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Relatério Descritivo da Patente de Invengao para "TONERS E
METODO DE PREPARAR PARTICULAS DOS MESMOS".

Antecedentes da Invencao

1.Campo da Invencao

[001] Esta invencéo refere-se a “toners” e reveladores contendo
toners para emprego na formacgio e desenvolvimento de imagens de
boa qualidade e brilho, e em particular a "toners" tendo novas combi-
nagdes de componentes de cera para fornecer a qualidade de impres-
sao desejada e alto brilho.

2. Descricio da Técnica Relacionada

[002] Toners de agregacao de emulsao sao excelentes "toners” pa-
ra uso na formagao de impressao efou imagens xerograficas, em que
0s "toners" podem ser preparados para ter tamanhos uniformes e em
que os "toners" sdo ambientalmente propicios. As Patentes dos Esta-
dos Unidos gue descrevem "toners" de agregagao de emulsdo inclu-
em, por exemplo, as Patentes dos Estados Unidos n°s 5.370.963,
5.418.108, 5.290.654, 5.278.020, 5.308.734, 5.344.738, 5.403.693,
5.364.729,5.346.797, 5.348.832, 5.405.728, 5.366.841, 5.496.676,
5.527.658, 5.585.215, 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 e 5.869.215.

[003] Dois tipos principais de "toners" de agregacao de emulsao
sao conhecidos. O primeiro € um processo de agregacao de emulsio
gue forma com base em acrilato, por exemplo, acrilato de estireno,
particulas de toner. Veja, por exemplo, a Patente dos Estados Unidos
n° 6.120.967, como um exemplo de um tal processo. O segundo é um
processo de agregac¢do de emulsao que forma poliester, por exemplo,
poliester sulfonatado de sédio. Veja, por exemplo, a Patente dos Esta-
dos Unidos n® 5.916.725, incorporada aqui por referéncia em sua tota-

lidade, como um exemplo de tal processo.
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[004] Teécnicas de agrega¢ao de emulsao tipicamente envolvem a
formagao de uma emulsao de latex das particulas de resina, cujas par-
ticulas tém um tamanho pequeno, a partir de, por exemplo, cerca de
5 acerca de 500

nandmetros de didmetro, aquecendo-se a resina, opcionalmente com
solvente se necessario, em agua, ou preparando-se um latex em agua
empregando-se uma polimerizagao de emulsao. Uma dispersio colo-
rante, por exemplo, de um pigmento disperso em agua, opcionalmente
também com resina adicional, e separadamente formada. A dispersao
colorante € adicionada a mistura de emulsao de latex, e um agente de
agregacao ou agente de complexagao e entdo adicionado para formar
particulas de toner agregadas. As particulas de toner agregadas sao
aquecidas para possibilitar a coalescéncia/fusdo, desse modo obtendo
particulas de toner fundidas, agregadas.

[0035] A Patente dos Estados Unidos n° 5.462 828 descreve uma
composicdo de toner que inclui uma resina de copolimero de acrilato
de n-butila/estireno, tendo um peso molecular médio de numero de
menos do que cerca de 5.000, um peso molecular medio de peso de
cerca de 10.000 a cerca de 40.000, e uma distribuicdo de peso mole-
cular maior do que 6, que fornece excelentes propriedades de brilho e
fixagao elevada, em uma baixa temperatura de fusao.

[006] O que e ainda desejado &€ um toner de agregacao de emul-
sao tipo acrilato de estireno que pode obter excelente qualidade de
impressao, particularmente brilho, para todas as cores.

Sumario da Invencio

[007] A presente invengao compreende um foner tendo uma
combinagao de ceras especificadas que possibilitem o toner alcangar
0s objetivos da invengdo, principalmente para obter um toner exibindo
excelentes propriedades de brilho e excelente liberacio de toner.

[008] Nas modalidades, a presente invencao fornece um toner
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compreendendo particulas de uma resina, um colorante opcional, e
uma combinacao de pelo menos duas ceras poliméricas cristalinas,
onde as referidas particulas de toner sao preparadas por um processo
de agregacio de emulsdo. A combinagao de ceras poliméricas cristali-
nas inclui pelo menos uma cera polimérica cristalina de polietileno li-
near e pelo menos outra cera polimérica cristalina selecionada do gru-
po consistindo em ceras funcionalizadas de amida polar alifatica, ceras
de polietileno terminadas por acido carboxilico, ceras alifaticas consis-
tindo em esteres de acidos graxo insaturados hidroxilados, e ceras de
acido forte.

[009] Nas modalidades, a presente inven¢ao tambem fornece
metodos para preparar tais "toners".

Brave Descricao dos Desenhos

[0010] Um entendimento mais completo da presente invengio po-
de ser obtido por referéncia aos desenhos de acompanhamento onde:
[0011] A Figura 1 é um grafico mostrando brilho de imagem em
temperatura de fusdo de cera simples contendo "toners" descritos nos
Exemplos Comparativos 1 a 5.

[0012] A Figura 2 é um grafico mostrando forga da separagdo da
imagem colorida em temperatura de fusdo de cera simples contendo
"toners" descritos nos Exemplos Comparativos 1 a 5.

[0013] A Figura 3a € um grafico mostrando brilho de imagem em
temperatura de fusdo de cera de dois componentes contendo “toners”
descritos nos Exemplos 1 a 5, conduzida em Papel de Brilho Lustroso
a 0,40 TMA.

[0014] A Figura 3b & um grafico mostrando brilho de imagem em
temperatura de fusdo de cera de dois componentes contendo "toners”
descritos nos Exemplos 1 a 5, conduzido em Papel de Brilho Lustroso
a 1,05 TMA.

[0015] A Figura 4 é um grafico mostrando forga da separagao da
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imagem colorida em temperatura de fusdo de cera de dois componen-
tes contendo "toners" descritos nos Exemplos 1 a 5, conduzida em S-
Paper a 1,25 TMA.

[0016] O toner da invengdo é compreendido de particulas de toner
compreendidas de pelo menos uma resina de polimero de emulséo de
latex e uma dispersdo colorante. As particulas de toner preferivelmente
também incluem pelo menos uma dispersdo de cera, uma coagulante
e uma silica coloidal.

[0017] Exemplos ilustrativos de latex para resina, polimero ou po-
limeros selecionados para o toner da presente invengao incluem, por
exemplo, poli(estireno alquil-acrilato), poli(estireno 1,3-dieno), po-
li(estireno alquil-metacrilato), poli(estireno alquil-acrilato acido acrilico),
poli(estireno 1,3-dieno acido acrilico), poli(estireno alquil-metacrilato
acido acrilico), poli(alquil - metacrilato alquil-acrilato), poli(alquil - meta-
crilato acril-acrilato), poli(aril-metacrilato alquil acrilato), poli(alquil-
metacrilato acido acrilico), poli(estireno alquil-acrilato acrilonitrila acido
acrilico), poli(estireno 1,3-dieno acrilonitrila acido acrilico), poli(alquil-
acrilato acrilonitrila acido acrilico), poli(estireno butadieno), po-
liilmetilestireno butadieno), poli(metil-metacrilato butadieno), poli(etil
metacrilato butadieno), poli(propil metacrilasto butadieno), poli(butil
metacrilato butadieno), poli(metil-acrilato butadieno), poli(etil-acrilato
butadieno), poli(propil acrilato butadieno), poli(butil acrilato butadieno),
poli(estireno isopreno), poli(metilestireno isopreno), poli(metil-
metacrilato isopreno), poli(etil-metacrilato de isopreno), poli(propil-
metacrilato isopreno), poli(butil-metacrilato isopreno), poli(metil-acrilato
isopreno), poli(etil-acrilato isopreno), poli(prolpil-acrilato isopreno), e
poli(butil-acrilato isopreno); poli(estireno propil-acrilato), poli(estireno
butil-acrilato), poli(estireno butadieno acido acrilico), poli(estireno bute-
dieno acido metacrilico), poli(estireno butadieno acrilonitrila acido acri-

lico), poli(estireno butil-acrilato acido acrilico), poli(estireno butil-acrilato



5/45

acido metacrilato), poli(estireno butil-acrilato acrilonitrila), poli(estireno
butil-acrilato acrilonitrila acido acrilico), e outros polimeros similares.
[0018] Como o polimero de emulsdo de latex do toner da invengéo,
preferivelmente um estireno alquil-acrilato € empregado. Mais preferi-
velmente, o estireno alquil-acrilato € uma resina de copolimero estire-
no/n-butil-acrilato, e o mais preferido, um polimero estireno butil-acrilato
beta-carboxietila.

[0019] O polimero de latex esta preferivelmente presente em uma
quantidade de cerca de 70 a cerca de 95% em peso das particulas de
toner (isto &, particulas de toner exclusivas de aditivos externos) em
uma base de solidos, preferivelmente de cerca de 75 a cerca de 85%
em peso do toner.

[0020] Os mondmeros empregados na preparagdao do polimero
selecionado n&o sao limitados, e os mondmeros utilizados podem in-
cluir qualquer um ou mais de, por exemplo, estireno, acrilatos, tais co-
mo metacrilatos, butilacrilatos, B-carbéxi etil-acrilato (3-CEA), etc., bu-
tadieno, isopreno, acido acrilico, acido metacrilico, acido itaconico,
acrilonitrila, benzenos, tais como divinilbenzeno, etc., e similares.
Agentes de transferéncia de cadeia conhecidos, por exemplo, tetra-
brometo de carbono ou dodecanotiol, podem ser utilizados para con-
trolar as propriedades de peso molecular do polimero. Qualquer méto-
do adequado para formar o polimero de latex dos monémeros pode
ser empregado sem restrigao.

[0021] Varios colorantes adequados podem ser empregados em
"toners” da presente invengao, incluindo pigmentos coloridos adequa-
dos, corantes, e misturas destes, incluindo negro de fumo, tal como
negro de fumo REGAL 330, negro de acetileno, lampada negra, negro
anilina, Amarelo Cromo, Amarelo Zinco, Amarelo SICOFAST, Amarelo
SUNBRITE, Amarelo LUNA, Amarelo NOVPERM, Laranja Cromo, La-
ranja BAYPLST, Vermelho Cadmo, Escarlate LITHOL, Vermelho
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HOSTAPERM, Rosa FANAL, Rosa HOSTAPERM, Rosa LUPRETON,
Vermelho LITHOL, RHODAMINE Lacustre B, Carmim Brilhante, Azul
HELIOGEN, Azul HOSTAPERM, Azul NEOPAN, Azul Escuro PV, Ver-
de CINQUASSI, Verde HOSTAPERM, di6éxido de titanio, cobalto, ni-
quel, p6 de ferro, SICOPUR 4068 FF, e 6xidos de ferro tais como Preto
MAPICO (Columbia) NP608 e NP604 (Pigmento do Norte), BAYFER-
ROX 8610 (Bayer), M08699 (Mobay), TMB 100 (Magnox), misturas
destes, e similares.

[0022] O colorante, preferivelmente colorante negro de fumo, cia-
no, magenta e/ou amarelo, é incorporado em uma quantidade suficien-
te para conferir a cor desejada ao toner. Em geral, 0 pigmento ou co-
rante é empregado em uma quantidade variando de cerca de 2% a
cerca de 35% em peso das particulas de toner em uma base de séli-
dos, preferivelmente de cerca de 5% a cerca de 25% em peso, e mais
preferivelmente de 5 a cerca de 15% em peso.

[0023] Como os colorantes para cada cor sdo diferentes, a quanti-
dade de colorante presente em cada tipo de toner colorido tipicamente
é diferente. Por exemplo, em modalidades preferidas da presente in-
vengéo, um toner ciano pode incluir cerca de 3 a cerca de 11% em pe-
so de colorante (preferivelmente Pigmento Azul 15:3 de SUN), um to-
ner magenta pode incluir cerca de 3 a cerca de 15% em peso de colo-
rante (preferivelmente Pigmento Vermelho 122, Pigmento Vermelho
185, Pigmento Vermelho 238, e/ou misturas destes), um toner amarelo
pode incluir cerca de 3 a cerca de 10% em peso de colorante (preferi-
velmente Pigmento Amarelo 74), e um toner preto pode incluir cerca
de 3 a cerca de 10% em peso de colorante (preferivelmente negro de
fumo).

[0024] Além do aglutinante de polimero de latex e do colorante, os
"toners" da invengao também contém uma dispersao de cera. A cera é

adicionada a formulagéo de toner a fim de ajudar a liberagdo do toner
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do cilindro fusor, particularmente em modelos de fusor de baixo dleo
ou menos oleo. Para os "toners" de emulsao/agregacac (E/A), por
exemplo, "toners” E/A de estireno-acrilato, tem sido convencional adi-
cionar ceras de polietileno linear, tais como linha de ceras
POLYWAX® de Baker Petrolite, 8 composicdo de toner. POLYWAX®
725 tem sido uma cera particularmente preferida, para uso com "to-
ners” E/A de estireno-acrilato.

[0025] Entretanto, a fim de fornecer composi¢cdes de toner melho-
radas, tal como exibindo propriedades de impressao ou brilho melho-
radas, aperfeicoamentos composicionais sa&o requeridos. Uso de ou-
tros materiais de cera, ou sozinhos, ou em combinagac com materiais
de cera convencionais, fornece estes resultados melhorados.

[0026] Em modalidades da presente invengdo, uma dispersao de
cera, incluindo uma combinagdc de duas ou mais ceras cristalinas,
fornece os resultados desejados de qualidade de alta impressao e alto
brilho. Por "ceras poliméricas cristalinas” entende-se que um material
de cera contém uma disposic¢ao ordenada de cadeias de polimero den-
tro de uma matriz polimera, que pode ser caracterizada por uma tem-
peratura de transicao de ponto de fusao cristalina, Tm. A temperatura
de fusao cristalina é a temperatura de fusao dos dominios cristalinos
de uma amostra de polimero. Isto esta em contraste com a temperatu-
ra de transi¢ao vitrea, Tg, que caracteriza a temperatura na qual a ca-
deia polimérica comecga a fluir para as regides amorfas dentro de um
polimero. De acordo com a invengao, esta combinag&o de duas ou
mais ceras poliméricas cristalinas preferivelmente inclui um componen-
te de cera (A) e um componente de cera (B), ambos os quais sio ce-
ras poliméricas cristalinas.

[0027] Para componentes de cera (A), uma cera de polietileno
convencional € empregada. O componente de cera (A} € uma cera de

polietileno cristalina, preferivelmente uma cera polimérica cristalina de
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polietileno linear. Outras ceras de poliolefina polimérica cristalinas, tais
como cera polimérica de polipropileno cristalina, podem também ser
empregadas, embora a cera de polietileno polimérica cristalina seja
preferida em algumas modalidades. Exemplos de ceras de polietileno
poliméricas cristalinas incluem, porém nao estao limitados a, a linha de
ceras POLYWAX®, disponibilizada pela Baker Petrolite. Outras ceras
de polietileno cristalina adequadas sdo também feitas e disponibiliza-
das pela Baker Petrolite, bem como outros fabricantes. Por exemplo,
POLYWAX® 725 e/ou POLYWAX® 850 sdo particularmente ceras
preferidas para uso como o componente de cera (A) da presente in-
vengdo. POLYWAX® 725 e POLYWAX® 850 diferem no peso molecu-
lar das cadeias polimeras. Esta diferengca em comprimento de cadeia é
também evidente na diferenga entre as temperaturas de ponto de fu-
séo cristalino destes dois materiais. Baker Petrolite e outros fabrican-
tes também produzem outras ceras de polietiieno de peso molecular
inferior ou superior, que podem também ser empregadas na presente
invengao.

[0028] Preferivelmente, em modalidades da presente invengéo, o
componente de cera (A) ndo contém uma cera de polietileno modifica-
da (por exemplo, uma cera de polietileno terminada por acido carboxi-
lico). Desse modo, em modalidades, o componente de cera (A) é subs-
tancialmente livre, ou preferivelmente completamente livre, de qual-
quer cera de polietiieno modificada, ou pelo menos de qualquer cera
de polietileno polimérica cristalina, que € uma cera de polietileno ter-
minada por acido carboxilico.

[0029] Para o componente de cera (B), uma cera polimérica crista-
lina diferente (exceto uma cera de polietileno linear) é empregada. As
ceras poliméricas cristalinas preferidas para componente de cera (B)
incluem um ou mais materiais selecionados do grupo de ceras funcio-

nalizadas de amida polar alifatica, ceras de polietileno terminadas por
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acido carboxilico, ceras alifaticas consistindo em ésteres de acidos
graxos insaturados hidroxilados, ceras de acido forte, e misturas des-
tes. Por "ceras de acido forte" entende-se um material de cera que tem
um elevado conteudo de acido.

[0030] Exemplos adequados de ceras funcionalizadas de amida
polar alifaticas cristalinas incluem, porém ndo estdo limitados a, estea-
ramidas, lauramidas, palmitamidas, beenamidas, oleamidas, erucami-
das, recinoleamidas, misturas destas, e similares. Exemplos especifi-
cos de ceras funcionalizadas de amida polar alifaticas cristalinas inclu-
em, porém nao estao limitadas a, estearamida de estearila, beenamida
de beenila, beenamida de estearila, estearamida de beenila, oleamida
de oleila, estearamida de oleila, oleamida de estearila, erucamida de
estearila, palmitamida de oleila; amida de metilol, tal como estearami-
da de metilol ou beenamida de metilol, misturas destas, e similares.
Por exemplo, uma cera funcionalizada de amida polar alifatica cristali-
na particularmente adequada € a cera de estearamida de estearila
KEMAMIDA E® S-180, disponibilizada pel Witco, USA. Outros tipos de
nitrogénio contendo ceras de grupo funcional adequadas para uso na
presente invencgao incluem amidas, imidas e aminas quaternarias, tais
como aquelas disponibilizadas como ceras JONCRYL® pela Johnson
Diversey Inc.

[0031] Exemplos adequados de ceras de polietileno terminadas
por acido carboxilico incluem, porém nao estao limitadas a, misturas
de cadeias de carbono com a estrutura CH;-(CH,),>-COOH, onde
existe uma mistura de comprimentos de cadeia, n, onde 0 comprimen-
to de cadeia médio é preferivelmente na faixa de cerca de 16 a cerca
de 50, e polietileno linear de baixo peso molecular, de comprimento de
cadeia média similar. Exemplos adequados de tais ceras incluem, po-
rém nao estdo limitados a, UNICID® 550, com n aproximadamente

igual a 40, e UNICID® 700, com n aproximadamente igual a 50. Por
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exemplo, uma cera de polietileno terminada por acido carboxilico cris-
talina particularmente adequada é a UNICID® 550, disponibilizada pe-
la Baker Petrolite, (USA). A UNICID® 550 consiste em 80% de funcio-
nalidade de acido carboxilico, com o restante sendo um polietileno de
baixo peso molecular, linear, de um comprimento de cadeia similar, e
um indice de acidez de 72 mg de KOH/g e ponto de fusdo de cerca de
101C. Outras ceras adequadas tém uma estrutura CH ;-(CH))n2-
COOH, tal como um acido palmitico ou hexadecandico com n=16, aci-
do heptadecnsico ou margarico ou daturico com n=17, acido octade-
candico ou estearico com n=18:0, acido eicosandico ou araquidico
com n=20, acido docosanoéico ou beénico com n=22, acido tetracosa-
néico ou lignocérico com n=24, acido hexacosandico ou cerético com
n=26, acido heptacosandico ou carbocérico com n=27, acido octaco-
sandico ou montanico com n=28, acido triacontandico ou melissico
com n=30, acido dotriacontandico ou laceréico com n=32, acido tritria-
contandico ou ceromelissico ou psilico, com n=33, acido tetratriacon-
tandico ou géddico com n=34, acido pentatriacontandico ou ceroplasti-
co com n=35.

[0032] Exemplos adequados de ceras alifaticas cristalinas consis-
tindo em ésteres de acidos graxos insaturados hidroxilados, sdo aque-
les tendo um comprimento de cadeia de carbono de cerca de 8 ou me-
nos a cerca de 20 ou mais ou cerca de 30 ou mais. Para as ceras alifa-
ticas cristalinas consistindo em ésteres de acidos graxos insaurados
hidroxilados, qualquer comprimento de cadeia adequado pode ser em-
pregado, contanto que a funcionalidade permanega presente e efetiva.
Em uma modalidade particular, por exemplo, as ceras alifaticas crista-
linas consistindo em ésteres de acidos graxos insaturados hidroxilados
tém um comprimento de cadeia de preferivelmente cerca de 10 a cerca
de 16. Especialmente preferido em modalidades sdo aquelas tendo um

comprimento de cadeia de carbono de aproximadamente 12 unidades,
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tais como de cerca de 11 a cerca de 13. Exemplos de tais ceras inclu-
em, porém n&o estdo limitados a, cera de Carnauba e similares. Por
exemplo, uma cera alifatica cristalina particularmente adequada con-
sistindo em ésteres de acidos graxos insaturados hidroxilados € a cera
de Carnauba RC-160, disponibilizada pela Toa Kasei, Japao.

[0033] Exemplos adequados de ceras de acido forte sdo as ceras
de acido tendo um conteudo de acido elevado de, por exemplo, mais
do que cerca de 50% de acido funcionalizado. As ceras de acido forte
preferidas sdo ceras de acido forte alifaticas de cadeia longa linear,
onde uma cadeia longa é uma cadeia com 16 ou mais unidades de
CH,. Ceras alifaticas, saturadas, lineares, preferivelmente tendo acido
carboxilico de extremidade funcionalizada, sdo as particularmente pre-
feridas. Sao também preferidas as ceras de acido forte com indice de
acidez maior do que cerca de 50 mg de KOH/g. Em modalidades, a
cera de acido forte é preferivelmente uma cera montana, acido n-
octacosanéico, CH3(CH,),-COOH, em torno de 100% funcionalizada
por acido. Exemplos de tais ceras montana adequadas incluem, porém
nao estdo limitadas a, Licowax®S, fabricada pela Clariant, GmbH
(Alemanha), com um indice de Acidez de 127 a 160 mg de KOH/g, Li-
cowax®SW com indice de acidez de 115 a 135, Licowax®UL com um
indice de acidez de 100 a 115 mg de KOH/g e Licowax® X101 com
indice de acidez de 130 a 150. Outras ceras de acido forte adequadas
incluem ceras de acido montanico parcialmente esterificada, onde um
pouco da terminagdo de acido foi esterificado, tal como Licowax® U
com um indice de acidez de 72 a 92 mg de KOH/g. Tais ceras de acido
forte séo preferidas, porque foi descoberto que elas fornecem adequa-
da estabilidade de carga a composigao de toner, uma vez que a maio-
ria das composigdes de toner de emulsdo/agregagédo tem um conteudo
de acido forte (devido a seus materiais de resina constituintes) e desse

modo uma carga negativa resultante.
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[0034] Para incorporar a cera no toner, é preferivel para a cera es-
tar na forma de uma emulsdo aquosa ou dispersdo de cera sélida em
agua, onde o tamanho de particula de cera sélida € usualmente na fai-
xa de cerca de 100 a cerca de 500 nm.

[0035] Os "toners" podem conter, por exemplo, de cerca de 3 a
cerca de 15% em peso de toner, em uma base seca, da cera. Preferi-
velmente, os "toners" contém de cerca de 5 a cerca de 11% em peso
de cera. Em modalidades onde o0 componente de cera € uma combi-
nagédo de duas ou mais ceras poliméricas cristalinas A e B, é preferido
que o componente de cera convencional (A), tal como cera de polieti-
leno linear, esteja presente em uma proporgéao de cerca de 10:1 a cer-
ca de 1:1 quando comparado ao segundo (ou mais) componente de
ceras poliméricas cristalinas (B).

[0036] Além disso, os "toners" da invengéo podem também opcio-
nalmente, conter um coagulante e um agente de fluxo, tal como silica
coloidal. Os coagulantes opcionais adequados incluem qualquer coa-
gulante conhecido ou empregado na técnica, incluindo os coagulantes
bem conhecidos cloreto de polialuminio (PAC) e/ou sulfosilicato de po-
lialuminio (PASS). Um coagulante preferido é o cloreto de polialuminio.
O coagulante esta presente nas particulas de toner, exclusive de aditi-
vos externos e em uma base de peso seco, em quantidades de O a
cerca de 3% em peso das particulas de toner, preferivelmente de cer-
ca de mais do que 0 a cerca de 2% em peso das particulas de toner. O
agente de fluxo, se presente, pode ser qualquer silica coloidal tal como
a silica coloidal SNOWTEX OL, silica coloidal SNOWTEX OS, e/ou
misturas destas. A silica coloidal esta presente nas particulas de toner,
exclusive de aditivos externos e em uma base de peso seco, em quan-
tidades de 0 a cerca de 15% em peso das particulas de toner, preferi-
velmente de cerca de mais do que 0 a cerca de 10% em peso das par-

ticulas de toner.
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[0037] O toner pode também incluir aditivos de carga positiva ou
negativa adicionais, conhecidos, em quantidades adequadas efetivas,
por exemplo, de cerca de 0,1 a cerca de 5 por cento em peso do toner,
tal como compostos de amdnio quaternario inclusive de composigdes
de haletos de alquil-piridinio, bissulfatos, sulfato organico e sulfonato
tal como descrito na Patente dos Estados Unidos n° 4.338.390, tetra-
fluoroboratos de cetil-piridinio, sulfato de metil-aménio dimetil-
diestearila, sais de aluminio ou complexos, e similares.

[0038] Além disso, em preparagao do toner pelo procedimento de
agregacgao de emulsdo, um ou mais tensoativos podem ser emprega-
dos no processo. Exemplos adequados incluem tensoativos anidnicos,
catiénicos e nao-idnicos.

[0039] Tensoativos anidnicos incluem dodecilsulfato de sdédio
(SDS), dodecilbenzeno sulfonato de sédio, dodecilnaftaleno sulfato de
sodio, dialquil-benzenolquila, sulfatos e sulfonatos, acido abitico, e a
marca NEOGEN de tensoativos aniénicos. Um exemplo de um tensoa-
tivo anidnico preferido € o0 NEOGEN RK, disponibilizado pela Daiichi
Kogyo Seiyaku Co. Ltd., ou TAYC POWER BN2060, pela Tayca Cor-
poration (Japao), que consiste primariamente em dodecilbenzeno sul-
fonato de sédio ramificado.

[0040] Exemplos de tensoativos catidnicos incluem cloreto de dial-
quilbenzeno alquil-aménio, cloreto de lauril-trimetil aménio, cloreto de
alquilbenzil-dimetil aménio, brometo de alquilbenzil-dimetil amdnio, clo-
reto de benzalcbnio, brometo de cetil-piridinio, brometos de aménio
C12, Cy5, Cq7 trimetila, sais de haleto de polioxietilalquilaminas quater-
nizadas, cloreto de dodecilbenzil-trieti aménio, MIRAPOL e ALKA-
QUAT, disponibilizadas pela Alkarii Chemical Company, SANISOL
(cloreto de benzalcénio), disponibilizada pela Kao Chemicals, e simila-
res. Um exemplo de um tensoativo catiénico preferido é o SANISOL B

50 disponibilizdo pela Kao Corp., que consiste primariamente em clore-
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to de benzil-dimetil alcénio.

[0041] Exemplos de tensostivos nao-idnicos incluem alcool de po-
livinila, acido poliacrilico, metalose, metil celulose, etil celulose, propil
celulose, hidroxi etil celulose, carbéxi metil celulose, éter de cetil - poli-
oxietileno, éter de lauril - polioxietileno, éter de octil - polioxietileno, éter
de octilfenil - polioxietileno, éter de oleil - polidxietileno, monolaurato de
sorbitan - polidxietileno, éter de estearil - polidxietileno, éter de nonilfe-
nil - polidxietileno, dialquilfenéxi poli(etilendxi) etanol, disponibilizados
pela Rhone Poulenc Inc, como IGEPAL CA 210, IGEPAL CA 520,
IGEPAL CA 720, IGEPAL CO 890, IGEPAL CO 720, IGEPAL CO 290,
IGEPAL CA 210, ANTAROX 890 e ANTAROX 897. Um exemplo de
um tensoativo ndo-idnico preferico € 0 ANTAROX 897, disponibilizado
pela Rhone Poulenc Inc., que consiste primariamente em alquilfenol
etoxilato.

[0042] Qualquer procedimento de agregagao de emulsdo adequa-
do pode ser empregado na formagéo das particulas de toner de agre-
gagao de emulsdo, sem restricdo. Estes procedimentos tipicamente
incluem as etapas de processo basicas de pelo menos agregar uma
emulsédo contendo aglutinante, um ou mais colorantes, opcionalmente
um ou mais tensoativos, opcionalmente uma emulsao de cera, opcio-
nalmente um coagulante e um ou mais aditivos opcionais adicionais
para formar agregados, subsequentemente coalescendo ou fundindo
0s agregados, e em seguida recuperando, opcionalmente lavando e
opcionalmente secando as particulas de toner de agregagao de emul-
séo obtidas.

[0043] Um exemplo de processo de emulsdo/agregagao/coales-
cimento preferivelmente inclui formar um mistura de aglutinante de la-
tex, dispersao colorante, emulsdo de cera, coagulante opcional e agua
deionizada em um vaso. A mistura € entdo agitada empregando-se um

homogeneizador até tornar-se homogeneizada e em seguida transferi-
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da para um reator onde a mistura homogeneizada é aquecida para
uma temperatura de, por exemplo, cerca de 50C e mantida em tal
temperatura durante um periodo de tempo para permitir a agregagao
de particulas de toner para o tamanho desejado. Uma vez que o ta-
manho desejado de particulas de toner agregadas € obtido, o pH da
mistura é ajustado, a fim de inibir outra agregagao de toner. As particu-
las de toner sdo também aquecidas para uma temperatura de, por
exemplo, cerca de 90T e o pH reduzido a fim de pos sibilitar as parti-
culas coalescerem e esferodizarem. O aquecedor é entdo desligado e
a mistura de reator deixada resfriar para a temperatura ambiente, pon-
to no qual as particulas de toner agregadas e coalescidas s&o recupe-
radas e opcionalmente lavadas e secadas.

[0044] Mais preferivelmente, seguindo a coalescéncia e agrega-
¢ao, as particulas sdo peneiradas Umidas através de um orificio de um
tamanho desejado a fim de remover particulas de um tamanho muito
grande, lavadas e tratadas para um pH desejado, e em seguida seca-
da para um conteudo de umidade de, por exemplo, menos do que 1%
em peso.

[0045] As particulas de toner da invengao sao preferivelmente fei-
tas para ter as seguintes propriedades fisicas, quando nenhum aditivo
externo esta presente nas particulas de toner.

[0046] As particulas de toner preferivelmente tém uma area de su-
perficie, como avaliado pelo método BET bem conhecido, de cerca de
1,3 a cerca de 6,5 m2/g. Mais preferivelmente, para particulas de toner
ciano, amarelo ou preto, area de superficie BET é menor do que 2
m?/g, preferivelmente de cerca de 1,4 a cerca de 1,8 m?/g, e para o
toner magenta, de cerca de 1,4 a cerca de 6,3 m%g.

[0047] E também desejavel controlar o tamanho da particula de
toner e limitar a quantidade tanto de particulas de toner finas, quanto

grossas, no toner. Em uma modalidade preferida, as particulas de to-
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ner tém uma distribuicao de tamanho de particula muito rigorosa, com
um desvio padrao geométrico de relagido de numero inferior (GSD) de
aproximadamente 1,15 a aproximadamente 1,30, mais preferivelmente
aproximadamente menor do que 1,25. As particulas de toner da inven-
¢ao também preferivelmente tém um tamanho tal que o desvio padrdo
geométrico superior (GSD) por volume é na faixa de cerca de 1,15 a
cerca de 1,30, preferivelmente de cerca de 1,18 a cerca de 1,22, mais
preferivelmente menor do que 1,25. Estes valores GSD para as parti-
culas de toner da invencao indicam que as particulas de toner sao
preparadas para ter uma distribui¢gdo de tamanho de particula muito
rigorosa.

[0048] O fator formato é também um importante parametro do pro-
cesso de controle associado com o toner, sendo capaz de obter de-
sempenho de maquina ideal. As particulas de toner da invengao prefe-
rivelmente tém um fator formato de cerca de 105 a cerca de 170, mais
preferivelmente cerca de 110 a cerca de 160, SF1*a. O microscépio
eletrénico de varredura (SEM) é empregado para determinar a analise
de fator formato dos "toners" por SEM e a andlise de imagem (IA) é
testada. Os formatos de particula médios sdo quantificados empre-
gando-se o seguinte fator formato (SF1*a), formula SF1*a = 100
nd?/(4A), onde A é a area da particula e d é seu maior eixo. Uma parti-
cula perfeitamente circular ou esférica tem um fator formato de exata-
mente 100. O fator formato SF1*a aumenta quando o formato torna-se
mais irregular ou alongado em forma, com uma area de superficie
maior. Além de avaliar o fator formato SF, outro métrico para medir a
circularidade de Particula esta sendo empregado em uma base regu-
lar. Este € um método mais rapido para quantificar o formato da parti-
cula. O instrumento empregado é um FPIA-2100 fabricado pela
Sysmex. Para uma esfera completamente circular a circularidade seria

1,000. As particulas de toner da invengao preferivelmente tém circula-
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ridade de cerca de 0,920 a 0,990 e preferivelmente de cerca de 0,940
a cerca de 0,975.

[0049] Além dos anteriores, as particulas de toner da presente in-
vengdo também tém as seguintes propriedades reolégicas e de fluxo.
Primeiro, as particulas de toner preferivelmente tém os seguintes valo-
res de peso molecular, cada qual como determinado por cromatografia
de permeagdo (GPC), como conhecido na técnica. O aglutinante das
particulas de toner preferivelmente tem um peso molecular médio de
peso, Mw, de cerca de 15.000 daltons a cerca de 90.000 daltons.
[0050] Em geral, as particulas de toner da invengao preferivelmen-
te ttm um peso molecular médio de peso (Mw) na faixa de cerca de
17.000 a cerca de 60.000 daltons, um peso molecular médio de nume-
ro (Mn) de cerca de 9.000 a cerca de 18.00 daltons, e um MWD de
cerca de 2,1 a cerca de 10. MWD ¢é uma relagao de Mw para Mn das
particulas de toner, e € um medida da polidispersidade, ou largura, do
polimero. Para os "toners" ciano e amarelo, as particulas de toner pre-
ferivelmente exibem um peso molecular médio de peso (Mw) de cerca
de 22.000 a cerca de 38.000 daltons, um peso molecular médio de
numero (Mn) de cerca de 9.000 a cerca de 13.000, e um MWD de cer-
ca de 2,2 a cerca de 10. Para preto e magenta, as particulas de toner
preferivelmente exibem um peso molecular médio de peso (Mw) de
cerca de 22.000 a cerca de 38.000 daltons, um peso molecular médio
de numero (Mn) de cerca de 9.000 a cerca de 13.000 daltons, e um
MWD de cerca de 2,2 a cerca de 10.

[0051] Além disso, os "toners" da presente invengio preferivel-
mente tém um ligagdo especificada entre 0 peso molecular do agluti-
nante de latex e 0 peso molecular das particulas de toner obtidas se-
guindo o procedimento de agregagdo de emulsdo. Como entendido na
técnica, o aglutinante sofre reticulagdo durante o processamento, e a

extensdo de reticulagido pode ser controlada durante o processo. A
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ligagdo pode melhor ser observada com respeito aos valores de pico
molecular para o aglutinante. O pico molecular é o valor que represen-
ta o pico mais elevado do peso molecular médio de peso. Na presente
invengao, o aglutinante preferivelmente tem um pico molecular (Mp) na
faixa de cerca de 22.000 a cerca de 30.000 daltons, preferivelmente de
cerca de 22.500 a cerca de 29.000 daltons. As particulas de toner pre-
paradas de tal aglutinante podem exibir um pico molecular elevado,
por exemplo, de cerca de 23.000 a cerca de 32.000, preferivelmente
cerca de 23.500 a cerca de 31.500 daltons, indicando que o pico mo-
lecular é controlado pelas propriedades do aglutinante em vez de outro
componente, tal como o colorante.

[0052] Outra propriedade dos "toners" da presente invengédo é a
coesividade das particulas, antes da inclusdo de quaisquer aditivos
externos. Quanto maior a coesividade, menos particulas de toner sdo
capazes de fluir. A coesividade das particulas de toner, antes da inclu-
sao de quaisquer aditivos externos, pode ser de, por exemplo, cerca
de 55 a cerca de 98% para todas as cores do toner. A coesividade foi
medida colocando-se uma massa conhecida de toner, duas gramas,
sobre o topo de um grupo de trés telas, por exemplo, com malhas de
tela de 53 microns, 45 microns, e 38 microns, em ordem do topo para
a base, e vibrando as telas e o toner durante um tempo fixo, em uma
amplitude de vibragao fixa, por exemplo durante 90 segundos em uma
amplitude de vibragdo de 1 milimetro. Um dispositivo para executar
esta medigdo € um Hosokawa Powders Tester, disponibilizado pela
Micron Powders Systems. O valor de coeséo do toner esta relacionado
com a quantidade de toner restante sobre cada uma das telas ao final
do tempo, e é calculado pela formula:

% de coesédo = 50*a + 30*B + 10*C,
[0053] onde A, B e C sao, respectivamente, o peso do toner res-

tante sobre as telas de 53 microns, 45 microns, e 38 microns, respec-
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tivamente. Um valor de coesdo de 100% corresponde a todo o toner
restante sobre a tela de topo ao final da etapa de vibragdo e um valor
de coesao de zero corresponde a todo o toner que passou através de
todas as trés telas, isto €, nenhum toner restante sobre qualquer uma
das trés telas ao final da etapa de vibragdo. Quanto maior o valor de
coesdo, menor a capacidade de fluxo do toner.

[0054] Finalmente, as particulas de toner preferivelmente tém uma
densidade de carga de cerca de 0,22 a cerca de 0,34 g/cc e uma com-
pressibilidade de cerca de 33 a cerca de 51.

[0055] As particulas de toner da invengéo sao preferivelmente mis-
turadas com aditivos externos, seguindo formagao. Quaisquer aditivos
de superficie adequados podem ser empregados na presente inven-
¢ao. Mais preferidos, na presente inven¢do, sdo um ou mais de SiO,,
6xidos de metais, tais como, por exemplo, TiO, e éxido de aluminio, e
um agente de lubrificagdo, tal como, por exemplo, um sal de metal de
um acido graxo (por exemplo, estearato de zinco (ZnSt), estearato de
calcio) ou alcoois de cadeia longa, tal como UNILIN 700, como aditivos
de superficie externos. Em geral, a silica é aplicada a superficie do
toner por causa do fluxo do toner, melhora do atrito, controle da mistu-
ra, desenvolvimento melhorado e estabilidade de transferéncia, e tem-
peratura de bloqueio de toner mais elevada. TiO, é aplicado para es-
tabilidade de umidade relativa melhorada (RH), controle do atrito e de-
senvolvimento e estabilidade de transferéncia melhorados. O estearato
de zinco é preferivelmente também empregado como um aditivo exter-
no para os "toners" da invengdo, o estearato de zinco fornecendo pro-
priedades de lubrificagdo. O estearato de zinco fornece condutividade
de revelador e melhora do atrito, ambos devido a sua natureza lubrifi-
cante. Além disso, o0 estearato de zinco possibilita carga de toner maior
e estabilidade da carga, aumentando-se o0 numero de contatos entre o

toner e as particulas. O estearato de calcio e estearato de magnésio
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fornecem fungdes similares. Mais preferido € um estearato de zinco
comercialmente disponivel conhecido como Estearato de Zinco L, obti-
do da Ferro Corporation. Os aditivos de superficie externa podem ser
empregados com ou sem um revestimento.

[0056] Mais preferivelmente, os "toners" contém de, por exemplo,
cerca de 0,1 a cerca de 5 por cento em peso de titanio, cerca de 0,1 a
cerca de 8 por cento em peso de silica, e cerca de 0,1 a cerca de 4 por
cento em peso de esterato de zinco.

[0057] As particulas de toner da invengdo podem opcionalmente
ser formuladas em uma composi¢do de revelador misturando-se as
particulas de toner com particulas portadoras. Exemplos ilustrativos de
particulas veiculos que podem ser selecionadas, misturando-se com a
composi¢cao de toner preparada de acordo com a presente invengao,
incluem aquelas particulas que sao capazes de triboeletricamente ob-
ter uma carga de polaridade oposta aquela das particulas de toner.
Conseqlientemente, em uma modalidade, as particulas veiculo podem
ser selecionada a fim de ser de polaridade negativa, a fim de que as
particulas de toner, que sao positivamente carregadas, aderirao e cir-
cundarao as particulas veiculo. Exemplos ilustrativos de tais particulas
veiculo incluem ferro, ligas de ferro, ago, niquel, ferrita, incluindo ferrita
que incorporem estréncio, magnésio, manganés, cobre, zinco, e simila-
res, magnetitas, e similares. Adicionalmente, ai podem ser seleciona-
das como particulas portadoras, os veiculos de graos de niquel como
descrito na Patente dos Estados Unidos n° 3.847.604, compreendidas
de contas nodulares veiculo de niquel, caracterizadas por superficies
de recessos de reocorréncia e protuberancias desse modo fornecendo
particulas com uma area externa relativamente grande. Outros veicu-
los sdo descritos nas Patentes dos Estados Unidos n°s 4.937.166 e
4.935.326.

[0058] As particulas veiculo selecionadas podem ser empregadas
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com ou sem um revestimento, o revestimento geralmente sendo com-
preendido de polimeros metacrilicos e acrilicos, tais como metacrilato
de metila, copolimeros metacrilicos e acrilicos com fluoropolimeros ou
com monoalquila ou dialquilaminas, fluoropolimeros, poliolefinas, poli-
estirenos, tais como resinas de fluoreto de polivinilideno, terpolimeros
de estireno, metil-metacrilato, e um silano, tal como trietoxi-silano, te-
trafluoroetileno, outros revestimentos conhecidos, e similares.

[0059] As particulas veiculo podem ser misturadas com as particu-
las de toner em varias combinagbes adequadas. A concentragao de
toner é usualmente em torno de 2% a cerca de 10% em peso de toner
e cerca de 90% a cerca de 98% em peso de veiculo.

[0060] Os toners da presente invengdo podem ser empregdos em
métodos de formagdo de imagem eletrostatograficos conhecidos. Des-
se modo, por exemplo, os "toners" ou reveladores da invengao podem
ser carregados, por exemplo, triboeletricamente, e aplicados a uma
imagem latente opostamente carregada, sobre uma parte de formagéao
de imagem, tal como um fotoreceptor ou receptor ionografico. A ima-
gem de toner resultante pode entado ser transferida, ou diretamente, ou
por meio de uma parte de transporte intermediaria, para um suporte tal
como papel ou uma folha de transparéncia. A imagem de toner pode
entdo ser fundida ao suporte por aplicagéo de calor e/ou pressao, por
exemplo, com um cilindro fusor aquecido.

[0061] E considerado que os "toners" da presente invengdo podem
ser empregados em qualquer procedimento para formar uma imagem
com o toner, incluindo em aplicagdes diferentes de aplicagdes xerogra-
ficas.

Exemplos
Exemplo Comparativo 1:

[0062] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-

butila/estireno contendo 9% em peso de cera de polietiieno
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(POLYWAX® 725) é preparado como segue.

[0063] Etapa 1: Preparagdo de Emulsdo de Latex. Uma emulsao
de latex compreendida de particulas de polimero geradas da polimeri-
zagcdo de emulsdo semi-continua de estireno, acrilato de n-butila e
acrilato beta carboxi de etila (B-CEA) é preparada como segue. Esta
formulagcéo de reacgio é preparada em um reator Buchi de 2 litros, que
pode ser facilmente graduado em uma escala de 100 galdes (378,54 1)
ou maior, ajustando-se as quantidades de materiais correspondente-
mente.

[0064] Uma solugdo tensoativa consistindo em 0,9 gramas de
Dowfax 2A1 (emulsificante aniénico) e 514 gramas de agua deionizada
sao preparados misturando-se durante 10 minutos em um tanque de
retengdo de ago inoxidavel. O tanque de retengdo é entdo purgado
com nitrogénio durante 5 minutos antes de transferir para dentro do
reator. O reator é entdo continuamente purgado com nitrogénio, ao
mesmo tempo que sendo agitado a 300 RPM. O reator é entdo aque-
cido até 76°C em uma velocidade controlada, e manti da constante. Em
um recipiente separado, 81,1 gramas de iniciador de persulfato de
amoénio sao dissolvidos em 45 gramas de agua deionizada. Também
em um segundo recipiente separado, a emulsido de monémero é pre-
parada da seguinte maneira; 426,6 gramas de estireno, 113,4 gramas
de acrilato de n-butila e 16,2 gramas de B-CEA, 11,3 gramas de 1-
dodecanotiol, 1,89 grama de ADOD, 10,59 gramas de Dowfax (tensoa-
tivo anidnico) e 257 gramas de agua deionizada sdo misturados para
formar uma emulséo. A razdo de mondmero de estireno para mondéme-
ro de acrilato de n-butila em peso é de 79 a 21 por cento. Um por cen-
to da emulsao acima é entao lentamente alimentado ao reator conten-
do a fase de tensoativo aquoso a 76T para formar a s "sementes”, en-
quanto sendo purgado com nitrogénio. A solugao iniciadora é entao

lentamente carregada no reator e, apés 20 minutos, o resto da emul-
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sao é continuamente alimentado, empregando-se bombas de medigao.
Uma vez que toda a emulsdo de monémero & carregada no reator
principal, a temperatura é mantida a 76C durante um adicional de 2
horas, para completar a reagdo. Resfriamento total é entdo aplicado e
a temperatura de reator é reduzida para 35T. O produto é coletado
em um tanque de retencéo apés a filtragdo, através de uma bolsa fil-
trante de 1 micron. Apds secar uma porgao do latex, as propriedades
moleculares sdo medidas serem Mw = 24.751, Mn = 8.245 e a Tg ini-
cial é 51,46T. O tamanho de particula médio do lat ex quando medido
por Disc Centrifugo, é de 203 nanémetros e 0 mondmero residual
quando medido por GC, como < 50 ppm para estireno e < 100 ppm
para acrilato de n-butila. Este latex € empregado para preparar particu-
las de toner de emulséo/agregagdo como abaixo descrito.

[0065] Etapa 2: Preparagéao de particulas de toner de Emulsao de
Latex A contendo 9% de POLYWAX® 725. Em um reator de vidro de 4
litros equipado com um agitador no topo e manta de aquecimento, sao
dispersos 639,9 gramas da Emulsédo de Latex A acima tendo um teor
de solidos de 41,76 por cento, 135,53 gramas de dispersido de
POLYWAX® 725 tendo um teor de sélidos de 30,63 por cento, 92,6
gramas de uma dispersao de Pigmento Azul PB 15:3 tendo um teor de
solidos de 26,49 por cento em 1462,9 gramas de agua com agitagao
de cisalhamento por meio de um "politron". A esta mistura sao adicio-
nados 54 gramas de uma solugido de coagulante consistindo em 10
por cento em peso de poli(aluminiocloreto), PAC e 90% em peso de
solugéo de 0,02 M de HNOs. A solugéo de PAC é adicionada, gota a
gota, em baixo rpm e como a viscosidade da mistura de latex pigmen-
tada aumenta, o rpm do aparelho "politron" também aumenta para
5.000 rpm, durante um periodo de 2 minutos. Isto produz uma flocula-
¢ao ou heterocoagulagao de particulas em gel consistindo em particu-

las de latex de tamanho nanométrico, 9% de cera e 5% de pigmento
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para o nucleo das particulas. O latex pigmentado/pasta fluida de cera
é aquecido em uma velocidade controlada de 0,5T/mi nuto até apro-
ximadamente 52T e mantida nesta temperatura, ou li geiramente su-
perior para desenvolver as particulas para aproximadamente 5,0 mi-
crons. Uma vez que o tamanho de particula médio de 5,0 microns é
alcangado, 308,9 gramas da Emulsdo de Latex A s&o entado introduzi-
dos no reator, ao mesmo tempo que agitando. Apdés um adicional de
30 minutos a 1 hora, o tamanho de particula medido € de 5,7 microns,
com um GSD de 1,20. O pH da mistura resultante é entdo ajustado de
2,0 para 7,0 com solugao de base aquosa de 4 por cento de hidréxido
de sédio, e deixado agitar durante um adicional de 15 minutos. Subse-
quentemente, a mistura resultante é aquecida para 93C, a 1,0C por
minuto e o tamanho de particula medido é de 5,98 microns, com um
GSD por volume de 1,22 e GSD por numero de 1,22. O pH é entdo
reduzido para 5,5 empregando-se uma solugido de acido nitrico a
2,5%. A mistura resultante é entdo deixada coalescer durante 2 horas
em uma temperatura de 93C. A morfologia das partic ulas é macia e a
forma de "batata". O tamanho de particula final apés resfriamento po-
rém antes da lavagem é de 5,98 microns com um GSD por volume de
1,21. As particulas sao lavadas 6 vezes, onde a primeira lavagem é
conduzida em pH de 10 a 63T, seguido por 3 lavagens com agua
deionizada em temperatura ambiente, uma lavagem realizada em um
pH de 4,0 a 40T, e finalmente a ultima lavagem com agua deionizada
em temperatura ambiente. O tamanho de particula médio final das par-
ticulas secadas é de 5,77 microns com GSD, = 1,21 e GSD,, = 1,25. A
temperatura de transicdo vitrea desta amostra é medida por DSC e
descoberta ter Tg (inicial) = 49,4C.

[0066] As particulas sdo misturadas secas com um pacote aditivo
padrao, consistindo em RY50 da Nippon Aerosil, JMT2000 de Tayca,
X-24 de Shin-Etsu, particulas de latex EA de tamanho de 1 a 5 mi-
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crons, e particulas de cera Unilin de Baker-Petrolite, para produzir um
toner de fluxo livre. Em seguida, 805 gramas de revelador sio prepa-
rados em 5% de concentragéo de toner em peso, empregando-se 76,5
gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox DocuColor 2240
de 35 microns. O revelador é condicionado durante a noite em zona A
e zona C. O revelador é avaliado em um sistema fusor de alinhamento
de correia livre Imari-MF (FBNF), operando em uma velocidade de
processo de 104 mm/segundo.

[0067] A fusdo de brilho de imagem resultante da composigao de
toner obtida em um acessério Imari-MF FBNF s&o fornecidos na Figura
1 e comparados com outros "toners" contendo cera simples, empre-
gando-se a mesma Emulséo de Latex. Isto inclui a composigao de to-
ner do Exemplo Comparativo 2 (9% de cera KEMAMIDA E® S-180), a
composigao de toner do Exemplo Comparativo 3 (9% de cera de Car-
nauba RC-160), a composi¢do de toner do Exemplo Comparativo 4
(9% de POLYWAX® 850), a composi¢ao de toner do Exemplo Compa-
rativo 5 (9% de LICOWAX® S) e a composigdo de toner do Exemplo
Comparativo 6 (9% de cera UNICID® 550), em vez de POLYWAX®
725. Os resultados da Forga de remogéo séo fornecidos na Figura 2
para este grupo de 6 "toners". A linha tracejada para forga de remogéao
em 25 gramas de forga indica especificagdo para um nivel aceitavel de
forca. O nivel desejado deve ser abaixo de 25 gramas de forga (gf).
[0068] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno convencional, contendo 9% de cera KEMAMIDA E®
S180, é preparado como segue.

[0069] A Emulsdo de Latex A é empregada para preparar esta
composicdo de toner. A sintese deste latex é fornecida no Exemplo
Comparativo 1, Etapa 1. O procedimento de agregagao/coalescéncia
empregado para preparar este toner é similar aquele fornecido no

Exemplo Comparativo 1, Etapa 2, exceto a dispersdo aquosa POLI-
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WAX® 725 que é substituida com o percentual em peso equivalente
de cera KEMAMIDA E® S180 também na forma de dispersdo aquosa.
O tamanho de particula médio final das particulas secas é de 5,91 mi-
crons com GSD, = 1,22 e GSD,, = 1,22. A temperatura de transi¢ao vi-
trea desta amostra é medida por DSC e descoberta ter Tg (inicial) =
45,8C.

[0070] As particulas sao misturadas secas com o pacote aditivo
padréo acima descrito para produzir um toner de fluxo livre. Em segui-
da, 805 gramas de revelador sao preparados empregando-se 76,5
gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox DocuColor 2240
de 35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor de alinhamen-
to de correia livre Imari-MF (FBNF), operando em uma velocidade de
processo de 104 mm/segundo.

Exemplo Comparativo 3 :

[0071] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno convencional, contendo 9% de Cera de Carnauba RC
160, é preparado como segue.

[0072] Emulsao de Latex A é empregada para preparar esta com-
posicao de toner. A sintese deste latex é fornecida no Exemplo Com-
parativo 1, Etapa 1. O procedimento de coalescéncia/agregagdo em-
pregado para preparar este toner € similar aquele fornecido no Exem-
plo Comparativo 1, Etapa 2, exceto a dispersdo aquosa POLYWAX®
725 que é substituida com o percentual em peso equivalente de cera
de carnauba RC 160 também na forma de dispersdo aquosa. O tama-
nho de particula médio final das particulas secas é de 6,06 microns,
com GSDy = 1,20 e GSD, = 1,25. A temperatura de transigdo vitrea
desta amostra é medida por DSC e descoberta ter Tg (inicial) =
43,4C.

[0073] As particulas sao misturadas secas com o pacote aditivo

padrao acima descrito, para produzir um toner de fluxo livre. Em se-
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guida, 805 gramas de revelador sdo preparados empregando-se 76,5
gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox DocuColor 2240
de 35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor de alinhamen-
to de correia livre Imari-MF (FBNF), operando em uma velocidade de
processo de 104 mm/segundo.

Exemplo Comparativo 4 :

[0074] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno convencional, contendo 9% de Cera de polietileno
(POLYWAX® 850), € preparado como segue.

[0075] Emulsao de Latex A é empregada para preparar esta com-
posicao de toner. A sintese deste latex é fornecida no Exemplo Com-
parativo 1, Etapa 1. O procedimento de coalescéncia/agregagdo em-
pregado para preparar este toner € similar aquele fornecido no Exem-
plo Comparativo 1, Etapa 2, exceto a dispersdo aquosa POLYWAX®
725, que é substituida com o percentual em peso equivalente de cera
de POLYWAX® 850, também na forma de dispersdo aquosa. O tama-
nho de particula médio final das particulas secas é de 6,21 microns,
com GSD, = 1,21 e GSD, = 1,23. A temperatura de transigao vitrea
desta amostra é medida por DSC e descoberta ter Tg (inicial) =
49,9C.

[0076] As particulas sdo misturadas secas com um segundo paco-
te aditivo padrao consistindo em RYS50 de Nippon Aerosil, JMT3103 de
Tayca, X 24 de Shin Etsu para produzir um toner de fluxo livre. Entao,
805 gramas de revelador sao preparados empregando-se 76,5 gramas
deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox DocuColor 2240 de 35
microns. O revelador é avaliado no sistema fusor de alinhamento de
correia livre Imari-MF (FBNF), operando em uma velocidade de pro-
cesso de 104 mm/segundo.

Exemplo Comparativo 5 :

[0077] Um toner de agregagao/emulsdo de acrilato de n-
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butila/estireno convencional, contendo 9% de LICOWAX® S, e prepa-
rado como segue.

[0078] Emulsdo de Latex A € empregada para preparar esta com-
posicdo de toner. A sintese deste latex é fornecida no Exemplo Com-
parativo 1, Etapa 1. O procedimento de coalescéncia/agregacdo em-
pregado para preparar este toner € similar aquele fornecido no Exem-
plo Comparativo 1, Etapa 2, exceto a dispersdo aquosa POLYWAX®
725, que é substituida com o percentual de peso equivalente de cera
de LICOWAX® S, também na forma de dispersao aquosa. O tamanho
de particula meédio final das particulas secas é de 5,98 microns, com
GSD, = 1,21 e GSD,, = 1,37. A temperatura de transi¢ao vitrea desta
amostra € medida por DSC e descoberta ter Tg (inicial) = 43,7C.
[0079] As particulas sao misturadas secas com um segundo paco-
te aditivo padr@o acima descrito, para produzir um toner de fluxo livre.
Entéo, 805 gramas de revelador sao preparados empregando-se 76,5
gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox DocuColor 2240
de 35 microns. O revelador & avaliado no sistema fusor de alinhamen-
to de correia livre Imari MF (FBNF), operando em uma velocidade de
processo de 104 mm/segundo.

Exemplo Comparativo 6 :

[0080] Um toner de agregacgac/emulsao de acrilato de n-
butila/estireno convencional contendo 9% de Cera de UNICID® 550, &
preparado como segue.

[0081] Emulsdo de Latex A é empregada para preparar esta com-
posicdo de toner. A sintese deste latex é fornecida no Exemplo Com-
parativo 1, Etapa 1. O procedimento de coalescénciafagregacdo em-
pregado para preparar este toner & similar aquele fornecido no Exem-
plo Comparativo 1, Etapa 2, exceto a dispersao aquosa POLYWAX®
725 que € substituida com o percentual de peso equivalente de cera

de UNICID® 550, também na forma de dispersdo aquosa. O tamanho
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de particula médio final das particulas secas é de 6,05 microns com
GSD, = 1,20 e GSD,, = 1,22. A temperatura de transi¢do vitrea desta
amostra é medida por DSC e descoberta ter Tg (inicial) = 45,6C.
[0082] As particulas sdo misturadas secas com um segundo paco-
te aditivo padrao acima descrito, para produzir um toner de fluxo livre.
Entao, 805 gramas de revelador sdo preparadas empregando-se 76,5
gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox DocuColor 2240
de 35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor de alinhamen-
to de correia livre Imari MF (FBNF), operando em uma velocidade de
processo de 104 mm/segundo.

[0083] O brilho de imagem fundida de 6 "toners" ¢ ilustrado na Fi-
gura 1 (exemplos Comparativos 1-6), todos contendo diferentes ceras
poliméricas cristalinas no mesmo peso percentual de carga do toner.
As composi¢gbes de toner dos Exemplos Comparativos 1 e 4 contém
POLYWAX® 725 e POLYWAX® 850, respectivamente. O brilho de
imagem das composigdes de "toners" de Exemplos Comparativos 1 e
4 ¢é significantemente menor do que os outros 4 "toners" contendo ce-
ras poliméricas cristalinas de realce de brilho LICOWAX® S, cera de
Carnauba RC-160, KEMAMIDE® S180 e UNICID® 550. A avaliagéo
da Forga de Remogao é demonstrada na Figura 2 como uma fungéo
da temperatura de fusdo. Os "toners" requerendo uma forga de remo-
¢ao maior do que 25 gramas de forga geralmente ndo atingem as es-
pecificagdes atuais. Apenas os "toners" contendo POLYWAX® 725 ou
POLYWAX® 850 demonstram bom desempenho de forga de remogao.
Os outros "toners” de brilho elevado, contendo as ceras de realce de
brilho, ttm desempenho de forga de remogdo muito elevada, e desse
modo, ndo atendem aos requisitos para alguns sistemas de fusdo. Por-
tanto, a presente invengdo é a combinagdo de boas ceras de formagéao
da for¢ga de remogado; ou POLYWAX® 725 ou POLYWAX® 850 com

uma outra cera polimérica cristalina, tal como as quatro ceras de real-
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ce de brilho; KEMAMIDE® S 180, ou RC-160 Carnauba, ou LI-
COWAX® S, ou UNICID® 550.

Exemplo 1:

[0084] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno de controle, contendo 9% de POLIWAX® 725 e Silica, é
preparado como segue.

[0085] Em um reator de vidro de 4 litros, equipado com um agita-
dor de topo e manta de aquecimento, sao dispersos 235,0 gramas de
Emulsao de Latex B preparados de uma maneira similar ao Latex de
Emulsao A descrito acima tendo um teor de soélidos de 41,40 por cen-
to, 53,98 gramas de dispersdo de POLYWAX® 725 tendo um teor de
soélidos de 30,76 por cento, 57,7 gramas de um Pigmento Azul PB 15:3
tendo um teor de sélidos de 17,0 por cento em 531,4 gramas de agua
com agitagao de alto cisalhamento por meio de um politron. A esta
mistura apos a agitagido durante 20 minutos s&o primeiro adicionados
17,14 gramas de silica coloidal SNOWTEX OL e 25,71 gramas de sili-
ca coloidal SNOWTEX OS misturados com 10,80 gramas de uma so-
lugdo coagulante consistindo em 10 por cento em peso de poli(cloreto
de aluminio) (PAC) e 90 por cento em peso de solugdo de HNO;3; 0,02
M. Ap6s a mistura de silica ser misturada no latex, cera e mistura de
pigmento, a solugdo de PAC restante é adicionada gota a gota em bai-
xo rpm, consistindo em 21,6 gramas de uma solugido de coagulante
consistindo em 10 por cento em peso de poli(cloreto de alumi-
nio)(PAC) e 90% em peso de solugdo de HNO; 0,02M. Quando a vis-
cosidade da mistura de latex pigmentada aumenta, o rpm do aparelho
politron também aumenta para 5.000 rpm, durante um periodo de 2
minutos. Isto produz uma floculagédo ou heterocoagulagéo de particulas
em gel, consistindo em particulas de latex de tamanho nanométrico,
9% de cera e 5% de pigmento para o nucleo das particulas. A pasta

fluida de latex pigmentado/cera é aquecida em uma velocidade contro-
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lada de 0,5C/minuto até aproximadamente 51TC e man tido nesta
temperatura ou ligeiramente superior para desenvolver as particulas
para aproximadamente 5,0 microns. Assim que o tamanho de particula
médio de 5,0 microns for alcangado, 124,1 gramas de Emulsao de La-
tex B s&o entéo introduzidos no reator, ao mesmo tempo que agitando.
Apo6s um adicional de 30 minutos a 1 hora o tamanho de particula me-
dido é de 6,38 microns, com um GSD de 1,20. O pH da mistura resul-
tante é entdo ajustado de 2,0 para 6,5, com solugdo de base aquosa
de 4 por cento de hidréxido de sodio e deixado agitar durante mais 15
minutos. Subsequentemente, a mistura resultante é aquecida para
96T, a 1,0C por minuto, e o tamanho de particula medido é de 7,19
microns, com um GSD por volume de 1,22 e GSD por nimero de 1,27.
O pH é entédo reduzido para 6,3, empregando-se 2,5 por cento de uma
solugao de acido nitrico. A mistura resultante é entdo deixada coales-
cer durante 5 horas em uma temperatura de 96C. A morfologia das
particulas é macia e forma de "batata". O tamanho de particula final
apos o resfriamento, porém antes da lavagem, é de 6,64 microns, com
um GSD por volume de 1,20. As particulas sdo lavadas 6 vezes, onde
a primeira lavagem é conduzida em pH de 10 a 63T, seguido por 3
lavagens com agua deionizada em temperatura ambiente, uma lava-
gem realizada em um pH de 4,0 a 40T, e finalmente uma ultima lava-
gem com agua deionizada em temperatura ambiente. O tamanho de
particula médio final das particulas secas é de 6,64 microns, com
GSDy = 1,20 e GSD,, = 1,24. A temperatura de transi¢io vitrea desta
amostra € medida por DSC e descoberta ter Tg (inicial) = 49,3T. A
producéo de particulas secas é de 157,2 gramas e a circularidade me-
dida é de 0,956.

[0086] As particulas sdo misturadas secas com o segundo pacote
aditivo padrdo acima descrito, para produzir um toner de fluxo livre.

Entdo, 805 g de revelador sdo preparados, empregando-se 76,5 gra-
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mas deste toner e 773,5 gramas de veiculo xerox DocuColor 2240 de
35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor de alinhamento
de correia livre Imari-MF, operando em uma velocidade de processo
de 104 mm/segundo.

[0087] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno de controle, contendo 9% de POLIWAX® 725 mais 3%
de LICOWAX®S e nenhuma silica, é preparado como segue.

[0088] Em um reator de vidro de 4 litros, equipado com um agita-
dor de topo e manta de aquecimento, sao dispersos 243,8 gramas de
Emulsdo de Latex B tendo um teor de sélidos de 41,40 por cento,
53,98 gramas de dispersdo de POLYWAX® 725 tendo um teor de so6-
lidos de 30,76 por cento, 28,48 gramas de dispersdo de LICOWAX®S
tendo um teor de sélidos de 18,96 por cento, 57,7 gramas de uma dis-
persao de Pigmento Azul PB 15:3 tendo um teor de sélidos de 17,00
por cento em 549,0 gramas de agua, com agitagcio de alto cisalhamen-
to, por meio de um politron. A esta mistura sao adicionados 32,4 gra-
mas de uma solugao coagulante consistindo em 10 por cento em peso
de poli(cloreto de aluminio) (PAC) e 90 por cento em peso de solugdo
de HNO; 0,02M. A solugédo de PAC restante é adicionada, gota a gota,
em baixo rpm e, quando a viscosidade da mistura de latex pigmentada
aumenta, o rpm do aparelho de politron também aumenta para 5.000
rpm durante um periodo de 2 minutos. Isto produz uma floculagéo ou
heterocoagulagao de particulas em gel consistindo em particulas de
latex de tamanho nanométrico, 12% de cera e 5% de pigmento para o
nucleo das particulas. A pasta fluida de latex pigmentado/cera é aque-
cida em uma velocidade controlada de 0,5C/minuto até aproximada-
mente 51C e mantido nesta temperatura, ou ligeiram ente superior,
para desenvolver as particulas para aproximadamente 5,0 microns.
Assim que o tamanho de particula médio de 5,0 microns for alcangado,

124,1 gramas de Emulsdo de Latex B s&do entdo introduzidos no rea-
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tor, a0 mesmo tempo que agitando. Apés um adicional de 30 minutos a
1 hora, o tamanho de particula medido € de 5,51 microns, com um
GSD de 1,20. O pH da mistura resultante é entdo ajustado de 2,0 para
6,5, com solugdo de base aquosa de 4 por cento de hidroxido de sé6-
dio, e deixado agitar durante mais 15 minutos. Subseqlentemente, a
mistura resultante é aquecida para 96T, a 1,0C po r minuto, e o ta-
manho de particula medido € de 5,97 microns, com um GSD por volu-
me de 1,21 e GSD por nimero de 1,24. O pH é entdo reduzido para
6,3, empregando-se 2,5 por cento de uma solugao de acido nitrico. A
mistura resultante é entdo deixada coalescer durante 5 horas, em uma
temperatura de 96C. A morfologia das particulas € macia e em forma
de "batata". O tamanho de particula final apés o resfriamento, porém
antes da lavagem, é de 5,97 microns, com um GSD por volume de
1,21. As particulas sao lavadas 6 vezes, onde a primeira lavagem é
conduzida em pH de 10 a 63T, seguido por 3 lavagens com agua
deionizada em temperatura ambiente, uma lavagem realizada em um
pH de 4,0 a 40T, e finalmente a ultima lavagem com agua deionizada
em temperatura ambiente. O tamanho de particula médio final das par-
ticulas secas é de 5,89 microns, com GSDy = 1,20 e GSD, = 1,24. A
temperatura de transicdo vitrea desta amostra é medida por DSC e
descoberta ter Tg (inicial) = 48,5C. A produgado de particulas secas é
de 140,1 gramas e a circularidade medida & de 0,974.

[0089] As particulas sdo misturadas secas com o segundo pacote
aditivo padrdo acima descrito, para produzir um toner de fluxo livre.
Entao, 805 de revelador s&o preparados, empregando-se 76,5 gramas
deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox DocuColor 2240 de 35
microns. O revelador é avaliado no sistema fusor de alinhamento de
correia livre Imari-MF, operando em uma velocidade de processo de
104 mm/segundo.

Exemplo 3:
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[0090] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno de controle, contendo 9% de POLIWAX® 725 mais 6%
de LICOWAX®S e nenhuma silica, é preparado como segue.

[0091] O procedimento seguido para preparar este toner é 0 mes-
mo do Exemplo 2, exceto o percentual em peso do LICOWAX®S é
aumentado de 3 por cento para 6 por cento, 0 que resulta em uma re-
dugcdo da Emulsdo de Latex B de nucleo em 3 por cento. O tamanho
de particula médio final das particulas secas é de 6,13 microns, com
GSD, = 1,22 e GSD, = 1,25. A temperatura de transi¢ao vitrea desta
amostra é medida por DSC e descoberta ter Tg (inicial) = 44,74TC. A
produgéo de particulas secas é de 161,2 gramas. A circularidade des-
tas particulas é de 0,945.

[0092] As particulas sdo misturadas secas com o segundo pacote
aditivo padrdo acima descrito, para produzir um toner de fluxo livre.
Entao, 805 de revelador sao preparados empregando-se 76,5 gramas
deste toner e 773,5 gramas de veiculo xerox DocuColor 2240 de 35
microns. O revelador é avaliado no sistema fusor de alinhamento de
correia livre Imari-MF operando, em uma velocidade de processo de
104 mm/segundo.

Exemplo 4:

[0093] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno de controle, contendo 9% de POLIWAX® 725 mais 3%
de LICOWAX®S e silica, é preparado como segue.

[0094] Em um reator de vidro de 4 litros, equipado com um agita-
dor de topo e manta de aquecimento, sao dispersos 221,7 gramas de
Emulsdo de Latex B tendo um teor de sélidos de 41,40 por cento,
53,98 gramas de dispersdo de POLYWAX® 725 tendo um teor de so6-
lidos de 30,76 por cento, 28,48 gramas de dispersdo de LICOWAX®S
tendo um teor de sélidos de 18,96 por cento, 57,7 gramas de Pigmento

Azul PB 15:3 tendo um teor de sélidos de 17,0 por cento em 526,8
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gramas de agua, com agitagao de alto cisalhamento, por meio de um
politron. A esta mistura, apos agitar durante 20 minutos, sao primeiro
adicionados 17,14 gramas de silica coloidal SNOWTEX OL e 25,71
gramas de silica coloidal SNOWTEX OS, misturados com 10,80 gra-
mas de uma solugao coagulante consistindo em 10 por cento em peso
de poli(cloreto de aluminio) (PAC) e 90 por cento em peso de solugdo
de HNO; 0,02M. Apés a mistura de silica ser misturada no latex, mistu-
ra de cera e pigmento na solugéo de PAC restante é adicionada, gota
a gota em baixo rpm, consistindo em 21,6 gramas de uma solugéo co-
agulante consistindo em 10 por cento em peso de poli(cloreto de alu-
minio), PAC e 90% em peso de solugdo de HNO; 0,02M. Quando a
viscosidade da mistura de latex pigmentada aumenta, o rpm do apare-
Iho politron também aumenta para 5.000 rpm, durante um periodo de 2
minutos. Isto produz uma floculagéo ou heterocoagulagéo de particulas
em gel consistindo em particulas de latex de tamanho nanomeétrico,
12% de cera e 5% de pigmento, para o nucleo das particulas. A pasta
fluida de latex pigmentado/cera é aquecida em uma velocidade contro-
lada de 0,5C/minuto até aproximadamente 51TC e man tido nesta
temperatura, ou ligeiramente superior, para desenvolver as particulas
para aproximadamente 5,0 microns. Assim que o tamanho de particula
médio de 5,0 microns for alcangado, 124,1 gramas de Emulsao de La-
tex B sdo entao introduzidos no reator, a0 mesmo tempo que agitando.
Apo6s um adicional de 30 minutos a 1 hora, o tamanho de particula
medido é de 5,81 microns com um GSD de 1,19. O pH da mistura re-
sultante € entdo ajustado de 2,0 para 6,5 com solugédo de base aquosa
de 4 por cento de hidréxido de sodio e deixado agitar durante mais 15
minutos. Subseqliientemente, a mistura resultante é aquecida para
96T, a 1,0C por minuto, e o tamanho de particula medido é de 6,30
microns, com um GSD por volume de 1,22 e GSD por numero de 1,25.

O pH é entédo reduzido para 6,3, empregando-se 2,5 por cento de uma
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solugao de acido nitrico. A mistura resultante é entdo deixada coales-
cer durante 5 horas, em uma temperatura de 96C. A morfologia das
particulas é macia e em forma de "batata". O tamanho de particula fi-
nal apds o resfriamento, porém antes da lavagem, é de 6,20 microns,
com um GSD por volume de 1,20. As particulas sdo lavadas 6 vezes,
onde a primeira lavagem é conduzida em pH de 10 a 63T, seguido
por 3 lavagens com agua deionizada em temperatura ambiente, uma
lavagem realizada em um pH de 4,0 a 40C, e finalme nte a ultima la-
vagem com agua deionizada em temperatura ambiente. O tamanho de
particula médio final das particulas secadas é de 6,21 microns, com
GSD, = 1,20 e GSD,, = 1,24. A temperatura de transi¢gdo vitrea desta
amostra é medida por DSC e descoberta ter Tg (inicial) = 45,97TC. A
producgéo de particulas secas € 155,6 gramas e a circularidade medida
foi 0,940.

[0095] As particulas sdo misturadas secas com o segundo pacote
aditivo padrao descrito acima, para produzir um toner de fluxo livre. Em
seguida, 805 gramas de revelador sao preparados empregando-se
76,5 gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox DocuColor
2240 de 35 microns. O revelador é avaliado em um sistema fusor de
alinhamento de correia livre Imari-MF (FBNF), operando em uma velo-
cidade de processo de 104 mm/seg.

Exemplo 5:

[0096] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno contendo 9% de POLYWAX® 725 mais 6% de LlI-
COWAX®S e silica coloidal, € preparado como segue.

[0097] O procedimento seguido para preparar este toner é 0 mes-
mo como o0 Exemplo 4, exceto que o percentual em peso da LI-
COWAX®S é aumentado de 3 por cento para 6 por cento, 0 que resul-
ta em uma redugdo de nucleo da Emulsdo Latex B de 3 por cento. O

tamanho de particula médio final das particulas secas é de 6,13 mi-
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crons, com GSD, = 1,20 e GSD,, = 1,28. A temperatura de transi¢gdo
vitrea desta amostra é medida por DSC e descoberta ter Tg (inicial) =
40,47<C. A produgao de particulas secas € de 138,1 gramas. A circula-
ridade medida dessas particulas é de 0,951.

[0098] As particulas sdo misturadas secas com o segundo pacote
aditivo padrao descrito acima, para produzir um toner de fluxo livre. Em
seguida, 805 gramas de revelador sao preparados usando-se 76,5
gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox DocuColor 2240
de 35 microns. O revelador é avaliado em um sistema fusor de ali-
nhamento de correia livre Imari-MF (FBNF), operando em uma veloci-
dade de processo de 104 mm/segundo.

Discussdo dos Exemplos 1 a 5

[0099] llustrados nas Figuras 3a e 3b estdo os valores de brilho de
imagem fundida dos 5 "toners" descritos nos Exemplos 1 até 5 em
uma monocamada de Massa Total por Area unitaria (TMA) (0,40
mg/cm?) e um processo negro TMA (1,05 mg/cm?), respectivamente,
sobre Papel Revestido por Brilho Lustroso. Todos os "toners" sao fei-
tos da mesma Emulsdo Latex B, e todos contém 9% em peso de
POLYWAX® 725. A composi¢do de toner do Exemplo 1 é o toner de
controle feito com 5% de Silica e nenhuma cera de realce de brilho
adicional. O brilho na temperatura de funcionamento FBNF de 160°C
representa o valor de brilho tipico obtido pela maquina na velocidade
de processo de cor total de 104 mm/seg. Para uma imagem de mono-
camada (isto é, cor simples), este valor é cerca de 40 gu, enquanto
para um Processo Negro TMA, é ainda apenas de cerca de 45 gu. E
desejavel que o brilho de imagem deva ser pelo menos tao alto quanto
o brilho do substrato de papel, que para o papel de Brilho Lustroso é
de cerca de 70 gu. A composigao do toner do Exemplo 4 tem a mesma
formulagdo como o Exemplo 1, com a inclusdo de 3% de LICOWAX®-

S. Seu valor de brilho a 160°C é de cerca de 15 gu maior do que o
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Exemplo 1 em TMA baixa, e cerca de 20 gu maior do que o Exemplo 1
em TMA alta. O exemplo 5 tem a mesma formulagdo como o Exemplo
1, com a inclusédo de 6% de LICOWAX® S. Seu valor de brilho a 160°C
€ de cerca de 30 gu maior do que o Exemplo 1 em TMA baixa, e cerca
de 40 gu maior do que o Exemplo 1 em TMA alta. Este toner também
alcanga o nivel de brilho alvo de > 70 gu a 160°C em ambas TMA bai-
Xa e alta.

[00100] Silica é incluida na formulagdo do Exemplo 1 para aumen-
tar o nivel de brilho superior aquele de um toner similar feito sem silica.
Entretanto, a silica introduz despesa consideravel e complicagao no
processo de fabricagdo de toner de EA. Note que o brilho do Exemplo
2 feito com 3% de LICOWAX® S, porém nenhuma silica, tem quase o
mesmo, ou levemente maior brilho do que o toner de controle de
Exemplo 1. Portanto, a inclusdo de 3% de LICOWAX® S mais do que
compensa a redugao no brilho devido a remogéao de silica da formula-
¢ao. Além disso, o brilho do Exemplo 3 com 6% de LICOWAX® S e
nenhuma silica é quase o mesmo como o Exemplo 5 (6% de LI-
COWAX® S, com silica). Portanto, empregando-se LICOWAX® S, po-
de ser possivel alcangar os niveis de brilho elevado alvejado, ainda
sem 0 uso de silica na formulagdo. Note também que nenhuma das
curvas de brilho terminam antes da temperatura FBNF maxima de
200°C, devido a Impressédo Térmica da imagem do toner, como foi o
caso do toner contendo somente 9% de LICOWAX® S, e nenhuma
cera POLYWAX® 725 (Exemplo comparativo 5) como mostrado na
Figura 1.

[00101] llustrado na Figura 4 estdo os valores de Forga de remogao
para 0 mesmo grupo de 5 "toners" descritos nos Exemplos 1 até 5. As
Forgas de remogao Maximas para todos os 5 "toners" estao bem abai-
xo do valor maximo especificado de 25 gf. Os valores de Forga de re-

mogao para todos os "toners" feitos com 9% de cera POLYWAX® 725
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com 3% ou 6% de LICOWAX® S, (com ou sem silica), sdo da mesma
ordem de magnitude daqueles do toner de controle, Exemplo 1, feito
com apenas com 9% de POLYWAX® 725 e nenhum LICOWAX®S.
Isto esta em contraste ao toner feito com apenas 9% LICOWAX®S e
nenhuma cera POLYWAX® 725 (Exemplo Comparativo 5, mostrado
na Figura 2, que tem uma Forga de remogdo minima que é mais do
que 3X maior do que a Forga de remogao maxima objetivada. Portan-
to, combinando-se uma cera de realce de brilho, tal como LI-
COWAX®S, com uma cera que fornece boa liberagdo, tal como
POLYWAX® 725, no mesmo toner, a presente invengao atinge o obje-
tivo estabelecido de obter o nivel de brilho elevada alvejado, sem ne-
nhuma redug¢do na Temperatura de Impressao Térmica e nenhum au-
mento significante na Forga de remogao.

Exemplo 6 :

[00102] Um toner de agregagdo/emulséo de acrilato de n-butila/esti-
reno de controle, contendo 9% de POLIWAX® 725 mais 3% Cera de
Carnauba RC-160 e nenhuma silica, é preparado como segue.

[00103] Em um reator de vidro de 4 litros, equipado com um agita-
dor de topo e manta de aquecimento, sao dispersos 243,8 gramas de
Emulsdo de Latex B tendo um teor de sélidos de 41,40 por cento,
53,98 gramas de dispersdo de POLYWAX® 725 tendo um teor de so6-
lidos de 30,76 por cento, 29,57 gramas de dispersdo de cera de car-
nauba de RC-160 tendo um teor de sélidos de 18,26 por cento, 57,7
gramas de Pigmento Azul PB 15:3, tendo um teor de so6lidos de 17,0
por cento em 549,0 gramas de agua, com agitagcio de alto cisalhamen-
to, por meio de um "politron". A esta mistura sdo adicionados 32,4
gramas de uma solugao coagulante consistindo em 10 por cento em
peso de poli(cloreto de aluminio) (PAC) e 90 por cento em peso de so-
lugdo de HNO; 0,02M. A solugdo de PAC é adicionada, gota a gota,

em baixo rpm, e quando a viscosidade da mistura de latex pigmentada
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aumenta, o rpm do aparelho politron também aumenta para 5.000 rpm,
durante um periodo de 2 minutos. Isto produz uma floculagdo ou hete-
rocoagulagao de particulas em gel consistindo em particulas de latex
de tamanho nanométrico, 12% de cera e 5% de pigmento, para o nu-
cleo das particulas. A pasta fluida de latex pigmentado/cera é aqueci-
da em uma velocidade controlada de 0,5C/minuto até aproximada-
mente 51C e mantida nesta temperatura ou ligeirame nte superior, pa-
ra desenvolver as particulas para aproximadamente 5,0 microns. As-
sim que o tamanho de particula médio de 5,0 microns for alcangado,
124,1 gramas de Emulsdo de Latex B s&do entdo introduzidos no rea-
tor, a0 mesmo tempo que agitando. Apés um adicional de 30 minutos a
1 hora, o tamanho de particula medido é de 6,85 microns com um
GSD de 1,20. O pH da mistura resultante é entdo ajustado de 2,0 para
6,5 com solugao de base aquosa de 4 por cento de hidréxido de sodio
e deixado agitar durante mais 15 minutos. Subseqiientemente, a mis-
tura resultante é aquecida a 96°C em 1,0°C por minuto, e o tamanho
de particula medido é 7,10 microns, com um GSD em volume de 1,19
e GSD em numero de 1,25. O pH é em seguida reduzido para 6,3 em-
pregando uma solugédo de acido nitrico a 2,5 por cento. A mistura re-
sultante € em seguida permitida coalescer durante 5 horas, em uma
temperatura de 96°C. A morfologia das particulas é lisa e em forma de
"batata". O tamanho de particula final depois do resfriamento, porém
antes da lavagem, é de 5,97 microns, com um GSD em volume de
1,21. As particulas séo lavadas 6 vezes, onde a 1% lavagem é conduzi-
da em pH de 10 em 63°C, seguido por 3 lavagens com agua deioniza-
da em temperatura ambiente, uma lavagem realizada em um pH de
4,0 a 40°C, e finalmente a Ultima lavagem com &gua deionizada em
temperatura ambiente. O tamanho de particula médio final das particu-
las secadas é 7,00 microns, com GSD, = 1,19 e GSD, = 1,26. A tem-

peratura de transi¢do vitrea desta amostra € medida por DSC e cons-
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tatada ter Tg (inicio) = 46,36°C. A produgdo das particulas secadas é
155,3 gramas. A circularidade média destas particulas é de 0,939.
[00104] As particulas sao misturadas secas com 0 segundo pacote
aditivo padrao descrito anteriormente, para produzir um toner de fluxo
livre. Em seguida, 805 gramas de revelador s&o preparados empre-
gando 76,5 gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox Do-
cuColor 2240 de 35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor
de alinhamento de correia livre Imari-MF (FBNF), operando em uma
velocidade de processo de 104 mm/segundos.

[00105] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno, contendo 9% de POLYWAX® 725 mais 6% de Cera de
Carnauba RC 160 e nenhuma silica é preparado como segue.

[00106] O procedimento seguido para preparar este toner é 0 mes-
mo como o0 Exemplo 6, exceto que o percentual em peso da cera de
Carnauiba RC 160 é aumentado de 3 para 6 por cento, 0 que resulta
em uma redugéo de nucleo da Emulsédo de Latex B de 3 por cento. O
tamanho de particula médio final das particulas é de 5,89 microns,
com GSD, = 1,19 e GSD, = 1,24. A temperatura de transi¢do vitrea
desta amostra é medida por DSC e constatada ter Tg (inicio) =
43,61°C. A produgao das particulas secadas é 137,8 gramas. A circu-
laridade média destas particulas é 0,954.

[00107] As particulas sao misturadas secas com 0 segundo pacote
aditivo padrao descrito anteriormente, para produzir um toner de fluxo
livre. Em seguida, 805 gramas de revelador s&o preparados empre-
gando 76,5 gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox Do-
cuColor 2240 de 35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor
de alinhamento de correira livre Imari MF (FBNF), operando em uma
velocidade de processo de 104 mm/segundos.

Exemplo 8:
[00108] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
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butila/estireno, contendo 9% de POLYWAX® 725 mais 3% de Cera de
Carnauba RC 160 e silica coloidal, é preparado como segue.

[00109] Em um reator de vidro de 4 litros, equipado com um agita-
dor de topo e a manta de aquecimento, é disperso em 221,7 gramas
de Emulsdo de Latex B tendo um teor de sélidos de 41,40 por cento,
53,98 gramas de dispersdo de POLYWAX® 725 tendo um teor de soli-
dos de 30,76 por cento, 30,31 gramas de dispersao de cera de carna-
uba RC 160 tendo um teor de sdlidos de 18,26 por cento, 57,7 gramas
de uma dispersao de 15:3 de Pigmento Azul PB tendo um teor de séli-
dos de 17,0 por cento em 526,8 gramas de agua, com agitagéao de alto
cisalhamento, por meio de um "politron”. A esta mistura, depois de agi-
tar durante 20 minutos, é primeiro adicionado 17,14 gramas de silica
coloidal SNOWTEX OL e 25,71 gramas de silica coloidal SNOWTEX,
misturada com 10,80 gramas de solugao coagulante consistindo em 10
por cento em peso de poli(cloreto de aluminio) (PAC) e 90% em peso
de solugdo de HNO; 0,02M. Depois que a mistura de silica é misturada
na mistura de latex, cera e pigmento, a solugdo de PAC restante é adi-
cionada, gota a gota, em baixo rpm, consistindo em 21,6 gramas de
solugdo coagulante consistindo em 10 por cento em peso de po-
li(cloreto de aluminio) (PAC) e 90% em peso de solugido de HNO;
0,02M. Quando a viscosidade da mistura de latex pigmentada aumen-
ta, a rpm do aparelho politron da mesma forma aumenta para 5.000
rpm, durante um periodo de 2 minutos. Isto produz uma floculagéo ou
heterocoagulagao de particulas em gel, consistindo em particulas de
latex de tamanho de nanométrico, 12% de cera e 5% de pigmento do
nucleo das particulas. A pasta fluida de latex/cera pigmentada é aque-
cida em uma velocidade controlada de 0,5°C/minuto até aproximada-
mente 51°C e sustentada nesta temperatura, ou levemente superior,
para desenvolver as particulas para aproximadamente 5,0 microns.

Logo que o tamanho de particula médio de 5,0 microns € obtido, 124,1
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gramas da Emulsao de Latex B sd0 em seguida introduzidos no reator,
enquanto agitando. Depois de 30 minutos a 1 hora adicionais, o tama-
nho de particula medido é de 5,84 microns, com um GSD de 1,18. O
pH da mistura resultante € em seguida ajustado de 2,0 para 6,5 com
solugao de base aquosa de hidroxido de sodio a 4 por cento e permiti-
do agitar durante um adicional de 15 minutos. Subseqiientemente, a
mistura resultante é aquecida a 96°C em 1,0°C por minuto, e o tama-
nho de particula medido é 6,06 microns, com um GSD em volume de
1,20 e GSD em numero de 1,22. O pH é em seguida ajustado para 6,3
empregando uma solugéo de acido nitrico a 2,5 por cento. A mistura
resultante € em seguida permitida coalescer durante 5 horas, em uma
temperatura de 96°C. A morfologia das particulas é lisa e em forma de
"batata". O tamanho de particula final depois do resfriamento, porém
antes da lavagem, é de 6,06 microns com um GSD em volume de
1,18. As particulas séo lavadas 6 vezes, onde a 1% lavagem é conduzi-
da em pH de 10 em 63°C, seguido por 3 lavagens com agua deioniza-
da em temperatura ambiente, uma lavagem realizada em um pH de
4,0 a 40°C, e finalmente a Ultima lavagem com agua deionizada em
temperatura ambiente. O tamanho de particula médio final das particu-
las secas é de 5,97 microns, com GSD, = 1,19 e GSD,, = 1,23. A tem-
peratura de transi¢do vitrea desta amostra € medida por DSC e cons-
tatada ter Tg (inicial) = 45,96°C. A produgéo das particulas secadas é
de 147,2 gramas e a circularidade média é de 0,958.

[00110] As particulas sao misturadas secas com 0 segundo pacote
aditivo padrao descrito anteriormente, para produzir um toner de fluxo
livre. Em seguida, 805 gramas de revelador s&o preparados empre-
gando 76,5 gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox Do-
cuColor 2240 de 35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor
de alinhamento de correia livre Imari MF (FBNF) operando em uma

velocidade de processo de 104 mm/segundos.
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Exemplo 9:
[00111] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-

butila/estireno contendo 9% de POLYWAX® 725 mais 6% de Cera de
Carnauba RC 160 e silica coloidal, é preparado como segue.

[00112] O procedimento seguido para preparar este toner é 0 mes-
mo como o0 Exemplo 8, exceto que o percentual em peso da cera de
Carnauba RC 160 é aumentado de 3 por cento para 6 por cento, o que
resulta em uma redugido de nucleo da emulsio de Latex B de 3 por
cento. O tamanho de particula médio final das particulas secas é de
7,38 microns, com GSD, = 1,20 e GSD,, = 1,36. A temperatura de tran-
si¢ao vitrea desta amostra é medida por DSC e constatada ter Tg (ini-
cial) = 45,08°C. A produgao das particulas secas é de 148,0 gramas. A
circularidade média destas particulas é de 0,930.

[00113] As particulas sao misturadas secas com o0 segundo pacote
aditivo padrao descrito anteriormente, para produzir um toner de fluxo
livre. Em seguida, 805 gramas do revelador s&o preparados empre-
gando 76,5 gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox Do-
cuColor 2240 de 35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor
de alinhamento de correia livre Imari MF (FBNF), operando em uma
velocidade de processo de 104 mm/segundos.

Exemplo 10:

[00114] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno, contendo 9% de POLYWAX® 725 mais 6% de UNI-
CID® 500 e silica coloidal, é preparado como segue.

[00115] O procedimento seguido para preparar este toner é 0 mes-
mo do Exemplo 9, exceto que a dispersdo de cera de Carnauba RC
160 consistindo em 18,26 por cento de teor de soélidos, é substituida
por dispersdo de cera UNICID® 550 consistindo em 19,15 por cento
de conteudo de sdlidos. O tamanho de particula médio final das parti-
culas secas é de 5,91 microns, com GSD, = 1,21 e GSD,, = 1,27. A



45/45

temperatura de transicdo vitrea desta amostra é medida por DSC e
constatada ter Tg (inicial) = 46,00°C. A produgéo das particulas secas
€ de 148,5 gramas.

[00116] As particulas sao misturadas secas com o0 segundo pacote
aditivo padrao descrito anteriormente, para produzir um toner de fluxo
livre. Em seguida, 805 gramas do revelador s&o preparados empre-
gando 76,5 gramas deste foner e 773,5 gramas de veiculo Xerox Do-
cuColor 2240 de 35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor
de alinhamento de correia livre Imari MF (FBNF), operando em uma
velocidade de processo de 104 mm/segundos.

Exemplo 11:

[00117] Um toner de agregagdo/emulsdo de acrilato de n-
butila/estireno, contendo 9% de POLYWAX® 725 mais 6% de KEMA-
MIDE® S 180 e silica coloidal, é preparado como segue.

[00118] O procedimento seguido para preparar este toner é 0 mes-
mo como o Exemplo 9, exceto que a dispersdo de cera de Carnauba
RC 160, consistindo em 18,26 por cento de teor de sélidos, é substitu-
ida por dispersdao de cera KENAMIDE® S180, consistindo em 19,15
por cento de teor de soélidos. O tamanho de particula médio final das
particulas secadas é 8,00 microns, com GSD, = 1,21 e GSD, =1,29. A
producao das particulas secadas é 148,6 gramas.

[00119] As particulas sao misturadas secas com o0 segundo pacote
aditivo padrao descrito anteriormente, para produzir um toner de fluxo
livre. Em seguida, 805 gramas do revelador s&o preparados empre-
gando 76,5 gramas deste toner e 773,5 gramas de veiculo Xerox Do-
cuColor 2240 de 35 microns. O revelador é avaliado no sistema fusor
de alinhamento de correia livre Imari MF (FBNF), operando em uma

velocidade de processo de 104 mm/segundos.
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REIVINDICAGOES

1. Toner compreendendo particulas de uma resina, um colo-
rante opcional, uma primeira cera polimérica cristalina e uma segunda
cera polimérica cristalina,

em que a primeira cera polimérica cristalina € uma cera de
polietileno cristalina,

em que as particulas de toner sao preparadas por um proces-
so de agregagao de emulsao;

caracterizado pelo fato de que a segunda cera polimérica
cristalina consiste em uma cera com um alto indice de acidez de 127 a
160 mg de KOH/g.

2. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pe-
lo fato de que a primeira cera polimérica cristalina compreende uma
cera cristalina de polietileno linear.

3. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pe-
lo fato de que a segunda cera polimérica cristalina compreende uma
cera funcionalizada de amida polar alifatica.

4. Toner, de acordo com a reivindicagao 3, caracterizado pe-
lo fato de que segunda cera polimérica cristalina compreende uma
estearamida de estearila.

5. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pe-
lo fato de que a segunda cera polimérica cristalina compreende uma
cera de polietileno terminada por acido carboxilico.

6. Toner, de acordo com a reivindicagao 5, caracterizado pe-
lo fato de que a segunda cera polimérica cristalina tem pelo menos
uma funcionalidade de acido carboxilico de 50%.

7. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pe-
lo fato de que a segunda cera polimérica cristalina compreende uma
cera alifatica consistindo em ésteres de acidos graxos insaturados hi-

droxilados.
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8. Toner, de acordo com a reivindicagao 7, caracterizado pe-
lo fato de que a segunda cera polimérica cristalina tem um compri-
mento de cadeia de carbono de 8 a 30 ou maior.

9. Toner, de acordo com a reivindicagao 7, caracterizado pe-
lo fato de que a segunda cera polimérica cristalina € uma cera de car-
nauba.

10. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que a segunda cera polimérica cristalina compreende
uma cera de acido forte.

11. Toner, de acordo com a reivindicagado 10, caracterizado
pelo fato de que a segunda cera polimérica cristalina € uma cera
montana.

12. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que a segunda cera polimérica cristalina compreende
uma mistura de ceras.

13. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o processo de agregagao de emulsdo compreende:

cisalhar um primeiro tensoativo ibnico com uma emulsio de
cera compreendendo a primeira cera polimérica cristalina e a segunda
cera polimérica cristalina, e uma mistura de latex compreendendo (a)
um tensoativo contra-ibnico com uma polaridade de carga de sinal
oposto aquele do primeiro tensoativo idnico, (b) um tensoativo nao-
idnico, (c) uma resina, e (d) um colorante opcional, desse modo cau-
sando floculagao ou heterocoagulgéo de particulas formadas de resina
para formar agregados eletrostaticamente ligadas;

aquecer os agregados eletrostaticamente ligados para formar
agregados de 1 micron em didmetro de particula meédio.

14. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o processo de agregagao de emulsdo compreende :

preparar uma dispersdo colorante em um solvente, cuja dis-
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persao compreende um colorante e um primeiro tensoativo iénico;

cisalhar a dispersao colorante com uma emulsido de cera
compreendendo a primeira cera polimérica cristalina e a segunda cera
polimérica cristalina, e uma mistura de latex compreendendo (a) um
tensoativo contrai-6nico com uma polaridade de carga de sinal oposto
aquele do primeiro tensoativo idnico, (b) um tensoativo nao-idnico, e
(c) uma resina, desse modo causando floculagdo ou heterocoagulagéo
de particulas formadas de colorante e resina para formar agregados
eletrostaticamente ligados; e

aquecer os agregados eletrostaticamente ligados para formar
agregados de 1 micron em didmetro de particula meédio.

15. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o processo de agregagao de emulsdo compreende :

cisalhar um tensoativo idbnico com uma emulsao de cera

compreendendo a primeira cera polimérica cristalina e a segunda cera
polimérica cristalina, e uma mistura de latex compreendendo (a) um
agente de floculagéo, (b) um tensoativo nao-iénico, e (c) uma resina,
desse modo causando floculagdo ou heterocoagulagdo de particulas
formadas de colorante e resina, para formar agregados eletrostatica-
mente ligados;

aquecer os agregados eletrostaticamente ligados para formar
agregados de 1 micron em didmetro de particula meédio.

16. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o processo de agregag¢ao de emulsdo compreende :

preparar uma dispersdo colorante em um solvente, cuja dis-
persao compreende um colorante e um tensoativo iénico;

cisalhar a dispersdo colorante com uma dispersdo de cera
compreendendo a primeira cera polimérica cristalina e a segunda cera
polimérica cristalina, e uma mistura de latex compreendendo (a) um

agente de floculagéo, (b) um tensoativo ndo-idnico, e (c) uma resina,
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desse modo causando floculagdo ou heterocogulagdo de particulas
formadas de colorante e resina, para formar agregados eletrostatica-
mente ligados; e

aquecer os agregados eletrostaticamente ligados para formar
agregados de 1 micron em didmetro de particula meédio.

17. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o processo de agregag¢ao de emulsdo compreende:

preparar uma solugao coloidal compreendendo uma resina, a
primeira cera polimérica cristalina, a segunda cera polimérica cristalina
e um colorante opcional, e

adicionar a solugao coloidal uma solugao aquosa contendo
um agente de coalescéncia compreendendo um sal de metal idnico
para formar particulas de toner.

18. Toner, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o processo de agregag¢ao de emulsdo compreende :

fornecer uma dispersdo de resina de latex de uma resina em
uma solugao de tensoativo ibnico aquoso;

fornecer uma dispersao de pigmento em agua de um pigmen-
to disperso em agua, um dispersante opcional, e um tensosativo opci-
onal;

fornecer uma dispersdo de cera compreendendo a primeira
cera polimérica cristalina e a segunda cera polimérica cristalina;

misturar a dispersao cisalhada de resina de latex com a dis-
persao de pigmento, e a dispersao de cera sob alto cisalhamento, para
formar uma mistura de cera de pigmento de resina;

aquecer a mistura cisalhada em temperaturas abaixo de uma
temperatura de transigéo vitrea (Tg) da resina, ao mesmo tempo em
que continuamente se agitar para formar particulas de agregado;

aquecer as particulas de agregado em temperaturas acima da

Tg da resina seguido por redugao do pH para formar particulas coales-



5/5

cidas de uma composic¢ao de toner; e

opcionalmente separar e secar a composigao de toner.

19. Toner, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 15
a 18, caracterizado pelo fato de que ainda compreende silica coloi-
dal.

20. Método de preparar particulas de toner compreendendo
as etapas de:

cisalhar um primeiro tensoativo ibnico com uma emulsio de
cera compreendendo uma primeira cera polimérica cristalina e uma
segunda cera polimérica cristalina, e a mistura de latex compreenden-
do (a) um tensoativo contra-ibnico com uma polaridade de carga de
sinal oposto aquele do primeiro tensoativo ibnico, (b) um tensoativo
nao-ibnico, e (c) uma resina, desse modo causando floculagdo ou he-
terocoagulagédo de particulas forma-das de resina, para formar agre-
gados eletrostaticamente ligados; e

aquecer os agregados eletrostaticamente ligados para formar
agregados de 1 micron em didmetro de particula meédio,

em que a primeira cera polimérica cristalina € uma cera de
polietileno cristalina,

caracterizado pelo fato de que a segunda cera polimérica
cristalina consiste em uma cera com um alto indice de acidez de 127 a
160 mg de KOH/g.
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