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trimethylcyclohexanon sowie deren Verwendung zur Herstellung von Formk&rpern mit besonders hoher Reinheit und extrem hoher
Oberflichenbrillianz sowie die aus dem Polycarbonat-Substrat herstellbaren Formkorper.
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Polycarbonat-Substrate

Die Erfindung betrifft Polycarbonat-Substrate hergestellt auf Basis von 1,1-Bis-(4-
hydroxyphenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexanon sowie deren Verwendung zur Her-
stellung von Formkd&rpern mit besonders hoher Reinheit und extrem hoher Ober-

flichenbrillianz sowie die aus dem Polycarbonat-Substrat herstellbaren Formkérper.

Fiir bestimmte Formkdrper wie insbesondere Verscheibungen fiir Kraftfahrzeuge und
Streuscheiben fiir Kraftfahrzeug-Reflektoren, bei denen eine hohe Lichttransmission
ohne Storstellen im Formteil von enormer Wichtigkeit sind wird hochreines Poly-

carbonat benétigt.

Polycarbonat wird nach dem sogenannten Phasengrenzflichenverfahren hergestellt,
dabei werden Dihydroxydiarylalkane in Form ihrer Alkalisalze mit Phosgen in hete-
rogener Phase in Gegenwart von anorganischen Basen wie Natronlauge und einem
organischen Losungsmittel, in dem das Produkt Polycarbonat gut 1slich ist, umge-
setzt. Wihrend der Reaktion ist die wiBrige Phase in der organischen Phase verteilt
und nach der Reaktion wird die organische, Polycarbonat enthaltende Phase mit einer
wiBrigen Fliissigkeit gewaschen, wobei unter anderem Elektrolyte entfernt werden

sollen, und die Waschfliissigkeit anschlieBend abgetrennt.

In der japanischen Anmeldung JP-A 07 19 67 83 wird ein Verfahren zur Herstellung
von Polycarbonat beschrieben, bei dem zur Erzielung eines giinstigen Farbverhaltens
der Gehalt von Eisen in der eingesetzten Natronlauge unterhalb von 2 ppm liegen

soll.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die Bereitstellung eines alternativen und
verbesserten Verfahrens zur Herstellung von reinem Polycarbonat-Substraten sowie

die Bereitstellung von Polycarbonat-Formkérpern mit besonders hoher Reinheit.
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Uberraschenderweise wurde nun gefunden, dass aus Polycarbonat-Substraten herge-
stellt auf Basis von 1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexanon mit
mittleren Molekulargewichten von 25.000 bis 400.000, die nach einem speziellen
Verfahren hergestellt werden, Polycarbonat-Formkdrper mit besonders hoher Ober-

flichenbrillianz und Reinheit erhalten werden.

Gegenstand der Anmeldung sind daher Polycarbonat-Substrate hergestellt auf Basis
von 1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexanon mit einer Anzahl von
weniger als 250, insbesondere weniger als 150 Storstellen pro m® gemessen an einer

200 pm Extrusionsfolie.

Ein weiterer Gegenstand der Anmeldung sind Formkérper und Folien, insbesondere
Verscheibungen fiir Kraftfahrzeuge und Streuscheiben fiir Automobil-Reflektoren
auf Basis von Polycarbonat-Substraten, hergestellt auf Basis von 1,1-Bis-(4-hydroxy-
phenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexanon, mit einer Anzahl von weniger als 250, insbe-
sondere weniger als 150 Storstellen pro m” gemessen an einer 200 pm Extrusions-

folie.

Die erfindungsgemifien Polycarbonat-Substrate werden erhalten, wenn nach einem

speziellen Verfahren gearbeitet wird.

Gegenstand der Anmeldung ist daher ein Verfahren zur Herstellung von Poly-
carbonat nach dem Phasengrenzflichenverfahren, wobei Dihydroxydiarylalkane in
Form ihrer Alkalisalze mit Phosgen in heterogener Phase in Gegenwart von Natron-
lauge und einem organischen Losungsmitte]l umgesetzt wird, dadurch gekenn-

zeichnet, dass

a) die Einsatzstoffe arm an Fe-, Cr-, Ni-, Zn-, Ca-, Mg-, Al-Metallen oder ihren
Homologen sind
b) das organische Losungsmittel abgetrennt und

c) das erhaltene Polycarbonat aufgearbeitet wird.
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Im Sinne der Erfindung bedeutet arm an den genannten Metallen oder ihren
chemischen Homologen, dass vorzugsweise nicht mehr als 2 ppm, bevorzugt nicht
mehr als 1 ppm und besonders bevorzugt nicht mehr als 0,5 ppm und ganz besonders
bevorzugt nicht mehr als 0,2 ppm Gesamt-Metall, insbesondere der oben aufge-
zdhlten Metalle und deren Homologen in den Einsatzstoffen enthalten ist. Von diesen

Grenzwerten sind die Alkalimetalle ausgenommen.

Bevorzugt sollte der Einsatzstoff Natronlauge arm an den genannten Metallen sein.
Insbesondere sollte bezogen auf einen 100 gew.-%-igen NaOH-Gehalt die Natron-
lauge jeweils nicht mehr als 1 ppm, vorzugsweise nicht mehr als 0,5 ppm, bevorzugt
nicht mehr als 0,3 ppm an Erdalkalimetall oder dessen Homologen enthalten.
Insbesondere sollte der Einsatzstoff Natronlauge bezogen auf einen 100 gew.-%-igen
NaOH-Gehalt nicht mehr als 1 ppm, vorzugsweise nicht mehr als 0,5 ppm, bevorzugt

nicht mehr als 0,1 ppm Eisen enthalten.

Die Natronlauge wird im erfindungsgemiBen Verfahren vorzugsweise als 20-55

gew.-%ige, besonders bevorzugt 30-50 gew.-%ige Losung eingesetzt.

Natronlauge mit den oben angegebenen Grenzwerten ist nach dem literaturbekannten

Membranverfahren erhiltlich.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform sind neben der Natronlauge auch die Einsatz-
stoffe Bisphenol, insbesondere Bisphenol und Wasser, ganz besonders bevorzugt das
Bisphenol, Wasser und das organische Ldsungsmittel metallarm, insbesondere arm

an Fe, Cr, Ni, Zn, Ca, Mg, AL

Dabei sind auch Ausfiihrungsformen eingeschlossen, bei denen aus Natronlauge und

Bisphenol(en) vorher Natriumbisphenolat(16sung) hergestellt wurde.
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Diese metallarmen Einsatzstoffe werden dadurch erhalten, dass das Losungsmittel in
einer bevorzugten Variante destilliert, das Bisphenol kristallisiert, bevorzugt mehr-

fach kristallisiert oder destilliert und Wasser in VE-Qualitiit eingesetzt wird.

Das VE-Wasser ist vorzugsweise entsalzt, entgast und/oder entkieselt. Als Qualitiits-
kriterium dient z.B. die elektrische Leitfahigkeit (Summenparameter fiir ionogene
Stoffe der noch in Spuren im Wasser vorhandenen Salze) wobei im erfindungsge-
mdlen Verfahren das VE-Wasser durch eine elektrische Leitfihigkeit von 0,2 pS/cm
(DIN 38404 C 8) und einer SiOp-Konzentration von 0,02 mg/kg (VGB 3.3.1.1) oder

jeweils weniger gekennzeichnet ist.

Der Gehalt an gelostem Sauerstoff im VE-Wasser betriigt vorzugsweise weniger als

1 ppm, bevorzugt weniger als 100 ppb.

In einer weiter bevorzugten Ausfiihrungsform werden aus der Gruppe der Einsatz-
stoffe mindestens die Natronlauge, bevorzugt zusidtzlich auch das Bisphenol, be-
sonders bevorzugt die Natronlauge, das Bisphenol und das Wasser, ganz besonders
bevorzugt die Natronlauge, das Bisphenol, das Wasser und das organische Losungs-
mittel mindestens einmal, bevorzugt zweimal, besonders bevorzugt stufenweise drei-

mal vor dem Beginn der Reaktion filtriert.

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist, ein Verfahren zur Herstellung von Poly-
carbonat nach dem Phasengrenzflichenverfahren, wobei Dihydroxydiarylalkane in
Form ihrer Alkalisalze mit Phosgen in heterogener Phase in Gegenwart von Natron-
lauge und einem organischen Losungsmittel umgesetzt wird, dadurch gekenn-

zeichnet, dass

a) die Einsatzstoffe arm an Fe-, Cr-, Ni-, Zn-, Ca-, Mg-, Al-Metallen oder ihren
Homologen sind,
b) das organische Losungsmittel abgetrennt und

c) das erhaltene Polycarbonat aufgearbeitet wird;
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d) die bei der Reaktion entstehende wifirige Phase abgetrennt und die abge-
trennte organische Polycarbonat-Phase mit einer wéBrigen Fliissigkeit ge-
waschen und

e) die gewaschene und von der Waschfliissigkeit abgetrennte organische Poly-
carbonat-Phase, gegebenenfalls nach einer Filtration, erwirmt und mindestens

einmal heiB filtriert wird.

In emer bevorzugten Ausfiihrungsform wird in Verfahrensschritt d) direkt nach der
Reaktion die Reaktionsmischung filtriert und/oder die erhaltenen und abgetrennte
organische Polycarbonat-Phase filtriert und/oder die in Verfahrensschritt ) abge-

trennte organische Polycarbonat-Phase filtriert.

Vorzugsweise werden mindestens zwei dieser Filtrationen, insbesondere alle drei

Filtrationen durchgefiihrt.

In einer bevorzugten Variante wird, insbesondere bei der Heiffiltration, mindestens
einmal, bevorzugt zweimal, besonders bevorzugt mindestens dreimal, insbesondere
stufenweise filtriert. Bei der stufenweise Filtration beginnt man mit gréberen Filtern,
um dann zu feineren Filtern zu wechseln. Bevorzugt ist, dass man die Filtration der

zweiphasigen Medien in Verfahrensschritt d) mit groberen Filtern durchfiihrt.

Im Verfahrensschritt €) werden fiir die Hei}filtration Filter mit kleiner PorengroBe
eingesetzt. Hierfiir ist wichtig, dass die Polycarbonat-Phase als méglichst homogene
Losung vorliegt. Dies wird durch Erwirmen der, im allgemeinen noch Reste von
wiliriger Waschfliissigkeit enthaltenden, organischen Polycarbonat-Phase erreicht.
Dabei wird die Waschfliissigkeit gelost und eine klare Lésung entsteht. Die zuvor ge-
l6sten Verunreinigungen, insbesondere die gelosten Alkalisalze, fallen aus und

kénnen abfiltriert werden.

Zur Erreichung einer homogenen Lésung kann neben dem oben beschrieben Ver-

fahren auch das bekannte Ausfrier-Verfahren eingesetzt werden.
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Zur Durchfiihrung der erfindungsgeméifien Filtration werden Membranfilter und
Sintermetallfilter oder auch Beutelfilter als Filter eingesetzt. Die Porengréfe der
Filter betragen in der Regel 0,01 bis 5 pm, vorzugsweise 0,02 bis 1,5 um, bevorzugt
etwa 0,05 pm bis 1,0 pm. Solche Filter sind im Handel beispielsweise von den
Firmen Pall GmbH, D-63363 Dreieich, und Krebsboge GmbH, D-42477
Radevormwald, (Typ SIKA-R CUI1AS) erhiltlich.

Durch die Kombination der erfindungsgemifen Verfahren werden deutlich bessere

Filterstandzeiten erhalten.

Die Durchfiihrung der anderen Verfahrensschritte ist im allgemeinen bekannt. So
wird wahrend der Reaktion die wiBrige Phase in der organischen Phase emulgiert.
Dabei entstehen Tropfchen unterschiedlicher GréBe. Nach der Reaktion wird die
organische, das Polycarbonat enthaltende Phase, iiblicherweise mehrmals mit einer
wilirigen Fliissigkeit gewaschen und nach jedem Waschvorgang von der wiBrigen
Phase soweit wie moglich getrennt. Die Wische erfolgt bevorzugt mit feinst-
filtrietem, metallarmen Wasser. Die Polymerlésung ist nach der Wasche und Ab-
trennung der Waschfliissigkeit iiblicherweise triib. Als Waschfliissigkeit werden
wiBrige Fliissigkeit zur Abtrennung des Katalysators, eine verdiinnte Mineralsiure
wie HCl oder H;PO,4 und zur weiteren Reinigung vollentsalztes Wasser eingesetzt.
Die Konzentration von HCI1 oder H3PO, in der Waschfliissigkeit kann beispielsweise
0,5 bis 1,0 Gew.-% betragen. Die organische Phase wird beispielhaft und vor-

zugsweise flinfmal gewaschen.

Als Phasentrennvorrichtungen zur Abtrennung der Waschfliissigkeit von der organi-
schen Phase konnen grundsitzlich bekannte TrenngefiBe, Phasenseparatoren, Zentri-
fugen oder Coalescer oder auch Kombinationen dieser Einrichtungen verwendet wer-

den.
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Zum Erhalt des hochreinen Polycarbonats wird das Lésungsmittel abgedampft. Das
Abdampfen kann in mehreren Verdampferstufen erfolgen. GemiB einer weiteren be-
vorzugten Ausfiihrungsform dieser Erfindung kann das Losungsmittel oder ein Teil
des Losungsmittels durch Spriihtrocknung entfernt werden. Das hochreine Poly-
carbonat féllt dann als Pulver an. Gleiches gilt fiir die Gewinnung des hochreinen
Polycarbonats durch Fillung aus der organischen Lésung und anschlieBender Rest-
trocknung. Beispielsweise ist die Extrusion ein geeignetes Mittel zur Verdampfung
von Restlosungsmittel. Eine andere Technologie stellt die Strangverdampfertechno-

logie dar.

Als Bisphenole werden 1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexanon so-
wie 2,2-Bis-(4-hydroxyphenyl)-propan (BPA/Bisphenol-A) gegebenenfalls deren
Gemische eingesetzt, wobei das 1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-3,3,5-trimethylcyclo-
hexanon immer in Mengen >0,1 Mol-% anwesend ist. Bevorzugte 1,1-Bis-(4-hy-
droxyphenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexanonkonzentrationen liegen bei 10-100 Mol-%.
Die erfindungsgemif einzusetzenden Bisphenolverbindungen werden mit Kohlen-

sdureverbindungen, insbesondere Phosgen, umgesetzt.

Die Polyestercarbonate werden durch Umsetzung der bereits genannten Bisphenole,
mindestens einer aromatischen Dicarbonséure und gegebenenfalls Kohlensiure er-
halten. Geeignete aromatische Dicarbonsduren sind beispiclsweise Orthophtalsdure,
Terephthalsdure, Isophthalsiure, 3,3’- oder 4,4’-Diphenyldicarbonsiure und Benzo-

phenondicarbonsiuren.

In dem Verfahren verwendete inerte organische Losungsmittel sind beispielsweise
Dichlormethan, die verschiedenen Dichlorethane und Chlorpropanverbindungen,
Chlorbenzol und Chlortoluol, vorzugsweise werden Dichlormethan und Gemische

aus Dichlormethan und Chlorbenzol eingesetzt.

Die Reaktion kann durch Katalysatoren, wie tertire Amine, N-Alkylpiperidine oder

Oniumsalze beschleunigt werden. Bevorzugt werden Tributylamin, Triethylamin und
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N-Ethylpiperidin verwendet. Als Kettenabbruchmittel und Molmassenregler kénnen
ein monofunktionelles Phenol, wie Phenol, Cumylphenol, p.-tert.-Butylphenol oder
4-(1,1,3,3-Tetramethylbutyl)phenol verwendet werden. Als Verzweiger kann bei-

spielsweise Isatinbiscresol eingesetzt werden.

Zur Herstellung der hochreinen Polycarbonate werden die Bisphenole in wiBriger
alkalischer Phase, vorzugsweise Natronlauge, gel6st. Die gegebenenfalls zur Herstel-
lung von Copolycarbonaten erforderlichen Kettenabbrecher werden in Mengen von
1,0 bis 20,0 Mol-% je Mol Bisphenol, in der wiBrigen alkalischen Phase geldst oder
zu dieser in einer inerten organischen Phase in Substanz zugegeben. AnschlieBend
wird Phosgen in den die iibrigen Reaktionsbestandteile enthaltenden Mischer einge-

leitet und die Polymerisation durchgefiihrt.

Gegebenenfalls einzusetzende Kettenabbrecher sind sowohl Monophenole als auch
Monocarbonsduren. Geeignete Monophenole sind Phenol selbst, Alkylphenole wie
Kresole, p-tert.-Butylphenol, p-Cumylphenol, p-n-Octylphenol, p-iso-Octylphenol, p-n-
Nonylphenol und p-iso-Nonylphenol, Halogenphenole wie p-Chlorphenol, 2,4-Dichlor-

phenol, p-Bromphenol und 2,4,6-Tribromphenol sowie deren Mischungen.

Geeignete Monocarbonsiuren sind Benzoesaure, Alkylbenzoesduren und Halogen-

benzoesiuren.

Bevorzugte Kettenabbrecher sind die Phenole der Formel (I)

@OH ,
R

worin

R Wasserstoff, tert.-Butyl oder ein verzweigter oder unverzweigter Cg- und/oder

Co-Alkylrest ist.
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Bevorzugter Kettenabbrecher ist Phenol und p-tert.-Butylphenol.

Die Menge an einzusetzendem Kettenabbrecher betrigt 0,1 Mol-% bis 5 Mol-%, be-
zogen auf Mole an jeweils eingesetzten Diphenolen. Die Zugabe der Kettenabbrecher

kann vor, wihrend oder nach der Phosgenierung erfolgen.

Gegebenenfalls kann der Reaktion noch Verzweiger zugesetzt werden. Bevorzugte
Verzweiger sind die in der Polycarbonatchemie bekannten tri- oder mehr als trifunk-
tionellen Verbindungen, insbesondere solche mit drei oder mehr als drei phenolischen

OH-Gruppen.

Verzweiger sind beispielhaft und vorzugsweise auch 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-hy-
droxyphenyl)-phenylmethan, 2,2-Bis-[4,4-bis-(4-hydroxyphenyl)-cyclohexyl]-propan,
2,4-Bis-(4-hydroxyphenyl-isopropyl)-phenol, 2,6-Bis-(2-hydroxy-5'-methyl-benzyl)-4-
methylphenol, 2-(4-Hydroxyphenyl)-2-(2,4-dihydroxyphenyl)-propan, Hexa-(4-(4-hy-
droxyphenyl-isopropyl)-phenyl)-orthoterephthalsiureester, ~Tetra-(4-hydroxyphenyl)-
methan, Tetra-(4-(4-hydroxyphenyl-isopropyl)-phenoxy)-methan und 1,4-Bis-(4'4"-di-
hydroxytriphenyl)-methyl)-benzol sowie 2,4-Dihydroxybenzoesiure, Trimesinsiure,

Cyanurchlorid und 3,3-Bis-(3-methyl-4-hydroxyphenyl)-2-oxo-2,3-dihydroindol.

Die Menge der gegebenenfalls einzusetzenden Verzweiger betrigt 0,05 Mol-% bis

2 Mol-%, bezogen wiederum auf Mole an jeweils eingesetzten Diphenolen.

Die Verzweiger kénnen entweder mit den Diphenolen und den Kettenabbrechem in der
wilrig alkalischen Phase vorgelegt werden, oder in einem organischen Losungsmittel

gelost vor der Phosgenierung zugegeben werden.
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Ein Teil, bis zu 80 Mol-%, vorzugsweise von 20 bis 50 Mol-% der Carbonat-
Gruppen in den Polycarbonaten kénnen durch aromatische Dicarbonsiureester-

Gruppen ersetzt sein.

Die erfindungsgeméfen Polycarbonate sind sowohl Homopolycarbonate als auch Co-
polycarbonate und deren Gemische. Die erfindungsgemifen Polycarbonate kénnen
aromatische Polyestercarbonate sein oder Polycarbonate, die im Gemisch mit
aromatischen Polyestercarbonaten vorliegen. Der Begriff Polycarbonat steht stellver-
tretend fiir die nach den erfindungsgemiBen Verfahren erhiltlichen Polycarbonat-
Substrate.

Die Polycarbonate haben mittlere Molekulargewichte M,, (ermittelt durch Messung
der relativen Viskositdt bei 25°C in Dichlormethan und einer Konzentration von
0,5 g Polycarbonat/100 ml Dichlormethan) von 12.000 bis 400.000, vorzugsweise
von 23.000 bis 80.000 und insbesondere von 24.000 bis 40.000.

ErfindungsgemdBe Formkérper aus den erfindungsgem#Ben hochreinen Polycar-
bonat-Substraten sind insbesondere Verscheibungen fiir Kraftfahrzeuge und Streu-
scheiben fiir Automobil-Reflektoren, bei denen eine hohe Lichttransmission ohne
Storstellen im Formteil von enormer Wichtigkeit sind. Hergestellt werden diese
Formkorper durch Spritzgulverfahren, Extrusionsverfahren und Extrusions-Blas-
formverfahren unter Verwendung des erfindungsgemiBen Polycarbonats mit dem ge-

eigneten Molekulargewicht.

Die erfindungsgemiBen Formkérper und Folien zeichnen sich durch eine extrem
niedrige Fehlerrate beim Folien-Laser-Scan-Test und eine extrem niedrige Triibung
von weniger als 0,5 %, insbesondere 0,4 % der Triibungsmessung aus. Die er-
findungsgemaBen Formkdrper weisen weniger als 300, insbesondere weniger als 250,
bevorzugt weniger als 150 Storstellen pro m? gemessen an einer 200 pum Extrusions-

folie auf.
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Die nachfolgende Beispiele dienen zur Erlduterung der Erfindung. Die Erfindung ist

nicht auf die Beispiele beschrankt.
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Beispiele

Zur Herstellung der Polycarbonate wird eine wiBrige Natriumbisphenolat/Dinatrium-
1,1-Bis-(4-hydroxylatphenyl)-3,3-dimethyl-5-methylcyclohexanonlésung

(57 Mol-%:43 Mol-%) aus 1,1- Bis-(4-hydroxylatphenyl)-3,3-dimethyl-5-methyl-
cyclohexanon (wird vor dem Losevorgang in einem Riihrkessel durch 5maliges
Vakuumziehen und Bestickstoffen vom Restsauerstoff befreit) und Natronlauge
unter Sauerstoffausschlufl aufgeldst und diese, mit einer Lésung von BPA (BPA wird
als Schmelze kontinuierlich mit Natronlauge zusammengebracht) in Natronlauge
unter Sauerstoffausschlufl gemischt. Die eingesetzte Natronlauge weist unterschied-
liche Konzentrationen und Reinheiten (s. Tab.1) auf, wobei zur Lésung der Bis-
phenole die Ursprungs-Natronlauge noch weiter auf eine 6,5%ige Natronlauge ver-
diinnt wird. Diese Natriumbisphenolatlésung wird nun iiber einen 0,6 pa Filter
filtriert und in die Polycarbonatreaktion eingesetzt. Nach der Reaktion wird die
Reaktionsl6sung iiber einen 1,0 unom Beutefilter filtriert und der Wiische zugefiihrt.
Hier wird mit 0,6%iger Salzsiure gewaschen und anschlieBend mit filtriertem VE-
Wasser noch 5 mal nachgewaschen. Die organische Losung wird von der wilrigen
abgetrennt und nach dem Erwirmen der organischen Lésung auf 55°C zuerst mit
0,6 pa Filter und anschliefend iiber ein 0,2 pa Filter filtriert. Nach der Isolierung
wird das Poly-1,1-bis-(4-hydroxylphenyl)-3,3-dimethyl-5-methylcyclohexanon-co-
2,2-bis-(4-hydroxylphenyl)-propancarbonat erhalten. Das erhaltene Polycarbonat

weist ein mittleres Molekulargewicht M,, von 31.000 auf,
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Tabelle 1
Qualitit Natronlauge
1 2 3
% NaOH 50 50 32
Fe (ppm) 0,7 0,46 0,02
Ca (ppm) 2,0 0,4 <0,1
Mg (ppm) 0,5 0,2 <0,1
Ni (ppm) 0,2 0,2 <0,01
Cr (ppm) 0,4 0,25 <0,01
Zn (ppm) 0,1 0,05 0,06
Summe (ppm) 3,9 1,56 <0,3
Conc. in 100 % NaOH 1 2 3
Fe (ppm) 1,4 0,9 0,06
Ca (ppm) 4.0 0,8 <0,3
Mg (ppm) 1,0 0,4 <03
Ni (ppm) 0,4 0,4 < 0,03
Cr (ppm) 0,8 0,5 <0,03
Zn (ppm) 0,2 0,1 0,19
Summe (ppm) 7,8 3,1 <0,9

Die Filterstandzeiten fiir verschiedene Filterstandorte betragen fiir die einzelnen

Fille:
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Tabelle 2

Natronlauge hergestellt aus Versuch
Filterstandzeiten 1 2 3
Vor der Reaktion 12h 10d 30d

0,6 pa-Filter

Nach der Reaktion 24 h 30d >60d
1,0 pa-Filter

Endfilterl = 0,6 pa-Filter 12h 3d 21d
Endfilter2 = 0,2 pa-Filter

Aus den Polycarbonaten hergestellt mit Natronlauge aus Versuch 1 bis 3 werden nun
Folien extrudiert und diese, mittels der bekannten Methode, einem Folien-Laser Scan
Test unterzogen. Die Extrusionsfolie ist 200 um dick und 60 mm breit. Ein He-Ne-
Laser ("Spotdiameter" von 0,1 mm) tastet die Folie, mit einer Scanfrequenz von
5000 Hz in der Breiterichtung und einer Transportgeschwindigkeit von 5 m/s in der
Lingsrichtung, ab. Dabei werden alle Storstellen, die eine Streuung des durch-
gehenden Laserstrahls (ab 0,10 mm Durchmesser) bewirken, durch einen Photo-
multiplier detektiert und softwaremiBig gezihlt. Die Anzahl optische Stérstellen pro
kg Polycarbonat bzw. pro m* Folie, ist ein MaB fiir die Oberfldchenqualitit dieser

Folie bzw. Reinheit des PCs.

Auswertung Extrusionsfolie mit Laserscanner
PC hergestellt mit Natronlauge aus
Versuch
# pro m? Oberfliche 1 2 3
0,10 - 0,30 mm 194 99 53
>0,30 mm 216 128 72
Summe 410 227 125
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Aus den Polycarbonaten hergestellt mit Natronlauge aus den Versuchen 1 bis 3
werden Massivplatten fiir Automobilverscheibung und Scheinwerfer hergestellt. Die
mit Natronlauge aus Versuch 3 hergestellten Polycarbonate weisen einen geringeren

Blendlichtanteil und eine héhere Lichtausbeute auf.

Aus den Polycarbonaten unterschiedlicher Qualititsgiite werden Farbmusterplittchen
hergestellt. Die Farbmusterplattchen weisen, nach ASTM D1003, eine unterschied-
liche Triibung aus. Die Farbmusterplittchen (4 mm Dicke), die mit Natronlauge aus
Versuch 3 hergestellten Polycarbonaten, weisen eine besonders niedrige Triibung
von 0,4 % aus, was in der Anwendung als Verscheibung/ Streulichtscheibe zu ge-

ringerer diffuser Lichtstreuung fiihrt.
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Patentanspriiche

Polycarbonat-Substrate hergestellt auf Basis von 1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-
3,3,5-trimethylcyclohexanon mit einer Anzahl von weniger als 300 Stér-

stellen pro m* gemessen an einer 200 pm Extrusionsfolie.

Polycarbonat-Substrate hergestellt auf Basis von 1,1-Bis-(4-hydroxyphenyl)-
3,3,5-trimethylcyclohexanon mit einer Anzahl von weniger als 250 Stér-

stellen pro m”® gemessen an einer 200 um Extrusionsfolie.

Verwendung der Polycarbonat-Substrate wie in den vorgehenden Anspriichen

definiert zur Herstellung von Polycarbonat-Formkérpern.

Verfahren zur Herstellung von Polycarbonat-Formteilen mit niedrigem Stér-
stellengehalt, dadurch gekennzeichnet, dass man Polycarbonat-Substrate wie

in Anspruch 1 oder 2 definiert als Ausgangssubstrate einsetzt.

Formkorper hergestellt aus Polycarbonat auf Basis von 1,1-Bis-(4-hydroxy-
phenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexanon, mit einer Anzahl von weniger als 300

Storstellen pro m’ gemessen an einer 200 um Extrusionsfolie.

Formkérper geméB Anspruch 5 mit einer Triibung von weniger als 0,5 %.

Scheiben hergestellt aus Polycarbonat auf Basis von 1,1-Bis-(4-hydroxy-
phenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexanon, mit einer Anzahl von weniger als 300
Storstellen pro m” gemessen an einer 200 um Extrusionsfolie und einer Trii-

bung von weniger als 0,5 %.

Platten hergestellt aus Polycarbonat auf Basis von 1,1-Bis-(4-hydroxy-

phenyl)-3,3,5-trimethylcyclohexanon, mit einer Anzahl von weniger als 300

PCT/EP00/10400
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Storstellen pro m® gemessen an einer 200 pum Extrusionsfolie und einer Trii-

bung von weniger als 0,5 %.
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A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES
IPK 7 C08J5/18 C08L69/00

Nach der Internationalen Patentklassifikation (IPK) oder nach der nationalen Klassifikation und der IPK

B. RECHERCHIERTE GEBIETE

Recherchierter Mindestprifstoff (Klassifikationssystem und Klassifikationssymbole )

IPK 7 C08J CO8L G11B CO8G

Recherchierte aber nicht zum Mindestprifstoff gehdrende Verdffentlichungen, soweit diese unter die recherchierten Gebiete fallen

Wahrend der internationalen Recherche konsultierte elekironische Datenbank (Name der Datenbank und evtl. verwendete Suchbegriffe)

EPO-Internal

C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN

Kategorie® | Bezeichnung der Verdfientlichung, soweit erforderlich unter Angabe der in Betracht kommenden Teile Betr. Anspruch Nr.

A EP 0 359 953 A (BAYER AG) 1-8
28. Mdrz 1990 (1990-03-28)

Seite 12, Zeile 35 -Seite 13, Zeile 18;
Anspriiche 1-15

A EP 0 380 002 A (IDEMITSU PETROCHEMICAL CO) 1-8
1. August 1990 (1990-08-01)

Seite 4, Zeile 32 - Zeile 44; Anspruch 1

Weitere Verdffentlichungen sind der Fortsetzung von Feld C zu Siehe Anhang Patentfamilie
entnehmen
° Besondere Kategorien von angegebenen Verdffentlichungen  : *T* Spélere Vertffentlichung, die nach dem internationalen Anmeldedatum
*A® Versfientlichung, die den allgemeinen Stand der Technik definiert, oder d'em Priorftatsdatum verdffentiicht worden ist und mit der
aber nicht als besonders bedeulsam anzusehen ist 'épfmgl?r:‘"gu"":3:]32:::’"::620“3?’","”" Zudeeg"?tandnls 39? der
. . . i
‘E* &lteres Dokument, das jedoch erst am oder nach dem internationalen Theorie gngeggeben istg 0 Prinzips oder der ihr zugrundeliegenden
Anmeldedatum veroffentlicht worden ist ) *X* Veréffentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung
‘L* Verdffentlichung, die geeignet ist, einen Prioritdtsanspruch zweifethaft er- kann allein aufgrund dieser Veréffentlichung nicht als neu oder auf
scheinen zu lassen, oder durch die das Veréffentlichungsdatum einer erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet werden

anderen im Recherchenbericht genannten Veréffentlichung belegt werden

h : : 'Y* Veré i ; di i
soll oder die aus einem anderen besonderen Grund angegeben ist (wie Y* Veréfentlichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung

kann nicht als auf erfinderischer Tatigkeit beruhend betrachtet

ausgefuhrt) werden, wenn die Verdffentiichung mit einer oder mehreren anderen
0" Vertffentiichung, die sich auf eine miindliche Offenbarung, . Veréffentlichungen dieser Kategorie in Verbindung gebracht wird und
eine Benutzung, eine Aussteliung oder andere MaBnahmen bezieht ... diese Verbindung fiir einen Fachmann naheliegend ist
*P* Verdffentlichung, die vor dem internationalen Anmeldedatum, aber nach '."&. Vi . . e L
dem beanspruchten Prioritatsdatum veroffentiicht worden ist erdffentlichung, die Mitglied derselben Patentfamilie ist
Datum des Abschlusses der internationalen Recherche Absendedatum des intemationalen Recherchenberichts
13. Februar 2001 16. 03 2001
Name und Postanschrift der internationaien Recherchenbehérde Bevolimachtigter Bediensteter

Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2
NL - 2280 HV Rijswijk

Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl,

Fax: (+31-70) 340-3016 Decocker, L
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Feld | Bemerkungen zu den Anspriichen, die sich als nicht recherchierbar erwiesen haben (Fortsetzung von Punkt 2 auf Blatt 1

Geman Artikel 17(2)a) wurde aus folgenden Griinden fiir bestimmte Anspriiche kein Recherchenbericht erstelit:

1. D Anspriiche Nr.
weil sie sich auf Gegensténde beziehen, zu deren Recherche die Behérde nicht verpflichtet ist, namiich

2, E Anspriche Nr.
weil sie sich auf Teile der internationalen Anmeldung beziehen, die den vorgeschriebenen Anforderungen so wenig entsprechen
daB eine sinnvolle internationale Recherche nicht durchgefiihrt werden kann, namlich

siehe Zusatzblatt WEITERE ANGABEN PCT/ISA/210

3. D Anspriche Nr.
weil es sich dabei um abhéngige Anspriiche handelt, die nicht entsprechend Satz 2 und 3 der Regel 6.4 a) abgefaf3t sind.

Feld I Bemerkungen bei mangeinder Einheitiichkeit der Erfindung (Fortsetzung von Punkt 3 auf Blatt 1)

Die internationale Recherchenbehérde hat festgestelit, daB diese internationale Anmeldung mehrere Erfindungen enthait:

1. D Da der Anmelder alle erforderlichen zusatzlichen Recherchengebiihren rechtzeitig entrichtet hat, erstreckt sich dieser
internationale Recherchenbericht auf alle recherchierbaren Anspriiche.

2 D Da fir alle recherchierbaren Anspriiche die Recherche ohne einen Arbeitsaufwand durchgefihrt werden konnte, der eine
' zusatzliche Recherchengebihr gerechtfertigt hatte, hat die Behorde nicht zur Zahlung einer solchen Gebiihr aufgefordert.

3. D Da der Anmelder nur einige der erforderlichen zusétzlichen Recherchengebiihren rechtzeitig entrichtet hat, erstreckt sich dieser
internationale Recherchenbericht nur auf die Anspriiche, fir die Gebiihren entrichtet worden sind, nimlich auf die
Anspriiche Nr.

4. I:] Der Anmelder hat die erforderlichen zusétzlichen Recherchengebiihren nicht rechtzeitig entrichtet. Der internationale Recher—
chenbericht beschrénkt sich daher auf die in den Anspriichen zuerst erwahnte Erfindung; diese ist in folgenden Anspriichen er-
faft:

Bemerkungen hinsichtlich eines Widerspruchs D Die zusétzlichen Gebihren wurden vom Anmelder unter Widerspruch gezahit.

D Die Zahlung zusétzlicher Recherchengebiihren erfolgte ohne Widerspruch.

Formblatt PCT/ISA/210 (Fortsetzung von Blatt 1 (1))(Juli 1998)
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Internationales Aktenzeichen PCTEP 00 10400

WEITERE ANGABEN PCTASA/ 210

Fortsetzung von Feld 1.2

Die geltenden Patentanspriiche 1-8 sind auf ein Produkt und Verfahren, das
mittels folgender Parameter definiert wird, zu beziehen:

P1: Storstellengehalt von weniger als 250 Stdorstellen pro m2 gemessen an
einer 200 micrometer Extrusionsfolie.

P2: Triibung von weniger als 0,5 %

Die Verwendung dieser Parameter muss im gegebenen Zusammenhang als Mangel
an Klarheit im Sinne von Art. 6 PCT erscheinen. Es ist unmdglich, die vom
Anmelder gewdhlten Parameter mit dem zu vergleichen, was der Stand der
Technik hierzu offenbart. Der Mangel an Klarheit ist dergestalt, daB er
eine sinnvolle vollstandige Recherche unméglich macht.

Ausserdem die geltenden Patentanspriiche 1-2 beziehen sich auf ein
Produkt, jeweils charakterisiert durch eine erstrebenswerte Eigenschaft,
namlich wenige Storstellen pro m2.

Die Patentanspriiche umfassen daher alle Produkte etc., die diese
Eigenschaft aufweisen, wohingegen die Patentanmeldung Stiitze durch die
Beschreibung im Sinne von Art. 5 PCT nur fiir eine begrenzte Zahl solcher
Produkte etc. liefert, d.h. die Produkte u.a. hergestellt mit einer
bestimmten Natronlauge. Desungeachtet fehlit den Patentanspriichen auch die
in Art. 6 PCT geforderte Klarheit, nachdem in ihnen versucht wird, das
Produkt lber das jeweils erstrebte Ergebnis zu definieren. Auch dieser
Mangel an Klarheit ist dergestalt, daB er eine sinnvolle Recherche {iber
den gesamten erstrebten Schutzbereich unméglich macht.

Daher wurde die Recherche beschrdnkt auf Polycarbonat-Substrate auf Basis
von 1,1-Bis-(4-hydroxypheny1)-3,3,5-trimethylcyclohexan mit niedrigem
Fremdpartikelgehalt und daraus hergestellte Polycarbonat-Formkérper mit
hoher Oberflachenbrillianz, die durch ein Verfahren zur Herstellung von
Polycarbonat nach dem Phasengrenzflachenverfahren erhalten werden, das
dadurch gekennzeichnet ist, dass aus der Gruppe der Einsatzstoffe
mindestens der Einsatzstoff Natronlauge arm an Fe, Cr, Ni, Zn, Ca, Mg, Al
oder ihren chemischen Homologen ist (Siehe Beschreibung, Seite 2, Regel 1
bis Seite 11, Regel 2 und Beispiele).

Der Anmelder wird darauf hingewiesen, daB Patentanspriiche, oder Teile von
Patentanspriichen, auf Erfindungen, fiir die kein internationaler
Recherchenbericht erstellt wurde, normalerweise nicht Gegenstand einer
internationaien vorlaufigen Priifung sein kdnnen (Regel 66.1(e) PCT). In
seiner Eigenschaft als mit der internationalen vorlaufigen Priifung
beauftragte Behorde wird das EPA also in der Regel keine vorliufige
Prifung fir Gegenstdnde durchfiihren, zu denen keine Recherche vorliegt.
Dies gilt auch fiir den Fall, daB die Patentanspriiche nach Erhalt des
internationalen Recherchenberichtes gedndert wurden (Art. 19 PCT), oder
flir den Fall, daB der Anmelder im Zuge des Verfahrens gemiB Kapitel II
PCT neue.Ratentanpriiche vorlegt.




INTERNATIONALER RECHERCHENBERICHT

Angaben zu Verdffentlich. . en, die zur selben Patentfamilie gehoren

Ir

tionales Aktenzeichen

PCT/EP 00/10400

Im Recherchenbericht Datum der Mitglied(er) der Datum der
angefuhrtes Patentdokument Verdffentlichung Patentfamilie Veréffentlichung
EP 0359953 A 28-03-1990 DE 3832396 A 15-02-1990
DE 3837090 A 17-05-1990
DE 3909601 A 04-10-1990
AT 71929 T 15-02-1992
AU 615326 B 26-09-1991
AU 3959389 A 15-02-1990
BR 8904057 A 20-03-1990
CA 1339585 A 16-12-1997
CN 1041151 A,B 11-04-1990
CN 1089627 A,B 20-07-1994
DD 287480 A 28-02-1991
DD 297572 A 16-01-1992
DD 297654 A 16-01-1992
DD 297605 A 16-01-1992
DE 3844633 A 19-04-1990
DE 58900761 D 05-03-1992
DK 395889 A 13-02-1990
ES 2028422 T 01-07-1992
FI 893780 A,B, 13-02-1990
GR 3004201 T 31-03-1993
HK 14595 A 10-02-1995
HU 53058 A 28-09-1990
HU 206303 B 28-10-1992
JP 2088634 A 28-03-1990
JP 2749653 B 13-05-1998
KR 144152 B 15-07-1998
KR 148235 B 17-08-1998
MX 17040 A,B 01-09-1993
NO 893080 A,B, 13-02-1990
NO 174893 B 18-04-1994
SG 177494 G 12-05-1995
SuU 1750416 A 23-07-1992
R 24349 A 16-09-1991
us 4982014 A 01-01-1991
us 5126428 A 30-06-1992
us 5227458 A 13-07-1993
ZA 8906144 A 30-05~1990
RU 2008313 C 28-02-1994
RU 2051930 C 10-01-1996
EP 0380002 A 01-08-1990 DE 69013703 D 08-12-1994
DE 69013703 T 08-06~1995
JP 2276037 A 09-11-1990
JP 8027978 B 21-03-1996
KR 132773 B 16-04-1998
us 5215799 A 01-06-1993

Formbilatt PCT/ISA/210 (Anhang Patentfamilie)(Juli 1992}




	Abstract
	Bibliographic
	Description
	Claims
	Search_Report

