de
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carbonatos con tetrahalégenoébisfenolFA-policarbonatos, debi

1guaimente para el moldeo térmico y solo se pueden emplear

bisfenol—A—y bisfenoles'halogenadbs;son inadecuados inclusd'
para le obtencién de léminas segin el proceso de colada de
solucidn, ya que tienen una flexibilided muy mala.

Cusndo se emplea una mezcla de policarbonatos hqmo- Yy
copolimeros, halogenados, que éontiene un haldgeno menocs ac~
tivo que el cloro, por ejemplo bromo, no se necesitan tempe-
raturas de elaboracidén tan altes como para ia elaboracién de
homo~- y copolimeros que contiénen cloro. Por el contrario,
el dtomo de bromo mes fdcil se disocia bajo las condiciones
de elaboracién del policarbonato con mds facilided y degrada
fuertemente el polimero y le hace comercislmente inservible,
tembidn en los casos en qﬁe la concentracién del copolfmero
halogenado es muy reducida en la mezcla, es decir, cuando no
esta en concentracidén suficiente para lograr una resistencia
eficaz contra las llamas. Por lo tento no se¢ disponfa de un
medio satisfactorio para mejorar la resistencia a la combus-
tién de los policerbonstos, sin perjudicar algunas de las
restantes propledades deseables., |

El obJeto de la presente invencidn es creéar una mezcla
que contengﬁ policarbonato bromado que no tenga los inconve-
nientes arriba mencicnados, y que,-por ejemplo, se pueds ela
borar empleando los procedimientos de moldéd convencionales
a plezas moldeadas, que a la vez que mantienen las execelen-

tes propledades f{sicas, quimices y mecdnicas muestre una re

sistencia a la combustidn mejorada a elevadas temperaturas de
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inflamacion ¥ que, bajo las condiciones de 1a elaboraeion,
no desprendan bramos. '

Esto ge logra por una mezela segun la presente inven-
cidn que, Pare la proteccidn contra la’ menoionada disocia-"
olén de los dtomos de bromo, contiene carbonato da bario, de .
estronoio o de caloio. _

Los sorprendentes resultados que se ppeden 1Qgrar ocon -
la mezola de la presente 1nven016n‘éé han fepresentado gratl |
camente en los dibujos, los ocuales muestran, en lg figura 1
la influencia de los distintos carbonatos de metal aloalino-
-térreo sobre la visoosidad de fusién vInstron" del polimero‘
1 de los ejemplos; en la figura 2 la influencia de distintas

concentraciones de carbonato de barié sobre la visebsidad de

la figura 3 la influencia de la adicion variable de
estabilizadores sobre la visoosidad de fusién "Instron" de
cuerpos moldeados turbios, opacos de polfmero 1 de los ejem~
plos; '

la figura 4 la influencia de la adicién varisble de
establlizadores sobre la viscosidad de fusién "Instron" de
cuerpos moldeados tirbios opacos del polfmero 1 de los ¢ jem—
plos; '

la figura 5 la influencia de adioion variable de esta-

mero 2 de los ejemplos; 7 7 :

le figura 6 los valores de estabilidad de fusidén "Ing-
tron" pars el polfmero 3 de los ejemplos con y sin la adioidn
de ocarbonato de bario.

En estas figuras se repreaenta, en absclsags el tiempo

en minutos y, en ordenadas visoosidad en fundido, expresada

[
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en pbises 10™4 (medida a 300°C/72 sec.fj),

En la figura 1, la curva marcada con /\ répresenta

marcada con [ ] representa el comportamiento del polimero
mas 0,3 % de MgC03; la curvé maréadarcon O representa el com
portamienfo dei polimero mas 0,3i%7de SrC03; la curva marca-
da con o repreéenta el comportamiénto del polimero mas 0,33%
de CaCO3; ¥ la curva marcada con X representa el comporta-
miento del polimeroc con 0,3 % de BaC03.

En la figure 2 le ourve marcada con [ ] representa el
comportamiento del polimero mas 0,01 % de BaCOj; la curva
marcads con /\ representa el comportamiento del.polimero mas
0,05 % de,BaCOB; la curva marcada COﬁ 0 representé el compor
tamiento del polimero mas 0,1 % de BaCO3; la curva marcads
con X representa el comportamiehtd del polimero mas 0,3 % de
BaCO3 vy 1la curﬁa marcada con O representa el comportamiento
del polimero mas 0,2 % de BaC05.

En la figura 3 la curva marcada con Z&, de trazos, re
presenta el comportamiento de polimero mas 0,1 % de BaC04y
mas 0,1 % de fosfito de fenil neopentilo (PNPP); la curva dé
trazos marcada con 0 representa el comportamienfo del polime
ro mas 0,5 % de BaCOy mas 0,1 % de fosfito de fenil neopen-
$ilo; la curva mercads con O representa el compprtamiento del

polimero mas 0,3 % de BaCO3 ¥y 0,2 % de fosfito de fenil neo=

delrpolimero mas 0,2 %'de fosfito de fenil neopentilo; la
curvé continua marcada con O representa el comportamiento del
polimero sin estabilizar; la curva marcada con [ ] representa
el comportamiento del polimero mas 0,3 % de fosfito de fenil

neoper;tilo y 0,5 % de BaCO3; la curva marcada con L repreo«-
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fenil neopentilo-y 0,1. % de BaCO3 ¥y la curva marcada con A
representa el comportamiento del: polimero mas 0,3 % de BaCO3.

~En 1@ figura 4, lg curva_mgrcada con e reprpsenta,el

comportamiento del polimero méé 0,1 % de’difosfito de'di-iag

decil pentaeritritilo (DIPD) y 0,5‘% de BaCOq; la curva mar-
cada con X representa el compoftamienfo del polimerq mas 0,2
% de DIPD mas 0,3'% de BaCOj, 1s curva marcads con O repre-
senta el comportamiento del poliﬁero mas 0,1 % de DIPD y O,1
% de BaCO3; la curva marcada con [} fepresenta el comporta-
miento del polimero mas 0,3 % de DIPD y 0,5 % de BaCO5; la |
curva marcada con // representa el comportamiento del poli
merc mas 0, % de DIPD y 0,1 % de BaCO; la curva marcada con
7 representa'el ccmbbrtamiento del polimero mas 0,3 % de .
BaCO3.

En la figura 5 la curva mercada con X representa el
comportamiento del polimero 2 sin estgbilizar; la curva mar-

cada con e representa el comportamiento del polfmero 2 mas

0,3 % de BaCO3; la curva marcada con Zk representa el conpoy

temiento del polimero 2 mas 0,2 % de fosfito de fenll neopen
tilo (PNPP) y 0,57% de BaCOy; la curva marcadé con O rebre—
gsenta el comportamiento del polimer6 2 mas 0,2 % de PNPP y
0,3 % de BaCO3. |

En la figura 6 la curva marcada con e representa el
comportamiento del polfmero 3 mas 0,5 % de BaCO3 y la curva
maroadaicon X representa el comportemiento del polfmero 3
sin establilizar.

Si bien los estabilizadores de carbonato se pueden'

agreger a la mezcla de la presente invencidn en cantidades

arbitraries se ha demostrado en general que la concentracidn
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més eficaz se encuentra entre un 0,01 y un 5 % en peso, re-

ferido al peso'total del policarbonato.  Esta concentracidn

_es eficaz hasta que la conoentracion en policarbonato haloge-

nado en la mezcla sea muy alta o que esté presente un 100 %
de homopolimero de policarbonato halogenado. Aunqus, en ca-
80 deaeado, de pueden emplear mayores concentraciones de es-
tabilizadores de carbonsto en 1g mezcla de la presente inven
cion, ya que no perjudican las propiedades del polimero ¥y por .
esta razén se pueden emplear sin perjuicio alguno, se ha de-
mostrado que las concentraciones elevadas no son mucho mas

eficaces. EI efecto de diferentes concentraciones del esta-
bilizador de de carbonato, por ejemplo, -del cerbonato de ba-

rio sobre la mezola de la presente invencion se ha represen-

tado graficamente en la figurs 2,

Si bien los resultados que se logran con la mezcla de

la presente invencion aon verdaderamente sorprendentes, no se

Puede explicar el mecanismo y la teoria de los efectos de 1la

enseﬁanza evidenciada. Los resultados logradoa son ademds

verdaderamente inesperados ya que los earbonatos de otros

miembros del mispo &rupo del sistema periodico, en los cuales

estan encuadrados el bario, estroncio y caleio, no - muestran

un efecto igual o simlilar. En relacion con esto se evidencisg
- graficemente en la figura 1 que mienﬁras el carbonato de ba-

_ rio,fde estroncio Y de calcio, en efécto, producen el’parti-,

cular-efecto de estabilizacion aqui dsscrito, el carbonato
de sodio conduce & un aumento de la viscosidad de la fusidn

de 1,51 a 2y 35 X 10‘4P medido despues de 5 ¥y 35 minutos en

el aparato "Instron" a 3009 que durante toda la duracidn del

ensayo. se mantiene invariable en este valor elevado. Eviden

temente el carbonato sddico provoca una prolongacion de cade-
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na o reticulacion, ‘de lo cual resulta la elta viscosidad. El
carbonato de,magnesio, por otra parte, degradaba'totalmente-
el polfmero. El poliméro halogenado, sin 1arédici6n.del es-

tabilizador segin la presente invencidn, se deaéomponia tal y

como se desprende de los puntos unidos por la- linea diseonti-

_nua. Ll mismo resultado esta representado en la’ figura 6,

que muestra la influenecia estabilizadora delrcarbonato de bd—
rio sobre el polimero 3 de los e jeriplos.

Se ha descubierto que con la mezcla de la presente in-.

.vencion, bien contenga s0lo un homo- 0 copolicarbonato broma-

do, una mezcla de homopolicarbonatos o de homo- y copolicar-~

bonatos, se evita totalmente la degradacion que, bajo las
condiciones de elaboracion, inevitablemente se presenta debi-
do @ 1la disocimcién de bromo. Por lo demds, los estabilizado
res de carbonato no perjudican las ventajosas propledades de
los policarbonatos ni tampoco las feducen, sino qug € jorcen
un efecto sineréistico,sobre las ﬁezclas de policarbonato ha-
logenado ¥y en eépecial sobre los policarbdnatos bromados cuan

do se emplean junto con estabilizadbres de fosfito, por ejem-—~

- plo, loardescritos en las patentes US 3.205.269; 3.305.520;

3.342.767; 3.398.115; 2.867.504; 3.398.115 (sol. de pat. US
654 693) y la patente canadiense 646.424.

Se ha demostrado que al emplesr una cantidad estabili-
zante de un fosfito, por ejemplo 5,5-dimetil-1,3,2-dioxafos—
forindeno, un éster organico de doido fosforoso, un trialquild

triaril- é§ tri-(alquil-aril)-fosfito mixto y similares, espe-

~cialménte trifenil-, tri-(nonilfenil)-, fenil-dicedil-fosfi-'
;to, pentita, los"neopgntilfosfitos, diisodecll-pentaeritri-
 til-difosfito, dipentita y similares, junto con uno de los

estabilizadores de carbonato a eﬁpléar en la mezcla de la pre
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- carbonatos a emplear en la mezcla de la presente invencidn

n fosfitos se emplean junto con los carbonatos éstabilizan la
~ la protegen contra las influencias del bromo, sino que le im |

—elaborabilidad incluso las mds severas condiciones de tempe-

- ratura y esfuerzo de oizallamiento, que en otro caso destrui

' fito ni de carbonatos se impriman a cualquier polimero, y
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sente lnvenocidn, especialments carbonato de bario, se logra

{
una me jora de las propledades del policarbonato que sobrepsg-

sa ampliamente le suma del efscto derivados de cada uno de
estos dos estabilizadores individuales. En especial se pre-
sentan resultados sinergfsticos en una estabilidad de color
mejorada y elaboracién mejorads,- eSpecialmente a temperaturas
elevadas y bajo fuertes esfuerzos de oizallamiento al prensar
en moldes plezas moldeadas eomplicadas, espeoialmente de los
lugaras delgados de las mismas.- 7

Cuando los estabilizadores de. carbonato ge emplean Jun
to con estabilizadores de fosfito,-especialmente fenilneopen
tilfosfito o diisodecilpentaeritrit11-difosfito 88 logra una
mezcla de policarbonato que, sin variar el .eolor o degrada—
cidn del peso molecular, 86 puede elaborar tambien bajo las
nas severas condiclones de moldeo. El hecho de que este re-
sultado es debido a un efecto sinergistioo se desprende tan—
to de los ejemplos slguientes como tambien del. heoho de que
los fosfitos son conocidos como eatabilizadores de oalor pa=

ra las mezclas de policarbonatos y.gquirsefdemostré que los

son adecuados para estabilizar un policarbonato contre los

efectos disociaflores del bromo. Cuando, sin embargo, los
mezcla de la presente invencién, no solo contra el calor y

primen a la mezela de policarbonato estabilidad al color y

rfan el polimero. Como no se conoce que los aditivos de fos—|
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- mucho menos g un policarbonato, tales propiedades de estabi-

lidad, es absolutemente inesperado que los fosfitos Yy 1los
carbonatos, en el sistemg estabilizador de la mezela de la

presente invencién, impriman a esta en efeeto propiedades de

color y de elaboracion considerablemente mejoradas a 1o que

hasta ahora era.el caso. Es por. lo tanto ev1dente que los .|
carbonatos,- en 1la mezcla de la presente invencion, ademas de

evitar los- grandes inconvenientes que se presentan al emplear
mezcles de policarbonato halogenado, son capaces, en combina—
cién con fosfitos, especialmente diisodecil—pentaeritritil—di
fosfito, nonilneopentil-fosfito ¥y dipentita, de producir un

éfecto sinergfstico..

Adicionalmente a lo arriba expuesto es también eviden-
te que los carbonatos en la mezcla de la presente invenciéh
ejercen su efecto unico sobre los policarbonatos bromedos in=-
dependientemente de la presencia de otros estabilizadores,
tal como por ejemplo estabilizadores de ultravioleta, tal co-
mo se describe en la patente US 3,367, 958; estabilizadores de
hidrolisis, tal como se describe en’ la patente US 3. 404 122,
mezclas de policarbonato,modifioadas, tal como se describe en
la patente US 3.294.871; y similares. Is tambien evidente
que los carbonatos en la mezcla de 1a presente invencidn ejer
cen un efecto particular tanto si el policarbonato no es ce-
lular, tal como me describe en las patentes US 3,208.365 y

2+999.835, o sea espunado, tal.como se describe en las paten-

tes USs 3, 290.261. Ademas, las mezclas que - contienen policar-

bonato bromado que adicionalmente oontienen tembién aditivos

halogenados, tal como se describe por ejemplo en las patentes

'US 3.365.517 y 3.357.942 ¥y similares, se pueden estabilizar

mediente el empleo de las mezclas de la preaente invencion.
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- cen resultados superiores ¥ extraordinariemente inesperados

Adn cuando la mezcla de policarbonato se componga de una'meg
cla derboiicarbonato, que no oontiene bromo, con un homo- o

copolimero que contiene bromo completamente de un policarbo-
"nato que contisene bromo, tal como se desecribe en las paten-
tes US 3.413.266; 3.422.065; 3.340.229; 326.855 y 3.326.854,
los estabilizadores de carbono ejéréeﬁ en la mezcla de la pre
sente invencidn, a pesar de tbdo; éﬁrefecfo peculiérQ' Sin em
bargo se ha,dbscubiefto que a pesar de que los estabilizado-

res de carbonato en la mezcls de 1la presente invencidn produ-

con relacidn al efecto disociador de los étomos de broﬁo éqg
tenidos en el policarbonato mismo, tales resultados no se lo-
gran sl el halééeno no es introducido por el pismo polimero.
Por ejemplo, el:polimero no se estabiliza contra el efecto
disociador del bromo que se alimenta a través de un aditivo,
por ejemplo, tribromuro de fosfato y similares.

Los estabilizadores de carbonato se pueden adicionar
8 la mezcla de la presente invenocidn en forma arbitraria que
garantice su distribucidén intima en toda la mezcla. Por e jem
plo, se puede mezclar policarbonatos pulverulentos o granula-
dos con los estabilizadores de carbonato segin cualquiera de
los distintos métodos empleados para la incorporacién de amgen
tes plastificantes y de relleno o carga en los polimeros ter-
moplésticos, por ejemplo, mediante cilindros mezcladores,
emgsadores, mezcladores "Banbury" extrusionadoras y cualguier
otro dispositivo conocido. Ia mézcla resultante se puede se-
guir elaborando entonces en forma convencional conocida pars
le elaboracidén de materiales sintéticos termopldsticos., Ia

mezcla se puede moldear mediente colada por inyeceidn, lami-

nacién, oolada o extrusién. Adiclonalmente se pueden agregar
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los estabilizédores de carbonato ﬁ,una solucién del policar- _
bonato durante su fabricacidn o 8 una fusién de policarbona-
to. Se pueden agregar también g los componentes para la ob-
tencion dsl policarbonato durante,su preparaoion en cualquier
momento deseado.' Cuando en 1a mezcla segin la- presente:hwen-.
cidn el sistema estabilizador anteriormente descrito de .un'
estabilizador de carbonato y un estabilizador de fésforo adi
cional, por eJjemplo fenilneopentilfosfito 0 diisodecil-penta-
eriltritil-difosfito o similares, se puede agregar este sis- |
tema a la mezcla de policarbonato como anteriormente se hg
descrito, ya que los compuestos fosforosos utilizebles por lo
general tambien son solubles en policarbonatos.

Es de tenar en consideracion que la mezcla segun la pre|.
sente invencion, ademds del.estabilizador de carbonato o-bien
el sistema de estabilizsdor anteérdescrité,’puede contener

otros aditivoes, por e jemplo, lubrificantes, antioxidantes,

colorantes, pigmentos, materiales de carga y simileres, Se

pueden emplear arbitrariemente estos sditivos conocidos, por
ejemplo,,pigmentos, tales como pigméntos de enturbiamiento
blancos, tales como dxido de plomo, de cinc, de titanio ¥y de
antimonio, pigmentos inorganicos rojos, marron-rojizos, NE
merrones de diferentes {xidos de hierro; smarillo de cadnio,
rojo y rojo-amarronado de cadmio, tales como los sulfosele-

niuros de cadmio, sulfuros de cadmio Yy similares, pigmentos

'verdes; plgmentos azules, tales como szul de hierro y'de_ul-

tremarino; hollin; negro de éxido de hierro ¥ similares.
Pigmentos especialmente ddecuados son, por e jemplo,

"azul pigmento" 15 C.I. 74160, ndiluted Black;PDS" 161 B-192

(Kohnstemm), vSolventviolettn 13 C.I. 60725, amerillo 37 C. I.

_77199, roJo de cadmio Cc.I, 77196, "Crotont tonificador verde
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ftalocianinas de cobre sulfonadas, ftalocianinas libres de
ne, en los cuales uwno o vaerios de los dtomos de hidrégeno ex

- geno, alquilo, urilo, amino, nitro, amino sustituido, suwlfo,

carboxi, alcoxi, ariloxi, tiociano ¥y similares..

=arilalcano y fosgeno o de un diester de un dcido carbox{li-

s61ido 4D—3600 (Harshaw Chemical Co. ), "Amaplast" amarillo
GHS (Drskenfeld), PDS 987 "Themaz" negro-azul (Kohnstamm),
azul marino (Drakenfeld), rojo escarlata 10177 (Drakenfeld),
rojo escarlata 10051 (Drakenfeld), pigmentos ftalonienf{nicos,
tales como por ejemplo ftalocianina de cobre ('Monastrale
azul 8élido B § mAzul helidgenor BA), Ftaloclaninas de cobre

cloradas (Monastraln verde s6lido C é "verde helidgenon GA),
metal ("Monastral" azul sélido G) y deriVados de ftalociani-

teriores estdn sustituidos por otros grupos, tales como hald

Todo policarbonato obtenido en forma arbitraria cono-
oida 86 puede emplear en las mezclas de la presente invencion.

El policarbonato puede haber sido obtenido de un dihidroxi—di

¢o, tal como por ejemplo se ha descrito en las patentes cana-
dienses 578 588' 578 975; 594 805 ¥ las patentes US 3. 028 365
¥ 2.999.835. Otros procedimientos de obtencidn para los po-
licérbbnatos_que_se pueden emplear en las mezclas de'la pre-
sente invencién se desériben,*por'ejémplo, en "Policarbonatosg!
de William F. Christopher y Daniel W. Fox y tambien se eviden'
cian en las patentes US ya mencionadas Yy en las sigulentes:
2.999. 846. 3. 153.008, 3.215.668; 3;187.065; 2.970.131;

2.964.794; 2.991.273; 3.094. 508, 3.215.667; 3 217, 740,

3.248.414; 3.148.172; 3.380.965; 3.014.891; 3.320.211;

3.277.055; 3.280.078; 3.271.368; 3.271.367; 3.261.808 v
3.251.803.

Las mezclas segin la presente invencidn son adecundas
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fuera a 2590 ¥ se introducen después, bédo agitacion, 1149

tacidn en la mezcla de reaccion de manera que ests recoja en

386991 -
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para su éplicﬁoién.en cualquier fihaiidad de empleo para las'
cuales entran en consideracidn los poliearbonatos ¥ especial
mente en aquellos casos en los que se exige una mayor estabi-
1idsd & la combustidn. Por ejemplo se pueden emplear las mez
clas de la presente invencion para la fabricacion de mascaras,
placas de decoracidn interior, componentes estructurales para
revestimientos interiores de avidnes, equipos eléctficos, |
por ejemplo, listones de bornas, revestimientos de pared y
similares.

A continuacidn se desoribe la preperacidn de cuatro PO
licarbonatos diferentes denominados como polimerocs 1;4. Las
indicaciones de partes y porcenta jes se,réfié?en, donde no
se indice otra cosé, al peso. | | .

' Como polimero 1 se prepard un copolicarbonato de 4,5
mol~% de tefrabromobisfenol-A y:§5;5 mol-% de bisfehoer'de‘
la maners siguiente: | -

492,5 partes do 2,2-bis-(4-hidroxifenil)-propeno (bis-
fonol-A) (2,16 moles) y 55,5 parfes de 2,2~bis-(3,5-dibromo~
4—hidroxifénil)-§ropano (tetrabromo;bisfenol;A) (0,102 moles)
Y 3,4-pai£es de p-terc.-butilfenol se suspenden en 1958 par-
tes de agus y se agites bien en un matﬁéz de tres cuellos con
tubo para ls introdgccién de gas-y un tubo gotéador para la
introducciénrderliquido.' Después de insuflar nitrdgeno du-
rante 15 ninutos se eliming el oxigeno de la suspensién.y des
pués se agregan 361,6 partes deluna'soluéién.acuosa el 50 %

de hidréxido sddico. Ed matrdz de reaccién se enfris desde

partes de cloruro metilénico. Se introduce fosgeno bajo agl-

el plazo de 100 minutos 268,5 partes (é.?1 moles) de 00012{
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Simultanesamente con el comienzo de la fosgenacidn se;gotea
lejie sddica acuosa sl 50 % en la mezcla de reaccidén de ma-

nera que esta recoja, en el plazo -de 80 minntos, 108 partes

de la misme. ILe temperatura se mantiene'durante la reaccidn|

' de fosgenaciln mediante enfrismiento desde fuera a 25°C. Ter

ninada la fosgenacidén le suspensidn dp'reﬁéc;én Se pasa a un
mezclador donde se agregan aproximédamente 2 partes de trie-
tilaminh ¥ la mezcla se elebora haéta la formacién de wuna
mnesa pesada. Ia massa obtenida‘sé'lavé, para retirar el eleg
trolito, con doido fosférico y déséués §On-agua;f El poli-
carbonato asi obtenido ge separaﬁccmo,polvo secd ¥y muestra
una viscoeidad relativa dei1,3,.détermina50 a 25° con una
solucidn de 0,5 partes de polimefo:en.100 cc de cloruro me-
tilénico. El copolimero contiene de 5853 % de bromo.

Como polimero 2 se preparo un copolicarbonato de 10
mol-% de tetrabromo-bisfenol—A y 90 mol-% de bisfenol-A de
la manera siguiente:

Se repite el procedimiento’de preperacién para el po-
1{mero con le excepcion de que 464,3 partes de bisfenol-A
(2,03 moles), 125,1 partes de_tétpabrdmoQbisfenol-A,(0,23 mo
lea) ¥y 3,38 partes de p-terg.ﬁutilfeﬁol se suspenden en 1953'
pertes de ague. | ;1' ' | '

El polimero obtenido tiene una viscosidad relativa de
1,28, detenminado’como anterionmente‘se'ha descrito, y w
contenido de un 11 a un 12 % de bfomo. - ,

Bl polimero 3 se prepar6 a partir de copolicarbonato
de 19 mol-% de tetrabrqmo-bisfenol-A y 81 mol-% de bisnenol-
A de la manera siguiente: L

Se repite ei prooedhmientb'de_obfencién para el poli—

mero 1 con la exeepcién de:que 417}2'partes de bisfenol-A
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' partes de p-terc.butilfenol se suspenden en 1,5 litros de

- solucién acuose al 45 % de hidréxido sédico y 1000 partes de

cién acuosa al 45 % de hidréxido sédico. A la solucién obte

‘acaba de describir y las mezclas de poli{mero preparadas a par

*386991

(183 moles) ¥ 233,9 pertes de tetrabrcmo-bisfenol—A (O 43 mo
les) se suspenden en 1958 partes de agua.— _
El polimero obtenido tiene una viscosidad relativarde'
1,25, detenminado como anteriormente se ha deécrito'y,pontig
ne de un 18 o un 19 % de bromo. .
Rl polimero 4 se obtuvo de la menera siguiente:
454 partes de 4, 4'-dihidroxidifenil-z,2-propano Yy 9,5

agua y se aglita bien en un mairaz de tres cuellos mientras,
ﬁor insuflado de nitrégeno duréntef15 minutos, se retira el-

oxigeno de la mezcla. Después_ée égregan'355 partes de una

cloruro metilénico. Ie mezela se enfria a 25°C y mantenien-
do esta temperatura, mediante enfriamiento, se introduéen,en'
el plazo de 120,mingtos, 237 partes de fosgeno en forha'homg'
geneé. 15 & bien 30 minutos .despuds de comenzar la introduce

cién del fosgeno se agregan cada vez 75 partes de una solu~-

nide se agregan 1,6 partgs de frietilamina ¥y lé mezcla se agl
ta aln durantexbtros 15 minutos. Se forma una . solucidn altg
mente viscosa cuya viscosidad se ajusta mediante adicion de
cloruro metilénico y despues se separa la fase aquosam. La
fase orgdnica se lava con agus hasta estar libre de sal y &1-
calis. De la sélucién lavada se,thiene-el poiicafbonato y
se secé. El policarbonato obtenido muestra una viscoéidad
relativa de 1 32, medido a 20°C en una solucion al 0 5 % del
polimero en- cloruro metilenico, lo que corresponde a un peso
molecular de 34,000 aproximadamente.

Con los polimeros 1 - 4'obtenidoa en la forma que se
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fisices y la estabilidad a la combustién, cuyos resultados
‘'se mencionan asimismo.en las tablés I-III.
. mezclas de los mismos se realizaron en la formg siguiente.,

'fusion (P x 10 ~4) después - de 5, 35y 65 minutos de tiempo

- de la variacidn de 1la viscosidadrdeterminada entre 5y 65

‘minutos en este ensayo es una buena indicacién,de la estabi-

.como estable,

minaron en el granulado originsl y en una probeta despuds da

_ASﬂn-normés de ensayo D-256 con'ﬁuescas de 3,18 y 6,36 mm,

erito en U,L. memoranduﬁ bulletiq, Subject 94, "Burning Tesfs

386991 -«
tir de éllos segin las tablas I-III a épntinuaciéﬁ,'ée'efag |-

tuaron ensayos parae .determinar las propiedades reoldgicas y

Los ensayos efectuados con los distintos polimeros h'g

Determinacién de la estabilidad a la fusidn a 300°¢.

La comprobacién segin "Instront determina la viscosidad de

de residencila en el cilindro del aparato. "Instron" a 300°C

bajo un esfuerzo de clzallemiento de 72 seg” =1, Ia nagnitud

lidad del polfmero ensayado. Con una gran disminucidn de la
viscosidad.entrQVS ¥ 65 minﬁtos sefconsidera el polimero co-

mo inestable ¥ con una diferencia correspondiente reducida
Las viscosidades relativas de Jas probetas se deter—

la extrusidn dursnte 65 minutos mediante solucion de 0,5 g

dsl polimero en 100 cc de cloruro metilénico y medicion a
25°¢, . ,
Ia reSistencia al golpe "Izod" se determing segin
El porcentaje de los materiales correspondientes a
las exigencias de estabilidad a las llamas U L, inferiores a

la clase 1 se determino mediante aplicacion del método des-

of Plastics" Diciembre 9;1959,-de Underwriter's Laboratories,

Inc. En este ensayo se disponen las probetas prensadas, de
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breve tiempo, no se mencionan como pertenecientes a la clase 1.

' 1idad a las llemas de policarbonato estabilizado y sin estabi

{ ' ‘1. : :
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1,6 x 12, 7 x 152 mm, en forma vertical de manera que su ex-
tremo inferior se encuentre 9,5 mm por encima del extremo- su-
perior del mecherq de Bunsen y la llama del mechero se regula
a una llama azul con una altura de 19 mm, '

Esta llama de encendido se eoloca central debajo del -
extremo inferior de la probeta y se mantiene alli. durante 10
segundos, después 8e retirn y se anota la duracidén de la com-
bustién y de la incandescencia despues de retirar la 11ama.
Cuando la combustidén ulterior Yy la incandescencia se extingue
en el plazo de 30 segundos despues de retirar la llama, se .
vuelve a colocar la 1lama durante otros 10 segundos debajo de '
la probeta, despues se vuelve g retirar y se anota de nuevo
la duracion de 1la combustidn ulterior y/b Ge la incandescen—
cla. 7 '

ia durseién de la combustidn ulterior o incandescencia
de cada una de las probetas no debers sobrepasar 30 ségundoé
¥ el promedio de 3 probetas (6 proceaos de inflamacidn) no
deberd -sobrepasar los 25 segundbs} Ademds, la probeta no de-
bera consumirse totelmente durgnte el ensayo. En otras paia--
bras, todas las probetas (100 %) deben pasar el ensayo dellos
30 segundos. Los mgterinles que'no corresponden a las exigen
clas arriba descritas o que ceden particulas erdiendo o goti-

tas, Que durante larcomprobacién'érdéﬁ,'aunque sea durante muy
Propiedades reoldgicas y fisicas y datos de la estabi-

lizar del ejemplo 1.
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TABLA 1

Sistema estabili

Estabilidad a la fusidn a 300 Q/Viscosida

zador Color 72 seg~1 reometro "Instron"
(P x 10 .Granulado
: : - ‘de partid
5 min. 35 min. 65 min. -
0,05 % de "Poly-'
gard" tris-—(mono- ]
y dinonilfenil - o
mixto)-fosfito Natural 1,02, 0,90 0,67 - 1,296
0,05 % de Poly- ' ' '
gardr 4 0,01 % - .
de triisooetil- ' - ' ' - PR
fosfato Natural =~ 1,46 1,23 0,29-0,14 . 1,329
0,05 % de "Poly- ‘ - A
gard” ¢ 0,01 % : S B
de triisooctil-, i I B '
fosfato 7 . Natural 1,32 0,58 - .- Q!23f0.12 £14322
10,05 % de Poly~: ' - 1o
gard" 4 0,01 4% N S
de triisoootil- B R
.| fosfato Natural 1,51 1,25 0,20-0,10 | 1,332
0,2 % "Polygard" beige(1) 1,20 1,20 10,63-0,36 | -
ninguno avocado ' I B
B , 1,11 1,03 15,03 1,326
ninguno avocado o o SRR I
' ) o (3) - 1,20 . 1,06 1,06 - -
0,2 % de. "Poly- ' . o U
gard" beige(2) 1,23 0,92 0,18 - -11,316
ninguno - beige(2) 0,72 0,62 0,48 . ;1;323
ninguno verde(4) 1,51 . 1,28 . 0,48 1 <
ninguno negro(5) 1,50 0,99-0,84 0,48f0,34 3 ?: -
ninguno blanco ' DR
transpa- U
| | rente(6) 1,44  0,91-0,84 0,31-0,23; = -
0,2 % de tetra- | B ;
fenil estaflo - Natural 1,44 1,56 1,66 | 1,332
0,1 % de tetra- , .
fenil estaflo Natural 1,22 1,27 1,30 -1, 334
0,05 % de tetra : ?
fenil estafio - Natural 1,34 1,33 1,27 1,341
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:Viscosidad relativa Iesistencia al golpe.

1

. +Izod" mkg/om Estabilidad a las
:Granulado Extrusionado Profundidad de la llamas U.L. Probe.
;de partida de 65 minu- muesca mm, . ta de 1,6 mm gro-
i tos . sor '
| 3,18 7 6,36, Clase 1
i - : .
1,296 1,259 0,926 0,103 - 20
+,329 1,290 0,908 0,125 . 90
1,322 1,284 0,897 0,114 65
1,332 - - - 90
1,326 1,308 - - -
1,316 - - - -
1,323 1,276 0,114 0,087 20
/;-}7
1,332 1,345 - | - -0
1,334 1,342 - - : -
1,341 14339 - - -
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TABLA 1 Continuacidn)

Sistema estabiliza Estabilidad a la fusidn a
dor Color - 300°C/72 seg~1 reometro

wInstron" (P x 10=4)

5 min., . - 35 ﬁin." _§5 mi:

Yiscosids

frenulado
je partid

-nil estafio Natural = .1,30 ' 11;15,'; ;0514—j

48 Ba-Cd Natural 0,67 0,58 0,48
0,3 % de laurato ' : , o T
.de Ba-Ca-Zn Natural 0,53 - 0,53 0,53 .

0,01 4 de tetrafe-
0,3 % de Carboxi- ' N o
lato de .Ba-Cd Natural 0,73 0,62 . 0453

0,3 % de carboxli~

0,3 % de laurato

0,3 % de metaborato

de bario Natursl - 1,13 7 0,87 | 0,82 | .

7_»_1)3277 !

1,318
lato de Ba—Cd-Zn  Natural 0,58 0,53 0,42 1,289

11,310

1,291

31,324_.




Viscosidad relativa Resistencia al golpe" '
cm

. "IZOd" mk )
frenulado  Extrusiong ofundidad de la Estabilidad a las 1llg
de partida do de 65 muesca mm. mas U,L. Probeta de

minutos . - 1,6 mm grosor
3,18° 6,36 ) - Clgse 1 -
1,327 1,317 - - -
1,318 . 1,271 - - N -
1,269 1,265 - - L=
1,310 1,272 - =D
1,291 1,265 - - -

1,324 1,29 0,169 0,103 50
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Los coloreamientos denominados en la tabla 1 con los

-22—

indices (1) - (6) designan los tefiidos que se obtuvieron me-
~diante mezcla de las siguientes. proporciones de pigmento co~

" lorante por kg de policarbonato.

Aditivo : L o it

(1) Didxido de titamio - 0,883
Pigmento negro diluido 0,013
Naranja de cadnio ) 0,004
vPolygardn - 7 0,0018

(2) Diéxido de titanio 7' 5 L 0,438
Pigmento negro diluido_r S a 0,0053
Nafanja de cadmio o : . L ' 0,0017
Amarillo de cadmio . ;f , - 6,0009
Polygard® ' 0,208

-(3) Didxido de titanio E - - 0,402
Pigmentornegro diluido V?ﬂ : B - 0,358
Anarillo de cadmio - h o 0,124

. Verde ftdlico : - - 0,0025

(4) Verde ftﬁlicd | . o 0,0044

(5) Pigmento negro diluido i, B 0,33

(6) Sulfato de bario . 0,33
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TABLA II -

Estabilided a la fusién a

Poli - 300°C/72 seg~1 reometro
mero Sistema estabilizador Color "Imstron" (P x 10-4)
.5 min. 35 min. 65 min,
1 0,33 % de carbonato - / . : :
de calcio ' w 1,39 1,25 1,02
1 0,165 % de carbonato o - j _
de calcio mw 1,20 1,10 1,05 .
10,0825 % de carbong R , '
to de calcio v 1,37 . 1,20 1,05
1 - 0,3% @e 6arbonato E T :17 .
de bario , v 1,39 1,39 1,39
1 0,2. ¢ de carbonato ) o T SR
. de bario Dw 1,37 1,30 1,30
1 0,1 % de carbonato o .
1 ' 0,05 % de carbonato ' S ' : - , ':'_
de bario e 1,47 1,27 1,15
1 0,01 % de carbonato o ' -
de bario W 1,54 1,10 . 0,67
1 0,3 % de carbonato : ) . o
de estroncio o 1,42 1,35 1,35
1 0,3 % de carbonato . _ N
de sodio ™ 1,51 2,35 - 2,35
1 0,3 % de carbonato : i A
de magnesio W 0,36 = disociado disociado
1 0,3 % de carbonato :
de bario . 1,46 1,34 1,34
1 0,3 % de carbonato o
de bario w 1,48 1,32 1,32

e ttitas 0 ekl Y an el et i

Visc

Gran

3 de Pt
de

1y 3

1,30

. _193,1

1,33

S 1,34

"1’32
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386001

Viscosidad relstiva Resistencia al golpe

nIz0d" mkg/cm

Grenulado Extrusio- Profundidad de la

Estebilidad a las
llemas U.L. Probetar

"de 1,6 mm grosor

1,331 0,13 0,103

‘ gg parti- g?dgigatbs m_uesc_a e . Clase 1
%; : : 3,18 i 76.36
1,323 1,310 - .', - -
1,330 1,38 - - -
1,318 1,3?2_ 10,131 - 0,087 | _:76.-
1,337 1,335 - - -
1,342 1,326 . 0,136 - 0,103 100
1;328 ,{,325' : 0,381 o,ogéf | 100
- - 0,125 0,108 90
- - 0,152 0,092 }" -
1,332 1,324 0,13 0,11 80
1,347 80
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385991

T A BL A I (COPINUACI(
Estabilidad a la fusién a | Viscc

Polf . - 3000C/72 seg-1 reomstro |
merc Sistema estabilizador Color Instron® (P x 10-4) g?ant
. ’ B e pe
5 min, 35 min. 65 min. '
1 0,3 % de carbonato de = - : S ,,; i
1 0,2 % de fenilneopen—
til-fosfito + 0,3 % S , : - N
de carbonato de bario mw . 1,30 - 1,15 . 1,15 R P
4 ninguno ' 'Naturali 1,01 0{65 : ' 0,65,2>11: -
4 0,3 % de carbonato de _ o N
bario , W 0,94 0,91 6,01 ¢+ T
4 0,3 % de carbonato de . - R
) sodio - DW 0,43 0,14 ~ disociado -
2 0,3 % de carbonato de ' : ) S .
bario ™ . 0,55 0,60 0,60 | - 152
2 0,2 % de fenilneopen- _
ti1-fosfito + 0,3 % :
de carbonato de bario by, 0,55 0,46 0,45 - 2
2 0,2 % de fenilneopen—
til-fosfito + 0,5 % o | e .
de carbonato de bario  IW 0,54 - 0,51 . .0,51- - 12
2 niﬁguno , ' Natural '0,84 ' 0,36 disociado’,% 152

£ = blanco transparente. -




J\LINUACIOR)

!
{ Viscosidsd relativa Resistencia sl golpe
! nIzo0d" mkg/om

Estabilided a las
llames U.L. Probeta

Granulado  Extrusio- Profundidad de la'j de 1,6 mm' grosor
de partida nado de 65 muesca mm- - T .
- ~minutos , Clase 1.
| 3,18 6,36 '
1,329 1,325 0,11 0,103 60
1,326 1,314 0,942 0,103 80
{ ; . .
i
1,253 1,254 0,08 0,052 100
© 1,253 - 1,232 0,081 0,059 100
T 1,253 1,237 0,054 0,038 100
1,276 1,232 0,103 0,092 87
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-S.istema éstabilizador

TABLA III.

Valores en productos opacos tefiidos de be ge (1)

'Relat

determinado Estebilidad a 14 fusién a 300°C/72 563'1
Reometro "Instrén" (P x 10-4)' _ ! Grenu
: de pa
5 min. '35 min. 65 min. ;

0,33 4 de carbonato : N ' SR
de calcio (2) 1,20 0,91 0,74 1,3
0,33 % de carbonato de o o 1f 7
bario (2) : 1,10 1,06 1,10 - . 1,3
0,2 % de Polygard 1,23 0,92 0,18 1 1,31

- 0,3 % de carbonato.de ' o L S
bario o 1,10 1,10 10 T 1,32
.0,3 % de carbonato de E Lo é '
bario . 1,15 1,15 1,15 3 1,32
0,2 % de PNPP 1,25 0,68 0,41 | =
’ {
0,2 % de PNFP + 0,3 % : , - S
de BaCO3 ’ 1,25 1,08 1,03 ¢ -
‘ ;
0,1 % de PNPP + 0,5 % o
de BaCO3 1,35 1,22 1,15 1,33
de BaCO3 1,39 1,22 0,98 1,33
0,3 % de PNPP 4 0,5 % S
de BaCO3 ’ 1,15 0,98 0,87 1,324
0,3 % de PNPP 4 0,1 % : o S
de"BaC0, ’ 1,11 0,84 0,62 | 1,324
0,2 % de diisodecil- |
-pentaeritritil-difos o _
fito 4+ 0,3 % de BaCO3 1,42 1,19 1,12 -
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. 386001

ne.ge (1) go_polfmero 1

b Relativa viscosidad Resistencia gl golpe 'Estabilidad a la com
_ | Grenulado Extrusions  "Izod" mkg/em . ~ bustién U.L. Probeta
i de partida dg de 65 Profundidad de muesca: 1,6 mm grosor,
. min, - ) . ’
f_" : 3,18 6,36  Clase 1 %
1,312 1,311 - - -
i - .
1313 . 1,309 - - -
_E 1,316 - - - e e
1,325 0,147 0,098 0,098 70
1,323 1,328 0,147 0,198 - 80
11,332 1,311 0,136 0,087 100
S 1,33 1,302 0,136 0,131 = 60
1,324 1,296 0,131 0,13 90

1,324 1,283 0,131 0,125 80
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| - |
38 6 9 < 1 | L TABLA (III) {Contin

Valores en productos _opacos tefildos de beige (

Sistema estabilizador , o .
determinado _ Estabilidad a la fusidn a 300°C/72 seg~1 = Relat
' : ' ~ Reometro "Instron® (P 'x 10~4)

S - ~ ! Granu
5 min. - 35 min. 65 min.r S de pa:
0,1 % de diisodecil- : ' ,f , o . P
-~pentaeritritil-difos : o §
fito + 0,5 % de BaCOj 1,42 1,32 1,25 . 1,3t
. 0,1 % de diisodecil- 3
-pentaeritritil-difos- o - . I o
fito + 0,1 % de BaCO3 1,42 1,18 . 1,06 1,3:
0,3 % de diisodecil- | R
~pentaeritritil-difos- . T D S R
fito + 0,5 % de BaCOj3 1,25 0,89 0,89 - | - 1,3
0,3 % de diisodecil- ,
-pentaeritritil-difos=~ N , - : ' I S
fito 4+ 0,1 % de BaCOy 1,15 . 0,87 0,77 = . 1,33
, o b - ' =
0,2 % de polygard :} : : : - L
0,3 % de BaCoy 1,27 ' 1,20 1,20 i -
0,2 % de diisopecil- 7 _
-péntaeritritil-difosfi , o :
to + 0,3 % de BaCO; 1,32 - - 1,10 1,03 L -
0,1 % PNPP 4 0,1% SrC0O3 1,49 - 1,20 0,98 1,33
0,1 % PNPP 4 0,5% Src0; 1,49 . .1,08 1,00 1,32
0,3 % PNPP 4 0,5% SrCO3 1,20 - 0,72 . 0,65 © 1,34
0,2 % PNPP 4 0,3% SrC03 1,30 ' 0,94 0,74 - 1,34

0,2 % FNFP 4 0,3 BaCO3 1,32 1,13 1,03 . 1,33
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) E_( Continuacidn) 3@ % g g 1
gjb'eige (1) ge polfmero 1 '
Relativa iriscosidad Resistencis al golpe - Estabilidsd a la
. nTzod" mkg/cm combustidén U.L, -
- Grenulado Extrusio- Profundidad de muesca  probeta 1,6 mm -
ds partida nado de o ; -°  grosor, Cilase 1
R 65 min. - 3,18 6,36 4
1,325 . 1,314 - 0,103 0,087 - - 100
| 1325 1,303 " o125 . 0,098 100
1,324 . 1,296 0,141 0,092 100
L1 .
1,334 1,290 0,135 0,125 100
- - 0,147 0,075 80
- - 0,158 0,092 100
1,335 1,304 0,098 0,092 " 80
1,321 1,308 0,125 0,114 60
| 1,340 1,283 0,131 0,092 50
1,344 1,280 0,158 0,087 60

1,334 1,310 0,103 0,087 70




5.

10.

15.

20- .

25.

30.

el {ndice (2)

»cion de estabilizadores al calor de fosfito con los estabili-

ro metilénico. Ios pigmentos se separaron por filtracion em~

| pleando un aparato de filtro a presidn y el filtrado libre de

~dice amarillo (vi) se calculd a partir de los resultados de |

‘los andlisis. El {ndice amarillo es una medida para comparar

36001 4o

. E1 teﬁido de beige (1) de 105 produotos menclonades en |
la tebla III se efectud segin la recets indicndn anteriormen-~
te con relacién al tefildo de los produotoe en la tabla I bajo

(2) E1 carbonato de caleio b‘bién de bario se aplicé en|
el tambor mezelador sobre la superficie del granulado de Do~
lfmero teflido'y se volvid a extfuir. .'
ﬁjemplo .

Para- dmnostrar el efecto sinergistico de la combina-

zadores de earbonato contenidos en la mezola de la presente
1nvencion para lograr una mejor estabilidad al color en los
productos tgﬁidos se prepard una probeta opaca tefiida dg bei-
ge del polimero 1 Que conten{a los sigﬁientes pigmentos colo-

rentes en las concentraciones en porcientos indicadas a conti

nuacidn. 7 S
Diéxido de titanio = 0, 438
' Pigmento negro diluido 0,0053
Naranja de cadmio -.7 0,0017
Amarillo de cadmio o 0,0009

Probetas del producto tefiido obtenido se disolvieron

bajo preparacién de una solucion de polimero al 5% en cloru—

cuerpos s6lidos se analizd espectrofétométribamente. El in~

el grado de amarilleamiento antre_las distintas probetas com-

paradas entre sf. Cuanto mayor es el {ndice emarillo majyor

88 el grado de amarilleamiento,



. 75.

- 10.

15,

20.

25,.

30.

'obtianen por el integrador sobre’ el espectrometro GE regis-

'trado ¥ se emplean para looalizar el color en el recinto de

Sistema de estabilizador- o LI
" ningino : : | o 106,8
0,2 % de carbonato de bario ' 205,9
0,3 % de carbonato de bario : 180, 6
0,2 % de fenilneopentilfosfito L 71,9
10,1 %. de PNEP 4 0,1 % do BaCO3 = N 17,6
0,1 % de DIPD 4 0,1 % de Ba003. L 19,6

_presente invencion obtenida empleando polimero 2 se represen

" constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus

¥l {ndice smarillo se:caleuld segin la siguiente fér-
mula
Y.I. = _128X - 106z
Y

donde X, Y y % significan los ‘valotes del tristimulo que se

colores.

Se obtuvieron los valores siguientea:

- No se ‘logrd el mismo efecto sinergistico cuando se em
pleaban los mismos sistemas de estabilizadores en un policarq
bonato que no contenia bramo. .

Ulteriores datos obtenidos empleando la mezcla tefiids
de beige, Opaca, obtenids a partir del polimero 1, descrite
en el presente eJemplo, se aprecian en las figuras 3 y 4,

mientras el efecto del estabilizador en la mezcla segin la

ta graficamente en la figura 5.
-NO T'A -
Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

as{ como la manera de realizarlo en la practica, debe hacerse

ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren »



5.

10.

15.

20¢

25.

30-

'cios que conceden los Convenios Internacionales en’ vigor.

7 BONATOS ESTABILIZADOS, caracterizandose-por lo sigulente:

. estroncio o de calcio.

rlzgdo porque el policarbonato borado ademas de los restos

786991

su principio fundemental. También se hace constar que el

- 29 -

invento corresponde & una Solicitud de;Patehte, présentada
en Norteamérica, con fecha y nimero siguientes: 2 ge enero

de 1970, n9 000.342; acogiéndose por lo tanto a los béhefi—

Siendo lo que constituye la esencia del referido invento Yy
por lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en

Espaﬁa, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE POLICAR~ |

18.- Procedimiento para'la preparaoién'dg pdlicarbona-
tos éstébilizadoé, del tiprQue;se compone de homo- ¢ copolié
carbonatos o mezcla de homo- 6/y~copolicarbonatos, que contie
ne policarbonato bramado o se compone de estos, caracterizado
porque se adiciona a la composioion un carbonato de bario,

28.~ Procedimiento segin la reivinddcacidn 1, caracte- !
rizado porque se adiciona el carbonatd de métal alecalino té-
rreo en uha'proporcién de un 0,01 a un 5 % en peso, referido
al peso total del.homOQ Sy cop¢1ibarbohaﬁo;—

'38.~ Procedimiento segén la reivindicacién 1, caracte~
rizado porque se adiciona ademds alia'domposicién un fosfito
orgénico; preferentemente diisodeoil-pentaeriltritil-difosfi—
t0, fenilneopentil-fosfito y dipeﬁtita como estabilizante.

48,~ Procedimiento segin 1s reivinaicacién'1, caracte- |

~0=CO= ‘contiene hasta un 96 - 80 mol-% de restos der4,4'-isg
propiliden-di-fenileno y haste 4 - 20 mol-% de restos de 4,4'-
isopropiliden-bis-(dibromofenilénc).

58.- Procedimiento para la preparacidén de policarbona~

tos estabilizados; tal y como queds ‘sustancialmente descrito




5.

%8609 1

- 30 -

en la presente Memoria e dlustrado en los adaun'tos dlbuaos.

Esta Memoria consta de 30 hojad, escritas a maquina —

por una sola cara.

Madrid- -q g 1973
- MOBAY CHEMICAL COMPANY

I. u"ﬂEZ ACERY Y HODET/”
ﬁp Flrmude: L. Guota Fam&ud“‘
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