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MEMORIA DESCRIPTIVA

Correspondiente a la solicitud de registro de una Patente de In-

vencién que, por veinte afios se solicita para Espafia, a favor de

la firma FUJI PHOTO FILM CO., LID., de nacionalidad juridica ja-

ponesa, domiciliada en Kanagawa (Japdn)}, N 210, Nakanume, Mina-

mi Ashiga-Shioc = = = = = = @ - o - - e - e et - - e e - -
por v

"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES DESENSIBILIZA-~
DORAS"

El presente invento se refiere a un procedimienfo pare la -
obtencién de composiciones desensibilizadoras y mds precisamente
a aquellas composiciones desensibilizadoras que reducen la fun —
cién de un revelador para colorear un formador de color sustan —
cialmente incoloro o hace que el revelador pierda su habilidad -
para causar la formacidn de color,

Se conocen varios métodos para formar una imagen de color -
revelada utilizando la reaccidn de un formador de color, que es
un compuesto orgdnico sustancialmente incoloro y un revelador.

Por ejemplo, se ha utilizado tal reaccidn de color en materiales

registradores, como se describen en las patentes de EE.UU. nlims o
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2.515.470; 2.505,489; 2.548,366 y 2.550.471, etc.; materiales re
gistradores como se describen en las patentes de EE.UU, nims. =
2.T12.507; 2.730.456: 2.730.457 y 3.293.060, Etc.; materiales re
gistradores como se describen en la solicitud de patente de EE.UU
serie niim. 40.732, presentada el 26 de mayo de 1970, pabente bri‘
t4nica ndm. 825.354, etc. y otros materiales registradores para
impresién al alcohol, impresidn de cliché, sistemas vendedores -
automfticos de billetes, sistemas de toma de impresiones dactilg
res, sistemas para escribir cartas, etc.

En estos materiales registradores, la reaccidn de coior re-
sulta del contacto del formador de color y del revelador, y es -
deseable que se impida la reaccién de color en las éreaé que no
necesiten contener ninguna imagen de color revelada, tanto desde
el punto de vista del uso de estos materiales, como desde un pun
to de vista econdmico. Por lo tanto, se ha utilizado para este
propdsito un desensibilizador. Por ejemplo, los siguientes ante
cedentes de la técnica anterior describen el uso de desensibili-
zadores: patente de EE.UU. nim. 2.777.780 (alquilaminas primarias
de alto peso molecular, como dodecilamina; sales cuaternarias de

amonio, tal como cloruro de dodeciltrimetilamonio; acetatos de =

algquilamina o arilamina); publicacidén de patente japonesa nim, -

29,546/71 (aminas terciarias derivadas de una reaccién quimica -
de una monoalquilamina, aralquilamine o etanolamina y Sxido de -
etileno); publicacién de patente japonesa nim. 3.569/71 (produc-
tos de precondensacidn de resinas de urea); etec. (alquilaminas -
secundarias, tal como didodecilamina; alquilaminas terciarias, ~
tal como trietilamina; arilaminas primarias, tal como anilina; -
aralquilaminas, tal como bencilamina; compuestos polihidroxilo -
tal como polietileno glicol y glicerina).

Algunos desensibilizadores no procuran una suficiente fun —
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cién desensibilizadora, aifn cuando se use una gran cantidad del

mismo, y otros desensibilizadoresAno procuran una suficiente fun
cidn de desensibilizacién a no ser que se use una gran cantidad

de los mismos. En particular, estos defectos tienden a notarse

considerablemente en una extensién todavfa mayor con la mejora -~
de los formadores de color y reveladores.

Por ejemplo, los formadores de color conteniendo un ndcleo
de fluorano, son especialmente diffciles de desensibilizar en -
comparacidn con lactona violeta cristal, etc. Ademds, esios de —
sensibilizadores son casi ineficaces para reveladores, tales co-
mo resinas de fenol o sales metéliéas de 4cidos carboxflicos arg
miticos. Por lo tanto, existen lfmites para las pocas propieda-
des ventajosas de estos reveladores, es decir, 1@ imagen de co —
lor revelada, obtenida usando estos reveladores, no desaparece -
en presencia de agua., Otro defecto de los desensibilizadores -
convencionales, es que las zonas no desensibilizadas de un reve-
lador se colorean gradualmente con el transcurso del tiempo (es
decir, que ocurre niebla) cuando se pone en contacto un formador
de color con el revelador desensibilizado usando un sistema de -
encapsulacidén,

Ademds, los desensibilizadores convencionales tienden a ama
rillear en contacto con un revelador, o puesto que estos desensi
bilizadores son usados en grandes cantidades, la velocidad seca-
dora es lenta y es diffcil incrementar la velocidad de revesti —
miento (impresidn).

Un objeto del presente invento, es procurar una composicidén
desensibilizadora teniendo un fuerte efecto desensibilizadox.

Otro objeto del presente invento es procurar una composicifn

desensibilizadora, que tiene excelente revestibilidad y puede -~

usarse para materiales acuosos y oleosos., P
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Todavia otro objeto del wesente invento es procurar una coé
posicién desensibilizadora, que no afecta adversamente al forma-
dor de color o al revelador o a un sistema conteniendo, tanto un
formador de color, como un revelador de color.
Los inventores, después de varios estudios, han encontrado
que pueden alcanzarse los objetos arriba citados y otros mfs, —
usando por lo menos un N~(aminoalqui1)—lactamo de la siguiente -

férmula, o uno de sus derivados, como componente desensibiliza —

(CE,) n}
(-

i

(CH, ), M,

en que n es de 2 a 11, m es de 2 a 16 y el grupo de metileno pue

dor:

de ser sustituido por un grupo alquilo (+al como un grupé metilo
o un grupo etilo) o un grupo arilo (tal como un grupo fenilo).

El desensibilizador del invento es una sustancia o compues-
to capaz de impedir la reaccidén de formadores de color y revela-
dores de color, gue estén revestidos sobre el mismo soporte o s9
bre soportes diferentes. MZ4s precisamente, el desensibilizador
es una sustancia o compueste capaz de desactivar la. propiedad de
formacién de color de reveladores de color, sobre los que se ha-
yva revestido una capa del mismo.

Son compuestos conocidos; que pueden usarse en el presente
invento, los compuestos de N-(aminoalquil)-lactamo, que se descri
ben, por ejemplo, en la publicacidn de patente japonesa nim. -
36.039/72. Pueden prepararse, por ejemplo, hidrogenando los co-
rrespondientes lactamos ciancetilados.

Son ejemplos representativos de estos compuestos de N-(ami-

noalquil)-lactamo, por ejemplo, como sigue: N-(3-aminopropil)~ -
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P-propiolactamo, N—(3—&minopropil)::{~butirolactamo, N—(éQmetiL-
3~-aminopropil)- ¥ ~butirolactamo, N—(B-aminopropil)-(}9—metil)-3’-
butirolactamo, N-(6-aminohexil)~Y -butirolactamo, N~(4-aminobutil
-Y¥ -butirolactamo, N«(3«&minopropil-«$-valero1actamo, N-(2~aminog
til)-g—caprolactamo, N-(3-aminopropil)- € -capolactamo, N-(6-ami
nohexil%—i—caprolactamo, N-(3-aminopropil)-7-caprilolactamo, =
N~(3-amino-propil- A-laurilolactamo, etc.

Los derivados de N—(aminoalquil)—lactamo, son productos de
reaccién de compuestos de N-(aminoalquil)-lactamo con sustancias
capaces de reaccionar con el mismo, por ejemplo, compuestos con-~
teniendo un grupo de oxirano, 4cidos grasos o fenoles. Ejemplos
t{picos de estas sustancias, capaces de reaccionar con compuestos
de N-(aminoalquil)-lactamo, son, por ejemplo, como sigue: com ~—
puestos conteniendo grupe (s) de oxirano en la molécula, por ~
ejemplo, alquilglicidiléteres, tales como propilglicidildter, -
butilglicidiléter, etc.; alilglicidiléteres, tales como “"Epikote
828, Epikote 834, Epilote 1.00L" (nombre de comercio, producido
por Shell International Chemical Corp. que son productos de reac
cién de bisfenol A y epiclorohidrine. Epikote 828: un peso mole
cular de 380, un equivalente epoxi de 184-194 y un punto de fu—
sidn de 8-129C; Epikote 834: wun peso molecular de 470, un equi-
valente epoxi de 230-270 y un punto de fusién de 20-28¢C; y Epi-
kote 1.001: un peso molecular de 900, un equivalente epoxi de —
400-500 y un punto de fusidn de 64-762C), etc.; glicidiléteres;
§xidos de alquileno, tales como &xido de octileno, dxido de esti
reno, éxido de propileno, éxido de etilemo, etc.; epdxidos cicloa
lifdticos, tales como vinilciclohexenodidxido, 3,4-epoxi~6-meti)
ciclohexano, 3,4-epoxi-6-metilciclohexanocarboxilato, etc.; gra-

sas epoxidizadas y aceites y 4cidos grasos tales como £cido oléi

co epoxilizado, dcido linoléico epoxilizado y 4cido linolénico -



10

15

20

25

30

un perdecido sobre un gliceruro de 4cido graso insaturado, tal -
como gliceruro de dcido oldico epoxidizado, etc. y semejantes.
Otros ejemplos tfpicos de estas sustancias son como sigue:
Acidos carboxflicos alifdticos, teniendo alrededor de 2 a -
20 4tomos de carbonn, preferentemente de 6 a 18 4tomos de carbo-
no, por ejemplo, 4cidos alifdticos saturados, tales como decido -
acético, 4cido propidnico, 4ecido butfrico, 4cido capréico, 4cido
caprilico, 4cido undecflico, 4cido ldurico, dcido tridecfiico, -
deido mirfstico, 4cido palmftico, 4cido heptadecflico, fcido es-
tedrico, etc.; dcidos alifdticos insaturados, tales como dcido -
acrflico, 4cido croténico, 4cido undecilénico, 4cido oléico, 4ci

do sérbico, 4cido linoléico, dcido linolénico, 4cido propidlico,

etc. £cidos isoalquil aliffticos, tal como £cido 2-etilhexandico,

ete.; £cidos hidroxi aliffticos, tales como, 4cido l4ctido, 4ci-
do glicdlico, 4cido ricinoléico, 4cido hidroxi-estedrico, etc.;

fenoles, por ejemplo, fenol, fenoles sustituidos, por ejemplo, -
conteniendo sustituyentes, tales como alquilo, teniendo de 1 a -
18 4tomos de carbono, clclohexilo, fenil§ hidroxido haldgeno, car
boxilo, nitro y sulfo, (tales como cresol, xilenol, etilfenol, -
propilfenol, butilfenol, nonilfenol, dodecilfenol, c¢lorofenol, -
ciclohexilfeno}, fenilfenol, trimetilfencl, tetrametilfenol, l—

naftol, 2-naftol, etc.), fenoles polihfdricos (tales como resor-
cing, catechol, pirogalol, hidroquinona, c¢loroglucinol, dihidro-
ximetilbenceno, naftalenodiol, etc.), 4cidos carboxflicos de fe-
nol (tales como 4cidos hidroxibenz8icos, 4cidos resorcflicos, =~
dcidos gdlico, etc.), écidos fenol sulfdénicos (tales como dcido .
o-fenolsulfénico o £cido m-fenol sulfénico), nitrofenoles (tales
como o~nitrofenol y m-nitrofenol) y femoles tales como, bifenol,

bicresol, dibencilbifenol, metilenobifenol, bisfenol A, Etc.
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Ademés pueden describirse como perten901endo a estés sustan
cias, acrilonitrilo, tiourea, etc.

Los derivados de compuestos de N-(aminoalquil)-lactamo pue-
den prepararse f4cilmente mezclando los compuestos de N-(aminoal
quii)—lactamo y las sustancias reactivas arriba descritas, y si
fuera necesario, calentando las mezclas resultantes, por ejempoy
a temperaturas de 5 a 120 2C, preferentemente 20 a 50¢C. En es-
ta pmparacién, ambos reactivos pueden usarse en cantidades equi-
valentes a uno de ellos puede estar en exceso.

Los compuestos del presente invento son eficaces en pequefias
cantidades para desensibilizacién, en comparacidn con desensibi~
lizadores convencionales, Por ejemplo, los presentes compuestos
muestran un suficiente efecto de desensibilizacidén en una canti=-
dad de 1/2 (de peso) de los desensibilizadores convencionales.

Naturalmente, si se usan el o los compuestos en una canti —
dad de mfs de 1/2 de aquella cantidad, gener@lmente empleada pa-
ra los desensibilizadores convencionales, se alcanzar4 un mds -
fuerte efecto de desensibilizacidn, y el valor de peso de "1/2"
se determina meramente desde el punto de vista de las ventajas -
econdmicas. Por otra parte, si el compuesto del presente inven-
to se usa en una cantidad menor de 1/2 (importe de peso) de los
desensibilizadores convencionales, su efecto disminuye con el des
censo de la cantidad usada, pero debe hacerse observar que el -
compuesto del presente invento todavia expone un excelente efec-
to por encima de la misma cantidad de un desensibilizador conven
cional. En esta base, resulta aparente que la cantidad usada de
los compuestos del presente invento no est{ especf{ficamgpnte limi
tada. Generalmente, la cantidad usada es de 0,5 a 10 g/m2, pre-
ferentemente de 1 a 5 g/m2.

En la composicién desensibilizadora del presente invento es
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suficiente que por lo menos uno de los arriba descritos coﬁjueé—
tos de N-(aminoalquil)-lactamo, o sus derivados, estén contenidos
en la misma como componente desensibilizador, y los otros compo-
nentes pueden ser cualesquiera de los componentes empleados con-
vencionalmente, segin se describe, por ejemplo, en la patente de
EE.UU. n?. 2.777.780. Los otros componentes, que estdn conteni-
dos en composiciones convencionales desensibilizadoras, son como
sigue: la composicién puede contener compuestos de alto'peso mo
lecular naturales o sintéticos, (por ejemplo, resinas de cetana,
resinas de poliamida, resinas de 4cido maléico, resinas de 4cido
fumfrico, resinas de fenol, resinas epoxi, resinas alqufdicas, -
resinas de melamina, resinas de urea, resinas acr{licas, nitroce
lulosa, resinas de butiral, metil celulosa, acetato butirato de
celulosa, caseina, gelatina, polivinil alcohol, etc.). En muchos
casos, estos materiales de alto peso molecular se usan como aglu
tinante, pero su propdsito no est4 necesariamente limitado a —
ello. La composicién también puede contener pigmentos (por ejem
plo, 8xido de titdnio, éxido de zinc, sulfato de bario, carbona-
to de magnesio, carbonato de calcio, carbonato de bario, hidréxi
do de magnesio, talco, etc.) para mejorar la propiedad impresora,
blancura y poder de ocultacidn; glicoles, (por ejemplo, etileno
glicol, dietileno glicol, glicerina, polietileno glicol, polipro
pileno glicol, etc.); disolventes (por ejemplo, alcoholes, etc.);
grasas y aceites (por ejemplo, parafina, cera del Japén, etco) -
para mejorar la resistencia a la abrasidn; aceites secantes (por
ejemplo, aceite de linaza, aceite de tung, aceite de soja, etc.)

aceites semi~secantes (por ejemplo, aceite de semilla de algodo-

nero, aceite de colza, aceite de salvado de arroz, etc.) y en al

gunos casos aditivos convencionalmente conocidos, tales como al-

midén o semejantes agentes preventivos de puesta fuera de contag
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to, otros desensibilizadores, etc. como se describen en ios ca~
pltulos 23 a 24 de E.A. Apps. "Printing Ink Techmology” publica-
da por Leonard Hill Ltd. Londres (1961). Los agntinantes son -
usados generalmente en una cantidad de 5 a 30% de peso, pigmentos
en una cantidad de 5 a 50% de peso, glicoles, disolventes, grasas
y aceites, aceites secantes, aceites semi-secantes, cada uno en
una cantidad de 5 a 40% de peso y agentes para evitar la puesta
fuera de contacto en una cantidad de 0,5 a 5% de peso. La compo
sicidn del presente invento puede ussrse en cualquier forma, tal
como una solucidn acuosa, una solucidén en un disolvente orgénico
(por ejemplo, una solucién de alcohol), una dispersién acuosa, -
una pasta o un sélido. Una concentracidn adecuada varfa desde -
5% a 80%, preferentemente 20% a 40% de peso.

Debe observarse que lh funcién de b composicidn del presente
invento, como se descriﬁe arriba, no es adversamente afectada de
ninguna manera debido a la clase, cantidad o forma de los otros
componentes contenidos en la misma, es decir, la funcifn y el -~
efecto del presente invento se obtienen sin tener en cuenta los
otros aditivos usados.

Asf, la composicidn desensibilizadora del presente invento
puede f£4cilmente ser preparada por los expertos en la tfcnica ¥
puede aplicarse a un revelador, empleando varios métodos, tales
como impresidn en relieve o impresidn de fotograbado, pulveriza-
cidn, escritura manual con 14piz o en la forma de un borrador o
semejante.

Los reveladores de color, a los que es aplicable la composi
cidn desensibilizadora del invento, son materiales electrén-acep
tivos o 4cidos sdlidos donantes de protones. Estos reveladores

de color son muy conocidos en la técnica. Son ejemplos espec{fi

cos ilustrativos, minerales de arcilla, tales como arcilla &cida,
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arcilla activa, atapulgita, eﬁc.;~$cidos orgénicos, tal céQ; 55;
do t4nico, €cido gdlico, propil galato, etc.; polfmeros £cidos,
tales como resinas de fenol-formaldehido, resinas de condensa- -
cidn de fenol-acetileno, condensados entre un 4cido.carboxflico
orgénico, teniendo por lo menos un grupo hidroxi y formaldehido,
etc.; sales metdlicas de {cidos carboxflicos aromfticos, tales -
como salicilato de zinec, salicilato de estafio, 2-hidroxinaftoato
de zinc, 3,5-di-terciario-butilsalicilato de zinc, etec. y sus -~
mezclas. Estos reveladores de color estdn descritos en las pa —
tentes de Eﬁ.UUo odm. 2,711.375, 2.712.507, 2.730.456, 2.777.780,
2,800.457, 3.293.060, 3.427.180, 3.455.721, 3.466.185, 3.516.845,
3,634,121 y 3,672,935, solicitudes de patentes de EE.UU. serie -
n?, 184,608, presentada el 28 de septiembre de 1971; 183.647, -
presentada el 24 de septiembre de 1971; 192,593 presentada el 26
de octubre de 1971 y 192.594 presentada el 26 de octubre de 1971
y semejantes.

El revelador de color se aplica a un soporte, tal como pa —
pel, papeles laminados con pelicule pldstica, etc. junto con un
aglutinaﬁte, tal como ldtex de estireno—Butadieno, en una canti-
dad de 1 a 90, preferentemente 5 a 80 partes de peso por 100 par
tes de peso de la composicidn reveladora de color, calculado en
base de sélidos.

La composicién reveladora de color puede contener un agluti
nante tal como 1l4tex, polivinil alcohol, copolimero de anhidrido
maléico-estireno, almidén y goma ardbiga. Debe entenderse que -
pueden usarse en el invento todos los aglutinantes bien conoeci—
dos como formadores de pelfcula. Los aglutinantes pueden ser -
clasificados en tres gupos, es decir, (1) un aglutinante soluble
en agua o hidréfilo, por ejemplo, un compuesto natural tal como

son las proteinas (por ejemplo, gelatina, goma ardbiga, albdmina
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coloide, caseina), celulosas (por ejemplo, carboximetil ceiuibé;,
hidroxietil celulosa), sacarosas (por ejemplo, agar, alginato, -
sddico, almiddn, carboximetil almidén) y un compuesto sintético,
tal como polivinil alcohol, poli-N-vinilpirrolidona, poliacrila-—
to, poliacrilamida; (2) un aglutinante dispersable en agua, por
ejemplo, létex tai como lftex copolfmero de estiremo-butadieno,
14tex de copolfmero de estireno-anhfdrido maléico; y (3) un aglu
tinante soluble en disolvente orgdnico, tal como nitrocelulosa,
etilcelulosa o poliéster. Estos aglutinantes pueden ser usados
en la forma de una solucidn o dispersidn en un disolvente en el
invento, y el aglutinante puede ser variado, dependiendo del tis
po del disolvente para el revelador de color.

Por otra parte, los formadores de color, que reaccionan con
los reveladores para formar un color, son compuestos orgfnicos -
sustancialmente incoloros, que SOn donantes de electrones y son,
por ejemplo, compuestos del tipo de triarilmetano, compuestos del
tipo de difenilmetano, compuestos del tipo de xanteno, compues —
tos del tipo de tiacina, compuestos del tipo de espiropirano, etc.
por ejemplo, como se describe en las patentes de EE.UU. nims. -
3,551,181, 3.514.310, 3.506.471, 3.501.331, 3.617.335, 3.514,.31],
etc.

Los ejemplos de estos compuestos son los siguientes:

Compuestos del tipo de triarilmetano;

3,3-bis(p-dimetilaminofenil)-6-dimetilamino-ftaluro o lacto
na violeta cristal (a la que se hard referencia a conbinuacién -
como CVL), 3,3-bis(p-dimetilaminofenil) ftaluro, 3-(p-dimetilami
nofenil)-3-(1,2-dimetilindol-3~il) ftaluro, 3-)p-dimetilaminofe-
nil)-3-(2-metil-indol-3-il) ftaluro, 3-(p-dimetilaminofenil)-3-
(2-fenilindol~3-il) ftaluro, 3,3-bis-(l,2-dimetilindol-3-il)-5-

dimetilaminoftaluro, 3,3-bis-(l,2~dimetilindol-3~il)-6-dimetila~
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minoftaluro, 3, 3-bls-(9-et11carbazol—3—1l) 5-d1met11—am1no££alu—z
ro, 3,3-bis-(2-fenilindol-3-il)~5-dimetilaminoftaluro, 3-p-dime-
tilaminofenil~3~(-Imetilpirrol-2-il)-6-dimetil-aminoftaluro, etc.

Compuestos del tipo de difenilmetano:

4,4'-bis~dimetilaminobenzhidrilo benciléter, N-halofenil- ~
leucoauramina, N-2,4,5~triclorofenil-leucoauramina, etc,

Compuestos del tipo xanteno:

Rdamina-B-anilinolactamo, rodamina-(p—nitroanilino)~1€ctamo,
rodamina—B-(p-cloroanilino)lactamo, 7-dimetilamino-2~metoxifluo~
rano, T~dietilamino-2-metoxifluorano, 7-dietilamino-3-metoxiflug
rano, 7—dietilaminb-B-clorofluorano, T-dietilamine~3-cloro-2-me-
tilfluorano, T-dietilamino-2,3~dimetilfluoranc, 7-dietilamino- -
(3-acetilmetilamino)fluorano, 7-dietilamino—(3-metilamino)fluora
no, 3,7-dietilamino~fluorano, 7-dietilamino-3-(dibencilamino) -
fluorano, T-dietilamino-3-(metilbencilamino)~fluorano, 7-dietila
mino-3-(cloroetilmetilamino)fluorano, T-dietilamino~3=(dietilami
no)fluorano, etc.

Cdmpuestos del tipo tiacina:

Azul de benzoil-leucometileno, azul de p-nitrobencil-leuco-
metileno, etc.

Compuestos del tipo espiropirano:

3-metil-spiro-dinaftopirano, 3-gtil-spiro~dinaftopirano, -
3,3'-dicloro-spiro-dinaftopirano, 3-bencil-spiro-dinaftopirano,
3-metil-nafto-(3-metoxi-benzo)-espiropirano, 3-propil-spiro-di —
benzopirano, etc;

Bl formador de color es revestido sobre un soporte disolvien
do el formador de color en un aceite sintético o natural, tal co
mo difenilo clorado, perfeniloclorado, difenilo alquilizado, ter
fenilo alquilizado, parafina clorada, naftaleno clorado, naftale

no alquilizado, queroseno, parafina, aceite de nafteno o semejan
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te y aplicando la solucidn resultante éihsoporte, junto con un ,
aglutinante, o encapsulando una solucién formadora de color de
acuerdo con el método descrito, por ejemplo, en la patente de
EE.UU. n? 2.800.457. La solucién formadora de color, si se dg
sea, puede ser aplicada sélo a zonas seleccionadas del soporte
que deba revestirse, lo que constituye otra ejecucién. EI for
mador de color y el revelador pueden usarse de cualquier mane~
ra para papeles registradores sensibles a la presién, Papeles
copiadores sensibles al calor y semejantes.

El presente invento se explicard ahora con mayor detalle
en los siguientes ejemplos y las excelentes ventajas del pre —
sente invento apareceran en los mismos automiticamente.

Las hojas reveladoras, hojas formadoras de color y 1; tin
ta desensibilizadora usada en los siguientes ejemplos para con
firmar los efectos de los desensibilizadores del presente in ~
vento, se prepararon como sigue. A no ser que se indique de -
otro modo, todas las partes y tantos por ciento son de peso.

}
Preparacifn de una hoja reveladora A.

Después de haberse dispersado 100 partes de tierra blanca
tratada con fcido sulfdrico, en 280 partes de agua, contenien-

do 10 partes de una solucién al 20% de hidrdxido sédico, emplean

do un homogeneizador, se afladieron a ello 10 partes de una so-

lucidn acuosa al 10% de una sal de sodio de copolfmero de metil
vinil &ter-anhfdrido maléico (nombre de comercio: GANTREZ-AN-119
fabricado por la General Aniline and Film Corporation, propoxr —
cifn molar 1:1; viscosidad intr-inseca 0,1 a 0,5) y 37 partes -
de 14tex de estireno-butadieno (nombre de comercio: Dow Latex,

fabricado por la Dow Chemical Company, proporcién molar estire-
no 53% a butadieno 47%, peso molar alrededor de 10,000~20,000),

el sistema fue aplicado a un papel de base (peso:50 g/mz) usan-
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do revestimiento de cuchilla de aire, y se secé para formar una‘
hoja reveladora, siendo el contenido de los sflidos revestidos
de 10 g/m2,

Preparacidn de la hoja reveladora B,

170 partes de para-fenilfenol, TO partes de solucién acuo-
sa al 37% de formaldehido y 50 partes de agua se condensaron a
1602 C en presencia de dcido clorhfdrico concentrado (37%) (ca-
talizador) y despuds se enfrié para formar un polvo de resina -
de fenol,

A 50 partes del polvo de resina de fénol, se aﬁadieroﬁ 10
partes de polivinil alcohol (nogpbre de comercio: PVA-205, produ
cido por la Kurare Co., grado de polimerizacidn 500, grado de —
saponificacidn 88%) y 500 partes de agua, y la mezcla resultan—.
te fue molida en un molino de bolas durante 10 horas para obte-
ner una solucidn revestidora (solucién revestidora B).

- La as{ preparads solucidn revestidora, fue aplicada a un -
pepel de base (peso. 50 g/m2) y se secd para obtener una hoja -
reveladora (hoja reveladora B), siendo el contenido de sélidos
de 2 g/m2,

Preparacidn de la hoja reveladora C,

4 partes de hidréxido sédico fueron disueltas en 200 paxr —
tes de agua, y 25 partes de 4ecido 3,5-di-terciario-butil-salicf
lico fueron disueltas enéllo con agitacidn.

Continuando la agitacidn, se afiadid a ello una solucidn de

7 partes de cloruro de zinc en 100 partes de agua, gradualmente.

Se afladieron a ello ademis 50 partes de una solucidn acuosa al -
10% de polivinil alcohol (nombre de comercio: PVA-205, producido
por la Kurare Co) y la mezcla resultante fue molida en un molino
de bolas durante 10 horas para preparar una solucidn revestido-

ra (solucidn revestidora C).
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La asf{ preparada solucién revestidora fue aplicada a un pi

pel de base (peso: 50 g/m?) y se secd para formar una hoja reve
ladora (hoja reveladora C) siendo el contenido de sélidos reves
tidos de 2 g/m2.

Preparacifn de la hoja reveladora D..

35 partes de la arriba citada solucién revestidora B, 50 -
partes de la arriba citada solucidn revestidora C y 15 partes -
de arcille de pirofilita, se molieron en un molino de bolas du-
rante 10 horas para preparar una solucidn revestidora. La solu
cidn resultante fue aplicada & un papel de base (peso: 4O'g/m2)
y se sec§ para formar una hoja reveladora (hoja reveladora D) -
siendo el contenido de sflidos revestidos de 2 g/m2.

Preparacifn de une hoja formadora de color A.

10 partes de una gelatina tratada al 4cido, teniendo un -
punto isoeléctrico de 8,0, y 10 partes de goma ardbiga se disol
vieron en 60 partes de agua a 402C, y se afiadid a ello 0,2 par-
tes de sulfonato de dodecilbenceno de sodio, como emulgante, y
después se emulsionaron en ello 50 partes de un aceite formador
de color.

El aceite formador de color fue preparado disolviendo, en
un aceite, consistente en 4 partes de diisopropilfenilo y 1 par
te de queroseno, 2,5% de lactona violeta cristal y 2,0% de peso
de azul de benzoil leucometileno..

Cuando las gotas emulsionadas llegaron a tener S/M de pro-
medio, se afladieron a la emulsién 100 partes de agua a 402C pa~
ra controlar la emulgacién.

Confinuando con la agitacién, se atiadieron ademfs 210 partes

de agua a 302C y despuds se afiadif 4cido clorhfdrico al 20%, pa

ra ajustar el pH del sistema a 4,4, Continuando con la agita —

cidn, la solucién fue enfrfada a 82C y después se afiadieron a -
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ello 1,5 partes de glutaraldehido al 20%.

Después se verbtieron sucesivamente en la solucién resultan
te, 30 partes de una solucidn acuosa al 10% de carboximetil almi
dén (grado de eterificacidn; 0,3), se afiadid hidréxido sédico -
al 25% a gotas para ajustar su valor pH a 8,5 y después la tem-
peratura de la solucién fue elevada a 302C para formar por ello
microcdpsulas teniendo paredes endurecidas.

En la solucidn resultante se dispersaron 10 partes de co-
pos de celulosa y la dispersién resultante fue aplicada sobre -
una hoja de papel (peso: 40 g/m?) para obtener una hoja formado
ra de color (hoja formadora de color A) siendo el contenido de
sélidos revestidos de 6 g/m2,

Preparacidn de la hoja formadora de color B.

En un aceite, consistente en una parte de diisopropilnéftg
leno, 1 parte de diisopropil-bifenilo y 2 partes de 1-(dimetil-
fenil)~l-feniletano, se disolvid 1% de peso de lactona violeta
cristal, 4% de peso de 3-dietilamino-T-dietilaminofluorano, 4%
de peso de 3-dietilamino-7-fenilaminofluorano, 3% de peso de -
3-dietilamino~7,8-benzofluorano, 0,5% de peso de 3,6~bis-meto —
xifluorano y 2% de peso de azul de benzoil-leucometileno, para
preparar un aceite formador de color. Usando 50 partes del —
aceite resultante, se prepard una hoja formadora de color (hoja
formadors de color B) de acuerdo con el procedimiento usado pa-
ra preparar la hoja formadora de color A.

60 partes de un desensibilizador, como se muestra en la -
tabla siguiente y como un aglutinante, 30 partes de resina de
dcido maldico modificado de rosina (nombre de comercio: Hitalac
X24M, producido por Hitachi Chemical Industries Co, un produc-
to de reaccidn de rosina con anhfdrido maldico, seguido de es—

terificacidn con un gliceruro) se calentaron y fundieron para
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formar un barniz,
al barniz resultante y se amasaron en un molino de 3 rodilles -~
y despuds se afiadieron a ello 2 partes de polietileno glicol —
(peso molecular medio 400) para preparar una tinta.

La tinta resultante fue aplicada a cada una de las arriba
mencionadas hojas reveladoras en una cantidad de 2 g/m2 ¥y se im
primid como se describird mfs abajo.

Método de ensayo.

Sobre cada una de las hojas reveladoras se imprimid el de-
sensibilizador, que habfa sido preparado como se ha descrito -
arriba, y la parte desensibilizade fue puesta cara a cara con -
la hoje formadora de color, después de lo cual se ejecutd la -~
operacidn colorante bajo presidn localizada de 600 kg/cm2. E1
efecto de desensibilizacién fue evaluado por el valor de densi
dad de reflexidn visible (Vis. D) obtenido midiendo la densidad
de la hoja con un microdensitémetro despuds de haberse dejado -

reposar durante un dfa completo.
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Ejem Desensibilizador

Plo
nim.

Hoja A de formador de color

Hoja B forma
dora de color

Hoja
reve
ladg
ra A

Hoja
reve
lado
ra B

Hoja
reve
ladg
ra C

Hoja
reve
lado
ra D

Hoja A
reveladora

N-(3-aminopropil)- 0.05
*{~butirolsctamo

N-(3-aminopropil)- 0.04
(P-metil)-¥- buti-
rolactamo

N-(2-aminoetil)- 0.04
~caprolactamo

N-(6-aminohexil)- 0.03
Z—caprolactamo

Producto de reaccidn 0.02
de, N-(3-aminopropil)

- F - propiolactamo y
Etilenodxido (1:3 pro
porcidn equivalen —

te)

Producto de reaccién 0.01
de N-(3-aminopropil)
—Qg—metil)—xlbutiro—
lactamo y Epikote -

828 (nombre de comer

cio por Shell Inter-
national Chemical —
Corp.) o

(3:1 proporcién de -

peso

0.06

0.04

0,03

0.04

0.02

0.02

0005

0.05

0.04

0.04

0.02

0,02

Producto de reacecidn 0.05 0,06 0.05

de N-(4-aminobutil)
~¥- butirolactamo y
dcido oléico (5:1 —
proporcién de peso)

Producto de reaccién 0.06 0.07 0.06

de. N-(3-aminopropil)
—lealerolactamo y -
Bisfenol A (6:1 pro-
porcién equivalente)

0.05

0,03

0.045

0.04

0.02

0,02

0.05

0506

0.06

0.04

0.05

0.04

0.03

0.06

0.07
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Efecto de desensibilizacidn (Vis.D)

Hoja B
forma-
Ejemplo Hoja de formador de color A dom de
Compara calor
tivo, Hoja re Hoja re Hoja re Hoja re H"
velado-~ veladom velado~ <velado- vgi:dzg
- - 1 ' C D -
No. Desensibilizador ra 4 B e re ra A
1 Ninguno 1,08 1.05  0.94. 1,04 1,05
2 CpoHysNHp 0.35 0.40  0.45  0.35 0,40
/( CHy-CH20 xH
3 018H35§~ 0.05 0.10 0,15 0,12 0,11
(CHp~CH20 JH
(x + y = 10)
4 Productg de precon
densacidn de resina
Go nroa-formaldeni 024 0.42  0.39  0.36 0.45
do (%) .
5 (C2Hs) 4N 0,33 0,40  0.42  0.39 0.42
6 HO(CHz'-'CHzo)xH 0028 0035 0137 0036 0034
(x = 10)

(%) Producto de reaccién obtenido de una mezcla de 1 parte
de peso de urea y 1.75 partes de peso de formaldehido
al 30% ajustado a pH de 7 usando NaOH seguido de calen
tamiento a 7020 durante 1 hora.

Las ventajas de los compuestos del presente invento resultan
evidentes de los resultados contenidos en la tabla precedente.
En esta tabla, los valores numéricos muestran el efecto de desen
sibilizacién, es decir, que cuanto menor sea el valor, tanto ma-
yor sea el efecto y un valor de 0,05 o menos, significa completa
desensibilizacidn.

Las composiciones del presente invento desensibilizan alredg
dor de 50-100 m{s eficazmente que una composicifn no conteniendo

ningln desensibilizador (ejemplo comparative 1) y alrededor de ~

2-10 veces mis eficazmente que un desensibilizador convencional

v

(ejemplos comparativos 2-6).

De los desensibilizadores convencionales, el compuesto del
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ejemplo comparativo 3 es mds eficaz qﬁ; los otros compuestos,
pero su efecto de desensibilizacién varfa dependiendo de la -
clagse de formador de color usado. Por el contrario, los de —
sensibilizadores del presente invento son eficaces para desen
sibilizacidn en todo caso, y ademfs, el efecto de desensibili
zacidn siempre es grande sin tener en 6uenta las clases de -~
formador de color usadas. Por lo'tanto, los presentes desen-
sibilizadores son extremadamente ventajosos. o

Aunque el invento ha sido descrito en detalle y con vefg
rencia a sus ejecuciones especfficas, resultard evidente, pa-
ra alguien experto en la técnica, que pueden introducirse vu-
rios cambios y modificaciones sin apartarse de la idea y del
alcance del mismo.

NOTA

EN RESUMEN: la presente Patente de Invencién que por vein
te aflos se solicita para Espafia, ha de recaer sobre las siguien
tes reivindicaciones:

18, Procedimiento para la obtencién de composiciones de-
sensibilizadoras para desensibilizar un revelador contra colo-
racidn de un formador de color sustancialmente incoloro en ma-
teriales registradores, caracterizado porque se hace reaccio —
nar el revelador con una composicidn que contiene por lo menos

un N~(aminoalquil)~lactamo de la siguiente férmula general
cca,,:)n\
C=20
N wa//

}
(CH, ) NH,

en que n es de 2 & 11, m es de 2 a 6 y cada grupo de metileno ~

%
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puede ser sustituido con un grupo alquilo o un grupo arilo, o un
derivado de dicho N-(aminoalquil)-lactamo.

2%, Procedimiento segin la reivindicacidn 12 caracterizado
porque dicho N-(aminoalquil)-lactamo es N—(B—aminopropil)~f9—prg
piolactamo, N-(3-aminopropil)-y-butirolactamo, N~(2-metil-3-ami-
nopropil)-J~butirolactamo, N-(3-aminopropil)- (fLmetil)JX-buhirg
lactamo, N-(6-aminohexil)-Y~butirolactamo, N—(4-aminobutil)¥xl—
butirolactamo, N—(B—aminopropil)ﬂf-valerolactamo, N-(2-amincetil)
—E;caprolactamo, N—(B—aminopropil)~E—caprolactamo, N~(6-ozinoha~—
xil)—E:— caprolactamo, N-(3-aminopropil)-7-caprilolactamo, § -
N-(3-aminopropil)-A-laurilolactamo.

3%, Procedimiento segfin la reivindicacidén 1%, caracteriza-
do porque en la composicidn desensibilizadora dicho derivado de
N-(aminoalquil)-lactamo es un producto de reaccién de dicho com-
puesto de N-(aminoalquil)-lactamo con una sustancia capuz de —
reaccionar con la misma.

48, Procedimiento segfin la reivindicacidn 3%, caracteriza-~
do porque dicha sustancia, capaz de reaccionar con el citado N~
(aminoalquil)-lactamo es un compuesto conteniendo grupo (s) de -
oxirano en la molécula, un fcido graso, un compuesto de fenol, —
acrilonitrilo o tiourea.

58, Procedimiento segin la reivindicacién 4%, caracteriza—
do porque dicho compuesto conteniendo oxirano es un alquilglici-
diléter, un alilglicidiléter; un glicidiléter; un alquilenéxidoj;
un epfxido cicloalifético; una grasa epoxidizada, un aceite epo-
xidizado o un 4cido graso epoxidizado.

62, Procedimiento segin la reivindicacidn 5%, caracteriza-
do porque dicho alquilglicidiléter es propilglicidiléter o butil
glicidiléter, en que dicho §xido de alguileno es §xido de octile

no, 8xido de estireno, éxido de propileno u éxido de etileno y -

(ag%
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en que dicho epdxido cicloalifdtico es‘Eiciohexenodtiido délf' |
nilo, 3,4-epoxi-6-metilciclohexilmetilo, § 3,4~epoxi~6-metilei-
clohexanocarboxilato,

72. Procedimiento segin la reivindicacién 42, caracteriza-
do porque dicho 4cido graso es un 4cido graso saturado, un feido
graso insaturado, un £cido graso de isoalquilo o un £cido graso
hidroxi.

82, Procedimiento segin la reivindicacidn 7%, caracteriza-
do porque dicho 4cido graso saturado es 4cido acébico, fcido pro
pidnico, 4cido butfrico, 4cido caprfico, 4cido caprflico, .deido
undec{lico, 4cido ldubico, 4cido tridecflico, 4cido mirfstice, -
fcido palmftico, £cido heptadecflico o 4Zcido estedrico; er gue -
dicho 4cido géaso insaturado es 4cido acrflico, £cido crotdnico ,
dcido undecilénico, 4dcido oléico, 4ecido sérbico, fcido 1inoléico,
dcido linolénico, o 4cido propidlico; en que dicho £cido graso -
de ismlquilo es foido 2-etilhexandico y en que dicho £eidc graso
hidroxi es £cido 14ctico, 4cido glicdlico, £cido ricinoléico o -
dcido hidroxi-estedrico.

92, Procedimiento segln la reivindicacién 42, caracteriza-
do porque dicho compuesto de fenol es fenol, un fenol sustituido,
un fenol polihfdrico, un 4ecido fenol carboxflico, un fcido fenol
sulfénico, un nitrofenol o un bifénol.

108, Procedimiento segin la reivindicacidn 9%, caracteriza-
do porque dicho fenol sustitufdo es cresol, xilenol, etilfenol,
propifenol, butilfenol, nonilfenol, dodecilfenol, clorofenol, -~
ciclohexilfenol, fenilfenol, trimetilfenol, tetrametilfenol o =

naftol; porque dicho fenol polihfdrico es resorcina, catechol,
pirogalol, hidrogquinona, cloroglucinol, dihidroxiymetilbenceno
o naftalenodiol; porque dicho 4cido fenol carboxflico es £cido

hidtoxibenzdico, 4eido resoreflico o 4cido gdlico; y porque dicho

g€
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bifenol es bifenol, bicresol, dibencilfenol, metilenobifenol o™
bisfenol A,

118, Procedimiento segdin la reivindicacidn 1%, caracteriza-
do porque la composicién desensibilizadora contiene une o varios
compuestos de alto peso molecular naturales o sintéticos; un pig
mento; un disolvente; una grasa; un aceite; un aceite secante o
un aceite semi-secante.

128, Procedimiento segln la reivindicacién 11%, caraciverizg
do porque dicho compuesto de alto peso molecular, natural o sin-
tético, es resina de cetoma, resina de poliamida, resina de £ci-
do maléico, una resina de 4cido fumérico, una resina de fenol, -
uns resina epoxi, una résina alqufdica, una resina de melamina,
una resina de urea, una resina acrf{lica, una resina de nitrocelu
losa, una resina de metil celulosa, una resina de acetato Ge bu-
tirato de celulosa, una resina de butiral, caseina, polivinil al
cohol o gelatina; porque dicho pigmento es difxido de titanio, -
§xido de zine, sulfato de bario, carbonato de magnesio, carbona-
to de calcio, carbonato de bario, hidrdxido de magnesio o talco;
porque dicho disolvente es un glicol o un alcohol; porque diches
grasas, dichos aceites, aceites secantes y aceites semi-secantes
son perafina, cera del japén, aceite de linaza, aceite de tung,
aceite de soja, aceite de semilla de algodonero, aceite de colza

o aceite de salvado de arroz.

132, Procedimiento segin la reivindicacién 112, caracterizg
do porque la composicidn desensibilizadora contiene un inhibidor
desprendedor y/o un desensibilizador diferente.

148, Procedimiento segin la reivindicacidn 12, caracteriza-
do por la combinacifn de la composicién desensibilizadora con un

revelador electrdn aceptante.

158, Procedimiento segin la reivindicacidn 14%, caracterizg

ae
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arcilla, un 4cido orgénico, un polfmero 4cido, una sal de me-

tal de un {cido carboxflico aromftico o su mezcla.

162, Procedimiento segin la reivindicacién 152, caracte-
rizado porque dicho revelador electrdn aceptante es tierra -
blanca, atapulgita, 4cido tdnico, 4cido gflico, propil galato,
una resina de fenol-formaldehido, una resina de condensacidn -
de fenol-acetileno, salicilato de zine, salicilato de estafio,
2-hidroxinaftoato de zinc, 3,5-di-terciario-butil-salicilatlo
de zinc o una de sus mezclas,.

172, Procedimiento segin la reivindicacidn 12, caracteri-
zado porque la composicién desensibilizadora se combina con un
compuesto orgdnico formador de color, sustancialmente incoloro,
electrdn donante.

182, Procedimiento segin la reivindicacién 172, caracteri-
zado porque dicho compuesto orgdnico formador de color es wa ~
compuesto de triarilmetano, un compuesto de difenilmetano, un -
compuesto de xanteno, un compuesto de tiacina o un compuesto de
espiropirano,.

198, Procedimiento segdin la reivindicacién 1%, caracteriza
do por la combinacidn de la composicién desensibilizadora con —-
un revelador electrdn aceptante y un compuesto orgdnico forma —
dor de color, electrdn donante, sustancialmente incoloro.

208, Por dltimo se reivindica como objeto sobre el que ha
de recaer la presente Patente de Invencidn que por veinte afios

se solicita registrar para Espafia,

por
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPOSICIONES DESENSIBILIZA
DORAS".

Todo conforme queda expresado en la presente Memoria Des —
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criptica que consta de veinticinco hoja foliadas y escritas a ma

quina por una sola cara. -
Medria, 13 01C.1873
P.Ao, ’
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