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DESCRIPCION
Procedimiento para la produccién de polvo grueso de electreto.

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la produccién de un polvo grueso de electreto Util como
particulas electroforéticas para un equipo de exposicion electroforética en color (denominado “papel electronico”).

En los ultimos afios, el procedimiento de exposicion electroférica, que utiliza la electroforesis de particulas cargadas
(particulas de electreto), ha captado la atencién por ser la tecnologia mas prometedora para los equipos de
exposicion de la proxima generacion. Sin embargo, esta tecnologia todavia presenta muchos problemas incluido la
forma de las particulas cargadas, un potencial de carga pequefio e inestable (potencial ¢), la agregacién secundaria
o sedimentacion de las particulas electroforéticas, la deleccion inadecuada de imagenes expuestas previamente,
una velocidad de respuesta insatisfactoria, y similares.

Los documentos de patentes 1y 2 dan a conocer polvos de electreto utilizados con el propdsito anterior.

El documento de patente 1 da a conocer unas particulas finas cargadas negativamente, que se forman mediante la
adicion de una resina que sirve como una trampa para el electron de cada nucleo de resina de particulas esféricas
ultrafinas de 1 a 10 ym de diametro producidas mediante la polimerizacién de un material polimérico de particula
fina, e irradiando las particulas esféricas ultrafinas con un haz de electrones de 10-300 kGy para obtener unas
particulas de electreto, en el que las resinas del niicleo estan coloreadas con un color arbitrario (reivindicacion 1).

El documento de patente 2 da a conocer la utilizacion de particulas de color cargadas negativamente, que se forman
mediante la adicion de un pigmento, un material que sirve para atrapar el electrén, etc., en un material monémero de
particulas poliméricas finas para formar unas particulas esféricas ultrafinas de 5 a 10 ym de didmetro mediante
polimerizacién por suspension, polimerizaciéon por emulsion, polimerizacién por dispersion o similares, e irradiando
las particulas ultrafinas con un haz de electrones de 10-50 kGy antes de calentar las particulas a una temperatura
desde 90°C hasta 110°C durante diez y varios minutos o irradiando la particulas ultrafinas con un haz de electrones
de 10-50 kGy a una temperatura desde 90°C hasta 100°C, obteniendo de este modo particulas de electreto finas
cargadas negativamente, en las que las particulas presentan un potencial ¢ de -50 a -100 mV, y estan coloreadas
con un color arbitrario (reivindicacion 10).

Sin embargo, cuando estas particulas de electreto preparadas mediante los procedimientos convencionales de
polimerizacién se utilizan como particulas electroforéticas para un dispositivo de gran pantalla, el tamafio de sus
particulas es demasiado pequefio para un dispositivo tan amplio y puede ser un inconveniente. Por ejemplo, cuando
estas particulas tan pequefias se utilizan para exponer una imagen, la imagen se expone en forma de puntos, y
existe la posibilidad de que las particulas presenten espacios sobre la pantalla. Por este motivo, el polvo grueso es
mas adecuado que las particulas finas como particulas electroforéticas para su utilizacion en un dispositivo de gran
tamafio. Sin embargo, el polvo grueso que garantiza un resultado de respuesta deseable todavia no se ha
desarrollado.

Por consiguiente, ha existido una demanda para el desarrollo de un procedimiento para producir eficazmente polvo
grueso de electreto Gtil como particulas electroforéticas para un dispositivo de gran tamario.

[PTL 1] Publicacion de patente japonesa no examinada n°® 2005-154705
[PTL 2] Publicacion de patente japonesa no examinada n°® 2007-102148

El documento EP-A-1 016 942 describe un dispositivo de fijacion que comprende una capa de liberacion tratada con
electreto que es una capa de fluororesina que se irradia con un haz de electrones de baja potencia de 10 a 40 kV.

Un objetivo de la presente invencion consiste en proporcionar un procedimiento para la produccion de un polvo
grueso de electreto que sea Util como particulas electroforéticas para un dispositivo de gran tamafio.

En el contexto de la presente invencion se ha realizado un amplio estudio para resolver los problemas anteriores, y
han descubierto que el objetivo anterior se puede conseguir mediante un procedimiento que en el que la lamina de la
resina que contiene fllor se convierte en una lamina de electreto y después se pulveriza la lamina para obtener el
polvo grueso de electreto. Con este hallazgo, se ha completado la presente invencion.

Especificamente, la presente invencion se refiere a los siguientes procedimientos para la produccion de un polvo
grueso de electreto.

Punto 1. El procedimiento para la producciéon de un polvo grueso de electreto, que comprende la irradiacion de
una lamina de una resina que contiene fllor con un haz de electrones o un rayo gamma de aproximadamente 1 a
15 kGy para convertir la lamina de una resina que contiene fltor en una lamina electreto, y la pulverizacion de la
lamina electreto, para proporcionar el polvo grueso de electreto que presenta un diametro medio de particula de
entre 0,5 a 3 mm.
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Punto 2. El procedimiento segun el Punto 1, en el que la ldmina de una resina que contiene fllor es por lo menos
un elemento seleccionado de entre en el grupo que consiste en una lamina de copolimero de tetrafluoroetileno-
hexafluoropropileno (FEP), una lamina de copolimero de tetrafluoretileno-perfluoroalquilviniléter (PFA) y una
lamina de politetrafluoroetileno (PTFE).

Punto 3. El procedimiento segun el Punto 1 6 2, en el que el polvo grueso de electreto contiene un pigmento.
Punto 4. El polvo grueso de electreto producido mediante el procedimiento segun uno de los Puntos 1 a 3.

Punto 5. El procedimiento de electroforesis que comprende colocar el polvo grueso de electreto segun el Punto 4
entre electrodos en el aire, y la aplicacion de un voltaje externo entre los electrodos.

Punto 6. El procedimiento de electroforesis que comprende colocar el polvo grueso de electreto segun el Punto 4
entre electrodos en aceite de silicona, y la aplicacion de un voltaje externo entre los electrodos.

A continuacion, se describe con mayor detalle el procedimiento para la produccion de un polvo grueso de electreto
segun la presente invencion.

El procedimiento para la produccién de un polvo grueso de electreto segin la presente invencion comprende la
irradiacion de una lamina de una resina que contiene flGor con un haz de electrones o un rayo gamma para convertir
la lamina en una lamina electreto, y la pulverizacion de la lamina electret.

Este procedimiento se caracteriza principalmente por la conversion de la lamina de resina que contiene flior en una
lamina de electreto antes de pulverizar la lamina, consiguiendo asi una produccién eficaz de un polvo grueso de un
tamafo deseado y que presenta una propiedad electreto uniforme. Particularmente, la irradiacién no sélo convierte
la lamina en una lamina de electreto sino que también hace que la lamina sea mas fragil, es decir, se puede romper
facilmente, aumentando de esta forma la eficacia de la produccion. El polvo grueso de electreto resultante es
especialmente (til como particulas electroforéticas para un dispositivo con gran pantalla. El polvo grueso de electreto
también es Util como material para las fibras de electreto, telas no tejidas, materiales de filtracion (filtros), bolsas para
aspiradora al vacio, micréfonos de condensador de electreto, y similares.

La lamina de resina que contiene flGor no esta limitada siempre y cuando funcione para atrapar electrones. Los
ejemplos de laminas de resina que contienen fldor incluyen lamina de copolimero tetrafluoroetileno-
hexafluoropropileno (FEP), lamina de copolimero tetrafluoretileno-perfluoroalquil-vinil-éter (PFA), lamina de
politetrafluoroetileno (PTFE), lamina de copolimero tetrafluoroetileno-etileno (ETFE), lamina de polivinilidenofluoruro
(PVDF), lamina de policloro trifluoro etileno (PCTFE), lamina de copolimero de clorotrifluoetileno- etileno (ECTFE) y
similares. Entre éstas, resulta especialmente preferido por lo menos un elemento de lamina FEP, lamina PFA y
lamina PTFE.

La lamina de resina que contiene flior puede contener un pigmento. Al contener un pigmento se obtiene polvo
grueso de electreto que es Gtil como material para papel electrénico de color. Se puede utilizar uno de los pigmentos
organicos o inorganicos conocidos.

El pigmento inorganico no esta limitado. Por ejemplo, se pueden utilizar los pigmentos negros que contienen carbon
como componente principal, como negro de carbén, negro de humo, negro de animal o negro vegetal. Como
pigmentos blancos, se pueden utilizar 6xido de titanio, 6xido de zinc, carbonato de calcio, sulfato de bario y éxido de
silicona. Los pigmentos blancos son Utiles para la produccién de particulas electroforéticas blancas o para ajustar la
gravedad especifica de las particulas.

El pigmento organico no esta limitado. Los ejemplos de pigmentos organicos incluyen pigmentos azo como los
pigmentos basados en B—naftol, pigmentos basados en naftol AS, pigmentos basados en acido acetoacético,
pigmentos basados en amida arilo, pigmentos basados en pirazolona, pigmentos basados en acetoacético-arilo
amida, pigmentos basados en B-naftol, pigmentos basados en acido B-oxinaftoico (pigmentos basados en acido
BON), pigmentos basados en naftol AS, o pigmentos basados en acido acetoacético alilido; y pigmentos policiclicos,
como los pigmentos basados en ftalocianina, pigmentos basados en antraquinona (threne), pigmentos basados en
perileno o basados en perinona, pigmentos basados en indigo, pigmentos basados en tioindigo, pigmentos basados
en quinacridona, pigmentos basados en dioxazina, pigmentos basados en isoindolinona, pigmentos basados en
quinoftalona, pigmentos de complejos metalicos, pigmentos basados en metino o basados en azo-metino, pigmentos
basados en dicetopirrolopirrol, o similares. Ademas, también se pueden utilizar los pigmentos de azina, pigmentos
fluorescentes a la luz solar (solucion sélida de resina de tincidn), pigmentos de resina hueca, pigmentos nitrosos,
pigmentos nitro, pigmentos naturales, y similares.

El pigmento organico se puede seleccionar de entre marcas comerciales como Symuler Fast Yellow 4GO,
Fasdtogen Super Magenta RG, Fasdtogen Blue TGR (DIC Corporation), Fuji Fast Red 7R3300E, Fuji Fast Carmine
527 (Fuji Shikiso K. K.), y similares.
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El diametro medio de la particula de los pigmentos es preferentemente de aproximadamente 0,02 a 20 ym, mas
preferentemente de aproximadamente 0,02 a 3 ym. El diametro medio de la particula se calcula mediante la
preparacion de una solucion diluida 5.000 veces de la dispersién del pigmento diluido con agua con intercambio de
iones, y midiendo el diametro medio de la solucién diluida utilizando un dispositivo para la medicion de la distribucion
del tamafio de particula por dispersion de la luz (LB-500: comercializado por HORIBA).

El grosor de la ldmina de resina que contiene flldor no esta limitado; sin embargo, desde el punto de vista de la
eficacia en el procedimiento de conversion de la lamina en una lamina de electreto o el diametro medio de la
particula del polvo grueso obtenido mediante pulverizacion, el grosor es preferentemente de 100 a 3.000 ym, mas
preferentemente de 100 a 1.000 pym.

En el procedimiento de produccion de la presente invencion primero se irradia la lamina de resina que contiene flor
con un haz de electrones o un rayo gamma, convirtiendo de este modo, la lamina de resina que contiene flior en
una lamina electret. Las condiciones para la emisién de un haz de electrones o un rayo gamma no estan limitadas
siempre que la lamina de resina que contiene flior se convierta en una lamina electret. Es preferible utilizar un
dispositivo que sea capaz de irradiar uniforme y simultdneamente toda la lamina completamente con un haz de
electrones o un rayo gamma desde una posicién vertical.

La dosis de la exposicidon no estéa limitada, y se determina en funcién del material y del grosor de la lamina. Para una
lamina de un gran grosor, el voltaje de aceleracién y la dosis de exposicion aumentan de forma que toda lamina por
completo se convierte en una lamina de electreto mas facilmente. Por ejemplo, la irradiacion se realiza emitiendo un
haz de electrones de aproximadamente 10 a 2.000 kGy utilizando un acelerador de haz de electrones. En el caso de
la irradiacion con rayo gamma, se emite un rayo gamma de aproximadamente 1 a 15 kGy.

Después de convertir la lamina de resina que contiene flior en una lamina electreto, la lamina se pulveriza utilizando
un pulverizador. El pulverizador no esta limitado. Por ejemplo, se puede utilizar un pulverizador de pelicula de
plastico conocido. El diametro medio de la particula del polvo grueso obtenido es de 0,5 a 3 mm, preferentemente de
1 a 2 mm. El polvo grueso que presenta un diametro medio de particula como el anterior garantiza una velocidad de
respuesta deseable cuando se utiliza como particulas electroforéticas para un dispositivo de gran pantalla. A través
de los procedimientos anteriores, se obtiene un polvo grueso de electreto que esta cargado uniformemente a un
voltaje negativo. El diametro medio de la particula es un diametro aritmético medio de particula de 10 particulas
seleccionadas aleatoriamente que se miden utilizando un microscopio 6ptico.

El polvo grueso de electreto se coloca entre las placas del electrodo. La aplicacion de voltaje externo entre las
placas del electrodo provoca que el polvo grueso de electreto sufra una electroforesis. El medio para la electroforesis
no esta limitado. El medio puede ser aire o un liquido. Los ejemplos de un medio liquido incluyen etilenglicol (EG),
propilenglicol (PG), glicerina, aceite de silicona, aceite con fllor, y aceite de petréleo. Los ejemplos de aceite de
silicona incluyen aceite de dimetil silicona y similares. Los ejemplos de aceite con fldor incluyen aceite
perfluoropolieter y similares. Entre ellos, se prefiere especialmente el aceite de silicona.

El polvo grueso de electreto es un polvo atipico. Por consiguiente, al contrario que las particulas finas esféricas
existentes que son solo capaces de una exposicion a base de puntos, las particulas atipicas son capaces de una
exposicidn en base plana. Por consiguiente, el area de exposicion aumenta y el hueco entre cada particula de polvo
grueso se reduce.

El procedimiento para la producciéon de polvo grueso de electreto segln la presente invencidon se caracteriza
principalmente por comprender la irradiacién de una lamina de resina que contiene fltor con un haz de electrones o
un rayo gamma para convertir la lamina en una lamina electreto, y la pulverizacion de la lamina. Este procedimiento
aumenta la eficacia de la produccion ya que la irradiacion convierte la lamina en electreto y también hace que la
lamina sea fragil, es decir, facilmente rompible. El polvo grueso de electreto resultante es especialmente Gtil como
particulas electroforéticas para un dispositivo de gran pantalla. El polvo grueso de electreto también es util como
material para fibras de electreto, telas no tejidas, medios de filtracion (filtros), bolsas para aspiradoras, micréfonos de
condensadores de electreto, y similares.

La figura 1 muestra una forma de realizacién de un polvo grueso obtenido mediante pulverizacion de una lamina de
electreto de PTFE.

La presente invencion se describe mas especificamente haciendo referencia a los siguientes ejemplos de
preparacion y a los ejemplos de prueba. Sin embargo, la presente invencién no se limita a estos ejemplos.

Ejemplos de preparacién 1 a 11

Después de irradiar la lamina de resina que contiene flor con un haz de electrones para convertir la lamina en una
lamina electreto, la lamina de electreto se pulveriz6 para preparar el polvo grueso de electreto.



10

15

20

25

ES 2391618 T3

La Tabla 1 muestra los tipos de laminas de resina que contienen fllor, el voltaje de aceleracion del haz de
electrones, las cantidades de radiacion, el grosor de las laminas de resina que contienen flGor y el diametro medio
de la particula de polvo grueso.

Tabla 1
Lamina de resina Voltaje de Dosis de Grosor Diametro medio
que contiene flior | aceleracion (V) | exposicion (kGy) (um) de la particula (um)
Ejemplo de 50
preparacion 1
Ejemplo de
preparacion 2 %00
Ejemplo de PTFE 500 1000
preparacion 3
Ejemplo de 1000
preparacion 4
Ejemplo de
preparacion 5 2000
Ejemplo Qe 800 500 1000
preparacion 6
Ejemplo de FEP 1000 100
preparacion 7
Ejemplo de
preparacion 8 2000
Ejemplo de 500
preparacion 9
Ejemplo de PEA 1000 100
preparacion 10
Ejemplo de
preparacion 11 2000

Ejemplo de prueba 1 (prueba de electroforesis)

Los once tipos de polvo grueso de electreto obtenidos en los ejemplos de preparacion 1 a 11 se dispersaron
separadamente en un liquido blanco de aislamiento (aceite de silicona, KF96L-0,65, Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.).

Se envolvieron 2 cc de cada dispersion con dos peliculas de PET de 7 cm x 7 cm (Mylar 850, de 15 a 30 ym de
grosor: fabricado por Tijin) y las cuatro esquinas de las peliculas en capas se sellaron mediante calor. El grosor total
fue de 0,5 a 1 ym. Se obtuvieron once tipos de muestras de dispersiones de polvo grueso de electreto.

Para comparar, se prepararon otras once muestras sin irradiacion de electrones.

Las puntas de cada muestra y de las muestras comparativas se sujetaron a un terminal de fuente de energia de alto
voltaje. Se aplicaron 200 V a través de las puntas de ambos lados, y se observd la electroforesis. Las muestras que
se procesaron en particulas de electreto experimentaron una migracion electroforética regular a alta velocidad, y
todas las particulas se desplazaron hacia el electrodo positivo. Por el contrario, las muestras de particulas sin
electreto experimentaron una migracion electroforética irregular, y las particulas se separaron del electrodo positivo y
del electrodo negativo.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la produccién de polvo grueso de electreto, que comprende irradiar una lamina de resina que
contiene fldor con un haz de electrones o un rayo gamma de aproximadamente 1 a 15 kGy para convertir la lamina
de resina que contiene flor en una lamina de electreto, y pulverizar la lamina de electreto para proporcionar el polvo
grueso de electreto que presenta un diametro medio de particula de 0,5 a 3 mm.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la lamina de resina que contiene fldor es por lo menos un
elemento seleccionado de entre el grupo que consiste en laminas de copolimero de tetrafluoroetileno-
hexafluoropropileno (FEP), laminas de copolimero de tetrafluoretileno-perfluoroalquilviniléter (PFA) y laminas de
politetrafluoroetileno (PTFE).

3. Procedimiento segun la reivindicacion 1 o 2, en el que el polvo grueso de electreto contiene un pigmento.

4. Polvo grueso de electreto producido mediante procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3.

5. Procedimiento de electroforesis que comprende disponer el polvo grueso de electreto segln la reivindicacion 4
entre electrodos en el aire, y aplicar un voltaje externo entre los electrodos.

6. Procedimiento de electroforesis que comprende disponer el polvo grueso de electreto segun la reivindicacion 4
entre electrodos en aceite de silicona, y aplicar un voltaje externo entre los electrodos.



ES 2391618 T3

[FIG. 1]
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