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B Ia presente invencidén se refiere 2 un polvo vira-
. dor, adecuado para revelar imdgenes electrostiticas laten~!
tes y que puede ser fijado por calor, comprendiendo esen-
cialmente particulas de virador coloreado finamente divi-
5 dido, material termopldstico, constituyentes colorantes y,
si se desea, un regulador de carga. La invencidn se refiere
mds particularmente a un polvo virador cuyo material ter-
mopldstico comprende principalmente resina epoxidica cuyos
grupos epoxidicos originales han sido bloqueados de una ma-
10 nera dada y en un tanto por ciento dado. ILa invencidn se
refiere tambidn a un procedimiento para preparar tal polvo
virador, un revelador de dos componentes que contiene tal
polvo virador, y un revelador de un solo componente que
comprende tal polvo virador.

15 ) Los polvos viradores se usan ampliamente en for.
ma de los reveladores llamados de un sclo y de dos compo-
nentes, para hacer visibles imdgenes electrostéticas laven-
 tes del tipo formado sobre ung superficie adecuada en elec-
trografia o electrofotografia.

20 Los reveladores de dos componentes tienen un pol
vo virador cuyas paréiculas de virador contienen un mate=
rial termoplédstico aislante mezclado con particulas de so-
porte relativamente grandes. Por contacto con o friceidn
contra las particulas de soporte, las particules de vira-
25 dor reciben una éarga electrostdtica y, en consecuencia,
se adhieren a las particulas de soporte. En general, las
particulas de virador y de soporte estdn adaptadas unas a
otras de tal manera que las particulas de virador asumen
una’ carga que tiene una polaridad opuesta a la imagen elec-

30 trostdtica latente a revelar. Cuando el revelador se pone




10

15

20

25

30

Hoja nom. 2

en contacto con la imagen, las particulas de virador son
desprendidas de las particulas de soporte por la carga eleg
trostdtica de la imagen, y se depositan sobre la imagen
latente, de modo que ésta se hace visible.

Son ejemplos de particulas de soporte adecuadas,
entre otros, el metal pulverulento, p. ej. hierro o nfquel,
éxido metdlico, p. ej. 6xido de cromo u Sxido de aluminio,
vidrio, arena o cuarzo. En la prdctica se usan mucho par~ E
ticulas de soporte metédlicas, particularmente particulas
de hierro. De hecho, las particulas de hierro se usan nu-
cho en reveladores en polvo para el Ilamado revelado con
cepillo magnético, en el que el revelador es transferido
s la imagen electrostitica a revelar por medios magnéticos
de transferencia, en forma de un cepillo rotatorio pare
polvo.

Los reveladores del tipo de un solo componerte
comprenden un polvo virador que es ailslante o virtualuments
aislante, es decir, tiene generalmente una resistencia es-
pecifica ;> 1012 0 .cm, 0 se hace conductor aplicando ma-
terial conductor de la aleétricidad, finamente dividido,

a la superficie de los granos del polvo, o distriduyéndolo
en ellos homogéneamente,. de manera que su resistencia esté
en general bien por dehajo de 1012 Q. cnm. Tales revelado-
res se aplican generalmente a2 la imagen latente a revelar
con ayuda de un sistema revelador de cerillo magnético. En
este caso, el polvo de virador contiene un pigmento de hie~
rro magnetizable que tarbién puede servir de colorante.

Generslmente se aliade negro de humo al meterial
termopldstico, como constituyente colorante en el caso de

los polvos de virador negros, mientras que se afinden colo-
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| rantes orgdnicos en el caso de polvos de virador colorea-
dos, p. ej. para uso en procedimientos de reproduccién eleg
trogrifica en colores miltiples. Como material termopldés—
tico se usan polimeros o resines ccnocidos, naturales o
sintéticos. Son ejemplos de materiales termopldsticos ade-
cuados el poliestireno, copolimeros de estirenc con un scri
lato y/o metacrilato, poliemidas, resinas de fenol-formal-
dehido modificadas, resinas de polidster y resinas epoxi~;
dices.

La imagen de polvo formada durante el revelado
se fija de la manerz sigulente. Esto puede tener lugar di-
rectamente en la superficie sobre ls que se forma, o des—
pués de transferencia a otra superficie receptora. Ia fi-
jacibén tiene lugar generalmente ﬁér calentamiento con ajyu-
da de calor radiante, o por una combinacibn de calentamien-
to y presidn, en un gparato llamsdo de fijacién por contsg
to, siendo puecta en contacto le imagen de polvo con una
superficie calenteda %2l como un rodillo y/o banda.

Unos polvos virgdores cue comprenden principal-
mente resina epoxidica, cuyos grupos epoxidicos originales
han sido bloquéados de una manera dada y en un tanto por
ciento dado, estdn descritos en le solicitud de patente
holandes 76.05372 publicada con anterioridad, de la firma
solicitante. Los polvos viradores alli descritos consisten
en al menos 50% de resina epoxidica que tiene una masa mo-
lar epoxidica de al menos 10.000,blogueando sus grupos epo
x{dicos originales en parte por reaccidn quimice con un
dcido carboxilico monofuncional y/o en fenol monofuncio-
nal, y en parte por unidn o enlace mediante und reaccidn

intermolecular o mediante un endurecedor epoxidico polifun
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Pareceria que los polvos viradores antes mencio-
nados satisfacerfan los principales reguisitos pedidos a
los polves viradores, tales como una polaridad claramente
definida, buenas caracteristicas de carga, aptitud adecua-
da para carga, distribucién unidorme de la carga, estabi-
lidad de cargn y baja sensibilidad a la luz y temperatura,l
buenas propiedades de fijacién, caracteristicas de fija- ;
cidén fdciluwente reproducibles, estebilidad térmica, y bue~'
na permanencia durante uso prolongado.

La temperatura de transicidn vitrea (Tg) y la
posicidén del intervalo de fusién del polvo virador se pue-
den reduclr significativamente afiadiendo compuestos mencio-
nados en la solicitud de patente holandesa T4.15325, publi
cada con anterioridad, de la firme solicitante, como codi-
solventes, es decir, agentes pera ayudar a disolver colo-
rantes dados, en las resinas epoxidicas, durante la prepa-
racibén de los polvos viradores descritos en la solicitud
de patente holendesa 76.05372, publicada con anterioridad,
de la firma solicitente. Ie esta maners se pueden obtener
polvos viradores cuya Tg solo estd justamente por encima
del limite minimo requerido pars uso satisfactorio, gene-
ralmente entre 45 y 552C, mientras que el 1fmite inferior
del intervelo de fusién empieza justamente por encimg de
la Tg. Tales polvos viradores se pueden fijar satisfacto-
riemente, con rapidez, mediente un minimo de calor, lo que
conduce a importentes ventejas prdcticas.

Sin embergo, la firma solicitunte ha hallado que
el uso de los anteriores codisolventes parc el.fin indica-

do conduce & un cierto ndmero de fendmenos secundarios me-
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L1108 deseados.,

Ya durante la preparacidn del polvo virador al

mismo que no es despreciable. Ademds, durante el tiempo
en que el polvo virador estd en el aparato de copias se
evapora parte del codisolvente del polvo virador, condu-
ciendo a un riesgo de migracidém del regulador de carga,

¥y ensuciando el aparato de copias y las particulas de so-
porte.

El objeto de la presente invencidén es proporciom
nar polvos viradores basados en resina epoxidica bloqueada
que tiene una Tg baja, y cuyo intervalo de fusién empieza
Justamente por encima de la Tg, sin gue sea necesario usar
un codisolvente, y al tiempo que se evitan las anteriores
desventajas.

El polvo virador segin la invencién comprende .
esencialmente particulas de virador finamente dividido gue
contienen constituyentes colorantes, si se desea un regu-
lador de carga y material termopldstico que comprende prin
cipalmente resine epoxidica cuyos grupos epoxidicos origi-
nales estdn blogueados en parte por reaccidn gquimica con
un compuesto orgénico monofuncional, y en parte por unidn
y/o enlace, caracterizado porgue la resina epoxidica tiene
una masa molar epoxidica entre sproximadamente 2.000 y
7.500, y comprende resina epoxidica modificada obtenida
por bloqueo de los grupos epoxidicos de una resins epoxi-

dica con una masa molar de aproximadamente 1.000 como md-

como méximo, en proporcidn de aproximadamente 25-95% por

reaccibn quimica con un écido carboxflico, fenol o dia~

que se afiade el codisolvente, se evapor une proporcidn del

ximo y con una mesa molar epoxidica de aproximadamente 700
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 rilsulfonamide monofuncionales, y en proporcidn de aproxi-
madamente 5-75% por enlace y/o unibn mediznte recccidn in-
termolecular con los grupos hidroxilo de la propis resina
y/o mediante un endurecedor epoxidico, o de una mezcla de
al menos 20 partes en peso de tel resinu epox{dice modifi-
cada con 80 partes en peso, como mdximo, de una resina fe-
noxidica y/o una resina epoxidica modificada obtenida por
blogqueo de al menoé 5% de los grupos epoxidicos de una re-
gina epoxfidica con una masa molar de al menos aproximada-
mente 1.500 y una masa molar epoxidica de al menos apro-
ximadamente SO0 por enlace y/o unibn mediante .reaccién in-
termolecular o un ehdurecedor epoxidico.

En la presente invencidn se entiende gue la ex-
presidn resina epbxidica significa productos de condenéa—
cién de un polifenol, particularmente bisfenol, con una
halohidrina, y en particular epiclorhidrina. Ia expresién
resinas fenoxi{dicas se refiere a productos del tipo de re-
sina epoxidica, en cuya preparacién se usa 4,4'-isopropi-
lidendifenol como endurecedor epoxidico bifuncional. En ge-
neral tienen estructura lineel, y una masa molar entre
10.000 y 80.000. Una resina fenoxidica disponible comer-
cialmente es la Riitapox 0717 (masa molar 30.000), de la
socledad Bakelite.

Son ejemplos de resinas epoxidices con una mese
molar de 1.000 como mdximo y una mesa molar epoxidica de
700 como méximo, adecuadas pere producir el polvo virador
segin la invencién, la Epikote 1002 (mesa molar medie (en
lo sucesivo M.M.) = 1050, y mase moler epoxidica (en lo U~
cesivo M.M.E.) = 575-700), Epikote 1001 (M.M. 900, M.M.E.
450~500), Epikote 828 (M.M. 370, M.M.E. 184~194), y Epiko-
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| te 827 (M.M. 360, M.M.E. 180-190).

Son ejemplos de resinas epoxidicas con une ¥.H.
de al menos aproximadamente 1.500 y una M.M.E. de sl menos
aproximadamente 500, adecuadas para producir un polvo vie
rador segin la invencidn, le Epikote 1004 (M.M. 1400, M.K.
E. 850-940), Epikote 1006 (M.M. 2,800, K.M.E. 1550-1900)

y Epikote 1009 (M.M. 3750, M.M.E. 2300-34C0). Epikote es
marca registrada de Shell, y los velores de M.M. y M.M.E,
fueron suministrados por el fabricante.

En la preparacibén de un pelvo virador segzin iz
invencidn se da preferencia al uso de una resina epoxidi~
ca modificada obtenida blogueando los grupos epoxidicos
de una resina epoxidica l{quida con una ¥.M. de aproxima-
demente 500 como mdximo, y una M.M.E. de aproximadamente
300 como méximo, en proporcidn de aproximadamente 500 59
por reaccién quimica con un deido carboxilico, fenol o die-
rilsulfonamida monofuncionales, y en proporcidn de aproxi;
madamente 5-50% por unibn o enlace mediante reaccidn inter-
molecular y/o un endurecedor epoxidico.

De esta manera se pueden obtener polvos virado-
res cuyza Tg estéd entre aproximadamente 45 y 55¢C y que tie-
nen un amplio intervalo de fusidn que empiezs justzmente
por encima de este Wltimo valor, preferiblemente tras mez-
clar con resina fenoxidica y/o con una resina epoxidica
modificada obtenida por bloqueo de los grupos epoxidicos
de una resina epoxidica con una M.M. de 2l menos aproxima- |
damente 2.500, y una M.M.E. de al menos aproximedamente
2.000, en magnitud minima de 5% por enlace y/o unién me-
diante reaccibn intermolecular y/o un endurecedor epoxidico

Tales polvos viradores son particularmente ade-
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Lcuados para uso en un aparato de copies de gran volumen,
con un dispositivo de fijacidn por contacto. Bn comparg=
cién con viradores usuales, tales como, p. ej., viradores
basados en polimeros de estireno-acrilato, se pueden fijar
excelentemente 5 una temperutura extremadamente baja, en
un par de centésimas de segundo.

Los dcidos carboxilicos, fenoles o arilsulfona-
nidas monofuncionales usados para bloguear la resina o re-
ginas epoxfdicas elegidas como producto de partida no han
de contener, aparte del grupo carboxilo, hidroxilo o ami-
da, ningdn otro sustituyente que bajo las condiciones du=-
rente la modificacién pueda reaccionar con los grupos reag
tivos de la resina epoxidica.

Los dcidos carboxflicos que se pueden usar con
particular ventaja son 4cidos carboxflicos aromdticos te-
les como #cido benzoico, y aquellos sustitufdos con unc o
més grupos alcohilo, aralcohilo, cieloalcohilo, arilo, gl-
cohilarilo, alcoxi o ariloxi, y que bajo las condiciones |
durante la modificacién no sean nada o apenas voldtiles.
Son ejemplos de tales dcidos carboxilicos el dcido 2,4-di=
metilbenzoico, deido 4—(@\, A ~dimetilbencil )~benzoico,
dcido 4=fenilbenzoico ¥ deido 4-etoxibenzoico. Sin embar-
g0, tambidén se pueden usar dcidos carboxilicos alifdticos
tales como, p. &j., dcidos heptanoico, nonanoico, dodeca-
noico, isododecanoico, hexadecanoico y octadecanoico.

Son ejemplos de compuestos de fenol adecuados el
4~n-butilfenol, 4-n-pentilfencl, 2,3,4,6~tetrametilfencl,
2,3,5,6-tetrapetilfencl, 4~(« , N4 ~dimetil )~bencilfenol,
4~ciclohexilfenol, 3-metoxifenol, 4-metoxifenol y 4-etoxi=-

fenol. De los compuestos anteriores se da perticular pre-
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| ferencia al 4cido benzoico.sin sustitulr y al 4=k , d-di~
metil )~bencilfenol.

Son ejemplos de dierilsulfonemidas adecuadas la
bencenosulfoanilida y sus derivados, tales como, p. €je.,
aquellos en los ¢gue uno o Gos micleos de beﬁoeno llevan
uno o més grupos alcohilo o alcoxi inferior.

Aungue se puede bloquear separadamente las resi=-
nas epoxidicas elegidas como productos de partida, y pre-
parar luego el polvo virador con ayuda de resina epoxidica
modificada o mezclas de resinas epoxidicas modificadas cbe
‘tenidas de otras fuentes, el bloqueo tembién puede tener
lugar, sin embargo, durante le préparacién.del polvo de
virador, lo que conduce a considerables ahorros en tiempo
y maferial. Se ha hallado que el procedimiento de bloqueo
se puede mantener fdcilmente bajo control y se puede regu-
lar como se requiera. De esta maners se puede obtener un
polvo virador hecho a la medida, de una calidad particular=-
mente buena. Otra ventaja de tal procedimiento de.prepara-
¢ién combinado es que cuando se deéea preparar un polvo
virador con un reguladbr de carga positiva del tipo de ami
na, en muchos casos el regulador de carge positiva puede
servir también para asegurar un funcionamiento correcto
del blogueo, evitando as{ la necesidad de un catalizador
separado, 0 cualesquiera otras adiciones.

El pol%o virador segin la invencidn se puede pre
parar con ayuda de métodos conocidos en general para el
fin de breparar polvos virador, p. ej. métodos de amasado,
extrusién o fusidn en caliente.

En los dos primeros métodos, la resina, los cons-

tituyentes colorantes y, si se desea, cualesquiera otros
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Lconstituyentes, tales como, p. ej+y un regulador de carga,
se pueden mezclar entrs ellos, en general a aproximadamen~
te 90-1302C, mientras que en el {ltimo método se usan tem-
peraturas de aproximadamente 150 a 2509C. Tras enfriar, el
material se muele a particulas de la finura deseada, en ge-
neral 2-50 /(m.

. De los tres métodos de preparacidn antes defini-
dos, el método de fusibén en caliente ha resultado muy ade-
cuado para la preparacién del polvo virador segin la inven-
cldn, particularmente si las reacciones de bloqueo han de
tener lugar durante la preparacién del polvo virador, lo
que es ventajoso por las razones dadas antes. El polvoe vi-
rador preparado por este método preferido parece tener pro
pledades aun mejores que cuando se usan los otros dos ré-
todos, y esto es particularmente vdlido para la calidad y
reproducibilidad de la carga, estabilidad, y comporitamien—
to en la fijacidn. Esto estd ayudado por el hecho de que
por el método preferido se pueden controlar y regular fi-
cilmente las temperaturas y los tiempos de permanencia.

51 se desea preparar un polvo virador cuya resi-~
na epoxidica modificada se obtiene parcialmente partiendo
de una resina epoxidica liquida y parcialmente partiendo
de una resina epoxidica sblida, las dos resinas se pueden
mezclar entre ellas antes de efectuar la reaccién de blo-
gueo., Sin embargo, también se pueden bloguear en una pri-
mera fase, en una cierta proporcidén del tanto por ciento
finalmente deseado, y preferiblemente al menos T70-80% del
mismo, los grupos epoxidicos de la resina epoxfdica liqui~
da elegida como producto de partida, por reaccidén con uno

de los antes mencionados agentes de bloqueo monofunciona-
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[ les, preferiblemente en cowmbinacidn con la reaccibn inter-
moleculer. Tras esto se alinden la resina epoxidica sblids
0 la mezcla de resinas epoxidicas elegida como producto o
productos de partida, y se deja que tenga lugar el blogueo
hasta el tanto por ciento final deseado, en una segunda
fase. Log otros ingredientes deseados se aifinden preferible-

mente en la primersz fase, para obtener la mdxima homogenei-

Los polvos viradores segin la invencién se car-
gan generalmente de maners suficientemente negativa respec-
to & los soportes usuales, tales como, p. ej., polvo de
hierro o polvo revestido de hierro, de ranera qde no hay
necesidad de afiadir un regulador de carga pars este fin.
Sin embargo, si se desea, se puede afiadir un regulador de
cargs negativa. Un compuesto que se puede usar para esvie
fin es, p. ej., el Atlac 382E (poli~4,4'-isopropilidendife-
nil-éxido de propileno-fumaralo), marca registrada de At-"
las Company.

El polvo virador se puede mezclar con soporites
especiales conocidos para este fin, para obtener un reve-
lagor de dos componentes en el que el polvo virador segin
la invencién sdquiere carga positiva. Tales soportes estdn
descritos, por ejemplo, en las patentes britidnicas nlmeros
1.251.752, 1.342.748, 1.373.000, 1.389.744 y 1.438.973.

Si se desea megclar el polvo virador segin la
invencién con un soporte usual, tal como hierro, niguel,
éxido metdlico, vidrio, arena o cuarzo, el polvo ha de con
tener un regulsdor de carge positive para que tenga una
susceptibilidad de carga positiva suficiente. Para este

fin se puede usar uno de los reguladeres de carga positiva
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Lusuales, los mejores conocidos de los cuales 3on la nlgro-
sina base y clorﬁidrato de nigrosina. S5in embargo, el re-

gulador de carga positiva preferido pare el polvo virador

segin la invencidn es una epoxiaming que es el producto

de reaccién quimica de una resina epoxidica con una amina

bdsica.

En le preperacidn de tales epoxiaminas se pueds
usar uno de los muchos tipos de resinas epoxidicas dispo-
nibles comercialmente.

La resina epoxidica elegida como resina de par-
tida tiene preferiblemente uns M.M. de 1.500 como mdximo
y ung M.M.E, entre 150 y 1.000, siendo ejemplos'de talew
productces comerciales Epikote 828, 1001 y 1004. La resing
epox{dica elegida como resine de partida se hace reaccio~
nar con una amina bdsica, que ha de ser una amina mono- o
polifuncional, primasris o secundaria, con un valor pKa>3,
y preferiblemente entre 8 y 11. la funcionalidad de una
amina estd determinada por el nimero de dtomos de hidrége-
no en los dtomos de nitrégeno bdsico de la molécula. Para
el significado del valor pKa se debe hacer referencia al
1libro "Dissociation Constants of Organic Bases in Aqueous
Solution", de la International Union of Pure and Applied
Chemistry, edicibén de 1965, pdginas 1 y 2.

Una ventaja adicional de usar una epoxiamina CO=
mo regulador de.carga positiva es que eligiendo'una anmina
de partida con un valor pKa dado se puede controlar le sus
ceptibilidad de carga de la resina virndora preparada con.
ella, dentro de ciertos limites. Esto conduce a mayor 1li-
bertad en la eleccién del soporte a usar en el revelador,

y se estd hallando una necesidad de aumento de ello.
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| En la preparacién de lo epoxiomina se da prefe-
rencia 2l uso de aminas alifdticas de bajo peso molecular,
sustituidas o no sustituidas, asi como aminas cicloalifd-
ticas y heterociclicas. Son ejemplos de aminas aliféticas
monofuncionales no sustituidas, que se pueden usar venta-
josamente, las aminas dipropilica, diisopropilica, dibuti-
lica, dipentilica y dihexilica. Se obtienen resultados par
ticularmente buenos con hidroxialcohilaminas alifdticas,

y en particular 2-metilaminoetanol y 2,2'-iminodietancl.
Son ejemplos de aminas polifuncionales ensayadas con éxito
el 2-aminoetanol, etilendiamina, dietilentriamina y 2,2'-
(etilendiimino )-dietenol. ’

Ias epoxiaminas se pueden mezclar fdcilmente con

mamente relacionada con la resina epoxidics modificada, y
no revelan virtuzlmente ninguna tendencia a la migracijn.
Como resultado, el polvo virador prepzarado con ellas tin-
ne buena susceptibilidad de carga uniforme, y buena esta-—
bilidad en almacenamiento. En vista del hecho de que tam-
bién son virtualmente incoloras, se puede preparar con
ellas polvos virador susceptibles de carga positiva en cual
gquier color gque se desee.

Las cantidades de epoxiamina a usar estén gene-
ralmente entre 0,01 y 1 equivalente de base/kg de virador,
dependiendo, entre otras cosasg, del soporte a usar en el
revelador junto con el polvo virador. Con los soportes
usadosg hasta shora, el nivel de carga deseado se obtiiene
en la mayoria de los casos si hay presente entre 0,025 y
0,25 equivalentes de base en forma de epoxiamina, por kg

de polvo virador.
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| El polvo virador segin la invencién se puede usar
tembién como revelador de un solo componente, es declr, sin
goporte, para los fines del revelado llamado unario. Znton
ces se da preferencia al uso del método de revelado con ce=~
pillo magnético, en el que el polvo virzdor se aplica a la
superficie g revelar, en forma de un cepillo de polvo forw
mado sobre la superficie exterior rotatoria de un rodillo
revelador gue ticne un ndcleo magnético. Para este fin se
dispersa homogéneamente en las particulas de virador uu
naterial megnetizable finamente dividido, tal como, p. ej.,
partfculas dc hierro. En general, dicho material se mezela
Intimamente con la resina viradora ﬁurante la preparacién
del polvo virador cuando estd adn en fase liquida. Las can
tidades necesarias de polvo de hierro representan general-
mente 30 a 80y en peso, basado en la resina.

Ha resultade ventzajoso usar un regulador de car-
ga en el polvo de virador, para el uso de tal polvo segin
la invencidén. Esto es mds particularmente aplicable al re-
velado de imdgenes electrostdticas negativas, en cuyo ca-
80 se ha de usar, naturalmente, un regulador de carga po-
sitiva.

Ia invencién se ilustra mds en lo que sigue, me-
diente ejemplos no limitativos.

Ejemplo 1

Log siguientes constituyentes se introducen su-
cesivamente en un recipiente de mezcla provisto de agita-
dor y calentamiento por bafio de aceite.

22,0 g de Epikote 828 (M.M.E. = 185)

19,0 g de 4= , o\ ~dimetilbencilfenol

6.0 g de un producto de reaccidén de Epikote 1001
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R con 2-metilaminoetanol como regulador de carga

aproximadamente 82% de todos los grupos epoxidicos de las

| rador con 96 partes de polvo de hierro oxidado. La carga
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positiva.
6,0 g de carbono.

Luego se calentd la mezcla a 1809C y se agité a
esta temperatura durante 90 minutos. El agente de blogqueo
fenblico reacciond cuantitaetivamente con la resina epoxi-
dica, siendo el residuo menor que 0,1%. Ia M.M.E. de la
mezcla era 3800, lo que significa que habia reaccionedo
aproximadamente 88% de los gruposz epoxidicos. Se afiadieron
47,0 g de Epikote 1009 (M.M.E. = 3150), y se continud ia
agitacidén durante 90 minutos a 2002C. La M.M.E. de la mez—

cla era ahora 4250, lo que significa gque ha reaccionaco

dos resinas epoxidicas. ILa carga enfriada se wolié y tzmi-
z6, dando perticulas en el intervalo de aproximadsments &

a 24 Mm. Ia temperatura de transicién vitrea (Tg) era 51°C
determinada a partir del termograma D.S.C. registrado con’

el analizador térmico DuPont 990. Se mezclaron 4 partes vi-

era + 15 }Lc/g, ¥ la permanencia era > 100.000 copias.
Cuando se usd el virador en un aparato de copias bajo con-~
diciones prdcticas, no se halld que hubiese ninguna carac-
teristica desventajosa que se pﬁdiera atribuir a la presen
cia de grupos epoxidicos libres. Xl virador tenia un com-
portamiento de fijacién muy favorable.

Cuando se usa en un aparato de copias con un dis-
positivo de fijacibén por contacto provisto de rodillo cu-
bierto de caucho de silicona, cuyo revestimiento superior
habla sido previamente envejecido (disposicidn de medida

A), se halld un intervalo de fijacidn de 75-1032C (282¢C)
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}sn el caso de un tiempo de contacto efectivo de 1,6 segun-
dos. El limite inferior del intervalo de fijacién es la
temperatura a la que la imagen Justamente es fijada de ma-
nera adecuada. El 1limite superior es la temperatura a la
que aparecen por primera vez las llamadas indgenes offset,
por transferencia de la imagen al rodillo de fijacibn y
desde allf{ de nuevo al papel., E1l intervalo de un polvo vi-|
rador disponible comercialmente, a base de copolimero de i
estireno-acrilato de butilo era 102-1332C,

El polvo virador preparado de la manera antes
descrita se fijaba perfectamente en un aparato de fijaciébn
por contacto éuyo rodillo de caucho de silicona estaba cu-
bierto con un revestimiento delgado de aceite de silicona
(dlsposicién de medida B), con un tiempo de contacto efec-
tivo de 0,03 segundos y una temperatura del rodillo de cnn-|'
tacto de 1652C. Se necesitaba una tenperatura de rodillo
de contacto de 2102C para fijar el polvo de virador de la
téenica anterior a base, de copolimero de estireno-acrila-
to de butilo, en el mismo tienmpo.

Ejemplo 2

Se repitid el procedimiento del Bjemplo 1, pero
en este caso se usaron 47 g de Epikote 1006 (M.M.E. = 1690)
en vez de Epikote 1009. El tieﬁpo de mezcla fue 160 minutos
y la Tg era 539C.

Is M.M.E. de la mezclas de virador era 5070 (ha-
bia reaccionado 87% de los grupos epoxfidicos).

 Ias caracteristicas del virador estaban de acuer-
do con las del Ejemplo 1.

Ejemplo 3

Se repitid el Ejemplo 1, pero en este caso se usé
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_écido benzoico como agente de blogueo, en vez de 4—3\,&“@.
metilbencilfenol. El tiempo de mezcla tras afiadir el Epi-
kote 1009 era 40 minutos.
Ingredientes:
26,0 g de Epikote 828 (M.M.E. = 185)
12,0 g de dcido benzoico
6,0 g de producto de reaccidén de Epikote 1001/ '
2~metilaminoetanol i
6,0 g de carbono |
50,0 g de Epikote 1009 (M.M.E. = 3150)
Ia Tg era 499C. Ta M.M.E. ¢ra 5600 (es decir,
habia reaccionado el 88% de los grupos epoxidicoé).
El intervalo de fusidn én la disposicidén de me-
dida A era 88-1222C (3490).
_ El limite inferior en la disposicién de medids
B era 1712C.
En un revelador segin se ha descrito en el Ejem;
plo 1, la polaridad del virador era positiva.
Ejemplo 4
Una mezcla de:
28,7 de Epikote 828 (M.M.E. = 185)
24,3 g 4o 4=g .4 ~Gimetilbencilfenol
6,0 g de producto de reaccién de Epikote 1001/2~

por agitacidén a 1809C, tras lo cual se afiadieron en un pe-
riodo de 360 minutos 41,0 g de Epikote 1003 (M.M.E. =3150),
¥y se mezcld a 2009C, La carga se transfirid a un amasador

de laboratorio, y se mezcld a la teémperatura de equilibrio
de amasado durante 60 minutos, con 100 g de magnetita (pig-

mento).
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- Iuego se molib la carga enfriada, se sometid a
un tratamiento de acabado térmico conocido por si mismo,

¥ se tamizé a una distribucibén de tamafio de particula en-
tre aproximadamente 10 y 30'/4m. El virador de un solo com
ponente se puede usar de manera ventajosa para revelar fo-
toconductores cargadoé negativamente (entre otros los ba=-
sados en 2n0), y ée puede fijar sobre papel sencillo con
la disposicidn de fijacién especificada en el Ejemplo 1
(1,6 segundos de tiempo de contacto), entre 93 y 1252C.

Ia Tg del virador era 479C.

La ¥.M.E., basada en la sustancia orgénica (ex~
cluyendo magnetita) era 5100, es decir, habia réaccionado
88% de los grupos epoxidicos.

Ejemplo 5

Se repitié el Ejemplo 1, pero con los sigulentss |
ingredientes: '

25,3 g de Epikote 828 (M.M.E. = 185)

21 ,’} g de 4=-o, , d~dimetilbencilfenol

0,5 g de cloruro de tetrametilamonio
6,0 g de carbono

46,5 g de Epikote 1009 (M.M.E. = 3150)

Las caracteristicas térmicas del virador eran
aproximadamente las mismas que'las del virador del Ejem-
plo 1. Se @ib al virador una polaridad negativa cuando se
mezcld con polvo de hierro azulado térmicamente, en propor-
cidén de 96 g de hierro : 4 g de virador.

' Ia'Dg era 528C, y la M.M.E. 4100.
Ejemplo 6
Se prepard un polvo virador mezclando durante 90

ninutos, en un recipiente de mezcla:
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45,4 g de Epikote 1001 (M.M.E. = 495)

12,6 g de 4~d, , d\ ~dimetilbencilfenol

6,0 g de un producto de reaccibén de Zpikote 1001

con 2-netilaminoetanol

8,0 g de carbono.
‘Iuego se afladieron:
28,0 g de Epikote 1009 (M.M.E. = 3500), y subsi-
guientemente se agitd la mezcla a 2009C durante otros 90
minutos. Tras enfriar la carge, se molid y tamizd, dando
particulas comprendidas entre aproximadamente 8 y 25/1m.

Ia Tg era 638C, y la M.M.E. = 5400, lo que indica que se

‘| habia bloqueado aproximadamente 79% de los grupos epoxfdi-

cos originales, originalmente presentes en el material de
partida.

Un polvo revelador que comprende 4% en peso del
polvo virador asi preparado, en mezcla con 96% en peso Qs
un polvo de hierro, produjo buenas copias y mostrd alta
permanencia durante uso prolongado. El polvo virador se
podia fijar a temperaturas relativamente bajas, y tenia
alta estabilidad de polvo.

Ejemplo 7

Se repitib el Ejemplo 1, pero prescindiendo del

agente de bloqueo 4 - of,0| ~dimetilbencilfenol. Tras mezclar|

durante dos horas se obtuvo una mezcla cauchoide que no se |

podda moler y ya no se podia fijar.
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REIVINDICACIONES
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Los puntos de invencién propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud
de Patente de Invencidén, en Espafla, por VEINTZ afios, son
los siguientes.

12,~ Procedimiento para la preparacién de un vol
vo virador f£ijable por calor, para revelar imdgenes elen-
trostdticas latentes, que comprende principslmente parti-
culas de virador finamente dividido que contienen consti-
fuyentes colorantes, si se desea un regulador de carga y
material termppléstioo, caracterizado porque antes de o
durante la mezcla con los oftros ingredientes se fabrica
todo o la mayor parte del material termopldstico, ya sea
modificando los grupos epoxidicos de una resina epoxidiea
con una masa molar de aproximadamente 1000 como méximo,
y con una masa molar epoxidica de aproximadamente 700 co-
mo méximo, en proporeidén de aproximadamente 25~95% por blo-
queo de dichos grupos epoxfdicos haciéndolos reaccionar
con un 4eido carboxf{lico, fenol o diarilsulfonamida mono-
funcionales, y en proporcidén de aproximaedamente 5-75% por
enlace y/o unién de dichos grupos epoxidicos mediante reac-
cidn intermolecular con los grupos hidroxilo de la propia
resing y/o mediante un endurccedor epoxidico, o por mezcla
de al menos 20 partes en peso de tal resina epoxidica mo-
dificada con como mdximo 80 paurtes en peso do una resina
fenoxidica y/o una resina epoxidica modificada que se faw

brica bloqueando al menos 5% de los grupos epoxidicos de
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_una resina epoxidica con una masa molar de al menos apro-
ximadamente 1500 y una masa molar epoxidica de al menos
aproximadamente 900, por unién y/o enlace mediante reac~
cién intermolecular y/o un endurecedor epoxidico, de mane-
ra que se obtenga una resina epoxidica o mezcla de resinas
- epoxfdicas, modificadas, con una masa molar epoxidica en-—
tre 2000 y 10.000.

28,~ Procedimiento segﬁn la reivindicacién 1%,
caracterizado porgue al menos 20% en peso de la resina epo
xfdica modificada se¢ fabrica por blogueo de 1los grupos epo
x{dicos de una resina epoxidica 1fquida con una M,M. de
aproximadamente 500 como miximo y una M.M:E. de aproxima-
damente 300 como mdximo, en proporcién de aproximadamernte
50-95% por reaceién quimica con un dcido carboxilico, re-
nol o diarilsulfonamida monofuncionales, y en proporciér
de aproximademente 5-50% por unién o enlace mediante resc—
cibn intermolecular y/o un endurecedor epoxidico.

38,~ Procedimiento segun la reivindicacién 28,
caracterizado porque el resto ‘de la resina epoxidica modi-
ficada se obtiene por mezcla de una resina fenoxidica y/o
mezcla de una resina epoxidica modificada que se fabrica
por bloqueo en proporcibn de 5% de los grupos epoxidicos
de una resina epoxidica con una M.M. de al menos aproxima~
damente 2500 y una M.M.E. de al menos aproximadamente 2000,
por unidn o enlace mediante reaccién intermolecular y/o
un endurecedor epoxidico.

8,. Procedimiento segin las reivindicaciocnes

12, 28 § 38, caracterizado porque se usa en el procedimien-
to de bloqueo 4-of 4 ~dimetilbencilfencl.

58, Procedimiento segin la reivindicacién 14,
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rza § 38, caracterizado porque se usa en el procedimiento
de bloqueo una Bencenosulfonanilida sustituida o no sus-
tituida.

68,~ Procedimiento éegﬁn una o mas de las reivin

dicaciones precedentes, caracterizado porque una epoxiami-

|na que es el producto de reaccidén de una epoxiamina con

una amina bdsica se mezcla con la resina epox{dica modifi-—|
cada, o0 se fabrica antes de o0 durante la fabricacién de la'
resina epox{idica modificada.

78,~ Procedimiento segin cuaslquiera de las rei-
vindicaciones precedentes, caracterizado porque la epoxia-
mina es el producto de reaccién de una amina bésiéa y una
resina epoxidica con una M.M. de 1500 como méximo y uns
M.M.E. entre 150 y 1000.

82.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 7%,
caracterizado porque la epoxiaming es el producto de reac-
cidn de una resina epoxidicé y una amina bédsica con un va-
lor pKa entre 8 y 11.

92,-"PROCEDIMIZNTO PARA LA PREPARACION DE UN POI-
VO VIRADOR FIJABIE POR CALOR, FARA REVELAR IMAGENES ELEC-~
TROSTATICAS LATENIES". |

Ial y como se ha descrito en la memoria que an-
tecede y con los fines que se han especificado. '

Esta Memoria consta de veintidos hojas escritas
a mdquina por una sola cara.

Madrid, 18.ABR1979
P.A.

Alberte de Elzab.
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