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MEMORIA DESCRIPTIVA

Correspondiente a la solicitud de registro de wna Patente de Inven-—

cibén que, por veinte afios se solicita para Espafia, a favor de la .

firma FUJT PHOTO FIIM CO., ITD., de nacionalidad jurfdica japogesa,;

domiciliada en KANAGAWA (Japbn), 210, Nakanuma, Minami Ashigara-Shi
p or

" MEJORAS EN LA OBTENCION DE HOJAS REGLSTRADORAS "

El presente invento se refiere a una hoja registradora y més
particularmente se refiere a la mejora en el revelador de color que
reacciona con un formador de color casi incoloro para formar una
imagen de color revelada.

En una héja registradora, como es bien conocida de las paten-
tes de EE,UU, nfmero 2.712.507, 2.730.456; 2.730,457; 3.418,250,
etc. se utilizan microchpsulas conteniendo una solucidn de un conm-
puesto orghnico casi incoloro (al que se hard referencia en lo que
sigue como a un "formador de colox") y un compuesto, que Teacciona

con dicho formador de color para revelar color (al que se haréd rTe-
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ferencia en 1o que sigue como a un "revelador de color").

Se conoce una variedad de formas de aplicacibn. Por ejemplo,
existe una hoja copiadora sensible a la presibn, comprendiendo una
hoja revestida con microcépsulas conteniendo una solucibén formadora
de color (es decir, una hoja formadora de color u hoja superior),
una hoja revestida con un revelador de color, junto con un agluti-
nante (es decir, hoja reveladora de color u hoja inferior) y, en
algunos casos, una hoja, uno de cuyos lados estd revestido con un
revelador de color y cuyo otro lado esth revestido con microchpsu-
las (es decir, hoja mediana). Como otra ejecucidnexiste una hoja,
en que las microchpsulas y el revelador de color se aplican a la
misma superficie de un soporte (es decir, hoja registradora simple).

Ademés, tembibn se conoce una hoja registradoras semsible al cg
lor, que tiene los mismos elementos bhsicos que arriba y esté reves-
tida con un formador de color y un revelador de color sobre el mis-
mo o sobre diferentes soportes. En este caso, un material fusible
al calor, tal como acetanilida, se ailade a una capa conteniendo
el formador de color.

También se conoce todavia otra ejecucidn consistente en un pro
cedimiento impresor, en que una hoja de revelador de color y una
tinta formedora de color se combinan.

Como revelador de color arriba descrito, generalmente se han
usado arcillas, tales como arcilla A&cida, arcilla activa, atapulgi-
ta, ceolita, bentonita, etc., Acidos orglnicos, tales como Acido
suceinico, Acido thnico, Acido ghlico, etc., resinas de fenol y sg
mejantes. Da arcilla &cida naturalmente, estd comunmente disponible,
aunque producida en el Japbn, y tiene propiedades similares a la
atapulgita.

Sin embargo, el uso de tales materiamles estd expuesto al defece

to de que, cuando se usan tales reveladores de color individualmen-
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te o incluso, por ejemplo, cuando se usan en combinacidn arcillas
y un compuesto de fenol, las imégenes de color reveladas, obteni=
das por la reaccidén con un formador de color, tal como lactona
violeta cristal, Z-metil-2,2’-spirobi(benzo-f-cromeno), etc. empg
lidecen fécilmente, cuando se irradian con luz solar o se dejan
en una habitacibn.

Por otra parte, no obstante al arriba mencionado defecto,
una hoja reveladora de color, en que se utlilizan arcillas, tiene
muchas ventajas. Por ejemplo, la hoja reveladora de color, en que
se usa una resina de fenol, etc., tiene pequefa capacidad revela
dora de color para ciertas clases de formadores de color (es de-
cir, una selectividad a formadores de color) mientras que una
hoja reveladora de color, en que se usan arcillas tiene la exce-
lente ventaja de que es capaz de revelar color casi sobre todos
los formadores de color, con alta densidad.

Un objeto del invento es procurar una hoja reistradora mejo
rada, sin perder las ventajas de las arcillas reveladoras de co~-
lor,

Otro objeto del invento es mejorar la resistencia a la luz
de una imagen de color revelada, formada por un formador de color
y arcillas.

Los objetos arriba mencionados del invento se alcanzan incor
porando por lo menos un &cido carboxilico aromitico o una sal
de metal de Alcali del mismo en una arcilla usada como revelador
de color.

El término de "hoja registradora" como se usa aqui, define
un soporte teniendo sobre el mismo por lo menos una capa de reve
lador de color, como se ha descrito arriba, usada para registrar,
utilizando la reaccidn coloreadora entre un formador de color y

un revelador de coloxr. Por lo tanto, todas las ejecuciones arriba
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mencionadas estin incluidas en el mismo,

Como arcillas usadas en el invento, pueden citarse a titulo
de ejemplo, arcilla &cida, arcilla activa, atapulgita, ceolita,
bentonita, caolin, Acido silfcico, &cido silicico sintético, sili
cato de aluminio, silicato de zinc, etc. También pueden emplearse
como arcillas, de acuerdo con el invento, &cido silfcico y seme-
jentes. En general, pueden usarse en el presente invento, cuales-
quiera de los muchos materiales de arcillas, usados por la técni-
ca anterior, para reaccionar con un tinte bésico incoloro, para
producir un producto de reaccibn coloreado. También pueden em-
plearse arcillas preparadas elaborando quimicamente tales acillas;
por ejemplo, aquellas arcillas, que han sido sometidas a tratamien
tos conocidos con un materisl mineral &cido o alcalino para mejo-
rer algunas de sus propiedades. Tales arcillas tembién pueden ser
gometidas & elaboracidn fisica, por ejemplo, trituracidn, para
reduccibén del tamafio de particula del mismo, si se desea.

Como &cido carboxilico aromético, usado en el presente in-
vento, pueden citarse compuestos aromdticos teniendo por lo menos
un grupo carboxilo, por ejemplo, &cido benzbdico, &cido aminoben
zbico, (pueden usarse los derivados o-, m- y p~), &cido hidroben
zbico (pueden usarse los derivados o-, m~ y p-), &cido nitroben
zbico (pueden usarse los derivados 0-, m~- y p-), &cido 2-hidroxi=
3-naftdico, &cido 2-hidroxi-l-naftdico, &cido 4-amino-l-naftbico,
80id0o 4~nitro=2=-hidroxi-l-naftdico, Acido 2,4-dihidroxi-benzbdico,
fcido 244,6-trihidroxi-benzbdico, &cido 2-hidroxi-4—aminobenzbico,
fcido acetaminobenzbico (pueden usarse los derivados o-, m— y p-),
fcido 2-hidroxi-4-metilbenzdico, &ido 2-amino-4-terciario-butilben
zbico, &cido 2~-6-dihidroxi-l-etilbenzbico, &cido 2-hidroxi-5-ter
clario~butilbenzbico, &cido 3-fenilsalicilico, fcido 3-metil-S5-ter

ciario-butilsalicilico, &cido 3,5-di-terciario-butilsalicilico,
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&cido 3,5-di-terciario-amilsalicilico, &cido 3~-ciclohexilsalicili
co, &cido 5-ciclohexilsalicilico, &cido 3-metil-5~isoamilsalicili
co, &cido 3,5-di-secundario-butilsalicilico, &cido 5-secundario-
butilsalicilico, &cido 5-nonilsalicilico, &cido 3,5-di-isopropil
salicilico y semejantes. De estos compuestos son particularmente
eficaces aquellos teniendo por lo menos un grupo hidroxi.

Pueden citarse a titulo de ejemplo como ilustracibn de las
sales de metal de &lcali del &cido carboxilico orginico, por ejem
plo, sales de sodio, litio o potasio de los Acidos carboxilicos
orghnicos arriba mencionados y semejantes.

En el caso de sales de metal, son especialmente eficaces
los &cidos carboxilicos arométicos, teniendo por lo menos uno o
nds grupos de hidroxilo. ‘

Los més preferidos &cidos carboxilicos orghnicos o sus sales
de metal de Alcali, usados en el presente invento, tienen por lo
menos un grupo hidroxilo y ademfs uno o varios grupos alquilo,
con 4 a 12 Atomos de carbono, un grupo fenilo y/o un grupo ciclo
hexilo.

La cantidad de &cido carboxilico aromltico o de su sal de
metal de &lcali es preferentemente de alrededor de 1 a 200 partes
de peso, més preferentemente 5 a 60 partes de peso, basado en
100 partes de peso de la arcilla. Aunque pueden usarse cantidades
menores, frecuentemente se encuentran resultados insuficientes
¥ con cantidades mucho mayores la mejora en los resultados no se
perfecciona significativemente en la mayoria de los casos para
justificar el uso de &cido adicional.

Como procedimiento para producir el revelador de color de
acuerdo con el invento, pueden citarse, a titulo de ejemplo, los
siguientes procedimientos, pero el presente invento no estd limi-

tado a los siguientes ejemplos de produccidn, puesto que los efec
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tos del invento ocurren naturslmente cuando por lo menos una ©
varias arcillas y por lo menos uno o varios Acidos carboxilicos
aromAticos o sus sales de metal de &lcali coexisten.

(1). Por 1o menos un Acido carboxilico aromético o una de
sus sales de metal de &lcali se disuelve o dispersa en asgua y
después se dispersa en ello arcilla, con agitacibn. Después de
ello, se ajusta el pH de la dispersidn a un valor adecuado para
la arcilla usada y se aflade a ello un aglutinante, tal como 1la-
tex, polivinil alcohol, goma arfbigas, almidén, etc. jara prepa-
rar una solucidn de revestimiento. La cantidad del aglutinante
es usualmente mayor que alrededor de 5 partes de peso y es prefe
rentemente de 10 a 30 partes de peso por 100 partes de peso de
la arcilla.

La resultante solucibn de revestimiento se aplica & un so-
porte, tal como un papel, sustitutivo de papel, pelicula, ete.
en una cantidad por encima de alrededor de 3 g/h?, preferentemen~
te 4 a 8 g/mz, después se seca. En este procedimiento de produc
c¢idn se prefiere una cantidad de Acido carboxilico aromético o
de su sal, mayor que alrededor de 0,5 partes de peso, preferente-
mente de 5 a 200 partes de peso, por 100 partes de peso de la
arcilla.

(2). Después de dispersar la arcilla en agua, el pH de la
dispersibn se ajusta al valor apropiado para la arcilla usada.
Después se aflade & ello un aglutinante. La cantidad del agluti-
nante usado estd por encima de unas 5 partes de peso, preferente-
mente de 10 a 30 partes de peso, por 100 partes de peso de la
arcilla,

La solucidn revestidora preparada como arriba, despubs se
aplica a un papel, una pelicula de resina o sustitutivo de papel

en una cantidad superior a 3 g/m2 preferentemente de 4 a 8 g/hz.
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Después de ello, un &cido carboxilico aromltico o una sal
de metal de Alcali de un Acido carboxilico aromético se disuelve
o dispersa en agua o en un disolvente orgénico tal como metand,
etanol, benceno, acebtona, etil acebtato, etc. y si fuera necesario
se afiade en el sistema acuoso un aglutinante, tal como un létex,
polivinil elcohol, copolimero de anhidrido maléico-estireno, etec.
preferentemente, que se disuelva en el sistema acuoso o en el sis-
tema de disolvente orghnico, se afiade un aglutinante tal como
etil celulosa, copolimero de estireno-butadieno, etc.

La golucibn revestidora resultante es entonces aplicada a la
arcilla anteriormente revestida para obtener un sistema coexisten-
te de arcilla y un &cido carboxflico aromftico o su sal de metal
de &lcali. En este caso, la cantidad del aglutinante usado es ade-
cuadamente menor que alrededor de 10 partes de peso por 100 partes
de peso del Acido carboxilico aromdtico o su sal de mbal de &lcali
¥y la cantided de la solucidn revestidora estd adecuadamente por
encima de alrededor de 0,1 g/hz, deseablemente de 0,3 a 1,0 g/h?.
El limite superior de la cantidad revestida se decide principalmen
te por consideraciones econdmicas.

El ajuste del pH de la dispersidn arriba citado, se realiza
afiadiendo un material alcalino a la dispersibén para hacer su pH
alcalino. Esta etapa preferida incrementa la habilidad reveladora
de color del sistema, obteniéndose usualmente los mejores resulte-
dos a unpl. de alrededor de 8 hasta 10,5. Cualquier material alcg
lino, compatible con sistemas de hojas registradoras, puede usarse,
pero normalmente se usa un hidrdxido de &lcali, a causa de la alta
solubilidad de tales compuestos.

En el caso arriba descrito, en gue se usa un disolvente orgé-
nico, el efecto del invento se hace mayor, cuando se usa un disol-

vente capaz de disolver el &cido carboxilico aromético o la sal de
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metal de &lcali. En tales casos se requieren raramente aglutinan-
tes, aunque, si se usan, es preferible que estén disueltos en el
disolvente orgénico.

No hay ningln limite para el aglutinante, que pueda ser usa-
do en el presente invento, es decir que el aglutinante usado en
el presente invento puede ser elegido entre cuslesquiera de ague-
1llos, que se usan en la téenica anterior, y no es extremadamente
critico el aglutinante exacto que se utilice. Son ejemplos de
aglutinantes, en adicidn a los enumerados arriba, gelatina, casei
na, alginato de sodio, carboximetilcelulosa, un létex de un mate-
rial, tal como polivinilacetato, copolimeros de estireno-butadieno,
copolimeros de estireno-fcido acrilico, copolimeros de butadieno
&cido acrilico o poliacrilatos.

La capa conteniendo el revelador de color del invento, puede
contener ademfs resinas fcidas, tales como una resina de fenol-for
maldehido o pigmentos inorghnicos, tales como &xidos de metal,
hidrdxidos de metal, etc.

Reginas de fenol preferidas se describen en las patentes de
EE,UU. nfmeros 3,516.845; 3.427.180 y 3,455,721, por ejemplo,
un condensado de p-fenilfenol-formaldehido, un condensado de
p-terciario-butilfenol~formaldehido o un condensado de fenol-aceti
leno. Los pigmentos inorgénicos incluyen dxidos de metal, tales
como bxido de zine, bxido de magnesio u bxido de titanio, hidrbéxi
dos de metal, tales como hidrdxido de calcio, hidrbxido de magne-
sio o hidrbxido de zinc y carbonatos de metal, tales como carbona-
to de magnesio, carbonato de zinc y carbonato de calcio.

En adicibn, cada solucidn de revestimiento puede ser aplica-
da, bien sea a toda la superficie o puede ser solo parcialmente
revestida (impresa) sobre la superficie.

La solucidn revestidora preparada en los ejemplos arriba ci-
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tados puede ser revesbtida sobre un soporte, junto con los formado-
res de color descritos a continuacidn. Ouando se usa como un papel
sensible a la presibn, el formador de color puede estar conbtenido
en microcipsulas.

El formador de color se disuelve usualmente en un disolvente
bien conocido en la técnica, tal como difenilo clorado, parafina
clorada, benceno, tolueno, etc. y encapsulado en microcépsulas o
se disuelve en el arriba descrito disolvente y, después de afiadir
& ello un aglutinante, se aplica a un soporte. En el filtimo caso,
1la solucidn puede ser suministrada a una hoja reveladora de color
8 través de un cliché o patrdén, en forma semejante a la tinta,
en lugar de revestir sobre el goporte. En el caso de un papel co-
piador sensible al calor, se mezclan materiales conocidos, fusi-
bles al calor, tales como acetanilida, urca, alfanaftol o betanaf
tol, anhfdrido ftélico, &cido estelrico,etc. con el formador de
color y se aplican a un soporte. Preferentemente la proporcibn
de sustancia termo-fusible al formador de color, es de 1,5 a 30%
de peso.

Oomo se describe arriba, respecto al formador de color, el
disolvente para el mismo, los aditivos del mismo, métodos de encap
sulacibn, etc. adecuadamente pueden seleccionarse y emplearse al-
gunos de los conocidos en la técnica.

Sin embargo, el formador de color usado, no es critico en es-
te invento. Son ejemplos del formador de color, utilizable en es-
te invento, compuestos de triarilmetano, tales como 3,3-bis(p-dime
til-aminofenil )=6-dimetilamino ftaluro, es decir, lactona violeta
cristal, 3,3-bis(p-dimetil~aminofenil) ftaluro, es decir, lactona
verde malaquita, %-(p-dimetilaminofenil)~3-(1,2-dimetilindol-3-il)
ftaluro, 3-(p-dimetilaminofenil )=3-(2-metilindol-3-il) ftaluro,
%=(p-dimetilaminofenil )-3-(2~fenilindol~3-il) ftaluro, 3,3-bis(l,2-
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dimetilindol-3-il)-5-dimetilaminoftaluro, 3,3-bis(l,2-dimetilin
dol-3-il)-6-dimetilaminoftaluro, 3,3-bis(9-etilcarbazol~3~il)-5-
dimetilaminoftaluro, 3,3-bis(2fenilindol-3-il)-5-dimetilaminofta
luro, y 3-p~dimetileminofenil-3-(l-metil-pirrol-2-il)-6-dimetila
mino-ftaluro; compuestos de difenilmetano, tales como 4,4’ -bis-di
metil~amino-benzhidrina bencil éter, N-halofenil-leuco-Auramina

y N-2,4,5-triclorofenil-leuco-Auramina; compuetos de xanteno,
tales como rodamina-B-anilinolactamo, rodemina-(p-nitroanilino)
lactamo, rodamina-B~(p~cloroanilino) lactemo, 7-dimetilamino-2-
metoxifluorano, 7-dietilamino-2-metoxifluorano, 7-dietilamino-3-
metoxifluorano, 7-dietilamino-3-clorofluorano, 7-dietileamino=3-
cloro-2-metilfluorano, 7-dietilamino-2,3-dimetilfluorano, 7-dieti
lamino-(3-acetilmetilamino) fluorano, 7-dietilamino-(3-metilamino)
fluorano, 3,7-dietilaminofluoranc, 7-dietilamino~3-(dibencil-ami
no) fluorano, 7-dietilamino-%-(metilbencilamino) fluorano, 7-dig
tilamino=3=(cloroetil-metilamino) fluorano y 7-dietilamino~3-(die
tilamino) fluorano; compuestos de tiacina, tales como agzul de leu
cometileno de benzoilo y azul de leucometileno de p-nitrobencilo;
y compuestos de spiropirano, tales como 3-metil-spiro-dinaftopira
no, ?-etil-spiro-dinaftopirano, 3,3%"=dicloro-spiro-dinaftopiranoc,
3-bencil-spiro-dinaftopirano, 3-metil-nafto-(3-metoxibenzo)-spiro
pirano y 3=-propil-spiro-dibenzopiranc.

En general, una combinacibdn de lactone violeta cristal, que
tiene una propiedad ripida formadora de color, cuando se pone en
contacto con arcilla y azul de leucometileno de benzoilo, que
tiene una propiedad formadora de color lenta, pero que es capaz
de formar un color de mayor resistencia a la luz, se usa preferepn
temente,

Sin embargo, cuando una hoja teniendo sobre ella microchpsu-

las conteniendo el formador de color de la combinacidn arriba
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descrite, se pone en conbtacto, por ejemplo, a presidén, con un pa-
pel convencional revestido de arcilla o una hoja reveladora de
color, en que se usa una resina de fenol, se requiere largo tiem
po antes de que el azul de leucometileno de benzoilo forme un co
lor después de la formacidn momenténea de color de la lactona
violeta cristal y, en adicidn, la imégen de color revelada de lagc
tona violeta cristal empalidece.

En una hoja reveladora de color utilizando una resina de
fenol, esta tendencia es particularmente grande, porque el azul
de leucometileno de benzoilo apenas forma algfln color,

Cuando el revelador de color, de acuerdo con el invento, se
utiliza, se suprime completamente el defecto arriba descrito.

Regumiendo, la hoja regi;tradora del invento se caracterigza
por un revelador de color, en que se usan arcillas y por lo menos
un &cido carboxilico aromitico o una de sus sales de metal de
8lcali y, como resultado se mejoran notablemente varias capacida-
des requeridas pars un revelador de color, tal como resistencia
a la luz de la imAgen de color revelada y semejantes.

1). Resistencia a la luz de la imsgen de color revelada.

La imégen de color revelada, formada usando el revelador de
color de este invento, no empalidece tanto cuando se irradia con
luz solar o se deja en una habitacidn, cuando se compara con un
Ppel convencional revestido de arcilla. Esto contribuye marcada-
mente al valor en el mercado del producto.

2). Habilidad reveladora de color.

La hapilidad reveladora de color del revelador de color de
acuerdo con el presente invento, se mejora tanto, en comparacidn
con un papel convencional revestido de arcilla, que pueden redu-~
cirse, para obtener la misma densidad de color, bien sea la canti-

dad del revelador del color sobre un soporte, o bien la cantidad
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de formador de color sobre una hoja formadors de color.

En particular la reduccidn en la cantided del formador de
color usado, da por resultado reducir el coste de producir hojas
registradoras,

3). Actividad con el paso del tiempo.

La actividad de un papel convencional, revestido de arcilla
se reduce con el paso del tiempo, debido a la absorcidn de mabte-
riales ambientes, mientras que con el revelador de color de este
invento apenas se observa una reduccidn en la habilidad revelado-
ra de color pr el transcurso del tiempo.

Ahora se demostrarf por los siguientes ejemplos del revelador
de color del invento, es decir, el revelador de color en que por
lo menos un &cido carboxilico aromftico y/o una de sus sales de
metal de Alcali se incorpora en una arcilla, que tiene un valor
en el mercado marcadamente mejorado en comparacidn con una arci-
lla reveladora de color convencional, El presente invento, natu-
ralmente, no debe ser limitado solamente a tales ejemplos.

El efecto de la hoja registradora del invento fue confirmado
usando el siguiente formador de color.

Las microcdpsulas conteniendo el formador de color fueron

preparadas de acuerdo con la memoria descriptiva, por ejemplo,

~ de la patente de EE.UU., n2 2,800,457 de Green y otros. Uno de

sus ejemplos, especificos se muestra més sbajo. A continuacidn
todas las partes son de peso a no ser que se indique de otro modo.
10 partes @e gelatina de piel de cerdo, elaborada al &cido,
y 10 partes de goma arfbiga se disolvieron en 400 partes de agua
a 402 C y se afiadieron a ello 0,2 partes de aceite rojo de Tur~
quia, como un agente emulgante. 40 partes de aceite, conteniendo
formador de color, fueron emulsionadas en la solucibén resultante,

preparfndose el aceite conteniendo formador de color, disolviendo
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2% de lactona violeta cristal en un aceite mixto comprendiendo
4 partes de difenilo clorado y 1 parte de aceite de lémpara.

Cuando el tamafio de las gotitas de aceite llegd a 5 micras
como promedio se interrumpid la emulsificacidn, se afiadid a ello
agua a 402 C para hacer el total de 900 partes y se conbinud la
agitacibn. Después de ello, se ajustd el pH de la solucidn entre
4,0 y 4,2 por la adicibn de &cido acético acuoso al 10% para cau
sar coacervacidn.

Después de agitar durante otros 20 minutos, la soluddn fue
enfriada con agua de hielo para causar gelacidén de la membrana
de coacervado depositada alrededor de las gotitas de aceite.

Cuando la temperatura de‘la solucibn llegd a ser de 202 C se
afiedieron a ello 7 partes de formalina al 37%. A 102 C, el pH de
la solucibn fue ajustado a 9 por la adicidn de un hidrdxido sbdi-
co acuoso en solucibn al 15%. La adicibn de hidrbdxido sbdico se
efectud lentamente. Subsiguiéntemente la temperatura de la solu-
cibn fue aumentada 502 C durante un periodo de 20 minutos, mien-
tras se agitaba.

Después de ajustar la temperatura de la dispersidn de micro
chpsulas, asi obtenida, a 302 C, la dispersibn fue aplicada a un
papel de 40 g/cm2 en una cantidl revestida de 6 g/'m2 (componentes
sblidos) y despuds se secb.

De la manera arriba descrita, se obtuvo una hoja teniendo
encima microclpsulas conteniendo, como formador de color, lactona
violeta cristal.

Las hojas revestidas de microcépsulas, conteniendo otros
formadores de color también fueron preparadas de la misma manera
que arriba, meramente cambiando la identidad del formador de co-
lor.

Entonces se formaron los siguientes materisles reveladores.
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El tamefio de particul&d de los materiales de arcilla, usados en
los e¢jemplos, fue de 5 micras,

Ejemplo 1

8 partes de una solucidn acuosa al 20% de hidrbxido sbdico
fue afiadida a 300 partes de peso y 10 partes del siguiente &cido
carboxilico aromético se disolvieron o dispersaron en la misma.
Después de ello, se afiadieron gradualmente 100 partes de arcilla
écida con agitacibn. Se afiadieron a ello 20 g (componentes s6lidos!
de l&tex de estireno-butadieno (SBR latex) y el pH de la disper—
sibn fue ajustado a 9,5 por la adicidn de una solucidn acuosa al
20% de hidrbdxido sbdico.

La solucidn revestidora, asi obtenidas, fue aplicada a un pa-
pel de bage de 40 g/ma, para procurar un revestimiento sobre el
mismo de 5 g/m2 de componente sb6lido por medio de una barrs reves-
tidora, secindose después. Asi se obtuvo una hoja reveladora de
color de acuerdo con el invento,

Ejemplo 2 '

100 partes de arcilla Acida fueron dispersadas en 300 partes
de agua con agitacibén. Subsiguientemente se afiadieron a ello 15
partes del siguiente 8cido carboxflico aromftico o su sal metili-
ca de Alcali. Después se afiadid a ello gradualmente una solucibn
acuosa al 20% de hidrdxido sbdico a un pH de 8, se afiadieron a
ello 20 partes (componentes sblidos) de létex SBR, y el pH de la
solucidn fue ajustado a 9,5 con la solucidn acuosa de hidrbxido
sbdico. La solucibn de revestimiento, asi obtenida, fue splicada
a un papel de base de 40 g/h? para procurar un revestimiento sobre
el mismo de componente sb6lido de 5 g/m2 por medio de una barra re-
vestidora, seclndose después. Se obtuvo asi una hoja reveladora

de color de acuerdo con el invento.

Ejemplo 3
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Después de dispersar 100 partes de Acido silicico finamente
pulverizado en 300 partes de agua, se afiadieron a ello 10 partes
del sigiente fcido carboxilico aromitico o de su sal de metal de
flcali, y subsiguientemente se afiadieron a ello 100 partes de una
solucibn acuosa al 20% de polivinil alcohol. Después de ello, el
pH de la dispersidn fue ajustado a 6,0 con una solucién acuosa
al 20% de hidrbéxido sbddico., La solucibn revestidora as{ obtenida,
fue aplicada a un papel de base de 40 g/m2 para procurar un re-
vestimiento de componentes sblidos de 4 g/m2 por medio de una ba-
rra revestidora, sechndose después. Asi se obtuvo una hoja revela
dora de color de acuerdo con el presente invento.

Ejemplo &4
100 partes de arcilla &cida fueron dispersadas en 300 g de

\

agua con agitacidn. Bubsiguientemente se afiadieron a ello 5 partes
del siguiente &cido carboxilico aromético y 5 partes de la si-
guiente sal de metal de &lcali del &cido carboxilico aromltico.
Después se afiadid a ello gradualmente una solucidn acuosa al 10%
de hidrbxido sbdico y, a un pH de 8, se afiadieron a ello 20 par-
tes (componentes sblidos) de latex SBR. Ademfs, el pH de la solgp
cibn fue ajustado a 9,5 con una solucidén acuosa al 10% de hidrbxi
do sbdico. Ia solucibén revestidora, asi obtenida, fue aplicada a
un papel de base de 40 g/m2 para dar un revestimiento de componen
te s6lido de 5 g/m2 por medio de una barra revestidora. Se obtuvo
una hoja reveladora de color de acuerdo con el presente invento.

Ejemplo 5

8 partes de una solucidn acuosa al 20% de hidrdxido sbdico
se afladieron a 300 partes de agua, y 100 partes de arcilla &cida
se dispersaron en ello gradualmente con agitacidn. Después se afia-
dieron a ello 20 partes (componentes sélidos) de un lAtex SBR pa-

ra preparar una solucibn revestidora. EL pH de la solucidn reves-
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tidora fue de 9,5.

La solucidn revestidora resultante fue aplicada a un papel
de base de 40 g/m2 pars dar un revestimiento de>componente sbli-
do sobre el mismo de S5 g/ﬁ? por medio de una barra revestidora,
secndose después. Asi se obtuvo una hoja reveladora de color de
acuerdo con el invento,

Ejemplo comparativo 1

100 partes de arcilla Acida fueron dispersadas en 300 partes
de agua, con agitacibn, y 8 partes de una solucidn acuosa al 20%
de hidrbdxido sbdico fueron afladidas y después se agregaron a ello
20 partes (componente s6lido) de létex SBR para preparar una solu
¢ibn revestidora. El pH de la solucidn revestidora resultante fue
de 9,5,

Esta solucibn revestidora fue aplicada a un papel de base
de 40 g/m2 de modo que se revistieron sobre el mismo, componentes
sdlidos de 6 g/m2 por medio de una barra revestidora.

Ejemplo comparativo 2

100 partes de &cido silicico, finamente pulverizado, se di-
solvieron en 300 partes de ague, 100 partes de una solucidn acuo
sa al 20% de polivinil alcohol se afiadieron a ello, y el pHE de la
dispersidn fue sjustado a 6,0, con una solucidn acuosa al 20% de
hidrbéxido sbdico., La aolucidén revestidora resultante, entonces
fue aplicada a un papel de base de 40 g/mz, de modo que se revis-
tieron sobre el mismo 4 g;/m2 de componentes sblidos, por medio de
una barra revestidora, secéndose después.

Ensayo comparativo v sus resultados obbtenidos

Una hoja revestida con microcépsulas conteniendo lactona
violeta cristal & 2,4-dimetil-7-dietilaminofluorano, preparada
como se habia descrito anteriormente, fue superpuesta sobre cada

una de las hojas reveladoras preparadas pn los ejemplos 1-5 y en
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los ejemplos comparativos 1 y 2, y se reveld color, aplicando a ello
une carge de 600 kg/cmg.

Después de dejar las hojas reveladas durante un dia y una noche en
la oscuridad, se midid el espectro de absorcidn defeflexidn en longitud
de onda entre 380 - 700 miv por medio de un espectrofotbmetro de Beck
man del tipo DB y se considerd la sbsorbancia (mencionada a continuacidn
como "densidad") al méximo de absorcibn, como la densidad fresca o ini-
cial, Ademés, los cuerpos revelados de color fueron expuestos a luz so
lar dursnte una hofa y se midid el espectro de absorcibdn de reflexidn
en la superficie revelada de color para deberminar la densidad.

De los datos asi obtenidos se determind el valor de resistencia a
la luz por la siguiente formula:

1

Densidad del cuerpo revelado de color
Valor de resistencia _ después de exposicidn a lugz solar % 100
a la luz (%) =

Densidad fresca del cuerpo revelado
de color

La densidad fresca y los valores de resistencia a la luz, asi de-

terminados ge indican en la tablsa 1.

Tabla 1
No. Ejemplo 0  Acido carboxilico Lactona vipo 2,4-Dinetil-7-
Ejemplo aromético o su sal leta cristal dietilaminofluo
compara- de metal de &lcali Tano
tivo
Densi Resis- Densi Resis-
dad tencia dad tencia
fresca a la luz fresca a laluz
1 Ejemplo 1 Acido salicilico 1,00 77,2% 0,83 99, 3%
Ejemplo 1
Comparstivo . 0,00 59,8 0,79 84,7
2 Ejemplo 1 Acido 3,5-di-~ter 1,02 76,4 0,80 96,2
ciario-butil sg-
lieilico
3 " 1 Acido m-nitroben 0,99 63,5 0,82 87,3
zbico
4 " 1 Acido p~aminoben 0,98 71,5 0,78 89,5
zdico
" 1 Acido p-anisico 0,99 60,2 0,79 88,8
6 n 1 Acido 2,4~di-hidro 1,03 78,3 0,84 91,2
sibenzdico
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40

7 Ejemplo 1 Acido 2-naftbico 1,00 72,3 0,79 96,0
8 " 1 Acido 5-secundario- 1,02 76,5 0,81 97,1
butilsalicilico
9 " 2 Salicilsd sbdico 1,06 77,5 0,82 98,6
10 " 2 Sal sbdicafle &cido 1,02 74,3 0,80 97,8
S5-terciario-butil
salicflico
11 " 2 2-hidroxi-3-naftoato 1,00 72,6 0,81 92,3
de potasio
12 Ejemplo 2 Acido m~hidroxibenp 1,01 73,6 0,79 91,5
zbico
13 " 3  Acido salicflico 1,032 74,3 0,82 90,5
Ejemplo 2
Comperativo 1,00 48,9 0,81 72,1
14 Ejemplo 4 Acido selicilico 1,02 73,1 0,80 91,2
7y salicilato de
sodio S5=-terciario=
butilo
15 " 4  Acido 3,5-di-tercia 1,05 74,2 0,82 93,6
rio-butil~salicilico
y m-hidroxi-benzoato
de potasio
16 " 3  S-secundario-butil- 1,01 48,4 0,83 85,9
salicilato de sodio
17 " 5 Acido salicilico 1,02 76,9 0,82 98,2
13 " 5 Acido 3-ciclohexil 1,00 75,0 0,81 97,9

salicilico

De los resultados de los datos en la tabla 1 se observa que la
-esistencia a la luz de un cuerpo revelado de color pueden mejorarse
marcadamente por el uso de una arcilla y por lo menos un &cido carboxfi
lico aromftico o una sal del mismo de metal de &lecali,

Mientras que el invento ha sido descrito en detalle con referencia
a ejecuciones especificas del mismo, resultard evidente para alguien ex
perto en la materia, que pueden hacerse varios cambios y modificaciones
sin %partarse de la idea ¥ alcance del mismo.

/ N O T A

f EN RESUMEN: la presente Patente de Invencibn que por veinte afios

licita para Espaila, ha de recaser sobre las siguientes reivindica-

s
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ciones:

18,~ Mejoras en la obtencidn de hojas registradoras, caracteri
zadas porque cada hoja se compone de un soporte,que tiene encima una
capa. de revelador de c¢olor, capaz de reaccionar con un formador de

5 c¢olor, sustancialmente incoloro, para formar una imagen coloreada
¥ porque dicho revelador de color comprende por 1o menos una arcilla
¥ por lo menos un &cido carboxilico aromdtico o una sal metélica
de &lcali del mismo.
28,- lMejoras seglin la reivindicacibn 12, caracterizadas porque
10 el revelador de color es una arcilla Acida.

38,- Mejoras segln la reivindicacidn 12, caracterizadas porque
el formador de color es un tinte bésico.

42, Mejoras segln la reivihdicaci6n 18, caracterizadas porgue
alrededor de 1 a 200 partes de peso de dicho fcido carboxilico aromi

15 tico o sal de metal de #lcali del mismo estén presentes, por 100
partes de peso de dicha arcilla.

58,- Mejoras segin la reivindicacdn 18, caracterizadas porque
el &cido carboxflico aromldtico o su sal de metal de Alcali estén
sustituidos por lo menos con un grupo hidroxilo.

20 628,~ Mejoras segin la reivindicacibén 58, caracterizadas porque
el &cido carboxflico arombtico o su sal de metal de &lcali también
se sustituyen con uno o varios grupos alquilo, teniendo de 4 a 12
&tonos de carbono, un grupo fenilo o un grupo ciclohexilo.
78,- Mejoras segln la reivindicacibén 12, caracterizadas porque
25 los constituyentes estén soportados en un aglutinante.

8&,- Mejoras segln la reivindicacidn 78, caracterizadas porque

por encima de alrededor de 5 partes de peso de aglutinante estén

presentes basadas en 100 partes de peso de arcilla.

[ 9%,- Mejoras segln la reivindicacidn 12, caracterizadas porque
/

%0 bj7‘5 a 60 partes de peso de dicho &cido carboxilico aromé&tico o de
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su sal de metal de Alcali estén presentes por 100 partes de peso
de dicha arcilla,

108, Por fltimo se reivindica como objeto sobre el que ha de
recaer la presente Patente de Invencidn que por veinte afios se so-
licita registrar para Espafiy= = = = = = = = = = = = = = = = - = ==

P o T
" MEJORAS EN LA OBTENCION DE HOJAS REGISTRADORAS "

Todo conforme queda expresado en la presente Memoria Descrip-

tiva que consta de veinte hojas foliadas y escritas a miquina por

una sola cara.
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