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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Offenbarung betrifft im All-
gemeinen Tonerprozesse und insbesondere Emulsi-
ons-/Aggregations- und Koaleszenzprozesse, wobei
die resultierenden Tonerteilchen hohe Pigmentfillun-
gen und eine gewinschte Rundheit aufweisen.

[0002] Emulsions-/Aggregations- und Koaleszenz-

prozesse fur die Herstellung von Tonern
werden in zahlreichen Patenten veranschau-
licht, wie beispielsweise US-Pat. Nr. 5,290,

654, 5,278,020, 5,308,734, 5,370,963, 5,344,738,
5,403,693, 5,418,108, 5,364,729 und 5,346,797,
und von Interesse sind auch US-Pat. Nr. 5,348,
832; 5,405,728; 5,366,841; 5,496,676; 5,527,658,

5,685,215; 5,650,255; 5,650,256 5,501,935;
5,723,253; 5,744,520; 5,763,133; 5,766,818;
5,747,215;  5,827,633; 5,853,944; 5,804,349;
5,840,462; 5,869,215; 5,863,698; 5,902,710;

5,910,387; 5,916,725; 5,919,595; 5,925,488 und
5,977,210. Andere Patente, die beispielhafte Emul-
sions-/Aggregations- und Koaleszenzprozesse offen-
baren, umfassen zum Beispiel US-Pat. Nr. 6,730,
450, 6,743,559, 6,756,176, 6,780,500, 6,830,860 und
7,029,817. Die Offenbarungen jedes der vorstehen-
den Patente und jeder der vorstehenden Veroffentli-
chungen wird hiermit durch Bezugnahme in ihrer Ge-
samtheit aufgenommen.

[0003] Toner mit hohen Pigmentfillungen (oder hy-
perpigmentierte Toner) bieten Druck bei einer niedri-
geren Gesamttonermasse pro Flacheneinheit (TMA
fr engl. toner mass per unit area), was zu niedrige-
ren Tonerkosten pro Seite fiihrt.

[0004] Der Herstellungsprozess zur Bildung von hy-
perpigmentierten Tonern kann jedoch gewisse Pro-
bleme aufwerfen. Zum Beispiel kann die hohe Pig-
mentflllung in Tonern die Fahigkeit der Toner zur
Sphéroisierung wahrend der Koaleszenz verringern
und dadurch einen langsameren Tonerfluss wahrend
der Koaleszenz und eine signifikante Verzdgerung
des Sphéroisierungsprozesses verursachen. Oftmals
bendtigt der Tonerbildungsprozess langere Koaeles-
zenzzeiten als normal oder erfordert die Verwen-
dung von Koaleszenzhilfsmitteln, wie beispielsweise
Kupfer(ii)-nitrat, oder eine Umgebung mit einem sehr
niedrigen pH wéhrend der Koaleszenz. Die zuvor be-
schriebenen, geanderten Prozesse sind mdglicher-
weise nicht ideal: ein Verlangern der Koaleszenzzeit
fuhrt zu unerwiinscht ldngeren Gesamtzykluszeiten,
die Zugabe von Koaleszenzhilfsmitteln (z. B. Kupfer
(IN-nitrat) erfordert die Behandlung von anschliefen-
den Filtraten, um Metallionen (z. B. Cu?*) vor der Ent-
ladung, und die Herabsetzung des PH-Wertes wéh-
rend der Koaleszenz kann zur Bildung von groben
Teilchen flhren, welche die Ausbeute verringern und
die Filtration verkomplizieren.
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[0005] Demnach besteht ein Bedarf an einem neuen
und verbesserten Verfahren zur Herstellung von hy-
perpigmentierten Tonern.

[0006] Gemal hierin veranschaulichten Ausflih-
rungsformen wird ein Prozess bereitgestellt, der
ein Bilden eines Teilchengemisches aus Latexharz,
Wachs und Farbmittel; derartiges Aggregieren des
Teilchengemisches, dass das Teilchen eine mittle-
re TeilchengréRe von etwa 3,5 bis etwa 7 Mikrome-
ter aufweist; derartiges Verdiinnen des Gemisches
mit einer Flussigkeit, dass das verdinnte Gemisch
einen Feststoffgehalt von etwa 8 Gew.-% bis etwa
14 Gew.-% bezogen auf das Gesamtgewicht des ver-
dinnten Gemisches enthalt; Koaleszieren des ver-
dinnten Gemisches, um Tonerteilchen zu bilden; und
Ruckgewinnen der Tonerteilchen umfasst, wobei die
Tonerteilchen eine Rundheit von etwa 0,945 bis etwa
0,998 aufweisen.

[0007] In Ausflihrungsformen stellen die vorliegen-
den Ausfiihrungsformen einen Prozess bereit, der
ein Bilden eines Teilchengemisches aus Latexharz,
Wachs und Farbmittel; derartiges Aggregieren des
Teilchengemisches, dass das Teilchen eine mittlere
Teilchengrélie von etwa 3,5 bis etwa 7 Mikrometer
aufweist; derartiges Verdiinnen des Gemisches mit
Wasser, dass das verdinnte Gemisch einen Fest-
stoffgehalt von etwa 8 Gew.-% bis etwa 14 Gew.-%
bezogen auf das Gesamtgewicht des verdiinnten Ge-
misches enthalt; Koaleszieren des verdinnten Ge-
misches, um Tonerteilchen zu bilden, wobei das Ko-
aleszieren in einem pH-Bereich von etwa 3,5 bis etwa
8 erfolgt; und Rickgewinnen der Tonerteilchen um-
fasst, wobei die Tonerteilchen eine Rundheit von et-
wa 0,945 bis etwa 0,998 aufweisen.

[0008] In weiteren Ausflihrungsformen wird ein Pro-
zess bereitgestellt, der ein Bilden eines Teilchenge-
misches aus Latexharz, Wachs und Farbmittel; derar-
tiges Aggregieren des Teilchengemisches, dass das
Teilchen eine mittlere TeilchengréRe von etwa 3,5
bis etwa 7 Mikrometer aufweist; derartiges Verdun-
nen des Gemisches mit Wasser, dass das verdiinn-
te Gemisch einen Feststoffgehalt von etwa 8 Gew.-
% bis etwa 14 Gew.-% bezogen auf das Gesamt-
gewicht des verdliinnten Gemisches enthalt; Koales-
zieren des verdinnten Gemisches, um Tonerteilchen
zu bilden; und Rickgewinnen der Tonerteilchen um-
fasst, wobei die Tonerteilchen eine Rundheit von et-
wa 0,945 bis etwa 0,998 aufweisen, wobei das Farb-
mittel in einer Menge von etwa 3 Gewichtsprozent bis
etwa 30 Gewichtsprozent des Toners vorhanden ist.

[0009] Die vorliegenden Ausfiihrungsformen betref-
fen im Allgemeinen Prozesse zur Herstellung von To-
nerteilchen und Tonerzusammensetzungen. Insbe-
sondere betreffen die vorliegenden Ausfiihrungsfor-
men Aggregations- und Koaleszenzprozesse, in wel-
chen kleine Teilchen, welche Latexharz enthalten,
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zur geeigneten TonerteilchengrofRe aggregiert und
dann koalesziert werden, um die endglltige Form und
Morphologie der Tonerteilchen zu erreichen. Toner
der vorliegenden Offenbarung kénnen mit einem hier-
in offenbarten Verdinnungsschritt hergestellt wer-
den, der nach der Aggregation und vor der Koales-
zenz ausgefuhrt wird, um den Feststoffgehalt des
Teilchengemisches (d. h. der Tonersuspension) zu
verringern und dadurch die Koaleszenzrate der To-
nerteilchen zu erhéhen. Der Verdlinnungsschritt um-
fasst die Zugabe einer FlUssigkeit, wie beispielswei-
se Wasser, oder einer wassrigen Losung zum Teil-
chengemisch. Uberraschenderweise kann das Ein-
beziehen des Verdiinnungsschritts in den Prozess
zur Herstellung von Tonerteilchen eine schnelle To-
nerkoaleszenz férdern, um eine Rundheit von Uber
0,945, von etwa 0,945 bis etwa 0,998, von 0,955
bis etwa 0,980 oder von etwa 0,960 bis etwa O,
975 zu erreichen. Ohne diesen verbesserten Prozess
kann die Tonerrundheit, die in einem Toner, z. B. ei-
nem hochpigmentierten Emulsions-/Aggregationsto-
ner, erreicht wird, weniger als etwa 0,940 betragen.

[0010] In Ausfihrungsformen erfordert der Prozess
der Offenbarung keine Zugabe einer exogenen Sau-
re, wie beispielsweise Salpetersaure oder Chlorwas-
serstoffsdure. In weiteren Ausfliihrungsformen erfor-
dert der Prozess der Offenbarung keine Zugabe einer
exogenen Saure wahrend der Koaleszenz. In Ausfiih-
rungsformen erfordert der Prozess der Offenbarung
keine Zugabe eines Koaleszenzhilfsmittels, wie bei-
spielsweise von Ubergangsmetallsalzen, die Kupfer
(ii)-nitrat, Zinknitrat oder Eisennitrat umfassen.

[0011] In Ausflihrungsformen kénnen Tonerteilchen
und -zusammensetzungen durch Emulsions-/Aggre-
gationsprozesse hergestellt werden, wie beispiels-
weise einen Prozess, der Aggregieren eines Gemi-
sches, das mindestens ein Latexharz, ein optionales
Farbmittel, ein optionales Wachs und beliebige ande-
re gewlnschte oder bendétigte Additive enthalt, Ver-
dinnen des Gemisches und anschliellendes Koales-
zieren des verdiinnten aggregierten Gemisches um-
fasst.

[0012] Im Emulsions-/Aggregationsprozess kann
das resultierende Teilchengemisch (d. h. das Ge-
misch von Latex- und anderen Komponenten) geruhrt
und fir eine Zeitdauer von etwa 0,2 Stunden bis et-
wa 6 Stunden, in Ausfiihrungsformen von etwa 0,3
Stunden bis etwa 5 Stunden, in Ausfiihrungsformen
von etwa 0,5 Stunden bis etwa 3 Stunden auf eine
Temperatur bei oder tber der Glasiibergangstempe-
ratur (Tg) des Latex, in Ausfliihrungsformen von etwa
30°C bis etwa 70°C, in Ausfuhrungsformen von etwa
40°C bis etwa 65°C, in Ausfuihrungsformen von etwa
45°C bis etwa 60°C erwarmt werden. Das Gemisch
kann homogenisiert werden. Wenn das Gemisch ho-
mogenisiert wird, kann die Homogenisierung durch
Mischen bei etwa 1.000 bis etwa 10.000 Umdrehun-
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gen pro Minute erfolgen. Die Homogenisierung kann
durch jedes geeignete Mittel, einschliel3lich zum Bei-
spiel eines IKA ULTRA TURRAX T50 Sonden-Homo-
genisators, durchgefiihrt werden.

[0013] Die Teilchen kénnen sich aggregieren ge-
lassen werden, bis eine vorbestimmte gewlnschte
TeilchengréRRe erreicht wird. Eine vorbestimmte ge-
wiinschte GréRe bezieht sich auf die gewlinschte
TeilchengréRRe, die erhalten werden soll, wie vor der
Bildung bestimmt, wobei die Teilchengréf3e wahrend
des Wachstumsprozesses Uberwacht wird, bis solch
eine TeilchengréRe erreicht ist. In Ausfiihrungsfor-
men betragt die vorbestimmte gewlinschte Teilchen-
grélRe etwa 3,5 ym bis etwa 6,5 pm, etwa 4 pm bis
etwa 5,5 ym oder etwa 4,5 pm bis etwa 5,5 pm (um
= Mikrometer). Wéhrend des Wachstumsprozesses
kénnen Proben enthommen und zum Beispiel mit ei-
nem Coultier Counter hinsichtlich der mittleren Teil-
chengrofle analysiert werden. Die Aggregation kann
auf diese Weise durch Aufrechterhalten der erhdhten
Temperatur oder langsames Erhdhen der Tempera-
tur auf zum Beispiel etwa 35°C bis etwa 70°C oder
etwa 40°C bis etwa 55°C und Halten des Gemisches
bei dieser Temperatur fir eine Zeit von etwa 0,5 St-
unden bis etwa 6 Stunden, in Ausfihrungsformen von
etwa 1 Stunde bis etwa 5 Stunden unter konstantem
Ruhren erfolgen, um die aggregierten Teilchen be-
reitzustellen.

[0014] Falls gewiinscht, kann nach dem Bilden der
Teilchen ein zweites Gemisch, das aus mindestens
einem Latexharz, optional einem Farbmittel, optio-
nal einem Wachs und optional anderen Komponen-
ten besteht, zum bestehenden Teilchengemisch zu-
gegeben werden, um einen Mantel um die Teilchen
zu bilden. Die Teilchen kénnen sich mit dem zweiten
Gemisch weiter aggregieren gelassen werden, bis ei-
ne vorbestimmte gewlinschte Teilchengroflie erhalten
wird. In Ausfiihrungsformen betragt die vorbestimm-
te gewiinschte TeilchengréfRe etwa 4,5 pm bis etwa
9,5 ym, etwa 5 ym bis etwa 7 ym oder etwa 5,5 pm
bis etwa 6,5 pm. Wahrend des Wachstumsprozesses
kénnen Proben enthommen und zum Beispiel mit ei-
nem Coultier Counter hinsichtlich der mittleren Teil-
chengrofle analysiert werden. Die Aggregation kann
auf diese Weise durch Aufrechterhalten der erhéhten
Temperatur oder langsames Erhdhen der Tempera-
tur auf zum Beispiel etwa 40°C auf etwa 70°C oder
etwa 45°C bis etwa 60°C und Halten des Gemisches
bei dieser Temperatur fir eine Zeit von etwa 0,1 St-
unden bis etwa 1 Stunde, in Ausflihrungsformen von
etwa 0,2 Stunden bis etwa 0,7 Stunde unter konstan-
tem Ruhren erfolgen, um die aggregierten Teilchen
bereitzustellen.

[0015] Das Wachstum und die Formgebung der Teil-
chen nach der Zugabe des Aggregatbildners koén-
nen unter beliebigen geeigneten Bedingungen durch-
gefuhrt werden. Zum Beispiel kénnen das Wachs-
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tum und die Formgebung unter Bedingungen durch-
gefiihrt werden, unter welchen Aggregation getrennt
von Koaleszenz erfolgt. Flr getrennte Aggregations-
und Koaleszenzstufen kann der Aggregationspro-
zess bei einer erhéhten Temperatur von zum Beispiel
etwa 40°C bis etwa 90°C, in Ausfuhrungsformen von
etwa 45°C bis etwa 80°C durchgefuhrt werden, die
unter der Glasiibergangstemperatur des Harzes lie-
gen kann, wie bereits erortert.

[0016] Die resultierenden Toneraggregate weisen
eine TeilchengréRe mit einem volumenmittleren
Durchmesser von etwa 3 Mikrometern bis etwa 15 Mi-
krometer, in Ausfihrungsformen mit einem volumen-
mittleren Durchmesser von etwa 4 Mikrometern bis
etwa 9 Mikrometer oder von etwa 5 Mikrometern bis
etwa 7 Mikrometer auf.

[0017] Sobald die gewlinschte GréRe der Tonerteil-
chen erreicht ist, kann das Wachstum der Tonerteil-
chen gestoppt werden. Der pH des Gemisches kann
mit einer Base auf einen Wert von etwa 2,5 bis etwa
7, in Ausfuihrungsformen von etwa 3 bis etwa 5,8 ein-
gestellt werden. Die Base kann jede geeignete Ba-
se umfassen, wie beispielsweise etwa Alkalimetallhy-
droxide, wie zum Beispiel etwa Natriumhydroxid, Ka-
liumhydroxid und Ammoniumhydroxid. Das Alkalime-
tallhydroxid kann in Mengen von etwa 0,1 bis etwa 30
Gewichtsprozent des Gemisches, in Ausfuhrungsfor-
men von etwa 0,5 bis etwa 5 Gewichtsprozent des
Gemisches zugegeben werden.

[0018] Da der Feststoffgehalt bestimmte Aspekte
des Aggregations- und Koaleszenzprozesses beein-
flussen kann, stellt die vorliegende Offenbarung ei-
nen Tonerbildungsprozess bereit, der einen Verdin-
nungsschritt umfasst, um den Feststoffgehalt einer
Tonersuspension zu verringern, um die Koaleszenz-
rate in Tonern zu erhéhen. Eine Flissigkeit, wie bei-
spielsweise Wasser, wassrige Ldosungen (z. B. L6-
sungen von verdunnter Saure in Wasser, Lésungen
von verdunnter Base in Wasser, Lésungen von ver-
dinntem Salz in Wasser, Lésungen von verdinntem
Tensid in Wasser), kann dem Gemisch aus Latex,
Farbmittel, optionalem Wachs und beliebigen Additi-
ven vor der Koaleszenz zugegeben werden. Die Men-
ge Flissigkeit betragt etwa 2% bis etwa 25%, etwa
5% bis etwa 20% oder etwa 5% bis etwa 15% be-
zogen auf das Gesamtgewicht des Reaktionsgemi-
sches. Das verdiinnte Gemisch kann einen Feststoff-
gehalt von etwa 5 Gew.-% bis etwa 25 Gew.-%, von
etwa 10 Gew.-% bis etwa 20 Gew.-% oder von etwa
10 Gew.-% bis etwa 15 Gew.-% bezogen auf das Ge-
samtgewicht des verdiinnten Gemisches enthalten.
Die Flussigkeit kann dem Gemisch ohne jegliches
Vorwarmen oder unter Vorwarmen auf eine Tempe-
ratur von etwa 35°C bis etwa 80°C, von etwa 40°C
bis etwa 70°C oder von etwa 50°C bis etwa 60°C vor
der Zugabe zum Gemisch zugegeben werden.
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[0019] Das Gemisch aus Latex, Farbmittel, optiona-
lem Wachs und beliebigen Additiven kann anschlie-
Rend koalesziert werden. Das Koaleszieren kann ein
Rihren und Erwarmen auf eine Temperatur von et-
wa 80°C bis etwa 99°C oder von etwa 90°C bis et-
wa 98°C umfassen. In Ausfuhrungsformen erfolgt der
Koaleszenzschritt flir eine Zeitdauer von etwa 0,25
Stunden bis etwa 4 Stunden, von etwa 0,5 Stunden
bis etwa 3 Stunden. Das Koaleszieren kann durch zu-
sétzliches Ruhren beschleunigt werden.

[0020] Wahrend des Koaleszierens kann der pH der
Tonersuspension (oder des verdiinnten Gemisches)
auf etwa 3,5 bis etwa 8,0, etwa 4,0 bis etwa 7,0
oder etwa 4,0 bis etwa 5,5 eingestellt werden. Ge-
eignete S&uren, die zum Einstellen des pHs der To-
nersuspension verwendet werden kbnnen, umfassen
zum Beispiel Salpetersaure, Schwefelsdure, Chlor-
wasserstoffsdure, Citronensaure und/oder Essigsau-
re. Die Menge von zugegebener Saure kann von et-
wa 0,1 bis etwa 30 Gewichtsprozent des Gemisches
und in Ausfihrungsformen von etwa 1 bis etwa 20
Gewichtsprozent des Gemisches betragen.

[0021] Das Gemisch kann gekuhlt, gewaschen und
getrocknet werden. Das Kihlen kann bei einer Tem-
peratur von etwa 20°C bis etwa 40°C, in Ausflih-
rungsformen von etwa 22°C bis etwa 30°C Uber eine
Zeitdauer von etwa 1 Stunde bis etwa 8 Stunden, in
Ausfuhrungsformen von etwa 1,5 Stunden bis etwa 5
Stunden sein.

[0022] In Ausfihrungsformen kann das Kuhlen ei-
nes koaleszierten Gemisches ein Abschrecken durch
Zugabe eines Kihlmediums, wie beispielsweise von
Eis, Trockeneis und dergleichen, umfassen, um ei-
ne schnelle Abkihlung auf eine Temperatur von et-
wa 20°C bis etwa 40°C, in Ausfihrungsformen von
etwa 22°C bis etwa 30°C zu bewirken. Das Abschre-
cken kann fur kleine Mengen Toner, wie beispiels-
weise weniger als etwa 2 Liter, in Ausflihrungsformen
von etwa 0,1 Litern bis etwa 1,5 Liter durchflihrbar
sein. Fir grolRer ausgelegte Prozesse, wie beispiels-
weise mit einer GrolRe von mehr als etwa 10 Litern, ist
schnelles Abkuhlen des Tonergemisches mdglicher-
weise weder durch die Einfihrung eines Kihimedi-
ums in das Tonergemisch noch durch die Verwen-
dung von Reaktormantelkiihlung durchfiihrbar oder
praktisch.

[0023] Das koaleszierte Gemisch kann dann gewa-
schen werden. Das Waschen kann bei einem pH von
etwa 7 bis etwa 12, in Ausfihrungsformen bei einem
pH von etwa 9 bis etwa 11 durchgefiihrt werden. Das
Waschen kann bei einer Temperatur von etwa 30°C
bis etwa 70°C, in Ausfihrungsformen von etwa 40°C
bis etwa 67°C sein. Das Waschen kann ein Filtrie-
ren und Neususpendieren eines Filterkuchens um-
fassen, der Tonerteilchen in deionisiertem Wasser
umfasst. Der Filterkuchen kann ein- oder mehrmals
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durch deionisiertes Wasser gewaschen werden, oder
durch eine einzige Waschung mit deionisiertem Was-
ser bei einem pH von etwa 4 gewaschen werden, wo-
bei der pH der Suspension mit einer Sdure eingestellt
wird, optional gefolgt von einer oder mehreren Wa-
schungen mit deionisiertem Wasser.

[0024] Trocknen kann bei einer Temperatur von et-
wa 35°C bis etwa 75°C und in Ausfihrungsformen
von etwa 45°C bis etwa 60°C durchgefihrt wer-
den. Das Trocknen kann fortgesetzt werden, bis der
Feuchtigkeitsgrad der Teilchen unter einer Zielvorga-
be von 1 Gew.-%, in einigen Ausflihrungsformen von
weniger als etwa 0,7 Gew.-% ist.

[0025] Es kann jedes Monomer verwendet werden,
dass zum Herstellen eines Latex zur Verwendung in
einem Toner geeignet ist. Wie bereits erwahnt, kann
der Toner in Ausfihrungsformen durch Emulsion-Ag-
gregation erzeugt werden. Geeignete Monomere, die
beim Bilden einer Latexpolymeremulsion und folglich
der resultierenden Latexteilchen in der Latexemulsi-
on verwendet werden kdnnen, umfassen, ohne dar-
auf beschrankt zu sein, Styrole, Acrylate, Methacryla-
te, Butadiene, Isoprene, Acrylsduren, Methacrylsau-
ren, Acrylnitrile, Kombinationen davon und derglei-
chen.

[0026] In Ausflihrungsformen kann das Latex-
harz mindestens ein Polymer umfassen. In Aus-
fuhrungsformen kann mindestens eines aus et-
wa einem bis etwa zwanzig und in Aus-
fuhrungsformen aus etwa drei bis etwa zehn
sein. Beispielhafte Polymere umfassen Styrolacryla-
te, Styrolbutadiene, Styrolmethacrylate und insbe-
sondere Poly(styrolalkylacrylat), Poly(styrol-1,3-di-
en), Poly(styrol-alkylmethacrylat), Poly(styrol-alky-
lacrylat-acrylsaure), Poly(styrol-1,3-dien-acrylsaure),
Poly(styrol-alkylmethacrylat-acrylsdure), Poly(alkyl-
methacrylat-alkylacrylat), Poly(alkylmethacrylat-ary-
lacrylat), Poly(arylmethacrylat-alkylacrylat), Poly(al-
kylmethacrylat-acrylsdure), Poly(styrol-alkylacrylat-
acrylonitril-acrylsdure), Poly(styrol-1,3-dien-acrylo-
nitril-acrylsaure), Poly(alkylacrylat-acrylonitril-acryl-
saure), Poly(styrol-butadien), Poly(methylstyrol-buta-
dien), Poly(methylmethacrylat-butadien), Poly(ethyl-
methacrylat-butadien), Poly(propylmethacrylat-buta-
dien), Poly(butylmethacrylat-butadien), Poly(methy-
lacrylat-butadien), Poly(ethylacrylat-butadien), Po-
ly(propylacrylat-butadien), Poly(butylacrylat-butadi-
en), Poly(styrol-isopren), Poly(methylstyrol-isopren),
Poly(methylmethacrylat-isopren), Poly(ethylmetha-
crylat-isopren), Poly(propylmethacrylat-isopren), Po-
ly(butylmethacrylat-isopren), Poly(methylacrylat-iso-
pren), Poly(ethylacrylat-isopren), Poly(propylacrylat-
isopren), Poly(butylacrylat-isopren), Poly(styrol-pro-
pylacrylat), Poly(styrol-butylacrylat), Poly(styrol-buta-
dien-acrylsaure), Poly(styrol-butadien-methacrylsau-
re), Poly(styrol-butadien-acrylonitril-acrylsdure), Po-
ly(styrol-butylacrylat-acrylsdure), Poly(styrol-butyla-
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crylat-methacrylsaure), Poly(styrol-butylacrylat-car-
boxyethylacrylat), Poly(styrol-butylacrylat-acrylono-
nitril), Poly(styrol-butylacrylat-acrylonitril-acrylséure),
Poly(styrol-butadien), Poly(styrol-isopren), Poly(sty-
rol-butylmethacrylat), Poly(styrol-butylacrylat-acryl-
saure), Poly(styrol-butylmethacrylat-acrylsaure), Po-
ly(butylmethacrylat-butylacrylat),  Poly(butylmetha-
crylat-acrylsaure), Poly(acrylonitril-butylacrylat-acryl-
saure) und Mischungen davon. Die Polymere kénnen
Block-, statistische oder alternierende Copolymere
sein. Aullerdem umfassen Polyesterharze, die ver-
wendet werden kdnnen, jene, die aus den Reaktions-
produkten von Bisphenol A und Propylenoxid oder
Propylencarbonat erhalten werden, sowie die Poly-
ester, die durch Umsetzen dieser Reaktionsprodukte
mit Fumarsaure (wie in US-Pat. 5,227,460 offenbart,
dessen Offenbarung hiermit durch Bezugnahme in ih-
rer Gesamtheit aufgenommen wird) erhalten werden,
und verzweigte Polyesterharze, die aus der Reaktion
von Dimethylterephthalat mit 1,3-Butandiol, 1,2-Pro-
pandiol und Pentaerythritol resultieren.

[0027] In Ausfuhrungsformen kann ein Poly(styrol-
butylacrylat) als das Latexharz verwendet werden.
Die Glasubergangstemperatur dieses Latex, der in
Ausfuhrungsformen zum Bilden eines Toners der
vorliegenden Offenbarung verwendet werden kann,
kann von etwa 35°C bis etwa 75°C, in Ausfiihrungs-
formen von etwa 40° bis etwa 70°C sein.

[0028] In Ausflihrungsformen kann der Latex in einer
wassrigen Phase hergestellt werden, die ein Tensid
oder Co-Tensid umfasst. Tenside, die mit dem Po-
lymer verwendet werden kdnnen, um eine Latexdis-
persion zu bilden, kdnnen ionische oder nichtionische
Tenside in einer Menge zum Bereitstellen einer Dis-
persion von etwa 0,01 bis etwa 15 Gewichtsprozent
Feststoffen und in Ausfihrungsformen von etwa 0,1
bis etwa 5 Gewichtsprozent Feststoffen sein.

[0029] Es kdnnen ein oder mehrere Tenside verwen-
det werden. Die Tenside kdénnen ionische Tenside
und/oder nichtionische Tenside umfassen. Der Be-
griff ,ionische Tenside” umfasst anionische Tenside
und kationische Tenside. In Ausfihrungsformen kann
das Tensid so verwendet werden, dass es in einer
Menge von etwa 0,01 Gew.-% bis etwa 5 Gew.-% der
Tonerzusammensetzung, zum Beispiel von etwa 0,
75 Gew.-% bis etwa 4 Gew.-% der Tonerzusammen-
setzung, in Ausfihrungsformen von etwa 1 Gew.-%
bis etwa 3 Gew.-% der Tonerzusammensetzung vor-
handen ist.

[0030] Beispiele fiir nichtionische Tenside, die
verwendet werden kénnen, umfassen zum Bei-
spiel Polyacrylsdure, Methalose, Methylcellulo-
se, Ethylcellulose, Propylcellulose, Hydroxyethyl-
cellulose, Carboxymethylcellulose, Polyoxyethylen-
cetylether, Polyoxyethylenlaurylether, Polyoxyethy-
lenoctylether, Polyoxyethylenoctylphenylether, Po-
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lyoxyethylenoleylether, Polyoxyethylensorbitanmo-
nolaurat, Polyoxyethylenstearylether, Polyoxyethy-
lennonylphenylether, Dialkylphenoxypoly(ethyleno-
xy)ethanol, erhéltlich von Rhone-Poulenc als IGE-
PAL CA-210™ IGEPAL CA-520™, IGEPAL CA-
720™, IGEPAL CO-890™, IGEPAL CO-720™, IGE-
PAL CO-290™, IGEPAL CA-210™, ANTAROX 890™
und ANTAROX 897™. Weitere Beispiele fiir geeig-
nete nichtionische Tenside umfassen ein Copoly-
mer von Polyethylenoxid und Polypropylenoxid, ein-
schliellich jener, die im Handel als SYNPERONIC
PE/F, in Ausfihrungsformen SYNPERONIC PE/F
108, erhaltlich sind.

[0031] Anionische Tenside, die verwendet werden
kénnen, umfassen Sulfate und Sulfonate, Natri-
umdodecylsulfat (SDS), Natriumdodecylbenzensul-
fonat, Natriumdodecylnaphthalensulfat, Dialkylben-
zenalkylsulfate und -sulfonate sowie Sauren, wie bei-
spielsweise Abietinsaure, die von Aldrich erhaltlich
sind, oder NEOGEN R™  NEOGEN SC™, NEO-
GEN RK™, die von Daiichi Kogyo Seiyaku erhaltlich
sind, Kombinationen davon und dergleichen. Weitere
geeignete anionische Tenside umfassen in Ausfih-
rungsformen DOWFAX™ 2A1, ein Alkyldiphenyloxid-
disulfonat von der Dow Chemical Company, und/oder
TAYCA POWER BN2060 von der Tayca Corporation
(Japan), wobei es sich um verzweigte Natriumdode-
cylbenzensulfonate handelt. In Ausfiihrungsformen
kénnen Kombinationen dieser Tenside und beliebiger
der zuvor erwahnten anionischen Tenside verwendet
werden.

[0032] Beispiele der kationischen Tenside, die lib-
licherweise positiv geladen sind, umfassen zum
Beispiel Alkylbenzyldimethylammoniumchlorid, Dial-
kylbenzenalkylammoniumchlorid, Lauryltrimethylam-
moniumchlorid, Alkylbenzylmethylammoniumchlorid,
Alkylbenzyldimethylammoniumbromid, Benzalkoni-
umchlorid, Ceytlpyridniniumbromid, C12-, C15-, C17-
Trimethylammoniumbromide, Halogenidsalze von
quaternisierten Polyoxyethylalkylaminen, Dodecyl-
benzyltriethylammoniumchlorid, MIRAPOL™ und AL-
KAQUAT™, erhaltlich von der Alkaril Chemical Com-
pany, SANIZOL™ (Benzalkoniumchlorid), erhaltlich
von Kao Chemicals, und dergleichen und Mischun-
gen davon.

[0033] Die Wahl von bestimmten Tensiden oder
Kombinationen davon sowie ihrer jeweiligen zu ver-
wendenden Mengen féllt in das technische Gebiet der
Fachleute.

[0034] In Ausfihrungsformen kénnen Initiatoren
zur Bildung des Latexpolymers zugegeben wer-
den. Beispiele flur geeignete Initiatoren umfas-
sen wasserldsliche Initiatoren, wie beispielswei-
se Ammoniumpersulfat, Natriumpersulfat und Ka-
liumpersulfat, und organische l6sliche Initiatoren,
einschlieB®lich organischer Peroxide und Azover-
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bindungen, einschliel3lich Vazo-Peroxide, wie bei-
spielsweise VAZO 64™ 2-Methyl 2-2'-azobispro-
pannitril, VAZO 88™, 2-2'-Azobisisobutyramiddehy-
drat, und Kombinationen davon. Andere wasser-
I6sliche Initiatoren, welche verwendet werden kon-
nen, umfassen Azoamidinverbindungen, zum Bei-
spiel 2,2'-Azobis(2-methyl-N-phenylpropionamidin)
dihydrochlorid, 2,2'-Azobis[N-(4-chlorophenyl)-2-me-
thylpropionamidin]dihydrochlorid, 2,2'-Azobis[N-(4-
hydroxyphenyl)-2-methylpropionamidin]
dihydrochlorid, 2,2'-Azobis[N-(4-aminophenyl)-2-me-
thylpropionamidin]tetrahydrochlorid, 2,2'-Azobis[2-
methyl-N(phenylmethyl)propionamidin]
dihydrochlorid, 2,2'-Azobis[2-methyl-N-2-propenyl-
propionamidin]dihydrochlorid, 2,2'-Azobis[N-(2-hy-
droxyethyl)-2-methylpropionamidin]dihydrochlorid, 2,
2'-Azobis[2(5-methyl-2-imidazolin-2-yl)propan]
dihydrochlorid, 2,2'-Azobis[2-(2-imidazolin-2-yl)pro-
pan]dihydrochlorid,  2,2'-Azobis[2-(4,5,6,7-tetrahy-
dro-1H-1,3-diazepin-2-yl)propan]dihydrochlorid, 2,2'-
Azobis[2-(3,4,5,6-tetrahydropyrimidin-2-yl)propan]
dihydrochlorid, 2,2'-Azobis[2-(5-hydroxy-3,4,5,6-te-
trahydropyrimidin-2-yl)propan]dihydrochlorid,  2,2'-
Azobis{2-[1-(2-hydroxyethyl)-2-imidazolin-2-yl]
propan}dihydrochlorid, Kombinationen davon und
dergleichen.

[0035] Initiatoren kdnnen in geeigneten Mengen, wie
beispielsweise von etwa 0,1 bis etwa 8 Gewichtspro-
zent der Monomere und in Ausfihrungsformen von
etwa 0,2 bis etwa 5 Gewichtprozent der Monomere
zugegeben werden.

Farbmittel, Kettenlbertragungsmittel

[0036] In Ausfiihrungsformen kénnen aulerdem
Kettenlbertragungsmittel beim Bilden des Latexpo-
lymers verwendet werden. Geeignete Kettenlbertra-
gungsmittel umfassen Dodecanthiol, Octanthiol, Koh-
lenstofftetrabromid, Kombinationen davon und der-
gleichen in Mengen von etwa 0,1 bis etwa 10 Ge-
wichtsprozent von Monomeren, in Ausfiihrungsfor-
men von etwa 0,2 bis etwa 5 Gewichtsprozent von
Monomeren und in Ausfihrungsformen von etwa 0,
5 bis etwa 3,5 Gewichtsprozent von Monomeren,
um die Eigenschaften bezuglich der relativen Mole-
kilmasse des Latexpolymers zu kontrollieren, wenn
Emulsionspolymerisation gemafl der vorliegenden
Offenbarung durchgefiihrt wird.

[0037] Ein Wachs kann beim Bilden von Tonerteil-
chen mit dem Latexharz und einem Farbmittel kom-
biniert werden. Falls enthalten, kann das Wachs in
einer Menge von zum Beispiel etwa 1 Gewichtspro-
zent bis etwa 25 Gewichtsprozent der Tonerteilchen,
in Ausflihrungsformen von etwa 5 Gewichtsprozent
bis etwa 20 Gewichtsprozent der Tonerteilchen vor-
handen sein.
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[0038] Wachse, die ausgewahlt werden kénnen, um-
fassen Wachse, die zum Beispiel eine gewichtsmitt-
lere relative Molekilmasse von etwa 500 bis etwa
20.000, in Ausflihrungsformen von etwa 1.000 bis et-
wa 10.000 aufweisen.

[0039] In einigen Ausfiihrungsformen kann ein pH-
Einstellmittel zum Steuern der Geschwindigkeit des
Emulsions-/Aggregationsprozesses zugegeben wer-
den. In Ausfihrungsformen kann die Einstellung des
pHs verwendet werden, um die Endgré3e der Toner-
teilchen einzustellen. Die Einstellung des pHs kann
zum Einfrieren, das heil3t zum Stoppen, des Toner-
wachstums verwendet werden.

[0040] Das pH-Einstellmittel, das in den Prozessen
der vorliegenden Offenbarung verwendet wird, kann
eine beliebige Saure oder Base sein, welche die Pro-
dukte, die hergestellt werden, nicht nachteilig be-
einflusst. Geeignete Basen kdénnen Metallhydroxide,
wie beispielsweise Natriumhydroxid, Kaliumhydroxid,
Ammoniumhydroxid und gegebenenfalls Kombinatio-
nen davon, umfassen. Geeignete Sduren umfassen
Salpetersaure, Schwefelsaure, Chlorwasserstoffsau-
re, Essigsaure und gegebenenfalls Kombinationen
davon. In Ausfihrungsformen kann Ethylendiaminte-
traessigsaure (EDTA) zugegeben werden, um dabei
zu helfen, den pH auf die zuvor erwéhnten gewtlinsch-
ten Werte einzustellen.

[0041] Es kann jeder geeignete Aggregatbildner ver-
wendet werden, um einen Toner zu bilden. Geeig-
nete Aggregatbildner umfassen zum Beispiel wéass-
rige Losungen eines zweiwertigen Kations oder ei-
nes mehrwertigen Kationenmaterials. Die Aggregat-
bildner kénnen zum Beispiel Polyaluminiumhalogen-
ide, wie beispielsweise Polyaluminiumchlorid (PAC),
oder das entsprechende Bromid, Fluorid oder lodid,
Polyaluminiumsilicate, wie beispielsweise Polyalumi-
niumsulfosilicat (PASS), und wasserldsliche Metall-
salze, einschliellich Aluminiumchlorid, Aluminium-
nitrit, Aluminiumsulfat, Kaliumaluminiumsulfat, Natri-
umacetat, Natriumchlorid, Natriumnitrit, Natriumoxy-
lat, Natriumsulfat, Magnesiumacetat, Magnesiumni-
trat, Magnesiumsulfat, Zinkacetat, Zinknitrat, Zinksul-
fat, Zinkchlorid, Zinkbromid, Magnesiumbromid, Kup-
ferchlorid, Kupfersulfat, und Kombinationen davon
sein. In Ausfihrungsformen kann der Aggregatbild-
ner dem Gemisch bei einer Temperatur zugegeben
werden, die unter der Glastibergangstemperatur (Tg)
des Harzes ist.

[0042] Der Aggregatbildner kann dem zum Bilden ei-
nes Toners verwendeten Gemisch in einer Menge
von zum Beispiel etwa 0,1 Gew.-% bis etwa 8 Gew.-
%, in Ausfiihrungsformen von etwa 0,2 Gew.-% bis
etwa 5 Gew.-%, in anderen Ausfihrungsformen von
etwa 0,5 Gew.-% bis etwa 5 Gew.-% des Harzes im
Gemisch zugegeben werden. Dies stellt eine ausrei-
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chende Menge Aggregatbildner zur Aggregation be-
reit.

[0043] Um die Aggregation und die Koaleszenz der
Teilchen zu steuern, kann der Aggregatbildner in
Ausfuhrungsformen im Zeitablauf in die Emulsion do-
siert werden. Zum Beispiel kann der Aggregatbildner
Uber eine Zeitspanne von etwa 5 bis etwa 240 Minu-
ten, in Ausfihrungsformen von etwa 30 bis etwa 200
Minuten in das Gemisch dosiert werden. Die Zugabe
des Aggregatbildners kann auch erfolgen, wahrend
das Gemisch unter Riihrbedingungen von etwa 50 U/
min bis etwa 1000 U/min in Ausfihrungsformen, von
etwa 100 U/min bis etwa 500 U/min in anderen Aus-
fuhrungsformen und bei einer Temperatur, die unter
der Glasibergangstemperatur des Harzes liegt, wie
zuvor erortert, von etwa 30°C bis etwa 90°C in Aus-
fuhrungsformen, von etwa 35°C bis etwa 70°C in Aus-
fuhrungsformen gehalten wird.

[0044] In Ausfihrungsformen kann nach der Aggre-
gation, aber vor der Koaleszenz ein Mantel auf die
aggregierten Teilchen aufgetragen werden.

[0045] Harze, die zum Bilden des Mantels verwendet
werden kénnen, umfassen, ohne darauf beschrankt
zu sein, die amorphen Harze, die zuvor zur Verwen-
dung im Kern beschrieben wurden. Bei solch einem
amorphen Harz kann es sich um ein Harz mit niedri-
ger relativer Molekilmasse, ein Harz mit hoher rela-
tiver Moleklilmasse oder Kombinationen davon han-
deln.

[0046] In Ausfihrungsformen kann das zum Bilden
des Mantels verwendete amorphe Harz vernetzt sein.
Zum Beispiel kann das Vernetzen durch Kombinieren
eines amorphen Harzes mit einem Vernetzer erreicht
werden, der in Ausfiihrungsformen hierin manchmal
als Initiator bezeichnet wird. Beispiele fur geeigne-
te Vernetzer umfassen, ohne darauf beschrankt zu
sein, zum Beispiel freie radikalische oder thermi-
sche Initiatoren, wie beispielsweise organische Per-
oxide und Azoverbindungen, die zuvor als geeig-
net zur Bildung eines Gels im Kern beschrieben
wurden. Beispiele fiir geeignete organische Peroxi-
de umfassen Diacylperoxide, wie zum Beispiel et-
wa Decanoylperoxid, Lauroylperoxid und Benzoyl-
peroxid, Ketonperoxide, wie zum Beispiel etwa Cy-
clohexanonperoxid und Methylethylketon, Alkylper-
oxyester, wie zum Beispiel etwa t-Butylperoxyneo-
decanoat, 2,5-Dimethyl 2,5-di(2-ethylhexanoylpero-
xy)hexan, t-Amylperoxy-2-ethylhexanoat, t-Butylper-
oxy-2-ethylhexanoat, t-Butylperoxyacetat, t-Amylper-
oxyacetat, t-Butylperoxybenzoat, t-Amylperoxyben-
zoat, oo-t-Butyl-o-isopropylmonoperoxycarbonat, 2,
5-Dimethyl 2,5-di(benzoylperoxy)hexan, oo-t-Butyl-
0-(2-ethylhexyl)monoperoxycarbonat und oo-t-Amyl-
0-(2-ethylhexyl)monoperoxycarbonat, Alkylperoxide,
wie zum Beispiel etwa Dicumylperoxid, 2,5-Di-
methyl-2,5-di(t-butylperoxy)hexan, t-Butylcumylper-
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oxid, a-a-Bis(t-butyl peroxy)diisopropylbenzen, Di-
t-butylperoxid und 2,5-Dimethyl-2,5-di(t-butylperoxy)
hexyn-3, Alkylhydroperoxide, wie zum Beispiel et-
wa 2,5-Dihydroperoxy-2,5-dimethylhexan, Cumen-
hydroperoxid, t-Butylhydroperoxid und t-Amylhydro-
peroxid, und Alkylperoxyketale, wie zum Beispiel
etwa n-Butyl-4,4-di(t-butylperoxy)valerat, 1,1-Di-(t-
butylperoxy)-3,3,5-trimethylcyclohexan, 1,1-Di-(t-bu-
tylperoxy)cyclohexan, 1,1-Di-(t-amylperoxy)cyclohe-
xan, 2,2-Di-(t-butylperoxy)butan, Ethyl-3,3-di-(t-bu-
tylperoxy)butyrat und Ethyl-3,3-di-(t-amylperoxy)bu-
tyrat, und Kombinationen davon. Beispiele fur ge-
eignete Azoverbindungen umfassen 2,2,'-Azobis(2,4-
dimethylpentannitril), Azobis-isobutyronitril, 2,2'-Azo-
bis(isobutyronitril), 2,2'-Azobis(2,4-dimethylvaleroni-
tril), 2,2'-Azobis(methylbutyronitril), 1,1'-Azobis(cya-
nocyclohexan) oder &hnliche bekannte Verbindun-
gen und Kombinationen davon.

[0047] Der Vernetzer und das amorphe Harz kénnen
flr eine ausreichende Zeit und bei einer ausreichen-
den Temperatur kombiniert werden, um das vernetz-
te Polyestergel zu bilden. In Ausfiihrungsformen kén-
nen der Vernetzer und das amorphe Harz flir eine
Zeitdauer von etwa 1 Minute bis etwa 10 Stunden, in
Ausfuhrungsformen von etwa 5 Minuten bis etwa 5
Stunden auf eine Temperatur von etwa 25°C bis et-
wa 99°, in Ausfiihrungsformen von etwa 30°C bis et-
wa 95°C erwarmt werden, um ein vernetztes Polyest-
erharz oder Polyestergel zu bilden, das zur Verwen-
dung als Mantel geeignet ist.

[0048] Falls verwendet, kann der Vernetzer in einer
Menge von etwa 0,001 Gewichts-% bis etwa 5 Ge-
wichts-% des Harzes, in Ausfiihrungsformen von et-
wa 0,01 Gewichts-% bis etwa 1 Gewichts-% des Har-
zes vorhanden sein. Die Menge von CCA kann in Ge-
genwart des Vernetzers oder Initiators verringert wer-
den.

[0049] Es kann ein einziges Polyesterharz als der
Mantel verwendet werden, oder in Ausflhrungsfor-
men kann, wie bereits erwahnt, ein erstes Polyest-
erharz mit anderen Harzen kombiniert werden, um
einen Mantel zu bilden. Es kénnen mehrere Harze
in geeigneten Mengen verwendet werden. In Aus-
fihrungsformen kann ein erstes amorphes Polyest-
erharz, zum Beispiel ein amorphes Harz mit niedriger
relativer Molekilmasse der vorstehenden Formel |, in
einer Menge von etwa 20 Gewichtsprozent bis etwa
100 Gewichtsprozent des gesamten Mantelharzes,
in Ausfihrungsformen von etwa 30 Gewichtsprozent
bis etwa 90 Gewichtsprozent des gesamten Mantel-
harzes vorhanden sein. Demnach kann in Ausflh-
rungsformen ein zweites amorphes Polyesterharz, in
Ausfuhrungsformen ein amorphes Harz mit hoher re-
lativer Molekllmasse, in einer Menge von etwa 0 Ge-
wichtsprozent bis etwa 80 Gewichtsprozent des ge-
samten Mantelharzes, in Ausflihrungsformen von et-
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wa 10 Gewichtsprozent bis etwa 70 Gewichtsprozent
des gesamten Mantelharzes vorhanden sein.

[0050] Der Toner der vorliegenden Offenbarung
kann Teilchen mit einem volumenmittleren Durch-
messer (auch als ,volumenmittlerer Teilchendurch-
messer” bezeichnet) von etwa 3 Mikrometern bis et-
wa 10 Mikrometer, in Ausfihrungsformen von etwa
3,2 Mikrometern bis etwa 8,5 Mikrometer, in Ausfiih-
rungsformen von etwa 3,3 Mikrometern bis etwa 7
Mikrometer, in Ausflihrungsformen von etwa 5,8 Mi-
krometern aufweisen. Wie bereits erwahnt, kdnnen
die resultierenden Tonerteilchen eine Rundheit von
etwa 0,945 bis etwa 0,998, von etwa 0,950 bis etwa 0,
990, von etwa 0,955 bis etwa 0,980 oder von etwa 0,
960 bis etwa 0,975 aufweisen. Wenn die spharischen
Tonerteilchen eine Rundheit in diesem Bereich auf-
weisen, treten die sphéarischen Tonerteilchen, die auf
der Oberflache des Bildaufnahmeelements bleiben,
zwischen den Kontaktabschnitten des Bildaufnahme-
elements und dem Kontaktlader durch, ist die Menge
von verformtem Toner gering, und kann daher die Er-
zeugung von Tonerfilmbildung verhindert werden, so
dass eine stabile Bildqualitat ohne Fehler Uber eine
lange Zeit erreicht werden kann.

[0051] Es konnen verschiedene bekannte, geeigne-
te Farbmittel, wie beispielsweise Farbstoffe, Pigmen-
te, Mischungen von Farbstoffen, Mischungen von
Pigmenten, Mischungen von Farbstoffen und Pig-
menten und dergleichen im Toner enthalten sein. Das
Farbmittel kann im Toner in einer Menge von zum
Beispiel etwa 3 bis 30 Gewichtsprozent des Toners
oder von etwa 5 bis etwa 25 Gewichtsprozent des To-
ners oder von etwa 5 bis etwa 20 Gewichtsprozent
des Toners enthalten sein.

[0052] Nichteinschrénkende Beispiele von geeigne-
ten Farbmitteln umfassen Ruf3. Im Allgemeinen sind
Farbmittel, die ausgewahlt werden kdnnen, Schwarz,
Cyan, Magenta oder Gelb und Mischungen davon.

[0053] In Ausfiihrungsformen kénnen die Tonerteil-
chen je nach Wunsch oder Bedarf auch andere op-
tionale Zusatzstoffe enthalten. Zum Beispiel kann der
Toner positive oder negative Ladungssteuerungsmit-
tel, zum Beispiel in einer Menge von etwa 0,1 bis
etwa 10 Gewichtsprozent des Toners, in Ausfih-
rungsformen von etwa 1 bis etwa 3 Gewichtsprozent
des Toners, umfassen. Beispiele flr geeignete La-
dungssteuerungsmittel umfassen quartdre Ammoni-
umverbindungen, einschliel3lich Alkylpyridiniumhalo-
genide; Bisulfate, Alkylpyridiniumverbindungen, ein-
schliellich jener, die in US-Pat. Nr. 4,298,672, des-
sen Offenbarung hiermit durch Bezugnahme in ih-
rer Gesamtheit aufgenommen wird; organische Sul-
fat- und Sulfonatzusammensetzungen, einschlief3lich
jener, die in US-Pat. Nr. 4,338,390, dessen Offen-
barung hiermit durch Bezugnahme in ihrer Gesamt-
heit aufgenommen wird; Cetylpyridiniumtetrafluorbo-
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rate; Distearyldimethylammoniummethylsulfat; Alu-
miniumsalze, wie beispielsweise BONTRON E84™
oder E88™ (Hodogaya Chemical); Kombinationen
davon und dergleichen. Solche Ladungssteuerungs-
mittel kbnnen gleichzeitig mit dem zuvor beschriebe-
nen Mantelharz oder nach dem Auftragen des Man-
telharzes aufgebracht werden.

[0054] Sie kdnnen auch mit den externen Additivteil-
chen von Tonerteilchen, einschliellich Flielverbes-
serungsadditiven, gemischt werden, wobei die Addi-
tive auf der Oberflache der Tonerteilchen vorhanden
sein kdnnen. Beispiele dieser Additive umfassen Me-
talloxide, wie beispielsweise Titanoxid, Siliciumoxid,
Zinnoxid, Mischungen davon und dergleichen; kol-
loide und amorphe Silicas, wie beispielsweise AE-
ROSIL®, Metallsalze und Metallsalze von Fettsauren,
einschlielllich von Zinkstearat, Aluminiumoxide, Cer-
oxide, und Mischungen davon. Jedes dieser externen
Additive kann in einer Menge von etwa 0,1 Gewichts-
prozent bis etwa 5 Gewichtsprozent des Toners, in
einigen Ausfuhrungsformen von etwa 0,25 Gewichts-
prozent bis etwa 3 Gewichtsprozent des Toners vor-
handen sein. Geeignete Additive umfassen jene, die
in US-Pat. Nr. 3,590,000, 3,800,588 und 6,214,507
offenbart werden, deren Offenbarungen hiermit durch
Bezugnahme in ihrer Gesamtheit aufgenommen wer-
den. Auch diese Zusatzstoffe kdnnen gleichzeitig mit
dem zuvor beschriebenen Mantelharz oder nach dem
Auftragen des Mantelharzes aufgebracht werden.

[0055] Wie hierin verwendet, sollen die Einzahlfor-
men ,ein”, ,eine” und ,der, die, das” auch die Mehr-
zahlformen umfassen, sofern der Kontext nicht ein-
deutig etwas anderes nahelegt.

Beispiel 1

Herstellung eines hyperpigmentierten
Schwarztoners mit niedrigerem
Feststoffgehalt wahrend der Koaleszenz

[0056] 420 g deionisiertes (DI) Wasser, 185 g Poly
(styrol-butylacrylat)latex, 56 g Wachsdispersion, 82
g Schwarzpigmentdispersion und 14 g Cyanpigment-
dispersion wurden zusammen in ein a 2-I-Glasgefal
gegeben. Die Inhalte wurden homogenisiert, und ein
Flockungsmittel von PAC und 0,02 M HNO; (27 g)
wurde zugegeben, wahrend Uber einen Zeitraum von
5 Minuten homogenisiert wurde. Die Suspension wur-
de dann unter konstantem Rihren bei 200 U/min auf
53°C erwarmt. Als die TeilchengréfRRe 4,5 bis 4,8 Mi-
krometer erreichte, wurden 105 g Mantellatex zuge-
geben. Als die Teilchengréfie 5,4 bis 5,9 Mikrometer
erreichte, wurde 4%iges NaOH zugegeben, um die
Suspension auf einen pH von 3,3 einzustellen, dann
wurden 3,62 g Dow VERSENE (EDTA-L6sung) zu-
gegeben, um die Suspension auf einen pH von pH 4,
5 zu bringen, und eine weitere Menge von 4%igem
NaOH fir einen pH von pH 5,5. Das Rihren wur-
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de auf 170 U/min reduziert. Nach 10 Minuten wur-
den 330 g auf 55°C vorgewarmtes DI-Wasser der
Suspension zugegeben, die dann auf 96°C erwarmt
wurde. Wahrend der Temperaturerhéhung wurde der
pH unter Verwendung von 0,3 M HNO; bei 85°C auf
4,3 gesenkt. Nach Erreichen von 96°C wurden der
Suspension alle 30 Minuten Proben enthommen, um
die Rundheit zu bestimmen. Als die Rundheit 0,953
bis 0,963 erreichte, wurde pH unter Verwendung von
4%igem NaOH auf 7,0 erhéht. Nach insgesamt 3 St-
unden wurde Vollkiihlung auf die Suspension ange-
wendet. Als die Temperatur 68°C erreichte, wurde
der pH unter Verwendung von 4%igem NaOH auf 8,
8 eingestellt. Die Vollkiihlung wurde fortgesetzt, und
die Suspension wurde entladen, als die Temperatur
unter 40°C abfiel. Die resultierenden Tonerteilchen
wiesen eine Teilchengrofie (D50) von 5,654 ym, ein
GSDv/n von 1,207/1,219 und eine Rundheit von 0,
968 auf.

Beispiel 2

Herstellung eines hyperpigmentierten
Cyantoners mit niedrigerem
Feststoffgehalt wahrend der Koaleszenz

[0057] Es wurde die Prozedur von Beispiel 1 be-
folgt, mit der Ausnahme, dass 81 g Cyanpigment an-
stelle der in diesem Beispiel erwahnten kombinierten
Schwarz- und Cyanpigmentdispersionen verwendet
wurden. Die resultierenden Tonerteilchen wiesen ei-
ne TeilchengréRe (D50) von 5,654 pm, ein GSDv/n
von 1,207/1,246 und eine Rundheit von 0,966 auf.

Beispiel 3 (Gegenbeispiel)

Herstellen eines hyperpigmentierten Schwarztoners
unter Verwendung von Standardtechniken

[0058] Wahrend der Aggregationsphase wurde die
Prozedur von Beispiel 1 befolgt. Nach der Zugabe
von Dow VERSENE (EDTA s-L&sung) wurde 4%iges
NaOH zugegeben, um die Suspension auf einen
pH von 5,0 einzustellen, welche dann auf 96°C er-
warmt wurde. Das Rihren wurde auf 200 U/min re-
duziert. Wahrend der Temperaturerhéhung erfolg-
te keine weitere Wasserzugabe. Bei Erreichen von
70°C wahrend der Temperaturerh6hung wurden 0,3
M HNO; zugegeben, um die Suspension auf einen
pH von 4,0 einzustellen. Nach einer Stunde bei 96°C
lie3 eine Sichtprifung eine schlechte Koaleszenz er-
kennen. Die Suspension wurde auf einen pH von 3,6
eingestellt und dann nach zwei Stunden bei 96°C auf
einen pH von 3,0 weiter gesenkt. Als die drei Stunden
Koaleszenz vergangen waren, wiesen die Teilchen
eine Rundheit von 0,940 auf.
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Patentanspriiche

1. Prozess, umfassend:
Bilden eines Teilchengemisches aus Latexharz,
Wachs und Farbmittel;
derartiges Aggregieren des Teilchengemisches, dass
das Teilchen eine mittlere TeilchengréRe von etwa 3,
5 bis etwa 7 Mikrometer aufweist;
derartiges Verdiinnen des Gemisches mit einer Flis-
sigkeit, dass das verdiinnte Gemisch einen Feststoff-
gehalt von etwa 8 Gewichts-% bis etwa 14 Gewichts-
% bezogen auf das Gesamtgewicht des verdiinnten
Gemisches enthalt;
Koaleszieren des verdiinnten Gemisches, um Toner-
teilchen zu bilden; und
Rickgewinnen der Tonerteilchen, wobei die Toner-
teilchen eine Rundheit von etwa 0,945 bis etwa 0,998
aufweisen.

2. Prozess nach Anspruch 1, wobei das Latexharz
aus der Gruppe bestehend aus Styrolen, Acrlyaten,
Methacrylaten, Butadienen, Isoprenen, Acrylsauren,
Methacrylsduren, Acrylnitrilen und Mischungen da-
von ausgewahlt ist.

3. Prozess nach Anspruch 1, wobei die Flissig-
keit aus der Gruppe bestehend aus Wasser, wasser-
mischbarem Ldsungsmittel und Mischungen davon
ausgewahlt ist.

4. Prozess nach Anspruch 1, wobei der Koales-
zenzschritt bei einer Temperatur von etwa 80°C bis
etwa 99°C erfolgt.

5. Prozess nach Anspruch 1, wobei der Koales-
zenzschritt flir eine Zeitdauer von etwa 0,25 Stunden
bis etwa 4 Stunden erfolgt.

6. Prozess nach Anspruch 1, wobei der Koales-
zenzschritt in einem pH-Bereich von etwa 3,5 bis et-
wa 8,0 erfolgt.

7. Prozess nach Anspruch 1, wobei der Prozess
keine Zugabe einer exogenen Séure umfasst.

8. Prozess nach Anspruch 1, wobei der Prozess
keine Zugabe eines Koaleszenzmittels umfasst.

9. Prozess nach Anspruch 1, wobei das Farbmittel
Farbstoffe, Pigmente, Kombinationen von Farbstof-
fen, Kombinationen von Pigmenten oder Kombinatio-
nen von Farbstoffen und Pigmenten umfasst.

10. Prozess nach Anspruch 1, wobei die Tonerteil-
chen einen volumenmittleren Durchmesser von etwa
3 Mikrometern bis etwa 10 Mikrometer aufweisen.

Es folgen keine Zeichnungen
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