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RESUMEN DE LA INVENCION

MezclaS'reveladoraé gque comprenden particulas dé vi-
rador finamente divididas, gue se adhieren electrostédtica-
mente a los materiales de soporte, que comprenden un nficleo
con un recubrimiento externo constituido por un polimero de
poli(p-xilileno) sustituido y/o no sustituido, dopde al re-
éubrimiento externo ha sido expuesto a una oxidacién t&rmica
controlada éara alterar sus propiedades de carga tribneléc-
trica pas&ndolaé de un carfcter normalmente negativo a utn
cardcter positivo. También se describen los procesos de'for-v
macibén de imagen electrostatogrédfica empleando dichas mez-

- . . /

ANTECEDENTES DE LA INVENCION *

clas reveladoras.

Fsta invencifn se refigre en general a sistemas elec-
trostatogréficos de formacidn de imagen en especial a mate-
riales reveladores mejorados y a su uso.

La formacibén y revelado .de imfgenes sobre la superfi-
cie de materiales fotoconductores por medios electrostdticos
es muy conocida. El procedimiento electrostatogrédfico bisi-

co; descrito por C.F. Carlson, en la patente estadounidense

2.297.691, consiste en colocar una carga electrostdtica uni-

férme sobre una Capa’aislante fotoconductora, exponer la ca~
pa a una imagen de lﬁces y sombras para disipar la carga so;
bre las zonas de la cap; expuestas a la luz y revelar la
imagen latente electrostftica resultante depositando sobre
la imagen un material electroscbdpico finamente dividido, de-
nominado en la té&cnica "virador". El virador serd normalmen-
te étraido a las zonas de la capa que retienén una carga,
formando con ello una imagen de virador que corresponde a la

imagen latente electrostatica. Esta imagen de polvo puede
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_de la operacidén de fijacibn térmica citada.

tadoras, se envia y se hace rodar o caer en cascada a través

ser después transferida a una éuperficie de soporte tal co-
moApapel. La imagen transferida puede ser posteriormente
fijada permanentemente a latsuperficie del soporte, por ejemt
plo por la accifén del calor. En lugar de la formacién de imaj
gen latente mediante carga uniforme de la capa fotoconinucto-
ra y después exposicifn de la capa a una imagen de luces y
sombras, se puede formar la imagen latente carga;do directa-
mente la capa con la configuracifén de la imagen. La imagen
en polvo puede ser fijada a la capa fotoconductora si se de-
sea elimipar la operaci6n de transferencia de la imagen en

polvo. Otros medios fijadores adecuados como tratamiento con

disolvente o sobre recubrimiento pueden utilizarse en luggr“’

Se conocen muchos métodos de aplicacibén de las particud
las electroscépicas a la imagen latente electrostdtica que
ha de ser revelada. Un m&todo de revelado, descrito por E.N.
Wise en la patente estadounidense 2.618.552, es conocido co-
mo revelado "en cascada”. En este m&todo, un material revela+
dor constituido por particulas portadorés relativaménte gran-
des} con particulas de virador finamente divididas électros~

tdticamente adheridas a la superficie de lag particulas por-

de la superficie que éoporta la imagen latente electrostiti-
ca. La.composicién de la; particulas de virador se seleccio-
na de manera gque tengan una polaridad triboeléctrica opuesta
a la de las particulas de portador. A medida que la mezcla

cae en cascada 0 rueda a través de la superficie que soporta
la imagen, las particulas de viradér son electrostiticamente

depositadas y fijadas a la porcibn cargada de la imagen la-

tente y no son depositadas sobre las porciones no cargadas o
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fqndo de la imagen. La mayori% de las particulas de virador
accidentalmente depositadas en el fondo son separadas por el
portador rodante, debido aparentemente a la mayor atraccidn
electrostdtica entre el virador y el portador que entrce el
virador y el fondo descargado. Las particulas-de portador

y las particulas de virador no utilizadas son dgspués.reci-
cladas. Esta técnica es extraordinariamente buena para el
revelado de copias lineales. El proceso de revelado en cas-
cada es la técnica de revelado electrostatografico comercial
més ampliamente utilizada. Una copiadora de oficina de apli-
cacibn general que incorpora esta té&cnica esté descrité en
la patente estadounidense 3.099.943. , ,/’/

Otra técnica para revelar las imigenes latentes elec-
troététieas es el proceso del "cepillo magnético" descrito,
por ejemplo, en l; patente estadounidense 2.874.063. En es—
te método, el material revelador que contiene particulas de
virador y de portador magnético es llevado por un imédn. E1
campo magnético del imén pro&uce la alineacion de los por-
tadores magn&ticos en forma de cepillo. Este "cepillo magné-
tico" es engranado con una superficie que'lleva unagimagen
latente electrostitica y las particulas de.virador son arras
gfadas desde el cepillo a la imagen latente electrostéatica
por aﬁ;éccién electrdstética.

Otra técnica de révelado de las imdgenes latentes elec
trostédticas es el proceso de "contacto" ("touchdown") descrij
to, por ejemplo, en las éatentes estadounidenses 2.895.847
y 3.245.823 de Mayo. En este m&todo, el material revelador
es llevado a una superficie gue contiene una.imagen latente
mediante una capa de soporte tal como una tela o ldmina y es

depositado sobre ella de acuerdo con dicha imagen,
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_sometidas durante el -reciclado.

Lds superficies portadoras y las particulas portadoras
esf&n hechas en general o recubiertas con materiales éue po-
seen propiedades triboeléctricas apropiadas asi como otras

ciertas caracteristicas fisicas. Asf, los materiales emplea~

dos como superficies portadoras y particulas portadoras o

i

los revestimientos sobre los mismos deben tener un'valor tri
boeléctrico proporcionado ai valor triboeléctric; del virador
para permitir la adhesidn electrostética del virador a la

superficie portadora o a las particulas portadoras y la sub-

siguiente transferencia del virador desde la superficie por-

tadora o desde las particulas portadoras a la imagen situa-

\ -

da sobre la placa; Ademds, las propiedades triboeléctricas ]|
ée la superficie portadora y de todas las particulas porta-
horas deben ser relativamente uniformes para permitir una
recggida uniforme y la subsigﬁiente deposicidn del virador.
Los materiales empleados sobre la superficie portadora y
sobre las particulas portédoras deben tener preferiblemente
una dureza intermedia con objeto de no araiiar la superficie
de la placa o del tambor sobre él cual se coloca inicialmen=-

!
te la imagen electrostitica y al mismo tiempo debe ser su-

ficientemente dura para resistir a las fuerzas a las que son

Aunque normalmente capaces de producir imfgenes de bue
na calidad,_los ﬁateriaiés reveladores fpnyencionales pre-
sentan graves deficiencias en ciertos ;;;;E;;. Algunos mate-
riales reveladores, aunque poseen propiedades interesantes
tales como caracteristicas triboeldctricas apropiadas, son
inadecuados porque tienen tendencié a aglutinarse, llenar

vacios y aglomerarse durante su manipulacién y almacenamientd.

Ademds, con algunos materiales portadores la exfoliacidén de
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~gen, produciendo imperfecciones en la copia. Ademds, los re-

la patente estadounidense 3.099.943. El deterioro se produ-

«ellgasto v la pérdida de tiempo productivo. Asi, en general,

i
{

1
i

12 superficie portadora hace qué el portador presente pro-
piedades triboeléctricas no uniformes cuando el nficleo del
portador estd constituido por un material distinto del del
recubrimiento superficial que se encuentra sobre &l. Estos
da lugar a una recogida no'uniforme de virador por el por-
tadoxr y @ una deposici6n no uniforme de virador sobre la imad
‘cubrimientos de la mayoria de las particulas portadoras se
deferioran répidamente cuando se emplean en procedimientos
continuos qﬁe requieren el reciclado de las particulaé por=-
tadoras mediante transportadores de cangilones parcialmen-

te sumergidos en el surtido de revelador como se describe/éE/

ce cuando partes del recubrimiento o todo €l se separaidel
hﬁcleo portador. La separaciéh puede adoptar la forma de vi-
rutas, escamas o capas'completas y es fundamentalmente produ-
cida por materiales de revestimiento frigiles, que se adhie-
ren mal, que fallan ante los ;mpactos y el contacto abrasivo
con las piezas de la miquina y otras particulas portadoras.
Los portadores con recubrimientos que tienden a saltar y a
separarse de alguna otra forma del nficleo portador o substra-

to deben ser frecuentemente sustituidos, aumentandc con ello

las particulas portadoras recubiertas con recubrimientos que
tienen tendencia a saltar o separarse del nficleo portador no
pueden ser regeneradas y reutilizddas después de muchos ci-

clos de trabajo de.la migquina. Se producen boriados del impfg
so y mala calidad de impresién cuando los p&rtadores con re-~
cubrimientos daﬁado§ no son sustituidos. Los finos y arenis-

cas formados por la desintegracifn del portador suelen amonto+
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érse y-forman depdsitos 1ndeseables y perjuduciales sobre

t

partes criticas de la miquina. Muchos recubrimientos de pori
tadores con elevada resistencia a la compresién y a la trac
cibn o no se adhieren bien al nficleo del portador o nc po-
seen las caracteristicas triboeléotricas deseadas. Adends,
los portadores con recubrimientos discontinuos generalmente
provocan falta de adhesidbn en el substrato portador y el
material de recubrimiento del portador dando Jugar a los
problemas antes mencionados y a variaciones en las caracte-
risticas triboeléctricas, descarga prematura.de la supecfi-
ciq de'imagen fotoconductora que produce la degradacién de
‘la imagen latente electrostética, arafiado de la superficie
‘de imagen, para no mencionar las dificultades de manufactura
:en la reproducciéh de portadores con recubrimientos discon-
tinuos. Ademds, las caracteristicas triboeléctricas y de
fluidez de muchos portadores son adversamente afectadas
cuando la humedad relativa es alta. Por ejemplo, los’valoreg
triboeléctrlcos de algunos recubrlmlentos de portadores
fluctlian con las variaciones de humedad relativa y no son
adecuados para empleo en sistemas electrostatogréfgcos, es-
pecialmente en lgs méquinas automdticas que requieren por-
éédores con valéres'kriboeléetricos estables y predecibles.
Otro factor que afecta a la estabilidad de lés pro-
piedades trlboeléctrlcas del portador es la susceptibilidad
de sus recubrimientos a la "impaccién del virador". Cuando
las particulas de portador se emplean en méquinas autométi-
‘cas y se reciclan durante muchos éiclos, las numerosas coli-|
siones que ocurren entre'léé particulas de pértador y otras

superficies de la:mﬁquiha hacen 'que las particulas de vira-

dor situadas sobre la supexficie de lag particulas de porta-
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1. te constituida por cargas electrostéticas positivas, debe

contacto con cualquier material situado por encima de &1 en

dor.seaﬁ'soldadas o de alguna otra forma forzadas a permane-
cer sobre las Superficies del portador. La acumulacién gra-
dual de material virador impactado.sobre la superficie del
portador produce un cambio del valor triboeléctrico de este
Gltimo y contribuye directamente a la degradacibén de lz ca-
lidad de la copia mediante la destruccidn de la Pqpacidad
portadora de virador del portador.

Se ha comprobado que para revelar una imagen latente
constituida por cargas electrostiticas negativas, debe se-
leccionérse una combinacién de polvo electroscdpico y porta-
dor en la que el pol&o sea triboeléctricamente pozitivo £ren

te al portador granulado y para desarrollar una imagen laten

seleccionarse un polvo electroscdpico y un portador en los
que el polvo sea triboeléctricamente negativo con respecto
al portador. La relacibn triboelé&ctrica entre el polvo elec-—
troscbpico y el portador depende de sus posiciones relati-
vas en una serie triboeléctrica en la que los materiales es-
tén dispgestos de tal manera qué cada material es electros-
téficamente ca%gado con una cé;ga'positiva cuando sé pone.
en contacto con cuélquier materia; situado por debajo de &l
eﬁ esta serié y éon una carga negativa cuando se pone en

la serie. En la reproduc;ién de copias de gran contraste co-
mo cartas, dibujos, etc, es conveniente seleccionar los ma-
teriales del polvo electroscdpico y del portador de manera
Qué su electrificacién mutua sea suficiente para que las par
ticulaé de virador se adhieran-electrostéticémente a la su-
perficie del pbrtaﬁor y el grado de esta electrificacién es-

t4 normalmente gobernado por la distancia entre sus posicio-

T
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bién es posible emplear materiales que previamente no eran

una capa externa delgada de polimero de poli (p-xilileno).

nes en ia serie triboelé&ctrica; es decir, cuanto mayor sea
la distancia que los separa uno de otxro, mayor es la eiec-
trificacién mutua y cuanto més proéximos estén en la serie,
menor es la electrificacibn mutua.

Es muy convehiente para controlar las propiedades
triboel&ctricas de las superficies portadoras acomodar el
uso de composiciones viradoras deseables mientras que se
retiencn las ctras caracteristicas fisicas deseables del poiy
tador. La alteracidn de las propiedades triboeléctricas de
un portadoxr por aplicacibén de un recubrimiento superficial
sobre el mismo, es una técnica especialmente interesante.
Con esﬁa técnica, no solamente es éosible controlar las Pro-
piedades triboeléctricas de un portador construfdo en mate-

riales con caracteristicas fisicas deseables sino que tam-

adecuados como portadores. Asi, por ejemplo, un portador cor

propiedades fisicas convenientes a excepcidén de la dureza
\ .

puede ser recubierto con un material que tenga la dureza deq

seada asi como otras propiedades fisicas, que hacen que el

1
1 .

producto resultante sea mis Gtil como portador.

Un material portador recubierto especialmente Gtil
p;ra el reveladoTtmﬂﬂmmmsiéndéﬁﬁgeheg latentes electrostiti~
cas ha sido descrito por R.A. Parent y colaboradores en la
solicitud de patente eséadounidense nlmero de serie 380.623,
presentada el 19 de Julio de 1973. El material portador allf

descrito comprende unas particulas de nficleo portador con

Este material portador es capaz de generar una carga tribo-
eléctrica negativd cuando se mezcla con particulas de vi-

rador finamente. divididas. Sin embargo, este material porta-

’
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-nar materiales reveladores que superan las deficiencias antes

dor no estd suficientemente separado de la mayoria de los ma-
teriales viradores en la serie triboeléctrica para proporcio-
nar im&genes positivas de gran calidad a partir de imigenes
cargadas negativamente. Por 1o.tanto, seria muy interesante
alterar y controlar las propiedades triboeléctricas de este
material portador al mismo tiempo que se retuvieran sus otras
caracteristicas fisicas deseables.

Por lb tanto, existe la necesidad continua de un mate-
rial revelador mejor para revelar imdgenes latentes elGCtroé-A,'

taticas.

Y

COMPENDIO DE LA INVENCION

.

Por‘lo tanto, un objeto de esté invencién se p:oporcio—
observadas.,

Otro objeto de la invéncién es proporcionar materiales
reveladores que fluyen mig libremente,

Otro objeto de esta invencidn es proporcionar materia-
les de recubrimiento de porta&ores que se adhieren mis tenag-
mente a los substratos de.. portador. |

Otro objeto de esta invencifén es proporcionar recubrimiep
tos de portadores que son mis resistentes a cuarteamientos,
deébonchados, exfoliaéiones'y similares.

Otro objéto de esta ;nvencién es proporcionar recubri-
mientos para portadores con gran resistencia a la traccién y
a la compresiéﬁ.

Todavia otro objeto de esta invencibén es proporcionar
recubrimientos para portadores con mayor resistencia a la
desintegraciéh. .

Otro objeto de esta invencién es proporcionar recubri-

mientos para portadores més resistentes a la impaccidn del
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viradofl
Todavia otro objeto de esta,invenciénnes proporcionax
materiales reveladores mejorados que no se depositan en
dreas indeseadas de una imagen latente electrostdtica.
Todavia otro objeto de esta invencidn es proporcionar
materiales portadores recubiertos con caracteriéticas tri-
boeléctricas controlables.

Otrc objeto de esta invencién eg proporcionar mate-

riales portadores recubiertos con una duracién muy aumentada

Otro objeto de esta invencibn es proporcionar materia-
les‘poftadorés recubiertos que puedan ser regenerados.

'6tro objeto.de esta invenc;én‘es proporcionar mate~
{riales reveladores normalmente eﬁpleados en el revelado

4

'por inversifn que pueden ser empleados en el revelado posi-
tivo electrostatogrédfico. ‘

Otro objeto de esta invencidn es proporcionar materia-
les reveladores mejorados con propiedades fisicas y quimi-
cas superiores a las de los &ateriales reveladores conocidos

Los objetos anteriores y otros se cumplen, en general,
proporcionando materiales.portadbres que comprendensun ntclsg
con un recubrimiento externo_conétituido por polimeros de
pSliip-xilileno) sustitufdos y/o no sustituidos, donde el
recubrimiento externé hg sido expuesto a una oxidacidén tér-
mica controlada para al£erar sus propiedades de carga triko-
eléctrica desde un caricter normalmente negativo a un ca-
récter positivo.

De acuerdo con esta invencién, se ha descubierto que
los materiales para el nicleo del portador qﬁe sobfe su su-
perficie externa Ilevan un.recubrimiento resinoso de poli-

meros de poli(p-xilileno) sustituidos _y/o no sustituidos. ..
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de imfgenes latentes electrostdticas. Sin embargo, se prefiel

' - 12-

pueden éer térmicamente oxidados bajo condiciones controla-
das para alterar las‘propiedadeé de carga triboelé&ctrica
normalmente negativas del material portador recubierto y
convertirlas en un caricter positivo.

De acuerdo con esta invenci6bn, los materiales para nfi-

cleos portadores con un recubrimiento superficial de ur poli
mero de poli(p-xilileno) pueden ser tratados exponiendo los-
materiales portadores recubiertos a una oxidacién térmica
en una atmbdsfera ambiente a una temperatura comprendida apro}-
ximadamente entre 240 y 300°C, durante un periodo de tiempo
comprendido entre unos 15 minutos y hasta una hora aproxima-
damente. En general, después de este tratamiento, la polari~
dad de la carga triboelé&ctrica de los materialés portadores
%e habr& cambiado de negativa a positiva y se obtendrén mate

riales portadores satisfactorios para la reproduccidn positiya

re.que los materiales portadores recubiertos de polimero de
poli (p~xilileno) sean expuesfos a una oxid;cién térmica a una
temperatura comprendida aproximadamente entre 260° y 300°C,
durénte un periodeo de tiempo comprendidoc entre -20 $inutos Yy
l‘hora, porque los materiales portadores as; tratados obtie~-
néh una mayor variacifén del cardcter de la carga triboeléc-
tricé. Se han obtenido gesultados 6ptimos calentando los ma-
teriales portadores recuﬁiertos de polimero de poli(p-xili-
leno) a una tempefatura de unos 280°C durxante 30 minutos
aproximadamente.

El calentamiento de los materiales portadores recubier-
tos de polimero de poli(g—xilileno) puede sef efectuado por

conveccidn, cohductidn y/o .radiacidn. Pueden emplearse sis-

temas soplantes de aire caliente convencionales y/o calenta-
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., del dimero ciclico {2.2 } paraciclofano y/o derivados del

{ - 13~
|

%

dores ihfrarrojos para calentar las partficulas portadoras
recubiertas., Durante la calefaccifén de las particulas porta-
doras recubiertas, es muy conveniente agitar las particulas)
por lo menos ocasionalmente, por ejemplo con un horno rota-
torio o con un dispositivo sacudidor, con objeto de exponer
completamente las superficies de las particulas recubiertas
para un tratamiento mis uniforme de lés mismas. Después del
tratamiento, las particulas portadoracs son enfriadas y pue-
den ser mezcladas con particulas de virador finamente dividi
das para formar una'mezcla reveladora.

Enrgenerél, los materiales Gtiles como recubrimieptos

v

de esta invencidn son los productos obtenidos por escisidn

'

mismo para obtener los dirradicales vaporizados reactivos

y después condensar estos dirradicales vaporizados sobre la

superficie de un substrato portador electrostatogrdfico. Por|’

condensacibén, estos dirradicales se polimerizan instantédnea

mente formando una peliculg.‘

Los dirradicales vaporizados reactivos antes m?nciona~
dos'pueden ser producidos por escisibn homolitica térmica de
por lo menos un dimero ciclico representado generalmente por

la estructura:

\

- (R)y
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donde R y R' son sustituyentes en el nficleo que pueden ser
iguales o diferentes, x e y son nfimeros enteros de 1 a 4
inclusive, formando asi dos dirradicales vaporizados reacti

vos distintos que responden a la siguiente estructura:

(R)

. CH2 CH2'
R
( )y

hd CH2 HZO

Asf, cuando X e y son igualesy R y R' son iguales,
se forman dos moles del mismo dirradical y cuando se condepn
san forman un homopolimero sustitufdo o no sustituido de

.

la siguiente estructura:

(R),, _ | _
H, __..,@__ CH, ’ i
n .

Cuando R y R' y/o x e son diferentes, la conden-
; Y y Yy

sacidn de estos dirradicales forma copolimeros de estruc-

tura general:

(R),, Ry '
n

También es posible combinar varios dimeros diferen-

tes con diversos sustituyentes en el nficleo para formar un

]
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_gran ntmero de polimeros diferentes y frdcuentemente compli

cados. Esto resultari evidente para los expertos en -la po-
limerizacién. Ademés, no deben considerarse fuera de esta
invencidén los sistemas andlogos con anillos aromdticos fu—
sionados en la estructufa dimera y los polimeros resultan-
tes de ellos que resultan evidentes para los expertos en
la técnica.

En tanto en cuanto la copulacifn de estos dirradica
les reactivos Implica los ligapdos metiieno, pueden prepa-
rarse muchos polimeros de poli(p-xilileno) no sustitufdos
o.susﬁituidos en el nGcleo. Asi, el grupo sustituyente pue-
de ser un grupo orgénico o inorgaﬁico gue normalmente pvede
estar sustituido sobre nfcleos aromiticos. Son ilustrativos
de estos grupos sustitutentes los grupos alquilo, arilo,
alquenilo, amino, c¢iano, carboxilo, alcoxi, hidroxiaiquilo,
carbonilo, hidroxilo, nitro, halbgeno y otros grupos simi-
lares que pueden estar normalmente situados sobre nficleos
aromdticos. De otra forma, ig posicibn del anillo aromdti-
co est§ llenada con un &tomo. de hidr&geno.

Son especialmente preferidos entre los grﬁgos sus-

tituidos los grupos hidrocarbonados sencillos tales como

‘los alquilos inferiores como metilo, etilo, propilo, buti-

lo y hexilo; arilhidrocarburos inferiores como fenilo, fe-
nilo alquilado y maftilo; y los grupos halbgeno, especial-
mente cloro,bromo, yodo y flGor porque se obtienen mate-

riales de recubrimiento del portador electrostatogréfic6

"con una adhesifn mdxima a los substratos del portador.

Los- (2.2} paraciclofanos sustituidos a partir de
los cuales se'prebaran estos dirradicales reactivos pueden

ser preparados a partir deldimero éiclico, {2'2} pafaCiclo-

i
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fano mediante tratamiento apropiado tal como halogenacién,
acetilacidn, hitracibén, alquilacibn y métodos similares
de introduccién de grupos sustituyentes sobre nficleos aro- |
miticos. En lo gque sigue, el término un "{2.2}paraciciofa-
no" se refiere a cualquier {2.2}paraciclofano sustituido o
no sustitufdo como se ha descrito. .
En el proceso de polimerizacibn para obtener los
materiales de recubrimiento del portador electrostatogrifi-
co, los dirradicales vaporizados generados térmicamente.
se condensan y polimerizan instant&neamente sobre el substra-
to\del portador. Asi, pueden prepararse recubrimientcs del

portador de polimero de p-xilileno sustituido y/o no sus-

tituido enfriando los dirradicales vaporizados a cualguier

$

temperatura situada al mismo nivel o por debajo de la tempe
ratura de condensacidn del dirradical. Se ha observado que

para cada especie de dirradicales existe una temperatura de

T

cal no se condensa ni polimeiiza sobre el substrato del por:
tador. Los materiales polimériéos de recubrimiento de porta%r
doies electrostatogrdficos de poli (p-xilileno) suséituidos
o no sustituidos se preparan manteniendo la superficie del
éubstrato portador & una temperatura por debajo de la tempet
ratura de condensacifn mdxima de la especie de dirradicales
particular implicada.

Cuando los diferentes dirradicales que existen en 13
mezcla pirolizada tienen diferentes temperaturas de conden-
saci6n méxima, como, por ejemplo, p-xilileno o ciano-p-xili-
leno y cloro-p-~xilileno o cualquier otra mezéla con otros
dirradicales sustitufdos, se produce una homopolimerizaci®n

cuando la temperatura de condensacibn se selecciona al mis-
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mo nivel o poxr debajo de la temperatura donde solamente uno
de los radicales se‘condensa y polimeriza. Por lo tanto,

es posible preparar materiales homopoliméricos de recubri-
miento de portadores a partir de una mezcla que contiene ung
o mis de los dirradicales sustituidos cuando uno cualguiera
de los dirradicales presentes tiene temperaturaé de conden-
sacidn méds altas, en cuyo caso solamente una esbecie de di-
rradicales se condensa y polimeriza sobre la superficie

del portador., Naturalmente, otras especies de dirradicales
no condensadas sébre la superficie del substrato portador
pueden ser transportadas a través de un aparato de recubri-
miento conocido para ser condensadas y polimerizadas en una
cémara de recubrimiento posterior o en un separador frio.
En tanto en cuanto los dirradicales de p-xilileno, por ejem
plo, aaconﬁensan a temperaturas de unos 25 a 30°C, que es
muy inferior a la de los dirradicales de ciano-p-xilileno,
es decir, alrededor de 120 a 130°C, es posible gque estos di+
rradicales estén presentes eE la mezcla pirolizada vapori-
zada. En este caso, las condiciones de homopolimerizacibn
quédan garantizadas manteniendo la superficie del s:ubstrato
portador electrostatogrdfico a una temperatura inferior a
ia'temperatura de condensécién mixima del p-xilileno susti-
tuidd pero por encimé de la del p~xilileno, permitiendo

asi que los vapores de b—xilileno atraviesen el aparato éin

condesarse ni polimerizarse sino recogiendo el poli-p-xili-

leno en una cémara de recubrimiento posterior o en un sepa-

También es posible obtener materiales copoliméricos
sustituidos de recubrimiento de portadores mediante el pro-

ceso de pirblisis antes descrito. Mediante. este proceso de
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pirdlisis pueden obtenerse copolimeros de p-xilileno y de p-
xilileno sustitufdo asi como copolimercs de p-xililenos sus-
tituidos. La copolimerizacidn se produce simulténeamente con
la condensaci6n al enfriar la mezcla vaporizada de radica-
les reactivos a una temperatura inferior a unos 200°C, bajo
condiciones de polimerizacidn. Los materiales copp%iméricos
de recubrimiento de portadores electrostatogpéficos pueden
ser ?reparados manteniendo la superficie del substrato a una
temperatura inferior a la temperatura de condensacidn méxi-
ma mis béja dei dirradical deseado en el copolimero, pox
ejemplo a la temperathra ambiente o mis baja. Estgs'se con-
sideran como “cogd.iciones de coﬁolimerizacién", ya que por
lo menos se condensan dsé de los dirradicales y se copolime-
rizan formando un copolimero a esa temperaturd.

En el proceso pirolitico, los dirradicales reactivos
se preparan pirolizando un {2.2}paraciclofano sustituido
y/o no sustituido a una temperatura inferior a unos 700°C y
preferiblemente a una temperafura comprendida aproximadamente
entre 550 y 650°C. La pirdlisis del {2.2}paraciclofano de pay
tida comienza a ﬁﬁos 450°C independientemente de la éresién
empleada. Si se opera entre 450 y 550°C solo sirve para aumen

tar el tiempo de reacc¢idn, reducir el rendimiento de polimero

garantizado y puede dar lugar al arrastre de dimeroc no piro-

lizado a la pelicula de pblimero. A temperaturas superiores
a unog 700°C, puede producirse la escisién de los grupos sus-
tituyentes, dando lugar a especies tri- o poli-funcionales
que producen reticulaciones o polimeros muy. ramificados.

La temperatura de pir6lisis es esenciélmente indepen-~
diente de la presién de operacidn. Sin embargo, se prefiere

emplear presiones reducidas o inferiores a la atmosférica.
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Para la ﬁayoria de las operaciones, las mds précticas son
las preéiones comprendidas entre 0,0001 y 10 mm absolutos
de mercurio. Sin embargo, si se desea, pueden emplearse pre-
siones mds altas. Andlogamente, si conviene, pueden emplear
se vapores inertes diluyeﬁtes como nitrdgeno, argon, difxi-
do de carbone, vapor ae agua y similares para variar la cem-
peratura Sptima de operacifn o para modificar la presidn
efectiva total en el sistema.

De acuerdo coh esta invencidn, cualquier recubrimien-
to polimdrico de poli(p-xilileno) de portador puede ser t&r-
micamente oxidado. Los polimeros tipicos de poli(p—xililend)

son el poli{cloro-p-xilileno), poli(dicloro—p—xilileno)c

~poli(ciano-p~xilileno), poli (yodo-p-xilileno), poli (flloxr-p-

xilileno), poli{bromo~p-xilileno), poli(metoxil-metil-p-xili-
leno), poli(hidroximetil~-p-xilileno), poli(etil-p-xilileno),
poli (metil=p~-xilileno), poli(aminometil-p-xilileno)hidrato,
poli (carboxi-p-xilileno}, poli(carbometoxi—p—*ilileno) y mez
clas de los mismos. ‘

Cuando se desea una mayor adhesibén de los pqliméros
de éoli(p-xilileno) a las superficies del substrato gortador
electrostagrdfico, puede obtenerse una mayor adhesidn median-
té‘el uso de un éompdésto de silicio sustitﬁido. Asfi, los
polimeros de poli(p—xili}eno) pueden adherirse a las super-
ficies del substrato poréador electréstatogréfico proporcio-
nando sobre la superficie del substrato portador un compues-
to de silano que contiene un grupo etilénicamente insaturado
unido al silicio del silano mediante un enlace carbono-sili-
cio y poniendo en contacto el substrato portaaor con un di-
rradical vaporizads de prililend”que pof deposicibn sobre

la superficie del substrato portador forma un recubrimiento




10

18

25

.donde R es un grupo etilénicamente insaturado unido a la sili

.y/o condensable como haldgeno, alcoxi, ariloxi, acriloxi y
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de poli(p-xilileno) que se adhiere a la superficie del subs-
trato pottador.’

Es sabido que los siloxanos pueden éer productos con-
densados e hidrolizados de silanos sustituidos. Estos com-

puestos pueden prepararse por cualquier métodeo conveniente

conocido en este campo. Preferiblemente, los siloxanos se for|-

man cuando reacciona la solucidén que contiene el compuvesto
de silicio con grupos superficiales hidroxilo u 6xido del

substrato. Los siloxanos pueden ser producidos a partir de

silanos sustituidos representados en general por la estructurp:

L
» ? a
R-8iX, .

’

cona por un enlace carbono-silicio como los compuestos de es-—

tructura:
CH, O
1 3 U
.CH2 =C - C = O‘CHzCHZCH2 -
CH, = CHOOOCH,CH,CH, - y

v R' es un grupo hidrocarbonado monovalente unido al silicio

por un enlace carbono-silicio; X es un radical hidrolizable

éimilares vyaes?0, 1o 2. Son ilustraciones especificas de
estos silanos sustituidos que contienen un grupo etilé&nicamen
te insaturado ﬁnido al silicio del silano por un enlace car-
bono-silicio y por lo menos un grupo hidrolizable unido di-
réctamente al silicio del silano el viniltriclorosilano, el
vinilmetildiélorosilano y el y-metacriloxipropiltrimetoxisi-
lano. Los compuésto; de organosilicio fitiles en esta inven-

cién son conocidos en la técnica y pueden ser preparados por




10

18

20

28

30

~tadas como fuera del &mbito de esta invencibn. Ademés, otros

-21 -~

cualquier método convencional conocido.

Sobre la superficie de’'los substratos portadores'
electrostatogrdficos de esta invencibn puede depositarse un
siloxano conteniendo un grupo etilénicamente insaturado~uni—
do al silicio del siloxano por un enlace carbono-gilicio me-
diante tratamiento de los substratos con una solucifn produ-
cida disolviendo en un disolvente un silano sustituido que
contiene un grupo etilénicamente insaturado idéntico al del
siloxano y por lo menos un grupo hidrolizable unido direc-
tamente al silicio del silano. Ei disélvente empleado pua&e
variar con el silano particular utilizado. El disolvente
puede variar desde halocarbonos tales como tricloroetiieﬁo
hasta mezclas de metanol y agua o etanol y agua y culquier

gsistema disolvente adecuado.

La cantidad de silano en solucidn puede ser desde

0,05 por ciento hasta alrededor del 20 por ciento dependien;

)

do del disolvente empleado. Debe entenderse que el disolvenf
te utilizado y la cantidad de 'silano en soluciédn puede va-

riar ampliamente y tales variaciones no deben ser interpre-

disolventes que no sean los citados especificamente como

preferidos, pueden sef utilizados efectivamente también sin

desvirtuar la invencidén. Debe entenderse que la solucidn pug-

de ser formada también por un siloxano Que contenga un gru-
po etilenicamente un saturado unido al silicio del siloxano
por un enlace carbono-silicio y por lo menos un grupo hidrod

lizable y/o condensable unido directamente al silicio del

silano. Como ilustracién especifica de los tipos preferidos’
de solucidnes que pueden ser empleadas estén un 10% de una

solucion de viniltricloro-gilano en tricoloetilenc, 0,1 por

AT TR Y
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‘puede ser de cualquier espesor adecuado. Sin embargo, se
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ciento de gamma-metacriloxipropiltrimetoxisilano en 99,4%
de metanol, 0,5% de agua. Estas soluciones han sido preferi-
dagy las referencias hechas a las mismas no deben interpre-
tarse como limitacidn de las posibles combinaciones para
efectuar la solucidn de los compuésfos de siligio. Los mis-
tratos pueden ser tratados cén las soluciones antes mencio-
nadas mediante técnicas tales como éumergir los sustratos
directamente en la solucidn u otras técnicas convencionaleﬁ.
Se prefiere también qQue los sufratos tratados sean secados
a temperatura.ambienfe péra que éé produzeca la evaporacidn
del vehiculo disolvente. En ciertas ocasiones,_tales»¢bmo
cuando se tratan los sustratos con un 1% de solucién,qé
gama~mefacriloxipropiltrimetoxisilano en'etanol-agua en

relacidn 95:5, es pﬁbfer&ble cocer el sustrato a temperatu-

de separar cualquier silano residual qué no haya reaccionado
y el resto del disolvente del portador. Sin embargo, este
cocido no siempre es necesario y habitualmente depende del
silano y de la solucién_utiliiados. Otros métodos de aplicg-
cidn del silano a partir de soluciones o de otra manera re-
sultaran evidentes para los expertos en este campo. Ademas,
son conocidas otras técnicas de promocidn de la adhesibn y
pueden ;emplearse‘si se desea para.los fines de esta invend
cidn, | ’

El recubrimiento del portador electrostatogréfico

prefiere un recubrimiento del portador con un espesor por }o
menos suficiente para formar una delgada pelicula continua
sobre un sustrato, porque el recubrimiento del portador po-

seera entonces un espesor suficiente para resistir a la a-

4

brasidn y evitar las picaduras que afectan adverssmente a
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las propiedades triboeléctricas de las parficulas portadoras

recubiertas.Bn general,para el revelado én cascada y por cepli-

1lo magnético,el recubrimiento polimerico de poli(p-xililenof)

del portador puede tener un espesor desde unos 50 Angstroms
hasta unas 5 micras. Prefgriblemente, el recubrimiento del
portador electrostatogridfico de ppli(p—xiliieno) debe terer
un espesor de unos 500 Angstroms a 1 micra porque se consigu
asi una duracifn médxima, resistencia a la impaccibn-del viras
dor y calidad de la copia.

Puede emplearse comu substralto de los portadores
electrostatogré&ficos recubiertos de esta invencidn cualquier
material portador recubierto o no recubierto adecuado cone-
cido. Son materiales del nficlec del portador tipicos el clo-
ruro sbédico, cloruro amdnico, cloruro de aluminio y potasio,
sal de Rochelle, nitrato sédico, clorato potdsico, circonio
granulado, silicio granulado, metacrilato de metilo, vidrio,
dibxido de silicio, perdigones de pedernal, hierro, acero,
ferrita, niguel, carborundo y mezclas de estos. Muchos de

los materiales portadores anteriores y otros portadores ti-

tadounidense 2.618,551; L.E. Walkup y colaboradores en la
patente estadounidense 2.638.416; E.N, Wise en la patente es-
tadounidense 2.618,552 y"C.R.~Mayo en la; patentes estadouni-
denses 2.805.847 y 3.245.823. Puede emplearse una particula

portadofa recubierta final con un difimetro medio comprendido
aproximadamente entre 1 y 1000 micras. Sin embargo, se prefie
re una particula portadora recubierta con un difmetro medio

entre unas 50 y 600 micras porque entonces la particula por-
tadora posee una densidad y una inercia suficientes para evi-

tar la adherencia a la imagen electrostitica durante el pro-

ceso de revelado. La adherencia de las particulas de porta-

Ty
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dor al tambor electrostatogr&flco es 1ndeseable debldo a la

formacibén de profundos araifiazos sobre la superficie del Lam—
bor durante las operaciones de transferencia de la imagen

y limpieza del tambor, especialmente cuando la limpieza se
realiza con una tela limpiadora como la desé?ita por W.FE.
Graff, Jr. y‘dolaboradores en la patente estadounidense
°3.186.838. . |

Puede emplearse cualquier material virador conocido

_adecuado con los portadores recubiertos de poli (p-xilileno)

térmicamente oxidado de esta invencidn. Los materiales vira-
dores tipicos son la goma copal, goma de sandaraco, resina
de madera, resina de cumarona-indeno, asfalto, gilsonita.

resinas de fenol-formaldehido, resinas de fenol-formaldehi-

- do modificadas con resina, resinas metacrilicas, resinas de

poliestireno, resinas de polipropileno, resinas epbxidas,
resinas de polietileno, resinas de poliéster y mezclas de
las mismas. E) material virador particular a emplear depende
evidentemente de la separacidn entre las particulas de vi-

‘rador y el portador recubiert? de poli(p~xilileno) térmica~-

"mente oxidado en la serie triboeléctrica y debe ser suficien

te para que las particulas de virador se adhieran electrostd
’ticémente a la superficie del portador. Entre las patentes
"que describen compos1ciones v1radoras electroscdpicas estédn
.las patentes estadounidenses 2.659.670 de Copley, 2.753.308

de Landrigan, 3.079.342 de Insalaco, patente estadounidense

-republicada 25.136 de Carlson y 2.788.288 de Rheinfrank y

colaboradores. Estos viradores generalmente tienen un diéd-
metro de particula medio comprendido entre 1 y 30 micras
aproximadamente.

.Puede emplearse cualquier colorante adecuado como
pigmento o tinée péra colorear las particulas de virador.

Los colorantes del virador son conocidos y comprenden, por
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ejémplo: negro de humo, tintedenigrosina, azul de anilina,
azul de aceite Calco, amarillo cromo, azul marinc, amarillo
de quinoleina, cloruro de metileno azul, azul Monastral,
Ozalate verde de malaquita, negro de l&mpara, rosa bengala,
rojo plonastral, negro Sudan BM y mezclas de los mismos. El
pigmento o tinte debe estar presente en el virado; en canti-
dad suficiente para colorearlo intensamente de manera gue
forme una imagen claramente visible sobre un elemento ie-
gistrador. Preferiblemente, el pigmento se emplea en una
proporcidn de alrededor del 3 al 20 % en peso, calculada so-
bre el peso total del virador coloreado debidoaqe s&¢ obtie-
nen imdgenes de gran calidad. Si el colorante del virador
‘empleado es un tinte, deben utilizarse cantidades considera-]
;blemente menores de colorante.

PuedQ}emplearse cualesquiera concentraciones con-
vencilonales adecuadas de virador con los portadores recubierf
tos de poli(p-xilileno) t&rmicamente oxidado de esta inven-
cibn. Las concentraciones tiﬁicas del virador para los sis-
temas de! revelado en cascada y por cepillo magnético con-
tienen alrededor de 1 parte de virador qoﬁ unas 10 ; unas
400 partes en peso de poxrtador.

‘ Puede empleafse cualquier material fotoconductof

orgdnico o inorgédnico adecuado como superficie de registro

con los portadores recubiertos de poli(p-xilileno) t&rmi~

L]

camente oxidado de egta invencibn. Los materiales fotoconduc
tores inorgédnicos tipicos son azufre, selenio, sulfuro de
cinc, 6xido de cinc, sulfuro de cinc y cadmio, 6xido de cinc
y magnesio, seleniuro de cadmio, silicato deicinc, sulfuro
de calgi6 y estroncio, sulfure de cadmio, yoduro merclrico,

6xido mercrico, sulfuro mercfirico, trisulfuro de indio, se-
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leniuro’de galio, disulfuro de arsénico, trisulfuro de arsé-
pico, triseleniuro de arsénico, trisulfuro de antimonio,
sulfoseleniuro de cadmio y mezclas de los mismos. Son foto-
conductores organicos tipicos los siguientes: pigmentos de
guinacridona, pigmentos de ftalocianina, trifenilamina, 2,4~
bis(4,4'-dietilaminofenol)-2,3,4-oxadiazol, N-isopropilcarba~
zol, trifenilpirrol, 4;5~difenilimidazolidiﬁona: 4,5~difenil
imidazolidintiona, 4,5-big4'-aminofenil)imidazolidinona, 1,5

dicianonaftaleno, 1,4-~dicianonaftalenc, aminoftalodinitrilo,

nitroftalodinitrile, 1,2,5,6~tetraazaciclooctatetraero—-(2,4,,

6,8), 2—mercaptobenzotiazol-2-feni1-4-difeniliden-oxazolona,
6-hidroxi-2,3-di(p—metoxifenil)benzofurano, 4~dimetilemino~
benciliden~-benzohidrazida, 3—benciliden-amino-carbazol; po-
livinilcarbazol; (2-nitrobenciliden)~-p=bromoanilina, 2,4-di-
feﬂilquinazolina, 1,2,4-t¥iazina, 5~difenil-~3-metil-pirazo=-
lipa, 2-(4'~dimetilamincfenil)benzoxazol, 3-aminocarbaZzol y
mezclas de los mismos. Son patentes representativas donde

se describen materiales fotoconductores las patentes estado-
unidenses 2.803.542 de Ullrich, 2.970.;Q6 de Bixby, 3.121.006
de Middleton, 3.121.007 de Middleton y 3.151.982 de Corrsin.’

Los recubrimientos de poli (p-xilileno) para portado-
res proporcionan numerosas ventajas a un portador electros-
tatogrdfico porgque comunican un recubrimiento uniforme y dan
mayor réproducibilidad ée un lote a otro que los portadores
corrientes. Ademis, los recubrimientos para portadores pro-
porcionan una duracifn excepcionalmente buena, duracién, ca-
iidad de la copia, mantenimiento de la calidad, menor adhe-
rencia y aglomeracién de las perlés de portador recubiertas

y también proporcionan una mayor resistencia a la abrasidn

reduciendo con ello al minimo las saltaduras y. exfoliaciones

H
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] .de.poli (p~xilileno) térmicamente oxidado de esta invencibn
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dei recugrimiento del portadbr. Ademés, es posible recuperar
el portadoxr recubierto ya que los materiales poliméricos de
poli(p—xilileno) son bastante insolubles en disolventes que
disuelven fécilmente a los materiales para viradores conven-
cionales actuales, permitiendo con ello la eliminacifn del
virador impactado del portador recubierto y tambi&p perma~
tiendo el re-establecimiento de la relacibén triboelé&ctrica
original portador-virador. Por lo tanto, el material vira-
dor puede ser f8cilmente separado del portador recubierto
que después es reutilizable sin ninguna otra transformacibn.
Ahora, de acuerdo con esta invencién, es posible propcrcio-~

nar materiales portadores recubiertos de polimero de pcli (p~

va para el revelado positivo de im&genes latentes electrostd
ticas.
.Los sorprendentes resultados obtenidos con los mate-|

riales de recubrimiento de portadores electrostatogrédficos

pueden ser debidés a muchos factores. Por ejemplo, la marca-
da duracibén del material de recubrimiento puede serldebida
al hecho de que estos polimeros de poli(p-xilileno) se adhie
ren extraordinariamente bien a los substratos probados. Se
obtiene una notable resistencia a la abrasibn cuando los ma-
teriales de fecubrimiento de poli(p-xilileno) se aplican a
particulas de acero o a particulas metdlicas similares. Los
materiales portadores preparados de acuerdo con esta inven-
cidén poseen superficies externas lisas que son muy resisten-
tes al cuarteamiento, saltadura y exfoliaciéﬁ. En los siste-

mas de revelado en’' cascada, la superficie lisa y tenaz fa-

vorece la accibén de rodado de las particulas portadoras a
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través de 1as.superficies electrostatogréficas'y reduce la
téndencia de las particulas portadoras a adherirse a las su-
perficies de formacibén de imagen electrostatogrdfica. Cuan-
do estos materiales portadores recubiertos de poli(p-xili-
leno) té&rmicamente oxidados se emplean en laé mezclas _eve-
ladoras, ;a duracibén del portador es ineéperaaamente prelon-
gada, especialmente en lo que se refiere a la eéégbilidad
de sus propiedades triboel&ctricas. Ademds, las propiedades
hidrSfobas de los materiales de recubrimiento del portador
contribuyen al parecer a la estabilidad de las propiedades
triboeléctricas del portador recubierto dentro de amplios
limites de hﬁmedad relativa. Debido a sus propiedades modi-~
ficadas de carga triboeléctrica, estos materiales portadores
recubiertos de poli(p-xilileno) térmicamente oxidado pueden
ser empleados ahora en el re;elado positivo de imfgenes car-
gadas positivamente.

Los recubrimientés de portadores de polimero de po-
li{p~xilileno) t&rmicamente oxidado de esta ;nvencién no son
pegajosos y a las témperaturas de operacidn normales tienen
una dureza éuficiente bara reducir al minimo la imp:':lctacién;
forman recubrimientos adhesivos fuertes que resisten a la
éxﬁoliacién bajo las»candiqiones normales de operacibn, pre-
senﬁan valores triboeléctricos positivbs tales que pueden
ser ugilizados con una émplia variedad de los viradores
actualmente existentes en los procedimientos electrostatogrg
ficos actuales y son hidrdfobos de manera que retienen un
valor triboeléctrico predecible. Asi, las particulas porta-
doras recubiertas de esta invenciSn poséen interesantes pro-
piedades que permiten su amplio empleo en los procedimientos

electrostatogréficos actualmente existentes.
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“En los siguientes ejemplos, se miden los valores
triboeléctricos relativos generados por contacto de las per-
las de portador con las particulas de virador, mediante una
caja de Fargday. El dispositivo comprende un cilindro de
latdn con un difmetro de 1" (25 mm) aproximadamente y una

longitud de 1" (25 mm) aproximadamente. En cada extremo del

K

cilindro hay una rejilla de 100 mallas. El cilindro sz pesa,
se carga con unos 0,5 g de una mezcla de particulas de por-
tador y virador y se conecta a tierra a través de un conden-
sador y de un electrdmetro conectados en paralelo. Entonces
se introduce aire comprimido seco a través del cilindro de
latén para e#pulsar todo el virador del portador. Entonces
‘se lee la carga del condensador en el electrdmetro. A conti .
jnuacién, se vuelve a pesar la cémara para determinar la pér-—
dida de peso. Los datos obtenidos se utilizan para calculax
la concentracifén de virador y la carga en microculombios por
gramo de virador. Como las medidas triboeléctricas son rela-
tivas, para poder ser comparadas, las medidas deben ser rea-
lizadas en condiciones esencialmente idénticas. Asi, se uti-
liza un virador constituido por un copolimero de es£ireno-
metacrilato de n~butilo y un negro de humo como el descrito
ﬁbr M.A. Insalaco en la patente estadounidensé 3.079.342 co~
mo patrdn de triboelectrificacibn de contacto en los ejem-
plos. Evidentemente, enAlugar del virador utilizado en los
ejemplos pueden emplearse otros viradores adecuados como los
citados anteriormente.

Los siguientes ejemplos, distintos de los ejemplos
de control, definen, describen y comparan con mis detalle
los métodos preferidos dé preparacidn y utilizacién de los

portadores recubiertos de polimero de poli(p-xilileno) té&r-
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micamente oxidado de esta invencién en .aplicaciones electros
tatogrédficas. Las partes y porcentajes se dan en'peso salvo
indicacidn en contrario. ‘
EJEMPLO 1

Se prepara una muestra de contfol de particulas por-
tadoras recubiertas de poli(p~xilileno) electrostatogf&fico
colocando una provisién del dimero ciclico {Z.Zi parc-ciclo-
fano en un sublimadbr que se calienta a una temperaturu de
unos 140°C. La sublimacifn se realiza bajo un vacio de inas
10 micras de mercurio. Los vapores sublimados entran énrpn

horno de pirdlisis mantenido a una temperatura de unce 6%80°C

vy bajo un vacio de unas 10 micras de mercurio. En esta zona

‘de pir8lisis, el dimero se convierte en dirradicales reacti-

vVos qne pasan a una zona de dgposicién mantenida a una tempe
ratura de unos 25°C, que contiene alrededor de 200 g de nlG-
cleos de portador de acero de 450 micras. La cémara de depo-
sicifn gira a una velocidad comprendida aproximadamente en-
tre 10 y 50 rpm. Por contacto de los dirradicales reactivos

con los nficleos portadores de acero, se forma sobre estos

| .
Gltimos un recubrimiento continuo, delgado y duro de polime-

ro de poli(p-xilileno). Los vapores que no se condensan en
ié_zona de deposicifn son retirados a travé&s de un separador
frio que protege la bomba de vacio de la contaminacién. Los
nficleos portadores de aéero recubiertos se sacan de la cama-
ra de deposicifn. Examindndolos se observa que el poli (p-xil
leno) se ha adherido a los nﬁcleos portadores y ya no es ne-
cesario ningGn nuevo tratamiento.

'Se prepara uﬁé muestra reievadora mezclando alrede-
dox de 0,5 partes de partigﬁlas viradoras coloreadas con un

tamafio medio de particula de alrededor de 10 a 20 micras con

1

T
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de una superficie que soporta una imagen latente electrosté&-

son reveladas las zonas descargadas (expuestas) de la imagen

1

!
unas 99,5 parteé de particulas portadoras recubiertas de po-
li(p-xilileno). Las particulas de virador estdn constituidas
por alrededor de 91 partes de un copolimero>de estireno-me-
tacrilato de n-butilo 65:35 y unas 9 partes de negro de humo
La mezcla reveladora se combina en un molino de rodilios du-
rante unos 30 minutos después de lo cual se toma una muestra
de la mezcla reveladora molida a rodillos para medir la car-
ga triboel&ctrica obtenida por las particulas portadoras. Me+
diante la caja de Faraday antes mencilonada, se encuentra gque
las particulas portadoras tiemen un valor triboeléctrico de
alre@edor de ~24,9.microculombios por gramo de material vi-

rador. La mezcla reveladora se hace caer en cascada a través

tica, provista de una carga positiva. Se encuentra que debi-

do a la naturaleza triboeléctrica de la mezcla reveladora,

latente electrostftica. Las reproducciones obtenidas son de

buena calidad, !

EJEMPLO 2

Se preparan particulas portadoras recubierta; de po-
li(p-xilileno), electrostatograficas, de la forma descrita
en el Ejemplo 1 a excepcibn de que, después de sacar los
nicleos portadores de acero recubiertos de la cémara de de-
posicidn, los nficleos pottadores recubiertos se tratan de
la siguiente forma. Las particulas portadoras recubiertas
de poli(p-xilileno) se introducen en un horno Lindberg y se
calientan en atmbsfera ambiente a una temperatura de unos
280°C durante unos 30 minytos y se dejan enfrfar después a
la temperatura ambiente.

Se prepara una muestra de revelador mezclando alre-




10

15

20

25

30

dedor dé 0,5 partes de las particulas viradoras coloreadas

superficie que soporta una imagen latente electrostitica

- 3a.

del Ejemplo 1 con alrededor de 99,5 partes. de las particulag
por&adoras recubiertas de poli{p-xilileno) térmicamente oxi-
dada s. La mezcla reveladora se combina en un molino de ro-
dillos durante unos 30 minutoé, después de lo cual se toma
una muestra de la mezcla reveladora molida a rodillos para

medir la carga triboeléctrica obtenida por las éérticulas

portadoras, como en el Ejemplo 1. Se encuentra que las par-
ticulas portadoras han adquirido un &alor triboeléctrico de

unos 14,5 microculombics por gramo de material virador. La

mezcla reveladora se hace caer en cascada a través de una

positivamente cargada, Se encuentra que, debido a la natura-
leza triboeléctrica de la mezcla reveladora, las zonas nho
expuestas de la imagen latente electrostitica que todavia
estédn positivamente cargadas son reveladas por la mezcla re-
veladora. Las reproducciones obtenidas son de buena calidad.
EJEMPLO '3

Se preparan particulas portadoras recubiertas de po-
li(p~xilileno), electrostatogrédficas, colocando una!provi-
sidn del dimero ciclico {2.2} para-ciclofano en un sublimadoy
qhe,se calienta a una temperatura de unos 140°C. La sublima-
cidn se realiza a vacio a unas 10 micras de mercurio, Los
vapores sublimados entr;h en un horno de.pir6lisis manteni-
do a una temperatura de unos 680°C y bajo un vacio de unas
10 micras de mercurio. En esta zona de pirdlisis, el dimero
se convierte en dirradicales reactivos que pasan a una zona
de deposicifn mantenida a una températura de unos 95°C, que

contiene alrededor;de 200 g de nficleos portadores de ace-

ro de 250 micras que han sido previamente recubiertos con ung
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' 50 rom. Por contacto de los dirradicales reactivos con los

- 33

t
%

solucién al 0,7 % en volumen aproximadamente de Y-metacriloxi

propiltrimetoxisilano en una mezcla de 99,4 % de metanol y

0,5 ¢ de agua. Los nlicleos portadores se sumergen en la solu-

[

cibn de silano durante unos 10 minutos, se secan al aire dura
te unos 30 minutos y después se cuecen a unos 70°C durante
30 minutos aproximadamente. La cdmara de deposicibn se hace

girar a una velocidad comprendida aproximadamente entre 10 y

nlicleos portadores de acero pre-recubiertos, se forma sobre
estos niicleos un recubrimiento continuo, delgado y duro de
poli(p-xilileno). Los vapores que no se condensan en la zona
de deposicibn son separados mediante un separador frio cue

protege a la bomba de vacio de la contaminaci6n. Los nicleos

portadores de acero recubiertos se sacan de la camara de depo;

sicifn. Su examen demuestra que el poli(p-xilileno) estd adhetri-

do a los nficleos portadores y no es necesario ningfin nuevo
tratamiento.

Se prepara una muestraide revelador mezclando alrede-
dor de 0,5 partes de las particglas viradoras coloreadas del
Ejemplo 1 con alrededor de 99,5 partes de las parfic&las por—
tadoras. La mezcla reveladora se combina en un molino de ro-
diiios durante uncs 30 minutos, después de lo cual se toma
una muestra de la mezcla Feveladora molida a rodillos para
medir la carga tfiboeléctéica obtenida por las particulas por+
tadoras, como en el Ejemplo 1. Se halla gue las particulas |
portadoras presentan un valor triboeléctrico de.alrededor de
-16,2 microculombios por gramo de material virador. La mezcla
reveladora se hace caer en cascada a través de una superficie
que soporta una-‘imagen latente electrostdtica, con una carga

positiva. Se encuentra que, debido a la naturaleza triboeléc-
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trica de la mezcla reveladora, son revelédas lags zonas deg—
cargadas de ld imagen latente electrostdtica. Las reproduc-
ciones obtenidas son de buena calidad. ‘

EJEMPLO 4

Se preparan como en el Ejemplo 3 unaé particulas
portadoras recubiertas de poli(p~xilileno), elegt;ostatogré-
ficas, con la excepcibn de que despuds de sacar los nlicleos
portadores de acero recubiertos de la cimara de depocicifbn,
son tratados de la siguiente forma. Las particulas portado-
ras recubiertas se introducen en un horno Lindbérg Yy se ca-
lientan en atmfsfera ambiente a una temperatura de unos
280°C durante 30 minutos aproximadamente y después se dejan
enfriar a la temperatura ambiente.

Se prepara una muestra de revelador mezclando alre-
dedor de 0,5 partes de las particulas viradoras coloreadas
del Ejemplo 1 con alrededor de 99,5 partes de las particulag
portadoras recubiertas térmicamente oxidadas. La mezcla re-
veladora se combina en un moiino de rodillos durante unos
30 minutos, después de lo cual se toma una muestra de la
mezcla reveladora molida a rodillos para medir la cgrga tri-
boeléctrica obtenida por las particulas portadoras, como en
el Ejemplo 1. Se encluentra que las particulas portadoras han
adqui?ido un valpr tiibgeléc;rico de unos 9,6 microculombios
por gramo de material viraaor. La mezcla reveladora se haée
caer en cascada a travéé de una superficie que sopoite una
imagen latente electrostdtica, positivamente cargada. Se ha-
1la que, debido a la naturaleza triboeléctrica de la mezcla
reveladora, las zonas no expuestas de la imaéen latente
electrostética, gque todavia estln positivamente cargadas,

son reveladas por la mezcla reveladora. Las reproducciones
\
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tes y procesos como los citados anteriormente.
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obtenidas son de buena calidad.

Aunque en los ejemplos anteriores se han descrito ma
teriales y condiciones especificos para preparar y utilizar
los materiales rgveladores_de.esta invencidén, estos se¢ dan
simplemente como ilustraciones de esta invencidén. En los
ejemplos anteriores, pueden emplearse con resultados simila-

Fi

res otros diversos viradores, nucleos portadores, sustituyen

Mediante la lectura de esta memoria, los expertos en
la técnica podrén deducir otras modificaciones de esta inven
cidn. Se pretende que todas ellas estdn incluidas dentro de
los limites de esta invenciém. “

En resumen, la patente de invencién que se solicita
deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDIGACIONES

1. Un procedimiento para la preparacidén de una par-
ticula po?tadora électrostatogréfica para uso en el revelado
de imégenes latentes electrostéticas, que consiste en apli-
car un recubrimiento resinoso de un polimero de poli(p~xili
leno) sustituido y/o no-sustituido a la superficie de nicleos
con un didmetro promedio comprendido aproximadamente entre 1
y 1000 micras y expoher-los nﬁcleps_recubiertos 2 una oxida-
cibén térmica en una atmbésfera ambiente a una temperatura
comprendida abroximadameﬁte entre 2402C y 3002C, durante un
periodo de tiempo comprendido apfoiimadamente entre 15 minu-
tos y 1 hofa, con lo que el cardcter de carga triboeldctrical
normalmente negativo de dicha particula portadora recubierta
es cambiado a un caracter positivo;

2. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1, donde

el espesor del recubrimiento resinoso es alrededor de 50
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'ducto polimerizado obtenido al sublimar el dimero ciclido

{2.27} para-ciclofano y/o derivados del mismo y condensar so

‘estructura: B o .

- 36

Angstromé a 5 micras.

3. Un procedimiento seglin la reivindicacién 1, don-
de el didmetro promedio de dichaqparticula estd comprendido
aproximadamente entre 1.y'1000 micras.

4. Un procedimiento seghn la reivindicacién %, don-

de dicho recubrimiento resinoso estéd constituido por el pPro

bre la superficie de dicho nicleo los dirradicales vapcriza-
dos reactivos formados.
5. Un procedimiento segin la reivindicacién %4, don-

de el dimero ciclico esta representado por la siguiente.

CH

CH2

=
g/

donde R y R' son sustituyentes en el nicleo y pueden ser
iguales o diferentes, x e y son nimeros enteros de 1 a 4,
ambos inclusive, formando asi dos dirradicales vaporizadoes

reactivos distintos de la siguiente estructura:
(R)

-' CH2 ~\——/' .(?1{2 .

(R')

< .

ot CH2 —\——/‘\ CHZ‘




10

15

20

28

30

6. Un procedimiento seglin la reivindicacién 1, en
donde la superficie de dichos niicleos ha sido previamente
recubierta con un recubrimiento resinoso de un compuesto de
silano que contiene un grubo etilénicamente insaturado uni-
do al cilicio del éilano por un enlace carbono~silicio.

7; Se.reivindica por Gltimo como objeto‘spbfe el que
ha de recaer la patente de invencién que se solicita: UN PRQ
CEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA PARTICULA PORTADORA
ELEGTROSTATOGRAFICA PARA USO EN EL REVELADO DE IMACENES IA-
TENTES ELECTROSTATICAS. ' |
| Todo conforme queda descrito y reivindicado er la
presente memoria descriptiva que consta de treinta y siete

paginas mecanografiadas .
i

Madrid, 19 octubre 1976
BERNARDO UNGRIA
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