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ES 2384268 T3

DESCRIPCION
Procedimiento para la produccion de revelador liquido.
Campo técnico

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la produccion de reveladores liquidos para electrofotografia
y grabacion electrostatica usada en una maquina de impresion, copiadora, impresora y facsimil.

Técnica anterior

Generalmente, se usan reveladores liquidos en una forma en que las particulas de resina coloreada que contienen
un agente colorante tal como un pigmento estén dispersas en un medio eléctricamente aislante. Como procedimien-
to para la produccion de dichos reveladores liquidos, hay diversos métodos tales como (1) método de polimerizacion
donde los componentes monomeéricos se polimerizan en un medio eléctricamente aislante con un agente colorante
que esta disperso en ellos para formar particulas de resina coloreada; (2) método de pulverizaciéon en hiumedo don-
de después de amasar un agente colorante y la resina a una temperatura no menor que el punto de fusién de la
resina, se lleva a cabo la pulverizaciéon en seco, y el polvo pulverizado se somete a pulverizacion en humedo en
presencia de un agente de dispersion en un medio eléctricamente aislante; y (3) método de precipitacion (método de
coacervacion) donde a partir de una mezcla de un agente colorante, una resina, un disolvente que puede disolver la
resina y un medio eléctricamente aislante que no puede disolver la resina, se elimina dicho disolvente para provocar
que la resina precipite, por lo cual una particula de resina coloreada se dispersa en el medio eléctricamente aislante.

Sin embargo, el método de polimerizacion (1) tiene un problema, que requiere una etapa para eliminar monémeros
residuales después de la polimerizacién. Ademas, el método de pulverizacion en humedo (2) tiene un problema, que
como los agentes colorantes no estan completamente contenidos en una resina, los agentes colorantes se agregan
para dar como resultado un tamafio de particula no uniforme de la particula de resina coloreada, el revelador liquido
resultante es insuficiente en estabilidad de dispersion y propiedades opticas. Ademas, el método de precipitacion (3)
tiene un problema, que los agentes colorantes se agregan en la precipitacién de resina, haciendo una particula vo-
luminosa, y el mismo problema como en el método de pulverizacion humeda (2), que el revelador liquido resultante
es insuficiente en estabilidad de dispersion y propiedades opticas.

En vista de las situaciones, para resolver los problemas descritos anteriormente en el método de precipitacion (3), se
ha propuesto un método que después de disolver una resina en un disolvente capaz de disolver la resina, mezclado
con un medio eléctricamente aislante en la coexistencia de un agente colorante y un agente de dispersion, ademas,
el disolvente se elimina a partir de la mezcla, para dispersar por consiguiente, las particulas de resina coloreada en
el medio eléctricamente aislante (véase la Publicacion de Patente Japonesa No Examinada nim. 2003-241439).

En el curso de diversas tecnologias de impresion, sin embargo, para competir con otros métodos y obtener ventajas,
en reveladores liquidos recientes, la alta concentracion del revelador liquido en si y la imagen de impresion de alta
resolucion han mejorado cada vez mas los resultados mas deseados. Por tanto, para satisfacer estos resultados
necesarios, las particulas de resina coloreada deben ser diminutas y concentradas, aunque actualmente las técnicas
son extremadamente dificiles para producir una particula de resina coloreada diminuta y ademas dispersarla de
forma estable a alta concentracion, se ha deseado un procedimiento para la produccién de un nuevo revelador liqui-
do para realizarlas.

El documento JP-05273792 A describe un téner humedo que consiste en un Unico material de particulas de resina
de olefina que tiene grupos carboxilicos o grupos ésteres o particulas de resina de olefina con adiciéon de un agente
colorante, y una gran parte de hidrocarburos alifaticos liquidos. EI documento JP 2003 241439 A se refiere a un
método de fabricacion de un revelador liquido sometiendo una mezcla liquida que comprende al menos un pigmen-
to, una resina, un disolvente que disuelve la resina y un disolvente aislante eléctrico que no tiene solubilidad con la
resina a destilacion para eliminar el disolvente que disuelve la resina. El documento JP 2002139871 A describe un
revelador liquido que contiene al menos un disolvente organico aislante, un colorante, una resina termoplastica y un
dispersante y, opcionalmente, un agente de control de carga eléctrica, una resina novolak modificada que tiene un
anillo aromatico y la estructura de un grupo epoxi de anillo abierto mediante un grupo carboxilo derivado a partir de
un acido hidroxicarboxilico y/o un copolimero injertado esta(n) contenido(s) como el dispersante. El documento JP
2005091800 A se refiere a un revelador liquido electrofotografico preparado por incorporacion del 50% en peso de
un agente colorante en particulas aglutinantes compuestas de un agente colorante y una resina aglutinante.

Descripcion de la invencion

Es un objeto de la presente invencién proporcionar un procedimiento para la produccion capaz de obtener un reve-
lador liquido, en que un revelador liquido tal como un pigmento esta completamente contenido en una particula de
resina por destilacion de un disolvente, mientras retiene el estado donde el agente colorante esta finamente disperso
y la particula de resina coloreada resultante es pequefa en tamafio de particula, tiene una excelente estabilidad de
dispersion y excelentes propiedades 6pticas en la produccion del revelador de liquido para electrofotografia y graba-
cion electrostatica por el método de coacervacion.
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Los actuales inventores han estudiado de forma diversa procedimientos para la produccién de reveladores liquidos,
como resultado, han encontrado el conocimiento y completado la presente invenciéon como sigue; en un método de
coacervacion para la produccion de particulas de resina coloreada, un revelador liquido que resuelve todos los pro-
blemas descritos anteriormente pueden obtenerse usando de forma concomitante dos clases especificas de agentes
dispersantes como el agente de dispersion.

A saber, la presente invencidn proporciona el siguiente procedimiento para la produccién de un revelador liquido y el
revelador liquido obtenido por consiguiente.

[1] Un procedimiento para la produccién de un revelador liquido, que incluye la preparacion de una mezcla que con-
tiene un pigmento, una resina que tiene una capacidad de fijacion, un disolvente (A) que puede disolver la resina en
él, un disolvente hidrocarbonado (B) que no puede disolver la resina en él y tiene un valor SP menor que el del disol-
vente (A), al menos un agente de dispersion (A) que es soluble tanto en el disolvente (A) como en el disolvente (B), y
al menos un agente de dispersion (B) que es soluble en el disolvente (A) aunque insoluble o pobremente soluble en
el disolvente (B), y destilando el disolvente (A) a partir de la mezcla para provocar que la resina disuelta en la mezcla
precipite, por lo que una particula de resina coloreada que incluye el pigmento en ella, se dispersa en el disolvente
(B), en donde las solubilidades se definen debajo.

[2] El procedimiento para la produccion de un revelador liquido descrito en [1], en donde el disolvente (A) tiene un
valor SP de no menos que 8,5, y el disolvente (B) tiene un valor SP de menos que 8,5.

[3] El procedimiento para la produccion de un revelador liquido descrito en [1] o [2], en donde el agente de dispersion
(A) y el agente de dispersion (B) se usan de forma concomitante de manera que la relacién de masa en el revelador
liquido es agente de dispersion (A): agente de dispersion (B) = 99:1 a 1:99.

[4] El procedimiento para la produccion de un revelador liquido descrito en cualquiera de [1] a través de [3], en don-
de se usa un disolvente de parafina de alto punto de ebullicion como el disolvente (B).

Aqui, “que contiene” significa que una particula de pigmento se cubre completamente con una resina, y ninguna
particula de pigmento se presenta en la superficie de la particula de resina.

De forma adicional, un pigmento en la presente invencidon no contiene el pigmento con una estructura nucleo-
cubierta de tipo hibrido que la superficie de un pigmento inorganico se cubre con un pigmento organico o negro de
carbono, descrito en la Solicitud de Patente num. 2005-186113 fechada en el mismo dia que la actual solicitud de
patente.

Mejor modo para llevar a cabo la invencién

El procedimiento para la produccién de un revelador liquido de la presente invencion, y el revelador liquido obtenido
mediante el procedimiento se describira en detalle debajo.

El procedimiento para la produccion de un revelador liquido de la presente invencion se caracteriza incluyendo la
preparacion de una mezcla que contiene un pigmento, una resina que tiene capacidad de fijacion, un disolvente (A)
que puede disolver la resina aqui, un disolvente hidrocarbonado (B) que no puede disolver la resina aqui y tiene un
valor SP menor que el del disolvente (A), al menos un agente de dispersion (A) que es soluble tanto en el disolvente
(A) como en el disolvente (B), y al menos un agente de dispersion (B) que es soluble en el disolvente (A) aunque
insoluble o pobremente soluble en el disolvente (B), y destilando el disolvente (A) desde la mezcla para provocar que
la resina se disuelva aqui para precipitar, por lo cual una particula de resina coloreada que tiene el pigmento conte-
nido aqui se dispersa en el disolvente (B).

En la presente invencion, como el pigmento contenido en una particula de resina coloreada, no esta particularmente
limitada, puede usarse cualquier pigmento general, por ejemplo, incluyendo pigmentos inorganicos tales como negro
de carbono tal como negro de acetileno, grafito, colcétar, amarillo de cromo y azul ultramarino; y pigmentos organi-
cos tales como pigmentos azo, pigmentos azo condensados, pigmentos laca, pigmentos de ftalocianina, pigmentos
de isoindolina, pigmentos de antraquinona y pigmentos de quinacridona. Respecto a diversas clases de tintes de
pigmentos organicos, como pigmentos organicos de tipo magenta, se han enumerado pigmentos de quinacridona tal
como rojo de quinacridona, pigmentos azo tales como rojo permanente, pigmentos azo condensados tal como rojo
azo condensado, y pigmentos de perileno tal como rojo de perileno. Como pigmentos organicos tipo ciandgeno, se
enumeran pigmentos de ftalocianina tal como azul de ftalocianina libre de metal, azul de ftalocianina y azul cielo
rapido. Como pigmentos organicos tipo amarillo, se enumeran pigmentos monoazo tal como amarillo hansa, pigmen-
tos disazo tales como amarillo benceno y amarillo permanente, y pigmentos azo condensados tal como amarillo azo
condensado. Como pigmentos tipo verde, se enumeran pigmentos de ftalocianina tal como verde de ftalocianina.
Estos pigmentos se usan solos 0 en mezcla de al menos 2 clases de los mismos.

El contenido de pigmento en la presente invencién no esta particularmente limitado; es preferiblemente de 1 a 20%
en masa en el revelador liquido final desde el punto de densidad de imagen.
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Después, como la resina usada en la presente invencion, es preferiblemente una resina termoplastica que tiene
capacidad de fijaciéon a adherentes tal como papel y pelicula plastica, especificamente, se enumeran resinas de
olefina tales como resina de poliolefina modificada en que se introduce un grupo carboxilo, copolimero de etileno-
acido (met)acrilico, copolimero de etileno-acetato de vinilo, copolimero de etileno saponificado parcialmente-acetato
de vinilo, copolimero de etileno-(met)acrilato, resina de polietileno y resina de polipropileno; resina termoplastica de
poliéster saturado, resinas de estireno tal como resina de copolimero de estireno-acrilo y resina de estireno-acrilo-
poliéster modificado, resina alquidica, resina de fenol, resina epoxi, resina de fenol modificada con rosina, resina de
acido maleico modificado con rosina, resina de acido fumarico modificado con rosina, resinas de acrilo tales como
resina de (met)acrilato, resina de cloruro de vinilo, resina de acetato de vinilo, resina de cloruro de vinilideno, resina
de fluor, resina de poliamida, resina de poliacetal. Estas resinas pueden usarse solas o en combinacion de al menos
2 clases de las mismas.

Ademas, en la presente invencidn, la concentracién de contenido sélido ocupado en un revelador liquido es preferi-
blemente de 10 a 50% en masa, mas preferiblemente de 15 a 40% en masa. Cuando la concentracién de contenido
en solido es menor que el intervalo descrito anteriormente, hay una tendencia a que una concentracién de imagen
no sea suficiente, mientras que cuando es mayor que el intervalo descrito anteriormente, hay una tendencia a que la
viscosidad aumente demasiado.

Después, como disolvente usado en la presente invencion, un disolvente (A) que puede disolver la resina y un disol-
vente hidrocarbonado (B) que no puede disolver la resina y tiene un valor SP menor que el del disolvente (A), se
usan de forma concomitante. El disolvente (A) es preferiblemente compatible con el disolvente (B). En la presente
invencién, como un indice de que una resina es soluble en el disolvente (A) e insoluble en el disolvente (B), es posi-
ble usar la solubilidad de una resina en el disolvente (A) o el disolvente (B). En la presente invencioén, se define que
una resina es soluble cuando la solubilidad de una resina en el disolvente (A) no es menor que 1,0 g/100 g (disolven-
te (A)) a 25°C, e insoluble cuando la solubilidad de una resina en el disolvente (B) es como mucho 1,0 g/100 g (di-
solvente (B)) a 25°C. Aqui, la solubilidad es un valor que después de filtrar una disolucion disuelta hasta el limite de
disolucidn, el grado de contenido sélido del filtrado se mide mediante un método de peso.

Como el disolvente (A), el valor SP es preferiblemente no menor que 8,5, se prefiere un disolvente de bajo punto de
ebullicion que se destila facilmente de una mezcla mediante destilacion, por ejemplo, pueden enumerarse éteres
tales como tetrahidrofurano, cetonas tal como metil-etil-cetona y ciclohexanona, y ésteres tales como acetato de
etilo, ademas, en el caso donde hay disuelto polvo de resina, también pueden usarse hidrocarburos aromaticos tales
como tolueno y benceno. Estos disolventes (A) pueden usarse solos o en combinacion de al menos 2 clases de los
mismos.

Por otro lado, respecto al disolvente (B), preferiblemente no disuelve la resina descrita anteriormente, tiene un ais-
lamiento eléctrico, un valor SP menor que el del disolvente (A) (valor SP preferiblemente es menor que 8,5), y adi-
cionalmente no se evapora preferiblemente en la destilacion del disolvente (A), como disolvente que satisface dichas
condiciones, se enumera un hidrocarburo sin volatilidad o baja volatilidad, y son mas preferibles los hidrocarburos
alifaticos e hidrocarburos aliciclicos. Ademas, pueden usarse también hidrocarburos aromaticos e hidrocarburos
halogenados mientras no disuelvan la resina descrita anteriormente y satisfagan el valor SP descrito anteriormente.
Entre ellos, los particularmente preferibles desde los puntos de olor, inocuidad y coste son los disolventes de parafi-
na con un alto punto de ebullicion (el punto de ebullicion no es menor que 150°C) tal como disolventes de parafina
normal, disolventes de isoparafina, disolventes de cicloparafina o una mezcla de al menos 2 clases de las mismas.
Como sus productos comerciales de disolventes de parafina con un alto punto de ebullicidon tal como disolventes de
parafina normal, disolventes de isoparafina, disolventes de cicloparafina, o una mezcla de los mismos, se han enu-
merado, por ejemplo, Isopar G, Isopar H, Isopar L, Isopar M, Exxsol D130 y Exxsol D140 (todos ellos, fabricados por
Exxon Chemical Corporation), Shellsol 71 (fabricado por Shell Sekiyu K.K.), Disolvente IP 1620, Disolvente IP 2080 y
Disolvente IP 2835 (todos ellos fabricados por Idemitsu Kosan Co., Ltd.), Moresco White P-40, Moresco White P-55
y Moresco White P-80 (todos ellos fabricados por Matsumura oil Co., Ltd.), Parafina liquida nim. 40-S y Parafina
liqguida num. 55-S (todos ellos fabricados por Chuokasei Co., Ltd.). Estos disolventes (B) pueden usarse solos o en
combinacién de al menos 2 clases de los mismos.

Después, como el agente de dispersion usado en la presente invencion, un agente de dispersion (A) que es soluble
tanto en el disolvente (A) como en el disolvente (B), y un agente de dispersion (B) que es soluble en el disolvente (A)
aunque insoluble o pobremente insoluble en el disolvente (B), se usan de forma concomitante. En la presente inven-
cion, como un indice de que un agente de dispersion (A) es soluble en el disolvente (A) y el disolvente (B), y un
agente de dispersion (B) es soluble en el disolvente (A) aunque insoluble o pobremente soluble en el disolvente (B),
es posible usar la solubilidad del agente de dispersion (A) o el agente de dispersion (B) en el disolvente (A) o el
disolvente (B). En la presente invencion, se define que un agente de dispersion es soluble cuando la solubilidad del
agente de dispersion (A) en el disolvente (A) y el disolvente (B) no es menor que 1,0 g/100 g (disolvente (A), disol-
vente (B)) a 25°C, y cuando la solubilidad del agente de dispersion (B) en el disolvente (A) no es menor que 1,0
g/100 g (disolvente (A)) a 25°C; y un agente de dispersion es insoluble o pobremente soluble cuando la solubilidad
del agente de dispersion (B) es menos que 1,0 g/100 g (disolvente (B)) a 25°C. Aqui, la solubilidad es un valor que
después de filtrar una disolucién disuelta hasta el limite de disolucion, el grado de contenido sélido del filirado se
mide mediante un método de peso.
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Como dichos agentes de dispersion, pueden emplearse agentes de dispersidon conocidos, y una combinacion del
agente de dispersion (A) y el agente de dispersion (B) no esta limitada particularmente mientras satisfagan las con-
diciones respectivas. Sin embargo, puede haber una posibilidad para obtener un resultado diferente para el mismo
agente de dispersion, dependiendo de los disolventes empleados, que puede corresponder a la condicion del agente
de dispersion (A), puede corresponder a la condicién del agente de dispersion (B), o puede no corresponder ni a la
condicion del agente de dispersion (A) ni a la condicion de agente de dispersién (B). Asi, en el punto de decidir por el
disolvente (A) y el disolvente (B), deberian clasificarse a través de un examen previo en uno que satisfaga la condi-
cion del agente de dispersion (A) y uno que satisfaga la condicion del agente de dispersioén (B), y es preferible selec-
cionar una combinacion adecuada entre los respectivos compuestos clasificados de esta forma.

De forma incidental, como candidatos capaces de servir para el agente de dispersion (A) o para el agente de disper-
sion (B), de forma especifica, se enumeran diversos tensioactivos tales como tensioactivos aniénicos, tensioactivos
no anidnicos, tensioactivos catiénicos, tensioactivos anfoteros, tensioactivos de silicona y tensioactivos de fluor y
derivados de los mismos; y resinas de dispersion de pigmento tipo polimero tales como resinas de poliuretano, resi-
nas novolak modificadas con un anillo aromaticos y una estructura de anillo abierto de un grupo epoxi mediante un
grupo carboxilo derivado de &cido hidroxicarboxilico (Publicaciéon de Patente No Examinada Japonesa num. Hei 9-
302259 (1997)), un copolimero de acrilo con un anillo aromatico y una estructura de anillo abierto de un grupo epoxi
mediante un grupo carboxilo derivado de acido hidroxicarboxilico (Publicacion de Patente No Examinada Japonesa
num. Hei 9-302259 (1997)), poliésteres tales como poli(hidroxicarboxilato), agente de dispersion que tiene un grupo
polar tal como un grupo basico en el extremo terminal, derivados de (poli)Jamina en que un grupo poliéster se intro-
duce en un grupo amino y/o un grupo imino de un compuesto de (poli)Jamina, un compuesto de carbodiimida que
tiene una cadena lateral de poliéster, una cadena lateral de poliéter o una cadena lateral de poliacrilo (Publicaciéon
Internacional WO num. 03/07652 folleto), un compuesto de carbodiimida que tiene un grupo que contiene nitrégeno
basico y que tiene ademas una cadena lateral de poliéster, una cadena lateral de poliéter o una cadena lateral de
poliacrilo en la cadena lateral (Publicacién Internacional WO num. 04/000950 folleto), y un compuesto de carbodiimi-
da que tiene una cadena lateral que contiene una parte adsorbente de pigmento (Publicacion Internacional WO ndm.
04/003085 folleto). Como agentes de dispersion comerciales, por ejemplo, BYK-160, 162, 164, 182 (todos ellos fa-
bricados por BYK Chemie GmbH), EFKA-47, 4050 (todos ellos fabricados por EFKA Corporation), SOLSPERSE
13940, 17000, 18000, 24000, 28000 (todos ellos fabricados por Avecia Co., Ltd.) y AJISPER-PB-821 (fabricado por
Ajinomoto Co., Inc.).

Como la resina novolak modificada descrita anteriormente con un anillo aromatico y una estructura de anillo abierto
de un grupo epoxi mediante un grupo carboxilo derivado de acido hidroxicarboxilico, se enumera una resina novolak
modificada con un anillo aromatico derivado de la resina novolak, y al menos un grupo basado en la apertura anular
de un grupo epoxi mediante un grupo carboxilo derivado de acido hidroxicarboxilico en una molécula mostrada me-
diante una férmula general (1):

CH,~—OC-W!'4—O0H
(1)

~0~CH,CR!'~—+—0OC~X*+—0OH
., A

en donde un atomo de oxigeno en el extremo izquierdo se deriva de un atomo de oxigeno contenido en un grupo
hidroxilo aromatico de una resina novolak, W' y X' representan cada uno de forma independiente un grupo hidrocar-
buro divalente con numeros de carbono de 1-19, i y j representan cada uno de forma independiente un nimero ente-
rodei=1a30yj=0a30,y R represente un atomo de hidrégeno o un grupo metilo.

La resina novolak modificada descrita anteriormente tiene al menos un grupo mostrado por la formula general (1) en
una molécula. El numero de los grupos por la férmula general (1) en una molécula es preferiblemente 1 a 20. Como
es muy dificil controlar el peso molecular de una resina novolak con el numero de grupos funcionales grande, la
suma de grupos hidroxilo aromaticos de la resina novolak (suma de grupos hidroxilo aromaticos no sustituidos y
sustituidos, lo mismo mas tarde) es preferiblemente como mucho 20. La resina novolak modificada puede tener
grupos distintos que el grupo mostrado por la formula general (1) en el grupo hidroxilo aromatico (por ejemplo, un
grupo con una estructura en que un grupo hidroxilo aromatico se hace reaccionar con epiclorhidrina o [3-
metilepiclorhidrina, seguido por la reaccidon con un acido carboxilico monovalente).

En la formula general (1), una formula general (2):
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—Eocowlé—i—on (2)

en donde W' e i son iguales a como se describen anteriormente, y una férmula general (3):

—?OCOX‘%j—OH (3)

en donde X' y j son iguales a como se describen anteriormente, estos grupos pueden derivarse de un acido hidroxi-
carboxilico con nimeros de carbono en un intervalo de 2 a 20 que pueden tener un enlace insaturado y/o estructura
ramificada (por ejemplo, acido 12-hidroxiestearico), o la mezcla de los mismos o el policondensado de los mismos.

Como el copolimero de acrilo descrito anteriormente que tiene un anillo aromatico y una estructura de anillo abierto
de un grupo epoxi mediante un grupo carboxilo derivado de acido hidroxicarboxilico, se enumera un copolimero que
es un copolimero de acrilo que tiene un peso molecular promedio en peso de 3000 a 100000, en el copolimero,
contiene la cantidad correspondiente a al menos 10% en moles de la unidad constituyente mostrada por una formula
general (4), y la cantidad correspondiente a al menos 10% en moles de al menos un miembro seleccionado de las
unidades constituyentes mostradas por una férmula general (5) y una férmula general (6).

- . o N ~
i
CH,———0C—-W24+—-0H
o <D
1 ? ) (4)
COOCH,CR3 QO C— X2 OH
~ /q
—L-CR*CH,
CRACHR®
(5)
-—-i—t,RaCI‘I )
(&)

f‘j JR——
o
o
3
@
| P

en donde W2 y x? representa cada uno de forma independiente un grupo hidrocarburo divalente con nimeros de
carbono de 1-19, p y q representa cada uno de forma independiente un nimero enterode p =1 a 30 yq=0a 30,
R? R® y R* representa cada uno de forma mdependlente un atomo de hidrégeno o un grupo metilo, R® representa un
atomo de hidrégeno o un atomo de halégeno, R® y R’ representa cada uno de forma independiente un atomo de
hidrégeno, un grupo hidrocarburo con numeros de carbono de 1-5, un grupo alcoxi con numeros de carbono de 1-5,
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un grupo ariloxi con numeros de carbono de 6-10, o un atomo de halégeno, R® representa un atomo de hidrégeno o
un grupo metilo, y R® representa un enlace directo o un grupo metileno.

En la férmula general (4), una férmula general (7):
—=~OCOW? —]p—-O H (7)
en donde W? y p son iguales a como se describen anteriormente, una férmula general (8):
—0OCOX? —}q— OH (8>

en donde X* y g son iguales a como se describe anteriormente, estos grupos pueden derivarse de acido hidroxicar-
boxilico con nimeros de carbono en un intervalo de 2 a 20 que pueden tener un enlace insaturado y/o estructura
ramificada (por ejemplo, acido 12-hidroxiestearico), o la mezcla de los mismos o el policondensado de los mismos.

En la presente invencion, la relaciéon de cantidad de uso preferible del agente de dispersion (A) y el agente de dis-
persion (B) tiende a diferir dependiendo de la realizacion de los respectivos agentes de dispersion en si mismos y
ademas una combinacion de un disolvente, generalmente, relacion de masa de agente de dispersion (A): agente de
dispersion = aproximadamente 99:1 a 1:99 es preferible, y 95:5 a 5:95 es mas preferible. Cuando la relaciéon de
cantidad de uso del agente de dispersion (A) y el agente de dispersion (B) esta fuera del intervalo descrito anterior-
mente, un efecto de uso concomitante tiende a no mostrarse suficientemente. Ademas, la cantidad de uso total del
agente de dispersion (A) y el agente de dispersion (B) es preferiblemente 0,1 a 200% en masa en base al pigmento
en el revelador liquido, mas preferiblemente 10 a 100% en masa. Cuando la cantidad de uso total del agente de
dispersion (A) y el agente de dispersién (B) es menor que el intervalo descrito anteriormente, una particula de resina
coloreada tiende a ser voluminosa, mientras que cuando es mayor que el intervalo descrito anteriormente, la visco-
sidad tiende a aumentar demasiado.

El revelador liquido obtenido mediante el procedimiento de la presente invencién puede contener otros aditivos tales
como agentes de control de carga segun la necesidad ademas de los materiales mencionados anteriormente.

Los agentes de control de carga se clasifican de forma amplia en dos tipos de (1) y (2) que se explicaran posterior-
mente.

(1) Un tipo de cubierta de la superficie de una particula de resina coloreada (particula de téner) con una sustancia
capaz de ionizacién o adsorcién de iones; el agente preferible de este tipo incluye grasa tal como aceite de linaza y
aceite de soja, una resina alquidica, un polimero halogenado, un &cido policarboxilico aromatico, un tinte acuoso que
contiene un grupo acido, y un condensado oxidado de una poliamina aromatica.

(2) Un tipo de coexistencia con una sustancia capaz de dar y recibir iones con una particula de resina coloreada
(particula de téner) mediante disolucion en un disolvente eléctricamente aislante; el agente preferible de este tipo
incluye jabon metalico tal como naftenato de cobalto, naftenato de niquel, naftenato de hierro, naftenato de zinc,
octilato de cobalto, octilato de niquel, octilato de zinc, dodecanoato de cobalto, dodecanoato de niquel, dodecanoato
de zinc, 2-etilhexanoato de cobalto; sulfonatos metalicos tales como sulfonato de metal de petréleo y sal metalica de
sulfosuccinato; fosfolipidos tales como lecitina; salicilatos metalicos tales como complejo metalico de acido t-
butilsalicilico; resina de polivinilpirrolidona, resina de poliamida, resina que contiene un grupo de acido sulfénico y
derivado de acido hidroxibenzoico.

Después, se explica un procedimiento para la produccion de un revelador liquido usando los materiales anteriores.
Sin embargo, el procedimiento explicado debajo es un ejemplo de ejemplos preferibles de la presente invencion, y la
presente invencion no se limita a él.

Primero, se explica la preparacion de una mezcla en la presente invencion. Por ejemplo, se mezclan un pigmento,
un agente de dispersion (A), un agente de dispersion (B) y una parte del disolvente (A), y se obtiene un liquido dis-
perso con pigmento usando maquinas de formacion de polvo de tipo del medio tal como atoreiter, molino de bolas,
molino de arena y molino de bolitas; o maquinas de formacién de polvo libre de medio tal como mezclador de alta
velocidad y homogeneizador de alta velocidad. Ademas, al liquido disperso con pigmento, se afiaden una resina y el
residuo del disolvente (A), después se afnade el disolvente (B) a él mientras se agita mediante un agitador de cizalla-
dura de alta velocidad, puede obtenerse por consiguiente una mezcla. Adicionalmente, en la preparacion del liquido
disperso con pigmento descrito anteriormente, puede dispersarse un pigmento después de afiadirse una resina
antes. En el liquido disperso con pigmento, una resina, el agente de dispersion (A) y el agente de dispersion (B)
estan en un estado disuelto en una mezcla del disolvente (A) y el disolvente (B).

Después, mientras se agita la mezcla descrita anteriormente mediante un agitador de cizalladura de alta velocidad,
la destilacion del disolvente (A) puede dar un revelador liquido de la presente invencion. Ademas, cuando la concen-
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tracion de contenido sélido en el revelador liquido resultante es alto, el disolvente (B) puede afadirse hasta una
concentracion de contenido soélido necesario. Ademas, segun la necesidad, pueden afadirse otros aditivos tales
como agente de control de carga. Adicionalmente, un revelador liquido de la presente invencidén puede obtenerse
destilando el disolvente (A) y afiadiendo el disolvente (B) de forma simultanea.

Como el agitador de cizalladura de alta velocidad, puede adoptarse un homogeneizador, o mezclador de homoge-
neizacién aplicando agitacion y fuerza de cizalladura. Hay diversos tipos de los mismos en capacidad, numero de
rotacién y modelo, puede usarse equipo adecuado segun la forma de produccién. Adicionalmente, en el caso de
usar un homogeneizador, el numero de rotacion es preferiblemente no menor que 500 rpm.

Mediante el procedimiento de produccion descrito anteriormente, puede obtenerse un revelador liquido en que una
particula de resina que contiene un pigmento disperso en un disolvente eléctricamente aislante es pequefio en ta-
mafio de particula, y la estabilidad de dispersion es excelente y las propiedades 6pticas son también excelentes. El
revelador liquido asi obtenido puede usarse en el campo tal como maquina de impresion, copiadora, impresora y
facsimil, y como la viscosidad puede mantenerse lo suficientemente baja como para ser adecuada para imprimir
incluso en la alta concentracion de contenido sélido de particula de resina coloreada, tiene capacidad de impresion
de alta velocidad y propiedad de secado rapido, y ademas tiene una caracteristica capaz de realizar una imagen de
alta resolucion.

A partir del punto de obtencion de una imagen altamente precisa, la particula de resina coloreada en el revelador
liqguido de la presente invencion tiene preferiblemente un tamafio medio de particula de 0,1 a 5,0 um, mas preferi-
blemente 0,1 a 3,0 ym.

Ejemplos

El revelador liquido de la presente invencion se describira adicionalmente en detalle con referencia a los Ejemplos
posteriores, sin embargo la presente invencion no se limitan a ellos.

Adicionalmente, en las siguientes descripciones, “parte” y “%” significan “parte en masa” y “% en masa”, respectiva-
mente.

Se explican el pigmento, agente de dispersién y resina termoplastica fijable usada en los siguientes Ejemplos y
Ejemplos comparativos.

<Pigmento>
127EPS (azul de ftalocianina; fabricado por Dainichiseika Color & Chemicals Mfg. Co., Ltd.)
<Agente de dispersion 1>

En un reactor se cargd una mezcla de 30 partes de una resina novolak modificada con epoxi (fabricada por Japan
Epoxy Resins Co., Ltd; Epicoat 154), 75 partes de poliéster con un valor acido de 30 y peso molecular promedio en
peso de 4500 obtenido por policondensacion de acido 12-hidroxiestearico, 35 partes de acido estearico y 0,2 partes
de bromuro de tetraetilamonio. Después, la mezcla se calentd y se agité a 130-150°C bajo corriente de nitrégeno
durante 3 horas, después el catalizador se eliminé por filtracion al vacio para dar una resina novolak modificada con
un peso molecular promedio en peso de 8000.

La solubilidad del agente de dispersion 1 en tetrahidrofurano fue no menor que 1,0 g/100 g. La solubilidad del agente
de dispersion 1 en Moresco White P-80 (parafina liquida) fue no menor que 1,0 g/100 g.

<Agente de dispersion 2>

Se us6 un producto comercial AJISPER PB821 (fabricado por Ajinomoto Co., Inc.; valor de amina de 8 a 10). AJIS-
PER PB821 corresponde a un derivado de (poli)Jamina en que un grupo poliéster se introduce en un grupo amino y/o
un grupo imino de un compuesto de (poli)amina.

La solubilidad del agente de dispersion 2 en tetrahidrofurano fue no menor que 1,0 g/100 g. La solubilidad del agente
de dispersion 2 en Moresco White P-80 (parafina liquida) fue menor que 0,01 g/100 g (limite de medida).

<Agente de dispersion 3>

Se usé un producto comercial SOLSPERSE 13940 (fabricado por Avecia Co., Ltd.; valor de amina de 80 a 90).
SOLSPERSE 13940 corresponde a un derivado de (poli)amina en que un grupo poliéster se introduce en un grupo
amino y/o un grupo imino de un compuesto de (poli)amina.

La solubilidad del agente de dispersién 3 en tetrahidrofurano fue no menor que 1,0 g/100 g. La solubilidad del agente
de dispersion 3 en Moresco White P-80 (parafina liquida) fue no menor que 1,0 g/100 g.
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<Resina termoplastica>
Se uso resina epoxi (AER6064, fabricada por Asahi Kasei Corporation).

La solubilidad de la resina epoxi en tetrahidrofurano fue no menor que 1,0 g/100 g. La solubilidad de la resina epoxi
en Moresco White P-80 (parafina liquida) fue menor que 0,01 g/100 g (limite de medida).

Ejemplo 1

Se mezclaron 10 partes de 127EPS, 1 parte del agente de dispersién 1 descrito anteriormente como el agente de
dispersion (A), 1 parte del agente de dispersion 2 descrito anteriormente como el agente de dispersion (B), 88 partes
de tetrahidrofurano (valor SP de 9,1, denominado en adelante como “THF”), se amasaron durante 15 minutos me-
diante un agitador de pintura usando bolitas de acero de 5 mm de diametro, después, se amasaron adicionalmente
durante 2 horas usando un molino Eiger (M-250) lleno con bolitas de zirconio de 0,5 mm de diametro. A 50 partes de
este material amasado, se anadieron 14 partes de la resina termoplastica, y después una mezcla se diluyoé con 36
partes de THF. Agitando mientras se diluia el material diluido con 80 partes de Moresco White P-80 (fabricado por
Matsumura oil Co., Ltd.; valor SP de como mucho 8,5), se obtuvo una mezcla. Después, usando un aparato en que
un aparato de destilacion de disolvente (conectado a un aparato de vacio) se conecta a un homogeneizador consti-
tuido por un tanque de agitacion tipo sellado hermético, la mezcla se traté al vacio mediante el aparato al vacio para
asi aumentar una mezcla a 50°C mientras se agita la mezcla a alta velocidad (nimero de rotacién 5000 rpm) me-
diante el homogeneizador, el THF se destilé completamente del tanque de agitacion tipo sellado hermético, para dar
asi un revelador liquido (concentracion de contenido sélido del 20%) del Ejemplo 1.

Ejemplo 2

Se mezclaron 10 partes de 127EPS, 1 parte del agente de dispersion 3 descrito anteriormente como el agente de
dispersion (A), 1 parte del agente de dispersion 2 descrito anteriormente como el agente de dispersion (B), 88 partes
de THF, se amasaron durante 15 minutos mediante un agitador de pintura usando bolitas de acero de 5 mm de
diametro, después, se amasaron adicionalmente durante 2 horas usando un molino Eiger (M-250) lleno con bolitas
de zirconio de 0,5 mm de diametro. A 50 partes de este material amasado, se afiadieron 13 partes de la resina ter-
moplastica, y después una mezcla se diluyé con 37 partes de THF. Agitando mientras de diluye el material diluido
con 80 partes de Moresco White P-80, se obtuvo una mezcla. Después, usando un aparato en que se conecta un
aparato de destilacion de disolvente (conectado a un aparato de vacio) a un homogeneizador constituido por un
tanque de agitacion tipo sellado hermético, la mezcla se tratd al vacio mediante el aparato de vacio para asi aumen-
tar una mezcla de 50°C mientras se agita la mezcla a alta velocidad (ndmero de rotacion 5000 rpm) mediante el
homogeneizador, el THF se destil6 completamente del tanque de agitacion de tipo sellado hermético, dando asi un
revelador liquido (concentracion de contenido sélido del 20%) del Ejemplo 2.

Ejemplo 3

Se mezclaron 20 partes de 127EPS, 1 parte del agente de dispersion 1 descrito anteriormente como el agente de
dispersion (A), 1 parte del agente de dispersion 2 descrito anteriormente como el agente de dispersion (B), 78 partes
de THF, se amasaron durante 15 minutos por un agitador de pintura usando gotitas de acero de 5 mm de diametro,
entonces, se amaso adicionalmente durante 2 horas usando un molino Eiger (M-250) relleno con gotitas de zirconio
de 0,5 mm de didmetro. A 50 partes de este material amasado, se afiadieron 19 partes de la resina termoplastica, y
después se diluyd una mezcla con 31 partes de THF. Agitando mientras se diluye el material diluido con 70 partes
de Moresco White P-80, se obtuvo una mezcla. Después, usando un aparato en que se conecta un aparato que
destila disolvente (conectado a un aparato de vacio) a un homogeneizador constituido por un tanque de agitacién
tipo sellado hermético, la mezcla se traté al vacio mediante el aparato de vacio para asi aumentar una mezcla a
50°C mientras se agita la mezcla a alta velocidad (numero de rotacion 5000 rpm) mediante el homogeneizador, el
THF se destil6 completamente desde el tanque de agitacion tipo sellado hermético, dando asi un revelador liquido
(concentracion de contenido sdlido del 30%) del Ejemplo 3.

Ejemplo comparativo 1

Se mezclaron 10 partes de 127EPS, 1 parte del agente de dispersién 2 descrito anteriormente como el agente de
dispersion (B), y 89 partes de THF, se amasaron durante 15 minutos mediante un agitador de pintura usando bolitas
de acero de 5 mm de diametro, entonces, se amasoé adicionalmente durante 2 horas mediante un molino de ultra
vértice usando bolitas de zirconio de 0,05 mm de diametro. A 50 partes de este material amasado, se afiadieron 14,5
partes de la resina termoplastica, y después se diluyé una mezcla con 35,5 partes de THF. Agitando mientras se
diluye el material diluido con 80 partes de Moresco White P-80, se obtuvo una mezcla. Después, usando un aparato
en que se conecta un aparato de destilacion de disolvente (conectado a un aparato de vacio) a un homogeneizador
constituido por un tanque de agitacién de tipo sellado hermético, la mezcla se traté al vacié mediante el aparato de
vacio para asi aumentar una mezcla a 50°C mientras se agita la mezcla a alta velocidad (niumero de rotacion 5000
rpm) por el homogeneizador, el THF se destil6 completamente del tanque de agitacion de tipo sellado hermético. Sin
embargo, como se generé agregado, no fue capaz de obtenerse un revelador liquido, y la evaluacién de la realiza-
cion no se llevé a cabo mas.



10

15

20

25

30

ES 2384268 T3

Ejemplo comparativo 2

Se traté de obtener un revelador liquido de la misma manera que en el Ejemplo 1 excepto en que el agente de dis-
persion (A) y el agente de dispersion (B) no se usaron en el Ejemplo 1, aunque, como se generd agregado, no fue
capaz de obtenerse un revelador liquido, y la evaluacion de realizacion no se llevé a cabo mas.

<Método de evaluacion>

Cada uno de los reveladores liquidos se evalué mediante los siguientes métodos. Los resultados se muestran en la
Tabla 1.

(Viscosidad)

La viscosidad a 25°C se midié como una viscosidad después de 60 segundos por un viscosimetro tipo E (50 rpm).
(Tamafio medio de particula por volumen D50 de particula de resina coloreada)

Se midié usando un analizador de tamario de particula, Microtrack UPA (fabricado por Honeywell International Inc.).
(Condicién de particula de resina coloreada)

Usando un microscopio 6ptico BH-2 (fabricado por Olympus Corporation), se confirmé el contenido completo de una
particula de resina coloreada.

TABLA 1

Viscosidad Tamafio medio de Condicion de particula de

Agente de dispersion usado (mPa.s) particula (um) resina coloreada

(A) Agente de dispersion 1
Ej. 1 40 1,5 Completamente contenido
(B) Agente de dispersion 2

(A) Agente de dispersion 3
Ej. 2 40 1,5 Completamente contenido
(B) Agente de dispersion 2

(A) Agente de dispersion 1

Ej. 3 100 1,5 Completamente contenido
(B) Agente de dispersion 2
Ei (A)Ninguno
c J- 1 (nota) (nota) (nota)
om. (B) Agente de dispersion 2
Ei (A) Ninguno
c J- 2 (nota) (nota) (nota)
om. (B) Ninguno

(Nota): la evaluacién no fue capaz de hacerse porque no se obtuvo revelador liquido.
Aplicabilidad industrial

Segun la presente invencion, es posible contener un pigmento en una particula de resina coloreada completamente
mientras se retiene el pigmento en un estado finamente disperso, ademas, dispersar la particula de resina coloreada
en un medio eléctricamente aislante con precision y de forma mas estable. A saber, es posible obtener un revelador
liquido en que una particula de resina coloreada que contiene un agente colorante tal como pigmento disperso en un
medio eléctricamente aislante sea pequefio en tamafo de particula, tenga una excelente estabilidad de dispersién y
excelentes propiedades opticas.

El revelador liquido obtenido mediante el procedimiento para la producciéon de la presente invencion mantiene la
viscosidad lo suficientemente baja como para ser adecuada para la impresion incluso en un alto contenido sdélido,
ademas, tiene una caracteristica capaz de obtener una imagen de alta resolucién, una capacidad de impresién a alta
velocidad y propiedad de secado rapido en una electrofotografia o campo de grabacion electrostatico, ademas,
muestra un efecto que obtiene una imagen altamente precisa.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la produccién de un revelador liquido, que comprende destilar el disolvente (A) de una
mezcla que contiene un pigmento, una resina que tiene capacidad de fijacion, un disolvente (A) que puede disolver
dicha resina, un disolvente hidrocarbonado (B) que no puede disolver dicha resina y tiene un valor SP menor que el
del disolvente (A), al menos un agente de dispersion (A) que es soluble tanto en el disolvente (A) como en el disol-
vente (B), y al menos un agente de dispersion (B) que es soluble en el disolvente (A) aunque insoluble o pobremente
soluble en el disolvente (B), por lo que se provoca que dicha resina disuelta en él precipite, de manera que una
particula de resina coloreada que incluye el pigmento en ella se disperse en el disolvente (B), en donde la resina
tiene una solubilidad en dicho disolvente (A) de no menos que 1,0 g/100 g de disolvente (B) a 25°C y en donde el
agente de dispersion (A) tiene una solubilidad en el disolvente (A) y el disolvente (B) de no menos que 1,0 g/100 g
de disolvente (A), (B) a 25°C y el agente de dispersion (B) tiene una solubilidad en el disolvente (A) de no menos que
1,0 g/100 g de disolvente (A) a 25°C y una solubilidad en el disolvente (B) de menos que 1,0 g/100 g de disolvente
(B) a 25°C, en donde el pigmento no contiene un pigmento con una estructura nacleo-cubierta tipo hibrido en que la
superficie de un pigmento inorganico esta cubierto con un pigmento organico o negro de carbono.

2. El procedimiento para la producciéon de un revelador liquido segun la reivindicacion 1, en donde dicho disolvente
(A) tiene un valor SP de no menos que 8,5, y dicho disolvente (B) tiene un valor SP de menos que 8,5.

3. El procedimiento para la produccién de un revelador liquido segun la reivindicacion 1 o 2, en donde dicho agente
de dispersion (A) y dicho agente de dispersion (B) se usan de forma concomitante de manera que la relacion de
masas en el revelador liquido es agente de dispersion (A): agente de dispersion (B) = 99:1 a 1:99.

4. El procedimiento para la producciéon de un revelador liquido segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en
donde se usa un disolvente de parafina de alto punto de ebullicion como dicho disolvente (B).
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