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La presente invencidén se refiers a un polvo reve-
lador de un componente, para revelar imdgenes eléctrostdti-
cas, teniendo dicho polvo una conductividad eléctrica tan
grande que se puede depositar por atraccidén inductiva sobre
una imagen electrostdtica. La invencién se refiere también
a un procedimiento para preparar el polvo revelador de un
componente, ,

Se conocen polvos revéladores de un componente gue
tienen una conductividad eléctrica tan grande que se pueden

| depositar sobre un patrén de carga electrostdtica por atrac-

cién inductiva. La memoria descriptiva de la patente de los
EE.UU, 3.196.032 y la solicitud de patente holandesa 7203523
describen polvos reveladores de un componente que consisten
en un micleo de resina que puede contener, o no, material
finamente dividido que puede ser atraido magnéticamente, ¥y
gue tiene partfculas finas de carbono depositadas sobre su
superficie. Estos polvos reveladores tienen a menudo la des-
ventaja de que las particulas de carbono, estdn insuficiente
mente ancladas sobre el micleo de resina, y se desprenden de
1z superficie de resina bajo la influencia de las cargas me-
cdnicas a que estédn continuamente sometidos los polvos reve-
ladores en los aparatos de copia electrostdticos, causando
as{ una seria contaﬁinacién del aparato de copia. Cusndo es-
tos polvos reveladores se aplican en el llamado aparato de
copia electrofotogrédfico indirecto, las finas particulas de
carbono se pueden adherir sobre el intermedio fotoconductor,
acortando asi considerablemente el tiempo de vida de trabajo
de diche intermedio. )

La preparacibén de las particulas de resina cubier-
tas con partfculas de carbono tampoco es cosa sencilla. Dado
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los nficleos de resina y depositar particulas de carbono so--
bre la superficie pegajosa de la resina, las condiciones de
preparacién se han de controlar cuidadosamente pars evitar
la aglomeracidén de los micleos de resina.

Ademds, la preparacién de los polvos reveladores
en wn lecho fluidizado usando un disolvente orgdnico que
ablanda y hace pegajosa la superficie de los nicleos de re-
sina, segin se describe en la antes mencionada memoria des-
eriptiva de la patente de los EE.UU. 3.196.032, requiere un
equipo complejo, incluyendo instalaciones para recuperar el
disolvente o quemarlo completamente. La memoria descriptiva
de la patente de los EE.UU. 3.166,510 describe un polvo re-
velador de un componente, atraible inductivamente, que com-
prende particulas de resina termopléstica en las que se ha
dispersado al menos 35% en peso de carbono, para dar la con
ductividad eléclirica deseada a dichas partfculas. Dado que
estos polvos reveladores ya tienen que contener un alto con
tenido de sélidos para adquirir la conductividad eléctrica
descada, apenas se puede hacer que sean adecuados para apli-
cacidn en los métodos de revelado por cepillo megnético usval
mente preferidos. Para hacer que los polvos sean adecuadog
para uso en métodos de revelado por cepillo magnéiico se ha
de incorporar adicionalmente en las partfculas de resina
una cantidad considerable (aprox. 50%'en peso) de material
atraible magnéticamente, siendo el resultado que la totali-
dad del contenido de sélidos de las particulas se hace %an
grande que sus propiedades de fusién son insuficientes.

) También se conocen, por la memoris descriptiva de
la patente briténica 940.577, polvos reveladores de un com-
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ponente, que pueden ser atraibles inductivamente, que com-
prenden particulas de resina termopldstica que tienen agentes
antiestdticos solubles en agua, teles como cloruros de amo-
nio cuvaternarios, alcohil-sulfonatos, ésteres fosféricos,
polidcido metacrilico, o derivados de polidxido de metileno,
depositados sobre su superfieie. Estos polvos reveladores
tienen el inconveniente de que su conductividad eléctrica
depende mucho del contenido de humedad de la cubierta conduc
tora, como resultado de lo cual siempre se obfienen resuvlta-
dos variables con estos polvos. Bajo las condiciones bastan-
te secas que pueden prevalecer en los aparabos de copia que
estdn en funcionamiento durante algin tiempo, la conductivi-
dad eléctrica de los polvos reveladores es generalmente in-
suficiente, Adends, los polvos reveladores tienen la desven-

[taja de que la cubierta del agente auntiestdtico es pegajosa,

especialmente si contiene la cantidad de humedad requerida
para obtener una conductividad eléctrica apropiada, como re-
sultado de lo cual las propiedades de flujo del polvo dejan
mucho gue desear.

Ta invencidn proporciona un polve revelador de un
componente perfeccionado, que se puede depogitar por atrace-
cién inductiva sobre una imagen electrostdtica, y que no mues
tra, o al menos en una medida apreciablemente més ligera, las
desventajos antes mencionadas.

La invencidén proporciona también un procedimiento
pare preparar el polvo revelador perfeceionado.

El polvo revelador de un componente segin la inven
cidén, que se puede depositar por atraccidn inductiva sobre
una imagen electfdstética, comprende pafticulas de resina
termopldstica que pueden contener aditivos, teles como mate-
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rial colorante y/o material atraible magnéticamente, ¥y que
contienen vna sal de amonio cuaternario finamente dividida,
que en agua a 25¢C, es soluble en una magnitud menor que 3%
en peso. Dado que las particulas individuales del polvo re-
velador de un componente segin la invencién no llevan cubier
ta conductora de la electricidad que pueda ser eliminada por
influencias meecdnicas, las propiedades de copia del polvo re
velador permanecen casi sin cambiar, incluso durante copia
prolongada, y se evita la contaminacién del aparaio de copia
debida a polvo abrasivo fino, Las propiedades de flujo del
polvo revelador segin la invencidn son superiores a las de
polvos de forma idéntica, o de forma casi idéntica, que tie~
nen una cubierta de un agente antiestdtico soluble en agua,
mientras gue, tembién en comparacidn con los ltimos polvos,
tembién sus propiedades conductoras dependen en grado marca-
damente menor del contenido de humedad, y siempre son sufi-
cientes bajo las condiciones en que loz polvos reveladores
se usan en la prdctica. Ia cantidad de sal de amonio cuater
nario insoluble en ague presente en las particulas de resina
debe ser lo suficientemente alla para hacer al polvo revela-
dor relativamente conductor de la electricidad, e manera
que se pueda depositar por atraccidén inductiva sobre una imad
gen electrostdtica., Ia resistencia especifica que el polvo
revelador deba poseer depende de cémo se pone en contacto el
polvo con la imagen electrostdtica a reveiar, la composicidén
y propiedades eléctricas del material que lleva la imagen
electrostitica, y el tiempo de revelado. Generalmente, la
resistencia especifica del polvo,revelador de un componente
ha de ser menor que ZLO:]‘3 ochm.cm, y se usan principalmente
polvos reveladores que tienen una resistencis especifica en-
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tre aproximadamente 105Ay 101 owm.cm. Segin 1a invencidn,
se obbtienen polvos reveladores de un componente, -que tienen
una resistencia especifica entre 107 y 1011 ohm.cm, incorpo
rando 8 a 35% en peso de sal de amonio cuaternario insolu-
ble en agua, segin se ha definido antes, en las particulas
de polvo. '

 Para obtener polvos reveladores que tienen una re-
gsistencia especifica entre 105 ¥ 107 ohm.cm se divide fing-
mente en las particulas de polvo de 10 a 15 en peso de un
pigmento apropiadamente conductor, tal como negro de humo,
o polvo muy fino de hierro o cobre, ademds Ge la sal cuzter-
naria insoluble en agua. ,

, Ha resultado. que en polvos reveladores que ya con-
tienen 50% en peso de pigmento atraible magnéticamente se
pueden usar tantos por ciento en peso de pigmento conductor
gue no excedan de 15%, sin reducir las propiedades de fusidén
del pol%o revelador hasta un nivel inaceptable, Sin embargo,
las propiedades de fusidn de los polvos serdan insuficientes
si, ademds de 50% en peso de pigmento atraible magnéticamen-—
te, se usa mis de 15% en peso de un pigmento apropiadamente
conductor, como es necesario con los polvos reveladores usug
les que no contienen sal de amonio cuaternario soluble en
agua para obtener la conductividad eléctrica deseada., (La
resistencia especifica de los polvos reveladores se mide se-
gin el primer método descrito en el Ejemplo 1 de la solici-
tud de patente holandesa 7203523).

Las sales de amonio cuatermario usadas segin la in
vencién son solubles en agua a 252C en menos de 3 y preferi-
blemente menos de 1% en peso. Hay amplia eleccidn de tales
sales de amonio cuaternario insolubles en agua. Son sales de
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aponio cuaternario muy adecuadas las sales, solubles en agua
en menos de 3% en peso, de bases de amonio cuaternario poli-
meras, El grupé de amonio cuvaternario de estos polimerocs pue
de estar unido directa o indirectamente a la cadena polimera,
o puede formar parte de esa cadens. Son cjemplos de bazes de
amonio cuvaternario polimeras: polialcohileniminas cuaterni-~

zadas, por ejemplo polietilenimina cuaternizada; polimeros

| que contienen un anillo de nitrégeno heterocfclico cuaterni-

zado en su cadena, por ejemplo los productos de condensacidén
de dihaloalcanos con pirazina cuaternizada; piperazina o un
dipiridil-alcano, tal como el producto de condensacibn de 1,7
~di-4-piridilpropano con 1,2-dicloroetano; poliolefinas con
gropos amonio cuabternario que estén unidos directa o indirec
tamente a la cadena polfmera, tal como hidréxido de polivi-
nil-trimetilamonio, poli(hidréxido de F-metilvinilpiridinio)
e hidréxido de polialcohiltrimetilamonio; poliestirenos cu~
yo grupo fenilo ba sido sustitufdo directa o indirectamente
con un grupo amonio cuabernario, $al como base de polivinil~
bencil-trimetilamonio; poliésteres acrilicos o poliamidas
acrflicas cuyo grupo éster o amida lleva un grupo amonio cuag
ternario, tal como polimetacrilato de (3~trimetilamonio)pro-
pilo y poliamida (N-3-trimetilamonio propil)acrilica, y pro-
ductos de polimerizacién de hidréxidos de dialcohilamonio se
gin se describen en la memoria descriptiva de la patente de
los EE.UU, 3.288.770. También se pueden aplicar las sales in
solubles en agua de bases de amonio cvabernario no polimeras,
en los polvos reveladores de un componente segin la inven—
cién. Particularmente, se pueden mencionar las sales insolu~
bles en agua de bases de amonio cuaternario que satisfacen
la férmula general:
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donde Rl’ R2, R3 y R4 representan grupos hidrocarburo alifé-~
ticos o aromdticos que tienen juntos al menos 12 Atomos de
carbono. Son ejemplos de tales bases de amonio cuaternario:
hidréxido de deciltrimetilamonio, hidréxido de hexadecil-
bencildimetilamonio, hidréxido de bencilfenildimetilamonio,
hidréxido de hexadeciltrimetilamonio, cloruro de bencilestea
rildimetilamonio, cloruro de diestearildimetilamonio y cloru
ro de didecildimetilamonio.,

Entre otras bases de amonio cuaternario adecunadas
se incluyen les bases nitrogenadas heterociclicas cuaterni-~
zadas, cuyo &tomo de nitrlSgeno puede estar o no sustituido
con uno o dos grupos hidrocarburo (p.ej. grupos aleohilo),
tal como hidréxide de cetilpiridinio.

Preferiblemente, el anidn de lag sales de amonio
cuaternario insolubles en agua se deriva de un 4deido carbo-
xilico o sulfénico que tiene al menos 6 &tomos de carbono.
Son ejemplos de tales dcidog: dcido caproico, &cido heptoico,
deido pelargénico, Acido céprico, deido ldurico, deido mi-
ristico, 4cido palmitico, dcido estedrico, 4eido oleico, dci
do azelaico, deido sebdeico, dcido p-toluensulfénico, hidro-
genopulfato de laurile, hidrogenosulfato de decilo ¢ hidro-
genogulfato de dodecilo. El anidn también se puede derivar
de dcidos orginicos polimeros, sobre todo si la base de amo-
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nio cuaternario es un compuesto no polimero. Son ejemplos de

deidos polimeros: polidcido acrilico, carboximetil-celulosa,

deido alginico, y copolimeros de compuestos vinflicos con dci
dos carboxilicos insaturados en &, .

La resina termopléstica de las partfculas de polvo
revelador segin la invencidn puede ser una de las resinas co
nocidas para la preparacidén de tales polvos, teniendo dichas
reginas un punto de ablandamiento entre 50 y 1302C, pero pre
feriblemente entre 65 y 1152C, Entre los ejemplos de tales
resinas se incluyen poliestireno, copolfmeros de estireno con
un acrilato o metacrilato, copolimeros de estireno con buta-
dieno y/o acrilonitrilo, poliacrilatos y polimetacrilatos,
copolimeros de un acrilato o metacrilato con cloruro de vi-
nilo o acetato de vinilo, policloruro de vinilo, copolimeros
de cloruro de vinilo con cloruro de vinilideno, copolimeros
de cloruro de vinilo con acetato de vinilo, resinas de poliég
ter, resinas epoxidicas y poliamidas. Ademds de resina termo
plédstica y sal de amonio cuaternario insoluble en agua, las
particulas de polvo revelador segin la invencidén pueden con-
tener los aditivos bien conocidos, en cantidades conocidas
para tales aditivos, tales como material colorante y material
atraible magnéticamente. £l material colorante puede ser un
tinte orgénico o un pigmento inorgdnico, tal como negro de
humo, minio o amarillo de cromo. Generalmente, la cantidad
de material colorente presente en las partfculas de polvo
no excede de aproximadamente 15 en peso.

El material atraible magnéticamente puede ser,
por ejemplo, hierro, niquel, déxido de cromo, dxido de hierro,
o ferrita de férmula general MF3204, donde I es un metal bi-
valente tal como hierro, cobalto, zinc, niguel o mangsneso,
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E1l polvo revelador de un componente segin la inven
cién se puede preparar fundiendo la resina termopldstica o
una mezcla de resinas termopldsticas, dividiendo luego fina-
mente una o mids sales de amonio cuaternario insolubles en
agua, asi como los demds aditivos, si se usan, en la resina
fundida, usando la maquinaria de mezcla y amasado conocida
para tal fin, enfriando luego la mesa fundida haste una masa
sélida, y finalmente moliendo la masa sélida a particulas del
tamafio de particula deseado. También se puede preparar el
polvo revelador de un componente disolviendo la resina ter—
mopldstica (o resinas) y la sal (o sales) de amonio cuater-
nario insolubles en agua, en un disolvente orgdnico comin,
o mezcla de disolventes, incorporando los otros aditivos, si
los hay presentes, en la solucibn, y subsiguientemente secan
do por pulverizacibn el liquido de la manera conocida por si
misma, o por evaporacién del disolvente o disolventes, y mo-
liendo el residuwo g6lido a partfculas del tamafio de particu-
la deseado, Segin une variante de este método de preparacién,
la sal de amonio cuaternario no se disuelve, sino qué se
dispersa Tinamente en la solucién de resina termopldstica.

Dado que las sales de amonic cuaiernario insolu-
bles en ague usadas segin la invencidn no se pueden mezclar
fécilmente con una masa fundida de resinas termopldsticas,
que frecuentemente se aplican en polvos reveladores, con el
primer método de preparacién a menudo no se obtiene una dis
tribueién fina de la sal de amonio cuaternario en la resina
termopldstica, o solo tras una mezela prolongada y muy in-
tenga. El Wltimo método de preparacidn requierc el uso de
disolventes orgdnicos exclusivos, y por tanto su aplicacién
practica no es muy atractiva, La invencién también propor-
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ciona un procedimiento sencillo para efectuar una distribu-
cién fina de sal de amonio cuatermario insoluble en agua, en
resina termopldstica. Segin el procedimiento de la invencidn,
unza emulsidn acuosa que contiene particulas muy finas de ro-
sina termopldstica, y uno de los iones requeridos para for-
mar wna sal de amonio cuaternario insoluble en agua, se coa
gula en’ un coggulador que contiene el otro idn requerido pa~
ra formar la sal de amonio cuaternaric insoluble en agua. En
el procedimiento segin la invencidn, la sal de amonio cua~
ternario insoluble en agua se forma durante la coagulacién
de la emulsidén de resina, y esta sal necesita ser incorpora-
da casi cuantitativamente, y en estado finamente dividido,
en las parifculas de resina coagulada. E1l polvo revelador
de un componente se obtiene luego separando del coagulante
las particulas de resina coagulada finamente divididas, que
contienen sal de amonio cuaternmaric insoluble en agua y se-
céndolas, tras 1o cual se tamizan, si se requiere, o se mue~
len y tamizan, para obbener el tamafio de particula deseado.
Si el polvo revelador ain ha de conbtener aditivos, tales
como material atraible magnébicemente y/o material colorante
estos aditivos se pueden incorporar fundiendo las particulas
de resina tras haber sido separadas del coagulante, disper-
sando finamente los aditivos en la masa fundida de resina,
enfriando la masa fundida a una mass s6lida, y moliendo la
mase sdélida = particulas del tamafio de pariticula deseado.
Sin embargo, se ha hallado que los aditivos tam-
bién se pueden incorporar en estado finamente dividido, jun—
to con la sal de amonio cuaternario insoluble en agua, en
las particulas de resina coagulada, dispersdndolos en el
coagulante antes de la coagulacién de la emulsidén de resina,
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ve gue ha resultado que también los mabericles sélidos dis-
persados en el coagulador se incorporan casi enberamente
en la resina coagulada. La cantidad de material sélido que
se puedé dividir finamente de esta manera en las particulas
de resina puede ascender a 50% en peso, 0 incluso més.

Ademds de finas particulas de resina termopldasti-
ca, la emulsidén de resina aplicada en el procedimiento se-
gin la invencidén contiene uno de los iones regueridos para
formar una sal de amonio cualermario insoluble en agua. Este
idn puede ser el catidn, es decir, el ién amonio'cuaternario,
o el anién, "

La emulgifn de resina se puede obtener segin las
téenicas usvales de polimerizacién en emulsidn, en las que
uno o mds mondmeros polimerizables se emulsifican en agua
mediante un emuvlgente, y subsiguientemente se inicia la po-
limerizacidén del monbmero o mondmeros en una atmésfera exen—
te de oxigeno, por ejemplo bajo nitrégeno, por adicidn de
un iniciador de polimerigacidén, por ejemplo persulfato potd-~
sico o un perdéxido, tal como peréxidd de benzoilo. El emul-
sionante usado para esta polimerizacién en emulsién es al
mismo tiempo la sustancia que produce el primer ién regueri~
do para formar la sal de amonio cuaternaorio insoluble en agud
Asi, se usan como emulsionante una o mds sales de amonio cua
ternario solubles en agua, por ejemplo los haluros (cloruros,
p.ej.) de las bases de amonio cuaternario segﬁn—la anterior
férmula general, o una o més sales solubles en agua de 4ci-
dos orgdnicos con un grupo hidrocarbonado hidréfobo. Entre
los ejemplos de tales emulsionantes se incluyen: cloruro de
deciltrimetilamonio, cloruro de dodeciltrimetilamonio, clo-
ruro de hexadecilirimetilamonio, cloruro de hexadecil-ben-
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cildimetilamonio, cloruro de bencil~fenildimetilamonio, lau-
rato potédsico, miristato potdsico, oleato sédico, estearato
sédico, palmitato potdsico, decilsulfonato sbédico, dodecil-
sulfonato sédico, laurilsulfato sédico y dodecilsulfato sédi
co. El uso de esos emulsionantes en polimerizaciones en emul
sifn es conocido por si mismo. ”

, Como ejemplos de mondmeros polimerizables en emul-
sidén se pueden mencionar: estireno, metil-estireno, butadie-
no, acrilonitrilo, metacrilonitrilo, acetato de vinilo, clo
rurc de vinilo, clorxuro de vinilideno, ésteres de dcido acri
lico y metacri{lico tales como acrilasto de metilo, acrilato

tacrilato de isobutilo, amidas acrilicas y amidas metacrili
cas, tales como amida N,N-dimetil-acrilica y amida lN-metil-
-metacrilica. Ademds, como es bien sabido, se puede incor-
porar en la mezcla de polimerizacidén un agente de transfe-
rencia de cadena para conbrolar la longitud de las cadenas
polimeras formadas en el procedimiento de polimerizacién en
emulsidn. Particularmente, los alcohil-mercaptanos con 4 a
16 4tomos de carbono, por ejemplo dodecil-mercaptano, son
agentes de transferencia de cadena adecuados.

Segin el procedimiénﬁo de la invencidn, la emul~-
sién de resina oblenida por polimerizacibn en emulsién, en
la que las particulas de resina tienen un tamafio de parbti-
cula menor que 1 micrémetro, usualmente entre 0,03 y 0,3 mi
cerémetros, se coagula en un coagulante que contiene el se-
gundo idén requerido para fdfmar la sal de amonio cuaterna-
rio insoluble en agua. Este ifn es un idén amonio cuaterna-
rio si la emulsidn de resina confiene el anién, y wn anién
si la emulsién de resina contiene el idn amonio cuatermario.
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El idén amonio cuatermario, o el anidén, se pueden derivar de
las.bases de amonio cuszbernario de deido orgénico ya mencioc-
nafss antes. Se llevan al coagulante en forma de wma sal que
sea-soluble en este medio,

El coagulante puede ser una solucidn de electroli-
to acuoso, una mezcla de agua con uno o mas disolventes or-
génicos miscibles con agua, o simplemente un disolvente or-
génico miscible con agua. Preferiblemente, el disolvente or-
génico es un alcohol miscible con el agua, tal como etanol,

Desde luego, ambos iones formadores de la sal de
amonio cuaternario en la emulsidén de resina y coagulante se
eligen de tal manera que durante la coaguvlacidn se forme
una sal de amonio cuaternario que en agua a 25¢C sea solu-
ble en magnitud menor que 3 y preferiblemente menor que 1%
en peso. Preferiblemente, las susitencias gue proporcionan
los iones necesarios para formar la sal de amonio cuaterna-
rio insoluble en agua estén presentes en la emulsién de re-
sina y coagulante en cantidades estequiométricas, ¥ en una
concentracién que sea necesaria para incorporar la cantidad
deseada de sal de amonio cuaternario insoluble en agua en
las particulas de resina coagulada.

En la realizacidén del procedimiento segin la invencid
las condiciones de coagulacidén se pueden fijar de manera que
la emulsidén de resina se coagule a particulas cuyo tamafio de
particula esté principalmente en el intervalo preferido para
el tamafio de partfcula de los polvos reveladores de un compo
nente, es decir, entre aproximadamente 10 y 45 micrdémetros.
En {2l caso, el polvo revelador de un componenie segin la
invencidén se puede obtener simplemente separando las parti-
culas del coagulador, sccindolas y tamizando cualquicr pe-
quefia cantidad de particulas demasiado finas y demasiado

1n,
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bastas, para separarlas del polvo. E1 tamafio de particula
de las particulas coaguladas puede estar influfdo, entre
otras cosas, por variacién de la composicién y temperatura
del coagulador, por variacidén de la velocidad de adicién de
la emulsidn de resina y la intensidad de agitacidén del coa-
gulador.

Como ya se ha descrito antes, los aditivos, tales
como material atraible magnéticamente y negro de humo, se
pueden incorporar en las particulas de polvo revelador se-
gin la invencidén en estado finamente dividido, dispersando
esos aditivos en el coagulador. Este método de incorporacidn
de particulas sélidas finas en particulas de resina termo-
pléstica no solo es atractivo para preparar polvo revelador
de un componente segin la invencién, sino también para pre-
pafar cualquier otra clase de polvos que consistan en parti-
culas de resina en las que estén dispersadas finas particu-
1as[sélidas, por ejemplo para preparar polvos viradores pa-
ra los llamados reveladores en polvo binérios, 0 para polvos
reveladores para sistemas de reproducciln magnetogrificos.
Hasta ahora, tales polvos se preparaban de manera bastante
tortuosa fundiendo resina termopldsiica, dispersandc en la
masa fundida las part{culas sélidas finas tales como pigmen-
to, agente de control de la polaridad o material atraible
magnéticamente, ¥y, tras enfriar la masa fundide, moliendo
la masa a particulas finas o secando por pulverizacién vna
dispersién de las particulas sbélidas finas en una solucidén
o dispersidén de la resina. Segin el procedimiento de la in-
vencién, tales polvos se preparan simplemente coagulando una
emulsidn de la resina en wna dispersién de las partfculas sé
lidas finas en un coagulante, en cuyo caso el coagulante no
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necesita contener un ién gque forme sal de amonio cuvaternario
insoluble en agua con el anidn o catidn del emulsionante de
la emulsién de resina. ' '
' Ia invencién se aclara m4s con referencias a los si
guientes ejemplos.
Ejemplo 1 |

Bajo agitacién, y mientras se pasa nitrégeno a
través de ella, una solucidén de

180 g de oleato sédico en

5 1 de agua desmineralizada
se calienta a 702C. HMientras se pasa nitrégeno continuamen
te, la solﬁcién se agita a esa temperatura durante 30 minu-
tos, tras lo cual se afiaden
: ‘980 g de estireno

420 g de metacrilato de butilo ¥

42.g de dodecil-mercaptanc,

Subsiguientemente se aflade a la mezcla uns solu~
cidn de

80 g de persulfato potédsico en

1.500 ml de agua desmineralizada .
tras lo cual la mezecla de reaccidén, mientras se pasa nitré-
geno a través de ella continuamente, se sigue agitando a
709C durante 5 horas. Iuego se enfria la mezcla de reaccidn
hasta la temperatura ambiente, y se filtra pasdndola a tra-
vés de un papel de filtro basto.

Bajo agitacidén enérgica, 500 ml de la emulsién de
resina asl oblenida se afiaden gota a gota a temperatura am-~
biente a un<coagulante consistente en:

75 g de 6xido de hierro etraidle megnéticamente,

con un tamafio de particula de aproximadamen~
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- te 500 nanémetros.
6 g de carbono con wn tamafio de particula entre
25 y 100 nenémetros,
20 g de una solucidn acuosa de policloruro de pipe-
' ridinio al 40%,
325 ml de etanol, y
325 ml de agua desmineralizada. .
Tras heber ofindido toda la emulsidn de resina, la mezcla se
agita dvrante 1 hora mds a 4592C, luego se calienta a 602°C,
¥y subsiguientemente se enfria rdpidamente haste temperatu-
ra ambiente.

Las partfculas de resina coagulada se separan del
coagulante, se¢ secan al aire y finalmente se separan las
partfculas que tienen un tamafio de partfcula entre 10 y 45
micrémetros, separdndolas por tamizado del polvo. Se obtiene
un jpolvo revelador de un componente atraible magnéticamente,
de aspecto negro, que conbiene aproximadamente 10% en peso
de polioleato de piperidinio, ¥y que tiene uma resistencia
especifica de 1,7 x 107 ohm. cm, '

El polvo revelador se aplica con éxito en un dis-
positivo de copia electrofotogrédfico, segin se describe res
pecto a la PFigura 21 de la solicitud de patente holandesa
7214704, EL dispositivo de copia estd provisto de una bands
fotoconductora consistente en un portador de peliculs de po
liéster ambos lados del cual estén revestidos con una capa
conductora de la electricidad,consistente en acetato-butira
‘to de celulosa y carbono, en una relacién en peso de 1:4, ¥
un lado del cual estd revestido por encima con una capa fo-
toconductora que contiene 7 partes en peso de 8xido de zine
rosa y 1 parte en peso de una mezcla de poliacetato de vi~
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nilc con wn éopolimero de acrilato de etilo y estireno (re-
sina E202, de De Soto Chemical Company) .
‘ Ejemplo 2 :
Bajo agitacidn enérgica se afiaden gota a gota
400 ml de emulsidn de resina, preparada segin el Ejen
plo 1 a temperatura ambiente, a un coagulante consistente en:
16 g de cloruro de benecilhexadecildimetilamonio,
6 g de carbono con un ‘tamzfio de partlicula entre
25 y 100 nanbmetros, y
750 ml de agua desmineralizada.

Tras haber afladido completamente la emulsidn de
resina, la mezclea de coagulacidﬁ ée agita dvrante 1 hora
més a 559C, y subsigvientemente se enfria rédpidamente hasta
temperatura ambiente. Las particﬁlas de resina coagulada se
separan del 1liquido y se secan al aire. Finalmente, las par-
t{culas gue tienen un tamafio de partfcula entre 10 y 45 mi-
crémetros se separan, temizdndolas del polvo seco.

Asi se obtiene un polvo revelador de un componen-—
te, de aspecto negro, que tiene wna resistencia especifica
de 2 x 10° ohm.cm, el cual polvo también produce buenos re-
sultados cuando se usa en el dispositivo de copia del Ejem-

Ejenmplo 3
Mientras se pasa nitrégeno a través de ella, se

agita durante 30 minutos a 70¢C una solucidn de
24,5 g de cloruro de bencilhexadecildimetilamonio e
600 ml de agua desmineralizada.
A esta temperatura, mientras se sigue pasando ni-~
trégeno a itravés de ella, se afiade subsiguientemente a la
solucidn wna mezcla de
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49 g de estireno, y
21 g de metacrilato de butilo.

Iuego se afiaden a la mezcla

4 g de perdxido de benzoillo
y mientras se pasa nitrdgeno a través de ella, la mezcla de
reaccidn se agita durante 6 horas a T02C,

Tras enfriar hasta temperaturq ambiente, la emul~
sién de resina obtenida se filtra pasédndola a través de un
| papel de filtro basto.

Iuego se afladen gota a gota -400 ml de esta emulsidzy
de resina, a temperabura ambiente y cdn agitacidn enérgica,
a un coagulante consistente en

40 g de un éxido de hierro ztraible magnéticamen-
te, que tiene un tamafio de partfcule de apro-
ximadamente 500 nanémetros.

- 2,5 g de polidcido acrilico
! 1,4 g de hidrbxido sédico
230 ml de etanol
340 ml de agua desmineralizada.

Después de haber afladido gota a gota toda la emul-
sién de resina, la mezcla de coagulacién se agita duraante
otros 30 minutos a 659C, y luego se enfria hasta temperatura
anbiente. .
o Finalmente, las particulas de resina que tienen
un tamafio de partfcula enire 10 y 45 micrémebtros se aislan
de la manera descrita en los ejemplos anteriores.

El polvo revelador de un componente obtenido tie-
ne wa resistencia egpecifica de 6 x 10" ohm.cm,

Ejemplo 4
Bajo agitacién enérgica, 400 ml de la emulsidn de
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resina preparada segin el ejemplo anterior se afiaden gota
8 gota, a temperatura ambiente, a un coagulante consisten—
te en: ' .
40 g de 6xido de hiervo atraible magnéticamente,
" que tiene un tamafio de partfcula de aproxi-
madamente 500.nendémetros,
8,4 & de sal sddica de dcido p~toluensulfénico,
230 ml de etbanol, )
490 ml de agua desmineralizada.

Tras haber afiadido toda la emulsién de resina, la
mezcla de coagulacidén se agita durante algin tiempo a 602C,
¥y subsiguientemente se enfria hasta temperatura ambiente.

Luego se afslan las partfculas que tienen un tama-
fio de partfcula entre 10 ¥ 45 micrémetros, como se describe
en log ejemplos anteriores. '

El polvo revelador de un componente obtenido tie-
ne una resigtencla especifica de 1,3 x 10t ohm,.cm,

In vez de la sal sédica de dcido p=toluensuwlidéni.-
co se puede usar una cantidad equimolar de laurilsulfato 96~

- dico.

Ejemplo 5
Bajo agitacién, 3 1 de emulsién de resina prepa-
rada segun el Ejemplo 1 se afiaden, gota a gota, & tempera-
tura ambiente, a un coagulante consistente en una solucidn
de: '
60 g de policloruro de piperidinio en
.3 1 de ague desmineralizada,
Las ‘particulas de resina coagitlada se separan del
coagulante ¥y se secan al aire,
350 g de la resina resultante, que contiene aproxi-
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medamente 15¢ en peso de polioleato de piperidinio Ffinamen-
te dividido, se funden, tras lo cuzl se dividen homogénea-
mente en la masa fundida
500 g de dxido de hierro atraible magﬁéticamente,
que tiene un tamafio de partfcula de aproximo-
damente 500 nandmetros, y
150 g de carbono que tiene un tamafio de particula
entre 25 y 100 nanémetros.

Tuego se enfria la masa fundida hasbta una masa
sélida, y la masa sélida se muele a particulas que tienen
un tamaiio de partfcula entre 10 y 40 micrémetros.

El polvo revelador de un componente asi obbenido
tiene una resistencia especifica de aproximadamente 3 x 10
ohm.cm, _

Ademds de usar copolimeros de estireno y acrilato
de butilo, como se muestra en los ejemplos anteriofes, los
polvos reveladores de un componente segin la invencidn, que
tienen una resistencia especilica entre aproximedamente 10
Y aproximadamente 1011 ohm.cm, se pueden obtener también
con ayuda de otras resinas., Asi, también se obtienen polvos
reveladores adecuados segin la invencidn coagulando emulsio-
nes de resina preparadas segin la sclicitud de patente ale-

mens 1,522,650, de manera andloga a la descrita en los an-

teriores ejemplos, en un coagulador en el que se ha disuelw
to una gal de amonio cuatermario.
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. REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidén en Espafia, por VEINTE afios, son los que se recogen
en las reivindicaciones siguientes:

l2.~ Procedimiento para preparar particulas de re-
sina termopldstica que contienen, en estado finamente divi-
dido, uma sal de amonio cvaternario que, en agua a 25¢C, es
soluble en magnitud menor que 3¢ en peso, caracterizado por-
que una emulsidén de la resina,termopléstica, la cual también
contiene uno de los iones requeridos para formar la sal de
amonio cuaternario que es soluble en agua en menos que 3%
en peso, se coagula en un'coaguladbr que contiene el otro
ién requerido para formar la sal de amonio cuaternario.

22,~ Procedimiento segim la reivindicacidn 12, ca-
racterizado porque el coagulador también contiene; en esta-
do finamente dividido, un tinte orgdnico o material inorgi-
nico, opcionalmente atraible magnéticamente.

38,.. Procedimiento segln la reivindicacién 128 ¢
28, caractverizado porgque las condiciones de coagulacién se
fijan de manera que el tamafio de particula de las particu-
las de resina formadas esté comprendido principalmente en-
tre 10 y 45 micrémetros.

2,~ Procedimiento para preparar partficulas de re-
sina termoplédstica. R
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Tal y como s¢ ha descrito en la Memoria gue ante-
cede y con los fines que se han especificado.

Esta Nemoria consta de VEINTITRES hojag escritas
a mdquina por una sola cara.

Madrid, 13.ENE1977
P.A. Alberfe de Elzaburu

.- Por Pgder,
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