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h tamano esnecifzcado n@diante mezc]ado con alto grado de CLZallamlento en

' en la segunda etana, nara fbrmar narticulas de v1rador.
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RESUMEN DE LA INVENCION

< Un método de fon_nacién de un virador utilizandq um procedimiento

enikm eumas dom&zelrmm&max:quetxmtyaxael;nnmaﬁb se reduce a un

una prlmera etapa y después se pollnemlza con ag1tac16n a poca velocldad

ANTECEDENTES DE ‘LA INVEKCIOW
Esta invencién se refiere a electrofotografia y més

especialmente a materiales reveladores electrostatogréficos,
; su manufactura y uso..

La formacidén y revelado de imfgenes sobre la superfi-
cie de materiales fotoconductores por medios electrostiticos
és'muy conocida. El procedimiento xerogri&fico bdsico, des-
‘crito por C.F. Carlson én la patente estadounidense nfim.
2.297.691, consiste en disponer una carga electrostédtica
uniforme sobre una capa aislante.fotoconductora, exponer la
capa a una imagen de luces y sombras para disipar la carga
de las zonas de la capa expueséas a la luz y revelaf la ima-

_gen electrostética latente resultante por deposicibn sobre
l; imagen de un material electroscépico finamente dividido
dénominado “yirador". El virador serd normalmente atraido
a las zonas de la capa que. retienen una carga, formandc asi
una imagen de virador correspondiente a la imagen electros-
téﬁica latente. Esta imagen de polvo puede ser después trans
“ferida a una superficie‘de séporte tal como un papel. La
imagen t;gnsferida puede ser posteriormente fijada permanen-
temente sobre la superficie de soporte, por ejemplo por la
-accibn del calor. En lugar de la formacién de una imagen la-
tente cargando uniformemente la capa fotoconductora y des-
puds exponiendo la capa a uﬁa imagen de luces y sowmbras, pua#

de formarse la imagen latente cargando directamente la capa
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en la configuracifn de la imagen. La imagen en polvo puede
Qer fijada a la capa fotoconductora si se desea eliminar
la operacién de transferencia de la imagen en polvo. Otros
medios fijadores adecuados, como tratamiento con, disolventes
o revestimientos superiores, pueden ser utilizados én lugar
de las operaciones de termofijado anteriores.

Se conocen varios ﬁétodos para aplicar las particulas
electroscépicas a la imagen -electrostitica Tatentes que ha
de ser revelada. Un método de revelado, descrito por E.N.

Wise en la patente estadounidense 2.618.552, es conocido co-

mo revelado "en cascada". En este m8todo, el material reve-

lador constituido por particulas de portador relativamente

grandes con particulas de virador finamente dividido electroié

téticamente adheridas a aquéllas,, se transéorta y se deja
rodar o caer en cascada a través de la superficie que lleva
la imagen latente electrostitica. Ia composicifn de las par-
ticulas portadoras est& seleccionada de manera que cargan
triboeiéctricamente a las pafticulas de virador con la pola-
ridad deseada. A medida que la mezcla cae en cascada O rue-
da a través de la superficie portadora de la imagen, las
garticulas de virado¥ son electrostiticamente depositadas y
fgjadas a la parte cargadé de la imagen latente y no son de-
positadas sobre las partes de la imagen no cargadas o de
fondo. La mayoria de las particulas de virador accidentalmen
te depositadas en el fondo son separadas por el portador ro-
dante, debido aparentemente a la mayor atraccibn electrosti~
tica entre el virador y el portador que entre el virador y
el fondo descargado. El portador y el exceso de virador son
después reciclados. Esta t&cnica es extraordinariamente bue-

na para el revelado de imdgenes lineales.
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Otro método de revelado de las imagenes electrostati-
cas es el procedimiento de "cepillo magnético" descrito,
por ejemplo, en la patente estadounidense n° 2.874.063. En
este método, el material revelador que contiene el virador
y particulas de portador magnético son soportados por Un
iman. El campo magnético del iman produce la alineacion del
portador magnético en una configuraciéon en forma de cepillo.
Este "cepillo magnético” se adhiere a ip superficie porta-
dora de la imagen electrostatica y las particulas de virador
spn pasadas desde el cepillo a la imagen latente por atrac-

cion electrostatica,

Todavia otra técnica para revelar imagenes latentes
electrostaticas es el procedimiento en "nube de polvo" des-
crito por ejemplo, por C.F. Carlson en la patente estadouni-
dense n° 2.221.776. En este método, se hace pasar junto a la
superficie provista de la imagen electrostatica latente un
material revelador constituido por particulas de virador
eléctricamente cargadas en un fluido gaseoso. Las particulas
de virador son pasadas por atraccion electrostatica desde el
gas a la imagen latente. Este procedimiento es especialmente
util:en el revelado de tonos continuos.

Otros métodos de revelado como el de '"contacto', como
el descrito por R.W. Gundlach en la patente estadounidense
3.166.432, pueden ser también utilizados cuando resulten ade-
cuados.

Los viradores se.han preparado en general mezclando
intimamente la resina ablandada y el pigmento para formar
una dispersion uniforme, por ejemplo mezclando estos ingre-

dientes en un mezclador de caucho o similar y después pulve-
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rizando este material para formar particulas pequefas del
mismo. Mas frecuentemente, esta division de la dispersion
de resina y pigmento se realiza por pulverizacién a chorro
el material. Aunque esta técnica de manufactura de virado-
res ha producido algunos excelentes, suele presentar algunos
inconvenientes. Por ejemplo, generalmente produce una gama
bastante amplia de tamafio de particula en las particulas de
virador. Aunque el tamafio medio de pav+inijn del virador pr<
parado de acuerdo con esta técnica generalmente oscila entre
5y 10 mieras aproximadamente, no es infrecuente que se prodt
cgn particulas individuales cuyo tamafo oscila entre submi-

<
croscépico y mas de 20 mieras. Ademds, se trata de un proce-
dimiento discontinuo que suele ser lento, costoso, ruidoso
y polvoriento. Ademas, esta técnica de produccién de virado-
res impone ciertas limitaciones sobre el material selecciona
dos para el virador debido a que la dispersién de resina-pig-
mento debe ser suficientemente friable para que pueda ser
pulverizada a una velocidad de produccidén econémicamente fac
tibie. El problema que surge de este requisito es que, cuan-
do la dispersion de resina-pigmento es suficientemente fria-
ble para poder ser pulverizada realmente a gran velocidad,
suele formar una gama todavia mas amplia de tamafios de parti-
cula durante la pulverizacién, incluyendo porcentajes relati-
vamente grandes de finos. Ademds, estos materiales altamente
friables frecuentemente estan expuestos a posteriores pulve-
rizaciones cuando se emplean para revelar en los aparatos
de copias xerograficas. Todos los otros requisitos de los re-
veladores o viradores xerogréaficos, incluidos los requisitos

de que sean estables en almacenamiento, no aglomerables, que



presenten las propiedades triboeléctricas adecuadas para el
revelado, que formen buenas imagenes, que no formen pelicu-
las ni suciedad sobre la placa xerografica de selenio y que
presenten un bajo punto de fusién para ser fundidos por la
accion del calor, se acumulan a los requisitos adicionales
impuestos por este procedimiento de formacidén del virador.
Otro método de formacion del virador consiste en mez-
clar un latex acuoso de la resina viradera deseada cr.n nn ca-
lorante y después secar por atomizacion este sistema combina
do al tamafo de particula deseado. La operacion de secado
por atomizacién consiste en atomizar la mezcla de colorante
y latex acuoso en pequefias gotitas, mezclar éstas con un gas
y mantener las gotitas en suspensién en el gas hasta que la
evaporacion expulsa el lIiquido de las gotitas y el calor y
las fuerzas de tensiodn superficial hacen que las particulas
de resina en cada gotita se unan rodeando al colorante in-
cluido en esa gotita. En el caso mids frecuente, en el secado
por atomizacién se emplea aire como gas para la etapa de
secado. El gas se calienta para elevar la temperatura de las
particulas de resina hasta un punto en el que se unen de ma-
nera que las muchas particulas pequefias que se originan en
cualquier gotita formada durante la atomizacién se unen en-
tre si para formar una pequefia particula esférica y dura de
virador que atrapa cualquier colorante inicialmente incluido
dentro de la gotita. El colorante utilizado puede ser soluble
en agua, en cuyo caso puede ser simplemente agregado y di-
suelto en el latex de resina o puede ser un tinte insoluble
en agua, en cuyo caso puede ponerse primero en suspension
acuosa y después agregarse al latex de resina. Los viradores

secados por atomizacidn no son totalmente satisfactorios ya
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tr%mx;nOUmiﬁumes.

el virador sea preparado’ directamente a partir del monémero

que es dificil eliminar por completo todo el disolvente y el disolvente

[

qwﬁ;;mmnmnece en las particulas de virador actfia afectando a las propiedaties

triboeléctricas y contribuye al blogueo del virador en uso.

En la patente estadounidense 3,.391.082.de Maclay, se propone for-
mar el virador directamente a partir de un sistema de polimerizacidn en
emulsidn: Sin enbargo, este m&todo no es totalmente satisfactorio ya que
el virador estd constituido por aglomerados de las pequefias particulas de
léféx (0,03 a 0,25 micras) y el secado total del sistema es dificil, con~
duciendo a problemas de bloqueo y tanbién la aparicifn de huecos en las
pa:%iculas puede producir débilidad estructural y propiedades tribosléc-

I _
' En la patente briténica 1.319.815 se ha propuesto que

por polimerizacidn de este Gltimo en partfculas tamizadas
de virador que-contieneh un colorénte. El método de la paten-
te briténica consiste en preparar ﬁn componente amasado en
fase éleosa, consﬁituido por uno:o mis monbmeros resinosos
liquidos, un material colorante, el iniciador de la polimeri-
zacibn y un estabilizante de la dispersién, inorgénico y fi-
namente dividido, tal como un polvo metflico o una sai inoxr- -
ginica o un 6xido y un aditivo resinoso polar que és soiuble
eﬁ"un monémero. Despﬁés de.la polimerizacibn en suspensién
del monbmero, si es necesario, se sépara el estabilizante

de la dispersién finamente dividido por disolucibn en un

&cido y las particulas de polimero se separan de la fase acué

sa y se seéan para producir el virador. Sin émbargo, este
procedimiento no es totalmente satisfactorio ya que requiere
una elevada proporcibén de estabiliiante in&rg&nico que

tiene que ser eliminado o que afecta a la calidad de 1

virador. Adem8s, la e;iminacién del estabilizante inorg&-
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nico afiade una etapa al procedimiento; reduciendo con ello

~

la ventaja de formar un virador en una sola operacidén a par-

-tir del monémero. En cualquier caso, este procedimiento fre-

cuentemente da lugar a una polimerizacidn incompleta que de-
ja mondmero residual que afecta a las propiedades triboeléc-
tricas, de bloqueo y fijadoras del virador. Esta polimeriza-
cidén incompleta del monéﬁero se supone que es debida al pig-
mento que inhibe la éolimerizacién. El procedimiento de
Maeda y colaboradores también implica la separacidén del com~| -
ponente inorganico y élantea proBlemas de polimerizacibn
incompleta. (patente estadoﬁnidense 3.634.251)..

- Un método de producaiﬁn de pequefias particulas dé me-
taCrilato‘de metilo est8 descrito enm la patente estadouni-
dense 2.701.245 de Lynn. Este brocedimienfo utiliza gfandes
cantidades de-agente humectante,‘un periodo de mezclado cox-
to p&ra:ﬂividir:el mondmero y no agité durante la polime-
riza&ién. Sin embargo, este propedimiento no fr;duce perlas
coioreadag y la gran cantidad de agentes humectantes reque-
rida contiene impurezas indeseables en los viradores y ade-

més presenta una amplia gama de tamafios de parﬁicula.

Un articulo en Journal of Applied Polymer Science, voljp-

men 16, pig. 1867 y 1868 (1972) sefiala que la polimerizacién

" de polimeros de pequefio tamafio de particula puede ;eaiizarse

después de wdividir mediante agitacidn a gran velocidad con

un agitador de paletas. Sin embargo, el articulo indica que

el control de la granulometrfa es dificil y no trata de las
comﬁlicaciones causadas por la introduccién del colorante
en el sistema. .

También se ha propuesto realizar-un procedimiento ée

polimerizacién en suspensifén similar al de la patente bri-
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nales de polimerizacibn en suspénsibn; introducir un segun-

) to puede ser utilizado para producir viradores encapsulados;,

‘de viradores no encapsulados y que puedan resistir a la abrg

ténica antes citada pero sin hacer uso de estabilizante
ihorganico para producir un virador encapsulado. Este pro-
cedimiento se lleva a cabo generalménte mezclando un mondme
Yo, un coloranté y un iniciador para formar una fase orgé-
nica solub;e en aceite; dispersar esta fase soluble en aceit

te con un tamafio controlado entre 5 y 20 micras en una fa-

se acuosa, empleando un agente suspensor, por ejemplo alco-

hol polivinilico; polimerizar, empleando técnicas convencio:

do mondmero que se deja difundir en el primer polime;o f
que, consigquientemente, hihcha'al polimero; introducir un
iniciador soluble en agua y calentar esta mezcla de reac-
cifn para efectuar la polimerizacién del segundo monSmero
y formar el virador deseado. Se ha encontrado que el segund¢
iniciador, el iniciador soluble én-agua,.genera un radical
libre que ataca la superficie de la particula hinchada de
polimero y provdca la polimerizacidén en la superficie por
reaccidén con un mondmero qué se encuentra en dicha superfi-
cie, disminuyendo con ello la concentracién de monbmero y
produciendo por difusién el transporte de mondmgro a la-su-
perficie. Se ha hallado que este procedimiento es auto-ex-
%inguible cuando la cantidad total de monSmero sorbido ha
sido convertida en polimero de la superficie, formando asi

un virador encapsulado. Sin embargo, aunque este procedimier

todavia ﬁo constituye un método aceptable para la produccidy -

sidén, a las tensiones y a las variaciones de humedad a las
cuales estidn sometidos los viradores en los sistemas revelaﬂ

dores normales.

,
1

e g bt
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] xes son deficientes en uno o més de los aspectos. citados, exis

- 10

Una dificultad éon los procedimientos de polimeriza-
cibn en suspensidn es que es dificil mantener las particulas
de virador con un tamafio de unas 5 a 30 micras en los gran-
des equipos_dé polimerizaci6én en suspensifén. Para obtener
tamaﬁos de particuia del orden de 10 micras, se requieren
unas velocidades del agitador .superiores a 1000 rpm. A la
vista de estas grandes velocidades de agitacifn, el disefio
de grandes reactores es cada vez mis dificil a medida que
aumenta el tamano. Los reactores de gran famaﬁq a gran velo-
cidad son mucho mis caros de diseﬁo y operacién que un reac-
tor normal de polimerizacifn en suspensidn, que opera a la
vel&cidad de'agitacién normal de unos 75 a 100 rpm. La for-
macién de particulas del tamafio del virador a ﬁelocidades
lentas por utilizaciéﬁ de grandes cantidades de agentes sus-
pensores crea dificultades como se ha visto antes, ya que
los agentes suspensores en_grandes'ééntidades debén sexr sepa-
rados de las particulas para que estas filtimas funcionen efi-
cazmente como particulas viradoras. Los reactores convencio-
nales con agitadores de paletas, cuando operan a grandes ve-
1oéidades, préducen una amplia gama de tamanos de particula.

Como puede.ve;ée, prevalece la necesi&ad de un proce-
dimiento.de produccién de viradores que no implique extensas
operaciones de procesado'como formﬁcién del polimero, adicién
del colorante, mezclado j formacidn de particuias.

Con?inﬁa existiendo la necesidad de un procedimiento
que produzca particulas de virador directamente a partir del
mondmero, que presenten-buenas propiedades triboeléctricas,

resistencia a la abrasifn, resistencia al bloqueo y capacidad

de carga del colorante. Como los métodos de formacién anterio-
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uso de menos carbono en las particulas de virador.

11

te la continua necesidad de un método mejorado de formaci®n

-

de viradores para uso en el revelado electrofotogréafico.

" COMPENDIO DE LA INVENCION
Por 1o'tanto, un §bjeto de esta invencidn es propor-
cionar un virador Que no presente las deficiencias antes
observadas.
Ootro objeto de esta invéncibn es proporcionar un mé-

todo de produccibén de un virador que supere las deficiencias

viradores.
Todavia otro objeto dé esta invencibn es proporcionar
un virador de bajo precio de coste. ‘
| Otro objeto de esta invencién es proporcionar un mé-
todo de polimerizacién directa de.viradores coloreados.
:'ohro objeto de esta invencifén es proporcionar un equi-
po simplificado para la producci6n de viradores.

Todavia otro objeto de esta invencidn es proporcio-
nar un procedimiento de prbduécién de viradores de bajo pre-
‘cio de coste. . |

v Todavia otro objeto de esta invencién es proporcionar
un método de formacién de una suspensién de monSmeros del

tamafio de un virador para formar viradores.

Un objeto adicional de esta invencibn es permitir el

Un objeto adicional es producir particulas del tamaiio
de los viradores'que utilizan agitacidén a poca velocidad de
la suspensibn de monémero.

Otro objeto es producir particulas de virador con una
estrecha gama de tamaiios. '

Ootro objeto es proporcionar un procedimiento de poli-
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merizacidn directa para la formacidén de virador pigmentado.

[N
K

Estos y otros objetos de esta invencifn se consiguen,
en general, mediante un procedimiento de dispersibn en agua
del monémero que contiene el pigmento en una fase al taméﬁo
de particula del virador comprendido aproximadamente entre
5y 30 micras. Estas particulas de mondmero pigmentado, des-.
pués de lé suspensifn inicial y reduccifn al tamafio esfeci—
f%cado, son estables de tal manera que pueden ser transferi-
dés a un reactor y agitadas a velocidades relativamente ba-
jis aproximadamente entre 7$ y 100 rpm, y permanecen en sus-
pensi6n durante la polimerizacidén para formar el virador.

1 .
- BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La Figura 1 es una vista de una mezcladora de rotor-
estator. |

La Figura 2 és una vista del elemento est&tico de
una mezcladora de rotor-estator. .

La Figura 3 es una vista-del elemento éiratorio de
la mezcladora. .

La Figura 4 ilustra una construccidn bésica de una

mezcladora de rotor~estator.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

El procedimiento de formacidn de virador de esta in-
vencién se realiza en un caso mediante el uso de un mondmero
estirénico ai que se agrega perdxido de lauroilo y hegro
de humo Molacco-H que ha sido tratado con un agente dispersan
te silénico activo, tal como trietoxisilano ("Siliclad"), un
silano reactivo. Las particulas de carbonolsé recubiertas con
el silano por suspensién del carbono en.agua, seguida de adi-
cién de trietoxisilano ("Siliclad", Clay Adams Division of

Becton Dickinson Co.). La mezcla de silano y carbono se agi-
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. xido de‘laufoilo.7Despuéswutilizando un "éortouperiodo de

-1l3 -

)

ta para permitir que el silano forme una capa sobre la super-
ffhie de las particulas de carbhono. El carbono tratado

(recubierto) se dispersa en un monfSmero estir&nico con perS-

mezclado en una mezcladora a gran velocidad y alto grado de
cizallamiento, se suspende . el monSmero en un hedio acuoso y
se forman las particulas del tamafio propio del virador. La
suspensifn de mondmero pigmentado del tamafio del virador se
transfiere despuég a un reactor que se agita con un agitador
a unas 75 rpm mientras tiene lugar la polimerizacién. Una
vez completada la polimerizécién, se recuperan las particu-
las'y %e ha encontrado éue son adecuadas para uso como mate-
riales viradores sin ningGn nuevo tratamiento. .

En el procedimiento de formacibn de viradores de es~ |
ta invencidén puede utilizarse cuaiquier material polimérico
que ﬁueda formarse por.polimerizacién en disbersién y que
tenga un punto de fusién dentro del intervalo aeecuado bara
uso como virador. Las unidades monom8ricas tipicas que pue-
den emplearse para formar polimeros son : estireno, p-cloro-
eétireno; vinilnaftaleno; monoolefinas etil&nicamente insa-
turadas como etileno, propileno, butileno, iscbutileno y
similares; ésteres vinilicos como cloruro de vinilo, bromu-
ro’ée vinilo, fluoruro de vinilo, acetato de vinilo, propio-
nato de viniio, benzoato de vinilo, butirato de vinilo y si-
milares; &steres de &cidos monocarboxilicos aliffticos x-me-
tilénicos‘tales como acrilaté de metilo, acrilato de etilo,

acrilato de n-butilo, acrilato de isobutilo, acrilato de do-

decilo,.acrilato de n-octilo, acrilato de 2-cloroetilo, acri+

lato de fenilo, a-cloroacrilato de metilo, metacrilato de

metilo, metacrilato de etilo, metacrilato de butilo y simi-~
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lares; acrilonitrilo, metacrilonitrilo, acrilamida, éteres
vinflicos como &ter vinilmetflico, &ter vinilisobutilico,
&ter viniletilico y similares; vinilcetonas éomo vinilmetil-
Cetona,'Viﬁiihexilcetona, metilisopropenilcetona y similares
haluros de vinilidéno como cloruro de vinilideno, clorofluory
ro dé vinilideﬁo y similares y compuéstos N—Qinilicos como
N=-vinilpirrol, N-vinilcafbazo;, N-vinilindol, N-vinilpirro-~
lideno y similares y mezclas de los mismos. En general, las
resinas vinilicas adecuadas empleadas en el virador tienen
un peéo molecular promedio en peso comprendido entre 3000

y 500.060 aproximadamente. ' '

\,-Las resinas viradbras gque contienen un porcengaje relag—k
tivamente elevado de resinas estirénicas son las prefe;idas
tipicamente. Se prefiere la présencia de una resina estiré-
nicé,porque se consigue un mayor érado de Aefinicién de la
imagén con una cantidad dada de material aditivo. Ademds,

se obtienen imégénes mis densas cuando hay presente en el
virador como minimo alrededor del 25 % en peso, calcuiado
sobre el peso total de.la resina en el virador, dé una- re-
sina estirénica. La ?esina estirénica puedg ser un homopo-
limero de estireno o-de hombdlogos estirénicos o copolimeros
de estireno con otrés grupos monoméricos que'contienen»un
s0lo grupo mé;ileno unido a un atoﬁo de carbono por un do-
ble enlace. Asi, son maéeriales monoméricos tipicos que pue-
den ser copolimerizados con el estireno por polimerizacidn
por adicién los siguientes: p-cloroestireno; vinilnaftaleno;
monoolefinas etiléniéamente insaturadas como etileno, propi-
leno, butileno, isobutileno y similares; éste&es vinilicos
comor cloruro de vinilo, bromuro de vinilo, fluoruro de vini-

1o, acetato de vinilo, propionato de vinilo, benzoato de vi-
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metacrilato de butilo y similares; acrilonitrilo, metacrilo-

* como vinilmetilcetona, vinilhexilcetona, metilisopropenilce:--

- 15..

nilo, butirato de vinilo y similares; &steres de &cidos
monocarboxilicos alifdticos u=métilénicos como acrilato de
metilo, acrilato de etilo, acrilato de n-butilo, acrilato
de isobutilo, acrilato de dodecilo, acrilato de n-octilo,
acrilato de 2;clofoetilo, acrilato de fenilo, d~clorcacri-

lato de metilo, metacrilato de metilo, metacrilato.de etilo,

nitrilo, acrilamida, éteres vinilicos como vinilmetiléter,

vinilisobutiléter, viniletil&ter y similares; vinilcetonas

tona y similares; haluros de vinilideno como cloruro de vini-

lidéno, clorofluoruro de vinilideno y similares; y compues-
tds N-vinilicos como N-vinilpirrol, N-vinilcarbazol, N-vi;

‘nilindol, N-vinilpirrolideno y similares; y mezclas de los

mismos. Las resinas estirénicas,éambién pueden formarse por
poliﬁerizacién de mezclas de aos o méds de estos materiales

monoméricos insa£urados con un mondmero estiré&nico. La ex-

presibén "polimerizacidn por adicién" pretende iﬂcluir las

t8cnicas de polimerizacidn conocidas, tales como los pro-

cesos de polimerizaci6n por radicales, anibnicos y catiénicqs.

Se ha encontrado que los monbmeros formadores de poliestire-
ﬁb y copolimeros de'estireno y metacrilato de n-butilo son
especialmente adecuados para el proceso de polimer;zacién
de esta invéncién ya qué producen buenos rendimientos de mo-
némeros completamente polimerizédos que son adecuados para
uso como ﬁateriales viradores porque poseen buenas propieda-
deé triboeléctricas y de fusibn. .

En el procedimiento de esta invencién puede utilizarse

cualquier pigmento adecuado. Unpigmento en general debe ser

capaz de dispersarse en un polimero, ser insoluble si se uti-

|

i
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liza agua en el proceso de recubrimiento y producir colores

iﬁ%ensos, claros y permanentes cuando se utilizan en los

viradores. Son tipicos de estos pigmentos las ftalocianinas,
los litoles y él toluideno y pigmentos ﬁuﬁxﬁmicos como TiC, y colorantes.
Sdn tipicos de los pig&aurs de ftalocianina la fumﬁxﬁaminéjde.éobne,unq
noclom—ftaioci_an:htxa‘ de cobre, hgxédecacloro-fj:a_lpéiamtﬁarde cobre; Ftalo-

cianina exenta de metales, monocloro~-ftalocianina exenta de me-
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- 1151, verde dibenzantrona CI 1101, "amarillo.de flavantrona

-tioindigo FF; pigmentos azo tales como: rojo de toluidina

_gra de horno debido a que es mds barato. El negro de humo

tales y hexadecacloro-ftalocianinas exentas de metales: pia-
mentos de tina antraquinénicoé tales como: amarillo de tina
6 GL CI 1127, amarillo de qpinona 18-1, indantrona CI 1106,
pirantrona CI 1096; pirantronas bromadas como: dibromépiran—

trona, naranja brillante de tina RK, marrén de antrimida CI
CI 1118; pigmentos de tioindigo tales como: rojo y‘rosa de

CI 69 y amarillo hansa y pigmentos metalizados como amarillo
azo (oro verde) y rojo permanente. Se ha encoqtrado que el
negro de humé es un colorante'preferido &a que es barato,
puede ser cbmpletameﬁte recubierto y proporciona intensas
iﬁégeﬂes negras a cargas relativamente bajas de colorante.
ELl negro de humo puede ser cualguiera de los tipos conocidos

tales como negro channel o negro de horno. Se prefiere el neT

contiene comfinmente radicales libres y estructuras quinoideas
sobre la éuperficie que son centros quimicamente activos. La
cantidad de negro de humo necesaria en el virador estd com-
prendida tipicamente entre 1 y 20 § aproximédamente. Se ha
encontrado que una carga entvre 5y 10 % aproximadamente en
el virgdo: es adecuada para el procedimiento de esta inven-

cibn.

rns o e o
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" de humo u otros pigmentos, tales como el &cido poliacrilico

. nables o solubles en agud son adecuados para el proceso de

-funcién'metacrilato, los silanos con funcién epbxido, los

- 17 -

Si es necesario, en la invenci6n puede utilizarse
cﬁilquier material reactivo que permita el recubrimiento de
los pigmentos para evitar la inhibicibén o la reaccidn con
el monbmero durante la pélimerizaciﬁn.'En el caso de la ma-
yoria de los coloréntes y de los pigmentos inorgénicos, no eg
necesario el recubrimiento. Son tipicos de estos materiales
los monbmeros solubles en agua que precipitan sobre el negro
neﬁtralizado y los silanos reactivos como los copolimeros
deiaminosiliato-organosilanq. El acrilonitrilo monSmero ha
resultado un monfmero spluble en agua adecuado que precipita

sobre ‘el carbono. Los silanos reactivos de los tipos emulsio

recubrimiento. Son tipicos de los silanoé‘organofuncionales

adecuados los silanos con funcibén amino, los silanos con

silanos con funcién poliamina, 165 silanos con funcibdn mer-
cabto, los. silanos con funcién vinilo y los silanos con fun-
cién cloroalquilo; son tipicos de los alcoxisilanos adecua-
dés el metiltrimetoxisilano, feniltrimetoxisilano, metilfe-
nildimetoxisilano y difenildimetoxisilano y como silazano
tfpico adecuado podemos citar el hexametildisilazano.

Un si;anp preferido es el trietoxisilano (Cla-Si(CZHSO
vendido como "Siliclad" por la Clay Adams Division of Becton
Dickinson.and Company, que produce un buen recubrimiento po-
limérico sobre el negro de humo que evita las reacciones hi-
drofilicas y de otros tipos. Un sistema conteniendo carbono
recubierto se polimerizarf aproximadamente en el mismo tiem-
PO gue un sistema que no contenga carbdn.

En agente recubridor cuando se utiliza, se emplea en

~—
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‘ral, el agente recubridor se utiliza en una cantidad que es

_gro de humo en el mondmero. EL carbono en dispersidn esta-

—-18 —

cualquier cantidad que proporcione un recubrimiento sobre
el pigmento suficiente para evitar que el pigmento inhiba

la polimerizacifn completa para formar el virador. En gene-

la minima que produciré un recubrimiento completo ya que
esto mantiéne en valores bajos el precio de coste ¥ el tiem
po de recubrimiento. Tiéicamente, pﬁede utilizarse una can-
tidad de agente recubridor de alrededor de 0,05 a 10 % del
peso del pigmento. Se ha encontrado que una proporcidén ade-|
cuada es alrededor de 0,1 a 4 % del peso del pigmento. Una
proporcibén preferida en el caso del trietoxisilano es alre-
dgdbf de 0,3 a 1 2 para cubrir completamente a bajo precio.
En el procedi@iento de gsté invencién puede ut;lizarw
se cualquier iniciador que éeé'cgﬁpatible con el monbmero
particular utilizado. Son iniciadores tipicos para la po-
limerizacién los iniciadores de perdxido y azo. Entre los
adecuados para uso en el érocedimiento de esta invencidn
estin el azo-bis(2-metilpropionitrilo) y per6xido de lauroi-
lo, que producen una polimerizacién completa sin dejar ma-
teriales residuales perjudiciales ni requerir elevadas tem-
ée;aturas o presidnés. -
El iniciador puede ser agregado al monbmero durante
15 &ispersidn del negro de humo o puede ser mezclado des-
pués de la dispersién dél negro de humo. Se prefiere que el
iniciadoxr de la polimerizacién, el negro de humo tratado y

el mondmero sean mezclados con agitacién de alto grado de

cizallamiento para producir una dispersién estable del ne-

ble se separa en particulas de tamafio submicroscpico dis—

tribuidas uniformemente por todo el mondmero. La mezcla pue-
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. 0 no magnéticas, siempre que adquieran una carga de pola- ;

de ser calentada durante la dispersién. En general, el ini-

~

ciador se utiliza en la cantidad necesaria para cohseguir

la polimefizacién completa sin desperdiciar iniciador. Se
ha encontrado adecuada uné cantidad de alrededor del 2 al
10 % en peso de iniciador, con respecto al monémera. Unos
limites preféridos.son alrededor de 2 a 5 % en éeso de ini-
ciador con respecto al mondmero, para obtener una polimeri-

zacién completa sin desperdicios, a bajo precio de coste.

Lt em——————— e = -2a.

La cantidad Sptima en el caso del peréxido de lauroilo con
sistemas monoméricos estirénicos es alrededor del 2 % ya
que asi se obtiene una polimerizacién completa a bajo cos-
te y ‘se obtienen buenaé propiedades del virador.

. En el virador de esta invencifn puede utilizarse

cualquier portador adecuado para formar un revelador. Los

materiales portadores adecuados, recubiertos y no recubier-

PR

tos, para el revelado en cascada y con cepillo magnético,
son conocidos en la técnica. Las particulas portadoras pue-

den ser eléctricamente conductoras, aislantes, magnéticas

ridad opuesta a la de las particulas de virador cuando se pd-,

nen en estrecho contacto con estas @ltimas, de manera que

fas particulas de virador se adhieran a las particulas de

pdrtador y las rodeen. Cuando ge desea una reproduccidn po-
sitiva de una imagen electrosté&tica, se selecciona la par-
tfcula de portador de manera que las partfculas de virador

adquieran una carga con una polaridad opuesta a la de la

imagen latente electrostdtica. Alternativamente, si se de-

sea una reproduccién invertida de la imagen electrostética,

i

los portadores se seleccionan de manera que las particulas

de virador adquieran una carga con la misma polaridad que 1qﬁ
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2,638.416; E.N.Wise en la patente estadounidense n°®2.618.552; R.J. Hagenbac

"lde terpolimero metilico es un nficleo de acero recubierto

C =20 =

je la imagen electrostitica. Asi, los materiales para las particulas porta-]
Aorag se seleccionan de acuerdo con Sus propiedades triboeléctricas con req
ipecto al virador electroscfpico, de manera que cuando se mezclan o se poner
en contacto mutuo, un componente del revelador esté cargado positivamente

5i el otro componente estd debajo el primero en la serie triboeléctrica y
hegativamente si el otro componente estd encima del primero en la serie trij

hoeléctrica. Mediante la seleccidn adecuada de materiales de acuerdo axlsjs
hfectos triboeléctricos, las polaridades de su carga cuando estfn mezclado
bon tales que las particulas de virador electroscipico se adhieren y quedar;

R T e D Vmw cmmeadel el Fot ante. wvabasy Bna
Pyl COUGS SCae Jas superficios &8 las particuloc Ao poredor y kit o

Lahieren a aquellas porciones de las superficies portadoras de la imagen
blectrostitica que presentan por el virador una atraccidn mayor que las par

i

E&nﬂas de portador. los portadores‘tﬁgkxs son el cloruro sédico, cloruro
lmbnico, cloruro de aluminio y potasio, sal de Rochelle, nitrato sédico, nik
lLrato de aluninio, clorato potdsico, zirconio gramilado, silicio granulado,
ﬂetacrilato de metilo, vidrio, acero, niquel, hierro, ferfitas; materiales
&anxmagpét;cos, didxido de silicﬂ:y'sim&iares.los portadores pueden em-
Llearse con o sin recubrimiento. Muchos de los portadores anteriores y'ti-
Licos estan descritos por L.E. Walkup en la patente estadounidense n®

[.618.551; L.E. Walkup y colaboradsres en la patente estadounidense n°

1=J

4 coiaboradores en la patente estadounidense nf3;591.503 y 3.533.835 y_

B.J. Jacknow y colaboradores en la patente estadounidense n°
3.526.533. Los portadores adecuados para ser utilizados con lok
[iradbres de esta invencidn son los granos de-niquel, las fe--

ritas recubiertas y el acero recubierto con un terpolinero

—

metilico. El grano de niguel es una particula de nicuel nodulai
descrita en la patente estadounidense ntmero 3,767.568, con

una superficie granulada. El portador de acero recubierto

con ‘una composicién como la del Ejemplo 13 de la patente esta-

dounidense n°3.526.533. Es adecuado un didmetro final de 1la
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particula porﬁadora recubierta entxe 50 y 1000 mic¢ras apro-

ximadamente, porque entonces las particulas portadoras posegn’

una densidad y una inercia suficientes para evitar la adhe-
rencia.a las imigenes electrostaticas durante el proceso de
revelado-en cascada. Generalmente se prefiere una gama de

alrededor de 75 a 400 micras para obtener imfgenes nitidas

"y claras. La adherencia de las perlas portadoras a las supey

ficies del tambor xerogri&fico es indeseable debido a la for-

macién de profundas rayadufas sobre la superficie durante

lgs operaciones de transferencia de la imagen y limpieza del .

tambor, especialmente cuando la limpieza se realiza con un
limpiador de gasa como.lalgasa descrita por W.P. Graff, Jr.
y colaboradores en la pétente estadounidense 3.186.838. Tam
bién se borra el impreso cuando las perlas de portador se
adhleren a las superf1c1es de 1magen electrostatogréfica.

" En general es conveniente utilizar un agente estabili
zante distinto del monémero prépiamentéa dicho en la solu~
cién. Este agente favorece la formacién de particulas que
permanecerén dispersas en el agua durante la polimerizacidn.
ﬁl géente estabilizante estabiliza a las partfculas de mane-
ra que permanecen dispersas.y no se aglomeren durante la po-
Iimerizacién. Durante la -polimerizacibn, las particulas pa-
san por fases pegajosas donde presentan una gran tendencia

a aglomerarse. Puede utilizarse cualquier agente estabili-

zante adecuado. Son tipicos de estos estabilizantes los es-~

tabilizantes poliméricos solubles en agua, ibénicos y no id-

‘nicos, tales como metilcelulosa, etilcelulosa, sal sédica

de carboximetilcelulosa, &dcidos poliacrilicos y sus sales,
alcohol polivinilico, gelatinas, almidones, gomas, algina-

tos, zeina y caseina. Son agentes estabilizantes adecuados
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~de 0,2 a5 % en peso de estabilizante a'agua..Se prefiere

una proporcién de alrededor de 0,2 a 1,5 % paxa obtener una

. dor. Una cantidad 6ptima.para uso en la formacién de virado-

. 22

el acido poliacrilico, dcido polimetacrilico, poliacrilami-
da y 6xido de polietileno. Los agentes estabilizantes prefe-
ridos para esta invencidén son los copolimeros de blogue de
Oxido de poiiétileno;polipropileno y el alcohol polivinil;co
que forman una bueha suspensién a concentraciones péqueﬁas
y un estrecho intervalo de tamafios de particula. El estabi-

lizante se agrega generalmente en una- proporcidén basada en

la-pantidad de agna. Rs adecunada una proporcién de alrededor

buena Suspensién a hajo coste y bajas impurezas en el vira-

res es alrededor de 0,75 a 1 % para obtener materiales de
bajo precio de coste en estrecha distribucién de tamaios.
Bl alcohol polivinflico preferido contiene alrededo; de 1

a 20 moles por ciento de grupos poli(acetato de vinilo).
cantidad Sptima de poll(acetato de vinilo) es alrededor de
16 moles por ciepto para obtener una buena dispersidén a ba-
ja concentracién y un estrecho intervalo de tamafios de par-
Eiculé. El peso molecular de- los alcoholes polivinflicos
adecuados esta comprendldo aprox;madamente entre 10.000 y
125 000 de peso molecular promedio en nﬁmero. Un alcohol po-
llVlnilico preferido esxel-Monsanto 20~60 con un peso mole=-
cular promedio en peso dé 90.000 aproximadamente. Los copo-

limeros de bloque de 6xido de polietileno-polipropileno

(PEO-PPO) preferidos contienen alrededor .de 40-a 80 % en pe-|

so de 6xido de etileno. Los pesos moleculares adecuados del

copolimero de blogue (PEO-PPO) est&n‘comprendidos aproxima-

damente entre 3000 y 27.000 de peso molecular promedio en

peso. Una gama preferida de pesos moleculares estd compren-

R B
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.cha tolerancia con aquél, mientras que el liquido es pasado

- 23

d{da aproximadamente entre. 10.000 y 15;000 de promedio en
péso para obtener una buena dispersidn a baja concentracién.
La,d;spersién del pigmento conteniendo el monémero
ppede realizarse en cualquier tipo adecuado de mezcladora
que produzca partfculas de virador con una distribucién es-
trecha de tamaﬁos,.en suspensidn estable, en menos de unos
3 pinutos. La mezcladora buede ser del tipo discontinuo o
eﬁ linea. Son adecuadas para el procedimiento de esta inven-
cfén las mezcladoras ultrasfnicas del tiéo de lengiieta como
lés mezcladoras Dispersonic y las mezcladoras de paletas.
U? tipc preferido de mezcladora para el procedimiento es la
mezcladora del tipo de rotor-estator como la Polytron en

la gue un elemento es estacionario y el otro gira en estre-

a través de las aperturas del elemento est&tico. La veloci-

dad de rotacidén es generalmente superior a unas 3000 rpm.

.

El grado de cizallamiento debe éer superior a 103-s.egunc’1os.-]1
Uh agitador de tu;bina axial~§ue comprende una serie de dis-
cos y paletas es el otroxtipo preferido de mezcladora. Las
mézclédoras de turbina axial forman dispersiones estables
de éstrecha distribucién de tamafiosde parficula a velocida~-
d;s comprendidas aproximadamente.entre 200 y 3000 rpm.

Las figuras ilustran un tipo preferido de'mezélado-

ra de rotor-estator. La mezcladora comprende un elemento es-

tdtico 22 mostrado en la Figura 2. El elemento estdtico estd

constituido por-elementos 15 elevados, separados por ranhuras|

con un _fondo 12. El elemento estdtico estf montado sobre la
base 21 soportada por el elemento de montaje 24. En el mon-
taje del elemento se utilizan juntas como la 23, La Figura

3 ilustra el elemento giratorio 31 de la mezcladora. El ele-

1
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‘porciones indentadas del rotor permiten un mejér flujo del

- 24

mgnto‘giratorio dispone de unas paletas 34 cuya altura co-
rresponde a la profundidad de las ranuras del elemento est&-
tico. El rotor esti provisto de una base 32 con una porcidn
dentada para la conexidén a unos medios proﬁulsores adecuados
no mostrados, talés como un mezclador de-gran velocidad. La |
Figura 1.ilustra'el rotor y el elemento estatico montado SO~
bre la unidad mezcladora 11. El rotor estd muy pr6ximo al

clcmente co
4;ilustra los medios de conexién de la mezcladora, donde un
collar 42 esta situado sobre la base 24 del elemento eététi—
cé 22.'E1 elemento est&tico estd fijado con la tuerca 42,

la arandela enchavetada 44 y el di&fragma.de,goma 45. Las,

material en tratamiento.

ALa fuefza de cizallamiento aplicada por la mezclado-
ra calibradora es la que produce la estrecha distribucién
de. tamanos. La mézcladora de rotor—estator preferida apll—
ca un cizallamiento superior. a 10 segundos -1 durante unos
10 segundos a 2 minutos para conseguir unos tamafios compren-
didos aproximadamente entre 2 y 30 micras, con alrededor
del 95 % entre unas 5 y unas 20 micras. -El tamafio medio de
particula en volumen es alrededor de 12 ‘a 13 micras.

El tiempo de alto cizallamiento varia en parte con
la viscosidad del medlo.acuoso en el que .esté suspendido el
mondmero pigmentado. En general, el agente estabilizante
modifica la viscosidad del medio acuoso de suspensién. Una
viscosidad adecuada oséila_generalmente entre 1 y 100 centi-
poises (cps) aproximadamente. La viscosidad preferida del
medio acuoso de suspensién estd comprendida aproximadamente

entre 1 y 10 centipoises (cps) para conseguir un bajo coste
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. la mezcla de monSmero y agua. La gama de tamafios producida

" la esté comprendida entre 5.y 20 micras aproximadamente.

- 25.

y_una mezcla répida. -Unos limites dptimos son los compren-—
didos aproximadamente entre 1 y 3 cps para obtener una dis-
persibtn estable de monbGmero con un tiembo reducido de mez-~
clado, bajo coste y pocas impurezas en el virador.

La mezcladora de rotor-estator de gran velocidad y
alto.graéo de cizallamiento es capaz de producir unos inter-
valos estrechos de tamafios de particula del virador. El in-
tervaln Ae +amafing de partfonla ec afactade pox la viccosoi-

i
dad de la solucibn acuosa, por la viscosidad del monbmero

ylpor la relacién de mondmero a medio acuoso de suspensibn.
Una mezcla es adecuada cuando el mondmero que contiene el

pigmento forma alrededor de 0,2 a 40 % del volumen total de
puede estar comprendida adecuadamente entre 2 y 30 micras
aproximadamente. Sin embargo, para un mejor comportamiento

del virador, se prefiere que la gama de tamafios de particu-

- REALTZACIONES PREFERIDAS

Los siguientes ejemplos defingn, describen y comparan
métodos de preparacifén de reveladores de ésta invencién y
de utilizacidn de loé mismos en aplicaciones electrofotogra-
fiéas. Las partes y porcentajes se dan en peso salvo indica~
cibn en contrario. X

EJéMPLO 1

-A 1p0.g.de-estireno se agregan 5 g de perékido de
lauroilo qﬁe se mezclan Yy se disuelven, A esta mezcla se
afiaden 7 g de un negro de humo recubierto, Molacco-H, que
ha sido tratado con trietoxisilano, Siliclad, en uha solucibn
al 2 % con agua en un vaso de precipitados agitado, durante

unos 5 minutos, para evitar la interferencia con la polimeri-

e
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g?cién. Esta mezcla se calienta mezelfndola en una mezclo~
d;ra Waring a 70°C durante unos 5 minutos para obtener una
buena dispersién del negro de humo en la mezcla monomérica.
La mezcla monomérica pigmentada se vierte después en una.
mezcladora Waripg'provista de una cabeza mezcladora Polytrorn
junté con unos 500 cc de una solucién acuosa al 1,25 & de
alcohol polivinilico. La mezcla bifdsica se agita después
a unas 3000 rpm durante unos 30 segundos para producir una
dispersifn de gotitas pigmentadas con un tamaifio medio de
12 micras.

‘ La dispersién dg tamafio especificado se transfiere
a la vasija de un reactor formado'por un matraz de fondo
redondo de 1000 ml, equipado con un agitadox de paletas.
Con .una velocidad de agitacibn de 60 a 80 rpm, se calienta
el matraz a 70°C y se controla esa temperatura mediante un
bafio de agua a temperatura constante,

El progreso de la polimerizacibn es seguido inyectan

do muestras a diversos intervalos de tiempo en un cromaté-

~grafo de permeacitn de gel. Asi se determina la velocidad

de desaparicién del monSmero y del catalizador. Al cabo

de 6 horas la,polimérizacién es completa y la suspensién de
;articulas pilgmentadas con un tamano de 12 micras se vierte
en 3 litros de agua fria. La suspensifn diluida resultante
se centrifuga durante 15 minutos a 1000 rpm en una centri-

fuga del tipo de cubeta. Se decanta el liquido que sobrena-

da, constituido por el alcohol polivinilico diluido, se

‘agrega agua limpia y la mezcla se sacude durante 5 minutos

para dispersar las particulas. Este proceso de lavado se
repite tres veces. Después del lavado f£inal, la suspensién

sedimentada se vierte en una bandeja de acero inoxidable y
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- némero constituido por estireno y metacrilato de n-butilo

:. bien dispersado. Esta mezcla se agrega a 500 partes de una

" la fase monomérica p;gmehtada en la fase acuosa. La disper-

. . 1
8ifén resultante se estabiliza mis mediante la adici6én de una

te para dar una concentracién del 2,6 % de alcohol polivini~

- 27—

se deja secar al aire. La torta resultante es muy friable

y.puede ser desmenuzada en particulas individuales volteéndo

la en un molino de rodillos. Las particulas tienen un tama-

fio medio comprendido entre 8 y 12 micras aproximadamente.

Las particulas~di§ididas se utilizan en un procesador Mode-

lo Dy se encuentra que §roducen buenas im&genes.

g oo mozolan 100 partes de me-
!

en una relaci6n de 65:35, 10 partes dé negro de humo tratado

c?mq en el Ejemplo 1, 1 parte de e?ilcelulosa y 2 partes

de azo-bis-isobutironitrilo, para formar un negro de humo

solucibn de alcohél polivinflico al 0,5 % en una mezcladora

Waring provisﬁa de una cabeza mezcladora Polytron. La mezcla

se agita a unas 3000 rpm durante 30 segundos para dispersar

solucién de alcohol polivinfilico al 5 % en cantidad suficien~

lico. Despuéds la diséersidn estabilizada se transfiere a un
matraz de polimerizacién de 1000 ml equipado con una purga
de a?gon y un agitador de paletas y se calienta a 65°C mien-

tras se agita a 60 rpm, Al cabo de 8 horas, la dispersién po-i

limérica resultante se enfria vertiéndola en 3 litros de agua

fria. Las particulas se recuperan por-sedimentacién y estén
constituidas por esferas uniformemente negras, con un didme-
tro medio de particula de.lo micras. Estas particulas utili-
zadas en un procesador Modelo D producen imigenes de buena

calidad.
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EJEMPLO 3

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn
de quec se cmplea Ti0, cn lugar del negro dec humo y el pig-
mento no se recubre. Las particulas formadas presentan bue-
nas propiedades xérpgr&ficas y estén completamente polimeri-
zadas. Lés pérticulas pueden ser utilizadas en un proceso
de rep;oduccién'xerpgrafica utilizando un procesador Mode~-
1o D v tienen un tamafio comprendidn entre 5 y 15 miorac

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1.a excepcidén
de gue'en lugar del Siliclad se utiliza el silano reactivo
DC-%2~-6020 de Dow Corning. Se encuentra que se éroduce un
virador con buenas propiedades xerogréficas.

BamuPLo s

‘Se lleva a cabo el procedimiento dei Ejemplo 2, opera~

ciones 7 y 8, de la patente briténjca 1.319.815, que. se

incorpora aqui por referencia, utilizando el negro de humo

Molacco-H que ha sido recubierto de acuerdo con el procedi- '

miento del Ejemplo 1 en lugar del negro de humo Asahi n° 35
dé dicha patente. Se encuentra que el virador recuperado
egta compietamente pblimerizado, presenta buenas propieda-
dés de copia y no es propénso a bloquearse. Ademés,'la.gama
dé tamaios es un 95 % de;particulas entre 5 y 20 micras apro
ximadamente. ‘
EJEMPLO 6

Se repite él procedimiento del Ejemplo 1 a excepcibn

de que se utiliza un aéitador de turbina axial a 1000 rpm

en lugar -de la mezcladora de rotor-estator (Polytron). Las

particulas producidas presentan una gama de tamafios de alre-|

dedor del 95 % entre 5 y 30 micras aéroximadamente. Las par-

~ g
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_gama de tamafios de un 95 % entre 5 y 100 micras aproximada-
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ticulas pueden ser utilizadas como virador en un procesador
Médelo D.
EJEMPLO 7

Como control, se repite el Procedimiento del Ejemplo 1
realizando la reduccibn de tamafios de-barticula mediante
agitaciéﬂ a'gfan velocidad del ggitadof de paletas a unas
1000 rpm durante unos 15 minutos. Después se reduce la ve-
itadeor 4o paletas 2 unag 75 rpm

la polimerizacibn. Las particulas recubiertas presentan una

mente y pueden funcionar como virador.

| EJEMPLO 8 ’

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 utilizando
acrilonitrilo monémero en una proporciﬁn de alrededor de
1,7 % con agua, como agente recubridor. El viradsr producido
es de buena calidad.

EJEMPLO 9
Se repite el procedimieﬁto del Ejemplo 1 a excepcidn

de que después se emplea un 2,5 % en peso de acrilonitrilo

mondmero en lugar del trietoxisilano. El virador presenta

L )

e ey e g -

bpenas propiedades tfiboeléétricas, no es propenso a bloqueax
sé‘y est8 completamente polimerizado.
- . _ EJEMPLO 10
Se repite el procedimiento del Ejemplo 2 a excepcifn

de que se;ukiliza alrededor del 3 % en peso de hexametildi~
silazano en lugar del dietoxisilano. El virador esté cémple-
tamente polimerizado y.presenta buenas propiedades triboelécH
tricas. Las particulas tienen un tamafio alrededor del 95 %

entre unas 5 y 20 micras.
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- EJEMPLO 11

Como control, se repite el procedimiento del Ejemplo
1.a excepciodon de que la dispersion de negro de humo trata-
do y monbmero se transfiere directamente a la vasija del
reactor. Esta ultima contiene alrededor de 600 cc de una
solucion al 1,5 % en peso de Pluronic F-127, un copolimcro
de bloque de O6xido de polietileno-polipropileno 70/30. Las
paletas se hacen girar s unas 8Q0 -trin M.irnte 5 minutos v
después se disminuye su velocidad hasta unas 85 rpm para la
polimerizacién. Las particulas presentan unos tamafios com-
prendidos entre 5y 85 mieras aproximadamente. Las particula
desarrollan buenas imagenes cuando se utilizan en un pro-
cesador Modelo D. Las particulas estan completamente polime-
rizadas. Esto ilustra el /.jintervalo mas amplio de tamafios
de particula qudrse obtienehsiniaetapa.de mezclado de alto ci-
zallamiento y gran velocidad.

EJEMPLO 12

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 empleando
Monsato 20-60, un alcohol polivinilico con un peso molecu-
lar promedio en peso de 90.000 aproximadamente, con unos
16 moles por ciento de grupos poli(acetato de vinilo), en
lugar del alcohol polivinilico del Ejemplo 1."El virador
presenta excelentes propiedades xerograficas y contiene un
95 % de particulas con un tamafio comprendido entre 5y 25
mieras aproximadamente.

EJEMPLO 13

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 empleando

alrededor de 2 %*de metiltrimetoxisilano en lugar del sila-

no reactivo de dicho ejemplo. Se encuentra que las particu-

las estan completamente polimerizadas, presentan propieda-
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_gama de témaﬁos de alrededor del 95 % entre unas 5 y unas

-dicado materiales y condiciones especificas, se dan simplemen
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des xerogréficas satisfactorias y una gama de tamafios del
95 $ entre 5 y 20 micras aproximadamente.

- BEJEMPLOS 14 y 15

Se repite el procedimiento de los Ejemﬁlos ly 2,
empleando alrededor de 1 % en peso de difenildimetoxisilano
en lugar'de los silanos reactivos de dichos ejemplos. Los

viradores producidos presentan buenas propiedadés v estén

cnmp]e#nmnntp Pr;l:lmer;rzaﬁns. Tag parf?mﬂés vresentan na

20 micras.

Aungue en los procedimientos ilustratives anteriores

para la formacién del virador de esta invenci6én se han in-

te a titulo ilustrativo. Pueden emplearse en los ejemplos
otros sustituyentes y procedimientos como los citados ante-

riormente, con resultados similares. Ademfs de las opera=

ciones utilizadas para preparan el virador de esta invencidn|,.

sl se desea pueden utilizarse otras operaciones o modifica-
ciones. Ademéds, pueden incorporarse otros materiales al
Virador de la invencibn que aumenten, sinergicen o afecten
deseablemente de a;ghna otra forma a las propiedades de es~
tos materiales para la presente aplicacibn. Por ejeﬁplo,
pueden agregarse a la superficie de las particulas aditivos
que aumenten la resistencia a la absorcifén de humedad o que
comuniquen propiedades triboeléctricas.

Otras modificaciones de esta invencién serén evidentes
a los expertos en esté'campo mediante la lectura de esta me-
moria. Por ejemplo, pueden utilizarse pigmentos magnéticos
en el procedimiento si se desea producir un virador magnéti-

co. AdemSs, si se desea un virador para uso en procedimien-
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~ tos de revelado distintos del magnético o en cascada, el

‘méticos como diéinilbenceno, divinilnaftaleno o sus deriva-

" provistos de tres o mds radicales vinilo; o mezclas de los

_eJemplos de materiales que pueden ser agregados como mondme-

- 32 .

-

tamafio de particula debe ser regulado a un valor més pe-
quenio, por ejemplo de 1 a 5 micras, bara uso en los pro-
cesos de revelado en nube de bolvo. Ademd@s, la reduccidn al
tamqﬁo especificadb puede ser realizada med;ante un'prOce—
dimiento en linea en lugar de utilizar el procedimiento dis-
continuo ilustrado.

Si g2 degeq; puede ntilizarse cnalquier_agente de transk
ferencia de cadenas o agente reticulante adecuado en esta
invencibn para modificar e; virador polimérico y obtener
propiedades especialmente deseables. Son agentes reticulan—

tes tipicos de la invencibn los compuestos divinilicos ato-

dos; ésteres dietilencarboxilicos como metacrilato de dieti-
lenglicol y acrilato de dietilenglicol;cualquier otro com—

puesto divinilico como sulfuro de divinilo o divinilsulfona

compuestos anteriores. Los a%entes de transferencia de cade-
na act@an controlando el peso molecular por inhibicidn del
ciecimiento de la cadena. Son tipicos de los agentes de
gransferencia de cadén; de esta invencibén los mercaptanos
cgmo laurilmercaptano, fenilmercaptano, butilmercaptano y
dddecilmercaptano 0 los hidrocarburos halogenados como te-
tracloruro de carbono o‘tetrabxomuro de carbono. También
son ejemplos de materiales eficaces cuando se utilizan en
proporcidn mucho mayor como disolvente del monbmeroc vinili-
‘co los compuestos arom&ticos sustiéuidos tales como tolueno
o isopropilbenceno o los &cidos grasoé sustituidos como

8cido tricloroacético o &cido tribromoacético. Tambié&n son
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_grado de cizallamiento el mondmero que contiene el pigmento

‘cladora del tipo de rotor-estator.

‘aproximadamente.
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ro a incorporar al polimero resultante y controlar simultd-

neamente el peso molecular, las monoolefinas etilénicamente

insaturadas con radicales como propileno o isobutileno y log

compuestos alilicos como alilbenceno, acetato de alilo o
cloruro de alilideno.
En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita

deberé recaer sobre las siguientes:

- ' BEIVINDICACIONRS

1. Un método de formacién de un virador que consiste

en dispersar un pigmento en un monSmero, tratar con un alto

en ui medio acuoso para formar un mondmero en suspensién
dei tamafio propio de un virador, ég;tar-dicho monémero du-
rante la polimerizaci6n y recuéegar las particulas de vi-
rador. )
. 2. Un método seglin la Reivindicacidén 1, donde dicho
pigmento es negro de humé; .
3. Un mééodo segln la Reivindicacién 1, donde el tra-

tamiento con alto grado de cizallamiento utiliza una mez-

. 4. Un método seglin la Reivindicacién 1, donde dicho
ﬁbnﬁmero comprende estireno.

5. Un método seglin la Reivindicacifn 1, donde la agi-
tacién se realiza duranfe més de unas 3 horas.

6. Un método seglin la Reivindicacidn 1, donde el ta-

mafio de las particulas de virador oscila entre 2 y 30 micras|:

7. Un m&todo segfin la Reivindicacifn 6, donde alrede~
dor del 95 % de las particulas tienen un tamafio comprendido

entre 5 y 20 micras aproximadamente.

[
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| 8. Un método seglin la Reivindicacién 1, donde el
monémero que contiene el pigmento constituye alrededor del
0,2 al 40 % del volumen total de la mezcla‘de monémero y
agua.

9.. Un método segflin la’Reivindicacién 1, donde hay
presente un iniciador durante la dispersién del pigmento
en el monémero.

10. Un método seglin la Reivindicacibn 9, donde dicho
iniciador se encuentra en una proporcién comprendida aproxi-
madamente entre 2 y 10 $ de dicho monémero.

11. Un método seglin ia Reivindicacién 9, donde el
iniciador es perbxido de lauroilo.

12. Un método seg@in la Reivindicacifn 1, donde hay
presente una cantidad efectiva de estabilizante durante el
tratamiento con alto gfado de cizéllamiento.

13. Un método segln la Reivindicacién'i,rdonde el

14. Un mé&todo .segln la Reivindicacién 12, donde el
estabilizante se encuentra en una proéorciéﬂ comprendida
abroximadamente entre 0,2 y 5 $ del peso de dicho medio
acuoso.

15. Un métodd seglin la Re;vihdicacién 12, donde el
égtabilizante se encuentra en una proporcién de alrededor
de 0,75 a 1 % del peso del agua.

.16. . Un método seéﬁn la Reivindicacién 12, donde el
estabilizénte comprende un material seleccionado entre el
grupo formado por 6xido de polietileno, &cido poliacrilico,

&dcido polimetaciiliéo, poliacrilamida y mezclas de los

mismos. :
]

17. Un método segﬁ’n la Reivindicacién 1, donde el tra-

. g+

- ey
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pigmento, el mondmero y un iniciador de la polimerizacién

_de se aplica calor durante la dispersidén del pigmento en

- de la polimerizacién.

- 35

tamiento con alto grado de cizallamiento se realiza durante

- e bt T ——— = o %

10 segundos a 2 minutos aproximadamente.

18. Un método segfin la Reivindicacién 1, donde las

citadas particulas son esféricas. ce- SRR

19. Un método segln la Reivindicacién 17, donde el

-

alto grado de cizallamiento comprende una velocidad de ciza-

3

llamiento superior a 10 sggundos-l.

20. Un método segfin la Reivindicacidn 1, donde el

se someten a mezclado con alto grado de cizallamiento para

dispersar el pigmento en el mondmero.

21. Un método segfin la Reivindicacibn 20, don--

¢

el mondmero. : : ' ' E
- I R ’

22. Un mé&todo seglin la Reivindicacién 1, donde se '

aplica calor para favorecer la iniciacién y el transcurso

i
R ]

- 23.. Un método segln la Reivindicacitn 1, donde la
’ 1
polimerizacidn es completa en unas 6 horas. S r

24. Un m8todo seglin la Reivindicacién 2, donde el

i e —

pigmento se trata antes de la dispersién en el monémero por

un método que consiste en -suspender el pigmento en una solu-

cién de agua y un mondmero reactivo soluble en!agua.

! .
25. - Un método segfin la Reivindicacién 24, donde el

monémero reactivo comprende un silano reactivo.

26. Un método seglin la Reivindicacién 25, donde

dicho silano estd seleccionado entre el grupo formado por

slanos organofuncionales, alcoxisilanos y silazanos.
27. Un método segln la Reivindicacién 24, donde el

monémerc reactivo comprendé un monémero acrilonitrilico.
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28. Un método seglin la Reivindicacidn 24, donde el

-
K

tratamiento del pigmento consiste en formar un recubrimien-
to sobre el mismo.

29. Un método segln la Reivindicacifn 24, donde el
monémero reactivo se encuentra en una ﬁroporgién de éproximg
damente 0,1 a g del peso del pigmento.

30. Un método segin la Reivindicacién 1, donde se
wkiliza wa mezaladora de turhina avial paia realizayr o)
mezclado con alto grado de cizallamiento.

31. Un método segin la Reivindicaci6n 1, donde la
viscosidad de dicho medio acuoso estd comprendida entre 1y
10 centipoises aprokimaaamente. ’

32, Un método segin la Reivindicaci6n 1, donde la
viscosidad de dicho mgdio acuoso estd comprendida entre 1 y
100 cgntipoises aproximadamente. ‘

33. Un método segfin la Reivindicacién 1, donde el

monémero comprende ademds un material seleccionado entre el

\
_grupo formado por agentes reticulantes, agentes de transfe-

rencia de cadena y mezclas de los mismos.

34. Un método segln la Reivindicacién 1, donde el
tratamiento con alto grado de cizallamiento se realiza en
uné,primera vasija y la agitacidn.se realiza en una- segunda
vaéifa, después de trasegar.

35. ~Uﬁ nétodo seéﬁn la Reivindicacién 34, donde las
particulas-trasegadas de la primera vasija presentan una dis-
tribucidén de tamafios de 15 a 25 micras aproximadamente.

36. Un método segfin la Reivindicacién 34, donde el

tratamiento con alto grado de cizallamiento se realiza en

una mezcladora de rotor-estator.
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37. Se reivindica por ultimo como objeto sobre
que ha de recaer la Patente de Invencidén que se solicita por
UN METODO DE FORMACION DE UN VIRADOR.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de treinta y siete
paginas mecanografiadas y dibujos que se acomparfian.

Madrid, 22 de Julio de 1.977

el
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