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(57)【要約】　　　（修正有）
【課題】トナー中の顔料保持量が高く、望ましい真円度を有するトナーを製造するための
新規な方法を提供する。
【解決手段】トナー粒子を調製するプロセスに関する。さらに具体的には、このプロセス
は、顔料保持量が高く、望ましい真円度を有するトナー粒子を製造する。粒状混合物の固
体含有量を減らすために希釈工程を用いて調製されてもよく、それによって、トナー粒子
の融着速度が大きくなる。トナー粒子調製プロセスに希釈工程を含めると、真円度を達成
する迅速なトナーの融着が促進される。
【選択図】なし
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【特許請求の範囲】
【請求項１】
　ラテックス樹脂、ワックスおよび着色剤の粒状混合物を作成することと；
　この粒子が約３．５～約７ミクロンの平均粒径を有するように、粒状物混合物を凝集さ
せることと；
　希釈した混合物が、希釈した混合物の合計重量を基準として約８重量％～約１４重量％
の固体含有量を有するように、この混合物を液体で希釈することと；
　希釈した混合物を融着させてトナー粒子を作成することと；
　トナー粒子を回収することとを含み、トナー粒子は、真円度が約０．９４５～約０．９
９８である、プロセス。
【請求項２】
　ラテックス樹脂は、スチレン、アクリレート、メタクリレート、ブタジエン、イソプレ
ン、アクリル酸、メタクリル酸、アクリロニトリルおよびこれらの混合物からなる群から
選択される、請求項１に記載のプロセス。
【請求項３】
　液体は、水、水混和性溶媒およびこれらの混合物からなる群から選択される、請求項１
に記載のプロセス。
【請求項４】
　融着工程が、約８０℃～約９９℃の温度で起こる、請求項１に記載のプロセス。
【請求項５】
　融着工程が、約０．２５時間～約４時間起こる、請求項１に記載のプロセス。
【請求項６】
　融着工程が約３．５～約８．０のｐＨ範囲で起こる、請求項１に記載のプロセス。
【請求項７】
　このプロセスは、外からの酸の添加を含まない、請求項１に記載のプロセス。
【請求項８】
　このプロセスは、融着剤の添加を含まない、請求項１に記載のプロセス。
【請求項９】
　着色剤は、染料、顔料、染料の組み合わせ、顔料の組み合わせ、または染料と顔料の組
み合わせを含む、請求項１に記載のプロセス。
【請求項１０】
　トナー粒子は、体積平均直径が約３ミクロン～約１０ミクロンである、請求項１に記載
のプロセス。

 
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本開示は、一般的に、トナープロセスに関し、さらに具体的には、乳化凝集および融着
のプロセスに関し、得られたトナー粒子は、顔料保持量が高く、望ましい真円度を有する
。
【背景技術】
【０００２】
　トナーを調製するための乳化凝集／融着プロセスは、多くの特許に示されており、例え
ば、米国特許第５，２９０，６５４号、第５，２７８，０２０号、第５，３０８，７３４
号、第５，３７０，９６３号、第５，３４４，７３８号、第５，４０３，６９３号、第５
，４１８，１０８号、第５，３６４，７２９号および第５，３４６，７９７に示されてお
り；さらに、興味深いのは、米国特許第５，３４８，８３２号；第５，４０５，７２８号
；第５，３６６，８４１号；第５，４９６，６７６号；第５，５２７，６５８号；第５，
５８５，２１５号；第５，６５０，２５５号；第５，６５０，２５６号、第５，５０１，
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９３５号；第５，７２３，２５３号；第５，７４４，５２０号；第５，７６３，１３３号
；第５，７６６，８１８号；第５，７４７，２１５号；第５，８２７，６３３号；第５，
８５３，９４４号；第５，８０４，３４９号；第５，８４０，４６２号；第５，８６９，
２１５号；第５，８６３，６９８号；第５，９０２，７１０号；第５，９１０，３８７号
；第５，９１６，７２５号；第５，９１９，５９５号；第５，９２５，４８８号および第
５，９７７，２１０号であってもよい。例示的な乳化凝集／融着プロセスを開示する他の
特許としては、例えば、米国特許第６，７３０，４５０号、第６，７４３，５５９号、第
６，７５６，１７６号、第６，７８０，５００号、第６，８３０，８６０号および第７，
０２９，８１７号が挙げられる。上述のそれぞれの特許および刊行物の開示内容は、その
全体が本明細書に参考として援用される。
【０００３】
　多くの顔料が保持されたトナー（または過剰に顔料を含むトナー）は、トナー全体の単
位面積質量（ＴＭＡ）が低い状態での印刷物を与えるため、ページあたりのトナーの費用
が低くなる。
【０００４】
　しかし、過剰に顔料を含むトナーを作成する製造プロセスは、ある種の問題をはらんで
いる場合がある。例えば、トナー中の顔料保持量が高いと、融着中にトナーが晶粒生成す
る能力が低下するため、融着中のトナーの流動が遅くなり、晶粒生成プロセスが顕著に遅
れることがある。多くの場合、トナー作成プロセスは、通常の融着プロセスより長い時間
を必要とするか、または融着助剤（例えば、硝酸銅（ＩＩ））の使用を必要とするか、ま
たは融着中に非常にｐＨが低い環境を必要とする。上に書いた改変プロセスは、理想的で
はない場合があり、融着時間が長くなると、全体のサイクルが望ましくないほど長くなり
、融着助剤（例えば、硝酸銅（ＩＩ）硝酸）の添加は、その後に、取り出し前に濾過して
金属イオン（例えば、Ｃｕ２＋）を除去する処理が必要であり、融着中のｐＨ低下によっ
て、粗い粒子が生成し、収率が下がり、濾過が複雑になる場合がある。
【０００５】
　したがって、過剰に顔料を含むトナーを製造するための新規な改良された方法の必要性
が存在する。
【発明の概要】
【課題を解決するための手段】
【０００６】
　本明細書に示す実施形態によれば、ラテックス樹脂、ワックスおよび着色剤の粒状混合
物を作成することと；この粒状混合物が約３．５～約７ミクロンの平均粒径を有するよう
に、粒状物混合物を凝集させることと；希釈した混合物が、希釈した混合物の合計重量を
基準として約８重量％～約１４重量％の固体含有量を有するように、この混合物を液体で
希釈することと；希釈した混合物を融着させてトナー粒子を作成することと；トナー粒子
を回収することとを含み、トナー粒子は、真円度が約０．９４５～約０．９９８である、
プロセスを提供する。
【０００７】
　いくつかの実施形態では、本実施形態は、ラテックス樹脂、ワックスおよび着色剤の粒
状混合物を作成することと；この粒子が約３．５～約７ミクロンの平均粒径を有するよう
に、粒状物混合物を凝集させることと；希釈した混合物が、希釈した混合物の合計重量を
基準として約８重量％～約１４重量％の固体含有量を有するように、この混合物を水で希
釈することと；希釈した混合物を融着させてトナー粒子を作成し、この融着を約３．５～
約８のｐＨで行うことと；トナー粒子を回収することとを含み、トナー粒子は、真円度が
約０．９４５～約０．９９８である、プロセスを提供する。
【０００８】
　さらなる実施形態では、ラテックス樹脂、ワックスおよび着色剤の粒状混合物を作成す
ることと；この粒子が約３．５～約７ミクロンの平均粒径を有するように、粒状物混合物
を凝集させることと；希釈した混合物が、希釈した混合物の合計重量を基準として約８重
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量％～約１４重量％の固体含有量を有するように、この混合物を水で希釈することと；希
釈した混合物を融着させてトナー粒子を作成することと；トナー粒子を回収することとを
含み、トナー粒子は、真円度が約０．９４５～約０．９９８であり、着色剤が、トナーの
約３重量％～約３０重量％の量で存在するプロセスを提供する。
【発明を実施するための形態】
【０００９】
　本実施形態は、一般的に、トナー粒子およびトナー組成物を調製するためのプロセスに
関する。特に、本実施形態は、ラテックス樹脂を含む小さな粒子が適切なトナー粒径にな
るまで凝集し、次いで、融着させ、最終的なトナー粒子形状および形態を達成する凝集お
よび融着のプロセスに関する。本開示のトナーは、粒状混合物（すなわち、トナースラリ
ー）の固体含有量を減らすために凝集後で融着前に行われる本明細書に開示する希釈工程
を用いて調製されてもよく、それによって、トナー粒子の融着速度が大きくなる。希釈工
程は、液体（例えば、水または水溶液）を粒状混合物に添加することを含む。驚くべきこ
とに、トナー粒子調製プロセスに希釈工程を含めると、約０．９４５より大きな、約０．
９４５～約０．９９８、約０．９５５～約０．９８０、または約０．９６０～約０．９７
５の真円度を達成する迅速なトナーの融着が促進されるだろう。この改良されたプロセス
がなければ、トナー（例えば、非常に顔料が多い乳化凝集したトナー）中で達成されるト
ナーの真円度は、約０．９４０未満であろう。
【００１０】
　いくつかの実施形態では、本開示のプロセスは、外からの酸（例えば、硝酸または塩酸
）の添加を必要としない。さらなる実施形態では、本開示のプロセスは、融着中に外から
の酸の添加を必要としない。いくつかの実施形態では、本開示のプロセスは、融着助剤（
例えば、硝酸銅（ＩＩ、硝酸亜鉛または硝酸鉄を含む遷移金属塩）の添加を必要としない
。
【００１１】
　いくつかの実施形態では、トナー粒子および組成物は、乳化凝集プロセス、例えば、少
なくとも１つのラテックス樹脂、任意要素の着色剤、任意要素のワックスおよび任意の他
の望ましい添加剤または必要な添加剤を含有する混合物を凝集させ、この混合物を希釈し
、次いで、希釈した凝集混合物を融着させることを含むプロセスによって調製されてもよ
い。
【００１２】
　乳化凝集プロセスでは、得られた粒状混合物（すなわち、ラテックスと他の構成要素の
混合物）を攪拌し、ラテックスのガラス転移温度（Ｔｇ）以上の温度、いくつかの実施形
態では、約３０℃～約７０℃、いくつかの実施形態では、約４０℃～約６５℃、いくつか
の実施形態では、約４５℃～約６０℃の温度で約０．２時間～約６時間、いくつかの実施
形態では、約０．３時間～約５時間、いくつかの実施形態では、約０．５時間～約３時間
加熱してもよい。混合物を均質化してもよい。混合物を均質化する場合、均質化は、毎分
約１，０００～約１０，０００回転で混合することによって達成されてもよい。均質化は
、例えば、ＩＫＡ　ＵＬＴＲＡ　ＴＵＲＲＡＸ　Ｔ５０プローブホモジナイザを含む任意
の適切な手段によって達成されてもよい。
【００１３】
　所定の望ましい粒径が得られるまで、粒子を凝集させてもよい。所定の望ましい粒径と
は、作成前に決定されるような、得られることが望ましい粒径、および、成長プロセス中
に、このような粒径に達するまでモニタリングされる粒径を指す。いくつかの実施形態で
は、所定の望ましい粒径は、約３．５μｍ～約６．５μｍ、約４μｍ～約５．５μｍ、ま
たは約４．５μｍ～約５．５μｍである（μｍ＝マイクロメートル）。成長プロセス中に
サンプルを採取し、例えば、平均粒径の場合、Ｃｏｕｌｔｅｒ　Ｃｏｕｎｔｅｒで分析し
てもよい。したがって、このような凝集は、撹拌を維持しつつ、高温に維持することによ
って、または、例えば、約３５℃～約７０℃、または約４０℃～約５５℃の温度までゆっ
くりと上げ、混合物をこの温度に約０．５時間～約６時間、いくつかの実施形態では、約
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１～約５時間維持し、凝集粒子を得ることによって行ってもよい。
【００１４】
　所望の場合、粒子の周囲にシェルを作成するために、粒子が生成した後に、存在する粒
子混合物に、少なくとも１つのラテックス樹脂、場合により着色剤、場合によりワックス
、場合により他の構成要素からなる第２の混合物を加えてもよい。所定の望ましい粒径が
得られるまで、さらに、第２の混合物とともに粒子を凝集させてもよい。いくつかの実施
形態では、所定の望ましい粒径は、約４．５μｍ～約９．５μｍ、約５μｍ～約７μｍ、
または約５．５μｍ～約６．５μｍである。成長プロセス中にサンプルを採取し、例えば
、平均粒径の場合、Ｃｏｕｌｔｅｒ　Ｃｏｕｎｔｅｒで分析してもよい。したがって、凝
集は、撹拌を維持しつつ、高温に維持することによって、または、例えば、約約４０℃～
約７０℃、または約４５℃～約６０℃の温度までゆっくりと上げ、混合物をこの温度に約
０．１時間～約１時間、いくつかの実施形態では、約０．２時間～約０．７時間維持し、
凝集粒子を得ることによって行ってもよい。
【００１５】
　凝集剤を加えた後の粒子の成長および成形は、任意の適切な条件下で行ってもよい。例
えば、成長および成形は、凝集と融合とを別個に行う条件で行ってもよい。別個の凝集段
階および融着段階では、凝集プロセスは、高温、例えば、約４０℃～９０℃、いくつかの
実施形態では、約４５℃～８０℃で行われてもよく、この温度は、上述の樹脂のガラス転
移温度よりも低い温度であってもよい。
【００１６】
　得られたトナー凝集物は、粒径が体積平均直径で約３ミクロン～約１５ミクロン、いく
つかの実施形態では、体積平均直径で約４ミクロン～約９ミクロン、または約５ミクロン
～約７ミクロンである。
【００１７】
　トナー粒子の望ましい最終粒径が達成されたら、トナー粒子の成長を止めてもよい。塩
基を用いて、混合物のｐＨ値を約２．５～約７、いくつかの実施形態では、約３～約５．
８に調節してもよい。塩基としては、任意の適切な塩基、例えば、アルカリ金属水酸化物
、例えば、水酸化ナトリウム、水酸化カリウムおよび水酸化アンモニウムを挙げることが
できる。アルカリ金属水酸化物を混合物の約０．１～約３０重量％、いくつかの実施形態
では、約０．５～約５重量％の量で加えてもよい。
【００１８】
　固体含有量が、特定の態様の凝集融着プロセスに影響を与え得るので、本開示は、トナ
ースラリーの固体含有量を減らし、トナー中の融着速度を上げる希釈工程を含むトナー作
成プロセスを提供する。融着前に、液体（例えば、水、水溶液（例えば、希釈酸水溶液、
希釈塩基水溶液、希釈塩水溶液、希釈界面活性剤水溶液）を、ラテックス、着色剤、任意
要素のワックスおよび任意の添加剤の混合物に加えてもよい。液体の量は、反応混合物の
合計重量の約２％～約２５％、約５％～約２０％、または約５％～約１５％である。希釈
した混合物は、希釈した混合物の合計重量を基準として約５重量％～約２５重量％、約１
０重量％～約２０重量％、または約１０重量％～約１５重量％の固体含有量を含んでいて
もよい。あらかじめ加熱することなく液体を混合物に加えるか、または約３５℃～約８０
℃、約４０℃～約７０℃、または約５０℃～約６０℃の温度まであらかじめ加熱してから
この混合物に液体を加えてもよい。
【００１９】
　次いで、ラテックス、着色剤、任意要素のワックスおよび任意の添加剤の混合物を融着
させてもよい。融着は，攪拌し、約８０℃～約９９℃、または約９０℃～約９８℃の温度
で加熱することを含んでいてもよい。いくつかの実施形態では、融着工程は、約０．２５
時間～約４時間、または約０．５時間～約３時間行われる。さらに攪拌することによって
融着を促進してもよい。
【００２０】
　融着中、トナースラリー（または希釈した混合物）のｐＨを約３．５～約８．０、約４
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．０～約７．０、または約４．０～約５．５に調節してもよい。適切な酸としては、例え
ば、硝酸、硫酸、塩酸、クエン酸および／または酢酸を使用し、トナースラリーのｐＨを
調節してもよい。加える酸の量は、混合物の約０．１～約３０重量％、いくつかの実施形
態では、混合物の約１～約２０重量％であってもよい。
【００２１】
　混合物を冷却し、洗浄し、乾燥させてもよい。約２０℃～約４０℃、いくつかの実施形
態では、約２２℃～約３０℃の温度で約１時間～約８時間、いくつかの実施形態では、約
１．５時間～約５時間冷却してもよい。
【００２２】
　いくつかの実施形態では、融着した混合物の冷却は、冷却媒体（例えば、氷、ドライア
イスなど）を加えることによって急冷し、約２０℃～約４０℃、いくつかの実施形態では
、約２２℃～約３０℃の温度まで急に冷却することを含んでいてもよい。急冷は、少量の
トナー（例えば、約２リットル未満、いくつかの実施形態では、約０．１リットル～約１
．５リットル）では実施可能であろう。もっと大きなスケールのプロセスでは、例えば、
約１０リットルより大きな例では、トナー混合物の迅速な冷却は、冷却媒体をトナー混合
物に導入するか、またはジャケット付き反応器による冷却を用いることによっても、実施
可能ではないか、または現実的ではない場合がある。
【００２３】
　次いで、融着した混合物を洗浄してもよい。約７～約１２、いくつかの実施形態では、
約９～約１１のｐＨで洗浄を行ってもよい。約３０℃～約７０℃、いくつかの実施形態で
は、約４０℃～約６７℃の温度で洗浄してもよい。洗浄は、濾過し、トナー粒子を含む濾
過ケーキを脱イオン水で再懸濁させることを含んでいてもよい。濾過ケーキを脱イオン水
で１回以上洗浄してもよく、またはｐＨ約４で脱イオン水で１回洗浄してもよく、スラリ
ーのｐＨを酸で調節し、次いで、場合により、脱イオン水で１回以上洗浄してもよい。
【００２４】
　約３５℃～約７５℃、いくつかの実施形態では、約４５℃～約６０℃の温度で乾燥を行
ってもよい。粒子の水分量が設定目標である約１重量％未満になるまで、いくつかの実施
形態では、約０．７重量％未満になるまで乾燥を続けてもよい。
【００２５】
　トナーで使用するためのラテックスを調製するのに適した任意のモノマーを利用しても
よい。上述のように、いくつかの実施形態では、乳化凝集によってトナーを製造してもよ
い。ラテックスポリマーエマルション、すなわち、ラテックスエマルションの状態で得ら
れるラテックス粒子を作成するのに有用な適切なモノマーとしては、限定されないが、ス
チレン、アクリレート、メタクリレート、ブタジエン、イソプレン、アクリル酸、メタク
リル酸、アクリロニトリル、これらの組み合わせなどが挙げられる。
【００２６】
　いくつかの実施形態では、ラテックス樹脂は、少なくとも１つのポリマーを含んでいて
もよい。いくつかの実施形態では、少なくとも１つは、約１～約２０、いくつかの実施形
態では、約３～約１０であってもよい。例示的なポリマーとしては、スチレンアクリレー
ト、スチレンブタジエン、スチレンメタクリレート、さらに具体的には、ポリ（スチレン
－アクリル酸アルキル）、ポリ（スチレン－１，３－ジエン）、ポリ（スチレン－メタク
リル酸アルキル）、ポリ（スチレン－アクリル酸アルキル－アクリル酸）、ポリ（スチレ
ン－１，３－ジエン－アクリル酸）、ポリ（スチレン－メタクリル酸アルキル－アクリル
酸）、ポリ（メタクリル酸アルキル－アクリル酸アルキル）、ポリ（メタクリル酸アルキ
ル－アクリル酸アリール）、ポリ（メタクリル酸アリール－アクリル酸アルキル）、ポリ
（メタクリル酸アルキル－アクリル酸）、ポリ（スチレン－アクリル酸アルキル－アクリ
ロニトリル－アクリル酸）、ポリ（スチレン－１，３－ジエン－アクリロニトリル－アク
リル酸）、ポリ（アクリル酸アルキル－アクリロニトリル－アクリル酸）、ポリ（スチレ
ン－ブタジエン）、ポリ（メチルスチレン－ブタジエン）、ポリ（メタクリル酸メチル－
ブタジエン）、ポリ（メタクリル酸エチル－ブタジエン）、ポリ（メタクリル酸プロピル
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－ブタジエン）、ポリ（メタクリル酸ブチル－ブタジエン）、ポリ（アクリル酸メチル－
ブタジエン）、ポリ（アクリル酸エチル－ブタジエン）、ポリ（アクリル酸プロピル－ブ
タジエン）、ポリ（アクリル酸ブチル－ブタジエン）、ポリ（スチレン－イソプレン）、
ポリ（メチルスチレン－イソプレン）、ポリ（メタクリル酸メチル－イソプレン）、ポリ
（メタクリル酸エチル－イソプレン）、ポリ（メタクリル酸プロピル－イソプレン）、ポ
リ（メタクリル酸ブチル－イソプレン）、ポリ（アクリル酸メチル－イソプレン）、ポリ
（アクリル酸エチル－イソプレン）、ポリ（アクリル酸プロピル－イソプレン）、ポリ（
アクリル酸ブチル－イソプレン）、ポリ（スチレン－アクリル酸プロピル）、ポリ（スチ
レン－アクリル酸ブチル）、ポリ（スチレン－ブタジエン－アクリル酸）、ポリ（スチレ
ン－ブタジエン－メタクリル酸）、ポリ（スチレン－ブタジエン－アクリロニトリル－ア
クリル酸）、ポリ（スチレン－アクリル酸ブチル－アクリル酸）、ポリ（スチレン－アク
リル酸ブチル－メタクリル酸）、ポリ（スチレン－アクリル酸ブチル－カルボキシアクリ
ル酸エチル）、ポリ（スチレン－アクリル酸ブチル－アクリロノニトリル）、ポリ（スチ
レン－アクリル酸ブチル－アクリロニトリル－アクリル酸）、ポリ（スチレン－ブタジエ
ン）、ポリ（スチレン－イソプレン）、ポリ（スチレン－メタクリル酸ブチル）、ポリ（
スチレン－アクリル酸ブチル－アクリル酸）、ポリ（スチレン－メタクリル酸ブチル－ア
クリル酸）、ポリ（メタクリル酸ブチル－アクリル酸ブチル）、ポリ（メタクリル酸ブチ
ル－アクリル酸）、ポリアクリロニトリル－アクリル酸ブチル－アクリル酸）およびこれ
らの混合物が挙げられる。ポリマーは、ブロックコポリマー、ランダムコポリマー、また
は交互コポリマーであってもよい。それに加え、使用可能なポリエステル樹脂としては、
ビスフェノールＡおよびプロピレンオキシドまたはプロピレンカーボネートの反応生成物
から得られるもの、およびこれらの反応生成物とフマル酸とを反応させることによって得
られるポリエステル（開示内容全体が本明細書に参考として援用される米国特許第５，２
２７，４６０号に開示されるような）、およびジメチルテレフタレートと１，３－ブタン
ジオール、１，２－プロパンジオールおよびペンタエリスリトールとの反応から得られる
分枝鎖ポリエステル樹脂が挙げられる。
【００２７】
　いくつかの実施形態では、ポリ（スチレン－アクリル酸ブチル）をラテックス樹脂とし
て利用してもよい。いくつかの実施形態では、使用して本開示のトナーを作成可能なラテ
ックスのガラス転移温度は、約３５℃～約７５℃、いくつかの実施形態では、約４０℃～
約７０℃であってもよい。
【００２８】
　いくつかの実施形態では、界面活性剤または共界面活性剤を含有する水相で、ラテック
スを調製してもよい。ポリマーとともに利用してラテックス分散物を作成し得る界面活性
剤は、固形分が約０．０１～約１５重量％、ある実施形態では、約０．１～約５重量％の
分散物を与えるような量のイオン系界面活性剤または非イオン系界面活性剤であってもよ
い。
【００２９】
　１つ以上の界面活性剤を利用してもよい。界面活性剤は、イオン系界面活性剤および／
または非イオン系界面活性剤を含んでいてもよい。アニオン系界面活性剤およびカチオン
系界面活性剤が用語「イオン系界面活性剤」に包含される。いくつかの実施形態では、界
面活性剤を、トナー組成物の約０．０１％～約５重量％、例えば、トナー組成物の約０．
７５％～約４重量％、いくつかの実施形態では、トナー組成物の約１％～約３重量％の量
になるように利用してもよい。
【００３０】
　利用可能な非イオン系界面活性剤の例としては、例えば、ポリアクリル酸、メタロース
、メチルセルロース、エチルセルロース、プロピルセルロース、ヒドロキシエチルセルロ
ース、カルボキシメチルセルロース、ポリオキシエチレンセチルエーテル、ポリオキシエ
チレンラウリルエーテル、ポリオキシエチレンオクチルエーテル、ポリオキシエチレンオ
クチルフェニルエーテル、ポリオキシエチレンオレイルエーテル、ポリオキシエチレンソ
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ルビタンモノラウレート、ポリオキシエチレンステアリルエーテル、ポリオキシエチレン
ノニルフェニルエーテル、Ｒｈｏｎｅ－Ｐｏｕｌｅｎｃから、ＩＧＥＰＡＬ　ＣＡ－２１
０（商標）、ＩＧＥＰＡＬ　ＣＡ－５２０（商標）、ＩＧＥＰＡＬ　ＣＡ－７２０（商標
）、ＩＧＥＰＡＬ　Ｃｏ－８９０（商標）、ＩＧＥＰＡＬ　ＣＯ－７２０（商標）、ＩＧ
ＥＰＡＬ　ＣＯ－２９０（商標）、ＩＧＥＰＡＬ　ＣＡ－２１０（商標）、ＡＮＴＡＲＯ
Ｘ　８９０（商標）、ＡＮＴＡＲＯＸ　８９７（商標）として入手可能なジアルキルフェ
ノキシポリ（エチレンオキシ）エタノールが挙げられる。適切な非イオン系界面活性剤の
他の例としては、ＳＹＮＰＥＲＯＮＩＣ　ＰＥ／Ｆ、いくつかの実施形態では、ＳＹＮＰ
ＥＲＯＮＩＣ　ＰＥ／Ｆ　１０８として市販されているものを含め、ポリエチレンオキシ
ドおよびポリプロピレンオキシドのブロックコポリマーが挙げられる。
【００３１】
　利用可能なアニオン系界面活性剤としては、サルフェートおよびスルホネート、ドデシ
ル硫酸ナトリウム（ＳＤＳ）、ドデシルベンゼンスルホン酸ナトリウム、ドデシルナフタ
レン硫酸ナトリウム、ジアルキルベンゼンアルキルサルフェートおよびジアルキルベンゼ
ンアルキルスルホネート、Ａｌｄｒｉｃｈから得ることが可能なアビエチン酸のような酸
、第一工業製薬から得られてもよいＮＥＯＧＥＮ　Ｒ（商標）、ＮＥＯＧＥＮ　ＳＣ（商
標）、ＮＥＯＧＥＮ　ＲＫ（商標）、これらの組み合わせなどが挙げられる。他の適切な
アニオン系界面活性剤としては、いくつかの実施形態では、Ｔｈｅ　Ｄｏｗ　Ｃｈｅｍｉ
ｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙ製のアルキルジフェニルオキシドジスルホネートＤＯＷＦＡＸ（
商標）　２Ａ１、および／または分岐型ドデシルベンゼンスルホン酸ナトリウムであるテ
イカ株式会社（日本）製のＴＡＹＣＡ　ＰＯＷＥＲ　ＢＮ２０６０が挙げられる。いくつ
かの実施形態では、これらの界面活性剤および上のアニオン系界面活性剤のいずれかの組
み合わせを利用してもよい。
【００３２】
　通常は正に帯電するカチオン系界面活性剤の例としては、例えば、アルキルベンジルジ
メチルアンモニウムクロリド、ジアルキルベンゼンアルキルアンモニウムクロリド、ラウ
リルトリメチルアンモニウムクロリド、アルキルベンジルメチルアンモニウムクロリド、
アルキルベンジルジメチルアンモニウムブロミド、塩化ベンザルコニウム、臭化セチルピ
リジニウム、Ｃ１２、Ｃ１５、Ｃ１７トリメチルアンモニウムブロミド、四級化ポリオキ
シエチルアルキルアミンのハロゲン塩、ドデシルベンジルトリエチルアンモニウムクロリ
ド、Ａｌｋａｒｉｌ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ　Ｃｏｍｐａｎｙから入手可能なＭＩＲＡＰＯＬ
（商標）およびＡＬＫＡＱＵＡＴ（商標）、花王株式会社から入手可能なＳＡＮＩＺＯＬ
（商標）（塩化ベンザルコニウム）など、およびこれらの混合物が挙げられる。
【００３３】
　特定の界面活性剤またはこれらの組み合わせの選択、および使用するそれぞれの量は、
当該技術分野の技術の範囲内である。
【００３４】
　いくつかの実施形態では、ラテックスポリマーを作成するために開始剤を加えてもよい
。適切な開始剤の例としては、水溶性開始剤（例えば、過硫酸アンモニウム、過硫酸ナト
リウム、過硫酸カリウム）、有機過酸化物を含む有機溶解性開始剤、Ｖａｚｏ過酸化物を
含むアゾ化合物、例えば、ＶＡＺＯ　６４（商標）（２－メチル　２－２’－アゾビスプ
ロパンニトリル）、ＶＡＺＯ　８８（商標）（２－２’－アゾビスイソブチルアミド無水
物）、およびこれらの組み合わせが挙げられる。利用可能な他の水溶性開始剤としては、
アゾアミジン化合物、例えば、２，２’－アゾビス（２－メチル－Ｎ－フェニルプロピオ
ンアミジン）二塩酸塩、２，２’－アゾビス［Ｎ－（４－クロロフェニル）－２－メチル
プロピオンアミジン］二塩酸塩、２，２’－アゾビス［Ｎ－（４－ヒドロキシフェニル）
－２－メチル－プロピオンアミジン］二塩酸塩、２，２’－アゾビス［Ｎ－（４－アミノ
－フェニル）－２－メチルプロピオンアミジン］四塩酸塩、２，２’－アゾビス［２－メ
チル－Ｎ（フェニルメチル）プロピオンアミジン］二塩酸塩、２，２’－アゾビス［２－
メチル－Ｎ－２－プロペニルプロピオンアミジン］二塩酸塩、２，２’－アゾビス［Ｎ－
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（２－ヒドロキシ－エチル）－２－メチルプロピオンアミジン］二塩酸塩、２，２’－ア
ゾビス［２（５－メチル－２－イミダゾリン－２－イル）プロパン］二塩酸塩、２，２’
－アゾビス［２－（２－イミダゾリン－２－イル）プロパン］二塩酸塩、２，２’－アゾ
ビス［２－（４，５，６，７－テトラヒドロ－１Ｈ－１，３－ジアゼピン－２－イル）プ
ロパン］二塩酸塩、２，２’－アゾビス［２－（３，４，５，６－テトラヒドロピリミジ
ン－２－イル）プロパン］二塩酸塩、２，２’－アゾビス［２－（５－ヒドロキシ－３，
４，５，６－テトラヒドロピリミジン－２－イル）プロパン］二塩酸塩、２，２’－アゾ
ビス｛２－［１－（２－ヒドロキシエチル）－２－イミダゾリン－２－イル］プロパン｝
二塩酸塩、これらの組み合わせなどが挙げられる。
【００３５】
　開始剤を適切な量で、例えば、モノマーの約０．１～約８重量％、いくつかの実施形態
では、約０．２～約５重量％の量で加えてもよい。
【００３６】
　（着色剤、連鎖移動剤）
　いくつかの実施形態では、ラテックスポリマーを作成するときに、連鎖移動剤を利用し
てもよい。適切な連鎖移動剤としては、本開示にしたがって乳化重合を行う際にラテック
スポリマーの分子量特性を制御するために、例えば、モノマーの約０．１～約１０重量％
、いくつかの実施形態では、モノマーの約０．２～約５重量％、いくつかの実施形態では
、モノマーの約０．５～約３．５重量％の量のドデカンチオール、オクタンチオール、四
臭化炭素、これらの組み合わせなどが挙げられる。
【００３７】
　トナー粒子を作成するときに、ワックスをラテックス樹脂および着色剤と合わせてもよ
い。含まれる場合、ワックスは、例えば、トナー粒子の約１重量％～約２５重量％、いく
つかの実施形態では、トナー粒子の約５重量％～約２０重量％の量で存在していてもよい
。
【００３８】
　選択可能なワックスとしては、例えば、重量平均分子量が約５００～約２０，０００、
いくつかの実施形態では、約１，０００～約１０，０００のワックスが挙げられる。
【００３９】
　ある実施形態では、乳化凝集プロセスの速度を制御するために、ｐＨ調整剤を加えても
よい。いくつかの実施形態では、トナー粒子の最終粒径を調整するためにｐＨの調整を利
用してもよい。いくつかの実施形態では、トナーの成長を凍結（すなわち、停止）させる
ためにｐＨの調整を利用してもよい。
【００４０】
　本開示のプロセスで利用されるｐＨ調整剤は、製造される生成物に悪影響を与えない任
意の酸または塩基であってもよい。適切な塩基としては、金属水酸化物、例えば、水酸化
ナトリウム、水酸化カリウム、水酸化アンモニウム、および場合によりこれらの組み合わ
せが挙げられる。適切な酸としては、硝酸、硫酸、塩酸、クエン酸、酢酸、および場合に
よりこれらの組み合わせが挙げられる。いくつかの実施形態では、ｐＨを上述の所望の値
に調整するのに役立つように、エチレンジアミン四酢酸（ＥＤＴＡ）を加えてもよい。
【００４１】
　任意の適切な凝集剤を利用してトナーを作成してもよい。適切な凝集剤としては、例え
ば、二価のカチオンまたは多価カチオン材料の水溶液が挙げられる。凝集剤は、例えば、
ポリハロゲン化アルミニウム、例えば、ポリ塩化アルミニウム（ＰＡＣ）、または対応す
る臭化物、フッ化物またはヨウ化物；ポリケイ酸アルミニウム、例えば、ポリアルミニウ
ムスルホシリケート（ＰＡＳＳ）、および塩化アルミニウム、亜硝酸アルミニウム、硫酸
アルミニウム、硫酸カリウムアルミニウム、酢酸カルシウム、塩化カルシウム、亜硝酸カ
ルシウム、カルシウムオキシレート、硫酸カルシウム、酢酸マグネシウム、硝酸マグネシ
ウム、硫酸マグネシウム、酢酸亜鉛、硝酸亜鉛、硫酸亜鉛、塩化亜鉛、臭化亜鉛、臭化マ
グネシウム、塩化銅、硫酸銅、およびこれらの組み合わせを含む水溶性金属であってもよ
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い。いくつかの実施形態では、樹脂のガラス転移温度（Ｔｇ）より低い温度で、この混合
物に凝集剤を加えてもよい。
【００４２】
　トナーを作成するために利用される混合物に、例えば、混合物中の樹脂の約０．１％～
約８重量％、いくつかの実施形態では、約０．２％～約５重量％、他の実施形態では、約
０．５％～約５重量％の量で凝集剤を加えてもよい。これにより、凝集に十分な量の薬剤
が与えられる。
【００４３】
　粒子の凝集および融着を制御するために、いくつかの実施形態では、凝集剤を長時間に
わたってエマルションに計量しつつ加えてもよい。例えば、この薬剤を、約５～約２４０
分、いくつかの実施形態では、約３０～約２００分かけて混合物に計量しつつ加えてもよ
い。混合物を攪拌状態、いくつかの実施形態では、約５０ｒｐｍ～約１，０００ｒｐｍ、
他の実施形態では、約１００ｒｐｍ～約５００ｒｐｍで、上述の樹脂のガラス転移温度よ
り低い温度、いくつかの実施形態では、約３０℃～約９０℃、いくつかの実施形態では、
約３５℃～約７０℃に維持しつつ、この薬剤の添加を行ってもよい。
【００４４】
　いくつかの実施形態では、凝集が終わってから融着の前に、凝集した粒子にシェルを塗
布してもよい。
【００４５】
　シェルを作成するために利用可能な樹脂としては、限定されないが、コアに使用するた
めに上に記載したアモルファス樹脂が挙げられる。このようなアモルファス樹脂は、低分
子量樹脂、高分子量樹脂、またはこれらの組み合わせであってもよい。
【００４６】
　ある実施形態では、シェルを作成するために利用されるアモルファス樹脂を架橋しても
よい。例えば、アモルファス樹脂と架橋剤（時には、本明細書で、いくつかの実施形態で
は、開始剤と呼ばれる）を合わせることによって架橋が達成されてもよい。適切な架橋剤
の例としては、限定されないが、例えば、遊離ラジカルまたは熱開始剤、例えば、コア中
のゲルを作成するのに適しているとして上に述べた有機過酸化物およびアゾ化合物が挙げ
られる。適切な有機過酸化物の例としては、ジアシルペルオキシド、例えば、デカノイル
ペルオキシド、ラウロイルペルオキシドおよびベンゾイルペルオキシド、ケトンペルオキ
シド、例えば、シクロヘキサノンペルオキシドおよびメチルエチルケトン、アルキルペル
オキシエステル、例えば、ｔ－ブチルペルオキシネオデカノエート、２，５－ジメチル　
２，５－ジ（２－エチルヘキサノイルペルオキシ）ヘキサン、ｔ－アミルペルオキシ　２
－エチルヘキサノエート、ｔ－ブチルペルオキシ　２－エチルヘキサノエート、ｔ－ブチ
ルペルオキシアセテート、ｔ－アミルペルオキシアセテート、ｔ－ブチルペルオキシベン
ゾエート、ｔ－アミルペルオキシベンゾエート、ｏｏ－ｔ－ブチル　ｏ－イソプロピルモ
ノペルオキシカーボネート、２，５－ジメチル　２，５－ジ（ベンゾイルペルオキシ）ヘ
キサン、ｏｏ－ｔ－ブチル　ｏ－（２－エチルヘキシル）モノペルオキシカーボネートお
よびｏｏ－ｔ－アミル　ｏ－（２－エチルヘキシル）モノペルオキシカーボネート、アル
キルペルオキシド、例えば、ジクミルペルオキシド、２，５－ジメチル　２，５－ジ（ｔ
－ブチルペルオキシ）ヘキサン、ｔ－ブチルクミルペルオキシド、α－α－ビス（ｔ－ブ
チルペルオキシ）ジイソプロピルベンゼン、ジ－ｔ－ブチルペルオキシドおよび２，５－
ジメチル　２，５ジ（ｔ－ブチルペルオキシ）ヘキシン－３、アルキルヒドロペルオキシ
ド、例えば、２，５－ジヒドロペルオキシ　２，５－ジメチルヘキサン、クメンヒドロペ
ルオキシド、ｔ－ブチルヒドロペルオキシドおよびｔ－アミルヒドロペルオキシド、アル
キルペルオキシケタール、例えば、ｎ－ブチル　４，４－ジ（ｔ－ブチルペルオキシ）バ
レレート、１，１－ジ（ｔ－ブチルペルオキシ）３，３，５－トリメチルシクロヘキサン
、１，１－ジ（ｔ－ブチルペルオキシ）シクロヘキサン、１，１－ジ（ｔ－アミルペルオ
キシ）シクロヘキサン、２，２－ジ（ｔ－ブチルペルオキシ）ブタン、エチル　３，３－
ジ（ｔ－ブチルペルオキシ）ブチレートおよびエチル　３，３－ジ（ｔ－アミルペルオキ
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シ）ブチレート、およびこれらの組み合わせが挙げられる。適切なアゾ化合物の例として
は、２，２，’－アゾビス（２，４－ジメチルペンタンニトリル）、アゾビス－イソブチ
ロニトリル、２，２’－アゾビス（イソブチロニトリル）、２，２’－アゾビス（２，４
－ジメチルバレロニトリル）、２，２’－アゾビス（メチルブチロニトリル）、１，１’
－アゾビス（シアノシクロヘキサン）、他の同様の既知の化合物、およびこれらの組み合
わせが挙げられる。
【００４７】
　架橋剤およびアモルファス樹脂を、架橋したポリエステルゲルを作成するのに十分な時
間、十分な温度になるよう合わせてもよい。いくつかの実施形態では、架橋剤およびアモ
ルファス樹脂を、約２５℃～約９９℃、いくつかの実施形態では、約３０℃～約９５℃の
温度で、約１分～約１０時間、いくつかの実施形態では、約５分～約５時間加熱し、シェ
ルとして使用するのに適した架橋したポリエステル樹脂またはポリエステルゲルを作成し
てもよい。
【００４８】
　利用する場合、架橋剤は、樹脂の約０．００１重量％～約５重量％、いくつかの実施形
態では、樹脂の約０．０１重量％～約１重量％の量で存在していてもよい。ＣＣＡの量は
、架橋剤または開始剤が存在する場合には、減らしてもよい。
【００４９】
　シェルとして１種類のポリエステル樹脂を利用してもよく、または、上述のように、い
くつかの実施形態では、第１のポリエステル樹脂を他の樹脂と組み合わせてシェルを作成
してもよい。複数の樹脂を任意の適切な量で利用してもよい。いくつかの実施形態では、
第１のアモルファスポリエステル樹脂、例えば、上の式Ｉの低分子量アモルファス樹脂は
、シェル樹脂全体の約２０重量％～約１００重量％、いくつかの実施形態では、シェル樹
脂全体の約３０重量％～約９０重量％の量で存在していてもよい。したがって、いくつか
の実施形態では、第２の樹脂（いくつかの実施形態では、高分子量アモルファス樹脂）は
、シェル樹脂中に、シェル樹脂全体の約０重量％～約８０重量％、いくつかの実施形態で
は、シェル樹脂全体の約１０重量％～約７０重量％の量で存在していてもよい。
【００５０】
　本開示のトナーは、体積平均直径（「体積平均粒径」とも呼ばれる）が約３ミクロン～
約１０ミクロン、いくつかの実施形態では、約３．２ミクロン～約８．５ミクロン、いく
つかの実施形態では、約３．３ミクロン～約７ミクロン、いくつかの実施形態では、約５
．８ミクロンの粒子を含んでいてもよい。上述のように、得られたトナー粒子は、真円度
が約０．９４５～約０．９９８、約０．９５０～約０．９９０、約０．９５５～約０．９
８０、または約０．９６０～約０．９７５であってもよい。球状トナー粒子の真円度がこ
の範囲に入っており、画像保持部材の表面上に残った球状トナー粒子は、画像保持部材と
接触帯電体の接触部分の間を通過するとき、変形するトナーの量は少なく、したがって、
トナーの膜生成を防ぐことができ、その結果、長期間にわたって欠陥のない安定な画質を
得ることができる。
【００５１】
　種々の既知の適切な着色剤、例えば、染料、顔料、染料混合物、顔料混合物、染料と顔
料の混合物などがトナーに含まれていてもよい。着色剤は、トナー中に、例えば、トナー
の約３重量％～約３０重量％、またはトナーの約５～約２５重量％、または約５～約２０
重量％の量で含まれていてもよい。
【００５２】
　適切な着色剤の非限定例としては、カーボンブラックが挙げられる。
【００５３】
　一般的に、選択可能な着色剤は、ブラック、シアン、マゼンタまたはイエロー、および
これらの混合物である。
【００５４】
　いくつかの実施形態では、トナー粒子は、所望の場合、または必要な場合、他の任意要
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素の添加剤も含んでいてもよい。例えば、トナーは、正または負の電荷制御剤を例えば、
トナーの約０．１～約１０重量％、いくつかの実施形態では、トナーの約１～約３重量％
の量で含んでいてもよい。適切な電荷制御剤の例としては、ハロゲン化アルキルピリジニ
ウムを含む四級アンモニウム化合物；硫酸水素塩；開示内容が全体的に本明細書に参考と
して援用される米国特許第４，２９８，６７２号に開示されているものを含むアルキルピ
リジニウム化合物；開示内容が全体的に本明細書に参考として援用される米国特許第４，
３３８，３９０号に開示されているものを含む有機サルフェートおよび有機スルホネート
の組成物；セチルピリジニウムテトラフルオロボレート；ジステアリルジメチルアンモニ
ウムメチルサルフェート；アルミニウム塩、例えば、ＢＯＮＴＲＯＮ　Ｅ８４（商標）ま
たはＥ８８（商標）（Ｈｏｄｏｇａｙａ　Ｃｈｅｍｉｃａｌ）；これらの組み合わせなど
が挙げられる。このような電荷制御剤を上述のシェル樹脂と同時に塗布してもよく、また
はシェル樹脂を塗布した後に塗布してもよい。
【００５５】
　トナー粒子を、流動補助添加剤を含む外部添加剤粒子とブレンドしてもよく、添加剤は
、トナー粒子表面に存在していてもよい。これらの添加剤の例としては、金属酸化物、例
えば、酸化チタン、酸化ケイ素、酸化スズ、これらの混合物など；コロイド状シリカおよ
びアモルファスシリカ、例えば、ＡＥＲＯＳＩＬ（Ｒ）、金属塩および脂肪酸金属塩（ス
テアリン酸亜鉛、酸化アルミニウム、酸化セリウム、およびこれらの混合物を含む）が挙
げられる。これらの外部添加剤は、トナーの約０．１重量％～約５重量％、いくつかの実
施形態では、それぞれトナーの約０．２５重量％～約３重量％の量で存在していてもよい
。適切な添加剤としては、米国特許第３，５９０，０００号、第３，８００，５８８号お
よび第６，２１４，５０７号に開示されるものが挙げられ、それぞれの開示内容が、全体
的に本明細書に援用される。ここで、これらの添加剤を上述のシェル樹脂と同時に塗布し
てもよく、またはシェル樹脂を塗布した後に塗布してもよい。
【００５６】
　本明細書で使用する場合、「１つの（ａ）」、「１つの（ａｎ）」および「その（ｔｈ
ｅ）」は、その内容が他の意味であると明確に示されてない限り、複数の対象物も含む。
【実施例】
【００５７】
　（実施例１）
　（融着中に固形分が少ない、過剰に顔料を含む黒色トナーの調製）
　４２０ｇのＤＩ水、１８５ｇのポリ（スチレン－アクリル酸ブチル）ラテックス、５６
ｇのワックス分散物、８２ｇの黒色顔料分散物および１４ｇのシアン顔料分散物を２Ｌガ
ラス容器に一緒に加えた。内容物を均質化し、５分間均質化しつつ、ＰＡＣ凝集剤および
０．０２Ｍ　ＨＮＯ３（２７ｇ）を加えた。次いで、２００ＲＰＭで一定速度で攪拌しつ
つ、スラリーを５３℃まで加熱した。粒径が４．５～４．８ミクロンに達したら、シェル
ラテックス１０５ｇを加えた。粒径が５．４～５．９ミクロンに達したら、４％ＮａＯＨ
を加え、スラリーをｐＨ３．３に調整し、３．６２ｇのＤｏｗ　ＶＥＲＳＥＮＥ（ＥＤＴ
Ａ溶液）を加え、スラリーをｐＨ４．５にし、さらなる量の４％ＮａＯＨを加えてｐＨを
５．５にした。攪拌を調整して１７０ＲＰＭまで下げた。１０分後、５５℃にあらかじめ
加熱しておいた３３０ｇのＤＩ水をスラリーに加え、次いで、９６℃まで加熱した。温度
を上げている間に、０．３Ｍ　ＨＮＯ３を用い、８５℃でｐＨを調整して４．３まで下げ
た。９６℃に達した後、スラリーのサンプルを３０分ごとに採取し、真円度を決定した。
真円度が０．９５３～０．９６３に達したら、４％ＮａＯＨを用いてｐＨを７．０まで調
整した。合計で３時間後に、スラリーを完全に冷却した。温度が６８℃に達したら、４％
ＮａＯＨを用いてｐＨを８．８に調整した。完全な冷却を継続し、温度が４０℃未満に下
がったら、スラリーを取り出した。得られたトナー粒子は、粒径（Ｄ５０）が５．６５４
μｍ、ＧＳＤｖ／ｎが１．２０７／１．２１９、真円度が０．９６８であった。
【００５８】
　（実施例２）
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　（融着中に固形分が少ない、過剰に顔料を含むシアントナーの調製）
　実施例１の手順にしたがうが、但し、実施例１で述べた黒色とシアンを合わせた顔料分
散物の代わりに、８１ｇのシアン顔料分散物を使用した。得られたトナー粒子は、粒径（
Ｄ５０）が５．６５４μｍ、ＧＳＤｖ／ｎが１．２０７／１．２４６、真円度が０．９６
６であった。
【００５９】
　（実施例３（反対の実施例））
　（標準的な技術を用いた、過剰に顔料を含む黒色トナーの調製）
　凝集段階中は、実施例１の手順にしたがった。Ｄｏｗ　ＶＥＲＳＥＮＥ（ＥＤＴＡ溶液
）を加えた後、４％ＮａＯＨを加え、スラリーをｐＨ５．０に調整し、次いで、９６℃ま
で加熱した。攪拌を２００ＲＰＭまで下げた。温度上昇中に、さらなる水の添加は行わな
かった。温度上昇中に７０℃に達したら、０．３Ｍ　ＨＮＯ３を加え、スラリーのｐＨを
４．０に調整した。９６℃で１時間経過後、視覚的な観察から、融着がうまくいっていな
いことが示された。このスラリーをｐＨ３．６に調整し、次いで、９６℃で２時間後、さ
らにｐＨ３．０まで下げた。３時間の融着が終了したとき、トナー粒子は、真円度は０．
９４０であった。
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