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(57) Zusammenfassung: Polycarbonat, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Anteil von Carbamatderivaten der For-
mel (I), gemessen im Acetonextrakt dieser Polycarbona-
tharze 0,2 bis 300 ppm betragt,
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R R
worin
R' und R? unabhangig voneinander Wasserstoff oder
C,-C,,-Alkyl oder
R" und R? gemeinsam C,-C,,-Alkyliden bedeuten,
R® und R* unabhéngig voneinander fiir Wasserstoff,
C,-C,,-Alkyl oder Phenyl, oder R® und R* mit dem Kohle-
stoffatom, an das sie gebunden sind, Cyclohexyl oder Tri-
methylcyclohexyl bilden,
R® Wasserstoff, C,-C,,-Alkyl, C,-C,,-Cycloalkyl, Phenyl
oder Cumyl bedeutet.
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Beschreibung

[0001] Gegenstand der Erfindung sind Polycarbonate als Substratmaterial zur Herstellung transparenter
Spritzgussteile, insbesondere zur Herstellung von zu beschichtenden Spritzgussteilen sowie Formteile erhalt-
lich aus den erfindungsgemafen Polycarbonaten. Formteile kénnen z.B. transparente Platten, Linsen, opti-
sche Speichermedien bzw. Trager fur optische Speichermedien oder auch Artikel aus dem Bereich des Auto-
motive Glazings wie z.B. Streulichtscheiben sein. Gegenstand der Erfindung sind insbesondere optische Spei-
chermedien bzw. Trager fiir optische Speichermedien wie z.B. beschreibbare optische Datenspeicher, welche
gute Beschichtbarkeit und Benetzungsfahigkeit aufweisen und z.B. fiir die Auftragung von Farbstoffen aus L6-
sung insbesondere aus unpolaren Medien geeignet sind. Zudem weisen die optischen Spritzgussteile aus den
erfindungsgemafen Polycarbonaten eine geringere Verschmutzungsneigung auf.

[0002] Transparente Spritzgussteile sind vor allem im Bereich des Glazings und der Speichermedien von Be-
deutung.

[0003] Optische Datenaufzeichnungsmaterialien werden zunehmend als variables Aufzeichnungs- und/oder
Archivierungsmedium fiir groRe Datenmengen verwendet. Beispiele fir diese Art von optischen Datenspei-
chern sind CD, Super-Audio-CD, CD-R, CD-RW, DVD, DVD-R, DVD+R, DVD-RW, DVD+RW und BD.

[0004] Transparente thermoplastische Kunststoffe wie zum Beispiel Polycarbonat, Polymethylmethacrylat
und chemische Modifikationen hiervon werden typischerweise fur optische Speichermedien eingesetzt. Poly-
carbonat als Substratmaterial eignet sich insbesondere fiir einmal beschreibbare und mehrfach auslesbare so-
wie auch fir mehrfach beschreibbare optische Disks sowie flr die Herstellung von Formteilen aus dem Bereich
des Automotive Glazings, wie z.B. von Streulichtscheiben. Dieser thermoplastische Kunststoff verfiigt Uber
eine ausgezeichnete mechanische Stabilitat, ist wenig anféllig gegenuber Dimensionsveranderungen und
zeichnet sich durch eine hohe Transparenz und Schlagzahigkeit aus.

[0005] Polycarbonat, hergestellt nach dem Phasengrenzflachenprozess, kann fir die Herstellung von opti-
schen Datenspeichern der oben beschriebenen Formate wie z.B. fir Compact Disks (CD) oder Digital Versatile
Disks (DVD) verwendet werden. Diese Disks haben oft die Eigenschaft wahrend ihrer Herstellung im Spritz-
gussverfahren ein hohes elektrisches Feld aufzubauen. Diese hohe Feldstarke auf dem Substrat fiihrt wahrend
der Herstellung der optischen Datenspeicher, z.B. zur Anziehung von Staub aus der Umgebung, bzw. zum Ver-
kleben der Spritzgussartikel wie z.B. der Disks untereinander, was die Qualitat der fertigen Spritzgussartikel
mindert und das Spritzgussverfahren erschwert.

[0006] Es ist ferner bekannt, dass die elektrostatische Aufladung insbesondere von Disks (fur optische Da-
tentrager) zu einer mangelnden Benetzbarkeit vor allem mit unpolaren Medien, wie z.B. einem unpolaren Farb-
stoff oder einem Farbstoffauftrag aus Lésungsmitteln, wie z.B. Dibutylether, Ethylcyclohexan, Tetrafluorpropa-
nol, Cyclohexan, Methylcyclohexan oder Octafluorpropanol, fiihrt. So verursacht ein hohes elektrisches Feld
an der Oberflache des Substrates wahrend des Farbstoffauftrags bei beschreibbaren Datenspeichern zum
Beispiel eine unregelmafliige Beschichtung mit Farbstoff und fiihrt damit zu Defekten in der Informations-
schicht.

[0007] Das Mal der elektrostatischen Aufladung eines Substratmaterials kann z.B. durch Messung des elek-
trischen Feldes in einem bestimmten Abstand zur Substratoberflache quantifiziert werden.

[0008] Im Falle eines optischen Datenspeichers bei dem ein beschreibbares Substrat auf der Oberflache in
einem Spin Coating Prozess aufgetragen wird, ist eine niedrige absolute elektrische Feldstarke erforderlich,
um die gleichmaRige Auftragung der beschreibbaren Schicht zu gewahrleisten und einen stérungsfreien Pro-
duktionsprozess sicherzustellen.

[0009] Auflerdem verursacht ein hohes elektrostatisches Feld aufgrund der oben beschriebenen Fakten Aus-
beuteverluste hinsichtlich des Substratmaterials. Dies kann zum Stopp des jeweiligen Produktionsschrittes
fihren und ist mit hohen Kosten verbunden.

Stand der Technik
[0010] Um dieses Problem einer hohen statischen Aufladung zu I6sen, wurden mehrere Ansatze verfolgt. Im

Allgemeinen werden Antistatika als Additive dem Substratmaterial zugesetzt. Antistatische Polycarbonat-Zu-
sammensetzungen werden z.B. in JP 62 207 358-A beschrieben. Hier werden u. a. Phosphorsaurederivate als
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Antistatika dem Polycarbonat zugesetzt. EP 0922 728 beschreibt verschiedene Antistatika wie Polyalkyleng-
lykolderivate, ethoxyliertes Sorbitanmonolaurat, Polysiloxanderivate, Phosphinoxide, sowie Distearylhydroxy-
amin, welche einzeln oder als Mischungen eingesetzt werden. Die japanische Anmeldung JP 62 207 358 be-
schreibt Ester der phosphorigen Saure als Additive. In US Patent 5,668,202 werden Sulfonsaurederivaten be-
schrieben. In WO 00/50 488 wird 3,5-Di-tert-butylphenol als Kettenabbrecher im Phasengrenzflachenverfahren
eingesetzt. Dieser Kettenabbrecher flihrt zu einer niedrigeren statischen Aufladung des entsprechenden Sub-
stratmaterials verglichen mit herkdmmlichen Kettenabbrechern. JP 62 207 358-A beschreibt Polyethylen- bzw.
Polypropylenderivate als Additive flir Polycarbonat.

[0011] Die beschriebenen Additive kdnnen sich jedoch auch nachteilig auf die Eigenschaften des Substrat-
materials auswirken, da sie dazu neigen, aus dem Material auszutreten. Dies ist zwar fur die Antistatik-Eigen-
schaften ein winschenswerter Effekt kann aber zu Belagsbildung oder mangelhafter Abformung fiihren. Wei-
terhin kann auch der Gehalt an Oligomeren im Polycarbonat zu einem schlechteren mechanischen Eigen-
schaftsniveau und zu einer Absenkung der Glasiibergangstemperatur fiihren. Ferner kénnen diese Zusatze
Nebenreaktionen verursachen. Das nachtragliche ,Endcapping” von Polycarbonat, welches aus dem Umeste-
rungsprozess gewonnen wurde, ist aufwendig und die erreichten Resultate nicht optimal. Neue Endgruppen in
das Material einzufiihren ist mit hohen Kosten verbunden.

Aufgabenstellung

[0012] Somit stellt sich die Aufgabe eine Zusammensetzung bzw. ein Substratmaterial zur Verfligung zu stel-
len, welches den Anforderungen einer moglichst niedrigen Feldstarke an der Substratoberflache genigt und
die oben beschriebenen Nachteile vermeidet.

[0013] Uberraschenderweise wurde die Aufgabe dadurch geldst, dass insbesondere solche Materialien fiir
die Herstellung optischer Datenspeicher eingesetzt werden, welche mdglichst wenig Fehlstrukturen, insbeson-
dere wenig Carbamatverbindungen spezieller Struktur, im niedermolekularen Molekulargewichtsanteil enthal-
ten, welche sich in einem Ldsungsmittelextrakt anreichern lassen.

[0014] Ein bestimmter Gehalt von Carbamatverbindungen im Substratmaterial kann durch Zusatz von Addi-
tiven, durch Verunreinigung von Vorprodukten oder durch das Herstellverfahren selbst bedingt sein.

[0015] Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind Polycarbonate als Substratmaterialien, die gemessen im
Acetonextrakt durch Chromatographie mittels HPLC 0.2 bis 300 ppm, bevorzugt 0,2 bis 250 ppm, besonders
bevorzugt 0,2 bis 200 ppm, eine oder mehrere Verbindungen ausgewahlt aus der Formel (1)

O 3 O
M I MR
5 /
R* R

worin
R" und R? unabhangig voneinander Wasserstoff oder C,-C,,-Alkyl, vorzugsweise Methyl, Ethyl, Propyl, Isopro-
pyl oder Butyl oder
R" und R? gemeinsam C,-C,,-Alkyliden, vorzugsweise C,-Cg-Alkyliden, besonders bevorzugt C,-C.-Alkyliden
bedeuten,
R® und R* unabhangig voneinander fir Wasserstoff, C,-C,,-Alkyl, vorzugsweise C,-C,-Alkyl, oder Phenyl ste-
hen oder R® und R* mit dem Kohlenstoffatom, an das sie gebunden sind, Cyclohexyl oder Trimethylcyclohexyl
bilden,

R® Wasserstoff, C,-C,,-Alkyl, C,-C,,-Cycloalkyl, Phenyl oder Cumyl, vorzugsweise Wasserstoff, tert. Butyl oder
Cumyl bedeutet.

[0016] Die erfindungsgemafien Polycarbonate zeigen nach Verarbeitung zu einem Spritzgusskorper, vor-
zugsweise einer optischen Disk, eine niedrige elektrostatische Aufladung. Dies ist insbesondere fir die Her-
stellung optischer Speichermedien wichtig.

[0017] Die erfindungsgemaRen Polycarbonate/Substratmaterialien lassen sich durch Wahl geeigneter Pro-
zessparameter herstellen:

Der Gehalt an Verbindungen der Formel 1 oder 4 kann durch mehrere Faktoren beeinflusst werden. Beispiels-
weise ist die Reinheit der Edukte und Hilfsstoffe von Bedeutung. Ferner kdnnen Prozessparameter wie das

3/13



DE 10 2004 061 714 A1 2006.07.20

molare Verhaltnis von eingesetztem Bisphenol und Phosgen, Temperaturen wahrend der Reaktion, Reaktions-
und Verweilzeiten mafligebend sein. Fir den Fachmann besteht die Aufgabe darin, den Prozess derart zu steu-
ern, dass die erfindungsgemafien Grenzen des Carbamatgehalts im Substratmaterial nicht Gberschritten wer-
den. Die beschriebene Messung des Carbamatgehaltes der Formeln 1 oder 4 ist fiir den Fachmann ein geeig-
netes Instrument den Prozess zu kontrollieren.

[0018] Eine geeignete Auswahl von Prozessparametern, um das gewlinschte Substratmaterial zu erhalten
kann wie folgt aussehen:

Wahrend der verwendete Uberschuss an Phosgen, bezogen auf die Summe der eingesetzten Bisphenole, bei
der Ublichen kontinuierlichen Polycarbonatsynthese zwischen 3 und 100 mol-%, bevorzugt zwischen 5 und 50
mol % liegt, wird das erfindungsgemafle Substratmaterial bei Phosgeniiberschiissen von 5 bis 20 mol %, be-
vorzugt 8 bis 17 mol-% hergestellt. Dabei wird tiber einmalige oder mehrfache Nachdosierung von Natronlauge
oder entsprechende Nachdosierung von Bisphenolatlésung der pH-Wert der wassrigen Phase wahrend und
nach der Phosgendosierung im alkalischen Bereich, bevorzugt zwischen 8,5 und 12 gehalten, wahren er nach
der Katalysatorzugabe auf 10 bis 14 eingestellt wird. Die Temperatur wahrend der Phosgenierung betragt 0°C
bis 40°C, bevorzugt 5°C bis 36°C.

[0019] Die Herstellung der erfindungsgeméafien Polycarbonate erfolgt nach dem Phasengrenzflachenverfah-
ren. Dieses Verfahren zur Polycarbonatsynthese ist mannigfaltig in der Literatur beschrieben; beispielhaft sei
auf H. Schnell, Chemistry and Physics of Polycarbonates, Polymer Reviews, Vol. 9, Interscience Publishers,
New York 1964 S. 33 ff., auf Polymer Reviews, Vol. 10, ,Condensation Polymers by Interfacial and Solution
Methods", Paul W. Morgan, Interscience Publishers, New York 1965, Kap. VI, S. 325, auf Dres. U. Grigo, K.
Kircher und P. R- Miller "Polycarbonate" in Becker/Braun, Kunststoff-Handbuch, Band 3/1, Polycarbonate, Po-
lyacetale, Polyester, Celluloseester, Carl Hanser Verlag Munchen, Wien 1992, S. 118-145 sowie auf EP-A 0
517 044 verwiesen.

[0020] Gemal diesem Verfahren erfolgt die Phosgenierung eines in wassrig-alkalischer Lésung (oder Sus-
pension) vorgelegten Dinatriumsalzes eines Bisphenols (oder eines Gemisches verschiedener Bisphenole) in
Gegenwart eines inerten organischen Lésungsmittels oder Losungsmittelgemisches, welches eine zweite Pha-
se ausbildet. Die entstehenden, hauptsachlich in der organischen Phase vorliegenden, Oligocarbonate werden
mit Hilfe geeigneter Katalysatoren zu hochmolekularen, in der organischen Phase geldsten, Polycarbonaten
aufkondensiert. Die organische Phase wird schliel3lich abgetrennt und das Polycarbonat durch verschiedene
Aufarbeitungsschritte daraus isoliert.

[0021] Fur die Herstellung von Polycarbonaten sind geeignete Dihydroxyarylverbindungen solche der Formel

(2)
HO-Z-OH )

in welcher

Z ein aromatischer Rest mit 6 bis 30 C-Atomen ist, der einen oder mehrere aromatische Kerne enthalten kann,
substituiert sein kann und aliphatische oder cycloaliphatische Reste bzw. Alkylaryle oder Heteroatome als Brii-
ckenglieder enthalten kann.

[0022] Bevorzugt steht Z in Formel (2) fur einen Rest der Formel (3)

RS R®

3)

R’ R’

in der

R® und R” unabhangig voneinander fiir H, C,-C,4-Alkyl-, C,-C,,-Alkoxy, Halogen wie Cl oder Br oder fiir jeweils
gegebenenfalls substituiertes Aryl- oder Aralkyl, bevorzugt fir H oder C,-C,,-Alkyl, besonders bevorzugt fir H
oder C,-C,-Alkyl und ganz besonders bevorzugt fir H oder Methyl stehen, und

X fir eine Einfachbindung, -SO,-, -CO-, -O-, -S-, C,- bis C4-Alkylen, C,- bis C,-Alkyliden oder C.- bis C,-Cyc-
loalkyliden, welches mit C,- bis Cg-Alkyl, vorzugsweise Methyl oder Ethyl substituiert sein kann, ferner fur C,-
bis C,,-Arylen, welches gegebenenfalls mit weiteren Heteroatome enthaltenden aromatischen Ringen konden-
siert sein kann, steht.
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[0023] Bevorzugt steht X fir eine Einfachbindung, C, bis C,-Alkylen, C, bis C;-Alkyliden, C; bis C4-Cycloalky-
liden, -O-, -SO-, -CO-, -S-, -SO,-,
oder ein fiir einen Rest der Formel (3a) oder (3b)

(X o (3a)
a/ 9
R R
G
L
CI3H3 ¢ (3b)
CH3
wobei

R® und R? fir jedes X' individuell wahlbar, unabhangig voneinander Wasserstoff oder C, bis C,-Alkyl, vorzugs-
weise Wasserstoff, Methyl oder Ethyl bedeuten und

X' Kohlenstoff und

n eine ganze Zahl von 4 bis 7, bevorzugt 4 oder 5 bedeuten, mit der MaRgabe, dass an mindestens einem
Atom X', R® und R?® gleichzeitig Alkyl sind.

[0024] Beispiele fur Dihydroxyarylverbindungen sind: Dihydroxybenzole, Dihydroxydiphenyle, Bis-(hydroxy-
phenyl)-alkane, Bis-(hydroxyphenyl)-cycloalkane, Bis-(hydroxyphenyl)-aryle, Bis-(hydroxyphenyl)-ether,
Bis-(hydroxyphenyl)-ketone, Bis-(hydroxyphenyl)-sulfide, Bis-(hydroxyphenyl)-sulfone, Bis-(hydroxyphe-
nyl)-sulfoxide, 1,1'-Bis-(hydroxyphenyl)-diisopropylbenzole, sowie deren kernalkylierte und kernhalogenierte
Verbindungen.

[0025] Fur die Herstellung der erfindungsgemal zu verwendenden Polycarbonate geeignete Diphenole sind
beispielsweise Hydrochinon, Resorcin, Dihydroxydiphenyl, Bis-(hydroxyphenyl)-alkane, Bis(hydroxy-phe-
nyl)-cycloalkane, Bis-(hydroxyphenyl)-sulfide, Bis-(hydroxyphenyl)-ether, Bis-(hydroxyphenyl)-ketone, Bis-(hy-
droxyphenyl)-sulfone, Bis-(hydroxyphenyl)-sulfoxide, a,a'-Bis-(hydroxyphenyl)-diisopropylbenzole, sowie de-
ren alkylierte, kernalkylierte und kernhalogenierte Verbindungen.

[0026] Bevorzugte Diphenole sind 4,4'-Dihydroxydiphenyl; 2,2-Bis-(4-hydroxyphenyl)-1-phenyl-propan,
1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-phenyl-ethan, 2,2-Bis-(4-hydroxyphenyl)propan, 2,4-Bis-(4-hydroxyphenyl)-2-me-
thylbutan, 1,3-Bis-[2-(4-hydroxyphenyl)-2-propyl]benzol (Bisphenol M), 2,2-Bis-(3-methyl-4-hydroxyphe-
nyl)-propan, Bis-(3,5-dimethyl-4-hydroxyphenyl)-methan, 2,2-Bis-(3,5-dimethyl-4-hydroxyphenyl)-propan,
Bis-(3,5-dimethyl-4-hydroxyphenyl)-sulfon, 2,4-Bis-(3,5-dimethyl-4-hydroxyphenyl)-2-methylbutan,
1,3-Bis-[2-(3,5-dimethyl-4-hydroxyphenyl)-2-propyl]-benzol und 1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-3,3,5-trimethylcyc-
lohexan (Bisphenol TMC).

[0027] Besonders bevorzugte Diphenole sind 4,4'-Dihydroxydiphenyl, 1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-phenyle-
than, 2,2-Bis-(4-hydroxyphenyl)-propan, 2,2-Bis(3,5-dimethyl-4-hydroxyphenyl)-propan, 1,1-Bis-(4-hydroxy-
phenyl)-cyclohexan und 1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexan (Bisphenol TMC).

[0028] Diese und weitere geeignete Diphenole sind z.B. in den US-A 2 999 835, 3 148 172, 2 991 273, 3 271
367, 4 982 014 und 2 999 846, in den deutschen Offenlegungsschriften 1 570 703, 2 063 050, 2 036 052, 2
211 956 und 3 832 396, der franzdsischen Patentschrift 1 561 518, in der Monographie "H. Schnell, Chemistry
and Physics of Polycarbonates, Interscience Publishers, New York 1964, S. 28ff S.102ff", und in "D.G. Le-
grand, J.T. Bendler, Handbook of Polycarbonate Science and Technology, Marcel Dekker New York 2000, S.
72ff." beschrieben

[0029] Im Falle der Homopolycarbonate wird nur ein Diphenol eingesetzt, im Falle von Copolycarbonaten
werden zwei oder mehr Diphenole eingesetzt. Die verwendeten Diphenole, wie auch alle anderen der Synthe-
se zugesetzten Chemikalien und Hilfsstoffe kbnnen mit den aus ihrer eigenen Synthese, Handhabung und La-
gerung stammenden Verunreinigungen kontaminiert sein. Es ist jedoch winschenswert, mit mdglichst reinen
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Rohstoffen zu arbeiten.

[0030] Die zur Regelung des Molekulargewichtes benétigten monofunktionellen Kettenabbrecher, wie Phenol
oder Alkylphenole, insbesondere Phenol, p-tert. Butylphenol, iso-Octylphenol, Cumylphenol, deren Chlorkoh-
lensaureester oder Saurechloride von Monocarbonsauren bzw. Gemischen aus diesen Kettenabbrechern,
werden entweder mit dem Bisphenolat bzw. den Bisphenolaten der Reaktion zugefiihrt oder aber zu jedem be-
liebigen Zeitpunkt der Synthese zugesetzt, solange im Reaktionsgemisch noch Phosgen oder Chlorkohlensau-
reendgruppen vorhanden sind bzw. im Falle der Saurechloride und Chlorkohlensaureester als Kettenabbre-
cher solange genligend phenolische Endgruppen des sich bildenden Polymers zur Verfliigung stehen. Vor-
zugsweise werden der oder die Kettenabbrecher jedoch nach der Phosgenierung an einem Ort oder zu einem
Zeitpunkt zugegeben, wenn kein Phosgen mehr vorliegt, aber der Katalysator noch nicht dosiert wurde, bzw.
sie werden vor dem Katalysator, mit dem Katalysator zusammen oder parallel dazu dosiert.

[0031] In der gleichen Weise werden eventuell zu verwendende Verzweiger oder Verzweigermischungen der
Synthese zugesetzt, lblicherweise jedoch vor den Kettenabbrechern. Ublicherweise werden Trisphenole,
Quarterphenole oder Saurechloride von Tri- oder Tetracarbonsauren verwendet, oder auch Gemische der Po-
lyphenole oder der Saurechloride.

[0032] Einige der verwendbaren Verbindungen mit drei oder mehr als drei phenolischen Hydroxylgruppen
sind beispielsweise

Phloroglucin,

4,6-Dimethyl-2,4,6-tri-(4-hydroxyphenyl)-hepten-2,

4,6-Dimethyl-2,4,6-tri-(4-hydroxyphenyl)-heptan,

1,3,5-Tri-(4-hydroxyphenyl)-benzol,

1,1,1-Tri-(4-hydroxyphenyl)-ethan,

Tri-(4-hydroxyphenyl)-phenylmethan,

2,2-Bis-(4,4-bis-(4-hydroxyphenyl)-cyclohexyl]-propan,

2,4-Bis-(4-hydroxyphenyl-isopropyl)-phenol,

Tetra-(4-hydroxyphenyl)-methan,

Einige der sonstigen trifunktionellen Verbindungen sind 2,4-Dihydroxybenzoesaure, Trimesinsaure, Cyan-
urehlorid und 3,3-Bis-(3-methyl-4-hydroxyphenyl)-2-oxo-2,3-dihydroindol.

[0033] Bevorzugte Verzweiger sind 3,3-Bis-(3-methyl-4-hydroxyphenyl)-2-oxo-2,3-dihydroindol und
1,1,1-Tri-(4-hydroxyphenyl)-ethan.

[0034] Die in der Phasengrenzflachensynthese verwendeten Katalysatoren sind tert. Amine, insbesondere
Triethylamin, Tributylamin, Trioctylamin, N-Ethylpiperidin, N-Methylpiperidin, N-i/n-Propylpiperidin; quartare
Ammoniumsalze wie Tetrabutylammonium-/Tributylbenzylammonium-/Tetraethylammonium-hydroxid/-chlo-
rid/-bromid/-hydrogen-sulfat/-tetrafluoroborat; sowie die den Ammoniumverbindungen entsprechenden Phos-
phoniumverbindungen. Diese Verbindungen sind als typische Phasengrenzflachen-Katalysatoren in der Lite-
ratur beschrieben, kommerziell erhaltlich und dem Fachmann gelaufig. Die Katalysatoren kdénnen einzeln, im
Gemisch oder auch neben- und nacheinander der Synthese zugesetzt werden, gegebenenfalls auch vor der
Phosgenierung, bevorzugt sind jedoch Dosierungen nach der Phosgeneintragung, es sei denn, es wird eine
Oniumverbindung oder Gemische aus Oniumverbindungen als Katalysatoren verwendet, dann ist eine Zugabe
vor der Phosgendosierung bevorzugt. Die Dosierung des Katalysators oder der Katalysatoren kann in Sub-
stanz, in einem inerten Losungsmittel, vorzugsweise dem der Polycarbonatsynthese, oder auch als wassrige
Loésung, im Falle der tert. Amine dann als deren Ammoniumsalze mit Sduren, bevorzugt Mineralsauren, insbe-
sondere Salzsaure, erfolgen. Bei Verwendung mehrerer Katalysatoren oder der Dosierung von Teilmengen der
Katalysatorgesamtmenge kdnnen naturlich auch unterschiedliche Dosierungsweisen an verschiedenen Orten
oder zu verschiedenen Zeiten vorgenommen werden. Die Gesamtmenge der verwendeten Katalysatoren liegt
zwischen 0,001 bis 10 Mol % bezogen auf Mole eingesetzte Bisphenole, bevorzugt 0,01 bis 8 Mol %, beson-
ders bevorzugt 0,05 bis 5 Mol %.

[0035] Den erfindungsgemafen Polycarbonaten kénnen noch die fir Polycarbonate tblichen Additive in den
Ublichen Mengen zugesetzt werden. Der Zusatz von Additiven dient der Verlangerung der Nutzungsdauer oder
der Farbe (Stabilisatoren), der Vereinfachung der Verarbeitung (z.B. Entformer, FlieBhilfsmittel, Antistatika)
oder der Anpassung der Polymereigenschaften an bestimmte Belastungen (Schlagzahmodifikatoren, wie Kau-
tschuke; Flammschutzmittel, Farbmittel, Glasfasern).

[0036] Diese Additive kdnnen einzeln oder in beliebigen Mischungen oder mehreren verschiedenen Mischun-
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gen der Polymerschmelze zugesetzt werden und zwar direkt bei der Isolierung des Polymeren oder aber nach
Aufschmelzung von Granulat in einem sogenannten Compoundierungsschritt. Dabei kdnnen die Additive be-
ziehungsweise deren Mischungen als Feststoff, d.h. als Pulver oder als Schmelze der Polymerschmelze zu-
gesetzt werden. Eine andere Art der Dosierung ist die Verwendung von Masterbatches oder Mischungen von
Masterbatches der Additive oder Additivmischungen.

[0037] Geeignete Additive sind beispielsweise beschrieben in "Additives for Plastics Handbook, John Murphy,
Elsevier, Oxford 1999", im "Plastics Additives Handbook, Hans Zweifel, Hanser, Minchen 2001"

[0038] Bevorzugte Thermostabilisatoren sind beispielsweise organische Phosphite, Phosphonate und Phos-
phane, meist solche bei denen die organischen Reste vollig oder teilweise aus gegebenenfalls substituierten
aromatischen Resten bestehen. Als UV-Strabilisatoren werden z.B. substituierte Benztriazole eingesetzt. Die-
se und andere Stabilisatoren kdnnen einzeln oder in Kombinationen verwendet werden und in den genannten
Formen dem Polymer zugesetzt werden.

[0039] AuRerdem kdnnen Verarbeitungshilfsmittel wie Entformungsmittel, meist Derivate langkettiger Fett-
sauren, zugesetzt werden. Bevorzugt sind z.B. Pentaerythrittetrastearat und Glycerinmonostearat. Sie werden
allein oder im Gemisch vorzugsweise in einer Menge von 0,02 bis 1 Gew.-%, bezogen auf die Masse der Zu-
sammensetzung eingesetzt.

[0040] Geeignete flammhemmende Additive sind Phosphatester, d.h. Triphenylphosphat, Resorcindiphos-
phorsaureester, bromhaltige Verbindungen, wie bromierte Phosphorsaureester, bromierte Oligocarbonate und
Polycarbonate, sowie bevorzugt Salze fluorierter organischer Sulfonsauren.

[0041] Geeignete Schlagzahmodifikatoren sind beispielsweise Pfropfpolymere enthaltend eine oder mehrere
Pfropfgrundlagen ausgewahlt aus mindestens einem Polybutadienkautschuk, Acrylatkautschuk (vorzugsweise
Ethyl- oder Butylacrylatkautschuk), Ethylen-Propylen-Kautschuke und Pfropfmonomeren ausgewahlt aus min-
destens einem Monomer aus der Gruppe Styrol, Acrylnitril, Alkylmethacrylat (vorzugsweise Methylmethacrylat)
oder interpenetrierende Siloxan- und Acrylat-Netzwerke mit aufgepfropftem Methylmethacrylat oder Sty-
rol-Acrylnitril.

[0042] Des Weiteren kénnen Farbmittel, wie organische Farbstoffe oder Pigmente oder anorganische Pig-
mente, |IR-Absorber, einzeln, im Gemisch oder auch in Kombination mit Stabilisatoren, Glasfasern,
Glas(hohl)kugeln, anorganischen Flllstoffen zugesetzt werden.

[0043] Die erfindungsgemalfien Polycarbonate kdnnen dartiber hinaus Carbamat-Verbindungen der Formel

(4)

0
3
R 1
/U\N’R
HO O A ) (4)
R4 R
wobei R", R?, R*und R*, die bei der Formel (1) genannte Bedeutung haben, enthalten.

[0044] Der Gehalt der Carbamat-Verbindungen der Formel (4) wird im Acetonextrakt nach alkalischer Hydro-
lyse mit Natronlauge mittels HPLC gemessen und betragt im allgemeinen 0,2 bis 500 ppm, bevorzugt 0,2 bis
400 ppm, besonders bevorzugt 0,2 bis 300 ppm (vgl. auch Beispiele).

[0045] Gegenstand der vorliegenden Anmeldung sind weiterhin die aus den erfindungsgemafien Polycarbo-
naten erhaltlichen Extrudate und Formteile, insbesondere solchen zur Verwendung im transparenten Bereich,
ganz besonders im Bereich optischer Anwendungen wie z.B. Platten, Stegplatten, Verglasungen, Streuschei-
ben, Lampenabdeckungen, oder optischer Datenspeicher, wie Audio-CD, CD-R(W), DVD, DVD-R(W), Mini-
disks in ihren verschiedenen nur lesbaren oder aber einmalbeschreibbaren gegebenenfalls auch wiederholt
beschreibbaren Ausfiihrungsformen.

[0046] Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist weiterhin die Verwendung der erfindungsgemafen Poly-
carbonate zur Herstellung von Extrudaten und Formteilen.

[0047] Weitere Anwendungen sind beispielsweise, ohne jedoch den Gegenstand der vorliegenden Erfindung
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einzuschranken:
1. Sicherheitsscheiben, die bekanntlich in vielen Bereichen von Gebauden, Fahrzeugen und Flugzeugen
erforderlich sind, sowie als Schilde von Helmen.
2. Folien
3. Blaskorper (s.a. US-A 2 964 794), beispielsweise 1 bis 5 Gallon Wasserflaschen.
4. Lichtdurchlassige Platten, wie Massivplatten oder insbesondere Hohlkammerplatten, beispielsweise zum
Abdecken von Gebauden wie Bahnhdfen, Gewachshausern und Beleuchtungsanlagen.
5. Optische Datenspeicher, wie Audio CD's, CD-R(W)'s, DCD's, DVD-R(W)'s, Minidisks und den Folgeent-
wicklungen
6. Ampelgehéause oder Verkehrsschilder
7. Schaumstoffe mit offener oder geschlossener gegebenenfalls bedruckbarer Oberflache
8. Faden und Drahte (s. a. DE-A 11 37 167)
9. Lichttechnische Anwendungen, gegebenenfalls unter Verwendung von Glasfasern fiir Anwendungen im
transluzenten Bereich
10. Transluzente Einstellungen mit einem Gehalt an Bariumsulfat und oder Titandioxid und oder Zirkonium-
oxid bzw. organischen polymeren Acrylatkautschuken (EP-A 0 634 445, EP-A 0 269 324) zur Herstellung
von lichtdurchlassigen und lichtstreuenden Formteilen.
11. Prazisionsspritzgussteile, wie Halterungen, z.B. Linsenhalterungen; hier werden gegebenenfalls Poly-
carbonate mit Glasfasern und einem gegebenenfalls zusatzlichen Gehalt von 1-10 Gew.-% Molybdandisul-
fid (bez. auf die gesamte Formmasse) verwendet.
12. optische Gerateteile, insbesondere Linsen fir Foto- und Filmkameras (DE-A 27 01 173).
13. LichtUbertragungstrager, insbesondere Lichtleiterkabel (EP-A 0 089 801) und Beleuchtungsleisten
14. Elektroisolierstoffe fur elektrische Leiter und fir Steckergehduse und Steckverbinder sowie Kondensa-
toren.
15. Mobiltelefongehause.
16. Network interface devices
17. Tragermaterialien fir organische Fotoleiter
18. Leuchten, Scheinwerferlampen, Streulichtscheiben oder innere Linsen.
19. Medizinische Anwendungen wie Oxygenatoren, Dialysatoren.
20. Lebensmittelanwendungen, wie Flaschen, Geschirr und Schokoladenformen.
21. Anwendungen im Automobilbereich, wie Verglasungen oder in Form von Blends mit ABS als Stof3fan-
ger.
22. Sportartikel wie Slalomstangen, Skischuhschnallen.
23. Haushaltsartikel, wie Kiichensptlen, Waschbecken, Briefkasten
24. Gehause, wie Elektroverteilerkasten
25. Gehause fir elektrische Gerate wie Zahnbursten, Fone, Kaffeemaschinen, Werkzeugmaschinen, wie
Bohr-, Fras-, Hobelmaschinen und Sagen
26. Waschmaschinen-Bullaugen
27. Schutzbrillen, Sonnenbrillen, Korrekturbrillen bzw. deren Linsen.
28. Lampenabdeckungen
29. Verpackungsfolien
30. Chip-Boxen, Chiptrager, Boxen fiir Si-Wafer
31. Sonstige Anwendungen wie Stallmasttiren oder Tierkafige.

Ausflihrungsbeispiel

[0048] Das Verfahren zur Messung des Carbamatgehalts im Acetonextrakt ist nachfolgend beschrieben:

Die Konzentration des Carbamat-Bisphenol-A Oligomers von Formel (1) im Acetonextrakt wird wie folgt be-
stimmt:

50 mg Extrakt werden in 50 ml Acetonitril geldst. In die HPLC werden 10 pl der Losung injiziert. Die Detektion
erfolgt wahlweise mit Dioden-Aray-Detektor (DAD), Fluoreszenzdetektor (FLD) oder Massenspektrometrie
(MS). Die Kalibrierung erfolgt nach externer Standard-Methode (Mehrpunktkalibrierung).

[0049] Das Verfahren zur Messung der Feldstarke am entsprechenden Spritzgusskorper, wobei es sich hier
um eine optische Disk handelt, ist wie folgt:

Zur Messung der elektrischen Feldstarke wird ein Feldmeter (EMF 581230) der Firma Eltec verwendet. Unmit-
telbar nach Ende des Spritzgussprozesses wird das Formteil (Disk) Gber einen Roboterarm entnommen und
abgelegt. Dabei darf die Disk nicht mit Metall in Beriihrung kommen, da sonst die Messung beeintrachtigt wird.
Ferner mussen evtl. vorhandene lonisatoren abgeschaltet sein.
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[0050] Das Feldmeter wird oberhalb der Disk in einem Abstand von 100 mm zur horizontalen Diskoberflache
positioniert. Der Abstand des Feldmeters zum Innenrand der Disk betragt dabei 29 mm und ist damit mittig Gber
der beschreibbaren Flache ausgerichtet. Die Disk wird dabei nicht bewegt. Die Messung des Feldes erfolgt so-
mit in einem Zeitraum von 3 bis 10 Sekunden nach Abschluss des Spritzgussprozesses.

[0051] Das Messgerat ist an einen x/y-Schreiber angeschlossen, auf dem die jeweiligen Werte ausgedruckt
werden. Jeder gemessenen Disk wird somit ein bestimmter integraler Wert des elektrischen Feldes zugeord-
net. Zur Begrenzung der Datenmenge werden nach Start des Prozesses 100 Messungen durchgefiihrt, d.h.
von den 100 ersten Disks wird das entsprechende elektrische Feld aufgenommen. Nach jeweils 60 Minuten
werden weitere 100 Messungen durchgefiihrt. Nach der 4. Messserie, d.h. nach ca. 3 Stunden wird die Mes-
sung eingestellt.

[0052] Bei der Durchfiihrung der Messung ist darauf zu achten, dass die Luftfeuchtigkeit wahrend der Mes-
sung 30 bis 60 %, vorzugsweise 35 bis 50 % und die Raumtemperatur 25 bis 28°C betragt.

[0053] Bei diesem Verfahren wird das elektrische Feld an der Oberflache der optischen Disk direkt nach dem
Spritzgussprozess mittels einer Sonde gemessen. Eine Disk gilt dann als schwer beschichtbar, wenn das elek-
trische Feld einen Wert von 18 kV/m Ubersteigt.

Beispiel 1

Herstellung von 1-(4-tert-Butylphenyloxycarbonyloxy)-1'-(piperidincarbonsaure)-4,4'-isopropylidendiphenyles-
ter

[0054] 9.30 g (0.025 mol) Isopropylidendiphenylbischlorkohlensaureester werden unter Argon in 150 ml Di-
chlormethan vorgelegt und auf 0°C abkuhlt. 48.49 g (0.428 mol) N-Ethylpiperidin werden in 20 ml Dichlorme-
than geldst und bei 0°C zur Bischlorkohlensaureester-Lésung bei 0°C hinzugetropft. Zu dieser Losung werden
dann 3.76 g (0.025 mol) tert. Butylphenol geldst in 10 ml Dichlormethan bei 0°C getropft. Man lasst auf Raum-
temperatur erwdrmen und ruhrt fur 3 Stunden. Danach wird das Lésungsmittel im Vakuum entfernt. Der Rick-
stand wird in 500 ml Toluol aufgekocht und heil3 abfiltriert. Beim Abkuhlen fallen in der Mutterlauge Kristalle
aus. Die Mutterlauge wird filtriert und eingeengt (95°C, 25mbar). Man erhalt 13,2 g eines hochviskosen roten
Ols. Dies wird in 100 ml Ethylacetat gelést und nach Zugabe von 10 g Kieselgel (Kieselgel 60; 0,04-0,063 um;
Merck 109385/Lt.: 948 785 203) eingeengt und auf eine Kieselgelsaule (Saule @ 5 cm, Flllhéhe ca. 25 cm)
gegeben. Nach Chromatographie mit einem Lésungsmittelgemisch aus n-Hexan/Ethylacetat: (9:1) erhalt man
2.3 g eines glasartigen Feststoffs.

'H-NMR (400 MHz, CDCI,) & = 7.4-7.38 (m, 2 H), 7.28-7.23 (m, 2 H), 7.22-7.13 (m, 6 H), 7.03-6.98 (m, 2 H),
3.65-3.45 (m, 4 H), 1.70-1.55 (m, 6 H), 1.66 (s, 6 H), 1.32 (s, 9 H).

Beispiel 2
Herstellung von 1-4 tert.-butylphenyloxycarbonyloxy-1'-(4,4'-Isopropylidendiphenyl)-N,N-diethylcarbamat

[0055] 5.0 g (0.013 mol) Isopropylidendiphenylbischlorkohlensaureester werden in 100 ml Dichlormethan bei
0°C unter Argon vorgelegt. Zu dieser Lésung werden 4.29 g (0.042 mol) Triethylamin geldst in 30 ml Dichlor-
methan bei 0°C hinzugetropft. AnschlieRend werden 2.02 g (0.013 mol) tert. Butylphenol geldst in 30 ml Di-
chlormethan hinzugetropft. Man lasst auf Raumtemperatur erwarmen und rihrt fir 3 Stunden. Danach wird das
Lésungsmittel im Vakuum entfernt. Der Rickstand wird in 500 ml Toluol aufgekocht und heif3 abfiltriert

[0056] Das Losungsmittel wird im Vakuum entfernt. Das Rohprodukt wird an Kieselgel chromatographiert (h:
16 cm, @ 5cm, Laufmittel n-Hexan/EE 9:1) Man erhalt 2,1 g eines gelben hochviskosen Harzes.
'H-NMR (400 MHz, CDCI,) & = 7.45-7.38 (m, 2 H), 7.28-7.15 (m, 8 H), 7.05-6.98 (m, 2 H), 3.5-3.30 (m, 4 H),
1.67 (s, 6 H), 1.32 (s, 9 H), 1.28-1.15 (m, 6 H).
Beispiel 3
Herstellung von Piperidincarbonsaure-4-[1-(4-hydroxyphenyl)-1-methylethyl]-phenylester
[0057] 0,5 g 1-(4-tert. Butylphenyloxycarbonyloxy)-1'-(piperidincarbonsaure)-4,4'-isopropylidendiphenylester

werden in 20 g THF geldst, mit 0,5 g 32 %iger Natronlauge und 5 g Wasser versetzt und tber Nacht (mind. 15
Stunden) unter Schiitteln verseift.
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Aufarbeitung:

[0058] Die wassrige Phase der THF-L6sung wird abgetrennt, die org. Phase eingeengt. Der Riickstand wird
in Diethylether aufgenommen und mehrmals mit Wasser gewaschen. Man trocknet die organische Phase Uber
Magnesiumsulfat, filtriert vom Trocknungsmittel ab und entfernt das Lésungsmittel im Vakuum. Man erhalt 1,46
g Rohprodukt, welches an Kieselgel (Kieselgel 60; 0,04-0,063 pm; Merck 109385/Lt.: 948 785 203) mit einem
Lésungsmittelgemisch aus Hexan/Ethylacetat (9:1) chromatographiert wird (Saule ¢ 5 cm, Fillhéhe ca. 25 cm).
Im weiteren Verlauf wird als Lésungsmittelgemisch Hexan/Ethylacetat (5:1) verwendet. Man erhalt 1.0 g eines
weillen Feststoffs.

'H-NMR (400 MHz, CDCl,) 8 = 7.20-7.15 (m, 2 H), 7.10-7.05 (m, 2 H), 7.02-6.95 (m, 2 H), 6.75-6.68 (m, 2 H),
3.65-3.45 (m, 4 H), 1.63 (s, 6 H).

Beispiel 4
Herstellung von Diethylcarbaminsaure-4-[1-(4-hydroxyphenyl)-1-methylethyl]-phenylester

[0059] 0,5 g 1-(4-tert. Butylphenyloxycarbonyloxy)-1'-(4,4'-Isopropylidendiphenyl)-N,N-diethylcarbamat wer-
den in 20 g THF geldst, mit 0,5 g 32 %iger Natronlauge und 5 g Wasser versetzt und Gber Nacht (mind. 15
Stunden) unter Schiitteln verseift.

Aufreinigung:

[0060] Die wassrige Phase der THF-L6sung wird abgetrennt, die org. Phase eingeengt. Der Riickstand wird
in Diethylether aufgenommen und mehrmals mit Wasser gewaschen. Man trocknet die organische Phase Uber
Magnesiumsulfat, filtriert vom Trocknungsmittel ab und entfernt das Losungsmittel im Vakuum. Das Rohpro-
dukt wird an Kieselgel (Kieselgel 60; 0,04-0,063 pm; Merck 109385/Lt.: 948 785 203) mit einem Lésungsmit-
telgemisch aus Hexan/Ethylacetat (9:1) chromatographiert (Saule ¢ 3 cm, Flllhéhe ca. 25 cm). Im weiteren
Verlauf wird als Lésungsmittelgemisch Hexan/Ethylacetat (1:1) verwendet. Man erhalt 0.29 g eines weilRen
Feststoffs.

'H-NMR (400 MHz, CDCl,) 8 = 7.26-7.22 (m, 2 H), 7.12-7.08 (m, 2 H), 7.04-6.98 (m, 2 H), 6.72-6.68 (m, 2 H),
3.55-3.35 (m, 4 H), 1.67 (s, 6 H), 1.35-1.15 (m, 6 H).

Beispiel 5

[0061] Die Herstellung des Polycarbonats erfolgt nach dem bekannten Phasengrenzflachenverfahren. Es
wird nach einem Konti-Verfahren gearbeitet.

[0062] Es werden die Bisphenolatlésung (Bisphenol A; Alkaligehalt 2,12 mol NaOH/mol BPA) mit 750 kg/h
(14,93 Gew.-%), das Lésungsmittel (Dichlormethan/Chlorbenzol 1:1) mit 646 kg/h und das Phosgen mit 56,4
kg/h eingespeist und zur Reaktion gebracht. Die Temperatur im Reaktor betragt 35°C. Ferner wird Natronlauge
(32 Gew.-%) mit 9,97 kg/h ebenfalls zudosiert. Im Verlauf der Aufkondensation wird eine zweite Menge Nat-
ronlauge (32 Gew.-%) mit 29,27 kg/h sowie einer Lé6sung von Kettenabbrechern (11,7 Gew.-% tert. Butylphenol
in Methylenchlorid/Chlorbenzol 1:1) und 34,18 kg/h dosiert. Danach wird N-Ethylpiperidin geldst in Methylen-
chlorid/Chlorbenzol (1:1; 2,95 Gew.-% N-Ethylpiperidin) mit 33,0 kg/h als Katalysator eingespeist. Die Phasen
werden getrennt, die organische Phase wird einmal mit verdinnter Salzsadure und fiinfmal mit Wasser gewa-
schen. Anschlie3end wird die Polycarbonatlésung eingeengt, in einem Eindampfkessel aufkonzentriert und die
Polymerschmelze tber einen Ausdampfextruder abgesponnen und granuliert.

[0063] 300 g des auf diese Weise hergestellten Polycarbonats (s. Tabelle 1) werden einer Soxhlet Extraktion
mit 500 ml Aceton (Fa. Fluka, ACS fir UV-Spektroskopie) unterworfen. Der Extrakt-Gehalt betragt ca. 5 g. Vom
Extrakt werden 50 mg in 50 ml Acetonitril gelést und 10 pl dieser Losung in die HPLC injiziert. Die Detektion
erfolgt mit MS. Die Kalibrierung erfolgt nach externer Standard-Methode (Mehrpunktkalibrierung) mit der Re-
ferenzsubstanz aus Beispiel 1.

[0064] Der Gehalt an Carbamatverbindungen des Beispiels 1 betragt in dieser Polycarbonatprobe 160 mg/kg
(160 ppm).
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Beispiel 6
Vergleichsbeispiel

[0065] Die Herstellung des Polycarbonats erfolgt wie in Beispiel 5 beschrieben. Allerdings werden in den Re-
aktor die Bisphenolatlésung (Bisphenol A) mit 750 kg/h (14,93 Gew.-%), das Lésungsmittel (Dichlorme-
than/Chlorbenzol 1:1) mit 646 kg/h und das Phosgen mit 58,25 kg/h eingespeist. Ferner wird Natronlauge (32
Gew.-%) mit 12,34 kg/h ebenfalls zudosiert. Die zweite Menge Natronlauge betragt 36,20 kg/h; die Menge an
Kettenabbrecher 34,18 kg/h bei den in Beispiel 5 angegebenen Konzentrationen. Die Menge an Katalysator
betragt 33 kg/h. Die Aufarbeitung erfolgt wie in Beispiel 5 angegeben.

[0066] 300 g dieses Polycarbonats (s. Tabelle 1) werden einer Soxhlet Extraktion mit 500 ml Aceton (Fa. Flu-
ka ACS fir UV-Spektroskopie) unterworfen. Der Extrakt-Gehalt betragt ca. 5 g. Vom Extrakt werden 50 mg in
50 ml Acetonitril gelést und 10 pl dieser Lésung in die HPLC injiziert. Die Detektion erfolgt mit MS. Die Kalib-
rierung erfolgt nach externer Standard-Methode (Mehrpunktkalibrierung) mit der Referenzsubstanz aus Bei-
spiel 1.

[0067] Der Gehalt an Carbamatverbindungen des Beispiels 1 betragt in dieser Polycarbonatprobe 600 mg/kg
(600 ppm)

Beispiel 7

[0068] Die Herstellung des Polycarbonats erfolgt nach dem bekannten Phasengrenzflachenverfahren. Es
wird nach einem Konti-Verfahren gearbeitet.

[0069] Es werden die Bisphenolatlésung (Bisphenol A; Alkaligehalt 2,12 mol NaOH/mol BPA) mit 750 kg/h
(14,93 Gew.-%), das Lésungsmittel (Dichlormethan/Chlorbenzol 1:1) mit 646 kg/h und das Phosgen mit 56,4
kg/h eingespeist und zur Reaktion gebracht. Die Temperatur im Reaktor betragt 35°C. Ferner wird Natronlauge
(32 Gew.-%) mit 9,97 kg/h ebenfalls zudosiert. Im Verlauf der Aufkondensation wird eine zweite Menge Nat-
ronlauge (32 Gew.-%) mit 29,27 kg/h sowie eine Ldsung von Kettenabbrechern (11,7 Gew.-% tert. Butylphenol
in Methylenchlorid/Chlorbenzol 1:1) und 34,18 kg/h dosiert. Danach wird N-Ethylpiperidin geldst in Methylen-
chlorid/Chlorbenzol (1:1; 2,95 Gew.-% N-Ethylpiperidin) mit 33,0 kg/h als Katalysator eingespeist. Die Phasen
werden getrennt, die organische Phase wird einmal mit verdinnter Salzsadure und fiinfmal mit Wasser gewa-
schen. AnschlieRend wird die Polycarbonatlésung eingeengt, in einem Eindampfkessel aufkonzentriert und die
Polymerschmelze tber einen Ausdampfextruder abgesponnen und granuliert.

[0070] 300 g des auf diese Weise hergestellten Polycarbonats (s. Tabelle 1) werden einer Soxhlet Extraktion
mit 500 ml Aceton (Fa. Fluka ACS fiir UV-Spektroskopie) unterworfen. Es werden ca. 5 g Extrakt erhalten. Vom
Extrakt werden 50 mg in 2 g THF gel6st, mit 0,19 g 32 %iger Natronlauge und 0,5 g Wasser versetzt und tber
Nacht (mind. 15 h) unter Schitteln verseift. Nach Verseifen wird die Lésung mit Salzsdure angesauert und mit
THF auf 5 ml aufgefllt. In die HPLC werden 15 pl der Lésung injiziert. Die Detektion erfolgt mit FLD.

[0071] Die Kalibrierung erfolgt nach externer Standard-Methode (Mehrpunktkalibrierung) mit der Referenz-
substanz aus Beispiel 3.

[0072] Der Gehalt an Carbamatverbindungen des Beispiels 3 betragt in dieser Polycarbonatprobe 220 mg/kg
(220 ppm).

Beispiel 8
Vergleichsbeispiel
[0073] Die Herstellung des Polycarbonats erfolgt wie in Beispiel 7 beschrieben. Allerdings werden in den Re-
aktor die Bisphenolatlésung (Bisphenol A) mit 750 kg/h (14,93 Gew.-%), das Lésungsmittel (Dichlorme-
than/Chlorbenzol 1:1) mit 646 kg/h und das Phosgen mit 58,25 kg/h eingespeist. Ferner wird Natronlauge (32
Gew.-%) mit 12,34 kg/h ebenfalls zudosiert. Die zweite Menge Natronlauge betragt 36,20 kg/h; die Menge an
Kettenabbrecher 34,18 kg/h bei den in Beispiel 5 angegebenen Konzentrationen. Die Menge an Katalysator
betragt 33 kg/h. Die Aufarbeitung erfolgt wie in Beispiel 7 angegeben.

[0074] 300 g dieses Polycarbonats (s. Tabelle 1) werden einer Soxhlet Extraktion mit 500 ml Aceton (Firma
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Fluka, ACS fur UV-Spektrakopie, Deutschland) unterworfen. Der Extrakt-Gehalt betragt ca. 5 g. Vom Extrakt
werden 50 mg in 2 g THF geldst, mit 0,19 g 32 %iger Natronlauge und 0,5 g Wasser versetzt und Gber Nacht
(mind. 15 h) unter Schutteln verseift. Nach Verseifen wird die Losung mit Salzsdure angesauert und mit THF
auf 5 ml aufgefillt. In die HPLC werden 15 pl injiziert. Die Detektion erfolgt mit FLD.

[0075] Die Kalibrierung erfolgt nach externer Standard-Methode (Mehrpunktkalibrierung) mit der Referenz-
substanz aus Beispiel 3.

[0076] Der Gehalt an Carbamatverbindungen des Beispiels 3 betragt in dieser Polycarbonatprobe 1200
mg/kg (1200 ppm).

Tabelle 1
Bsp-Nr Molekular- | Tg [°C] | Carbamatderivat des Bei- | Carbamatderivat des | E-Feld auf
gewicht spiels 3 nach Hydrolyse Beispiels 1 Disks nach 3 h
[mg /kg] [mg /ke] (KV/m]
5 17.500 145 - 160 <18
6 (Vergl.) [17.500 145 - 600 >18
7 17.500 145 220 - <18
8 (Vergl.) |17.700 145 1200 - >18

[0077] Wie aus der Tabelle ersichtlich zeigt das erfindungsgemafle Polycarbonat Carbamatkonzentrationen
im gewunschten Bereich und das damit verbundene gute elektrostatische Verhalten.

Patentanspriiche

1. Polycarbonat, dadurch gekennzeichnet, dass der Anteil von Carbamatderivaten der Formel (1), ge-
messen im Acetonextrakt dieser Polycarbonatharze 0,2 bis 300 ppm betragt

0 . 0
5 )t T /U\/R1
R4 R

worin

R" und R? unabhangig voneinander Wasserstoff oder C,-C,,-Alkyl oder

R" und R? gemeinsam C,-C,,-Alkyliden bedeuten,

R® und R* unabhangig voneinander fiir Wasserstoff, C,-C,,-Alkyl oder Phenyl, oder R® und R* mit dem Kohlen-
stoffatom, an das sie gebunden sind, Cyclohexyl oder Trimethylcyclohexy! bilden,

R® Wasserstoff, C,-C,,Alkyl, C.-C,,-Cycloalkyl, Phenyl oder Cumyl bedeutet.

2. Polycarbonat nach Anspruch 1, enthaltend Verbindungen der Formel (1) in einer Menge von 0,2 bis 250
ppm.

3. Ein Polycarbonat nach Anspruch 1, wobei der Anteil von Verbindungen der Formel im Acetonextrakt 0,2
bis 200 ppm betragt.

4. Polycarbonat nach Anspruch 1, wobei in der Formel (1)
R' und R? unabhangig voneinander fir Wasserstoff, Methyl, Ethyl, Propyl oder Butyl oder
R" und R? gemeinsam fur C,-C.-Alkyliden stehen,
R® und R* unabhangig voneinander fiir Wasserstoff, C,-C,-Alkyl oder Phenyl stehen oder R® und R* mit dem
Kohlenstoffatom, an das sie gebunden sind, Cyclohexyl oder Trimethylcyclohexyl bilden,
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R® Wasserstoff, tert. Butyl oder Cumyl steht.
5. Polycarbonat gemaR Anspruch 1 als Substratmaterial.

6. Polycarbonat nach Anspruch 1, wobei das elektrostatische Feld gemessen an daraus hergestellten
Spritzgussteilen im Abstand von 100 mm nicht mehr als 18 kV/m betragt.

7. Verwendung von Polycarbonat gemaft Anspruch 1 zur Herstellung von Spritzgussteilen.

8. Spritzgussteile, erhaltlich aus Polycarbonat gemal Anspruch 1, wobei das elektrostatische Feld gemes-
sen im Abstand von 100 mm nicht mehr als 18 kV/m betragt.

9. Trager fur eine optische Scheibe, erhaltlich aus Polycarbonat gemal Anspruch 1.

10. Polycarbonat dadurch gekennzeichnet, dass der Anteil an Carbamat-Verbindungen der Formel (4)
O

3

HO 0] N
N 4

) R2 4
worin
R" und R? unabhangig voneinander Wasserstoff oder C,-C,,-Alkyl oder
R' und R? gemeinsam C,-C,,-Alkyliden bedeuten,
R® und R* unabhangig voneinander fir Wasserstoff, C,-C,,-Alkyl oder Phenyl, oder R* und R* mit dem Kohlen-

stoffatom, an das sie gebunden sind, Cyclohexyl oder Trimethylcyclohexyl bilden,
gemessen im Acetonextrakt nach alkalischer Hydrolyse mit Natronlauge mittels HPLC 0,2 bis 500 ppm betragt.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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