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Oppfinnelsen dreier seg om blandinger inne-
holdende bromerte polykarbonater.

Aromatiske polykarbonater er kjente stoffer 1
handelen med mange forskjellige anvendelser innen plastindu-
strien. Dé kan fremstilles ved omsetning av en toverdig fenol,
‘f.eks. 2,2-bis-(4-hydroksyfenyl)-propan (generelt og i det
fglgende kalt "bisfenol-A") méd et kullsyrederivat, f.eks.
fosgen, i nerver av syretiltrekkende reagens. Polykarbonater
har vist seg generelt gunstige for fremstilling av fibere,
folier og formlegemer fordi stoffet vanligvis er meget be-
standige overfor mineralsyrer, lett kan formes og bide er fysio=-
logisk uskadelige og lette & holde rene. ‘

' Polykarbonater har fremragende fysikalske og me-
kaniske egenskaper, som sterk rivstyrke og slagfasthet, varne-
bestandighet og dimensjonsstabilitet, og overgdr pd disse om-
"réder alle andré termoplastiske kunststoffer. Dessuten be-
traktes polYkarbonater generelt‘som'selvslukkende, dvs. at
flammén slukker av'seg selv etter ca. 20 sekunder, ndr ariten-
nelsesflammen er fjernet. Allikevel finnes forskjellige kom-
mersielle anvendelsesomr&der hvor varmebestandigheten for den
polymere under opprettholdelse av nevnte fysikalske og mekan-
iske fremragende egenskaper ennd md ¢gkes ytterligere, under
samme klassifisering som selvslukkende.

For & komme frem til polykarbonater med forbedret
flammebestandighet har man foreslitt & tilsette uorganiske
flammedempende eller flammehemmende midler som f.eks. antimon-
oksyd. Det viste seg imidlertid at slike tilsetninger 1 for
stor grad fgrte til nedbrytning av polykarbonatet under form-
ingen, og dette inntréddte ogs& ved halogenholdige tilsetninger

og lignende. Videre md slike tilsetninger innfgres i store
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forholdsvise mengder og selv da er virkningen ikke tilstrek-
kelig til & gke den polymeres motstandsevne i sterk nok grad
overfor hgye antennelsestemperaturer.

Man har alternativt foresldtt & forbedre flamme-
bestandigheten hos formbare polykarbonatharpikser med halogensub-
stituerte toverdige fenoler anvendt for fremstilling av de
polymere. Dessverre betinger imidlertid slike polykarbonater
s4 hgye bearbeidelsestemperaturer at de ikke kommer i betraktning
kommersielt for fremstilling av formlegemer. Videre har man
foresldtt & fremstille karbonatkopolymere ut fra tetrahalogen-
bisfenol-A og bisfenol-A. Hvis imidlertid den molare mengde
halogenert bisfenol 1 den kopolymere ikke er meget liten, krever
imidlertid egsd disse kopolymere s& hgye bearbeidelsestempera-
turer at de ikke er egnet til kommersiell forming. P& den an-
nen side er flammebestandigheten for kopolymere med liten pro-
sentvis mengde halogenert bisfenol ikke bedre enn homopolymere
av bisfenol~A—polykarbonat,, Dessuten viser kopolymere ut fra
tetrahalogenbisfenol-A og bisfenol=A dirlige fleksibilitets-
egenskaper.

Blandinger av homopolymere, ikke-halogenerte
polykarbonater og homopolymere tetraklorblsfenol A- polykarbo-
nater, som beskrevet i US-patent 3.038. 87M og blandinger av
homopolymere, ikke-hdlogenerte polykarbonater med kopolymere av
tetrabrombisfenol-A og andre fenoier, glykoler, karboksylsyrer
og lignende, som i US-patent 3.334.51L, og forskjellige andre

"blandinger av homopolymere, halogenerte bisfenol-A-polykarbo-
nater, har ogsd vart foresldtt for & unngéd de nevnte vanske-
ligheter. Man fant imidlertid at_blandinger av bisfenol-A-
polykarbonater med tetrahalogen-bisfenol-A-poclykarbonater pé
grunn av de ngdvendige h@gye bearbeidelsestemperaturer er uegnet
for termoforming og bare kan fremstilles til folier ved & helle
ut en opplgsning av den polymere.  Dessuten fant man at kopoly-
mere av bisfenol-A og halogenerte bisfenoler sdgar er uegnet
for fremstilling av folier etter opplgsningsmetoden pd grunn
av at foliene fir dédrlig bgyelighetsegenskaper.

N&r man bruker en blanding av homo- og kopolymere
inneholdende halogenerte polykarbonater som bygger pd et mindre
aktivt halogenatom enn klor, f.eks. brom, kreves ikke s& hgye
bearbeidelsesbemperaturer som for bearbeidelsen av kiorholdige
'homo— og kopolymere. Derimot blir det svakere bundne bromatom
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lett aGspaltet under bearbeidelsestemperaturene, og fgrer

til en kfaftig nedbygning av den polymere og gjgr at de poly-
mere selv 1 de tilfeller blir ubrukelige kommersielt hvor
konsentrasjonen av halogenholdig kopolymer i blandingen er
meget liten, dvs. selv ndr halogenholdig kopolymer ikke er
tilstede 1 tilstrekkelig konsentrasjon til & oppnd effektiv
flammedempning. Av disse grunner har et tilfredsstillende
middel til forbedring av flammebestandigheten for polykarbo-
nater uten ugnsket innflytelse p& noen av de andre gunstige
egenskaper hittil ikke vart foreslétt.

Det er s&ledes foreliggende oppfinnelses gjen-
stand & tilveiebringe blandinger inneholdende bromerte poly-
karbonater som ikke har de beskrevne ulemper og som f.eks.
lar seg bearbeide 1 de kjente formingsprosesser til formlegemer
som samtidig med at de har fremragende fysikalske, kjemiske
og mekaniske egenskaper'ogsé oppviser forbedret flammebestandig-
het ved h@gye antennelsestemperaturer og-som ikke avgir brom
under bearbeidelsesbetingelsene. .

Oppfinnelsen vedrgrer alts& termoplastisk form-
masse til fremstilling av flammebestandige formlegemer, be-
stdende av ett eller flere aromatiske homo- eller/og kopoly-
karbonater, idet massen inneholder minst ett bromert polykarbo-
nat med aromatisk bundet brom samt eventuelt ytterligere van-
lige tilsetningsstolfer, idet massen er karaktericert ved at
den inneholder 0,01-5 wekt%, referert til polykarbonatenes
samlede vekt av barium-, strontium- eller kalsiumkarbonat som
stabilisator.

De overraskende resultater som -oppnds med bland-
inger i henhold til oppfinnelsen er vist grafisk p& tegningen,
hvor

fig. 1 viser innvirkning av forskjellige jord-
alkalimetallkarbonater pd "instron"-smelteviskositeten for
polymer 1 ifglge eksemplene,

fig. 2 viser innvirkningen av forskjellige konsen-
trasjoner av bariumkarbonat pf "instron"-smelteviskositeten for
polymer 1 i eksemplene,

fig. 3 viser innvirkningen av forskjellige til-
satte mengder stabilisatorer pd "instron"-smelteviskositeten for
uklare formlegemer av polymer 1 ifglge eksemplene,

fig. 4 viser innvirkningen av forskjellige til-
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satte mengder stabilisatorer p& "instron"-smelteviskositeten -
hos ikke gjennomsiktige uklare formlegemer av polymer 1 ifglge
eksemplene,

fig. 5 viser innvirkningen av forskjellige til-
satte mengder stabilisatorer pd "instron"-smelteviskositeten
hos polymer 2 ifglge eksemplene,

fig. 6 viser "instron"-smeltebestandighetsver-
diene for polymer 3 ifglge eksemplene med og uten bariumkarbon-
attilsetning.

Selv om karbonatstabilisatorene i blandinger
ifglge oppfinnelsen kan brukes i ¢gnsket prosentvis mengde, har
det generelt vist seg a4t den virksomste konsentrasjon ligger
innenfor 0,01-5 vekt% regnet pi totalvekten polykarbonat. Dette
keonsentrasjonsomrddet er sdgar virksomt ndr konsentrasjonen av
halogenert polykarbonat i blandingen er meget hgy eller nér
den inneholder 100% halogenert polykarbenat-homopolymer. Selv
om hgyere konsentrasjoner av karbonatstabilisatorer om ¢gnsket
kan brukes 1 blandinger ifglge oppfinnelsen, siden disse til-
setninger ikke fgrer til ddrligere egensképer hos den polymere,
viste det seg at slike hgyere konsentragjoner ikke er mye mere
virksomme. Virkningen av forskjellige konsentrasjoner av kar-
bonatstabilisator, f.eks. bariumkarbonat, pé& blandinger i hen-
hold til oppfinnelsen er vist grafisk pid fig. 2.

De resultater som kan oppnas med blandinger i
henhold til>6ppfinnelsen er virkelig overraskende, og mekanismen
som tilsetningene virker etter kan ikke forklares teoretisk.
Resultatene er desto mer overraskende som karbonater av andre
"ledd innenfor samme gruppe i periodesystemet hvortil barium,
strontium og kalsium hdgrer, ikke oppviser noen lignende virkning.
I denne forbindelse ser man pd fig. 1 grafisk at mens barium-,
strontium- og kalsiumkarbonat virkelig fgrer til de beskrevne
enestiende stabiliseringsvirkninger, fgrer natriumkarbonat til
en ¢gkning av smelteviskositeten pd fra 1,51 til 2,35 x lO—MP,
médlt etter 5 og 35 minutter i "instron'-apparatet ved BOOOC,
hvilket resultat holdt seg uforandret under hele prgvetiden pé
denne h¢gye verdi. Apenbart fgrer natriumkarbonatet til en
kjedeforlengning eller forgrening som fordrsaker den hgye vis-
kositet. Magnesiumkarbonat fdrer pé& den annen side til full-
stendig nedbygning av den polymere. Den halogenerte polymer
uten stabilisatortilsetniné i henhold til oppfinnelsen ble de-

komponert under prgvene hvilket fremgdr av de punkter som for-
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bindes av den stiplede linje'méllom punktene merket med [J. Det
Samme resultat fremgdr av fig. 6 som viser den stabiliserende
virkning av bariumkarbonat p& polymer 3 ifglge eksemplene.

Man har funnet at nedbrytningen av bromerte homo-
eller kopolykarbonater, blandinger av homopolykarbonater eller
homo- og kopolykarbonater kan unngds i blandinger ifglge opp-
finnelsen hvilke blandinger ellers ville nedbrytes p& grunn av
bromavspaltning under bearbeidelsesprosessen for polykarbonatet.
Videre har karbonatstabilisatorene ingen uheldige innvirkninger
pa& polykarbonatenes fordelaktige egenskaper og nedsetter dem
heller ikke, men utgver en synergistisk virkning p& halogenerte
polykarbonatblandinger og sarlig pd& bromerte karbonater ndr de
brukes sammen med fosfittstabilisatorer, f.eks. som beskrevet
i US-patenter nr. 3.205.269, 3.305.520, 3.342.767, 3.398.115,
2.867.594 og 3.398.115 (US-patentansgkning 654.693) og kanadisk
patent 646.424,

Det viste seg at ved & bruke en stabiliserende
mengde fosfitt, f.eks. 5,5-dimetyl-1,3,2-dioksafosforinden, en
organisk ester‘av fosforsyrling, en trialkyl-, triaryl- eller
blandet triéster:av fosforsyrling, en trialkyl-, triaryl- eller
blandet tri-(alkyl-aryl)-fosfitt og lignende, szrlig trifenyl-,
tri-(nonyl-fenyl)-, fenyl-didecyl-fosfitt, pentit, neopentylfos-
fitter, diisodecyl-pentaerytrityl-difosfitt, dipentit og lignende,
sammen med karbonatstabilisatorer 1 hehhold til oppfinnelsen,
serlig bariumkarbonat, kan oppnés en forbedring av egenskapene
for polykarbonatet som i hgy grad overstiger summen av enkelt-
virkningene fra disse to stabilisatorer. Ganske szrlig viser de
synergistiske resultater seg i forbedret fargestabilitet og be-
arbeidbarhet, serlig ved hgye temperaturer og under kraftig
skjerpdkjenning ved formpressing av kompliserte [crmdeler, spesi-
elt tynne partier. N&r karbonatstabilisatorene brukes sammen
med fosfittstabilisatorene, szrlig fenylneopentylfosfitt eller
diisodecylpentaerytrityl-difosfitt f&r man en polykarbonatblanding
som kan bearbeides uten fargeforandring eller nedbygning av mole-
kylvekten selv under svezrt vanskelige formingsforhold. At dette
resultat beror P& synergistisk virkning fremgdr b&de av de fglg-
ende eksempler og av det forhold at fosfitter er kjent som varme-
stabilisatorer i polykarbonatblandinger og at man her fant at
karbonater av Ca, Sr, Ba som skal anvendes i blandinger ifglge
oppfinnelsen er egnet til & stabilisere polykarbonater overfor
nedbyggende virkning fra brom. N&r fosfittene imidlertid brukes
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sammen med karbonater, stabiliseres blandingen ikke bare overfor
varme og beskyttes mot innvirkningene av brom, men gir ogs& pol&-
karbonatblandingen en fargestabilitet og bearbeidbarhet selv under
de strengeste betingelser av hgytemperatur og skjzrpdkjenning som
ellers ville ¢gdelegge. den polymére. Da verken fosfitt- eller
karbonat-tilsetninger er kjent for & gi polymere og ennd mindre
polykarbonater slike stabilitétsegenskaper, er det absolutt u-
ventet at fosfitter og karbonater i stabiliseringssystemet i bland-
inger ifglge oppfinnelsen fgrer til kraftig forbedrede farge- og
bearbeidingsegenskaper i hittil ukjent grad. Det er sdledes klart
at karbonatene i blandinger ifglge oppfinnelsen, i tillegg til &
forhindre de store ulemper som oppstidr ved & bruke halogenholdige
polykarbonatblandinger, videre er i stand til kombinert med fos-
fitter, serlig diisodecylpentaerytrityldifosfitt, nonylneopentyl-
fosfitt og dipentit, & gi en synergistisk virkning.
I tilknytning til ovenstdende er det ogsé& klart
at karbonatene 1 blandinger ifglge oppfinnelsen utgver sin
enestéende virkning p& bromerte polykarbonater uavhengig av
nerver av andre stabilisatorer som f.eks. UV;stabilisatorer,
eksempelvis beskrevet 1 US-patent 3.367.958, hydrolysestabili-<
satorer som i US-patent 3.404.122, modifiserte polykarbonatbland-
inger som ifglge US-patent 3.294.871 og lignende. Det er videre
_klart at karbonater i blandinger ifglge oppfinnelsen utgver sin
spesielle virkning uavhengig av om polykarbonatet er ikke-cellu-
lert, som f.eks. beskrevet i US-patent 3.208.365 og 2 99 835,
eller 1 oppskummeﬁ form, som f.eks. ifglge US-patent 3.290.261
og 3.277.029. Videre kan blandinger inneholdende bromerte poly-
karbonater som inneholder halogenholdige tilsetninger, som
f.eks. ifglge US-patent 3.334.154, 3.365.517, 3.357.942 og
‘ligriende, ogsé stabiliseres ved tilsetninger ifglge oppfinnelsen.
Selv om polykarbonatblandingen best&r av en blanding av brom-
fritt polykarbonat med'brdmholdig homo=- eller kopolymer, eller .
Ifullstendig av bromholdig polykarbonat, som f.eks. i US-patent
3.413.266, 3.422.065, 3.340.229, 3.326.855 og 3.3%326.854, ut-
¢ver karbonatstabilisatorene i blandinger ifglge oppfinnelsen
allikevel sin enestdende virkning. Man man fant at selv om kar-
bonatstabilisatorene i blandinger iflg. oppfinnelsen gir overlegne
og hgyst uventede resultater med hensyn til nedbygningsvirkningen
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fra bromatomer i polykarbonatet selv, kan slike resultater ikke
oppnads nidr halogenet ikke er innfert gjennom den polymere selv.
Eksempelvis stabiliseres ikke den polymere mot nedbyggende virkning
fra brom som er innfert via et tilsetningsmiddel som f.eks. fos=
fortribromid og liknende.

Karbonatstabilisatorene kan tilsettes til blandinger
ifelge oppfinnelsen pd alle midter som ferer til grundig fordeling
av stabilisatoren i hele blandingen. For eksempel kan pulver-
formede eller granulevrte polykarbenater blandes med karbonatsta-
bilisatorene etter kjente og forskjellige metoder for innarbeiding
av plastifisering- og fyllmidler i termoplastiske polymere, f.,eks.,
ved hjelp av blandevalser, deig-knamaskiner, "Baabury"-meller,
ekstruderiugsapparater eller andre egnede innretninger. Deu rvesuk
terende blanding kan bearbeides videre i kjente maskiner til for-
arbeidelse av termoplastisk kunststoffer, Blandingen kan séledgs
formes ved hjelp av spregytesigping, utvalsing, steping eller ekstru-
deriag. Dessuten kan karboﬁatstabilisatorene settes til en opp-.
lesning av polykarbonatet under sistnevntes fremstilling eller til-
settes en polykarbonatsmelte, Videre kan de tilsettes og blandeées
med de komponénter som inngér.til fremstillingen av poiykarbonétet,
pa ensket tidspunkt. Na&r stabilisatorsystemet i blandinger i hen-
hold til oppfinnelsen skai bestid av karbonatstabilisator samt foé~
forstabilisator, f.eks. fenylneopentylfosfitt eller diisodecyl-

» pentaeryltrityldifosfitt eller liknende, kan detfe systemel like~
ledes tilsettes polykarbonatblandingen som ovenfor omtalt, siden
de aﬂ#endbaré fosforholdige forbindelser generelt ogsi er opplese-
lige i polykarbonater,

Det skal fremheves at blandinger i henhold +il opp-
finmmelsen ved sideq av karbonatstabilisator eller ovenfor beskrevne
stabilisatorsystem ogsd kan inneholde andre tilsetninger, f.eks.
smeremidler, antiosksydanter, fargestoffer, pigmenter, fyllstoffer
og diknende. Alle slike kjente tilsetninger som f.ek§= Pigmentef
av typen hvite blakmingspigmenter som bly-, sink-, titan- og anti-
monoksyd, rede, brunrede og brune uorganiske pigmenter av forskjel-
lige jernoksyder, kadmiumgult, =-reodt og ~brunredt som kadmiumsulfo-
selenider, ~-sulfider og liknende, grennpigmenter; bl3pigmenter som
jern- og ultramariunblltt; sot; jernoksydsvart og liknende. Serlig
egnede pigmenter er f,eks."pigmentbldtt" 15 C.I. 74160 "Diluted
Black-PDS" 161 B-192, "Solventfinlett” 13 C.I. 60725,
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gult 37 CY.I° 77199, kadmiumredt Cc.I. 77196, "Croton" ektgrenn--

toner 4D-3600, y "Amaplast" gult GHS,
PDS 987 "Thermax" blésort, o marinebldtt,
skarlagensredt 10177) ~ skarlagensrodt 10051,

. ftalocyaninpigmenter som f.eks. kopperftalocyanin
(Monastral®" ektbl8tt B eller "Heliogenbldtt" BA), klorerte koppevr-
ftalocyaniner ("Monastréi" ektgrdnt‘G eller "Héliogengrzﬁn"'GA),
sulfonerte kopperftalocyaniner,'metailfrie'ftalocygninférgeStoffer
("Monastral® ektbldtt G) og ftalocyaninderivater hvor ett eller
"flere av de ytre hydrogenatoﬁer er erstattet med andre grupbev som
halogen, alkyl, aryl, amino, nitro, substituert amino, sulfo,
karboksy, alkoksy, aryléksy} tiocyano og liknende, ‘

' Alle polykarbonater som er fremsfilt pa forskjellige
av de kjente miter kan brukes i blaﬁdinger ifelge oppfimmelsen,
Polykarbonatet kan- vere fremstilt fra et dihydroksy-di-arylalkan
"og fosgen eller et diester av en karbonsyre, 5om'f.eks,'beskrevét
i kanadiske patenter 578 588, 578 975, 594 805 og US patenter
3 028 365 og 2 999835, Andre fremstillingsmidter for polykarbo-
nater som kan brukes i blandinger ifeslge oppfinnelsen er f.eks.,
L"Polyéérbonaté” av William F, Christophér og Daniel W, Fox‘og
likeledes besk%evet i de ovenfor siterte samt nedenstiende US
patenter: 2 999 846, 3 153 008, 3 215 668, 3 187 065, 2 970 I3z,

2 964 794, 2 991 273,"3 oéh 508, 3 215 667, 3 277 740,

3 248 4T4, 3 148 172, 3 380 965, 3 01% 891, 3 320 211,

3 277 055, 3 280 078, 3 271 3638, 3 27L 367, 3 261,308
og 3 251 303. )

Blandingene ifalge oppfinnelsen er egnet generelt til
alle formdl hvor polykarbonater kommer p& tale og serlig devr hvor
det forlanges stor flammebestandighet., For ekSeﬁpel'kan Blandingene
i henhold til oppfinnelsen brukes til fremstilling av masker, inter-
isgrdekorasjonsplater, strukturkomponenter for inﬁerizrbetfekning
av fly, elektrisk utstyrisom f,eks, klemlister, hjelmef, veggbe-

trekk og liknende. . T »

o - I det folgende er det oppfeort eksempler pi fremstil-
ling av fire fbrskjélligé pblykarbonétér, befegnét polymer 1 = 4,
" De anfzrte‘delmengdef-(T) og prosentangiveiser er pa basis avAvekt
hvis intet annet er Anfzrt. )

Som polymer 1 fremstilte man et kopolykarbonat av
4,5 mol-% tetrabrom-bisfenol-A og 95,5 mol-% bisfenol-A p& folgende
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mite: .
492,5 T 2,2-bis-(4-hydroksyfenyl)-propan (bisfenol-A)
(2,16 mol) og 55,5 T 2,2-bis-(3,5~-dibrom-4-hydroksyfenyl)~-propan
(tetrabrom-bisfenoLA) (0,102 mol) og 3,4 T p-tert.-butylfenol ble
suspendert i 1958 T vann og omrgrt godt i en trehalskolbe forsynt
med gassinnledningsrer og drapetrakt for innfering av vaske, Ved
gjennomboblingfav nitrogen i lepet av 15 minutter ble oksygenet
fjernet fra den suspenderte oppslemming og deretter tilsatte man .
361,6 T 50%-ig vandig opplesning av natriumhydroksyd. Deretter .
-ble reaksjonskolben avkjelt utenfra til 2500 og man tilsatte 1149 T
‘metylenklorid. Under rzriﬁg ledet man sd mye fosgen gjennom reakw-
. sjonsblandingen pd en slik mdte at blandingen i lepet .av 100 minut-

ter .opptok 268,5 T (2,71 mol) COCL Samtidig med begynnende fos-

genering tildryppet man 50%-ig vaniig natronlut i sd stor mengde
-at reaksjonsblandingen i‘lgpet;av 80 minutter opptok 109 T.. Tempe-
raturen. ble holdt pa 25°C;under fosgeneringsteaksjonen ved ut-
vendig:kjeling. Etter avsiuttet fosgenering ble reaksjonssuspei~
sjonen - overfegrt £il en mikser hvor man tilsatte omtrent 2 T tri- .
etylamin -og blandingen ble beafbeidet til en dypflytende deig.
Denne deig ble for & fjerne elektrolyter vasket med fosforsyre
og deretter med vann. Det fremstilte polykarbonatet ble oppar-
beidet som.et teort pulver og hadde en relativ viskositet péjl,B,v,
bestemt.ved,25oc med en opﬁlésning av 0,5 T polymer i 100 ml mety;
lenklorid. Den kopolymere inneholder 5 - 5,3 % brom. .

’ . Som polymer 2 frémstilte man et kopolykarbonatvut fra
10 mol-% tetrabrom-bisfenol-A og 90 mol-% bisfenol-A p&. felgende
midte: | ' 4 7 ' -

. Man gjénté# féémstillingen»av polymer 1 med den foxr-
sk jell at 464,3 T bisfenol-A (2,03 mol), 125,1 T tetrabromebisfenol-
A (0,23-m6l) og 3,38 T p-tert. butylfenol ble suspendert i 1958 T
vann,

Den fremstilte polymer hadde relativ viskositet pd 1,28,
-bestemt som tidligere angitt, og et. innhold pa .11 - 12% brom.

Som polymer 3 laget man et kopolykarbonat av .19 mol-%
tetrabrom-bisfenol-A og 81 mol-% bisfenol-A pd felgende mite:

Man gjentok fremgangsmiten for fremstilling av polymer
1 med det unntak at 417,2 T bisfenol-A (183 mol) og 233,9 T tetra-
brom-bisfenol-A (0,43 mol) ble suspendert i 1958 T vann,

Den fremstilte polymer hadde en.relativ viskositet pa
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1,25 bestemt som ovenfor og inneholdt 18 -~ 19% brom.
- ) Polymer 4 ble fremstilt slik:

Lsh T L4,4'edihydroksydifenyl=-2,2-propan og 9,5 T p-
tert., butylfenol ble suspendert i 1500 T vann og rert godt i en
trehalskolbe hvor man fjernet oksygenet i blandingen ved gjennom-
bobling av nitrogen i 15 minutter., Deretter fylte man pd 355 T
h5%—ig vandig natriumhydroksydopplgsning og 1000 T metylenklorid;
Blandingen ble avkjelt til 2500-0g~manvinnledet ved denne tempera-
tur- 237 T fosgen. jevnt i legpet av 120 minutter. 15 henholdsvis .30
“minutter etter begymnmelsen av fosgeninnfgringen tilsatte man hver
gang 75 T 45%-ig vandig natriumhydroksydopplegsning, . .Opplesningen
ble tilsatt 1,6 T trietylamin og‘blandingen rzrf videre i 15 minut-

ter., Det dannet seg en heyviskes oppkesning hvor viskositeten ble
regulert ved tilsetning av metylenklorid og hvoretter den- vandige
-fase -ble ffaskilt‘ Den organiske fase bie vasket salt- og alkalie=
fri med wvann., Man utvant polykarbonatet av den vaskede opplesning
og terket det., Det fremstilte polykarbonat hadde en relativ vis=-
kositet pad 1,32 madlt ved 20°C - som 0; 5%-ig: opplesning av den poly=
mere- i metylenklorid, hvilket tilsvarer en molvekt pd ca. 34 000.

Med de fremstilte polymere 1 - 4 og polymerblandingene
som ble fremstilt fra disse ifplge de nedenstiende tabellene T - IXT,-
gjennomforte man forssk for bestemmelse av reologiske og fysikalske
- egenskaper samt flammebestandighet for disse, og résultatene er -
likeledes oppfert i tabell I - III,

-De forsek som ble gjennomfert med de forskjellige poly-
mere og blandinger av disse, skjedde pd felgende méte:

Madling av smeltestabilitet ved 30000. "Instron"- for-

sgket gir smelteviskositeten (P x 41’0-‘1*') etter 5, 35 og 65 minutters
oppholdstid i sylinderen i "Instron"—apparatet ved BOOOC‘under en
skjerbelastning pd 72‘sek-l;' Forandringen i den bestemte viskositet
mellom 5 og 65 minutter under forssket er en god midlestokk p& sta-
biliteten hos den polymere som preves, - Ved stort: fall i viskoesi-
- teten ‘mellom 5 og 65 minutter m& den polymere betegnes som ‘ustabil
ogvved tilsvarende lite fallviskositet betegnes som stabil.
Prgvenes relative viskositeter ble mdlt pd -det opp- "
rinnelige granulat -og pad en ekstruderingsstang i 65 minutter ved
opplesning av 0,5 g av den polymere i 100 ml metylenklorid og
mdling ved 25°C. :
"Izod"-slagfastheten ble mdlt ifgslge ASTM norm D-256



o | 133760

med slagdybder pid 3,18 of 6,36 mm,

Prosentsatsen av de materialer som tilsvarer klasse 1
i U,L, flammebestandighetskravene ble mdlt i henhold til U,L, memo-
randum bulletin, nr, 94, "Burning Tests of Plastics", 9. desember
1959, Underwriter's Laboratories, Inc.. Ved disse prever blir
pressede prevebiter pd 1,6 x 12,7 x 152 mm oppstilt vertikalt pa
en slik madte at deres nedre ende befinner seg 9,5 mm over ovre ende
av en Bunsenbrenner, og brennerfilafimen reguleres slik at man fér en
bléd flamme med 19 mm hoeyde. Denne antennelsesflamme anbringes midt
under -preovestykkets nedre ende og stdr der i 10 sekunder, tas der-
etter bort og man moterer varigheten av etteprbrenning og ettergle-
ding av preovestykket etter at flammen er fjernet., Hvis etterbren-
ningen og etterglsdingen er slukket i lepet av 30 sekunder -etter
fjerningenfavAantennelsesflammen, anbringes flammen -umiddelbart
under prevestykket pa nytt i ytterligere 10 sekunder, tatt dere
etter atter bort og man noterer varigheten av etterbrenningen og/
eller gledingen.

Varigheten av etterbrenning eller etterglsding av det
‘enkelte prevestykket ber ikke overstigé 30 sekunder, 08 gjennoii=~
'énitt av 3 pravestykker'{G tenningsprosesser) ber ikke overstige
25 sekunder, Dessuten skal prevestykket ikke brukes helt opp
under forsskeme. Med andre ord mid samtlige (100%) av prevestykkene
bestd 30 sekunderspreven, Materialer -som ikke oppfyiler de ovene
for beskrevne krav eller som avgir breanende partikler eller dréper,
selv -om.-disse bare brenner kortvarig under forsgkene, blir ikke

oppfert i klasse 1 i feslgende tabeller,
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De farger som er oppfeort i tabell I med indeks-~

tallene (l) - (6) ble dannet ved tilblanding av feglgende farge-

pigmentmengder pr. kg polykarbonat:

(1)

(2)

(3)

(4).
(5)
(6)

Tilsetning

titandioksyd
fortynnet sortpigment
Kadmiumorange
kadmiumgult
"Polygard"

titandioksyd .
fortynnet sortpigment
kadmiumorange
kadmiumgnlt
"Polygard"

titandioksyd
fortynnet sortpigment
kadmiumgult
ftalogreont

ftalogrent
fortynnet sortpigment

bariumsulfat

—%
0,883
0,013
0,00L
0,0018
0,208

0,438
0,0053
0,0017
0,0009
0,208

0,402

© 04358

0,124
0,0025.

. 0,004L

0,433
0,33
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,Béigefargen (l) pad produktet oppfzft i tabell IIT ble
oppnddd med den oppskrift som er angitt for produkter i tabell I
under indeks (2). )

(2) Kalcium- og bariumkarbonatet ble stredd ut pd over-
flaten av det fargede polymergranulat i blandetrommelen og den poly-
mere ekstrudert pd nytt.

Eksempel 1.

For pdvisning av den synergistiske virkning av kombina-
sjonen av fosfitt-varmestabilisatorer og karbonatstabilisatorer i
blandinger ifslge oppfinnelsen far & oppnd bedre fargestabilitet
hos‘prodﬁkteﬁe, fremstilte man en preve av et ugjennomsiktig beige-
farvet produkt av polymer 1 som inneholdt nedenstiende fargeplg-

menter i de angitte konsentrasjoner i prosent"

titandioksyd i 0,438

fortynnet sortpigment 0,0053
kadmiumorange 0,0017
kadmiumgult 0,0009

Prover av disse produkter ble opplest til en 5%—ig‘poly—r
meropplzsning>i metylenklorid. Pigmentene ble frafiitrert gJjennom
et trykkfilterapparat og filtratet som var fritt for faste stoffer
ble deretter spektrofotometrisk analysert. Gulindeksen (YI) ble
regnet ut fra analyseresultateneg Gulindeksen er et sammenliknings-
mal for gulningsgraden for forskjellige prever som kan sammenliknes
med hverandre, Jo hevere gulindeksen er desto steorre er gulnlngs-
graden. Gulindeksen ble regnet ut etter falgende formel

Y.I. = 128X - 1062

Y
‘hvor X, ¥ og Z betegner-de tristimulusverdier sem ble regnet ut av.
integratoren i det skrivende-GE spektrofotometer for & lokalisere
fargen i fargerommet.,

Man fikk de nedenstidende wverdier:

Stabilisatorsystem .Y.I, _
Intet - . .106,8 .
0,2% bariumkarbonat - 205,9
0, 3% bariumkarbonat 180,6
0,2% fenylneopentylfosfitt , 71,9
0,1% PNPP + 0,1% BaCO, 17,6

0,1% DIPD + 0,1% BaCO 19,6

3
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Man oppnddde ikke samme synergistiske virkning
ndr de samme stabilisatorsystemer ble brukt i polykarbonater
som ikke inneholdt brom.

Ytterligere data som ble mdlt pd beigefargede
ugjennomsiktige blandinger fremstilt som i foreliggende
eksempel ut fra polymer 1, kan tas fra fig. 3 og 4, og virk-
ningen av stabilisator i blandinger ifglge oppfinnelsen frem-
stilt med polymer 2 fremgdr grafisk av fig. 5.

Eksempel 2 og 3.

Et kopolykarbonat av 4,4'-dihydroksydifenyl-2,2- "
propan og 2,2-bis(3,5-dibrom-L-hydroksyfenyl)-propan innehdld-
ende omtrent 4,8 vekt? brom fremstilles ifglge metqden anvendt
for polymer 1. Kopolykarbonatet har en relativ viskositet péa
1,306 mdlt i en oppldgsning av 0,5 deler polymer i 100 ml metylen-
klorid ved 25°C. Smeltestabilitetsdata og relative viskosi-

teter mdlt i henhold til overnevnte metode for det ustabili-

serte kopolykarbonat og for kopolykarbonatet inneholdende 5 vekt?
bariumkarbonat fremgdr av tabell IV.
Eksempel 4-11I.

Et homopolykarbonat av 4,4'-dihydroksydifenyl-

2,2-propan fremstilt ifglge metoden anvendt for polymer 4 og med
en relativ viskositet p8 1,319 (mdlt p& en oppldgsning av 0,5
deler polymer i 100 ml metylenklorid ved 25°C) blandes med ko-
polykarbonatet ifglge eksempel 2 og 3. Elandinger inneholdende
1 vekt% og 2 vekt% brom respektiv fremstilles.. Smeltestabili-
sert data og relative viskositeter for ustabiliserte og stabili-
serte blandinger fremgédr av tabell IV.
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Patentkravw

1. Termoplastisk formmasse til fremstilling av
flammebestandige formlegemer, bestdende av ett eller flere
aromatiske homo- eller/og kopolykarbonater idet massen inne-
holder minst ett bromert polykarbonat med aromatisk bundet

brom samt eventuelt ytterligere vanlige tilsetningsstoffer,
karakterisert ved at formmassen inneholder

0,01-5 vekt%, referert til polykarbonatenes samlede vekt, av
barium-, strontium- eller kalsiumkarbonat som stabilisatorer,.

2. Termoplastisk formmasse ifglge krav 1, k ar a k -

terisert ved at den inneholder organisk fosfit som
ytterligere stabilisator.
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