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©  Elektrophotographischer  Flüssigentwickler. 

©  Die  Erfindung  betrifft  einen  elektrophotographischen 
Flüssigentwickler  für  die  Umkehrentwicklung  negativ  gela- 
dener  Ladungsbilder  bestehend  aus  einer  isolierenden  Trä- 
gerflüssigkeit  hohen  elektrischen  Widerstands  und  niedriger 
Dielektrizitätskonstante,  in  der  Pigment,  harzförmiges  Binde- 
mittel,  Ladungssteuerstoff  aus  einem  Copolymerisat  aus 
N-Vinyl-2-pyrrolidon  und  Methacryisäureester  und  übliche 
Zusätze  dispergiert  oder  gelöst  sind,  welcher  zusätzlich  als 
Additiv  ein  mit  einem  ot-Olefin  alkyliertes  Poly-N-vinyl-2- 
pyrrolidon  enthält,  sowie  ein  Verfahren  zu  seiner  Herstel- 
lung. 
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s i e   Erfindung  betrifft  einen  elektrophotographischen 
Flüssigentwickler  für  die  Umkehrentwicklung  negativ  gela- 
dener  Ladungsbilder  bestehend  aus  einer  isolierenden  Trä- 
gerflüssigkeit  hohen  elektrischen  Widerstands  und  niedriger 
Dielektrizitätskonstante,  in  der  Pigment,  harzförmiges  Binde- 
mittel,  Ladungssteuerstoff  aus  einem  Copolymerisat  aus 
N-Vinyl-2-pyrrolidon  und  Methacrylsäureester  und  übliche 
Zusätze  dispergiert  oder  gelöst  sind,  welcher  zusätzlich  als 
Additiv  ein  mit  einem  a-Olefin  alkyliertes  Poly-N-vinyl-2- 
pyrrolidon  enthält,  sowie  ein  Verfahren  zu  seiner  Herstel- 
lung. 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n e n   e l e k t r o p h o t o g r a p h i s c h e n  

F l ü s s i g e n t w i c k l e r   fü r   d i e   U m k e h r e n t w i c k l u n g   n e g a t i v   g e -  
l a d e n e r   L a d u n g s b i l d e r   b e s t e h e n d   aus  e i n e r   i s o l i e r e n d e n  

T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   hohen   e l e k t r i s c h e n   W i d e r s t a n d s   u n d  

n i e d r i g e r   D i e l e k t r i z i t ä t s k o n s t a n t e ,   in  d e r   P i g m e n t ,  

h a r z f ö r m i g e s   B i n d e m i t t e l ,   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   aus  e i n e m  

C o p o l y m e r i s a t   aus  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  M e t h a c r y l -  

s ä u r e e s t e r   und  ü b l i c h e   Z u s ä t z e   d i s p e r g i e r t   o d e r  g e l ö s t  

s i n d ,   s o w i e   e i n   V e r f a h r e n   zu  s e i n e r   H e r s t e l l u n g .  

Es  i s t   e i n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   mi t   n e g a t i v   g e l a d e n e n  

T o n e r t e i l c h e n   fü r   d i e   N o r m a l e n t w i c k l u n g ,   d.  h.  f ü r   d i e  

E n t w i c k l u n g   p o s i t i v   g e l a d e n e r   e l e k t r o s t a t i s c h e r   L a d u n g s -  

b i l d e r ,   b e k a n n t   (EP-OS  0  001  1 0 3 ) ,   de r   in  e i n e r   e l e k -  

t r i s c h   i s o l i e r e n d e n   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   P i g m e n t ,   h a r z -  

f ö r m i g e s   B i n d e m i t t e l   und  a l s   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e i n  

C o p o l y m e r i s a t   aus  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  M e t h a c r y l -  

s ä u r e e s t e r   d i s p e r g i e r t   o d e r   g e l ö s t   e n t h ä l t .   Ein  s o l c h e r  

F l ü s s i g e n t w i c k l e r   i s t   j e d o c h   n i c h t   e i n g e s t e l l t   und  g e -  

e i g n e t   f ü r   d i e   U m k e h r e n t w i c k l u n g   n e g a t i v   g e l a d e n e r  

L a d u n g s b i l d e r ,   w e i l   h i e r m i t   h e r g e s t e l l t e   K o p i e n   im 

a l l g e m e i n e n   s t a r k e   G r u n d b i l d u n g   z e i g e n   und  nur   u n z u -  

r e i c h e n d e   B i l d w i e d e r g a b e n   d a r s t e l l e n .  

Es  i s t   auch  e i n e   n e g a t i v   a r b e i t e n d e   e l e k t r o s t a t i s c h e  

T o n e r k o m p o s i t i o n   zur  H e r s t e l l u n g   p o s i t i v e r   B i l d e r   u n d  

U m k e h r b i l d e r   b e k a n n t   (US-PS  3  542  6 8 1 ) ,   d i e   in  e i n e r  



e l e k t r i s c h   i s o l i e r e n d e n   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   P i g m e n t   u n d  

e i n   a l k y l i e r t e s   P o l y m e r i s a t   aus  h e t e r o c y c l i s c h e m  

N - V i n y l m o n o m e r ,   wie  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n ,   d i s p e r g i e r t  

e n t h ä l t .   Es  h a t   s i c h   j e d o c h   g e z e i g t ,   daß  F l ü s s i g e n t -  

w i c k l e r   d i e s e r   A r t ,   i n s b e s o n d e r e   be i   U m k e h r e n t w i c k l u n g ,  

k e i n e   a u s r e i c h e n d e   B i l d q u a l i t ä t   l i e f e r n .   D e m e n t s p r e c h e n d  

g e h t   aus  der   auf   d i e s e r   E n t g e g e n h a l t u n g   b a s i e r e n d e n  

DE-OS  1  930 -783  e i n - F l ü s s i g e n t w i c k l e r   m i t   S t e u e r m i t t e l  

h e r v o r ,   de r   nur   f ü r   e i n   p o s i t i v   a r b e i t e n d e s   E n t w i c k -  

l u n g s v e r f a h r e n   a u s g e w i e s e n   i s t .   Der  F l ü s s i g e n t w i c k l e r  

i s t ,   wie  V e r g l e i c h s v e r s u c h e   z e i g e n ,   n i c h t   f ü r   d i e   Um- 

k e h r e n t w i c k l u n g   n e g a t i v   g e l a d e n e r   L a d u n g s b i l d e r   u n t e r  

H e r s t e l l u n g   von  K o p i e n   b e f r i e d i g e n d e r   Q u a l i t ä t   g e e i g n e t .  

Es  i s t   auch   e i n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   f ü r   d i e   U m k e h r e n t -  

w i c k l u n g   n e g a t i v   g e l a d e n e r   L a d u n g s b i l d e r   b e k a n n t   (DE-AS 

2  125  6 6 8 ) ,   b e s t e h e n d   aus   in  e i n e r   a l i p h a t i s c h e n  

T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   d i s p e r g i e r t e n   M i s c h u n g   von  P i g m e n t ,  

P o l y c y c l o p e n t a d i e n h a r z   und  e i n e m   P h o s p h o l i p i d   a l s  

S t e u e r m i t t e l .   E ine   S t e u e r u n g   mi t   L e c i t h i n   zum  B e i s p i e l  
e r w e i s t   s i c h   j e d o c h   n i c h t   immer  a l s   r e p r o d u z i e r b a r  

e i n s t e l l b a r .  

Es  war  A u f g a b e   der   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g ,   e i n e n  

e l e k t r o p h o t o g r a p h i s c h e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   fü r   d i e  

U m k e h r e n t w i c k l u n g   n e g a t i v   g e l a d e n e r   L a d u n g s b i l d e r   z u  

s c h a f f e n ,   de r   e i n f a c h   h e r s t e l l b a r   i s t ,   g u t   l a g e r f ä h i g  

i s t   und  e i n e   g u t e   B i l d q u a l i t ä t   b i e t e t .  



Die  A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   g e l ö s t   d u r c h   e i n e n  

e l e k t r o p h o t o g r a p h i s c h e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   d e r   e i n g a n g s  

g e n a n n t e n   A r t ,   de r   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daß  e r  
z u s ä t z l i c h   e i n   mi t   e i n e m   a - O l e f i n   a l k y l i e r t e s   P o l y - N -  

v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   e n t h ä l t .   Der  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   e n t -  

h ä l t   v o r z u g s w e i s e   0 , 0 0 5   b i s   1,0  G e w i c h t s p r o z e n t   a n  

a l k y l i e r t e m   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n .   H i e r d u r c h   w i r d  

e r r e i c h t ,   daß  man  e i n e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   f ü r   d i e   Um- 

k e h r e n t w i c k l u n g   zur   V e r f ü g u n g   s t e l l e n   k a n n ,   de r   an  s i c h  

au f   der   B a s i s   e i n e s   F l ü s s i g e n t w i c k l e r s   f ü r   d i e   E n t w i c k -  

l u n g   p o s i t i v e r   L a d u n g s b i l d e r   a u f g e b a u t   i s t   und  d u r c h  

V e r d ü n n u n g   des  T o n e r k o n z e n t r a t s   mit   e i n e r   das  a l k y l i e r t e  

P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   g e l ö s t   e n t h a l t e n d e n   T r ä g e r -  

f l ü s s i g k e i t   f ü r   den  E i n s a t z   a l s   U m k e h r e n t w i c k l e r   e i n g e -  

s e t z t   w e r d e n   k a n n .  

Es  war  v ö l l i g   ü b e r r a s c h e n d ,   daß  man  aus  e i n e m   f e r t i g e n ,  

n e g a t i v   g e s t e u e r t e n   und  g u t   d i s p e r g i e r t e n ,   f ü r   d e n  

E i n s a t z   in  K o p i e r g e r ä t e n   b e r e i t s   g e e i g n e t e n   F l ü s s i g e n t -  

w i c k l e r   d u r c h   g e r i n g e n   Z u s a t z   des  a l k y l i e r t e n   P o l y - N -  

v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n s   e i n e n   für   d ie   U m k e h r e n t w i c k l u n g   g u t  

g e e i g n e t e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   h e r s t e l l e n   k o n n t e ,   w o b e i  

aus   dem  S t a n d   de r   T e c h n i k   h e r v o r g i n g ,   daß  das   a l k y l i e r t e  

P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   a l s   D i s p e r g i e r m i t t e l   d e s  

P i g m e n t s   v e r w e n d e t   w u r d e .   Eine  E r k l ä r u n g   des  g e f u n d e n e n  

E f f e k t e s   kann  z.  Zt.   n i c h t   g e g e b e n   w e r d e n .  



Das  mi t   e i n e m   a - O l e f i n   a l k y l i e r t e   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i -  

don  i s t   an  s i c h   b e k a n n t   (US-PS  3  417  0 5 4 ) .   S e i n e   H e r -  

s t e l l u n g   g e s c h i e h t   d u r c h   R e a k t i o n   be i   e r h ö h t e r   T e m p e r a t u r  

des   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n s   mi t   den  e n t s p r e c h e n d e n   a -  

O l e f i n e n   in  A n w e s e n h e i t   von  o r g a n i s c h e n   P e r o x i d k a t a l y s a -  

t o r e n .   Als   e r f i n d u n g s g e m ä ß   b e s o n d e r s   g e e i g n e t   h a b e n   s i c h  

s o l c h e   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n e   e r w i e s e n ,   d i e   m i t  

a - O l e f i n e n   s u b s t i t u i e r t   s i n d ,   w e l c h e   12  b i s   20  K o h -  

l e n s t o f f a t o m e   b e s i t z e n .   H i e r z u   g e h ö r e n   z.  B.  D o d e c e n - 1 ,  

T e t r a d e c e n - 1 ,   H e x a d e c e n - 1 ,   H e p t a d e c e n - 1 ,   O c t a d e c e n - 1 ,  

N o n a d e c e n - l ,   E i c o s e n - 1   o d e r   P o l y b u t e n e   m i t   n i e d r i g e m  

M o l e k u l a r g e w i c h t .   Es  kann   auch  e i n e   M i s c h u n g   de r   v e r -  

s c h i e d e n e n   O l e f i n e   v o r l i e g e n .   S o l c h e   a l k y l i e r t e n   P o l y -  

N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n e ,   d i e   e twa   20  G e w i c h t s p r o z e n t   a n  

V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   e n t h a l t e n ,   k ö n n e n   e r f i n d u n g s g e m ä ß   v o n  

V o r t e i l   s e i n ,   w e i l   d u r c h   das  hohe  Maß  an  A l k y l i e r u n g  

b e s o n d e r s   g u t e   L ö s l i c h k e i t s e i g e n s c h a f t e n   g e g e b e n   s i n d .  

Die  v e r w e n d e t e   Menge  des   e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   Z u s a t z e s   a n  

a l k y l i e r t e m   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   w i r d   e i n e r s e i t s  

b e g r e n z t   d u r c h   das  A b f l a u e n   h e r g e s t e l l t e r   B i l d e r ,   w e n n  

z u v i e l   an  Z u s a t z   e n t h a l t e n   s e i n   s o l l t e ,   und  a n d e r e r s e i t s  

d u r c h   Abnahme  de r   W i r k s a m k e i t   des  F l ü s s i g e n t w i c k l e r s .  

E in   Z u s a t z   von  0 , 0 0 5   b i s   1,0  G e w i c h t s p r o z e n t   an  a l k y -  

l i e r t e m   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n ,   v o r z u g s w e i s e   0 ,02   b i s  

0 , 5   G e w i c h t s p r o z e n t   h a t   s i c h   a l s   g ü n s t i g   e r w i e s e n .  

Als   i s o l i e r e n d e   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t e n   e i g n e n   s i c h   zum 

B e i s p i e l   p e t r o l e u m a r t i g e   a l i p h a t i s c h e   K o h l e n w a s s e r s t o f f e  

wie   n - H e x a n ,   L i g r o i n ,   n - H e p t a n ,   n - P e n t a n ,   I s o d o d e c a n   u n d  



I s o o c t a n   s o w i e   auch   d e r e n   H a l o g e n - D e r i v a t e   wie  P e r c h l o r -  

e t h y l e n ,   wobe i   d i e s e   a l l e   e i n e   hohe  I s o l i e r f ä h i g k e i t  

( d e r   s p e z i f i s c h e   W i d e r s t a n d   i s t   g r ö ß e r   a l s   109  Ω · c m )  

und  e i n e   n i e d r i g e   D i e l e k t r i z i t ä t s k o n s t a n t e   (von  w e n i g e r  

a l s   3)  b e s i t z e n .   B e s o n d e r s   e i g n e n   s i c h   zum  B e i s p i e l   d i e  

im  H a n d e l   e r h ä l t l i c h e n   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e ,  

wie  " I s o p a r ( R ) E ,   G,  L,  H  o d e r   K"  de r   E s s o - C h e m i e ,  

Hamburg .   D i e s e   k ö n n e n   a l l e i n   o d e r   in  K o m b i n a t i o n   e i n g e -  

s e t z t   w e r d e n .  

Die  v e r w e n d e t e n   P i g m e n t e   s i n d   b e k a n n t .   Zur  H e r s t e l l u n g  

s c h w a r z e r   E n t w i c k l e r   s e t z t   man  in  der   R e g e l   Ruße  w i e  

G a s r u ß ,   O f e n r u ß   o d e r   F lammruß  ( C . I .   Nr.  s ä m t l i c h e r  

R u ß s o r t e n   77  266)  e i n .   V o r z u g s w e i s e   e i g n e n   s i c h   s a u r e  

Ruße  mit   e i n e r   m i t t l e r e n   T e i l c h e n g r ö ß e   von  2 0  -   30  nm 

und  e i n e r   O b e r f l ä c h e   von  8 0  -   200  m2/g  (BET) .   F e r n e r  

s i n d   o r g a n i s c h e   P i g m e n t e   wie  P h t h a l o c y a n i n - B l a u   ( C . I .  

Nr.  74  1 6 0 ) ,   P h t h a l o c y a n i n - G r ü n   ( C . I .   Nr.  74  260  o d e r  

42  0 4 0 ) ,   H i m m e l b l a u   ( C . I .   Nr.  42  7 8 0 ) ,   R h o d a m i n   ( C . I .  

Nr.   45  1 7 0 ) ,   M a l a c h i t - G r ü n   ( C . I .   Nr.  42  0 0 0 ) ,   M e t h y l -  

v i o l e t t   ( C . I .   Nr.  42  5 3 5 ) ,   P e a c o c k b l u e   ( C . I .   Nr.  42  0 9 0 ) ,  

N a p h t h o l - G r ü n   B  ( C . I .   Nr.  10  0 2 0 ) ,   N a p h t h o l - G r ü n   Y  ( C . I .  

Nr.  10  0 0 6 ) ,   N a p h t h o l - G e l b   S  ( C . I .   Nr.  10  3 1 6 ) ,   P e r -  

m a n e n t r o t   4R  ( C . I .   Nr.  12  3 7 0 ) ,   B r i l l a n t - E c h t r o s a   ( C . I .  

Nr.  15  865  o d e r   16  1 0 5 ) ,   H a n s a g e l b   ( C . I .   Nr.  11  7 2 5 ) ,  

B e n z i d i n - G e l b   ( C . I .   Nr.  21  1 0 0 ) ,   L i t h o l - R o t   ( C . I .   N r .  

15  6 3 0 ) ,   L a k e - R o t   D  ( C . I .   Nr.  15  5 0 0 ) ,   B r i l l a n t - C a r m i n e   6B 

( C . I .   Nr.  15  8 5 0 ) ,   P e r m a n t r o t   F5R  ( C . I .   Nr.  12  335)  u n d  

P i g m e n t - R o s a   3B  ( C . I .   Nr.  16  015)  u . s . w .   g e e i g n e t .   B r a u c h -  

b a r   s i n d   auch  a n o r g a n i s c h e   P i g m e n t e ,   zum  B e i s p i e l   B e r l i n e r  

B lau   ( C . I .   Nr.  P i g m e n t b l u e   2 7 ) .  



Man  b e d i e n t   s i c h   e r f i n d u n g s g e m ä ß   be i   d e r   Z u b e r e i t u n g   d e s  

T o n e r s   v o r z u g s w e i s e   e i n e s   P i g m e n t s   o d e r   P i g m e n t g e m i s c h e s .  

P i g m e n t e   s i n d   im  a l l g e m e i n e n   F a r b s t o f f e n   h i n s i c h t l i c h  

d e r   A u s b l e i c h f ä h i g k e i t   ü b e r l e g e n .   D a r ü b e r   h i n a u s   l a s s e n  

s i c h   m e i s t   d a m i t   im  V e r g l e i c h   zu  f a r b s t o f f h a l t i g e n   T o n e r n  

h o c h k o n t r a s t r e i c h e   B i l d k o p i e n   h e r s t e l l e n .   Die  e i n s e t z -  

b a r e n   h a r z f ö r m i g e n   B i n d e m i t t e l   s i n d   an  s i c h   b e k a n n t   u n d  

w e r d e n   a u s  d e r   G r u p p e   d e r   n a t ü r l i c h e n   o d e r   s y n t h e t i s c h e n  

H a r z e   a u s g e w ä h l t .   S ie   d i e n e n   zu r   F i x i e r u n g   de r   P i g m e n t -  

p a r t i k e l   au f   dem  L a d u n g s b i l d   o d e r ,   nach   T r a n s f e r ,   z u r  

F i x i e r u n g   au f   dem  e n t s p r e c h e n d e n   Medium,  wie  b e i s p i e l s -  

w e i s e   P a p i e r ,   K u n s t s t o f f -   o d e r   M e t a l l f o l i e .   Als  H a r z e  

e i g n e n   s i c h   zum  B e i s p i e l   in  den  a l s   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t  

v e r w e n d e t e n   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e n   p r a k t i s c h  

u n l ö s l i c h e   H a r z e ,   zum  B e i s p i e l   mi t   n a t ü r l i c h e n   H a r z e n  

m o d i f i z i e r t e   M a l e i n s ä u r e h a r z e ,   Dammar,  K o p a l ,   S c h e l l a c k ,  

K o l o p h o n i u m ,   g e h ä r t e t e s   K o l o p h o n i u m ,   E s t e r g u m m i ,   g l y -  

z e r i n e s t e r m o d i f i z i e r t e   M a l e i n h a r z e ,   S t y r o l / B u t a d i e n -  

M i s c h p o l y m e r e ,   V i n y l t o l u o l / B u t a d i e n - M i s c h p o l y m e r e   u n d  

d e r g l e i c h e n .   H i e r u n t e r   s o l l e n   auch   D i s p e r s i o n e n   v o n  

P o l y m e r e n   in  a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e n ,   s o g e -  
n a n n t e   O r g a n o s o l e   o d e r   D i s p e r s i m e r e   f a l l e n .  

U n t e r   ü b l i c h e n   Z u s ä t z e n   v e r s t e h t   man  s o l c h e ,   d i e   d i e  

v e r s c h i e d e n s t e n   T o n e r e i g e n s c h a f t e n   b e e i n f l u s s e n   u n d  

f a l l w e i s e   v o r h a n d e n   s e i n   k ö n n e n .   So  b e e i n f l u s s e n   s i e   d i e  

A u f l a d u n g s h ö h e ,   das  S e d i m e n t a t i o n s v e r h a l t e n ,   d i e  

L e b e n s d a u e r ,   d i e   R e d i s p e r g i e r b a r k e i t   von  A g g l o m e r a t e n ,  
d i e   Ü b e r t r a g u n g s f ä h i g k e i t   und  d i e   W i s c h f e s t i g k e i t   d e s  



F l ü s s i g e n t w i c k l e r s   bzw.  de r   T o n e r t e i l c h e n   au f   dem 

K o p i e t r ä g e r .   Als   Z u s ä t z e   kommen  ü b l i c h e   S u b s t a n z e n   i n  

F r a g e   wie  W a c h s e ,   vor   a l l e m   P o l y e t h y l e n - ,   P a r a f f i n -   und  

C h l o r p a r a f f i n - W a c h s e .   Als  Wachs  o d e r   P o l y e t h y l e n   k a n n  

e r f i n d u n g s g e m ä ß   e in   s o l c h e s   mi t   e i nem  E r w e i c h u n g s p u n k t  

im  B e r e i c h   von  60  b i s   130°C  v e r w e n d e t   w e r d e n .   Die  g e -  

n a n n t e n   Wachse   o d e r   P o l y e t h y l e n e   b e s i t z e n   E i g e n s c h a f t e n ,  

d i e  -   b e z ü g l i c h   des  s p e z i f i s c h e n   G e w i c h t e s  -   d e n j e n i g e n  

d e r   v e r w e n d e t e n   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   ä h n e l n .   W e i t e r   kommen 

in  A l i p h a t e n   l ö s l i c h e   P o l y m e r e   wie  P o l y v i n y l a l k y l e t h e r ,  

P o l y i s o b u t y l e n ,   P o l y v i n y l s t e a r a t   und  P o l y a c r y l a t e   b z w .  

P o l y m e t h a c r y l a t e   mi t   h ö h e r e m   A l k o h o l r e s t   o d e r   W e i c h -  

m a c h e r   wie  zum  B e i s p i e l   D i a l k y l p h t h a l a t e   in  F r a g e .  

Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   auch  e in   V e r f a h r e n   z u r  

H e r s t e l l u n g   des   e l e k t r o p h o t o g r a p h i s c h e n   F l ü s s i g e n t -  

w i c k l e r s   f ü r   d i e   U m k e h r e n t w i c k l u n g   n e g a t i v   g e l a d e n e r  

L a d u n g s b i l d e r ,   be i   dem  e i n   Gemisch   aus  e l e k t r i s c h   i s o -  

l i e r e n d e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   hohen  e l e k t r i s c h e n   W i d e r -  

s t a n d s   und  n i e d r i g e r   D i e l e k t r i z i t ä t s k o n s t a n t e ,   P i g m e n t ,  

h a r z f ö r m i g e m   B i n d e m i t t e l ,   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   aus  e i n e m  

C o p o l y m e r i s a t   aus  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   und  M e t h a c r y l -  

s ä u r e e s t e r   und  ü b l i c h e n   Z u s ä t z e n   zu  e i n e r   h o m o g e n e n  

P a s t e   v e r a r b e i t e t ,   mi t   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t ,   d i e   g e g e b e n e n -  

f a l l s   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e n t h ä l t ,   zu  e i n e m   T o n e r k o n z e n -  

t r a t   v e r d ü n n t   und  mi t   w e i t e r e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   zum 

f e r t i g e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   g e m i s c h t   w i r d ,   das   d a d u r c h  

g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daß  man  das  T o n e r k o n z e n t r a t   m i t  

e i n e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   m i s c h t ,   in  der   m i t   a - O l e f i n   a l -  

k y l i e r t e s   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   g e l ö s t   e n t h a l t e n  



i s t .   V o r z u g s w e i s e   s t e l l t   man  e i n e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r  

h e r ,   d e r   0 , 0 0 5   b i s   1,0  G e w i c h t s p r o z e n t   an  a l k y l i e r t e m  

P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   e n t h ä l t .  

H i e r d u r c h   w i r d   e r r e i c h t ,   daß  in  e i n f a c h e r   W e i s e   aus  e i n e m  

f e r t i g e n   T o n e r k o n z e n t r a t ,   das   fü r   N o r m a l e n t w i c k l u n g   e i n -  

g e s e t z t   w e r d e n   k a n n ,   e i n   f ü r   U m k e h r e n t w i c k l u n g   g e e i g n e -  

t e r   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   h e r g e s t e l l t   w i r d ,   w o b e i   n i c h t   e i n -  

mal   e i n   n e u e r   D i s p e r g i e r s c h r i t t   o d e r   z u s ä t z l i c h e r   A r b e i t s -  

gang   n o t w e n d i g   i s t ,   w e i l   d i e   V e r d ü n n u n g   des   T o n e r k o n z e n -  

t r a t s   o h n e h i n   e r f o l g e n   m u ß .  

Das  H o m o g e n i s i e r e n   zu  e i n e r   P a s t e   kann  m i t   e i n e m   D r e i -  

w a l z e n s t u h l ,   e i n e r   K u g e l -   o d e r   K o l l o i d m ü h l e   o d e r   e i n e r  

R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e ,   was  im  a l l g e m e i n e n   b e v o r z u g t   w i r d ,  

b e i   T e m p e r a t u r e n   im  B e r e i c h   von  Z i m m e r t e m p e r a t u r   b i s  

e t w a   zum  S i e d e b e r e i c h   d e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   v o r g e n o m m e n  
w e r d e n .   Die  Dauer   de r   E i n w i r k u n g   i s t   a b h ä n g i g   vom  M a h l -  

r e s u l t a t .   Die  f e r t i g e n   T e i l c h e n   b e s i t z e n   G r ö ß e n   im  B e -  

r e i c h   z w i s c h e n   e twa  0 , 0 5   und  10  pm.  Die  T o n e r k o n z e n -  

t r a t e   s t e l l t   man  d u r c h   V e r d ü n n e n   de r   P a s t e   be i   s c h n e l l  

l a u f e n d e n   R ü h r e r n   auf   e i n e n   F e s t s t o f f g e h a l t   von  e t w a  

5  b i s   10  G e w i c h t s p r o z e n t   e i n .  

Das  w e i t e r e   M i s c h e n   mi t   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   zum  f e r t i g e n ,  

g e b r a u c h s f ä h i g e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   kann   zum  B e i s p i e l   v o r  

dem  E i n s a t z   des  F l ü s s i g e n t w i c k l e r s   im  E n t w i c k l u n g s g e r ä t  

e r f o l g e n .   Im  a l l g e m e i n e n   w i r d   das  M i s c h e n   au f   K o n z e n -  

t r a t i o n e n   im  B e r e i c h   z w i s c h e n   0 ,05   und  e twa   5  G e w i c h t s -  

p r o z e n t   v o r g e n o m m e n .  



Die  E r f i n d u n g   w i rd   a n h a n d   d e r   f o l g e n d e n   V e r g l e i c h s -  

b e i s p i e l e   und  B e i s p i e l e   n ä h e r   e r l ä u t e r t .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   1 :  

60  g  e i n e s   Rußes  (BET:  96  m 2 / g ,   PH  =  4 ,5 )   w u r d e n   m i t  

300  g  e i n e r   10  g e w i c h t s p r o z e n t i g e n   Lösung   e i n e s   a l k y -  

l i e r t e n   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n s   mi t   e i n e r   K o h l e n -  -  

s t o f f k e t t e n l ä n g e   von  20  Atomen  in  de r   A l k y l g r u p p e   u n d  

ca .   20  G e w i c h t s p r o z e n t   V i n y l p y r r o l i d o n   ( A n t a r o n   V  2 2 0 )  

in  e i n e m   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f   ( S i e d e b e r e i c h  

1 6 0  -   180°C)   a n g e s e t z t   und  mi t   160  ml  d e s s e l b e n   K o h l e n -  

w a s s e r s t o f f s   g e m i s c h t .   D i e s e   M i s c h u n g   wurde   3  S t u n d e n  

b e i   80°C  m i t   e i n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e   v e r m a h l e n   und  

n a c h   dem  A b k ü h l e n   zu  e inem  5  g e w i c h t s p r o z e n t i g e n   Ruß 

e n t h a l t e n d e n   T o n e r k o n z e n t r a t   v e r d ü n n t .   Der  f e r t i g e  

F l ü s s i g e n t w i c k l e r   wurde   d u r c h   M i s c h e n   von  7  ml  des  T o -  

n e r k o n z e n t r a t s   mit   1  1  des  g e n a n n t e n   a l i p h a t i s c h e n   K o h -  

l e n w a s s e r s t o f f s   h e r g e s t e l l t .   Mit  d i e s e m   F l ü s s i g e n t w i c k l e r  

w u r d e   e i n e   U m k e h r e n t w i c k l u n g   mi t   H i l f e   e i n e s   M i k r o f i l m -  

v e r g r ö ß e r u n g s g e r ä t s   auf  Z n O - P a p i e r   d u r c h g e f ü h r t .   D i e  

B i l d e r   w a r e n   s e h r   g r u n d h a l t i g   und  fü r   den  p r a k t i s c h e n  

E i n s a t z   u n g e e i g n e t .  

V e r g l e i c h s b e i s p i e l   2 :  

60  g  Ruß,  b e s c h r i e b e n   wie  in  V e r g l e i c h s b e i s p i e l   1 ,  

w u r d e n   mi t   600  g  e i n e s   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s  

( S i e d e b e r e i c h   1 6 0  -   180°C)  a n g e s e t z t   und  mi t   160  g  e i n e r  



20  g e w i c h t s p r o z e n t i g e n   Lösung   e i n e s   g e p f r o p f t e n   T e r p o l y -  

m e r i s a t s   aus  76%  D o d e c y l m e t h a c r y l a t ,   20%  M e t h y l m e t h a c r y -  

l a t   und  4%  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   in  dem  K o h l e n w a s s e r s t o f f  

( S i e d e b e r e i c h   1 6 0  -   1 8 0 ° C ) ,   30  g  e i n e s   P o l y e t h y l e n -  

w a c h s e s   ( T r o p f p u n k t   1 0 3  -   107°C)   und  16  g  e i n e s   c h l o r i e r -  

t e n   P a r a f f i n w a c h s e s   ( E r w e i c h u n g s p u n k t   105°C)   g e m i s c h t  

und  in  e i n e r   R ü h r w e r k s k u g e l m ü h l e   u n t e r   g l e i c h e n   B e d i n -  

g u n g e n   wie  in  V e r g l e i c h s b e i s p i e l   1  v e r m a h l e n .   Nach  d e r  

V e r m a h l u n g   w u r d e   d i e   D i s p e r s i o n   mi t   900  g  des   a l i p h a -  

t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f s   v e r d ü n n t .   Das  so  e r h a l t e n e  

T o n e r k o n z e n t r a t   w u r d e   mi t   dem  a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n -  

w a s s e r s t o f f   im  V e r h ä l t n i s   1 :10   v e r d ü n n t .   In  e i n e m  

K o p i e r g e r ä t   mi t   e i n e r   p h o t o e m p f i n d l i c h e n   S c h i c h t   a u s  

S e l e n ,   d.  h.  be i   p o s i t i v e r   E n t w i c k l u n g ,   e r h i e l t   man 

q u a l i t a t i v   e i n w a n d f r e i e   K o p i e n .   B e n u t z t e   man  d i e s e n  

F l ü s s i g e n t w i c k l e r   j e d o c h   zur   U m k e h r e n t w i c k l u n g   au f   Z n o -  

P a p i e r ,   so  e r h i e l t   man  s t a r k   g r u n d h a l t i g e ,   fü r   d e n  

p r a k t i s c h e n   G e b r a u c h   u n b r a u c h b a r e   K o p i e n .   Auch  be i   e i n e r  

V e r d ü n n u n g   im  V e r h ä l t n i s   1 :20   wurde   k e i n   b e s s e r e s   E r g e b -  

n i s   e r z i e l t .  

B e i s p i e l   1 :  

E in   nach   V e r g l e i c h s b e i s p i e l   2  h e r g e s t e l l t e s   T o n e r k o n z e n -  

t r a t   wurde   m i t   e i n e r   0 , 0 7 5   G e w i c h t s p r o z e n t   a l k y l i e r t e s  

P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   ( A n t a r o n   V  220)  m i t   e i n e r  

m i t t l e r e n   K e t t e n l ä n g e   von  20  K o h l e n s t o f f a t o m e n   u n d  

20  G e w i c h t s p r o z e n t   V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   e n t h a l t e n d e n   L ö s u n g  
in   e i n e m   a l i p h a t i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f   ( S i e d e b e r e i c h  

1 6 0  -   180°C)   im  V e r h ä l t n i s   1 :20  v e r d ü n n t .   Ein  so  h e r g e -  



s t e l l t e r   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   e r g a b   be i   de r   U m k e h r e n t -  

w i c k l u n g   au f   Z n O - P a p i e r ,   h e r g e s t e l l t   mi t   e i n e m   h a n -  

d e l s ü b l i c h e n   M i k r o f i l m r ü c k v e r g r ö ß e r u n g s g e r ä t ,   K o p i e n  

g u t e r   Q u a l i t ä t   h i n s i c h t l i c h   G r u n d f r e i h e i t ,   S c h w ä r z u n g  

und  S c h ä r f e .   Der  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   e r w i e s   s i c h   ü b e r  

m e h r e r e   Wochen  a l s   gut   l a g e r f ä h i g .  

B e i s p i e l   2 :  

E in   nach   B e i s p i e l   1  h e r g e s t e l l t e r   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   e r -  

gab  b e i   d e r   U m k e h r e n t w i c k l u n g   mi t   e i n e m   h a n d e l s ü b l i c h e n  

M i k r o f i l m r ü c k v e r g r ö ß e r u n g s g e r ä t   auf   e i n e m   P o l y v i n y l c a r b -  

a z o l p h o t o l e i t e r   B i l d e r   g u t e r   Q u a l i t ä t .  

B e i s p i e l   3 :  

E in   nach   V e r g l e i c h s b e i s p i e l   2  h e r g e s t e l l t e s   T o n e r k o n z e n -  

t r a t   w u r d e   mit   e i n e r   0,3  G e w i c h t s p r o z e n t - h a l t i g e n   a l k y -  

l i e r t e n   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n l ö s u n g   ( m i t t l e r e   A l k y l -  

k e t t e n l ä n g e   16  K o h l e n s t o f f a t o m e )   in  e i n e m   a l i p h a t i s c h e n  

K o h l e n w a s s e r s t o f f   ( S i e d e b e r e i c h   1 7 5  -   190°C)   im  V e r h ä l t -  

n i s   1 : 3 0   v e r d ü n n t .   Der  h e r g e s t e l l t e   F l ü s s i g e n t w i c k l e r  

e r g a b   be i   der   U m k e h r e n t w i c k l u n g   auf   Z n O - P a p i e r   K o p i e n  

g u t e r   Q u a l i t ä t .  



1.  E l e k t r o p h o t o g r a p h i s c h e r   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   f ü r   d i e  

U m k e h r e n t w i c k l u n g   n e g a t i v   g e l a d e n e r   L a d u n g s b i l d e r   b e s t e -  

hend   aus  e i n e r   i s o l i e r e n d e n   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   h o h e n  

e l e k t r i s c h e n   W i d e r s t a n d s   und  n i e d r i g e r   D i e l e k t r i z i t ä t s -  

k o n s t a n t e ,   in  de r   P i g m e n t ,   h a r z f ö r m i g e s   B i n d e m i t t e l ,   L a -  

d u n g s s t e u e r s t o f f   aus  e inem  C o p o l y m e r i s a t   aus  N - V i n y l - 2 -  

p y r r o l i d o n   und  M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   und  ü b l i c h e   Z u s ä t z e  

d i s p e r g i e r t   o d e r   g e l ö s t   s i n d ,   d  a  d u r  c  h  g  e  -  

k  e  n  n  z  e  i  c  h   n  e  t  ,   daß  d e r   F l ü s s i g e n t w i c k l e r  

z u s ä t z l i c h   e i n   mi t   e i n e m   a - O l e f i n   a l k y l i e r t e s   P o l y - N -  

v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   e n t h ä l t .  

2.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   nach  A n s p r u c h   1,  d  a  d u r  c  h  

g e k e n n z e i c h n e t  ,   daß  er  0 , 0 0 5   b i s   1 , 0  

G e w i c h t s p r o z e n t   an  a l k y l i e r t e m   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n  

e n t h ä l t .  

3.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   nach  A n s p r ü c h e n   1  und  2,  d  a  -  

d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  e r  0 , 0 2  

b i s   0 ,5  G e w i c h t s p r o z e n t   an  a l k y l i e r t e m   P o l y - N - v i n y l - 2 -  

p y r r o l i d o n   e n t h ä l t .  

4.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   nach  A n s p r ü c h e n   1  b i s   3,  d  a  -  

d  u  r  c  h   g e k e n n z e i c h n e t  ,   d a ß  d a s  m i t  

e i n e m   a - O l e f i n   a l k y l i e r t e   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   e t w a  

20  G e w i c h t s p r o z e n t   an  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   e n t h ä l t .  



5.  F l ü s s i g e n t w i c k l e r   nach  A n s p r ü c h e n   1  b i s   4,  d  a  -  

d  u  r   c  h  g  e  k  e  n  n  z e i c  h  n  e  t  ,   daß  das  a l k y -  

l i e r t e   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   m i n d e s t e n s   e i n e n   A l k y l -  

r e s t   mi t   12  b i s   20  K o h l e n s t o f f a t o m e n   b e s i t z t .  

6.  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g   e i n e s   e l e k t r o p h o t o g r a -  

p h i s c h e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r s   fü r   d i e   U m k e h r e n t w i c k l u n g  

n e g a t i v   g e l a d e n e r   L a d u n g s b i l d e r ,   be i   dem  e i n   G e m i s c h   a u s  
e l e k t r i s c h   i s o l i e r e n d e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   hohen   e l e k t r i -  

s c h e n   W i d e r s t a n d s   und  n i e d r i g e r   D i e l e k t r i z i t ä t s k o n s t a n -  

t e ,   P i g m e n t ,   h a r z f ö r m i g e m   B i n d e m i t t e l ,   L a d u n g s s t e u e r -  

s t o f f   aus  e inem  C o p o l y m e r i s a t   aus  N - V i n y l - 2 - p y r r o l i d o n  

und  M e t h a c r y l s ä u r e e s t e r   und  ü b l i c h e   Z u s ä t z e   zu  e i n e r  

h o m o g e n e n   P a s t e   v e r a r b e i t e t ,   mi t   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t ,   d i e  

g e g e b e n e n f a l l s   L a d u n g s s t e u e r s t o f f   e n t h ä l t ,   zu  e i n e m  

T o n e r k o n z e n t r a t   v e r d ü n n t   und  mi t   w e i t e r e r   T r ä g e r f l ü s -  

s i g k e i t   zum  f e r t i g e n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r   g e m i s c h t   w i r d ,  

d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t  ,   daß  man 

das   T o n e r k o n z e n t r a t   mi t   e i n e r   T r ä g e r f l ü s s i g k e i t   m i s c h t ,  

in  de r   mi t   a - O l e f i n   a l k y l i e r t e s   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i -  

don  g e l ö s t   e n t h a l t e n   i s t .  

7.  V e r f a h r e n   nach  A n s p r u c h   6,  d a  d u r  c  h  g  e  -  
k  e  n  n  z  e  i  c  h   n  e  t  ,   daß  e i n   F l ü s s i g e n t w i c k l e r  

h e r g e s t e l l t   w i r d ,   de r   0 , 0 0 5   b i s   1,0  G e w i c h t s p r o z e n t   a n  

a l k y l i e r t e m   P o l y - N - v i n y l - 2 - p y r r o l i d o n   e n h ä l t .  
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