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Den foreliggende opfindelse angdr et magnetisk barepulver til
magnetisk bgrstefremkaldelse.

Hidtil er der som et magnetisk barepulver til anvendelse ved magne-
tisk berstefremkaldelse blevet anvendt et jernpulver eller et blgdt
ferritpulver, og det er blevet antaget, at middelpartikelstgrrelsen
af pulveret fortrinsvis skal vare fra 30 til 1000 pm.

Ft sadant sadvanligt bazrepulver er imidlertid ikke fuldt tilfreds-
stillende, idet det ikke tilvejebringer tilfredsstillende billed-
kvalitet, sisom oplgsningsevne, kornethed, sort ensartethed eller
gradation af billedet.

Et magnetisk tonerpulver af anden type er beskrevet i EP patent-
skrift nr. 10.732. Den magnetiske toner af ferritpulvertypen omfat-
ter her ferritpartikler med en spinelstruktur, som er indesluttet i
en harpikskomponent.

Under disse omstzndigheder er det det primere formdl med den fore-
liggende opfindelse at tilvejebringe et magnetisk bzrepulver, som er
i stand til at tilvejebringe et billede med en forbedret billedkva-
Titet sasom oplgsningsevne, kornethed, sort ensartethed eller

gradation.

Den foreliggende opfindelses opfindere har udfgrt omfattende under-
sggelser og som et resultat heraf har de fundet, at formalet kan
opfyldes ved at reducere ferritpulverpartiklerne til at have en
mindre middelpartikelstgrrelse end de szdvanlige ferritpartikler.

Ifglge den foreliggende opfindelse tilvejebringes sdledes et magne-
tisk barepulver til magnetisk bgrstefremkaldelse bestdende af
ferritpulverpartikler med en spinelstruktur og en middelpartikel-
storrelse pa fra 5 til 30 pm, hvilke pulverpartikier ikke har et
overtrekslag og ikke er indesluttet i en harpiks.

Der har hidtil ikke varet noget tilfelde, hvor ferritpulverpartikier
med en si 1ille partikelstgrrelse er blevet anvendt alene som barer.

Opfindelsen skal herefter forklares nzrmere under henvisning til



10

15

20

-25

30

35

2 DK 161047 B

foretrukne udfgrelsesformer.

Det magnetiske berepulver ifglge den foreliggende opfindelse er
fremstillet af en ferrit med en spinelstruktur.

Som ferritten med en spinelstruktur kan nzvnes en sdkaldt blgd
ferrit, sdsom en 2-3 spinel eller en 1-3 spinel, en magnetit (Fe304)
eller en maghemit (1-Fe203).

Blandt disse ferritter er de fglgende ferritter i) og ii) serligt
foretrukket i betragtning af deres magnetiske egenskaber.

i) en spinelferrit omfattende hgjest 60 molar% MO, hvor M er Ni, Mn,
Mg, Zn, Cu, Co eller en kombination deraf, beregnet som et divalent
oxid og mindst 40 molar% af Fe203 beregnet som et trivalent
metaloxid.

I det tilfelde, hvor M er en kombination af mindst to metaltyper;
kan deres forhold valges frit. '

ii) en magnetit.
Blandt ferritterne i) foretrakkes de fglgende ferritter ia) og ib).

ia) en ferrit i) hvor M er Ni, Mn, Mg, Cu, Zn eller en kombination
deraf. I det tilfzlde, hvor M er en kombination af mindst to typer
af metaller, kan deres forhold valges frit. '

ib) en ferrit i) hvor M er en kombination af Ni, Mn, Mg, Cu, Zn
eller en kombination deraf med hgjst 20 atom% af Co.

I det tilfelde, hvor M er en kombination af lhindst to arter af
metaller valgt blandt Ni, Mn, Mg, Cu, Zn kan deres forhold valges
frit. '

Nar en sddan ferrit ia) eller ib) anvendes, bliver metningsmagneti-
seringen ekstremt hgj, hvorved -aflejringen af bareren pa det lys-
fglsomme materiale eller spredningen af bareren fra den magnetiske
bgrste kan minimeres.
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Ferritpulverpartiklerne med den ovennevnte sammensztning kan endvi-
dere indeholde hgjst 5 molar% af et oxid af Ca, Bi, Cr, Ta, Mo, Si,
V, B, Pb, K, Na eller Ba.

Sidanne ferritpulverpartikler har en middelpartikelstgrrelse pd
mindre end 30 pgm.

Hvis middelpartikelstgrrelsen er 30 pm eller stérre, har billed-
kvaliteten, navnlig oplgsningsevnen, kornetheden, ensartetheden
eller gradationen, tilbgjelighed til at forringes. Endvidere har
billedkvaliteten tilbgjelighed til at have hgj kontrast, hvilket
stiller krav til iagttagerens gjne.

Hvis middelpartikelstgrrelsen pa den anden side er for lille, har
aflejringen af berepartiklerne pa det lysfdlsomme materiale eller
spredningen af bereren tilbgjelighed til at vare udpreget, og
fremkalderens strgmbarhed har tilbgjelighed til at vare ringe.
Middelpartikelstgrrelsen bgr derfor fortrinsvis vare mindst 5 pum.
Szrligt gode resultater kan opnds, nar middelpartikelstsrrelsen
ligger fra 5 til 25 pm.

Endvidere er partikelstgrrelsesfordelingen sedvanligvis sdaledes, at
omkring 70% af samtlige partikler har en partikelstgrrelse, der
ligger i omrddet +30% af middelpartikelsterrelsen.

Sadanne ferritpartikler anvendes som en bzrer uden at overtrakkes
med et overtrakslag pa overfladerne eller uden at dispergeres i en
harpiks. Det magnetiske bzrepulver ifglge den foreliggende opfin-
delse har derfor stor mekanisk styrke og undergdr nzsten ikke
termisk nedbrydning, hvorved forringelsen af dets egenskaber med
tiden er minimal, og dets nyttige levetid er meget lang. Endvidere
er reduktionen af metningsmagnetiseringen pa grund af formindskelsen
af volumenoptagelsesstdgrrelsen minimal, og dets produktion er ganske
let.

Ferritpulverpartiklerne som udger det magnetiske barepulver ifplge
den foreliggende opfindelse har fortrinsvis en elekirisk modstand pa
fra 104 til 1014 1, mere fortrinsvis fra 105 til 1012 (1, nar 100 V

patrykkes pa fglgende made.
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Milingen af den elektriske modstand af ferritpulverpartiklerne
udfgres pa felgende mide i overensstemmelse med et magnetisk bgr-
stefremkaldelsessystem. En N-pol og en S-pol er anbragt sdledes, at
de vender mod hinanden med en magnetpolafstand pa 8 mm, sd at den
magnetiske overflades fluxtzthed af magnetpolerne bliver 1500 Gauss,
og overfladearealet af de mod hinanden vendende poler er 10x30 mm.
Mellem magnetpolerne er et par flade umagnetiske elektroder anbragt
parallelt med hinanden med en elektrodeafstand pd 8 mm. Mellem
elektroderne anbringes 200 mg af en udtaget prgve, og. prgven holdes
mellem elektroderne af den magnetiske kraft. Med dette arrangement
miles den elektriske modstand ved hjzlp af en isolationsmodstands-
prgver eller et amperemeter.

Hvis den elektriske modstand mdlt p& denne made overstiger 1014 Q,
har billedtztheden tilbgjelighed til at blive 1ille. Hvis modstanden
pd den anden side er mindre end 104 Q, har billedkvaliteten tilbg-
jelighed til at fa stor kontrast.

I henhold til den foreliggende opfindelse er endvidere mztningsmag-
netiseringen L af ferritpartiklerne fortrinsvis mindst 35 emy/g,
hvorved aflejringen af bzreren pd det lysfglsomme materiale eller

_ spredningen af bzreren ved gentagne fremkaldelsesoperationer kan

minimeres. I dette tilfelde kan bedre resultater opnds, ndr mat-
ningsmagnetiseringen o, er mindst 40 emu/g.

Det magnetiske bzrepulver bestidende af sddanne ferritpulverpartikier
kan fremstilles pad lignende mide, som vist i USA patentskrifterne
nr. 3.839.029, 3.914.181 eller 3.926.657. '

‘Fgrst blandes de pageldende metaloxider. Derpa tilszttes et oplgs-

ningsmiddel, sasom vand, og blandingen slammes, f.eks. i en kugle-
mglle. Andre tilsztningsstoffer, sasom et dispergeringsmiddel eller
et bindemiddel, kan tilszttes alt efter behov. Derpa bliver slammet
granuleret og tgrret ved hjelp af en sprgjtetgrrer. Derefter bliver
de siledes tilvejebragte granuler brendt ved en forudbestemt bran-
detemperatur i en forudbestemt brendeatmosfere. Brandingen udfgres i
en fluidiseret ovn, en roterende ovn eller en tunnelovn, hvorved
partikler med den ovennzvnte middelpartikelstgrrelse bliver frem-
stillet effektivt. Efter brendingen bliver partiklerne pu]veriseret
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eller dispergeret for at opnd en gnsket partikelstgrreise, hvorved
det magnetiske berepulver ifglge den foreliggende opfindelse fas.

Det magnetiske barepulver ifglge den foreliggende opfindelse blandes
med en toner for at fi en fremkalder. I dette tilfzlde er arten af
toneren, der skal anvendes, ikke kritisk, og en hvilken som helst
toner kan anvendes. Endvidere er det magnetiske bgrstefremkaldel-
sessystem og det lysfglsomme materiale, der skal anvendes for at fa
et elektrostatisk kopibillede, ikke kritiske, og et elektrostatisk
kopibillede kan fis i overensstemmelse med en sazdvanlig magnetisk
bgrstefremkaldelsesmetode.

Ifglge den foreliggende opfindelse kan der opnds en ekstremt god
billedkvalitet. Oplgsningsevnen, kornetheden, sort-ensartetheden og
gradationen, som opnds derved, er nemlig ekstremt gode. Billedet har
en blgd gradation, hvilket ikke stiller store krav til betragterens

gjne.

Endvidere kan sammensztningen af ferritpulverpartiklerne eller
betingelserne for brandingen let @ndres for valgfri endring af
stgrrelsen af magnetisme eller elektrisk modstand, sd at billeder
med forskellige billedtztheder eller gradationer let kan fas.

Desuden har ferritpulverpartiklerne ikke et overtrzkslag, eller de
er ikke indesluttet i en harpiks. Forringelsen af egenskaberne er
derfor minimal, selv ndr de anvendes over et langt tidsrum, og de
har god holdbarhed og en lang nyttig levetid. De er ikke underkastet
reduktion af de magnetiske egenskaber, hvilket er sandsynligt, nér
de er indesluttet i en harpikskomponent. Endvidere kan antallet af
trin ved deres fremstilling minimeres, og produktionen er let,
hvorved produktionsomkostningerne vil vare smd.

Den foreliggende opfindelse skal herefter beskrives mere detaljeret
under henvisning til eksempler.

EKSEMPLER:
Metaloxider blev blandet i forskellige forhold (beregnet som et
divalent metaloxid og Fe203) som vist i tabel 1. En del efter vagt
af vand blev tilsat til 1 del af hver blanding og blandet i en
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kuglemglle i 5 timer for at fa et slam. Passende mangder af et
dispergeringsmiddel og et bindemiddel blev tilsat.

Derpa blev slammet granuleret og terret ved en temperatur pa mindst
150°C ved hjelp af en sprgjtetgrrer.

Hvert granuleret produkt blev brendt i en fluidiseret ovn ved
maximumstemperaturen, som vist i tabel 1 i atmosferen, som ogsa vist
i tabel 1. I tabel 1 reprasenterer A en nitrogenatmosfere, der
indeholder oxygen, og N representerer en nitrogenatmosfare.

Derefter blev granulerne pulveriseret og sorteret for at fa
ferritpulverpartikler med middelpartikelstgrrelse som vist i tabel
1. Middelpartikelstgrrelsen er en middelpartikelstgrrelse af 5000
partikler tilfzldigt udvalgt under jagttagelse ved hjzlp af et
elektronmikroskop. I tabellen angiver middelpartikelstgrrelsen pa 20
um, at partiklerne har en partikelstgrrelse i et omrade fra 5 til1 30
pm. Middelpartikelstgrrelsen 40 pm angiver, at partiklerne har en
partikelstgrrelse i et omrdde fra 25 til 55 pm, og middelpartikel-
stgrrelsen pa 70 pm angiver, at partiklerne har en partikelstdrrelse
i omrddet fra 40 til 100 pm.

Hvert pulver af ferritpulverpartiklerne blev underkastet en rent-
genstraleanalyse, hvorved det blev bekraftet, at hvert pulver havde
en spinelstruktur og et metalindhold svarende til tilfgrselssam-
mensztningen vist i tabel 1.

Derpa blev metningsmagnetiseringen O (emu/g) af hvert pulver af
ferritpulverpartiklerne og den elektriske modstand () under pa-
trykning af 100 V milt. De derved opndede resultater er vist i tabel
1. Mztningsmagnetiseringen O blev malt ved hjzlp af et magnetometer
af en prgvevibrationstype. Den elektriske modstand blev bestemt ved
maling af elektrisk modstand af prgverne pd 200 mg ved patrykning af
100 V pa den forannazvnte made ved hjelp af en isolationsmodstands-
maler.
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Hvert siledes fremstillet ferritpulver blev anvendt alene som et
magnetisk barepulver. Det blev blandet med en i handelen varende
to-komponent toner (middelpartikelstgrreise pa 11,5 ¢ 1,5_pm) for at
£3 en fremkalder med en tonerkoncentration pd 11,5% efter vagt.

Ved anvendelse af hver fremkalder blev magnetisk bgrstefremkaldelse
udfgrt ved hjzlp af en i handelen varende elektrostatisk kopi-
eringsmaskine, og billedkvaliteten af det derved fremstillede
billede blev evalueret. I dette tilfalde var “den magnetiske
overfladefluxtethed af den magnetiske valse ti1 den magnetiske
bgrstefremkaldelse 1000 Gauss, omdrejningshastigheden af den magne-
tiske valse var 130 omdrejninger pr. min. og omdrejningshastigheden
af muffevalsen var 30 omdrejninger pr. min. Endvidere var afstanden
mellem den magnetiske valse og det 1ysfglsomme materiale 3,0 £ 0,3
mm. Som det Tysfglsomme materiale blev anvendt et CdS lysfpisomt -
materiale af  bindertypen, og det maximale elektriske
overfladepotential var 800 V. '

Oplgsningsevnen (linier/mm) blev malt ved hjelp af et prgvekort
fremstillet af Data Quest Company. Billedet pa prgvekortet biev
jagttaget med det blotte gje for at vurdere kornetheden. Vurderingen
blev udfgrt i overensstemmelse med fem grader A til E, hvor A
reprasenterer det bedste, og E reprasenterer det darligste.

Endvidere blev gradationen vurderet ved betragtning med det blotte
gje. Vurderingen blev udfgrt ved hjelp af en gradskala omfattende 13
grader og udtrykt ved gradtallene (1-13).

Den blgde gradation blev ogsd vurderet ved jagttagelse med det
blotte gje. I dette tilfelde blev kvalitetsgraden udtrykt ved tal.

De derved opndede resultater er visf i tabel 2.

Ved hver prgve var aflejringen af berematerialet pa det 1ysfglsomme
materiale og spredningen af berematerialet ekstremt Tille.
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Ud fra resultaterne vist i tabel 2 er det klart, at de magnetiske

berepulvere ifglge den foreliggende opfindelse giver langt bedre
elektrostatiske billeder end billeder med en middelpartikelsterrelse

pa mindst 30 pm.

9
TABEL 2
Prgve Oplgsningsevne | Blgd i !
nr. (linier/mm Kornethed Gradation gGradation g
f
1 6,3 A 10 1
2 (sam- 4,0 E 6 3
menligning) 5
3 (sam- 4,5 C 6 3
menligning)
4 6,3 A 10 1
5 6,3 | B 11 1
6 6,3 | A 10 1
7 (sam- 4,5 D 6 3
menligning)
8 6,3 A 10 1
9 5,6 A 8 2
10 6,3 A 10 1
11 6,3 A 10 1
12 6,3 A 10 1
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Patentkrayv.

1. Magnetisk bzrepulver til  magnetisk b¢rstefremka1de1se;
kendetegnet ved, at det bestar af ferritpulverpartikler

- med en spine]struktuf og en middelpartikelstgrrelse pa fra 5 til 30

pm, hvilke pulverpartikler ikke har et overtrezkslag og ikke er
indesluttet i en harpiks.

2. Magnetisk bzrepulver ifglge krav 1, kendete g'n et ved,
at ferritpulverpartikierne er fremstillet af en blgd ferrit udvalgt
blandt 2-3 spinel og 1-3 spinel ferritter, en magnetit eller en
maghemit.

3. Magnetisk bzrepulver ifglge krav 1, kendetegnet ved,
at ferritpulverpartiklerne er fremstillet af en spinelferrit omfat-
tende hgjest 60 molar% af MO, hvor M er Ni, Mn, Mg, Zn, Cu, Co eller
en kombination af mindst to af disse metaller, beregnet som: et
divalent oxid og mindst 40 molaer% af Fezo3 beregnet som et trivalent
metaloxid.

4. Magnetisk bzrepulver ifglge krav 1, kendetegnet ved,
at ferritpulverpartiklerne er fremstillet af en magnetit.

5. Magnetisk bzrepulver ifglge krav 3, kendete gnet ved,
at M er Ni, Mn, Mg, Cu, Zn eller en kombination deraf. '

6. Magnetisk bazrepulver ifglge krav 3, kendetegnet ved,
at M er Ni, Mn, Mg, Cu, Zn eller en kombination af mindst to af
disse metaller med hgjst 20 atom% af Co.

7. Magnetisk bzrepulver ifglge krav 3, kendetegnet ved,
at spinelferritten indeholder hgjst 5 molar% af et oxid af Ca, Bi,
Cr, Ta, Mo, Si, V, B, Pb, K, Na eller Ba.

8. Magnetisk berepulver ifglge krav 1, kendetegnet ved,
at middelpartikelstgrrelsen ligger i et omride pd fra 5 til 25 pm.

9. Magnetisk barepulver ifglge krav 1, kendetegnet ved,
at ferritpulverpartiklerne har en partikelstgrrelsesfordeling
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sdledes, at mindst 70% af partiklerne har en partikelstagrrelse i et
omrade pa + 30% af middelpartikelsterrelsen.

10. Magnetisk barepulver ifglge krav 1, kendetegnet ved,
at ferritpulverpartiklerne har en elektrisk modstand pa fra 104 til
101 0, fortrinsvis fra 10° ti1 1012 0, nir 100 V patrykkes.

11. Magnetisk berepulver ifglge kravl, kendetegnet ved,
at ferritpulverpartiklerne har en metningsmagnetisering O pa mindst
35 emu/g..
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