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Encre et effaceur pour cette encre.

Linvention propose une encre colorée comprenant un

révélateur 3 groupe hydroxyle phénolique, un colorant incolore -
donneur d'électrons qui fait apparaitre une couleur sous I'ac-
tion dudit révélateur et un solvant qui n'inhibe pas la réaction
de développement de couleur, ainsi qu'un effaceur, permettant
d'effacer I'écriture tracée de cette encre colorée, comprenant
un composé désensibilisateur qui rend incolore ledit colorant
donneur d'électrons. -

L'invention propose également un ensemble d'instruments 3
é&crire 1.5 et & effacer 21, 25 avec un réservoir d'encre 3 et un
réservoir de solution & effacer 23. :
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La présente invention a trait & un nouveau procédé
d'écriture et d'effacement. Plus;partiéuliérement, elle a
trait a une encre du type systéme colorant incolOre,révélateur
permettant d'obtenir une écriture foncée et nette et un pro-
duit d'effacement ou."effaceur" permettant d'effécéf aisément
ce gqui a é&té tracé avec ladite encre. Elle concerne encore en
ensemble d'un instrument a écrireruﬁiiisant ladite encre et
d'un instrument a effacer utilisant ledit effaceur.

On a déja mis au point divers procédés pour 1'effa-
cement d'é&criture & lfencre.'Par exemple, il existe (1) un

procédé suivant lequel 1l'écriture tracée avec de l'encre

comportant un colorant facile a décolorer est effacée au
moyen d'un agent décolorant et (2) un procédé suivant lequel
on incorpore un colorant A une matidre & haut poids molécu-
laire caouﬁchouteuse, on dissout la matiére résultante dans
un solvant pour Obtenix de l'encre, et 1l'on efface,lfécfiture
tracée de cette encre avec une gomme. Toutefois, ces procédés
ont les inconvénients suivants. Selon le procé&dé (1), les
traces d'écriture & l'encre effac&e sont susceptibles de
jaunir et la stabiiité dans le temps de l'agent décolorant
est médiocre. Selon le procédé (2), du fait qﬁe la viscosité

‘de l'encre est fortement accrue, il devient nécesaire d'uti-

liser une structure de stylo & bille sous pression et, en
outre, l'efficacité d'effacement ne semble pas absolument
satisfaisante. ' 7

On a déjé'proposé un procédé d'écriture mettant en

oeuvre une réaction réversible dans laquelle un développement

de couleur est provoqué par un transfert d'électrons entre un

révélateur comportant un groupe hydroxyle phénolique et un
composé organigue donneur d'é&lectrons incolore (colorant
incolore) qui acquiert une couleur sous l%action dudit révé-
lateur, et ce développément de couleur provoqué,par le trans-

' fert d'@lectrons est inhibé par un désensibilisateur cons-

35

titué par un composé pelaire, ce qui rend incolore le colorant
coloré. Par exemplé, la publication de brevet JA 21649/1973
décrit une matidre a &crire composée d'un colorant (colorant

incolore) comportant dans sa molécule une structure de compo-
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sant révélateur, d'un composé (révélateur) comportant un
groupe hydroxyle acide dans sa molécule et d'un solvant
polaire (désensibilisateur). Cette matiére 4 écrire est des-
tinée & fournir une encre & usage particulier qui est incolore
juste avant l'écriture et donne une écriture visible par éva-
poration du solvant polaire aprés 1l'écriture. Attendu que
1'écriture n'est pas discernable lorsqu'elle est tracée, cette
matidre a écrire ne convient pas comme encre pour des instru-
ments & écrire usuels. Il est encore décrit dans la publica-
tion de brevet JA 48085/1976 un colorant pour instruments a
&crire constitué par un composée organique donneur d'élec-
trons (colorant incolore), un composé comportant un groupe
hydroxyle phénolique (révélateur) et un composé non volatil
(désensibilisateur) qul désensibilise la ré&action de develop—
pement de couleur entre ces ‘deux composés. L'écriture tracée
avec un tel colorant se colore sitdt tracée. Toutefois, quand
le révélateur présent dans le tracé est éliminé par évapora-
tion par chauffage ou par lavage a l'eau, l'ecrlture est
rendue incolore ou décoloré&e. Une telle technique d'effacement

n'est pas simple par rapport a 1l'utilisation d'une gomme ou

d'un liquide d'effacement. Ce colorant ne convient donc pas
comme encre effacgable pour instruments & &crire usuels. En
outre, il ne permet pas d'obtenir une &criture stable et bon
teint susceptible de ne pas pdlir ou se décolorer au cours du
temps comme l'encre usuelle.

La présente invention a pour buts de proposer :

- un procédé driginal d'écriture et d'effacement
qui permette d'obtenir une écriture plus foncée et plus nette
que celle tracée au crayon ainsi que d'effacer aisément cette
écriture quand besbin_est;

- une encre capable de donner une &criture stable
et grand teint non susceptible de pilir ou de se'décolorer au
cours du temps comme l'Ecriture a4 1l'encre usuelle, ainsi
qu'un effaceur capable d'effacer aisément et complétement
1'écriture tracée avec cette encre;

- un ensemble d'un instrument & &crire qui permette
de tracer 4 l'encre une &criture nette, et d'un instrument a
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effacer qui permette d'effacer aisément et completement cette
écriture quand besoin est.

La demanderesse a constaté -que lorsqu'on écrit &

‘1'aide d'encre colorée comportant un révélateur & groupe

hydroxyle phé&nolique et un colorant incolore donneur d'é&lectrons
capable d'acquérir une cquleur sous l'action dudit révélateur
disSoust@ns un solvant qui n'inhibe pas la réaction de dévelop-
pement de couleur entre ledit révélateur et ledit colorant inco-
lore, on peut obtenir une &criture foncée et nette semblableré
celle tracée a l'eéncre usuélle;lcette &criture ne risque pas de
pélir ni de se décolorer au cours durtemps sous l'effet d'un
désensibilisateur parce que l'encre ne contlent nullement de’
COomposés polalres desen51blllsateurs, c est-é—dlre de desen31—
bilisateurs rendant incolore le colorant développé&; et l'é&criture
tracée de cette,epcré peut &tre aisément et complétement effacée
par un effaceur éomportant un composé polaire désensibilisateur.
Suivant un aspectide la présente inVehtiQn, il est
prévu un procédé d'écriture et d'effacement comportant
1'écriture avec de l'encre colorée comprenant un révélateur 2
groupe hydroxyle phénolique, un ‘colorant - 1ncolore donneur
d'&lectrons capable de se colorer sous l'actlon dudit révéla-
teur et un solvant qui n 'inhibe pas la reactlon derdevelop-
pement de couleur entre ledit révélateur et:ledit colorant
incolore, puis l'effacement de 1'&criture tracée'é ladite
encre colorée au moyen d'un éffaceuricomprenant un'composant
polaire désénsibilisateurrqui'rehd'incolore ledit cploraht
donneur d'électrons coloré. ' '
Suivant un autre aspect de. la presente 1nventlon,
il est pré&vu un ‘ensemble d'une encre et d'un effaceur pour
cette encre. Ladite encre est une encre du type systeme colo-
rant incolore révélateur comprénant_un révélateur a groupe
hydroxyle phénolique, un colorant incolofe donneur d'électrons
capable d'acquérir une couleur sous 1l'action dudit révélateur
et un solvant qui n'inhibe pas la réaction de développement
de couleur enire ledit révélateur et ledit colorantrincolore.
En vue d'obtenir une &criture stable et bon teint non suséep-

s

tible de pdlir ni de se décoioker a l'exposition des- agents
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_extérieurs tels que chaleur, lumidre, eau etc.., notamment

aprés é&criture, il est préférable d'utiliser comme révélateur
une résine phénolique du type-noVolaque,et comme solvant un
ether monophénylique d'alcool aromatique et/ou d'é&thyl&ne-
glycol. Ledit effaceur d'encre comprend un composé polaire
désensibilisateui, c'es-a-dire un désensibilisateur qui rend
incolore l'encre colorée. On peut utiliser comme désensibili-
sateur un composé polaire liquide. Toutefois, en vue de s'op-
poser & la réapparition de 1l'é@criture effac&e et de pouvoir
ré-écrire de lé méme encre sur les surfaces Venan£ de subir
1l'effacement, il est préférable d'utiliser comme effaceur une
solution dfun composé polaire désensibilisateur faiblement
volatil dissous dans un solvant volatil a point d'ébullition
non supérieur a 160°C, ce compbsé polaire é&tant solide & la
température ordinaire et ayant un point de fusion de 60°C ou
plus, mais une pression de vapeur de 1 mm Hg ou moins & 150°C.
Suivant un autre aspéct encore de la présente inven-
tion, il est prévu un ensemble d'un instrument & &crire et
d'un instrument & effacer. Ledit instrument a écrire est
domposé d'un premier barillet, d'un résé&rvoir d'encre prévu
dans ce premier barillet, d'un organe de canalisation d'encre
pour 1l'amen&e d'encre dudit réservoir d’encre & la pointe
dudit pfemiér barillet et d'un bec & écrire prévu & la pointe
dudit organe de canalisation d'encre. Ladite encre est une
encre colorée comprenant'un révélateur a groupe hydroxyle
phénolique, un colorant incolore donneur d'@lectrons capable
d'acquérir une couleur sous l'action dudit révélateur et un
solvant n'inhibant la réaction de dé&veloppement de couleur

~entre ledit révélateur et ledit colorant incolore. Ledit

30

35

instrument a effacer est composé d'un second barillet, d4'un
réservoir de liquide & effacer prévu dans ledit second baril-
let, d'un organe de canalisation poreux pour 1'amenée d'un
liquide & effacer dudit réservoir de liquide & effacer a la
pointe dudit second barillet, et d'une pi&ce d'application de
liquide a effacer formée en faisant dépasser iédit organe de .
canalisation poreux & la pointe du second barillet. Ledit

iy

liquide a effacer comprend un composé polaire désensibilisa-
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teur qui rend incolore ladite encre colorée.
Ledit instrument 3 &crire peut &tre sous la forme
d'un instrument & &crire du type crayon feutre. Ledit organe

de canalisation d'encre peut étre formé d'une mé&che en feutre

ou fibreuse, et le bec & é&crire peut étre formé en faisant

dépasser cette m&che i la polnte du premier barlllet

En varlante, ledit instrument 2 gcrire peut etre
sous la forme d'un instrument & &crire du type stylo a bille.
Ledit organe de canalisation dfencre peut alors étre formé
d'une douille traversée par un trou, et le bec a é&crire étre
formé d'une bille 3.8crire tourillonant dans la douille, d'ol
elle dépasse en partie. .

Le barillet de 1'instrument & é&crire et celui de
1'instrument & effacer peuvent étre réalisés'séparément, mais
peuvent aussi &tre formés d'un seul barlllet divisé en deux
compartiments par une cloison. Dans ce cas, on prev01t dans
un compartiment du barillet, le réservoir d'encre et dans
l'autre compartiment du barillet,;le réservoir de liquide a
effacer. ' N .

L'instrument & effacer peut &tre un article moulé
solide préparé par dispersion uniforme de microcapsules dans
une matrice d'agent solidifiant, solidification de la disper-
sion et moulage. Lesdites microcapsules renferment en tant
que matidre formant noyau un liguide & effacer, lequel
contient un composé polaire désensibilisateur qui,rehd'inco—
lore ladite encre colorée. '

On comprendra mieux,l'invention»d'apfés la descrip-
tion détaillée donnde ci-dessous en référence aux”dessiﬁs
annex&s, sur lesquels: o '

la figﬁre 1 est une vue en coupe d'une réalisation
d'instrument & écrire, du typerérayon feutre, appartenant a
un énsemble d'un instrument & &crire et d'un instrument a

effacer selon la presente 1nventlon,

35

les figures 2a et 2b sont des vues en coupe d'une

>

autre reallsatlon d'lnstrument a écrire, du type a pointe--
bille, appartenant & un ensemble d'un instrument & &crire et

a

d'un instrument & effacer, selon la présente 1nvent10n;
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la figqure 3 est une vue en coupe d'une autre réali-
sation d'instrument A& &crire appartenant 3 un ensemble d'un
instrument a &crire et d'un instrument & effacer selon la
présente invention; 7 ) 7 ’

5 les figures 4 et 5 sont des vues en coupe de réali-
sation d'ensembles d'un instrumeht 4 8crire et d'un instrument
4 effacer selon la présente ihvention'dans lesquélles un moyen
3 écrire et un moyen a effacer sont prévus aux extrémités
opposées d'un barillet; ) ’

10 la figure 6 est une vue en perspective d'une autre
réalisation d'instrument & effacer composé d'un article moulé
solide et appartenant & un ensemble d'un instrument a écrire
et d'un instrument a effacer selon la présente invention;

les figures 7 ét 8 sont des vues en coupe d'autres

15 réalisations d'ensemble d'un instrument & &crire et d'un inst-
rument & effacer selon la présente invention dans lesquelles
l'instrument a effacer, compoéé d'un article moulé solide,
est prévu & l'extrémité arriére de l'instrument & &crire.

On peut préparer l'encre & &crire utilisée selon la

20 présente invention—-en dissolvant un révélateur a groupe
hydroxyle phénolique et un composé orgahique donneur d'élec-
trons (dit ci-aprés colorant incolore), capable d'acquérir
une couleur sous l'action dudit révélateur, dans un solvant
n'inhibant pas la réaction de développement de couleur entre

25 ledit révélateur et ledit colorant incolore.

Le systéme colorant incolore/révélateur ainsi pré-
paré contient un colorant développé& sous l‘action du révéla-
teur, et est de couleur foncée comme l'encre huileuse clas-
sique. On obtient ainsi une &criture foncée ‘et nette. De

30 plus, l'écriture ne risque pas de p&lir ni de se décolorer au
cours du temps sous l'effet d'un désensibilisateur parce que
l'encre ne contient pas du tout de composés polaires,
c'est-a-dire de désensibilisateur de nature & rendre incolore
l'encre colorée. '

35 Le révélateur contenant un groupe hydroxyle ph&no-
lique doit avoir une volatilité assez faible (de préférence a
point d'ébullition de 320°C ou plus) pour que l'écriture ne
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se décolore pas a la longueiet étre soluble dans un solvant
convenant pour la préparation d'encre. Toute matidre satis-
faisant a ces conditions'peut &tre utiliséé, sans limitation
particulisére. A titre d'exemples de révélateurs convenant aux
fins de l'invention, on peut citer le p—nonyiphénol,'l
2,2'-méthyléne-bis-p-nonylphénol, 1le  2,4~dinonylphénol,
1'hydroguinone styrénée,'l'alkyiphénol styréné, le pyrocatéchbi
nonylé, les ﬁovolaques alkylphénoliqﬁes, 1'o-phénylphénol, le
p-benzylph&nol, le bisphénol A nonylé, le bisphénol A halogéng,
les novolaques alkylphenollques halogenees et 1e 2, 2'—methy-r
lene—bls—p -chlorophénol. 7
Ces révélateurs peuvent étrerﬁtilisés soit iéolément, soit en
mélange avec un ou plu51eurs autres des revelateurs sus—enum—

-

érés,

Des exemples de coiorants incolores .capables de
faire apparaltre une couleur sous l'action du févélateur sont
les composés organiques,générateurs de couleur de 1la série'
des phtalides tels Qué lactone de violet cristallisé et lac-
tone de vert malachite; les composés organiqués générateurs
de couleur de la série des fluoranﬁes tels querjfdiméthy1~
aminoc-6-methoxyfluoranne, 3,6-diéthoxyrfluoranne; l;2=bénzo—
6-digthylaminofluoranne, 2-anilino =-3-m&thyl-6-pyrrolidino-
fluoranne) ' 3',6'—bis(diéthylamino)-spiro(phthalan-1,9’—
xanthine), et- 1 1=bis(p-aminbphényl)phtalanne et.'composés
oxganlques générateurs de couleur de la série .des spiropy-
rannes tels que di- anaphtho—splropyranne, xantho—B—naphto—
spiropyranne et benzo-B8- naphtoisospiropyranne.

Une quantité de colorant incolore d}envirbn'l‘é
40%, en poids rapporté a la - quantit@ fotale d‘encré, est.
préférée du double point de .vue de la concentration et de la
stabilité en dlssolutlon de l'encre. Un rapport revelateur/—
colorant - 1ncolore d'environ 1:3 & 20:1 est préféré du double
point de vue de l'intensité de couléur e£ de 1la stabi;ité'dei
coloration de l'encre. , T ‘

Les solvants pour encre a utiliser selon la présente
lnventlon sont ceux capables de dlssoudre le revelateur et le
colorant incolore, mais non dflnhlber la réaction de dévelop-
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pement de couleur apparaissant entre eux. On péut utiliser
1'un quelcongue de ces solvants sans limitation particuliére.
A titre d'exemple de solvants convenant aux fins de l'inven-
tion, on peut citer leS'solvénﬁs non polaires tels que 2-mé-

5 thylpentane, hexane, tétrachlorure de carbone,fcyclohexane,
heptane, méthylcyclohexane, ethylcyclohexane, toluéne, xyléne,
diméthylbenzéne, - isopropylbenzéne, décaline, tétraline,
dodécylbenzéne, cyclohexylbenzéne, méthylnaphthaléne, dialky-
larylméthanes et tétrachloréthyléne.

10 De tels solvants pour encre peuvent &tre utilisés
soit isolément} soit en mélange avec un ou plusieurs autres
des solvahté sus-énumérés. Une quantité& de solvant d'environ
5 a 50%, en poids rapporté a la quantité& totale d'encre, est
préférée du double point de vue de la stabilité et des carac-

15'ter1st1ques de fluidité de l'encre. o '

La demanderesse a découvert a la suite d'etudes
ultérieures que, bien que le révélateur utilisé dans 1l'encre
4 systéme colorant incolore/ré&vélateur selon la présente
invention puisse fort bien &tre choisi parmi les divers compo-

20 sés sus-énumérés, la solidité& de couleur -de l'écriture est
grandement influencée par la stabilité du révélateur présent
dans l'@criture tracée & 1l'encre: et que, parmi ces révéla-
teurs, les résines phé&noligues du type novolaques sont parti-
culidrement préférées parce qu'elles demeurent présentes de

25 manidre stable dans 1'écriture sans &tre &vapordes ni &limi-
nées par des agents extérieurs tels que chaleur, lumigre,
eau, etc. et sont par consé&quent capables de donnér une écri-
ture bon teint qui conserve la méme intensité de couleur que
lorsqu'elle a &té tracée. - . 7 ‘

30 . La demanderesse a en outre'constaté que, lorsgu'on

" ytilise comme révélateur les résines phénoliques du type novo-
laque, les solvants préférés pour le révélateur et le colorant
incolore sont les alcools aroﬁatiques et 1l'éther monophénylique
d'éthyléne—élycbl. Attendu que ces solvants sont des composés

35 polaires, ils ont un effet désensibilisateur. Ils sembleraient
donc devoir inhiber la réaction de développement de couleur

dans le syst@me colorant incolore/révélateur et ne pouvoir
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donc étre utilisés comme solvants pour de l'encre.
Toutefois, ces solvants pdlaires sont efficaces comme solvants
pour 1l'encre selon la présente invention. La raison pour
laquelle ils'peuvent servir'efficacement selon la présente
5 invention semble &tre la suivante : attendu que les résines
phénoliques du type novolaque et le colorant incolore se
dissolvent bien dans les alcools aromatiqueé'et 1'éther
monophényliques d'é&thyléne-glycol et qufainsi>1a réaction de
développement de couleur se trouve accélérée, cette réactioh
10 intervient en priorité par rapport & l'effet désensibilisa-
teur dont sont dotés les solvants polaires. Du fait que le
colorant incolore et le révélateur se dissolvent bien dans de
tels solvants polaires, on peut obtenir de 1l'encre pratique-
ment dotée de bonnes proprié&tés physiques et dans laquelle on
15 ne risgue pas de voir des corpé insolubles précipiter a la
longue. _ ! ‘
o Des exemples des alcoois'aromatiqués sont 1l'alcool
benzylique, l'alcool B8-phényléthylique, le 3-phé&nyl-l-propancl-
le 4-phényl-2-butanol et le méthylphénylcarbinol./D'autre
20 part, la raison pour laquelle 1!'éther monophénylique—d'éthy—
léne-glycol est choisi parmi les glycols pour &tre utilisé
est que son effet désensibilisateur est plus faible que celui
des autres glycols. 7 : o
Dans une réalisation préférée de 1'encre du type
25 colorant incolore/révélateur précitée, c'est-a-dire de
1l'encre ¢omportant comme révélateur une résine phénolique du
type novolaque, la quantité préférée'de colorant incolore est
d'environ 10 & 30% en poids rapporté a la guantité& totale
d'encre, le rapport préféré révélateur de résine phénolique
30 du type novolagque/colorant incqlore est d'environ 1:3 & 10:1,
et la quantité préférée de 301vant tel qu'alcool aromatique
ou &ther monophénylique d'é&thylé&ne-glycol est d'environ 25 a
50% en poids rapporté a la quantité totale d'encre.
' Dans la réalisation ci-dessus du systéme colorant
35 incolore/révélateur comportant comme révélateur la résine
phénolique du type novolague, on peut encore augmenter la
résistance a la décoloration et la solidité de la couleur,
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lors d'une exposition prolongée a la lumiére solaire, en
ajoutant a4 l'encre et en y dissolvant un sel métallique d'un
_acide carboxylique aromatique. A titre d'exemples de sels
métalliques d'acides carbdxyliques aromatiques, oh peut citer
5 ceux comportant au moins un groupe hydroxyle sur le noyau
aromatique. Les sels métalliques d'acides carboxyliques aro-
matiques-comportant ledit groupe hydroxyle en ortho sont
particuliérement préférés. Des exemples des acides carboxy-
liques aromatiques sont l'acide salicylique, l'acide 5-tert-
10 butylsalicylique, 1l'acide 3-phénylsalicylique, 1l'acide -
3-méthyl-5-tert-butylsalicylique, l'acide 3,5~-di-tert-butyl-
salicylique, l'acide 3,5-diamylsalicylique, 1'acide 3-cyclo-’
hexylsalicylique, 1l'acide 3-méthyl-5-isoamyl-salicylique,
l'écide 5-isocamylsalicylique, 1l'acide 3,5-di-sec~butylsali-
15 cylique, 1l'acide 5-nonylsalicylique, l1'acide 2-hydroxy-3-
methylbenzoiIque, l'acide m-cré&sotinique, l'acide 5,5'-méthylé-
nedisalicylique, 1l'acide 2,4-dihydroxybenzolique, l'acide
2,5-dihydroxybenzoique, 1l'acide :2,6-dihydroxybenzoique,
1'acide anacardique, l'acide l-hydroxy-2-naphthoique, 1l'acide
20 2-hydroxy—3-naphthoique, 1l'acide 2—hydroxy41—naphthoique et
1'acide 3-phényl-5-(a, o -diméthylbenzyl)-salicylique.Des
exemples de métaux servant a former les sels métalliques
d'acide carboxylique aromatigue sont le zinc, 1'aluminium,
1'étain et le nickel. De tels sels métalliques d'acide carbo-
25 xylique aromatique peuvent servir soit isolément, soit en
mélange avec l'dnrou plusieurs des autres sels métalliques
d'acide carboxyligque aromatique sus-&numérés. Ledit sel
métallique d'acide carboxylique aromatique est utilisé en
quantité allant de 0,1 & 20% en poids rapporté a la quantité.
30 totale d'encre. ' 7
Dans la rd8alisation ci-dessus d'encre du type
systé@me colorant incolore/révélateur utilisant le révélateur
de résine phénolique du type novolaque, il est possible dans
certains cas que l'écriture effacée ait tendance 4 se recolo-
35 rer légérement en jaune lorsqu'on laisse des traces de
marques a l'encre effacées s&journer longtemps apré&s avoir

effacé 1l'écriture tracée & l'encre avec l'effaceur affecté a
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l'encre. On peut &viter presque compldtement une telle légdre
recoloration aprés effacement, puis séjour. prolongé, par
addition & l'encre d'un triester—phosphite; En tant que'
triester-phosphites, ceux préférés sont ceux d'alcools 3 cing
5atomes de carbone ou plus. Des exemples de ces esters compdr-
tent le trlnonylphenyl—phosphlte, le tricrésyl-phosphite, le
dinonylphényl-2- ethylhexyl~phosph1te, le trldodecylphgnyl—
phosphite, 1le di-~ 2—ethylhexyl—phenyl—phosphlte, lé di-2-
éthylexyl-nonylphényl-phosphite, le dicrésyl 2-ethylhexyl—"-
10 phosphite, le,dicrésyl—octyl—phosphlte, le dicrésyl-nonyl-
phényl-phosphite, 1t —biphény1—nonylphényl—phosphite, le
tris- 1sopropy11dene—phenyl—phosphlte et le tris—4,4°-
‘mé&thyléne-bisphényl-phosphite. 7 :
De tels tr1esters—phosphlte peuvent étre utlllses
15 soit isolément, soit en mélange avec un ou7p1u51eurs des
autres triester-phosphites sus-énumérés. Le triester est mis
en oeuvre 4 raison d'au moins 0,2% en poids rapporte 3 la
quantité totale d'encre. Les triester-phosphites liquides
sont bien compatibles avec la résiné-phénolique du  type
20 novolaque. Le triester peut donc &tre 1ncorpore au solvant.
Dans ce cas, le trlester—phosphlte llqulde peut &tre utilisé
& concurrence de 30% en p01ds rapporte 3 la gquantité totale
d'encre. ' 7 7 7 ' .
Eventuellement, une résine 'n'inhibant, pés le
Azsdéveloppement de la couleur peut'étre utilisée pour régler la
viscosité de l'encre ou les propriétés d'immuabilité de
1'écriture. Des exemﬁles de telles ré&sines sbnt le'pblybuténe,
les 'copolyméres styréne/butadiéney le pdlystyréne-éﬁ les
polyolé&fines a. , " o
30 Eventuellement, on’ peut aussi utlllser un lubri-
fiant tel que cire de paraffine, cire de polyoléfine ou savon
métallique pour réglef’l'oncthdéité de l‘encre.'Déns la pré¥
paration d'encre pour stylo-bille, on peut ajouter a l'encre, -
pour en'réglér la.viscosité, de la polyVinyl—pyrrolidone, du 
35§olyvinylbutyfal ~ de 1'@ther polyv1ny11que, de 1l'acide
oléique et des oleates.,
En bref, l'encre utlllsee selon . la presente inven-
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tion peut &tre aisément préparée par mé&lange du révélateur,
du colorant'incolgre et du solvant de l1l'encre dans un appa-
reil servant généralement & la fabrication d'encre, tél que
malaxeur, moulin & encre & trois rouleaux ou agitateurVChauf~
fant. .

5 , Lorsqu'on souhaite ajouter une résiné et un lubri-
fiant, on peut ajouter ces composants & ceux précités et les

mélanger de maniére analogue.
L'écriture tracée & l'encre ci-dessus est facile &
effacer avec un composé& polaire désensibilisateur,tél gqu'al-
1ocooi, cétone, &ther, amine ou amide. Oﬂ’pénse que le compléxe
coloré formé par r&action entre le révélateur et le colorant
incolore donneur d'électrons est décomposé par l'action
désensibilisatrice du composé polaire, avec pour résultat de
rendre 1l'@criture incolore. Lorsqu'on utilise comme effaceur
15 un composé polaire aisément vaporisable, on risque qu'une
fois l'effaceur compldtement &liminé par vapoiisation de 1la
-surface effacée, le colorant donneur d'é&lectrons précédemmeht
rendu incolore ré&agisse a nouvéau avec le révélateur, ce qui
fait réapparaitre 1l'&criture effac&e. Par contre, gquand le
20 composé polaire servant d'effaceur est difficilement vapo-
risable et demeure stable au cours du temps, ce composé
poss&de un pouvoir d'effacemént qui demeure stable longtemps
aprés l'effacement et 1l'écriture effacde ne réapparait plus.
Toutefois, lorsqu'on tente d'écrire de la méme encre sur la
25 surface effacée, sitdt aprés effacement, on risque gque
1'écriture fraichement tracée ne soit rendue incolore par
l'effaceur subsistant sur la surface effacée. En_éonséquence,
pour effacer l'écriture de fagon'a'pouvoir'récrire de la méme
encre sitdt aprés effacement, il faut utiliser des composés
30 polaires  qui soient solides & la température ordinaire, de
sorte qu'en fusion ils exercent un effet désensibilisateur et
peuvent effacer l'encre, mais qu'aprés é&vaporation du sol=-
vant, ils se solidifient et n'exercent plus l'effet désensi-
bilisateur. Méme lorsqu'on utilise de tels solvants polaires,
35 des composés peu volatils sont préférés afin de conférer un
pouvoir d'effacement stable. En tant que composés polaires
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satisfaisant a la conditionrnécéssaire ci—desSus; on préfére -
des composés désensibilisateuré ayant un.point de fusion de
60°C ou plﬁs, mais une pression de vapeur de lmm H ou moins,
ou un point d'é@bullition de 320°C ou plus. En tant qu'éx¥
5 emples de tels composés, on'peut citer le diphényl phthaiate,
le diphényluréthanne, le pentaerythrltol tétraacétate, le.
pentaérythritol tetrabenzoate, l'acide diphénylglycoligue, le
dibenzoate dfethylene~glycol, la N-phényl-g-naphthylamine, le
phényl N-phénylanthranilate, le méthyl'N—phénylanﬁhranilate,
10 la benzoguanamine, le 4,4'—méthyléhebis(aéétanilide), le
4,4'—sulfonyl—bis(acétanilide), e p—aminbabétanilide, ‘la
benzacétine, le 44butoxy—N—hydroxy—bénzéheacétamide, le
2,3-dihydro-2,2-diméthyl~7-benzo-furanol méthylcarbamate, la
cotoine, le diaminodiphénylméthanek la dianisidine, le
15 4—(phénylm5thyl phénol) ’carbaméte,, le galactitol) le
diphényl-phthalate, . ' .
le 4'-(methylsulfamoyl)sulfanllylanlllde, le 4,4'—té£ramé—
thyldiaminodiphényméthane, la polyv1nyl—pyrrolidoné;
l'acétate de polyvinyle, le copolym&re N—vinylpyrrolidohne/
20 acétate de v1nyle, les résines de cétone, l'oxyde d'ollgo—N—
méthylmorpholinium propylene, les polyacrylates,-
polyméthacrylates, polyesters, les résines uree/formaldehyde,
les ©résines . d'ethyleneuree/formaldehyde, les résines
d'éthyléne—uree/butyraldehyde, le poly—N-butoxymethyl—
25 acrylamide et les copolymé&res vinylacetate/ac1de maléique. -
En tant que solvants pour la dissolution des compo-
_ sants désensibilisateurs ci-dessus, on préfére les solvants
volatils bouillant & 160°C ou moins. A titre d'exemples de
tels solvants, on peut citer le méthanol, 1'éthanol, 1le
30 propanol, le butanol, le tétrahydrofuranne,<.1'éthe£
diisopropylique,. 1l'acétone, la méthylisobutylcétone,
1'acétate d'éthyle, 1'acétate de butyle, le tolugne, le
xyléne, le 1,1,l-trichloroéthane, lertrichloroéthyléne, le
perchloro-é&thyléne, la méthyléthylcétohe, la n@thylcelld—
35 solve, l'éthylcellosolve, le dimd&thylformamide, 1e'2—nitro~
propane et le dioxanne. Parmi ces solvants, les alcools,
esters, é&thers, cé&tones ou leurs melanges sont partlcu—
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lierement préférés attendu qu'ils possédent'un fort pouvoir
de dissolution d'écriture, ce qui facilite 1l'apparition entre
l'encre et le désensibilisateur d'une réaction réguliére
provogquant un effacement rapide.

5 Dans la préparétion dfﬁn effaceur par dissolution
dans le solvant ci-dessus d'un compos& organique désensibili-
sateur solide aux températures ordinaires, il est préférable
‘de dissoudre le composé organique désensibilisateur dans ledit
solvant en proportion voulue pour obtenir une concentration

10 de 2 a 40% en poids.
En vue d'améliorer le pouvoir de fixation et les
caractéristiques de migration de l'effaceur, on peut ajouter
3 la solution d'effaceur une ré&sine ne s'opposant pas & la
ré-écriture. Des exemples de telles résines sont les résines
15 de pétrole, le polystyréne ou les copolyméres styréne/buta-
diéne. o ' 7 7 7
Pour effacer avec une telle solution d'effaceur de
1'écriture tracée & l'encre du type colorant incolore/révé-
lateur, on peut appliquer la solution d'effaceur sur l'écri-
20 ture avec un pinceau, etc. En variante, on utilise un réci-
pient pour instrument 4 &crire du type a feutre, tel que
stylo muni d'une m&che en feutre, qu'on remplit de la
solution d'effaceur a utiliser.
Suivant un procédé simplifiant 1'utilisation, on
25 met la solution d'effaceur sous microcapsuies, on combine les
microcapsules résultantes avec un agent solidifiant, et l'on
utilise le solide résultant & la mani&re d'une gommé.'La mise
sous microcapsules de la solution d'effaceur peut é&tre opérée
par 1'une guelconque des méthodes courantes telles que celles
30 de coacervation, de polymérisation in situ et de sé&chage au
sein du liquide.'Quand les capsules ont une granulométrie de
100 & 1000 # et une épaisseur de membrane de 3 & 40 u, elles
sont faciles & rompre par léger frottement, ce qui permet
d'appliquer efficacement la solution d'effaceur et de 1lui
35 conférer une excellente stabilité au cours du temps. Des
exemples d'agents solidifiants précités pour combinaison aux

capsules sont des agents solidifiants finement divisés tels
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que gypse calcin&, solutions de résine et cires'telles que
pastels et crayons pastels. Lors de la- solldlflcatlon de la
capsule, on peut ajouter une charge telle que carbonate de
calcium, talc ou arglle ou des additifs tels que lubrifiant,

5cire et huile afin d'ajuster le pouvoir couvrant et la con-
centration en solides. . ' '

Quand la solutlon d'effaceur est utilisée sous .
forme de 11qulde et appllquee sur de 1l'&criture sur papier,
il peut y avoir pour"- lnconvenlent que la solution d'effaceur

10 s'infiltre dans le verso du papier, effagantrainsi'l'écriture
tracée sur ce verso sans effacer celle_présentg'sur le recto.
Pour supprimer cet inconvénient, il:eét indiqué”d'ajuSter la
viscosité de la solution d'effaceur de fagonrqu’elle'sdit de
10 & 200 cP a 25°C. o T ‘

15 En vue d'ajuster la viscosité de la solution d'ef-
faceur, on peut ajuster la quantité de désensibilisateur non
volatil & ajouter, on utilise un désensibilisateur A poids
moléculaire &levé (de préférence dé iOOO ou plus) a effet
désensibilisateur relativement faible, mais exergant un effet

20 épaississant, conjointement. avec un désensibilisateur a
faible poids moléculaire et & effet désehéibilisateur accusé.
Toutefois, une méthode preferee réside dans 1'addition d'un
composé& organigue a haut p01ds moléculaire tel qu'hydroxy—
propylcellulose, polyv1nyl butarayl, polyvinylpyrrolidone a

25 haut poids moléculaire, aceto=butjrate de cellulose ou co-
polymére  éthyléne/acétate de vinyle. Eventuellement, on peut
avoir recours a un épaiSsissaht tel qu'huile'de ricin hydro-~
genee, dibenzylid&nesorbitol ou savon metalllque.

Lorsque des traces de marques a l'encre effacées

30 sont exposees a la 1um1ere solalre pendant un long temps
aprés l'effacement d’ecrlture tracée a4 l'encre opéré a l'aide
de la solution d'effaceur ci~dessus, particuliérementrquand
c'est une résine phénoliqué du type novolaque gui sert de
révélateur dans l'encre, l‘éctiture-a tendance a se recolorer

35 légérement en brun jaunitre. Pour éviter ce phénoméne, il est
souhaitable d'ajouter un absorbeur de lumi&re ultraviolette a
la solution d'effaceur et de le dissoudre dans celle-ci. Les
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absorbeurs de lumiére ultréviolette convenant a cette fin
sont ceux qui sont eux-mémes incolores ou de couleur claire,
qui ne subissent pratiquement pas de réaction de développement
de couleur avec un colorant incolore mélahgé avec l'encre et
qui puissent se dissoudre dans la -solution d'effaceur. On
peut utiliser 1'un quelconque de ces corps, sans limitation.
A titre d'exemples de tels absorbeurs de lumi&re ultravio-
lette, on peut citer la 2-hydroxy-4-octyloxybenzophénone, le
2-hydroxy—4—méthoxybenzophénoné, la 2—hydroxy—4—hydroxybenzyie
benzophénone, la 2~(2'~ hydroxy—3',5'—di—tert—butyl—phényl)-
benzophénone, la S—éhlorobenzophénone, le 2~(2'~hydroxy-3'-
tert—butyl-S'-méthylphényl)5—chlordbenzotriazole, 7 le ’
2= (2'-hydroxy~5'-méthylphényl) -benzotriazole, le 4-tert-
butylphényl salicylate, le p—octylphénYl salicylate, 1l'octo-
xyphényl salicylate, lé 2,2'-thiobis (4-tertoctylphénolate de
nickel, le p-toluénesulfonate de nickel et_l'octylbenzéhe—
sulfonate de nickel. Ces absorbeurs de lumi&re ultraviolette
peuvent servir soit isolément, soit en mélange .avec un ou
plusieures autres des absorbeurs de lumiére ultraviolette
sus-énumérés. L'absorbeur de lumiére ultraviolette est uti~- .
lisé de préférence a raison de 0,2 & 5% en poids rapporté 2
la quantité& de solution d'effaceuf.

' Lorsqu'on efface de l'écriture tracée a l'encre sur
du papier a l'aide de 1la solution d'effaceur ci-dessus, il
arrive dans certains cas que le papier dévienne excessivement
translucide ou méme tfansparent parce qu'un désensibilisateur
non volatil présent dans l'effaceur demeure sur le papier.
Dans un tel cas, des traces de marques & l'encre effacées
semblent légérement noircies ou ressortent en blanc & ia_
reproduction diazoique, attendu que la transparence du papier

est accrue. Pour supprimer-un tel inconvénient, il est sou-

haitable d'ajouter a la solution d'effaceur un aviveur fluo-

35

rescent. On peut utiliser comme aviveur fluorescent toute
matidre elle-méme incolore ou de couleur claire susceptible
de dissolution dans la solution d!effaceur. A titre d'exem-
ples de tels aviveurs fiuorescents, on peut citer ceux de
naphtalimide tels que MIKAWHITE ACR conceﬁtré, MIKAWHITE AT
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concentré, MIKAWHITE ATN concentré et MIKAWHITE BTN concentré
(Produits de la Nippon Kayaku K.K.); ceux de pyrazoline tels
que KAYCOLL C (produit -de 1la Nisso Kako K.X.); ceux de
stilbéne : MIKEPHOL TB concéntré, MIREPHOL TA et MIKEfHOL TA
concentré (produits de. la Misui Toatsu Kagaku K.K.); ceux de
coumarine tels que KAYCOLL E (produit de la-Nisso Kako K.K.)
et WHITEFLUOR B {produit de la Sumitomo,Kagaku,K.K-);'et'ceﬁx
de bisoxasole tels que WHITEX SNK, WHITEX SNP et SHITEX NKR
(produits de la Sumitomo Kagaku K.K.). L'aviveur fludresdent
est utilisé& & raison de 0,001 a 2% en p01ds rapporte a la
guantité de solution d'effaceur.

Lorsqu'on ne parvient pas & un bon &quilibre entre
l'effet blanchissant (qul empéche les. traces de marques
d'encre effacées de devenir noires) a 1'effet s’ ‘opposant & la
copie en blanc lors de la reproduction diazofque, il est
préférable d'utiliser deux oulplpsieurs aviveurs fluorescents
en combinaison. ' 7 ‘ -

Le mode pratique d'utlllsatlon de l'encre du type

systéme colorant incoloxre/révélateur et de l'effaceur associé

20 est le suivant. L'encre peut &tre utilisée au moyen d'instru-

ments & Scrire courants tels que stylos & feuntre et & bille.
La figure 1 représente un instrument & écrire71 2 .structure
de type feutre selon la présente invention. Dans un barillet

2 est prévu un réservoir d'encre 3. De l'encre arrive &

25 travers une md&che en feutre ou fibreuse 4 & un bec & &crire 5

:

prévu & la pointe du barillet. On obtient le bec & &crire en
faisant dépasser la m&che 4 & la pointe du barillet 2. On
voit en 6 un capuchon détachable du barillet 2.

N

La figure 2a représente'un instrument & écrire a

30 structure du type bille selon la présenterinveﬁtion;'Dans un

barillet 12 est prévu un réservoir d'encre 13. A la pointe du
réservoir d'encre est prévue une douille l4a travers€e par un
trou 14 formant passage d'encre. Une bille 15 formant le bec
& écrire tourillonne dans la douille l4a dont elle dépasse

35partiellement. En 16, onrv01t,un-capuchon détachable du

barillet 12. Le fond du capuchon est garni d'un &lastom&re

spongieux 17, comme représenté sur la figure 2a. La surface
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exposée de la couche d'élastomére 17 est recouverte d'une

pellicule de résine synthétique 18. Quand 1le capuéhon 16 est
enfilé sur la partie de bec a écrire du barillet, la bille
de ce bec est fetenue de maniére a étre enferﬁée, a travers
la pellicule 18, dans la couche d'&lastomére 17 comme repré-

sent& sur la figure 2b. Du fait que la bille ou bec & é&crire

est retenue de cette maniére, sa surface exposée est recou-

10

15
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verte par la pellicule 18 de sorte que l'encre ne peut
s'évaporer de sa surface exposée, laguelle demeure par
conséquent toujours mouillée d'encre. Ainsi, lorsgu'on retire
le capuchon 16 et que l'on commence & &crire, le tracé n'est
pas initialement défectueux du fait d'une arrivée d'encre
insuffisante. )

7 On peut utiliser la solution d'effaceur associée a
l'encre non seulement par badigeohnage au pinceau ou analogue
sur l'écriture tracée, mais aussi en remplissant de cette
solution un fécipient pour instrument a écrire du type feutre,
comme représenté sur la figure 3. La figure 3 représente un
instrument a effacer 21. Dans un barillet 22 est prévu un
réservoir de solution & effacer 23. Cette solution parvient;
a travers un organe de canalisation poreux 24 en feutre ou en
résine fibreuse ou poreuse, & la pointe du barillet. La pi&ce
25 d'application de solution & effacer est obtenue en faisant
dépaséer 1'organe de canalisation poreux -a la pointe du
barillet 22. On voit en 26 un capuchon détachable du barillet
22. , '

Dans les réalisations ci-dessus, l'instrument a
écrire et celui d'effacement sont réalisés sous forme de
barillets séparés. Toutefois, on peut incorporer tant un
instrument & &crire & plume qu'un instrument a effacer a un
méme barillet, comme illustré par la figure 4. Sur la figure
4, un méme barillet 32 est divisé en deux compartiments par '
une cloison 33. Dans un des compartiments du barillet 32 est
prévu un réservoir d'encre 3. Dans l'autre compartiment du
barillet 32 est prévu un réservoir de solution a effacer 23.
Par ailleurs, les structures sont semblables a celles de
1'instrument a é&crire & feutre selon la figure 1 et de
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1'instrument & effacer selon larfigure'3.‘Les pieces corres-
pondantes portent,  sur la’figure 4, 1es mémes références
numériques que sur les figures 1 et 3.

La figure .5 représente une realiéation dans laquelle
51'1nstrument a écrire é bille 11 selon la figure 2a et l'ins-
trument a effacer 21 selon la flgure 3 :sont 1ncorpores a un

méme barillet 32. ) i :
Comme 1nd1que plus haut, la solutlon a effécer selon
la présente ‘invention est sous,mlcrocapsules, lesqﬁelles sont
10 maintenues réunies au moyen'd'un agént solidifianﬁ et peuvent
ensuite &tre . utilisd@es, sous forme d'article moulé solide,
comme une gomme. La flgure 6 represente un effaceur ‘40 sous
forme d'artlcle moulé sollde. Cet effaceur sollde 40 presente
une structure dans laquelle des mlcrocapsules 41, renfermant
i5 la solution & effacer en tant que matiére formant noyau, sont
uniformément dlspersees dans une matrice d'agent solidifiant
42. Cet effaceur. solide 40 a 1’aspect d'unergomme courante et
est de préférence logé dans un 8tui en plastique 43 muni d'un
capuchon détachable 44, ) ) '
20 - Lorsqu'on utilise l'effaceur sous forme d'article
moulé soiide'40, on peutrle fixer au moyeﬁ-d'un raccord 50 a
1'extrémité arridre du barillet 2" de i’instrument éréorire
du type a feutre 1 comme représenté sur la figure 7. On peut
aussi fixer cet effaceur solide 40, au moyen du raccord 50,
25 sur 1l'extrémité arriére du barillet 12°' de 1'instrument &
écrire du type & bille 11 comme represente sur la flgure 8.
Les autres composants representes sur les figures 7 et 8 sont
les mémes que sur les figures 1 et 2a. Ils sont désignés par
les mémes féférences numériques qué sur lesrfigures 1 et 2a
3p0et 1l'on s'abstiendra de leés décrire & nouVeaﬁ., . '
La présente invention est illustrée par les exem-
ples et exemples comparés ci-dessous. Les proportions sont
indiguées dans les exemples et exemples comparés en parties
en poids. o : . ' "
35 . Exemple 1 o ' -
7 Preparatlon d'encre : ' o
- résine novolaque p-octylphenollque (revelateur) 20 parties
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__ p-nonylphé&nol (révélateur) ' _ - 30 "

- lactone de violet cristallisé {(colorant

incolore) : ) : 15 "
- décaline (solvant) 25 "
5 On dissout le mélange ci-dessus en le chauffant 2

100°C pendant une heure}ret on le filtre pouf é€liminer les
petites guantités de corps’insolubles en vue d'obtenir une
encre de couleur bleue. On remplit de cette encre un stylo'a
bille (de type E selon la norme industrielle japonaise (NIJ)
10 6-6039-1980 pour caractéres minces) . On trace un trait sur-du
papier (papier a &crire A selon la NIJ P-3201) avec le stylo
a bille ci-dessus. Le trait se trace uniment avec cette encre
comme avec -l'encre pour sty10 a bille usuelle, et l'on ob-
tient un trait bleu net. On laisse le trait séjourner 10 jours
153 50°C et .1'on constate qu'il est bon teint et ne se décolore
. pas. o ' o
7 On efface compl&tement ce trait en le frottant
doucement avec du papier imbibé& d'une solution & 30% d'adipate
de dioctyle {(effaceur) dans derl'acétone. Méme aprés séjour
20 du papier a 50°C pendant 10 jours, le trait effacé ne réap4
parait pas. L'effaceur s'avére donc assurer un effacement
stable, ' ’

Exemple 2
Préparation de l'encre

25 - 2,2'-méthyl&nebis-p-chlorophénol (révélateur) 3 parties

- 2-méthyl—4—nonylphénol (révélateur) 5 "

- 2—anilino—3—mé£hyl—6—pyrrolidinofluoranne

(colorant incolore) 2 pafties

- tétrachloréthyléne (solvant) - 6 "

30 - alcool benzylique (solvant) ' . 2 N

On dissout le mélange ci-dessus en le portant a
100°C pendant une heure, et on le filtrerpour €liminer les
éetitesrquéntités de corps insolubles afin d'obtenir une
encre de couleur noire. On remplit de cette encre une pié&ce

35 de stylo & feutre huileux (MM50, produit de la Pentel K.K.).
On trace un trait sur du papier (papier & &crire A) avec le
stylo ci-dessus, et 1l'on obtient un trait noir net.;On laissé
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ce trait sejourner a 10 C pendant 10 jours, et l on constate
qu'il est bon teint et ne se décolore pas.

Préparation de l'effaceur :

~ diphényl-phtalate (désensibilisateur) 15 partiés
- ré@sine de polyester (désensibilisateur) (VYLON

200, produit de la Toyo Boseki K.K.) 5 LT
- toluéne (solvant) o E 80 "

On mélange ensuite les composants ci-dessus et on
les disssouﬁ en les agitant & 50°C pendant une heure pour
obtenir une solutionld'effaceur. On remplit de cette solution
d'effaceur,une piéce de stylo a feutre'huileux (F50, prodﬁit
de la Pentel X.K.) pour obtenir un'instrument éreffacer.
Lorsqu'on frotte trois ou quatre fois avec cet instrument a
effacer le trait tracé avec l'encre noire ciFdegéus, on
efface complétement ce trait. Une minute aprés l'effacement,
on tente de récrire avec 1'encre noire ci-dessus sur la
surface effacée et l'on trace un trait noir net. Le trait
retracé ne se décolore pas au bout de 10 jours. Le trait
effacé ne réapparait pas. '

' Exemple 3.

-Préparation d'encre :

-~ Résine phénolique de type novolague (TAMANOL PA, -
pro&uitrde 1'Arakawa Kagaku K.K.) )
(révélateur) N g ' 30 parties

~ colorant de fluoranne incolore (BK—14,'prqduit

- de la Yamada. Kagaky Kogyo K.K.) 20 "

- alcool benzyligue (solvant) ' o 20 ' "

- &ther monophénylique d'ethylene—glycol '

(solvant) : : 30 "

) On :dissout le méléhge'ci—dessus en le portant a
100°C pendant une heure, et l'on filtre pour &liminer les
petites quantit&s de corps insolubles afin d'obtenir une
encore selon la présente invention de couleur noire.

on remplit de cette encre un stylo bille (type E
pour caract&res minces). On trace avec ce stylo un trait sur
du papier (papier & é&crire A). On examine 1'@criture sitdt
tracée. On la laisse ensuite sé&journer & 50°C pendant 7
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jours, et l'on examine aussi la modification qu'elle subit au
cours du temps. Les résultats sont portés dans le tableau 1.
Préparation de l'effaceur :
- copolymére N-vinyl pyrrolidone/acétate de
vinYle (désensibilisateur) 7,5 parties
- &thanol (solvant) ) ' 89,5 "
- pelyvinylpyrrolidone & haut poids moléculaire
(a poids moléculaire moyen de 360 000)
(modificateur de viscosité&) - 3 "

- On dissout les composants ci-dessus en agitant pour
préparer une solution d'effaceur. On remplit de cette solu-
tion d'effaceur une piéce du stylo a feutre huileux (M-10,
produit de ‘la Pentel K.K.). On frotte un peu avec cet effa-
ceur l'&criture sus~citée trac&e a l'encre noire ci-dessus,
et l'on constate qu'elle est netteméht effacée. o

Exemple comparé 1

Préparation d'encre :

- bisphénol F (révélateur) 30 parties
- colorant de fluoranne incolore (BK-14) 20 "
- alcool benzylique (solvant) 20 "

- &ther monophénylique d'éthyléne—glycdl
' {(solvant) _ 30 "

] On prépare de l'encre de la méme mani&re que dans
1'exemple 3 sauf qu'on utilise comme révélateur le bisphé&nol
F au lieu de la résine phénolique de type novolague de
l'exemple 3. On examine l'@criture sitdt tracée et sa modi-
fication au cours du temps. lLes résultats sont portés dans le
tableau 1. . -

Exemple comparé 2

Préparation d'encre :
- Résine phénolique- du type novolaque (TAMANOL PA)
(révélateur) : ' 30 parties
- colorant de fluoranne incolore (BK-14) - 20 "

- &ther monobutylique de diéthyléne-glycol
,(éolvant) - - 30 "
On prépare de l'encre de la méme maniére que dans
l'exemple 3 sauf qu'on utilise comme solvant l'éthgr monobu-
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tylique de diéthyléne-glycol au lieu de 15alcool benzylique
et de 1'é&ther monophénylique d'éthyléne-glycol de 1'exemple
3. On examine 1l'&criture sitdét tracée ainsi que sa modifi-

cation au cours du temps. Les résultats sont porté&s dans le
5 tableau 1. '

Tableau 1
Ecriture sitdt tracée | Aprés: séjour de 7
: : jours & 50°C
10 , .
Exemple 3 trait noir net ) presque inchangé
Exemple comparé 1| trait noir net , décoloré a 90%*
' , o - environ
Exemple comparé 2| presque incolore |  trait noir
15

* Note : célcul basé sur la mesure de la valeur Y
" (réflectance) au moyen de l'éppéreil de mesure de différence
de couleur de Hunter. Par exemple, & supposer que la valeur Y
du papier soit dé 70%, celle de 1l'é&criture sitdt tracée ést
20 de 56% et la différence:entre les deux est de 14%. Lérsqu'au
bout d'un certain tempé la,valeﬁr Y de 1l'écriture deyient de
63% et qﬁe la différence entre les valeurs Y du papier et de
l'écriture devient de 7%, on dit qu'il y a décoloration a
50%. Pareillement, quand la-valeur Y de l'&criture devient'de
25 70% et qUerla différence entre les valeurs Y du papier et de
1l'8criture devient nulle, on dit qu'il y a décoloration a
100s. B o o .

Comme on le voit,dtéprés le tableau 1, on peut
tracer un trait net avec l'encre de l'exemple 3 selon la
,3dprésente invention aussi bien gqu'avec une encre huileuse poﬁr
stylo a bille. Le Eraitrfraééfne-serdécolo:e pas lors de
l'essai rigoureux de sé&jour a 50°C pendant 7 -jours. Cette

encre convient donc comme encre pquvaht donner une éc?iture
bon teint. D'autre part, il n'y a pas de différencé, lors de
35 1'écriture, entre les iésultats—de l*exemple comparérl et de
l'exemple 3, mais l'écriture de 1'exemple comparé a tendance
a4 se décolorer au cours du temps. De ces faits, il décéule_

nettement qu'une encre comportanticomme,révélateur,1a'résine
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phénolique de type novolaque donne une couleur stable,
c'est-a-dire une é&criture de coﬁleur plus ré&sistante que
l'encre comportant du bisphénol A seul comme révélateur.
L'écriture de l'exemple comparé 2 est presque incolore lors

5de l'écriture et illisible. Ce résultat est dl, croit-on, a
ce qu'une réaction de développement de couleur entre le révé-
lateur et le colorant incolore est inhibée parcé qu'on utilise
comme solvant un composé polaire & effet désensibilisateur
accusé. Apré&s l'évaporation du solvant, l'écriture devient

10 foncée et l'on ne note gudre sa décoloration au cours du
temps, parce gu'on utilise comme révélateur la résistance
phénolique de type novolaque. '

Exemple 4
Préparation:d'encre :
15 ~ résine phé&nolique de type nbvolaque'(TAMANOL)

(révélateur) ’ : ) ' 30'pa§ties
- colorant de fluoranne incolore (PSD 150, produit 7
de la Nisso Kako K.K.) 25 "
~alcool -phényléthylique (solvant) .43 "
20~ acide oléique (lubrifiant) : -2 n

On dissout le mélange ci-dessus en le portaht a
100°C pendant une heure et 1'on filtre pour &liminer les
petites quantités de corps isolubles afin d'obtenir une.encre
selon la présehte invention de couleur noire. _

25 On applique cette encre sur du papier (papier 2
écrire A) par méthoderd'applicétion au couteau poﬁr préparer
un é&chantillon. On d&termine le degré de décoloration subi
par cet échantillon aprés essai de 5 heures au moyen d’'un
décolorimétre et apré&s s&jour de 7 jours & 50°C ainsi que les

30modifications de couleur apré&s 10 -heures d'immersion dans
1'eau. Les résultats sont portés dans le tableau 2.
Exemple comparé 3

Préparation d'encre :

- nonylphénol (révélateur) 30 parties
35- colorant de fluoranne incolore (PSD 150) 25 "
- alcool B-phényléthylique ' 43 "

- acide oléique (lubrifiant) ' 2 "
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On procéde comme dans l'exémple 4 sauf qu'on uti-
lise comme révélateur du nonylphénol au lieu de la ré&sine
phénolique du type novoiaque de l'exemple 4. On détermine le
degré de décoloration subi par un &chantillon aprés essai de

5 5 heures & l'aide d'un décolorimétre et aprés séjour de 7
jours a 50°C, ainsi que les changements de couleur aprés 10
heures d'immersion dans l'eau. On soumet simultanément 2
l'essai l'encre de l'exemple comparé 1 et de l'encre huileuse
pour;stylo 4 bille du commerce (produit de la corporation A).

10 Les résultats sont portés dans le tableau 2.

(TABLEAU 2 page suivante)
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Comme le montre le tableau 2, le degré de décolora-
tion subi par l'encre de l'exemple 4 selon la pré&sente inven-
tion est comparable & celui de:l'encre huileusé:du commerce
pour stylo

3,

a4 bille. A 1l'essai de chahgemehts'de coﬁleur'aprés
10 heures d'immersion dans 1'eau, la couleur de l'encre de
l'exemple 4 résiste mieux que celle de 1' encre hulleuse ~du

- commerce pour- stylo & bllle. Les- encres des exemples comparés

1 et 3, dans lesquels on- utlllse comme révélateur du bis-
phénol F seul ou du p-nonylphenol seul, sont susceptibles de
décoloration et ne permettent pas d'obtenir une &criture bon
teint., 7 )

On a soumis les &critures tracées avec les encres
préparées selon 1l'exemple 4 et les exemples comparés 1 & 3 &
un nombre limité de'frottements avec 1'effaceur préparé dans
1’exemple 3. Chacune de ces ecrltures se prete 4 l'effacement.

Exemple ‘5

'Prépaiation d'encre i’ _

- p-nonylphénol (révélateur) - .= - : 3 parties
- lactone de violet Cristallisé (cdloiaht incolore) 1,5 "

- cyclohexylbenzéne (solvant) - © 2,5 no.
- résine phenollque de type novolaque )

(HITANOL 4 1501, produit de la Hatchi Kasei

K.K.) (révélateur et modificateur de visco-' -

‘sit8) “ S , , 2

On a mélangé'eﬁsemble'les éompoSahts ci-dessus et
agité a 100°C pendant 30 mlnutes pour preparer une encre
bleue. - :

On a rempli de cette encre un'sfylo 3 bille (de type NIJ S
6039-1980 E pour caractéres moyene)/poﬁr confectionner un

instrument a écriie doht 1'écriture se-préte EY lfeffaeement
par l'effaceur selon la présente invehtion.

Préparation d'effaceur : '

- 4,4'—méthylénebis(acétaniiide) {point de fusmon

236°C) (desenSLblllsateur) ' 7 2 g
- méthonol (solvant) . . - 449
~ éthanol (solvant) o - C ’ L 4 g

On a melange ensemble les composants ci- dessus et
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agité a 50°C pendant une heure pour préparer uné solution
d'effaceur selon la présente invention. On a rempli de cette
solution d'effaceur une piédce de stylo & feutre huileux
(MM50) pour confectionner un instrument & effacer. On a
frotté doucement un nombre limité de fois avec cet instrument
1'8criture tracée avec le stylo & bille ci-dessus. L'8criture
S'est trouvée complétement effacée. 20 secondes aprés
l'effacement, on a tenté& de réprire sur'la surface effacée avec
le méme stylo & bille et l'on a obtenu une &criture nette qui
n'a pas disparu au cours du temps.

A titre comparatif, on a préparé une solution
d'effaceur en procédant comme ci-dessus sauf qu'on a substitué
de la triéthanolamine au 4,4'-méthylénebis(acétanilide). On
frotte doucement un nombre limité de fois 1l'@criture tracée 2
l'aide du stylo & bille ci-dessus avec cette solution a
effacer. L'écriture se trouve compl&tement effacée. Toutefois,
lorsqu'on tente de récrire avec le méme}stylo & bille sur 1la
surface effacée une minute, cing minutes, une heure et un jour
aprés l'effacement, l'@criture s'efface instantanément dans
chaque cas. '

Exemple 6 -

Préparation d'effaceur :

- acétate de polyvinyle (GOSENYL E50Z2, produit de la

Nippon Gosei K.K.) (dé&sensibilisateur) 3 g
- résine de cétone (HILAC 110H, produit de la '

Hitachi Kasei X.K.) (désensibilisateur) 1 g
- acétate d'éthyle (solvant) ' 5 g
- méthanol (solvant) - . 5 g

On mélange ensemble les composants ci-dessus et on
les dissout par chauffage pour préparer une solution d'effa-
ceur selon la présente invention. On remplit de cette solu-
tion a effacer une pi&ce de stylo a feutre huileux (MM50)
pour confectionner un instrument & effacer. On frotte dou-
cement un nombre limité de fois, avec éet instrument a
effacer, 1l'écriture tracée avec le stylo a bille obtenu dans
1l'exemple 5. L'@criture s'efface complétement. 30 secondes
aprés l'effacement bn tente de récrire sur la surface effacée
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avec le méme stylo & bille. L'&criture hétte obtenue ne
s'efface pés au cours du'temps. ) ' '
B Exemple 7 -

Préparation d'effaceur : ’ :
~ résine de cétone (HILAC 111, point de ramollissement :

100°C, produit'de'la Hitachi Kasei K.K.) o

(désensibilisateur) - - 5.-g
- tolugne (solvant) - ' 25 g

On mélange ensémble les composants ci-dessus et on
les dissout par chauffagé'pourrpréparer une solution d'effa-
ceur selon la présente inventiohf On met 9 g de cette solu-
tion d'effaceur en émulsion dans 30 g d'une solution'aqueuéé
a 10% de géiatine et l'oh ajoute 3o'g d'une solution aqueuse
& 10% de gomme arabique,'On agite le'mélangeré grande vitesse
pour l'émulsifier. On ajoute ensuite 140 ml d'eau tidde a
40°C et l'ohragite le mélangé a vitesse moyenne. On lui ajoute
goutte & goutte de l'acide acétique a 10% pour ajuster le pH
4 4,1. On maintient cette dispersion:é-40°c'pendant,deux

‘heures, puis on la raméne lgntément a 5°C. On lui ajoute

ensuite 0,5 ml de glutaraldéhyde, puis on ‘laisse le mélange
reposer une nuit, on décante, on lave 4 l'eau tiede et 1'on
s@che & l'air pour obtenir 10,5 g de micfocapsules ayant une
granulométrie de 10 & 50 n ét renfermant ladite solution

d'effaceur en tant que,ma;iéré formant noyau.

On solidifie les microcapsules de la manidre
suivante. ' 7 '
- microcapsules ' ) e 7 7 o 10,5 parties
- cire de paraffine (54°C) = - 2,00 "
- distdaryl-cétone - -6,0 "
- cire micfocrystalline_ L 1,0 -
~ huile durcie ° ' - : 7» g 7 1,5 - "
- talc S : . 3,0 "

On mélange.ensemblefles composants'ci—deésus. On
fait fdndre le mélange en le chauffant, on l'agite doucement,
on le coule dans un moule en forme de crayon et l'on refroi-
dit pour solidifier. On"démohle,ensuite 1l'article faconné
pour obtenir un effaceur sous forme solide. On,frétte 7 ou 8
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fois avec cet effaceur de 1'écriture tracée avec le stylo a

bille obtenu dans l'exemple 5 et l'on constate que 1l'écriture

s'efface complétement. 30fsecondes'aprés l'effacement, on

tente de ré&crire sur la surface effacée avec le méme stylo a

bille et 1l'on obtient une é&criture nette. Cette é&écriture ne
s'efface pas au cours du temps. En outre, l'écriture précé-
demment effacée ne réapparait pas.
Exemple 8

On proc&de a nouveau comme dans l'exemple 7 sauf
que, lors de la mise sous microcapsules de la solution
d'effaceur de l'exemple 7, on opére 1l'é&mulsification sous
agitation tré&s douce. On obtient 10,5 g de microcapsules

s

ayant une granulométrie de 150 & 300 M et une épaisseur de
membrane de 10 a 15 pet renfermant la solution d'effaceur en
tant que matiére formant noyau. '

On prépare ensuite un effaceur solide a partir des
microcapsules ci-dessus en procédant comme dans l'exemple 7.
On frotte 3 & 4 fois avec cet effaceur de 1l'écriture tracée
avec le stylo & bille obtenu dans l'exemple 5 et l'on cons-
tate qu'elle s'efface complé&tement. On tente de récrire avec
le méme stylo & bille sur la surface effacé&e 30 secondes
aprés l'effacement. L'@criture nette obtenue ne s'efface pas

avec le temps. En outre, l'écriture que l'on a effacée ne

- réapparait pas.

Exemple 9
Préparation d'effaceur :

- copolymére N-vinylpyrrolidone/acétate de

vinyle (3:7) (désensibilisateur) 7,5 parties
~ 8thanol (solvant) ‘ 87,5 "

- polyvinyl-pyrrolidone & haut poids moléculaire )

(poids molé&culaire moyen = 360 000)

(modificateur de viscosité) 0oasg "

‘On mélange ensemble les composants ci-dessus et
l'on agite & 50°C pendant une heure pour préparer des effa-
ceurs d'encre ayant des viscosités différentes. On remplit
une piéce de stylo a feutre huileux de chacun des effaceurs
d'encre ci-dessus pour obtenir des instruments effaceurs. On
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essaie comme suit 1l'efficacité d'effacement. On frotte un
nombre limité de fois avec l'effaceur 1'&criture tfaéée au
stylo & bille (2 encore bleue) obtenu dans l'exemple 5. On
tente d'écrire avec le méme stylo-a bille sur les deux cotés
d'un bloc-notes. du commerce (utilisant du papier ministre
filigrané). On détermine la possibilité d'effaéemeﬁt-d'écri—
ture sur le verso aprés effacement d'@criture tracée;sui-le
recto. Les résuitats sont portés déns le;tableau 3.7

Tableau 3

Quantité de poly- Viscosité Efficacité | Possibilité
vinyl-pyrrolidone de ** | d'efface- ~ d'effacement
2 haut poids molé- | l'effaceur |  ment i , sur le
culaire (parties) {cp) S - ' verso

0 8,5 | excellente | bui

0,5 S F 10 : excellente presqﬁe,huller*

2 22 i'éxcellente B nuile

3 - 38 excellente |. "

5 . ' 80 - excellente | ~ - "

7,5 200 | ~ bonne o,

8 - 235 . i pas bonne R

Note : * L'é@criture est 1égéremen£'brouillée.

%% On mesure la viscosité a 1'aide d'un viscosimetre
de type EL:(produit de la Tokyé-Keiki K;K.f'avec
une vitesse>derrotor dé,lo tr/m)ré 25°C.

On voit d'aprés les résultats ci-dessus que si la
viscosité de l'effaceur est comprise entre lO,et’ZOd cP, on
peut effacer efficacement 1'8criture trac&e au recto en &vi-
tant l'effacement de celle portée au verso. 7

-Des traces de marques d'encreieffacées ne réappa-

_raissent pas, méme au bout d'une semaine. On tente de récrire

sur la surface effacée, avec le méme stylo a bille contenant
derl'encre'bleue,VSO secondes aprés 1'effacement. On obtient
une &criture nette. La partie récrite ne p4dlit pas méme au

bout d'une semaine.
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‘Exemple 10
Préparation d'effaceur :

- Copolymére N—vinylpyr:oliddne/acétate de vinylé 7
' (3:7) (désensibilisateur) - 15 parties

5 =~ éthanol .(solvant) - . 85 "

On mélange ensemblerles:composants ci-dessus et
l'on agite & 50°C pendant une heure pour préparer un effaceur
d'encre. Attendu que la guantité de désensibilisateur pré&sente

'dans,qette solution est plus grande que celle prévﬁe dans

10 l'exemple 9, la solution a une viscosité& de 22 cP a 25°C sans
aucune- addition de modificateur de viscosité.

On frotte doucement sur de l'écriture tracée recto
verso sur un bloc-notes avec le stylo & bille (& encre bleue)
obtenu dans l'éxemple 5, un pinceau de manucure enduit d'une

15 1légére quantité de l'effaceur ci-dessus. L'&criture s'efface
complétement. On tente de ré&crire avec le méme stylo a bille
a encre bleue, 2 minutes aprés. l'effacement. On obtient une
écriture nette. L'é8criture tracée sur le verso du bloc-notes
est légérement brouillée a certains endroits, mais non

20 effacée. ' ' ‘

Exemple 11

Préparation d'effaceur :

- phtalate de diphényle (désensibilisateur) 20 parties
- résine de polyester saturée . '

25 (VYLON-200, produit de la Toyo Boseki

K.K.) .

(désensibilisateur & haut poids 10 "

molé&culaire)

- toluéne (solvant) . 70 "

30 On mélaﬁge ensemble les composants ci-dessus et
l'on agite & 70°C pendant une heure pour préparer un effaceur
d'encre ayant une viscosité de 35,4 cP a 25°C, On remplit une
piéce de stylo a feutre huileuk»(M~10) de cet effaceur pour
obtenir un ihstfument a effacer. On frotte un nombre limité de

35 fois avec cet effaceur de l'&criture tracée recto'verso sur un
bloc-notes avec le stylo a bille a encre bleue obtenu dans
l'exemple 5. L'écriture s'efface complétement. On tente de



10

15

290

25

30

35

2547827

33

récrire sur les traces effacées avec le méme stylo & bille é
encre bleue une minute aprés effacement On obtient une &cri-
ture nette. - L'écrlture portée au verso du. bloc-notes est
légérement brouillée en certains endromts, mais non effacee.

7 , Exemple 12 R o
Préparation d'encre : '

- résine novolaque p-crésol (réVéiateur) ' ' 30 parties

-~ 4,4'-méthylénebisphénol (révélateur) 0

- 2-anilino=-3-méthyl-6-pyridinofluoranne ' -
(colorant incblore) io "

- alcool benzylique (solvant) , . 30 "

- méthylnaphtal&ne (solvant) ' i0 "

On mé&lange ensemble les composants ci-dessus. On
dissout le mélange en le portant & 100°C peﬁdant'ﬁne heure et
l'on filtre pour &liminer les faibleS‘qﬁantités de'corﬁs
insolubles afin d'obtenir une encre de couleur noire. On
remplit de cette encore un stylo a billé'(de type E pour
caract&res minces). On trace un trait sur du papier (papier a
crire A) avec ce stylo & bille. Le trait se trace uniment
avec cette encre comme avec l'encre pour stylo & bille
classique. On obtient un trait noir net. On laisse s&journer
trois mois le trait tracé et l'on constate qu’ 11 tlent sans
se décolorer.

Préparation d'effaceur :

- résine d'éthyléneurée-formaldéhyde 7

(désensibilisateur) _ 10 parties
~ acétate d'isobutyle (solvant) o L . 85 "

- aceto—butyrate de cellulose (modlflcateur :

de viscositég) : ' 5 "

On mélange ensemble les composants ci-dessus et
l'on agite & 70°C pendant une heure pour préparer un effaceur

“d'encre ayant une v1s0051te de 57,5 cP a 25°C., On remplit de

cet effaceur une plece ‘de stylo a feutre huileux (M~10) pour
obtenir un 1nstrument a effacer. On frotte un nombré limité
de fois avec cet effaceur de l'ecrlture tracée recto verso
sur un bloc -notes avec le stylo A bille & encre ‘noire

ci-dessus. On tente de recrlre.avec le méme stylo 32 bille 2
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encre noire une minute apreés l'effacement. On obtient une
écriture nette. L'@criture portée au verso du bloc-notes
demeure inchangée. ,

- , Exemple 13

Préparation d'encre :
- Résine phénolique de type noéolaque

{(TAMANOL PA) (révélateur) 25 parties
- lactone de violet cristallisé (colofant incolore) 20 "

- alcool benzylique (solvant) , 30 °
- €éther monophénylique d'é&thyléne-glycol (solvant 20 "
- B5-tert-butylsalicylate de zinc : 5 "

On prépare un stylo a bille & encre bleue de la
méme manidre que dans l'exemple 12 en utilisant les compo-
sants ci-dessus. On tente d'écrire sur du papier avec ce stylo
a bille au moyen d'un appareil a dessiner (charge : 200 g,
vitesse : 7 cm/sec, inciinaison : 70°). On soumet l'é&criture
résultante & un essai de 5 heures au décolorimétre, et l;on
détermine le degré de décoloration. Les résultats sont portés
dans le tableau 4.

Exemple comparé 4,

Préparation d'encreV: ,
- résine phénolique du type novolagque (TAMANOL Pa) 30 parties

- lactone de violet cristallisé- : 20 "
- alcool benzylique . 30 "
- &ther monophénylique d'é&thyléne-glycol 20 "

On prépare de l'encre bleue de composition ci-dessus
de la méme maniére que dans l'exemple 13 sauf que le 5-tert-
butylsalicylate de zinc ne figure pas dans la composition
d'encre de l'exemple 13. On détermine le degré de décolora-
tion de 1l'écriture de la méme manidre que dans l'exemple 13.
Simultanément, on détermine le degré de décoloration subi par
de l'écriture tracée avec un stylo & bille a encre bleue
huileuse du commerce. Les résultats sont portés dans le
tableau 4.

' Exemple 14

Préparation d'encre : )

- résine phénolique du type novolaque (TAMANOL P3)

{révélateur) . 25 parties
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~ colorant de fluoranne incolore (BK—14) . 20 "
- alcool benzylique ' ' » 20 "
- &ther monophénylique d'ethylene—glycol . ] 3677 "
- 3—methyl 5- tert-butylsallcylate de. zinc . 5 m

On prepare un stylo a bille a encre noire de 1la
méme manidre que dans l'exemple 13 en utilisant les compo—'
sants ci-dessus. On déteimi@e le degré de déchoration subi
par l'écriture tracée avec ce stylo & bille 3 encre noire de
la méme maniére que dans 1' exemple 13. Les résultats sont
portés dans le tableau 4. '

‘Exemple comparé'S

Préparation d'encre : e

- résine phénolique de type novolaque (TAMANOL Pa) 30 partles

- colorant de fluoranne 1ncolore (BK 4y - 20 "
- alcool benzylique - : E .20 o®
- &ther monophénylique d'ethylene—glycol . 30 ,“

) On prépare de l'encre noire de comp031tlon ci-dessus
de la méme mani&re que dans 1l'exemple 14 sauf que le 3-méthyl-
5-tert-butylsalicylate de zinc ﬁe'figure pas dans la composi-
tion d'encre de l'exemple 1l4. On détermine lé degré de déco-
loration subi par l'écriture tracée de cette encre de 1la
méme mani&re que dans l'exemple 14. on determlne 51multanement
le degré de décoloration subi -par. l'ecrlture tracee avec un

stylo a pointe bille 2 encre noire du cqmmerce (prodult ‘de la

corporation B). Les résultats sont'portés dans le tableau 4.
' Tableau 4 :
Degré de decoloratlon
aprés 5 h d'essal au
: o décolorimétre, NBS
Exemple 13 (encre bleue) : ' 2,5
Exemple comparé 4 (encre bleue) N ) 7,0
Stylo a bille a feutre huileux o
du commerce (encre bléue) R 2,3
Exemple 14 (encre nqiré) o - 1,3
Exemple comparé 5 (encre noife)' . . 2,4

Stylo a bille & feutre huileux

-du commerce (encre—noire)J ': : 1,2
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On voit d'aprés le tableau 4 que la ré&sistance a la
décoloration d'écriture & l'encre est améliorée par addition
a l'encre d'un sel métallique d'acide‘carboxylique aromatique
et devient a peu prés comparable a celle d'&criture tracée.
avec un stylo & bille a feutre huileux du commerce. ]

L'écriture trac&e avec les encres des exemples 13
et 14 et exemples comparés 4 et 5 s'efface avec 1'effaceur
d'encre préparé'dans 1l'exemple 3,

) Exemple 15 -

Préparation d'encre : ’
~ résine phénolique de type novoléque (TAMANOL PA)

(révélateuf) : _ 25 parties
- résine phénolique de type novoiaque {TAMANOL 7

510, produit de 1'Arakawa Kagaku K.K.)

(révélateur) - ‘5 "
- colorant de fluoranne incolore (BK-14) - ' 20 "
- alcool benzylique '7 20 "
- &ther monophénylique d'&thyléne-glycol ' 20 "
- trinonylphé&nyl-phosphite ' 0 "

On mélange ensemble les composants ci-dessus et on
les dissout pour préparer une encre noire. On trace un trait
de cette encre sur du papier. On laisse l'é&criture ré&sultante
s€journer 7 jours & 50°C et l'on constate qu'elle’ demeure
inchangée. 7

Préparation d'effaceur : ,

- résine d'éthyléneuré&e-butyraldéhyde

(désensibilisateur) 10 parties.
- &thanol (solvant) - ) 7 "
~ dioxane (solvant) ) ) 18,5 "

- polyvinylpyrrolidone a haut poids mol&culaire
) (pdids moléculaire moyen de 360 000) 7

(modificateur de viscosits) : 1,5 "

On mélange ensemble les composants ci-dessus et on
dissout pour obtenir une solution d'effaceur. On remplit de
cette solution ﬁne pieéce de stylo a feutre huileux (M-10)
pour préparer uh instrument a effacer. On frotte un nombre

limité de fois l'&criture tracée a l'encre ci-dessus avec cet
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instrument & effacer et elle s'efface nettement. On laisse le
tracé effacé séjourner & 50°C pendant un mois, mais il ne se
colore pas. En outre, l'&criture ne réapparait pas.

Exemple comparé 6

Préparation d'encre': ) )
- résine phé&nolique de type novolaque (TAMANOL PA) 25 parties -
- résine phénolique de type novolaque

(TAMANOL  510) ' ﬁ 5w
- colorant de fluoranne incolore {(BK-14) 7 20 "
- alcool benzylique o 20 "
- &ther monophénylique a'éthyléne -glycol 30 "

On prépare de l'encre noire de comp051t10n ci-dessus’
de la méme mani&re que dans l'exemple 15 sauf gue le trinonyl-
phényl-phosphite ne figure pas dans la comp051tlon d'encre de
1'exemple 15. On laisse . de l'écriture tracée de
cette encre séjourner 7 jours a 50°C et l'on constaté qu' elle
demeure stable et sans aucun changement.

On efface cette &criture avec 1l'effaceur préparé dans
l'exemple 15. On laisse le tracé effacé séjournér un mois &
50°C. On constate que l'écriture se recolore legerement

Exemgle 16

Préparation de l'encre : o

- résine phénolique de type novolaque (TAMANOL PA)

7 (révélateur) N : o 30 parties
- colorant de fluoranne incolore (PSD150) - 20 "
- alccol prhényléthylique'(solVant)' : 45 "
- dicrésyl 2-éthylhexyl-phosphite ' 5

On mélange ensemble les composants ci~dessus et on
les dissout pour préparer une encre noire. On remplit de
cette encre un stylo & bille (de type E pour caractéres
minces). On tente d'Bcrire sur du papier_avec ce stylo 2
bille. On obtient une &criture noire nette. Orn laisse cette
&criture séjourner 7 jours & 50°C et l'on constate qu'elle
demeure stable et sans aucun changement. )

On efface cette &criture avec 1l'instrument & effacer

préparé dans 1'exemple 15. On laisse le tracé effacé séjour-
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-

ner un mois i 50°C. On constate que le tracé effacé ne se
colore pas.

Exemple cdmparé 7

Preparatlon d'encre :
- résine phénolique de type novolaque (TAMANOL PA)

(revelateur) - : : 30 parties
- colorant de fluoranne 1ncolore (PSD150) 20 "
- alcool -phenylethyllque (solvant)’ 50 "

On prépare de l'encre noire ayant la composition
ci-dessus de la méme maniére que dans l'exemple 16 sauf que
le dicrésyl 2-&thyhexyl-phosphite ne figure pas dans la compo-

-sition de 1l'exemple 16. De l'écriture tracée de cette encre

qu'on laisse s&journer 7 jours & 50°C s'avére stable et
exempte de tout changement. : -

7 On efface cette &criture avec 1'instrument A effa-
cer préparé dans l'exemple 15. On laisse le tracé effacé
séjourner un mois & 50°C. On constate que le tracé& effacé se
colore légérement.

Exemple 17
Préparation d'encre :
~ résine phénolique du type novolaque (TAMANOL PA)

(révélateur) 10 parties
~ résine phénolique du type novolaque ’
' {précondensé& p-crésol/formol) ' 20 "
- colorant de fluoranne incolore (BK-14) 5 v
- lactone de violet cristallisé (colorant incoore) 2 "
- alcool benzylique (solvant) 30 "

- éther monophénylique d'ethyléhe-glycol (solvant) 23 "
On mélange ensemble les composants ci-dessus et on

les dissout pour préparer une encre noire. On remplit de

cette encre un stylo & bille (de type E pour caractdres

minces) pour préparer un instrument & &crire.

Préparation d'effaceur :
- résine d'éthyléneur&e-butyraldéhyde

{(désensibilisateur) 10 parties
- é&thanol (solvant) - 70 "
- dioxane (solvant 16 "

~ salicylate d'octoxyphényle (absorbeur
de lumiére ultraviolette) 4 "
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On mélange,eﬁéemble 1es'composants ci-dessﬁs et on
les dissout pour préparer une solution d'effaceur. On remplit
de cette solution une piéCe'de,stylo-a feutre huileux (M-10)
pour préparer un instrument a effacer. On frotte un nombre
limité& de fois 1'écriture tracée de l'encre'ci-dessﬁs avec
cet instrument & effacer et elle s'efface nettement. Oon
soumet le tracé effacé 3 un essai de res;stance a- la lﬁmlere
pendant 10 heures en utilisant un décolorimétre. On constate
que l'@criture effacée ne réapparait pas.

Exemple comparé 8

Préparation d'effaceur :

- résine d'ethyleneuree—butyraldehyde - 7 10 parties
- &thanol S ' 700 "
- dioxane ' ) 20 "

On prépafe une sdiutioh d'effaceur ayant la compo-
sition ci-dessus de la méme maniére que ‘dans 1! exemple 17
sauf que l'absorbeur de lumiére ultrav1olette ne. flgure pas
dans la comp051tlon d'effaceur de l'exemple 17. On prépare un
instrument & effacer du type a feutre. )

On frotte avec cet instrument a effacer 1'écriture
tracée a l'encre noire préparée dans 1'exemple 17,'et elle
s'efface nettement. On soumet le tracé effacé & un essai de
résistance & la lumi&re de 1la méme maniére7qﬁe dans. l'exemple
17. On constate que'l'écriture réapparait avec une couleur
jaune péile. o T ' 7

- : 7 Exemgle 18

Preparat1on d'effaceur s

- copolymére N—v1nylpyrrolldone/acétate de

vinyle (3:7) (désensibilisateur) 10 parties
- &thanol (solvant) =~ - I - go "
- méthylisobutyicétone {solvant) ' : g~ "

- 2—(2'hydroxy—S'—méthylphényl)benzotriazole

 (absorbeur de lumidre ultraviolette) 2

On mélange ensemble les composants ci-dessus et on
les dissout pour préparer une solution d'effaceur. On remplit
de cette solution d'effaceur -une plece de stylo a feutre
huileux (M—lO) pour preparer un instrument & effacer. On
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frotte avec cet instrument a effacer 1'&criture tracée a
l'encre noire préparée dans l'exemple 17. L'écriture s'efface
nettement. On soumet le tracé effac& & un essai de résistance
3 la lumidre de .la méme manidre que dans l'exemple 17. On
constate que l'é&criture effacée ne réapparait pas. o

Exemple comparé 9

Préparation d'effaceur :
- Copolym&re N-vinylpyrrolidone/acétate de

vinyle (3:7) ' | 10 parties
- &thanol 80 "
- méthylisobutylcé&tone : . 10 "

On prépare une solution d'effaceur ayant la compo-

'sition ci-dessus de la méme manidre que dans l'exemple 18

sauf que 1'absorbeur de lumiére ultraviolette ne figure pas -
dans la composition d'effaceur de 1l'exemple 18. on prépare un
instrument 3 effacer du type a feutre.

On frotte avec cet instrument a effacer de 1'é€cri-
ture tracée a4 l'encre noire préparée dans l1l'exemple 17.
L'écriture s'efface nettement. On soumet le tracé effacé a un

essal de résistance a la lumiére de la méme maniére que dans

l'exemple 17. On constate que 1l'écriture effacée réapparait

- avec une couleur jaune péle.

Exemple 19

Préparation d'encre :
-~ résine phénolique de type novolaque (TAMANOL ,

+4F 510) (révélateur) : : 25 parties
- résine phénolique de type novolaque i ’

(précondensé p-crésol/formol) _ 10 "
- lactone de violet cristallis& {(colorant incolore 20 "
~ glycol phénylique (éolvant) . 20 "
- alcool benzylique (solvant) 25 "

On mélange ensemble les composants ci-dessous et on
les dissout pour préparer une encre bleue, Onhremplit'de
cette encre un sﬁylo a bille (de type E pour caractéres
moyens) pour préparer un instrument & é&crire. '

' Préparaﬁion d'effaceur :
- copolymére N-vinylpyrrolidone/acétate de vinyle -
' (3:7) (désensibilisateur) 10 parties
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-~ &thanol (solvant) ) 80 paﬁties
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- dioxane (solvant) : 8 parties
- polyv1nylpyrrolldone a haut poids 7
moléculaire (poids molé&culaire moyen de
360 000) -

(modificateur de viscosité) - 1,5 partie

- aviveur fluorescent de coumarine

(WHITEFLUOR B, produit de la
~ Sumitomo Kagaku K.K.) 0,01 partie
- aviveur fluorescent de naphtalimide - -

(MIKAWHITE ACR concentré&, produit 7

de la Nippon Kayaku K.K.) ' : 0,5 partie

On mélange ensemble les éomposants ci-dessus et
on les dissout pour préparer une solution d'effaceur. On
remplit de cette solution une piéce de'stylo'a feutre
huileux (M-10) pour préparer un instrument afeffacgr. On -
frotte un nombre 1imité de fois l'écriture tracée & l'encre
bleue c1-dessus avec cet instrument 3 effacer. L'8criture
s'efface nettement. La trace effacée est aussi blanche que
le papier et on ne la remarque pas. On tente de récrire
sur la surface effacée avec le méme stylo 3 bille & encre
bleue 60 secondes aprés 1'effacement. On obtient une &criture
nette. On tire copie du ‘tracé effacé et du tracé récrit 3
des allurxes nomlnales allant de 4 3 7 & 1'aide d'un copieur
diazoigue (Recopy Superdry Model 455, produit de la Ricoh '
Co., Ltd.). Le tracé effacé et le tracé récrit ne se remar-
guent absolument pas. - R '
o Exemple comparé 10

On prepare un effaceur dfencre de la méme manidre
gque dans l'exemple 19 sauf qu'on supprime 1l'aviveur fluo-
rescent. On prepare un instrument & effacer du type a feutre.
on frotte avec cet instrument & effacer 1'écriture tracée sur
papier avec le stylo a pille 3 encre bleue préparée dans
1l'exemple 19. L'é&criture s'efface, mais une tache du genre
tache d'huile se remargue légérement sur le tracé effacé.

On tente de récrire sur le tracé effacé avec le méme stylo &

bille & encre bleue, 60 secondes aprés l'effacement. On obtient
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une écriture nette. On copie le tracé effacé et le tracé
récrit 3 des allures nominales allant de 4 & 7 3 1'aide du
méme copieur diazoIque que dans 1l'exemple 19. Le tracé
effacé et le tracé récrit ne se remarquent,pas'a une allure
nominale allant de 4 3 5,5, mais le tracé apparalt avec une

-

couleur blanchatre 3 une allure nominale allant de 6 a 7.
' Exemple 20
Préparation d'effaceur :

- résine d'éthyléneurée-butyraldéhyde

(désensibilisateur) 10 parties
- &thanol (solvant) 70 "
- dioxane (solvant) ’ 18 "

- polyvinylpyrrolidone & haut poids

moléculaire :
(poids moléculaire moyen de 360 000) .
(modificateur de viscosité) 1,5 "
- aviveur fluorescent de coumarine ' '
(Kaycoll E, produit-de la Nisso Kako K.K.) 0,05"
On-mélange ensenble les composants ci-dessus et on
les dissout pour préparer une solution d'effaceur. On remplit

-

de cette solution une pidce de stylo & feutre huileux (M-10)

-~

pour préparer un instrument & effacer. On frotte avec cet
instrument i effacer de l1l'é&criture tracée sur du papier tel-
iiére (de couleur ivoire), avec le stylo & bille i encre
bleue préparé selon l'exemple 19. L'écriture s'efface complé-
tement. Le lustre supérficiel du papier demeure, autour du
tracé effacé, sans modification sensible.

Exemple comparé 11

On prépare un effaceur d'encre de la méme manidre
que dans 1'exemple 20, sauf que l'on supprime l'aviveur
fluorescent. On prépare un instrument & effacer d feutre. On
frotte avec cet instrument 3 effacer 1l'écriture tracée sur du.
papier tellidre (de couleur ivoire) avec le stylo 3 bille &
encre bleue préparé dans l'exemple 19. L'&criture s'efface
complé&tement, mais le lustre superficiel du papier se modifie
autour du tracé effacé et la couleur ivoire se trouve légére-
ment accentude. Ainsi, le tracé effacé se distingue des

autres parties du papier.
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REVENDICATIONS -

1. Procéds d'&criture et d'effacement, caractérisé .
en ce qu'il comporte 1'écriture avec une encre.colorée compre-
nant un révélateur 3 groupe hydroxyle phénolique, un. colorant
incolore donneur d'électrons capable de faire apparaitre une
couleur sous l'action dudit réVélateur et un'solvant qui
n'inhibe pas la réaction de développement de couleur—entre
ledit révélateur et ledit colorant incolore, et 1l'effacement
de l'écriture tracée de ladite encre colorée avec un effaceur
combrenaht un composé polaire désensibilisateur gui rend
incolore ledit colorant dbnneur d'électrons développé.

2. Ensemble d'un instrument & &crire et d‘'un instru-
ment & effacer, 1'instrument & &crire (1; 11) &tant composé
d'un premier barillet (2; 12; 2'; 12°), 4'un réservoir d'encre
(3; 13) un organe de canalisation d'encre (4; 14, l4a) pour
1l'amenée d'encre du réservoir d'encre & la pointe du premier
barillet et un bec & écrire (5; 15) prévu a la pointe de
l'organe de canalisation d'encre, ladite encre &tant de
l'encre colorée comprenant un révélateur & groupe hydroxyle
phénolique, un colorant incolore donneur 4'électrons capable
de faire apparaitre une couleﬁr sousrl'action du révélateur
et un solvant qui n'inhibe pas la réaction de développement
de couleur entre le revelateur et le colorant incolore, et
1'instrument & effacer (21) &tant composé d'un second
harillet (22), d'un réservoir de solution i effacer (23)
prévu dans ce Second-barillet, d'un organe de canalisation

S

poreux (24) pour 1'amende de solution 3 effacer du réservoir .
de solution & effacer i la pointe du second barillet et d'une
pi&ce d'application de solution a effacer (25) formée en
faisant dépasser partiellement l'organe de canalisation poreux
34 la pointe du second barillet, la solution d'effaceur compre-
nant un composé polaire désensibilisateur gui rend incolore
ladite encre colorée. ,> o i

3. Ensemble d'un 1nstrument d &crire et d'un ins-
trument & effacer selon la revendication 2, caracterlse en ce

que 1'instrument i &crire est un instrument & é&crire du type
a feutre (11), en ce que ledit organe de canalisation d'encre
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est constitué par une m&che en feutre ou fibreuse (4), et

en ce que le bec i écrire (5) est formé en faisant dépasser

- partiellement la méche & la pointe du premier barillet (1).
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4. Ensemble d'un instrument a écrire et d'un instru-
ment & effacer selon la revendication 2, caractérisé en ce que
l'instrument & écrire est un instrument 3 &crire dﬁ type a
stylo & bille (11), en ce que ledit passage de canalisation
d'encre est'constitué par une douille (14a) traversée par un
trou (14), et en ce que le bec & dcrire est constituérﬁar une
bille a &crire (15) tourillonnant dans ladite douille, d‘ol
elle dépasse partiellement. . .

5. Ensemble d'un instrument 3 &crire et d'un instru-
ment i effacer selon la revendication 2, caractérisé en ce qué
ledit organe de canalisation poreux (4) de l'instrument &
écrire est constitué par du feutre, de la fibre ou une résine
poreuse. '

-~

6. Ensemble d'un instrument & écrire et d'un instru-
ment 4 effacer selon la revendication 2, caract@risé& en ce
que ledit premier barillet de l'instrument & &crire et ledit
second barillet (21) de 1l'instrument i effacer sont constitués
par un seul barillet (32) divisé& en deux compartiments par
une cloison (33), le réservoir d'encre (13) étant prévu dans
un compartiment du barillet et le réservoir de solution a
effacer (23) &tant prévu dans 1l'autre compartiment du barlllet.

7 7. Ensemble d'un instrument & &crire et d4'un ins-

trument a effacer selon la revendlcatlon 2, caractérlsé en ce
qu'un capuchon amovible - (6; 16) est prévu du cbté bec a
&crire de 1l'instrument 3 Ecrire pour recouvrir le bec a
écrire, et en ce gu'un capﬁchonjamovible (26) est prévu du
cdté de la pidce d'application de solution & effacer de
1'instrument 3 écrire pour recouvrir cette pigce.

8. Ensemble d'un instrument & écrire et d'un instru-

-

ment a_effacer'selon la revendication 7, caractérisé en ce
gue ledit capuchon (16) recouvrant le bec 3 &crire (15) est
muni d'une couche d'élastom@re spongieux (17) garnissant le
fond du capuchon et d'une couche de pellicule de ré&sine synthé-

tigque (18) recouvrant la face exposée de la couche d'&lasto-
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mére, et en ce que le bec & écrire (15) est retenu de facon a
étre enfermé, d travers ladite couche-de pellicule, dans N

-

ladite couche d'élastomére quandrle bec a écrire de 1l'ins-
trument a écrire est recouvert par ledlt capuchon. '

9. Ensemble d'un instrument 3 écrire et d'un
instrumeno a effacer,ai'instrument 3 écrire étant composé.d'un
barillet (2),'d'un'résefvoir'diencre (3) prévu dans ledit
barillet, d4'un oxrgane dé canalisation,(é;.14, 14a) pour

-~

1'amenée d'encre du réservoir d'encre 3 la pointe du barillet
et d'un bec ajéc:ire'(S:'lS) prévu 4 la pointe dudit organe
de canalisatioﬁ, ladite encre &tant de l'encre colorée compre-
nant un révélateur 3 groupe hydroxyle phénolique, un,coiorant
incolore'donneur d'électrons capabie de faire appataitré,uné
couleur sous l'action du revelateur et ur solvant qui '7 .
'inhibe pas la réaction de developpement de couleur entre le
révélateur et le coloxan»,;rl‘;nstrument 3 effacer étant un
article fagonné solide (40) préparé en dispersant uniformément
des microcapsules {41) dans ﬁne’matrice d'agené solidifiant
(42) pour les combinexr ensemble et en. fagonnant la dispersion
résultante, les microcapsules contenant dans 1eur 1nter1eur,

-

en tant que matiére formant noyatu, une solution 3 effacer
comprenant -un composé oola1re desen51b111sateur qu1 rend
incolore ladite encre coloree. '

e Ensemble d un 1nstrument a ecrlre et d'un 1nstruv
ment 4 effacer selon la revendlcatlon 9, caracterlse en ce gue

- -

ledlt xnstrument a exfacer sollde (40) est prévu & 1'extrémitd
du barillet (27) oppos&e au bec § écrire (5) de 1'instrument
a écrire. ' ) ’ ] .

11. Ensemble d'une encre et d‘un effaceur pour cette
encre, caractérisé'én ce que l'encre est'dé l'encre colorée
comprenant un révéiateur d groupe hydroxyle phénolique, un
colorant incolore donneur d'électrons capable de faire appa-
raitre une couleur sous l'action du révélateur et un solvant
qui n'inhibe pas la réaction de développement de couleur
entre le revelateur et le colorant incolore, et -en. ce que
1! effaceur comprend un - compose polalre désensibilisateur qui

rend incolore l'encre colorée.
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12. Ensemble d'une encre et d'un effaceur pour

cette encre selon la revendication 11, caractérisé en ce que

le révélateur de l'encre est une résine phénolique de type

‘novalague, et en ce que le solvant de l'encre est un alcool

aromatique et/ou l'éther monophenyllque d'ethylene-glycol.

13. Ensemble d'une encre et d'un effaceur pour
cette encrérselon la tevendiéation 12, caractérisé& en ce gue
1'encre contient encore un sel métallique d'un acide carbo-
xylique aromatique.

14. Ensemble d'une encre et d'un effaceur pour cette
encre selon la revendication 12, caractérisé en ce que 1l'encre
contient encore un triester-phosphite. 7

15. Ensemble selon la revendlcatlon 11, caractérlsé
en ce gque l'effaceur est un composé polalre désensibilisateur
liquide. R

16. Ensemble selon la revendication 11, caractérisé
en ce que l'effaceur est une solution d'un composé pblaire
désensibilisateur dissous dans un solvant 3 point d'ébullition
de 160°C ou moins, ledit composé polaire déseﬂsibilisateur
&tant solide 3 la température ordinaire et ayant un point de
fusion de 60°C ou plus et une preSSLOn de vapeur de 1 mm Hg
ou moins & 150°C.

2 a7. Eﬁsemble 58101 la revendication 16, caractérisé
en ce que la viscosité de la solution d'effaceur est ajustée
entre 10 et 200 cP & 25°C.

18. Ensemble selon la revendication 17, caractérisé
en ce que le réglage de viscosité de la solution d'effaceur
est opéré par addition d'un composé organique a haut poids
moleculalre exergant sur la solution un effet épalss1ssant.

19. Ensemble selon la revendlcatlon 17, caractérisé
en ce que la solution d'effaceur contient deux ou plusieurs
composés désensibilisateurs dont 1'un au moins est un composé
désensibilisateur & haut poids moléculaire exergant un effet

épaississant et en ce que le réglage de la viscosit& de la

splutibn est opéré par réglage de la quantité dudit composé
désensibilisateur 3 haut poids moléculaire.
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 20. Ensemble selon la revendication 16, caractdrisé
en ce que la solution d'effaceur contient encore un aviveur
fluorescent. - : , o o
21.'Ensemble selon la revendication 16, caractérisé
en ce que la solution d'effaceur contient encore un absorbeur
de lumidre ultraviolette. - . . o
' 22. Ensemble selon la revendication 11, caractérisé
en ce que l'effaceur est un artiéle,fagonné solidé,,préparé
en dispersant uniformément,dés,microcapéuleéfreﬁfermant, dans
leur intérieur, une solufioh en.tant que matidre formant
noyau, dans une matrice d'agent solidifiant pour les maintenir
combinées et'en'fagonﬁant 1afdiépersion,;la solution’étant
obtenue en dissolvant dans un solvant & point d'ébullition
de 160°C ou moins, un composé polaire désensibilisateur qui 7
est solide aux températures'oidinairés et a ﬁn'pOintrae_fusion
de 60°C ou plus et une pression de wvapeur de 1 mm Hg ou moins.
a 150°C. S ' . ' / '
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