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Beschreibung
Hintergrund der Erfindung
Gebiet der Erfindung

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf einen Toner zur Verwendung in einem Bilderzeugungsver-
fahren, wie etwa einem elektrophotographischen Verfahren.

Beschreibung des Standes der Technik

[0002] In den letzten Jahren ist eine Nachfrage nach Druckern mit Idngerer Lebensdauer und kleineren For-
maten entstanden, und es wurde eine weitere Verbesserung verschiedener Leistungen von in den Druckern
mitgeflihrten Tonern gefordert. So ist es beispielsweise unter dem Gesichtspunkt der Verldngerung der Le-
bensdauer erforderlich, die Langzeitbestandigkeit weiter zu verbessern, und unter dem Gesichtspunkt der Mi-
niaturisierung ist es erforderlich, das Volumen jeder Einheit zu minimieren.

[0003] Konventionell wurden unter dem Gesichtspunkt der Verbesserung der Langzeitbesténdigkeit lichtemp-
findliche Elemente mit hoher Haltbarkeit, wie etwa lichtempfindliche Elemente aus amorphem Silicium und or-
ganische lichtempfindliche Elemente mit einer Oberflachenschutzschicht aus einem hartbaren Harz verwendet,
um die Haltbarkeit von Bilderzeugungsgeraten zu verbessern. Es ist jedoch bekannt, dass die Auswirkung der
Verschlechterung des Oberflachenzustands des lichtempfindlichen Elements auf die Bildqualitdt umso grofier
ist, je héher die Haltbarkeit des lichtempfindlichen Elements ist.

[0004] Einer der Faktoren, der die Oberflachenveranderung des lichtempfindlichen Elements verursacht, die
die Bildqualitat beeinflusst, sind die in der Atmosphéare vorhandenen Stickoxide. Stickoxide sind Gase, die z.B.
im Abgas von Automobilen enthalten sind, und stehen beispielhaft fir Luftschadstoffe, die in letzter Zeit zu
einem Problem geworden sind.

[0005] Es ist bekannt, dass sich Stickoxide in Wasser I6sen, um eine wassrige Losung eines Elektrolyten, wie
etwa Salpetersaure, zu bilden. Wenn daher ein Bilderzeugungsgeréat tber Nacht in einer Umgebung mit hoher
Temperatur und hoher Luftfeuchtigkeit, in der Wasser leicht an der Oberflache des lichtempfindlichen Elements
haftet, stehen gelassen wird, ohne benutzt zu werden, 16sen sich die Stickoxide im an der Oberflache des
lichtempfindlichen Elements anhaftenden Wasser, um eine wéassrige Elektrolytlésung zu bilden. Infolgedessen
wird in einigen Fallen der elektrische Widerstand der Oberflache des lichtempfindlichen Elements verringert,
die Bildung eines klaren elektrostatischen latenten Bildes gehemmt und die Bildqualitat verschlechtert (im
Folgenden als Bildverschmierung bezeichnet).

[0006] Unter dem Gesichtspunkt der Miniaturisierung hat man versucht, die Gré3e verschiedener Einheiten zu
reduzieren. So ist es beispielsweise wiinschenswert, einen Resttonerbehalter zum Sammeln von nicht trans-
feriertem Toner auf der lichtempfindlichen Trommel zu miniaturisieren, aber ein Ricktransfer ist ein Hindernis
fur eine solche Miniaturisierung.

[0007] Wenn ein Vollfarbbild unter Verwendung eines Zwischentransferelements in einem elektrophotogra-
phischen Bilderzeugungsgerat erzeugt wird, werden Toner einer Mehrzahl von Farben auf das Zwischentrans-
ferelement transferiert. Zu diesem Zeitpunkt kann ein Phanomen auftreten, bei dem sich der auf der strom-
aufwartigen Seite auf das Zwischentransferelement transferierte Toner beim Transferieren der Farbe auf der
stromabwartigen Seite von dem Zwischentransferelement auf das elektrostatische Bildtradgerelement, wie etwa
ein lichtempfindliches Element, bewegt. Dies ist der Riicktransfer.

[0008] Dieses Phanomen tritt mit gréRerer Wahrscheinlichkeit bei einem durch dauerhaften Gebrauch aufge-
ladenen Toner auf, und es ist wahrscheinlicher, dass es in einer Umgebung mit niedrigen Temperaturen und
geringer Luftfeuchtigkeit auftritt. Da der rucktransferierte Toner als Resttoner in einem Reinigungsgeréat gela-
gert wird, kann die GréRRe des Resttonerbehalters nicht reduziert werden, wenn die Menge des riicktransferier-
ten Toners grof3 ist. Daruber hinaus kann das Auftreten des Rucktransfers zu einer Verringerung der Bildqualitat
fuhren, z. B. zu einer Verringerung der Bilddichte oder zum Auftreten von DichteungleichmaRigkeiten im Bild.

[0009] Um, wie oben beschrieben, eine langere Lebensdauer und eine geringere GréRe des Druckers zu

erreichen, ist es z.B. winschenswert, sowohl die Unterdriickung von Bildverschmierung als auch den Ruick-
transfer zu erreichen.
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[0010] Zur Unterdrickung des Bildverschmierens wurde eine Technik zur Verhinderung der Anhaftung von
Stickstoffoxiden an der Oberflache eines lichtempfindlichen Elements und zur Entfernung von Stickstoffoxiden
mit einem Additiv vorgeschlagen. Ein bekanntes Mittel zur Verhinderung der Anhaftung von Stickstoffoxiden
besteht beispielsweise darin, ein Fettsduremetallsalz als externes Additiv hinzuzufigen, um das elektrostati-
sche latente Bildtragerelement mit einem Fettsduremetallsalz zu bedecken und dadurch die Anhaftung von
Stickstoffoxiden zu unterdriicken.

[0011] In der japanischen Patentanmeldung Verdffentlichung-Nr. 2017-116849 wird ein Toner vorgeschlagen,
bei dem der Anhaftungszustand eines Fettsduremetallsalzes auf dem Toner gesteuert wird.

[0012] Darlber hinaus wird in der japanischen Patentanmeldung Verdéffentlichung-Nr. 2013-164477 vorge-
schlagen, sowohl Ladestabilitdt als auch Reinigungseigenschaften durch externe Zugabe von Siliciumdioxid,
Titanoxid und einem Fettsduremetallsalz zu einem Tonerteilchen in mehreren Stufen zu erreichen, um die An-
haftungsrate des Fettsduremetallsalzes am Toner zu steuern.

[0013] Darlber hinaus wird in der japanischen Patentanmeldung Veréffentlichung-Nr. 2010-176068 vorge-
schlagen, durch Zugabe eines Kompositfeinteilchens aus Titandioxid und Siliciumdioxid und eines Fettsaure-
metallsalzes sowohl eine Ladeoptimierung als auch der Reinigungseigenschaften zu erreichen.

[0014] Die japanische Patentanmeldung Veréffentlichung-Nr. 2009-003083 schlagt vor, die Ladestabilitat zu
verbessern, indem der spezifische Durchgangswiderstand gesteuert und als ein externes Additiv Titanoxid,
das mit einem Fettsduremetallsalz oder dergleichen behandelt ist, hinzugegeben wird.

Zusammenfassung der Erfindung

[0015] Es hat sich jedoch herausgestellt, dass z.B. bei dem Toner, der in der japanischen Patentanmeldung
Veroffentlichung-Nr. 2017-116849 offenbart wurde, zwar ein gewisser Effekt auf das Bildverschmieren besta-
tigt wird, es aber noch Raum fiir Untersuchungen unter dem Gesichtspunkt gibt, auch den Ricktransfer zu
reduzieren, indem die Aufladung durch dauerhafte Nutzung unterdriickt wird.

[0016] So wurde festgestellt, dass in Bezug auf den Riicktransfer bei einer langfristigen Verwendung in einer
Umgebung mit niedriger Temperatur und niedriger Luftfeuchtigkeit und die Bildverschmierung bei einer lang-
fristigen Verwendung in einer Umgebung mit hoher Temperatur und hoher Luftfeuchtigkeit in den Tonern der
oben genannten Patentdokumente noch Verbesserungsbedarf besteht.

[0017] Die vorliegende Erfindung stellt einen Toner bereit, der die oben genannten Probleme I6st. Das heil3t,
die vorliegende Erfindung stellt einen Toner bereit, der in der Lage ist, eine scharfe Ladungsverteilung und ei-
nen Elementebeschichtungseffekt eines Fettsduremetallsalzes durch dauerhaften Gebrauch aufrechtzuerhal-
ten, und auch in der Lage ist, die Unterdriickung des Ricktransfers und die Unterdriickung von Bildverschmie-
rung aufrechtzuerhalten.

[0018] Die vorliegenden Erfinder haben herausgefunden, dass die oben genannten Probleme geldst werden
kdnnen, indem ein Fettsduremetallsalz, das zur Unterdriickung des Bildverschmierens notwendig ist, mit ei-
nem bestimmten Bedeckungsverhaltnis in einem Tonerteilchen vorhanden ist, in dem Feinteilchen mit einem
gesteuerten spezifischen Durchgangswiderstand in der Nahe der Tonerteilchenoberflache vorhanden sind.

[0019] Toner, der ein Tonerteilchen umfasst, das ein Bindemittelharz beinhaltet, wobei

Feinteilchen A und Feinteilchen B auf einer Oberfldche des Tonerteilchens vorhanden sind;

die Feinteilchen A ein Fettsduremetallsalz sind;

die Feinteilchen B einen spezifischen Durchgangswiderstand von 5,0 x 10 S2m bis 1,0 x 108 Qm aufweisen;
wenn,

eine durchschnittliche theoretische Oberflache, die aus einem zahlengemittelten Teilchendurchmesser, der
TeilchengréRenverteilung und der wahren Dichte des Tonerteilchens, gemessen mit einem Coulter-Zahler,
erhalten wird, mit C (m?/g) bezeichnet wird,

eine Menge der Feinteilchen A in Bezug auf 100 Massenteile des Tonerteilchens mit D (Massenteile) bezeich-
net wird, und

ein Bedeckungsverhéltnis einer Oberflache des Tonerteilchens durch die Feinteilchen A mit E (%) bezeichnet
wird,

die unteren Formeln (1) und (2) erfullt sind:
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0,03 <D/C <1,50 (1),
E/(D/C) < 50,0 (2);

eine Menge der Feinteilchen B von 0,10 Massenteilen bis 3,00 Massenteilen, bezogen auf 100 Massenteile
des Tonerteilchens, betragt; und

bei einer Betrachtung eines Querschnitts des Toners mit einem Transmissionselektronenmikroskop ein Anteil
F einer Flache, die von einem Teil der Feinteilchen B eingenommen wird, in der eine Lange eines Abschnitts
von jedem Feinteilchen B in Kontakt mit dem Tonerteilchen 50% oder mehr einer Umfangslange von jedem der
Feinteilchen B betragt, und der sich in einem oberflachennahen Bereich von einer Kontur eines Querschnitts
von einem Tonerteilchen bis 30 nm nach Innen in Richtung eines Schwerpunktes des Querschnitts zeigt, in
einer Gesamtflache, die von den im Querschnitt eines Tonerteilchens vorhandenen Feinteilchen B eingenom-
men wird, 50 Flachen-% oder mehr betragt.

[0020] Die vorliegende Erfindung kann ein Toner bereitstellen, der in der Lage ist, eine scharfe Ladungsver-
teilung und einen Elementebeschichtungseffekt eines Fettsduremetallsalzes durch dauerhaften Gebrauch auf-
rechtzuerhalten, und auch in der Lage ist, die Unterdriickung des Ricktransfers und die Unterdriickung von
Bildverschmierung aufrechtzuerhalten.

[0021] Weitere Merkmale der vorliegenden Erfindung werden aus der folgenden Beschreibung beispielhafter
Ausfihrungsformen ersichtlich.

Beschreibung der Ausfiihrungsformen

[0022] Sofern nicht anders angegeben, enthalten die Beschreibungen von Zahlenbereichen, wie etwa ,von
XX bis YY* oder , XX bis YY*, in der vorliegenden Erfindung die Zahlen an der oberen und unteren Grenze
des Bereichs.

[0023] Wie oben beschrieben, ist es zur Unterdriickung des Bildverschmierens wichtig, das Anhaften von
Stickoxiden an der Oberflache des lichtempfindlichen Elements zu verhindern, und die Beschichtung der Ober-
flache des lichtempfindlichen Elements mit einem Fettsduremetallsalz ist bekanntermalen in dieser Hinsicht
wirksam.

[0024] Inzwischen wurde festgestellt, dass, wenn die Rotationsgeschwindigkeit einer Entwicklungswalze und
die Rihrgeschwindigkeit eines Entwicklers aufgrund einer Geschwindigkeitserh6hung des Druckers erhdht
werden, unter bestimmten Prozessbedingungen der herkdmmliche Toner, der ein Fettsduremetallsalz enthalt,
die Wirkung der Beschichtung der Oberflache des lichtempfindlichen Elements mit dem Fettsduremetallsalz
Uber einen langen Gebrauchszeitraum nicht aufrechterhalten kann. Der Grund hierfiir wird im Folgenden er-
lautert.

[0025] Beim herkdmmlichen Toner wird neben dem Fettsduremetallsalz auch ein externes Additiv, wie etwa
Siliciumdioxid- oder Titandioxidteilchen hinzugefligt. Das Fettsduremetallsalz ist ein formbares Material, das
leicht verformbar ist und sich unter der Einwirkung von Scherkréaften auf der Oberflache der Tonerteilchen aus-
breitet. Zu diesem Zeitpunkt sammelt das Fettsduremetallsalz Siliciumdioxid und Titandioxid, d.h. die externen
Additive, wie etwa Siliciumdioxid und Titandioxid, 16sen sich leicht von der Oberflache der Tonerteilchen, so
dass die Aufladung ungleichmafig wird und Bilddefekte, wie etwa Schleierbildung, auftreten.

[0026] Darliber hinaus hat sich herausgestellt, dass der konventionelle Toner, der ein Fettsduremetallsalz
enthalt, das Problem hat, dass es wahrscheinlich ist, dass der Ricktransfer aufgrund einer Erhéhung der
Geschwindigkeit des Druckers auftritt. Der Grund hierflr wird im Folgenden erlautert.

[0027] Es wird davon ausgegangen, dass im Falle eines negativ-ladbaren Toners der auf das Zwischentrans-
ferelement in einer Bilderzeugungseinheit auf der stromaufwarts gelegenen Seite transferierte Toner (Priméar-
transfer) beim Durchlaufen eines Potentialabschnitts eines Nicht-Bildabschnitts des lichtempfindlichen Ele-
ments in einer Bilderzeugungseinheit auf der stromabwarts gelegenen Seite entladen wird und die Polaritat
von minus zu plus umgekehrt wird, wodurch der Ricktransfer des Toners auf das lichtempfindliche Element
bewirkt wird.
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[0028] Insbesondere wird davon ausgegangen, dass bei der Erzeugung eines Bildes mit einem Toner, der in
mehreren Schichten auf dem Zwischentransferelement aufgetragen wird, die Polaritat des Toners der unteren
Schicht eher umgekehrt wird und der Toner der oberen Schicht ibermafig geladen werden kann (Aufladung),
so dass ein Rucktransfer wahrscheinlich ist. Insbesondere in einer Umgebung mit niedrigen Temperaturen und
geringer Luftfeuchtigkeit wird die Polaritdtsumkehrung des Toners ibermaRig stark, so dass der Ricktransfer
wahrscheinlicher wird.

[0029] Wie oben beschrieben, ist es unter der Annahme einer héheren Geschwindigkeit und einer kleineren
Druckergréf3e in der Zukunft wichtig, die folgenden beiden Ergebnisse in einem Toner zu erzielen, der ein
Fettsduremetallsalz verwendet, um das Bildverschmieren zu unterdriicken. Daher ist es wichtig, (1) die Bei-
behaltung des Beschichtungsfilmeffekts des Fettsduremetallsalzes auf die Oberflache des lichtempfindlichen
Elements zu verbessern und (2) das Auftreten eines Rucktransfers aufgrund der Verwendung des Fettsdure-
metallsalzes zu unterdriicken.

[0030] Lassen Sie uns zunachst Uberlegen, wie der Beschichtungsfilmeffekt des Fettsduremetallsalzes auf
der Oberflache des lichtempfindlichen Bauteils aufrechterhalten werden kann.

[0031] Da das Fettsduremetallsalz, wie oben beschrieben, hochgradig formbar ist, wird das Metallsalz, wenn
die Reibfestigkeit zunimmt, leicht gestreckt und es wird wahrscheinlich, dass Feinteilchen, wie etwa Siliciumdi-
oxid und Titandioxid, gesammelt werden. Darlber hinaus wandert das gestreckte Fettsduremetallsalz aufgrund
einer Zunahme der Haftkraft zur Oberflache der Tonerteilchen kaum auf die Oberflache des lichtempfindlichen
Elements und kann die Oberflache des lichtempfindlichen Elements nicht ausreichend bedecken. Daher ist es
wichtig, dass die Fettsduremetallsalzteilchen so, wie sie sind, ohne sich zu strecken, an die Oberflache des
Tonerteilchens angefiigt sind.

[0032] Als nachstes haben die vorliegenden Erfinder eine Verfahren zur Unterdriickung des Riicktransfers
aufgrund von Toneraufladung in Betracht gezogen. Es ist notwendig, dass der Toner die optimale Ladungs-
menge hat, aber es wurde als wichtig erachtet, eine Struktur zu gewahrleisten, die eine Ubermaflige Aufladung
ableitet, um die optimale Ladungsmenge aufrechtzuerhalten und die Aufladung bei langfristiger Verwendung
zu unterdriicken. Zu diesem Zweck wurde die Verwendung von Feinteilchen mit gesteuertem spezifischem
Durchgangswiderstand in Betracht gezogen.

[0033] Es wurde jedoch festgestellt, dass dort, wo Feinteilchen mit gesteuertem spezifischem Durchgangs-
widerstand, wie etwa ein externes Additiv, auf der duRersten Oberflache des Toners angeordnet sind, eine
Ladungsleckage wahrscheinlich ist und die optimale Ladungsmenge nur schwer aufrechtzuerhalten ist. Daher
ist es durch die Anordnung einer bestimmten Menge an Feinteilchen mit gesteuertem spezifischem Durch-
gangswiderstand in der Nahe der Oberflache der Tonerteilchen mdglich, die Aufladung zu unterdriicken und
gleichzeitig die optimale Ladungsmenge aufrechtzuerhalten, und der Riicktransfer kann auch nach Langzeit-
gebrauch unterdriickt werden.

[0034] Dariber hinaus ist es moglich, die Probleme des Bildverschmierens und des Ricktransfers zu l6sen,
indem Feinteilchen mit gesteuertem spezifischen Durchgangswiderstand in der Nahe der Oberflache des To-
nerteilchens angeordnet werden und das Fettsduremetallsalz in Form von Teilchen, ohne Deagglomeration
oder Streckung, auf der Toneroberflache angeordnet werden. Es wird davon ausgegangen, dass bei einer sol-
chen Konfiguration, wenn das Fettsduremetallsalz zur Oberflache des lichtempfindlichen Elements wandert,
da darin einige Feinteilchen mit gesteuertem spezifischen Durchgangswiderstand enthalten sind, das Bildver-
schmieren erheblich verbessert werden kann.

[0035] Die vorliegenden Erfinder vermuten, dass dies darauf zurtickzuflihren ist, dass einige Feinteilchen mit
gesteuertem spezifischem Durchgangswiderstand in dem wandernden Fettsduremetallsalz enthalten sind, um
einen Verbundstoff zu bilden, wodurch die Gleitfahigkeit auf der Oberflache des lichtempfindlichen Elements
erheblich verbessert und eine gleichmallige Beschichtung der Oberflache des lichtempfindlichen Elements
ermdglicht wird.

[0036] Es hat sich herausgestellt, dass mit einem solchen Toner der Rucktransfer auch bei langfristiger dau-
erhafter Verwendung in einer Umgebung mit niedriger Temperatur und geringer Luftfeuchtigkeit unterdrickt
werden kann, und dass das Bildverschmieren in einer Umgebung mit hoher Temperatur und hoher Luftfeuch-
tigkeit deutlich unterdriickt werden kann. Die vorliegende Erfindung ist auf der Grundlage dieser Erkenntnis
entstanden.
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[0037] Insbesondere wird ein Toner bereitgestellt, der ein Tonerteilchen beinhaltet, das ein Bindemittelharz
beinhaltet, wobei

Feinteilchen A und Feinteilchen B auf einer Oberfldche des Tonerteilchens vorhanden sind;

die Feinteilchen A aus einem Fettsduremetallsalz gebildet sind;

die Feinteilchen B einen spezifischen Durchgangswiderstand von 5,0 x 10 Qm bis 1,0 x 108 Qm aufweisen;
wenn eine durchschnittliche theoretische Oberflache, die aus einem zahlengemittelten Teilchendurchmesser,
der TeilchengréRenverteilung und der wahren Dichte des Tonerteilchens, gemessen mit einem Coulter-Zahler,
erhalten wird, mit C (m?/g) bezeichnet wird, eine Menge der Feinteilchen A in Bezug auf 100 Massenteile
des Tonerteilchens mit D (Massenteile) bezeichnet wird, und ein Bedeckungsverhaltnis einer Oberflache des
Tonerteilchens durch die Feinteilchen A mit E (%) bezeichnet wird, die unteren Formeln (1) und (2) erfullt sind:

eine Menge der Feinteilchen B von 0,10 Massenteilen bis 3,00 Massenteilen, bezogen auf 100 Massen-
teile des Tonerteilchens, betragt; und

bei einer Betrachtung eines Querschnitts des Toners mit einem Transmissionselektronenmikroskop ein
Anteil F einer Flache, die von einem Teil der Feinteilchen B eingenommen wird, in der eine Lange eines
Abschnitts von jedem Feinteilchen B in Kontakt mit dem Tonerteilchen 50% oder mehr einer Umfangslange
von jedem der Feinteilchen B betragt, und der sich in einem oberflachennahen Bereich von einer Kontur
eines Querschnitts von einem Tonerteilchen bis 30 nm nach Innen in Richtung eines Schwerpunktes des
Querschnitts zeigt, in einer Gesamtflache, die von den im Querschnitt eines Tonerteilchens vorhandenen
Feinteilchen B eingenommen wird, 50 Flachen-% oder mehr betragt:

0,03 <D/C <1,50 (1),
E/(D/C) <50,0 2).

[0038] Es ist wichtig, dass der spezifische Durchgangswiderstand des Feinteilchens B von 5,0 x 10 Qm bis 1,
0 x 10® Qm liegt. Wenn der spezifische Durchgangswiderstand weniger als 5,0 x 10 Qm betragt, ist es fiir den
Toner schwierig, eine angemessene Ladeleistung aufrechtzuerhalten, und die Bilddichte nimmt tendenziell ab.
Wenn der spezifische Durchgangswiderstand groRer als 1,0 x 108 Qm ist, ist es fiir die Ladung schwierig, zum
Zeitpunkt des Aufladens zu entweichen, und der Ricktransfer ist wahrscheinlich.

[0039] Der spezifische Durchgangswiderstand des Feinteilchens B betragt bevorzugt 1,0 x 102 Qm bis 5,0 x
107 nm, und starker bevorzugt 1,0 x 10* Qm bis 5,0 x 10" Qm.

[0040] Darliber hinaus kann auch ein Kompositoxidfeinteilchen aus zwei oder mehr Metallarten verwendet
werden, und es kann auch ein Feinteilchen aus einer Art oder Feinteilchen aus zwei oder mehr Arten verwendet
werden, die durch willkiirliche Kombination von Teilchen aus einer Gruppe dieser Feinteilchen ausgewahlt
werden.

[0041] Der spezifische Durchgangswiderstand kann bei der Herstellung von Titanoxid durch eine Kalzinie-
rungstemperatur und die Menge eines Oberflachenbehandlungsmittels gesteuert werden.

[0042] Es ist wichtig, dass die Menge der Feinteilchen B im Toner von 0,10 Massenteilen bis 3,00 Massen-
teilen bezogen auf 100 Massenteile des Tonerteilchens betragt, um den Ricktransfer durch eine Langzeitver-
wendung zufriedenstellend zu unterdriicken. Betragt die Menge weniger als 0,10 Massenteile, ist es schwie-
rig, dass die Ladung zum Zeitpunkt des Aufladens entweicht, und der Ricktransfer tritt leicht auf. Betragt die
Menge mehr als 3,00 Massenteile, ist es flir den Toner schwierig, eine ausreichende Ladeleistung aufrechtzu-
erhalten, und die Bilddichte nimmt tendenziell ab.

[0043] Die Menge der Feinteilchen B im Toner betragt bevorzugt von 0,30 Massenteile bis 2,50 Massenteile,
und starker bevorzugt von 0,50 Massenteile bis 2,50 Massenteile, bezogen auf 100 Massenteile des Toner-
teilchens.

[0044] In einer Querschnittsbetrachtung des Toners mit einem Transmissionselektronenmikroskop TEM be-
tragt ein Anteil F einer Flache, die von einem Teil der Feinteilchen B eingenommen wird, in der eine Lange
eines Abschnitts von jedem Feinteilchen B in Kontakt mit dem Tonerteilchen 50% oder mehr einer Umfangs-
lange von jedem der Feinteilchen B betragt, und der sich in einem oberflachennahen Bereich von einer Kon-
tur eines Querschnitts von einem Tonerteilchen bis 30 nm nach Innen in Richtung eines Schwerpunktes des
Querschnitts zeigt, in einer Gesamtflache, die von den im Querschnitt eines Tonerteilchens vorhandenen Fein-
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teilchen B eingenommen wird, 50 Flachen-% oder mehr. Innerhalb dieses Bereichs kdnnen der Ricktransfer
und das Bildverschmieren unterdriickt werden.

[0045] Wenn das Verhaltnis F innerhalb des obigen Bereichs liegt, bedeutet dies, dass die meisten Feinteil-
chen B im Tonerteilchen eingebettet sind und sich nahe der Oberflache des Tonerteilchens befinden. Bei einer
solchen Struktur kann die Ladung entweichen und die optimale Ladung auch im Langzeiteinsatz beibehalten
werden, so dass der Rucktransfer leicht unterdriickt werden kann.

[0046] Wenn F weniger als 50 Flachen-% betragt, sind viele Feinteilchen B nicht im Tonerteilchen eingebettet.
Daher l6sen sich die Feinteilchen B bei Langzeitverwendung vom Toner oder kénnen leichter gesammelt wer-
den, wenn das Fettsduremetallsalz, das in Form der Feinteilchen A vorliegt, auf die Oberflache des lichtemp-
findlichen Elements wandert. Infolgedessen ist es wahrscheinlich, dass sich der Toner aufladt, und es kommt
wahrscheinlich zu einem Rucktransfer.

[0047] Der Anteil F betragt bevorzugt 60 Flachen-% oder mehr, und starker bevorzugt 70 Flachen-% oder
mehr. Unterdessen ist die Obergrenze nicht besonders begrenzt, sondern liegt bevorzugt bei 100 Flachen-%
oder weniger. Der Anteil F kann durch Verandern der Herstellungsbedingungen bei der Zugabe der Feinteil-
chen B zu den Tonerteilchen, der Glastibergangstemperatur Tg (°C) des Tonerteilchens und des zahlengemit-
telten Teilchendurchmessers der Primarteilchen der Feinteilchen B gesteuert werden.

[0048] Derzahlengemittelte Teilchendurchmesser der Primarteilchen der Feinteilchen B betragt bevorzugt von
5 nm bis 50 nm, so dass die Teilchen beim Aufladen als Leckagestelle fungieren kénnten. Starker bevorzugt
betragt der zahlengemittelte Teilchendurchmesser von 5 nm bis 25 nm.

[0049] Es ist bevorzugt, dass die Feinteilchen C auf der Tonerteilchenoberflache vorhanden sind. Die Fein-
teilchen C sind bevorzugt Siliciumdioxidfeinteilchen. Der zahlengemittelte Teilchendurchmesser der Primar-
teilchen der Feinteilchen C betragt bevorzugt von 5 nm bis 50 nm und starker bevorzugt von 5 nm bis 30 nm.

[0050] Siliciumdioxidfeinteilchen mit einem Teilchendurchmesser von 5 nm bis 50 nm lassen sich leicht elek-
trostatisch aggregieren und sind schwer zu deagglomerieren. Wenn jedoch die Feinteilchen B auf der Ober-
flache der Tonerteilchen vorhanden sind, wird die elektrostatische Aggregation der Siliciumdioxidfeinteilchen
abgeschwacht, und die Dispergierbarkeit der Siliciumdioxidfeinteilchen auf der Oberflache der Tonerteilchen
wird leicht verbessert. Daher kann durch die externe Zugabe des externen Additivs C die Ladungsverteilung
auf der Tonerteilchenoberflache leicht vereinheitlicht und die Ladungsverteilung gescharft werden. Infolgedes-
sen wird die BilddichtegleichmaBigkeit verbessert.

[0051] Unter dem Gesichtspunkt der Bilddichtegleichmafigkeit ist es bevorzugt, dass bei einer Querschnitts-
betrachtung des Toners mit einem Transmissionselektronenmikroskop TEM ein Anteil einer Flache, die von
einem Teil der Feinteilchen C eingenommen wird, in der eine Lange eines Abschnitts von jedem der Feinteil-
chen B in Kontakt mit dem Tonerteilchen 50% oder mehr einer Umfangslange von jedem der Feinteilchen C
betragt, und der sich in einem oberflachennahen Bereich von der Kontur des Querschnitts von einem Toner-
teilchen bis 30 nm nach Innen in Richtung eines Schwerpunktes des Querschnitts zeigt, in einer Gesamtflache,
die von den im Querschnitt eines Tonerteilchens vorhandenen Feinteilchen C eingenommen wird, 40 Flachen-
% oder mehr betragt.

[0052] Der Flachenanteil betragt bevorzugt 35 Flachen-% oder weniger, und starker bevorzugt 28 Flachen-%
oder weniger. Unterdessen ist die Untergrenze nicht besonders begrenzt, betragt aber bevorzugt 0 Flachen-
% oder mehr.

[0053] Das heildt, es wird gezeigt, dass die meisten Feinteilchen C nicht im Tonerteilchen eingebettet sind.
Infolgedessen kommt es zu einer Wechselwirkung zwischen den Feinteilchen B und den Feinteilchen C in der
Néahe der Tonerteilchenoberflache, die Dispergierbarkeit der Feinteilchen C auf der Tonerteilchenoberflache
wird verbessert, und die Bilddichtegleichmafigkeit wird weiter verbessert.

[0054] Der Anteil der von den Feinteilchen C eingenommenen Flache kann durch Verédndern der Herstel-
lungsbedingungen bei der Zugabe der Feinteilchen C zu den Tonerteilchen, der Glasliibergangstemperatur Tg
(°C) der Tonerteilchen und des zahlengemittelten Teilchendurchmessers der Primarteilchen der Feinteilchen
C gesteuert werden.
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[0055] Die Menge der Feinteilchen C betragt bevorzugt von 0,3 Massenteile bis 2,0 Massenteile, bezogen auf
100 Massenteile des Tonerteilchens.

[0056] Im Folgenden werden die Feinteilchen A beschrieben. Die Feinteilchen A sind aus einem Fettsaure-
metallsalz gebildet.

[0057] Das Fettsauremetallsalz ist bevorzugt ein Salz aus zumindest einem Metall ausgewahlt aus der Gruppe
bestehend aus Zink, Calcium, Magnesium, Aluminium und Lithium. Weiterhin ist ein Fettsdure-Zinksalz oder
ein Fettsdure-Calciumsalz starker bevorzugt, und ein Fettsdure-Zinksalz ist noch starker bevorzugt. Wenn
diese verwendet werden, tritt der Effekt der vorliegenden Erfindung stérker hervor.

[0058] Als die Fettsdure des Fettsauremetallsalzes ist eine hdhere Fettsaure mit von 8 bis 28 Kohlenstoffato-
men (stérker bevorzugt von 12 bis 22 Kohlenstoffatome) bevorzugt. Das Metall ist bevorzugt ein zweiwertiges
oder hdherwertiges mehrwertiges Metall. Das heif3t, die Feinteilchen A sind bevorzugt ein Fettsduremetallsalz
eines zweiwertigen oder hdherwertigen (starker bevorzugt zweiwertigen oder dreiwertigen, starker bevorzugt
zweiwertigen) mehrwertigen Metalls und einer Fettsdure mit von 8 bis 28 (starker bevorzugt von 12 bis 22)
Kohlenstoffatomen.

[0059] Wenn eine Fettsaure mit 8 oder mehr Kohlenstoffatomen verwendet wird, lasst sich die Bildung freier
Fettsauren leicht unterdriicken. Die Menge der freien Fettsdure betrégt bevorzugt 0,20 Massen-% oder weni-
ger. Wenn die Fettsdure 28 oder weniger Kohlenstoffatome aufweist, wird der Schmelzpunkt des Fettsaure-
metallsalzes nicht zu hoch, und es ist unwahrscheinlich, dass die Fixierleistung gehemmt wird. Stearinsdure
ist als Fettsdure besonders bevorzugt. Das zwei- oder héherwertige Metall benhaltet bevorzugt Zink.

[0060] Beispiele fir Fettsauremetallsalze beinhalten Metallstearate, wie etwa Zinkstearat, Calciumstearat, Ma-
gnesiumstearat, Aluminiumstearat, Lithiumstearat und dergleichen, sowie Zinklaurat.

[0061] Wenn eine durchschnittliche theoretische Oberflache, die aus einem zahlengemittelten Teilchendurch-
messer, der Teilchengréenverteilung und der wahren Dichte des Tonerteilchens, gemessen mit einem Coul-
ter-Zahler, erhalten wird, mit C (m?/g) bezeichnet wird,

eine Menge der Feinteilchen A in Bezug auf 100 Massenteile des Tonerteilchens mit D (Massenteile) bezeich-
net wird, und

ein Bedeckungsverhéltnis einer Oberflache des Tonerteilchens durch die Feinteilchen A mit E (%) bezeichnet
wird, sind die unteren Formeln (1) und (2) erfllt:

0,03<D/C<1,50 F
E/(D/C)<50,0  (2)

[0062] Die durchschnittliche theoretische Oberflache C (m?/g) betragt bevorzugt von 0,60 bis 1,50 und stérker
bevorzugt von 0,90 bis 1,10.

[0063] Das Bedeckungsverhaltnis E (%) betragt bevorzugt von 0,3 bis 40,0, und starker bevorzugt von 0,5
bis 20,0.

[0064] D/C ist ein Ausdruck, der es ermdglicht zu verstehen, wie stark die Feinteilchen A das Tonerteilchen
bedecken, wenn das Tonerteilchen kugelférmig ist, und D/C ist als ,theoretisches Bedeckungsverhaltnis® de-
finiert. E/(D/C) ist ein Ausdruck, der den Grad der tatsdchlichen Bedeckung in Bezug auf das ,theoretische
Bedeckungsverhaltnis“ darstellt.

[0065] D/C muss zwischen 0,03 und 1,50 betragen. Bei einem D/C-Wert von weniger als 0,03 reicht die Wan-
derung der Feinteilchen A auf die Oberflache des lichtempfindlichen Elements nicht aus, und es wird schwierig,
das Bildverschmieren zu unterdriicken. Unterdessen, wenn D/C 1,50 ibersteigt, reicht die Unterdriickung der
Aufladung durch die Feinteilchen B nicht aus, und der Riicktransfer erfolgt. D/C betragt bevorzugt von 0,05 bis
1,50, und starker bevorzugt von 0,10 bis 1,50.

[0066] Es ist wichtig, dass E/(D/C) 50,0 oder weniger betragt. Das E/(D/C) von 50,0 oder weniger bedeutet,
dass das tatsachliche Bedeckungsverhaltnis niedriger ist als das ,theoretische Bedeckungsverhaltnis®. Dies
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bedeutet, wie oben erwdhnt, dass das Fettsduremetallsalz in Form von Teilchen, ohne Streckung, an der
Oberflache der Tonerteilchen angefligt oder fixert ist.

[0067] Wenn E/(D/C) 50,0 tUbersteigt, streckt die externe Zugabe das auf der Oberflache der Tonerteilchen
vorhandene Fettsduremetallsalz. In diesem Fall kann die Ladung, die sich nach Langzeitverwendung im Toner
angesammelt hat, nicht effizient freigesetzt werden, und es kommt zum Ruicktransfer.

[0068] E/(D/C) betragt bevorzugt 45,0 oder weniger, starker bevorzugt 40,0 oder weniger. Unterdessen ist
die Untergrenze nicht besonders begrenzt, betragt aber bevorzugt 3,0 oder mehr, und starker bevorzugt 10,
0 oder mehr.

[0069] Mittel zur Einpassung in den Bereich der obigen Formel (2) lassen sich am Beispiel des Designs von
Tonerteilchen und der Optimierung von Mischprozessbedingungen und dergleichen veranschaulichen.

[0070] Die Zugabemenge (Menge D) des Fettsduremetallsalzes betragt bevorzugt von 0,02 Massenteile bis
1,80 Massenteile, und starker bevorzugt von 0,10 Massenteile bis 0,50 Massenteile, bezogen auf 100 Mas-
senteile des Tonerteilchens. Wenn die Zugabemenge 0,02 Massenteile oder mehr betragt, kann der Effekt
der Zugabe erzielt werden. Betragt die Zugabemenge weniger als 1,80 Massenteile, wird die Anhaftung an
eine Entwicklungsklinge oder dergleichen unterdriickt, und Bilddefekte, wie etwa Entwicklungsstreifen, treten
kaum auf.

[0071] Der mittlere Durchmesser (D50s) des Fettsduremetallsalzes (Feinteilchen A) auf Volumenbasis be-
tragt bevorzugt von 0,15 pym bis 3,00 um, und stérker bevorzugt von 0,30 ym bis 3,00 ym. Wenn der mittlere
Durchmesser 0,15 pm oder mehr betragt, wird das Fettsduremetallsalz ausreichend auf die Oberflache des
lichtempfindlichen Elements transferiert, und das Bildverschmieren wird leicht unterdriickt. Wenn der Teilchen-
durchmesser 3,00 um oder weniger betragt, wird das Anfligen an eine Entwicklungsklinge oder dergleichen
unterdrickt, und Bilddefekte, wie etwa Entwicklungsstreifen, treten nicht leicht auf.

[0072] Das Fettsduremetallsalz hat bevorzugt einen durch die folgende Formel (4) definierten Spannwert B
von 1,75 oder weniger.

Spannwert B=(D95s - D5s) /D50s 4)

D5s: 5% integrierter Durchmesser des Fettsduremetallsalzes auf Volumenbasis.
D50s: 50% integrierter Durchmesser des Fettsauremetallsalzes auf Volumenbasis.
D95s: 95% integrierter Durchmesser des Fettsauremetallsalzes auf Volumenbasis.

[0073] Der Spannwert B ist ein Index, der die TeilchengroRenverteilung des Fettsauremetallsalzes angibt.
Wenn der Spannwert B 1,75 oder weniger betragt, wird die Streuung des Teilchendurchmessers des im To-
ner vorhandenen Fettsduremetallsalzes klein, so dass eine bessere Ladungsstabilitat erzielt werden kann. Da-
durch wird die Menge des mit entgegengesetzter Polaritat geladenen Toners verringert, und der Riicktransfer
kann unterdrickt werden. Der Spannwert B betragt bevorzugt 1,50 oder weniger, da ein stabileres Bild erhalten
wird. Ein starker bevorzugter Wert ist 1,35 oder weniger. Die Untergrenze ist nicht besonders begrenzt, liegt
aber bevorzugt bei 0,50 oder mehr.

[0074] Wenn das Fixierverhaltnis der Feinteilchen A zum Tonerteilchen mit G (%) bezeichnet wird, erfiillt ein

Verhaltnis zwischen dem Flachenverhaltnis F und G bevorzugt die folgende Formel (3) und starker bevorzugt
die Formel (3").

2,0<(100- G)/(100- F) <8,0 (3)

3,0<(100- G)/(100- F) <6,0 (3)

[0075] Innerhalb dieser Bereiche kann die Bildverschmierung weitgehend unterdriickt werden, und Entwick-
lungsstreifen kdnnen unterdriickt werden. Der oben genannte Bereich kann durch einen hohen Einbettungs-
grad der Feinteilchen B und durch Anfligen und Fixieren des Fettsduremetallsalzes bei einem im Verhaltnis
zur Menge geringen Bedeckungsverhaltnis realisiert werden.
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[0076] Mit anderen Worten, da die Feinteilchen B in der Form, die die oben genannten Formeln erflllen,
teilweise an das Fettsduremetallsalz angefligt sind, das auf die Oberflache des lichtempfindlichen Elements
wandert, und mit diesem einen Verbundstoff bilden, ist es, wie oben erwéhnt, méglich, das Bildverschmieren
deutlich zu unterdriicken. Ferner wird infolge der Verbundstoffbildung der Feinteilchen A und der Feinteilchen B
auch die Haftkraft der Feinteilchen A zur Klinge durch die Feinteilchen B verringert, so dass die Verschmelzung
zur Klinge reduziert wird und die Teilchen leicht an der Entwicklungsklinge vorbeilaufen, wodurch auch die
Entwicklungsstreifen unterdriickt werden kénnen.

[0077] Das Fixierverhaltnis G (%) der Feinteilchen A zum Tonerteilchen betragt bevorzugt von 0,0 bis 8,0 und
starker bevorzugt von 0,0 bis 6,0.

[0078] Durch Steuern des Teilchendurchmessers der Feinteilchen A und der mechanischen Einschlagkraft
(Umfangsgeschwindigkeit und Rihrzeit) im externen Zugabeschritt (dem Schritt des Mischens der Tonerteil-
chen mit den Feinteilchen A) kann das Fixierverhéltnis G der Feinteilchen A auf einen bevorzugten Bereich
gesteuert werden.

[0079] Die Feinteilchen B werden im Folgenden beschrieben. Die Feinteilchen B kdnnen einen spezifischen
Durchgangswiderstand von 5,0 x 10 S2m bis 1,0 x 108 Qm aufweisen und enthalten bevorzugt zumindest eine
Art von Teilchen ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Titanoxidfeinteilchen, Strontiumtitanatfeinteilchen
und Aluminiumoxidfeinteilchen. Noch starker bevorzugt sind die Feinteilchen B zumindest eine Art von Teilchen
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Titanoxidfeinteilchen, Strontiumtitanatfeinteilchen und Aluminium-
oxidfeinteilchen. Zumindest eine Art von Teilchen ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Titanoxidfeinteil-
chen und Strontiumtitanatfeinteilchen, ist stérker bevorzugt, und Strontiumtitanat ist noch stéarker bevorzugt.

[0080] Da Strontiumtitanat eine hexaedrische Form hat und die Kontaktflache mit dem Tonerteilchen vergro-
Rern kann, ist es mdglich, die im Tonerteilchen angesammelten Ladungen aufgrund der dauerhaften Nutzung
effizient freizusetzen. Darliber hinaus kénnen Kompositoxidfeinteilchen aus zwei oder mehr Arten von Metal-
len verwendet werden, und es kénnen auch zwei oder mehr Arten verwendet werden, die in einer beliebigen
Kombination aus diesen Feinteilchengruppen ausgewahlt werden.

[0081] Die Feinteilchen B kénnen zum Zweck der Hydrophobierung oberflachenbehandelt sein.

[0082] Beispiele flr das Hydrophobierungsmittel beinhalten Chlorsilane, wie etwa Methyltrichlorsilan, Di-
methyldichlorsilan, Trimethylchlorsilan, Phenyltrichlorsilan, Diphenyldichlorsilan, t-Butyldimethylchlorsilan, Vi-
nyltrichlorsilan und dergleichen;

Alkoxysilane, wie etwa Tetramethoxysilan, Methyltrimethoxysilan, Dimethyldimethoxysilan, Phenyltrimethoxy-
silan, Diphenyldimethoxysilan, o-Methylphenyltrimethoxysilan, p-Methylphenyltrimethoxysilan, n-Butyltrimeth-
oxysilan, i-Butyltrimethoxysilan, Hexyltrimethoxysilan, Octyltrimethoxysilan, Decyltrimethoxysilan, Dodecyltri-
methoxysilan, Tetraethoxysilan, Methyltriethoxysilan, Dimethyldiethoxysilan, Phenyltriethoxysilan, Diphenyl-
diethoxysilan, i-Butyltriethoxysilan, Decyltriethoxysilan, Vinyltriethoxysilan, y-Methacryloxypropyltrimethoxysi-
lan, y-Glycidoxypropyltrimethoxysilan, y-Glycidoxypropylmethyldimethoxysilan, y-Mercaptopropyltrimethoxy-
silan, y-Chlorpropyltrimethoxysilan, y-Aminopropyltrimethoxysilan, y-Aminopropyltriethoxysilan, y-(2-Aminoe-
thyl)aminopropyltrimethoxysilan, y-(2-Aminoethyl)aminopropylmethyldimethoxysilan und dergleichen;
Silazane, wie etwa Hexamethyldisilazan, Hexaethyldisilazan, Hexapropyldisilazan, Hexabutyldisilazan, Hexa-
pentyldisilazan, Hexahexyldisilazan, Hexacyclohexyldisilazan, Hexaphenyldisilazan, Divinyltetramethyldisila-
zan, Dimethyltetravinyldisilazan und dergleichen;

Silicondle, wie etwa Dimethylsilicondl, Methylwasserstoffsilicondl, Methylphenylsilicondl, Alkyl-modifiziertes Si-
licondl, Chloralkyl-modifiziertes Silicondl, Chlorphenyl-modifiziertes Silicondl, Fettsdure-modifiziertes Silicondl,
Polyether-modifiziertes Silicondl, Alkoxy-modifiziertes Silicondl, Carbinolmodifizierte Silicondle, Amino-modifi-
zierte Siliconéle, Fluor-modifizierte Silicondle, Terminal-reaktive Siliconéle und dergleichen;

Siloxane, wie etwa Hexamethylcyclotrisiloxan, Octamethylcyclotetrasiloxan, Decamethylcyclopentasiloxan,
Hexamethyldisiloxan, Octamethyltrisiloxan und dergleichen.

[0083] Beispiele fir Fettsduren und deren Metallsalze beinhalten langkettige Fettsduren, wie etwa Undecyl-
saure, Laurinsaure, Tridecylsaure, Dodecylsaure, Myristinsdure, Palmitinsdure, Pentadecylsadure, Stearinsdu-
re, Heptadecylsaure, Arachinsaure, Montanséure, Olsaure, Linolsdure, Arachidonséure und dergleichen, und
Salze der Fettsauren mit Metallen, wie etwa Zink, Eisen, Magnesium, Aluminium, Calcium, Natrium, Lithium
und dergleichen.
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[0084] Unter diesen werden Alkoxysilane, Silazane und Silikondle bevorzugt verwendet, da sie eine hydro-
phobe Behandlung erleichtern. Eines dieser Hydrophobierungsmittel kann allein verwendet werden, oder zwei
oder mehrere davon kénnen in Kombination verwendet werden.

[0085] Die Feinteilchen C werden im Folgenden beschrieben. Die Feinteilchen C sind aus Siliciumdioxidfein-
teilchen gebildet und kénnen solche sein, die durch ein Trockenverfahren, wie etwa pyrogene Kieselsaure,
erhalten werden oder durch ein Nassverfahren, wie z.B. ein Sol-Gel-Verfahren, erhalten werden. Unter dem
Gesichtspunkt der Ladeleistung ist es bevorzugt, Siliciumdioxidfeinteilchen zu verwenden, die durch ein Tro-
ckenverfahren erhalten werden.

[0086] Darlber hinaus kdnnen die Feinteilchen C oberflachenbehandelt werden, um Hydrophobie und Fliel3-
fahigkeit zu verleihen. Das Hydrophobisierungsverfahren kann durch ein Verfahren zur chemischen Behand-
lung mit einer Organosiliciumverbindung, die mit Siliciumdioxidfeinteilchen reagiert oder physikalisch adsor-
biert, veranschaulicht werden. Bei einem bevorzugten Verfahren wird Siliciumdioxid, das durch Dampfphasen-
oxidation eines Siliciumhalogenids hergestellt wurde, mit einer Organosiliciumverbindung behandelt. Beispiele
fur eine solche Organosiliciumverbindung sind nachstehend aufgeftihrt.

[0087] Hexamethyldisilazan, Trimethylsilan, Trimethylchlorsilan, Trimethylethoxysilan, Dimethyldichlorsilan,
Methyltrichlorsilan, Allyldimethylchlorsilan, Allylphenyldichlorsilan und Benzyldimethylchlorsilan.

[0088] Weitere Beispiele beinhalten Brommethyldimethylchlorsilan, a-Chlorethyltrichlorsilan, B-Chlorethyltri-
chlorsilan, Chlormethyldimethylchlorsilan, Triorganosilylmercaptan, Trimethylsilylmercaptan und Triorganosi-
lylacrylat.

[0089] Ferner beinhalten weitere Beispiele Vinyldimethylacetoxysilan, Dimethylethoxysilan, Dimethyldimeth-
oxysilan, Diphenyldiethoxysilan und 1-Hexamethyldisiloxan.

[0090] Andere Beispiele beinhalten 1,3-Divinyltetramethyldisiloxan, 1,3-Diphenyltetramethyldisiloxan und Di-
methylpolysiloxane mit von 2 bis 12 Siloxaneinheiten pro Molekil und mit einer Hydroxylgruppe pro Si in der
terminalen Einheit. Diese werden allein oder als Mischung von zwei oder mehr verwendet.

[0091] Bei dem mit Silikonél behandelten Siliciumdioxid hat ein bevorzugtes Silikondél bei 25°C eine Viskositat
von 30 mm?/s bis 1000 mm?/s.

[0092] Beispiele beinhalten Dimethylsiliconél, Methylphenylsilicondl, a-Methylstyrol-modifiziertes Silicondl,
Chlorphenylsiliconél und Fluormodifiziertes Silicondl.

[0093] Die folgenden Verfahren kénnen fir die Behandlung mit Silikondl verwendet werden.

[0094] Ein Verfahren, bei dem mit einem Silan-Kopplungsmittel behandeltes Siliciumdioxid und Silicondl direkt
mit einem Mischer, wie etwa einem Henschel-Mischer, gemischt werden.

[0095] Ein Verfahren zum Aufsprihen von Silikondl auf Siliciumdioxid als Basis. Alternativ ein Verfahren zum
Lésen oder Dispergieren eines Silikondls in einem geeigneten Losungsmittel, dann Zugabe von Siliciumdioxid,
Mischen und Entfernen des Losungsmittels.

[0096] Das mit Silikondl behandelte Siliciumdioxid wird nach der Behandlung mit dem Silikondél zur Stabilisie-
rung der Oberflachenbeschichtung bevorzugt in einem Inertgas auf eine Temperatur von 200°C oder mehr
(bevorzugt 250°C oder mehr) erhitzt.

[0097] Ein bevorzugtes Silan-Kopplungsmittel ist Hexamethyldisilazan (HMDS).

[0098] Um die Leistung des Toners zu verbessern, kann der Toner noch weitere externe Additive enthalten.

[0099] Ein bevorzugtes Herstellungsverfahren fir die Zugabe der Feinteilchen A, der Feinteilchen B und der
Feinteilchen C wird im Folgenden beschrieben.

[0100] Um eine Struktur zu schaffen, in der die Feinteilchen B in die Oberflache des Tonerteilchens eingebettet

sind, wahrend ein Einbetten der Feinteilchen A verhindert wird, ist es bevorzugt, den Schritt der Zugabe der
Feinteilchen B und der Feinteilchen A in zwei Schritte zu unterteilen. Das heil’t, es ist bevorzugt, einen Schritt
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der Zugabe der Feinteilchen B zu dem Tonerteilchen und einen Schritt der Zugabe der Feinteilchen A (und
optional der Feinteilchen C) zu dem Tonerteilchen, dem die Feinteilchen B zugegeben wurden, einzuschliefien.

[0101] In den Schritten der Zugabe der Feinteilchen B und der Feinteilchen A zu den Tonerteilchen kdnnen
die Feinteilchen als externe Additive durch ein Trockenverfahren zugegeben werden, durch ein Nassverfahren
zugegeben werden oder jedes Verfahren kann in zwei Schritten verwendet werden. Insbesondere unter dem
Gesichtspunkt der Steuerbarkeit des Anwesenheitsstatus der Feinteilchen B und der Feinteilchen A ist es
bevorzugt, ein zweistufiges externes Zugabeverfahren zu verwenden.

[0102] Um die Feinteilchen B in die Oberflache des Tonerteilchens einzubetten, ist es bevorzugt, im externen
Zugabeschritt (dem Schritt des Mischens der Feinteilchen B mit dem Tonerteilchen) ein externes Zugabege-
rat zu erwdrmen und die Feinteilchen B durch Warme einzubetten. Durch eine mechanische Einschlagkraft
kénnen die Feinteilchen B in die Oberfldche der Tonerteilchen eingebettet werden, die durch Warme leicht
erweicht sind. Ferner kann ein Verfahren verwendet werden, bei dem die Tonerteilchen und die Feinteilchen
B im externen Zugabeschritt gemischt werden und dann ein Erwarmungsschritt im gleichen Geréat oder einem
anderen Gerat durchgefiihrt wird, um die Feinteilchen B einzubetten.

[0103] Um die Einbettung der Feinteilchen B zu erreichen, ist es bevorzugt, die Temperatur des externen
Zugabeschritts nahe der Glasiibergangstemperatur Tg der Tonerteilchen einzustellen.

[0104] Eine Temperatur Tz im externen Zugabeschritt der Feinteilchen B betragt bevorzugt Tg - 10°C < Ty <
Tg + 5°C, wobei Tg die Glasuibergangstemperatur des Tonerteilchens ist.

[0105] Darlber hinaus betragt die Glasiibergangstemperatur Tg des Tonerteilchens unter dem Gesichtspunkt
der Lagerstabilitat bevorzugt von 40°C bis 70°C und stérker bevorzugt von 50°C bis 65°C.

[0106] Als Geréat fir die externe Zugabe der Feinteilchen B ist die Verwendung eines Geréts mit einer Misch-
funktion und einer Funktion zur Erzeugung einer mechanischen Einschlagkraft bevorzugt, und es kann ein be-
kanntes Mischverarbeitungsgerat verwendet werden. Durch Verwendung eines bekannten Mischers, wie etwa
von einem FM-MIXER (hergestellt von Nippon Coke Industry Co., Ltd.), einem SUPER-MIXER (hergestellt von
Kawata Mfg. Co., Ltd.), einem HYBRIDIZER (hergestellt von Nara Machinery Co., Ltd.) oder dergleichen und
durch Erwarmen kénnen die Feinteilchen B in die Tonerteilchen eingebettet werden.

[0107] Der Dispersionsgradbewertungsindex der Feinteilchen B auf der Toneroberflache betragt bevorzugt
0,4 oder weniger, und starker bevorzugt 0,3 oder weniger. Die Untergrenze ist nicht besonders begrenzt,
betragt aber bevorzugt 0,0 oder mehr. Innerhalb des oben genannten Bereichs fungieren die Feinteilchen B
effektiv als Ladungsleckagestellen. Es ist bevorzugt, die externen Zugabebedingungen so einzustellen, dass
die Dispergierbarkeit der Feinteilchen B verbessert wird.

[0108] Das nachstehend beschriebene Verfahren ist ein bevorzugtes Verfahren zur Zugabe der Feinteilchen
A zu dem Tonerteilchen, in dem die Feinteilchen B eingebettet sind. Es ist wichtig, dass die meisten der Fein-
teilchen A nicht in das Tonerteilchen eingebettet sind. Um eine solche Struktur zu erreichen, kann das gleiche
Gerat wie bei der externen Zugabe der Feinteilchen B verwendet werden.

[0109] Bei der externen Zugabe der Feinteilchen A ist es nicht notwendig, den Mischer zu erwarmen, und die
Temperatur T, im externen Zugabeschritt der Feinteilchen A erfillt bevorzugt die Bedingung von T, < Tg -
15°C in Bezug auf die Glasliibergangstemperatur Tg des Toners.

[0110] Als nachstes wird ein bevorzugtes Verfahren zur Zugabe der Feinteilchen C zum Tonerteilchen be-
schrieben, in dem die Feinteilchen B eingebettet sind. Die Feinteilchen C werden bevorzugt in einem trockenen
externen Zugabeschritt zugegeben, wobei die gleiche Apparatur wie bei der externen Zugabe der Feinteilchen
B verwendet werden kann.

[0111] Bei der externen Zugabe der Feinteilchen C ist ein Erwdrmen des Mischers nicht erforderlich, und
die Temperatur Tc im externen Zugabeschritt der Feinteilchen C erfillt bevorzugt die Bedingung Tc £ Tg -
15°C in Bezug auf die Glasliibergangstemperatur Tg des Toners. Der Zeitpunkt der Zugabe der Feinteilchen C
kann so gewahlt werden, dass die Feinteilchen A und die Feinteilchen C gleichzeitig extern den Tonerteilchen,
in die die Feinteilchen B eingebettet wurden, zugegeben werden, oder so, dass die Feinteilchen C extern
zugegeben werden, nachdem die Feinteilchen A dem Tonerteilchen, in das die Feinteilchen B eingebettet
wurden, zugegeben wurden.
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[0112] Das Verfahren zur Herstellung des Tonerteilchens wird erldutert. Das Tonerteilchenherstellungsver-
fahren ist nicht besonders begrenzt, und es kann ein bekanntes Verfahren verwendet werden, wie etwa ein
Knetpulverisierungsverfahren oder ein Nassherstellungsverfahren. Ein Nassverfahren ist bevorzugt, um einen
gleichmaRigen Teilchendurchmesser zu erhalten und die Teilchenform zu steuern. Beispiele fur Nassherstel-
lungsverfahren beinhalten Suspensionspolymerisationsverfahren, Losungssuspensionsverfahren, Emulsions-
polymerisationsaggregationsverfahren, Emulsionsaggregationsverfahren und dergleichen, und ein Emulsions-
aggregationsverfahren kann bevorzugt verwendet werden.

[0113] Bei Emulsionsaggregationsverfahren werden ein Feinteilchen eines Bindemittelharzes und bei Bedarf
ein Feinteilchen eines anderen Materials, wie etwa eines Farbemittels, in einem wassrigen Medium, das ei-
nen Dispersionsstabilisator enthélt, dispergiert und gemischt. Diesem wassrigen Medium kann auch ein Ten-
sid zugesetzt werden. Dann wird ein Flockungsmittel zugegeben, um die Mischung zu aggregieren, bis die
gewinschte TonerteilchengréfRe erreicht ist, und die Harzfeinteilchen werden entweder nach oder wahrend
der Aggregation auch miteinander schmelzangehaftet. Bei diesem Verfahren kann bei Bedarf auch eine Form-
steuerung mit Warme durchgeflihrt werden, um ein Tonerteilchen zu bilden.

[0114] Das Feinteilchen des Bindemittelharzes kann hierbei ein Verbundstoffteilchen sein, das als mehr-
schichtiges Teilchen gebildet ist, das zwei oder mehr Schichten zusammengesetzt aus verschiedenen Harzen
umfasst. Dies kann zum Beispiel durch ein Emulsionspolymerisationsverfahren, Mini-Emulsionspolymerisati-
onsverfahren, Phaseninversionsemulsionsverfahren oder dergleichen oder durch eine Kombination mehrerer
Herstellungsverfahren hergestellt werden.

[0115] Wenn das Tonerteilchen ein externes Additiv enthalt, kann das externe Additiv im Harzfeinteilchen
beinhaltet sein. Eine flissige Dispersion eines internen Additivfeinteilchens, die nur aus dem internen Additiv
besteht, kann auch separat hergestellt werden, und das interne Additivfeinteilchen kann dann bei der Aggre-
gation zusammen mit dem Harzfeinteilchen aggregiert werden. Harzfeinteilchen mit unterschiedlichen Zusam-
mensetzungen kdnnen auch zu unterschiedlichen Zeiten wahrend der Aggregation zugegeben und aggregiert
werden, um ein Tonerteilchen herzustellen, das aus Schichten mit unterschiedlichen Zusammensetzungen
zusammengesetzt ist.

[0116] Das Folgende kann als Dispersionsstabilisator verwendet werden:

anorganische Dispersionsstabilisatoren, wie etwa Tricalciumphosphat, Magnesiumphosphat, Zinkphos-
phat, Aluminiumphosphat, Calciumcarbonat, Magnesiumcarbonat, Calciumhydroxid, Magnesiumhy-
droxid, Aluminiumhydroxid, Calciummetasilikat, Calciumsulfat, Bariumsulfat, Bentonit, Siliciumdioxid und
Aluminiumoxid.

Andere Beispiele beinhalten organische Dispersionsstabilisatoren, wie etwa Polyvinylalkohol, Gelatine,
Methylcellulose, Methylhydroxypropylcellulose, Ethylcellulose, Carboxymethylcellulose-Natriumsalz und
Starke.

[0117] Als Tensid kann ein bekanntes kationisches Tensid, anionisches Tensid oder nichtionisches Tensid
verwendet werden.

[0118] Spezifische Beispiele fiir kationische Tenside beinhalten Dodecylammoniumbromid, Dodecyltrimethyl-
ammoniumbromid, Dodecylpyridiniumchlorid, Dodecylpyridiniumbromid, Hexadecyltrimethylammoniumbromid
und dergleichen.

[0119] Spezifische Beispiele fur nichtionische Tenside beinhalten Dodecylpolyoxyethylenether, Hexadecylpo-
lyoxyethylenether, Nonylphenylpolyoxyethylenether, Laurylpolyoxyethylenether, Sorbitanmonooleat-Polyoxy-
ethylenether, Styrylphenylpolyoxyethylenether, Monodecanoyl-Sucrose und dergleichen.

[0120] Spezifische Beispiele fir anionische Tenside beinhalten aliphatische Seifen, wie etwa Natriumstearat
und Natriumlaurat, und Natriumlaurylsulfat, Natriumdodecylbenzolsulfonat, Natriumpolyoxyethylen-(2)-lauryle-
thersulfat und dergleichen.

[0121] Das den Toner konstituierende Bindemittelharz wird im Folgenden erldutert.

[0122] Bevorzugte Beispiele fir das Bindemittelharz beinhalten Vinylharze, Polyesterharze und dergleichen.

Beispiele fur Vinylharze, Polyesterharze und andere Bindemittelharze beinhalten die folgenden Harze und
Polymere:
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Monopolymere von Styrolen und substituierten Styrolen, wie etwa Polystyrol und Polyvinyltoluol; Sty-
rol-Copolymere, wie etwa Styrol-Propylen-Copolymer, Styrol-Vinyltoluol-Copolymer, Styrol-Vinylnaphtha-
lin-Copolymer, Styrol-Methylacrylat-Copolymer, Styrol-Ethylacrylat-Copolymer, Styrol-Butylacrylat-Copo-
lymer, Styrol-Octylacrylat-Copolymer, Styrol-Dimethylaminoethylacrylat-Copolymer, Styrol-Methylmetha-
crylat-Copolymer, Styrol-Ethylmethacrylat-Copolymer, Styrol-Butylmethacrylat-Copolymer, Styrol-Dime-
thylaminoethylmethacrylat-Copolymer, Styrol-Vinylmethylether-Copolymer, Styrol-Vinylethylether-Copo-
lymer, Styrol-Vinylmethylketon-Copolymer, StyrolButadien-Copolymer, Styrol-Isopren-Copolymer, Styrol-
Maleinsédure-Copolymer und Styrol-Maleinsdureester-Copolymer; und Polymethylmethacrylat, Polybutyl-
methacrylat, Polvinylacetat, Polyethylen, Polypropylen, Polvinylbutyral, Silikonharz, Polyamidharz, Epo-
xidharz, Polyacrylharz, Kolophonium, modifiziertes Kolophonium, Terpenharz, Phenolharz, aliphatische
oder alicyclische Kohlenwasserstoffharze und aromatische Petroleumharze.

[0123] Diese Bindemittelharze kénnen einzeln oder gemischt verwendet werden.

[0124] Beispiele fiir die polymerisierbaren Monomere, die bei der Herstellung von Vinylharzen verwendet wer-
den kénnen, beinhalten Styrolmonomere, wie etwa Styrol, a-Methylstyrol und dergleichen; Acrylester, wie et-
wa Methylacrylat, Butylacrylat und dergleichen; Methacrylsdureester, wie etwa Methylmethacrylat, 2-Hydroxy-
ethylacrylat, t-Butylmethacrylat, 2-Ethylhexylmethacrylat und dergleichen; ungesattigte Carbonséauren, wie et-
wa Acrylsdure, Methacrylsdure und dergleichen; ungesattigte Dicarbonsauren, wie etwa Maleinsdure und der-
gleichen; ungeséttigte Dicarbonsdureanhydride, wie etwa Maleinsdureanhydrid und dergleichen; Nitrilvinylmo-
nomere, wie etwa Acrylnitril und dergleichen; halogenhaltige Vinylmonomere, wie etwa Vinylchlorid und der-
gleichen; und Nitrovinylmonomere, wie etwa Nitrostyrol und dergleichen.

[0125] Das Bindemittelharz enthalt bevorzugt Carboxylgruppen und ist bevorzugt ein Harz, das unter Ver-
wendung eines polymerisierbaren Monomers, das eine Carboxylgruppe enthalt, hergestellt wird. Das polyme-
risierbare Monomer, das eine Carboxylgruppe enthélt, beinhaltet beispielsweise Vinylcarbonsduren, wie et-
wa Acrylsaure, Methacrylsdure, a-Ethylacrylsdure und Crotonsdure; ungesattigte Dicarbonsauren, wie etwa
Fumarsaure, Maleinsdure, Citraconsdure und Itaconsdure; und ungesattigte Dicarbonsduremonoester-Deri-
vate, wie etwa Monoacryloyloxyethylbernsteinsdureester, Monomethacryloyloxyethylbernsteinsdureester, Mo-
noacryloyloxyethylphthalatester und Monomethacryloyloxyethylphthalatester.

[0126] Als Polyesterharz kénnen Polykondensate der unten aufgefiihrten Carbonsaurekomponenten und Al-
koholkomponenten verwendet werden. Beispiele fir Carbonsdurekomponenten beinhalten Terephthalsaure,
Isophthalsaure, Phthalsdure, Fumarsaure, Maleinsédure, Cyclohexandicarbonsdure und Trimellithsdure. Bei-
spiele fur Alkoholkomponenten beinhalten Bisphenol A, hydrierte Bisphenole, Bisphenol A-Ethylenoxidaddukt,
Bisphenol A-Propylenoxidaddukt, Glycerin, Trimethyloylpropan und Pentaerythrit.

[0127] Das Polyesterharz kann auch ein Polyesterharz sein, das eine Harnstoffgruppe enthéalt. Bevorzugt sind
die terminalen und anderen Carboxylgruppen der Polyesterharze nicht verkappt.

[0128] Zur Steuerung des Molekulargewichts des den Toner konstituierenden Bindemittelharzes kann wéah-
rend der Polymerisation der polymerisierbaren Monomere auch ein Vernetzungsmittel zugegeben werden.

[0129] Beispiele beinhalten Ethylenglykoldimethacrylat, Ethylenglykoldiacrylat, Diethylenglykoldimethacrylat,
Diethylenglykoldiacrylat, Triethylenglykoldimethacrylat, Triethylenglykoldiacrylat, Neopentylglykoldimetha-
crylat, Neopentylglykoldiacrylat, Divinylbenzol, Bis(4-acryloxypolyethoxyphenyl)propan, Ethylenglykoldia-
crylat, 1,3-Butylenglykoldiacrylat, 1,4-Butandioldiacrylat, 1,5-Pentandioldiacrylat, 1,6-Hexandioldiacrylat, Neo-
pentylglykoldiacrylat, Diethylenglykoldiacrylat, Triethylenglykoldiacrylat, Tetraethylenglykoldiacrylat, Diacryla-
te von Polyethylenglykol #200, #400 und #600, Dipropylenglykoldiacrylat, Polypropylenglykoldiacrylat, Polyes-
terdiacrylat (MANDA, Nippon Kayaku Co., Ltd.), und diese mit Methacrylat ausgetauscht fir das Acrylat.

[0130] Die Zugabemenge des Vernetzungsmittels betragt bevorzugt von 0,001 Massenteile bis 15,000 Mas-
senteile pro 100 Massenteile der polymerisierbaren Monomere.

[0131] Das Tonerteilchen beinhaltet bevorzugt ein Trennmittel. Bevorzugt enthalten die Tonerteilchen ein Es-
terwachs mit einem Schmelzpunkt von 60°C bis 90°C (starker bevorzugt von 60°C bis 80°C). Ein solches
Wachs ist hervorragend mit dem Bindemittelharz kompatibel, so dass ein Plastifizierungseffekt leicht erhalten
werden kann und die Feinteilchen B effizient in die Oberflache der Tonerteilchen eingebettet werden kénnen.
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[0132] Beispiele fir Esterwachse beinhalten Wachse, die hauptsachlich aus Fettsaureestern bestehen, wie
etwa Carnaubawachs und Montansdureesterwachs; Fettsdureester, bei denen die Sdurekomponente teilweise
oder vollstédndig entsduert wurde, wie etwa entsduertes Carnaubawachs; hydroxylgruppenhaltige Methyleste-
rverbindungen, die durch Hydrierung oder dergleichens von pflanzlichen Olen und Fetten gewonnen werden;
gesattigte Fettsduremonoester, wie etwa Stearylstearat und Behenylbehenat; diesterifizierte Produkte gesat-
tigter aliphatischer Dicarbonsauren und geséttigter Fettalkohole, wie etwa Dibehenylsebacat, Distearyldode-
candioat und Distearyloctadecandioat; und diesterifizierte Produkte geséttigter aliphatischer Diole und gesat-
tigter aliphatischer Monocarbonsauren, wie etwa Nonandioldibehenat und Dodecandioldistearat.

[0133] Von diesen Wachsen ist es erwiinscht, das ein bifunktionelles Esterwachs (Diester) mit zwei Esterbin-
dungen in der Molekiilstruktur beinhaltet ist.

[0134] Ein bifunktionelles Esterwachs ist eine Esterverbindung aus einem zweiwertigen Alkohol und einer
aliphatischen Monocarbonsaure oder eine Esterverbindung aus einer zweiwertigen Carbonsaure und einem
Fettmonoalkohol.

[0135] Konkrete Beispiele fiir die aliphatische Monocarbonsaure beinhalten Myristinsdure, Palmitinsaure,
Stearinsdure, Arachidinsaure, Behenséaure, Lignocerinsaure, Cerotinsdure, Montansaure, Melissinsaure, Ol-
saure, Vaccenséure, Linolsdure und Linolensaure.

[0136] Konkrete Beispiele fiir den Fettmonoalkohol beinhalten Myristylalkohol, Cetanol, Stearylalkohol, Ara-
chidylalkohol, Behenylalkohol, Tetracosanol, Hexacosanol, Octacosanol und Triacontanol.

[0137] Konkrete Beispiele fir die zweiwertige Carbonsaure beinhalten Butandisdure (Bernsteinsaure),
Pentandisdure (Glutarsadure), Hexandisaure (Adipinsaure), Heptandisaure (Pimelinsaure), Octandisaure (Su-
berinsaure), Nonandisaure (Azelainsdure), Dekandisdure (Sebacinsdure), Dodecandisdure, Tridecaendisau-
re, Tetradecandisaure, Hexadecandisaure, Octadecandisdure, Eicosandisaure, Phthalsaure, Isophthalsaure,
Terephthalsédure und dergleichen.

[0138] Konkrete Beispiele fir den zweiwertigen Alkohol beinhalten Ethylenglykol, Propylenglykol, 1,3-Pro-
pandiol, 1,4-Butandiol, 1,5-Pentandiol, 1,6-Hexandiol, 1,10-Decandiol, 1,12-Dodecandiol, 1,14-Tetradecandi-
ol, 1,16-Hexadecandiol, 1,18-Octadecandiol, 1,20-Eicosandiol, 1,30-Triacontandiol, Diethylenglykol, Dipropy-
lenglykol, 2,2,4-Trimethyl-1,3-pentandiol, Neopentylglykol, 1,4-Cyclohexandimethanol, Spiroglykol, 1,4-Phe-
nylenglykol, Bisphenol A, hydriertes Bisphenol A und dergleichen.

[0139] Andere verwendbare Trennmittel beinhalten Erdélwachse und ihre Derivate, wie etwa Paraffinwachs,
mikrokristallines Wachs und Petrolatum, Montanwachs und seine Derivate, nach dem Fischer-Tropsch-Ver-
fahren gewonnene Kohlenwasserstoffwachse und ihre Derivate, Polyolefinwachse, wie etwa Polyethylen und
Polypropylen und ihre Derivate, natlrliche Wachse, wie etwa Carnaubawachs und Candelillawachs und ihre
Derivate, hdhere Fettalkohole und Fettsduren, wie etwa Stearinsaure und Palmitinsaure.

[0140] Der Gehalt des Trennmittels betragt bevorzugt von 5,0 Massenteilen bis 20,0 Massenteilen pro 100,
0 Massenteile des Bindemittelharzes.

[0141] Im Toner kann auch ein Farbemittel beinhaltet sein. Das Farbemittel ist nicht spezifisch begrenzt, und
die folgenden bekannten Farbemittel kbnnen verwendet werden.

[0142] Beispiele fur gelbe Pigmente beinhalten Eisenoxidgelb, Neapelgelb, Naphtholgelb S, Hansagelb G,
Hansagelb 10G, Benzidingelb G, Benzidingelb GR, Chinolingelblack, Permanentgelb NCG, kondensierte Azo-
verbindungen, wie etwa Tartrazinlack, Isoindolinonverbindungen, Anthrachinonverbindungen, Azometallkom-
plexe, Methinverbindungen und Allylamidverbindungen. Spezifische Beispiele beinhalten:

C.l. Pigment Yellow 12, 13, 14, 15, 17, 62, 74, 83, 93, 94, 95, 109, 110, 111, 128, 129, 147, 155, 168
und 180.

[0143] Beispiele fir rote Pigmente beinhalten rotes Eisenoxid, Permanentrot 4R, Litholrot, Pyrazolonrot,
Watching Red Calciumsalz, Lackrot C, Lackrot D, Brillantkarmin 6B, Brillantkarmin 3B, Eosinlack, Rhodamin-
lack B, kondensierte Azoverbindungen, wie etwa Alizarinlack, Diketopyrrolopyrrolverbindungen, Anthrachinon-
verbindungen, Chinacridonverbindungen, basische Farbstofflack-Verbindungen, Naphtholverbindungen, Ben-
zimidazolonverbindungen, Thioindigoverbindung und Perylenverbindungen. Spezifische Beispiele beinhalten:
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C.l. Pigment Red 2, 3, 5, 6, 7, 23, 48:2, 48:3, 48:4, 57:1, 81:1, 122, 144, 146, 166, 169, 177, 184, 185,
202, 206, 220, 221 und 254.

[0144] Beispiele fiir blaue Pigmente beinhalten Alkaliblaulack, Victoriablaulack, Phthalocyaninblau, metallfrei-
es Phthalocyaninblau, Phthalocyaninblau mit partiellem Chlorid, Fast-Sky-Blau, Kupferphthalocyaninverbin-
dungen, wie etwa Indathrenblau BG und Derivate davon, Anthrachinonverbindungen und basische Farbstoff-
lackverbindungen. Spezifische Beispiele beinhalten:

C.l. Pigment Blue 1, 7, 15, 15:1, 15:2, 15:3, 15:4, 60, 62 und 66.

[0145] Beispiele flir schwarze Pigmente beinhalten Carbon Black und Anilinschwarz. Diese Farbemittel kon-
nen einzeln, als Mischung oder in fester L6sung verwendet werden.

[0146] Der Gehalt des Farbemittels betragt bevorzugt von 3,0 Massenteilen bis 15,0 Massenteilen pro 100,
0 Massenteile des Bindemittelharzes.

[0147] Das Tonerteilchen kann auch ein Ladungssteuerungsmittel beinhalten. Ein bekanntes Ladungssteue-
rungsmittel kann verwendet werden. Besonders wiinschenswert ist ein Ladungssteuerungsmittel, das fir eine
schnelle Ladegeschwindigkeit sorgt und eine gleichmaflige Ladungsmenge stabil aufrechterhalten kann.

[0148] Beispiele fiir Ladungssteuerungsmittel zur Steuerung der negativen Ladungseigenschaften des Toner-
teilchens beinhalten:

organische Metallverbindungen und Chelatverbindungen, beinhaltend Monoazo-Metallverbindungen,
Acetylaceton-Metallverbindungen, aromatische Oxycarbonsauren, aromatische Dicarbonsduren und Me-
tallverbindungen von Oxycarbonsauren und Dicarbonséuren. Andere Beispiele beinhalten aromatische
Oxycarbonsauren, aromatische Mono- und Polycarbonsauren und ihre Metallsalze, Anhydride und Ester,
und Phenolderivate, wie etwa Bisphenole und dergleichen. Andere Beispiele beinhalten Harnstoffderiva-
te, metallhaltige Salicylsaureverbindungen, metallhaltige Naphthoes&ureverbindungen, Borverbindungen,
quaternare Ammoniumsalze und Calixarene.

[0149] Unterdessen beinhalten Beispiele fiir Ladungssteuerungsmittel zur Steuerung der positiven Ladungs-
eigenschaften des Tonerteilchens Nigrosin und mit Fettsduremetallsalzen modifiziertes Nigrosin; Guanidinver-
bindungen; Imidazolverbindungen; quartdre Ammoniumsalze, wie etwa Tributylbenzylammonium-1-hydroxy-4-
naphthosulfonatsalz und Tetrabutylammoniumtetrafluoroborat, Oniumsalze, wie etwa Phosphoniumsalze, die
Analoga davon sind, und Lackpigmente davon; Triphenylmethanfarbstoffe und Lackpigmente davon (unter Ver-
wendung von Phosphowolframsaure, Phosphomolybdénsaure, Phosphowolfram-Molybdansaure, Gerbsaure,
Laurinsaure, Gallussaure, Ferricyansaure oder einer Ferrocyanverbindung oder dergleichen als Verlackungs-
mittel); Metallsalze héherer Fettsauren; und Harzladungssteuerungsmittel.

[0150] Eines dieser Ladungssteuerungsmittel kann allein oder eine Kombination von zwei oder mehr verwen-
det werden. Die Zugabemenge dieser Ladungssteuerungsmittel betragt bevorzugt von 0,01 Massenteile bis
10,00 Massenteile pro 100,00 Massenteile der polymerisierbaren Monomere.

[0151] Im Folgenden werden Verfahren zur Messung verschiedener physikalischer Eigenschaften beschrie-
ben.

Messung des mittleren Durchmessers und des Spannwerts von Feinteilchen A

[0152] Der volumenbasierte mittlere Durchmesser des Fettsduremetallsalzes wird geman JIS Z 8825-1 (2001)
gemessen und lautet im Einzelnen wie folgt.

[0153] Als Messgerat wird ein Laserbeugungs-/Streuungs-Teilchengréf3enverteilungsmessgerat vom Typ
,LA-920“ (hergestellt von Horiba, Ltd.) verwendet. Die Einstellung der Messbedingungen und die Analyse der
Messdaten werden mit der speziellen Software ,HORIBA LA-920 for Windows® WET (LA-920) Ver. 2.02"
durchgefiihrt, die mit dem LA-920 geliefert wird. Zusatzlich wird als Messlésungsmittel ionenausgetauschtes
Wasser verwendet, aus dem Verunreinigungen, Feststoffe und dergleichen im Voraus entfernt wurden.

[0154] Das Messprozedere ist wie folgt.
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(1) Ein Chargen-Typ Zellenhalter wird am LA-920 angebracht.

(2) Eine bestimmte Menge an ionenausgetauschtem Wasser wird in eine Chargen-Typ Zelle gegeben,
und die Chargen-Typ Zelle wird in den Chargen-Typ Zellenhalter gesetzt.

(3) Das Innere der Chargen-Typ Zelle wird mit einer bestimmungsgeméalen Rihrerspitze gerlhrt.

(4) Die Schaltflache ,REFRACTIVE INDEX" auf dem Bildschirm ,DISPLAY CONDITION SETTING" wird
gedrickt und die Datei ,110A000I“ (relativer Brechungsindex 1.10) wird ausgewahit.

(5) Auf dem Bildschirm ,DISPLAY CONDITION SETTING* wird der Teilchendurchmesser auf Volumen-
basis eingestellt.

(6) Nach einer Aufwarmzeit von 1 Stunde oder l&nger werden die Einstellung der optischen Achsen, die
Feineinstellung der optischen Achsen und die Blindmessung durchgefiihrt.

(7) Etwa 60 mL ionenausgetauschtes Wasser werden in ein 100-mL-Flachbodenbecherglas gegeben. Als
Dispergiermittel werden etwa 0,3 mL einer verdiinnten Lésung zugegeben, die durch etwa dreifache Mas-
senverdinnung von ,CONTAMINON N (eine 10%ige wassrige Losung eines neutralen Reinigungsmittels
zur Reinigung von Préazisionsmessinstrumenten; die einen pH-Wert von 7 hat und ein nichtionisches Ten-
sid, ein anionisches Tensid und einen organischen Builder enthalt, hergestellt von Wako Pure Chemical
Industries, Ltd.) mit ionenausgetauschtem Wasser hergestellt wurde.

(8) Ein Ultraschalldispergierer ,Ultrasonic Dispersion System Tetora 150 (hergestellt von Nikkaki Bios
Inc.), der eine elektrische Leistung von 120 W hat und in dem zwei Oszillatoren mit einer Schwingungs-
frequenz von 50 kHz mit einer Phasendifferenz von 180 Grad eingebaut sind, wird vorbereitet. Etwa 3,
3 | ionenausgetauschtes Wasser werden in den Wassertank des Ultraschalldispergierers gegeben, und
etwa 2 mL CONTAMINON N werden in den Wassertank gegeben.

(9) Das Becherglas von (7) wird in die Becherglasbefestigungséffnung des Ultraschalldispergierers ein-
gesetzt und der Ultraschalldispergierer betatigt. Dann wird die H6henposition des Becherglases so ein-
gestellt, dass der Resonanzzustand der Flussigkeitsoberflache der wéssrigen Lésung im Becherglas ma-
Ximiert ist.

(10) Wahrend die wassrige Lésung im Becherglas von (9) mit Ultraschallwellen bestrahlt wird, wird der
wassrigen Losung im Becherglas von (9) nach und nach etwa 1 mg des Fettsduremetallsalzes zugegeben
und dispergiert. Dann wird die Ultraschalldispergierung fir weitere 60 Sekunden fortgesetzt. In diesem
Fall schwimmt das Fettsduremetallsalz manchmal als Klumpen auf der Flissigkeitsoberflache. In diesem
Fall wird der Klumpen durch Schwenken eines Bechers in Wasser eingetaucht, und dann wird die Ultra-
schalldispersion 60 Sekunden lang durchgefihrt. Bei der Ultraschalldispersion wird die Wassertemperatur
des Wassertanks je nach Bedarf auf 10°C bis 40°C eingestellt.

(11) Die wassrige Losung, die in (10) angefertigt wurde und in der das Fettsduremetallsalz dispergiert ist,
wird sofort nach und nach in die Chargen-Typ Zelle zugegeben, wobei darauf geachtet wird, dass keine
Luftblasen eingeflhrt werden, und die Transmission der Wolframlampe wird so eingestellt, dass sie 90%
bis 95% betragt. Dann wird die TeilchengréRenverteilung gemessen. Auf der Grundlage der erhaltenen
volumenbasierten TeilchengréRenverteilungsdaten werden ein 5% integrierter Durchmesser, ein 50% in-
tegrierter Durchmesser und ein 95% integrierter Durchmesser von der Seite mit kleinem Teilchendurch-
messer berechnet.

[0155] Die erhaltenen Werte werden mit D5s, D50s und D95s bezeichnet, und der Spannwert wird aus diesen
Werten bestimmt.

Verfahren zur Messung der wahren Dichte von Tonerteilchen

[0156] Bei der Messung der wahren Dichte von Tonerteilchen in einem Toner, bei dem den Tonerteilchen von
aulden ein externes Additiv zugegeben wurde, wird das externe Additiv entfernt. Das spezifische Verfahren
wird im Folgenden beschrieben.

[0157] Insgesamt 160 g Saccharose (hergestellt von Kishida Chemical) werden zu 100 mL ionenausgetausch-
tem Wasser hinzugegeben und in einem Wasserbad geldst, um eine konzentrierte Saccharoselésung herzu-
stellen. Insgesamt 31 g der konzentrierten Saccharoselésung und 6 mL CONTAMINON N werden zur Zentri-
fugenrohr gegeben, um eine Dispersionsflissigkeit herzustellen. Insgesamt 1 g des Toners wird der Dispersi-
onsflissigkeit zugesetzt, und die Klumpen des Toners werden mit einem Spatel oder dergleichen gelést.
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[0158] Das Zentrifugenrohr wird 20 Minuten lang auf einem Schuttler (,KM Shaker”, hergestellt von lwaki
Sangyo Co., Ltd.) bei einer Bedingung von 350 Hiben pro Minute geschittelt. Nach dem Schitteln wird die
Lésung in ein Glasrohr (50 mL) fir einen Schwenkrotor uberflhrt und unter Bedingungen von 3500 U/min und
30 min in einer Zentrifuge (H-9R; hergestellt von Kokusan Co., Ltd.) zentrifugiert. In dem Glasrohr befinden sich
nach der Zentrifugation Tonerteilchen in der obersten Schicht und ein externes Additiv in der unteren Schicht
auf der Seite der wéassrigen LOsung, so dass nur die Tonerteilchen in der obersten Schicht gesammelt werden.

[0159] Wenn die externen Additive nicht ausreichend entfernt wurden, wird die Zentrifugation bei Bedarf wie-
derholt, und nach ausreichender Trennung wird die Tonerflissigkeit getrocknet, um Tonerteilchen zu sammeln.

[0160] Die wahre Dichte der Tonerteilchen wird mit einem trockenen automatischen Densitometer - Auto Py-
knometer (hergestellt von Yuasa lonics Co., Ltd.) gemessen. Die Bedingungen sind wie folgt.

Zelle: SM-Zelle (10 mL)

Probenmenge: etwa 2,0 g

[0161] Mit diesem Messverfahren wird die wahre Dichte von Feststoffen und Flissigkeiten auf der Grundlage
eines Gasphasenaustauschverfahrens gemessen. Ahnlich wie das Fliissigphasenersatzverfahren basiert es
auf dem archimedischen Prinzip, aber da Gas (Argongas) als Ersatzmedium verwendet wird, ist die Genauig-
keit fir Mikroporen hoch.

Verfahren zur Messung des gewichtsgemittelten Teilchendurchmessers (D4)
und des zahlengemittelten Teilchendurchmessers (D1) von Tonerteilchen

[0162] Der gewichtsgemittelte Teilchendurchmesser (D4) und der zahlengemittelte Teilchendurchmesser (D1)
des Tonerteilchens wird wie folgt berechnet. Ein PrazisionsteilchengréfRenverteilungsanalysator ,Multisizer (R)
3 Coulter Counter® (Beckman Coulter, Inc.), der auf der Methode des elektrischen Porenwiderstands basiert
und mit einem 100 pym langen Aperturrohr ausgestattet ist, wird zusammen mit der als Zubehér erhéltlichen
speziellen Software ,Beckman Coulter Multisizer 3 Version 3.51“ (Beckman Coulter, Inc.) zum Einstellen der
Messbedingungen und Analysieren der Messdaten verwendet, und die Messung und Analyse wird durchge-
fUhrt.

[0163] Die bei der Messung verwendete wassrige Elektrolytlésung kann eine Losung von hochreinem Natri-
umchlorid sein, das in ionenausgetauschtem Wasser in einer Konzentration von etwa 1 Massen-% geldst ist,
wie etwa ,ISOTON II* (Beckman Coulter, Inc.).

[0164] Die folgenden Einstellungen werden vor der Messung und Analyse in der speziellen Software vorge-
nommen.

[0165] Auf dem Fenster ,Change standard measurement method (SOM)“ der speziellen Software wird die
Gesamtzahl der Zahlungen im Kontrollmodus auf 50000 Teilchen, die Anzahl der Messungen auf 1 und der
Kd-Wert auf einen Wert eingestellt, der mit ,Standard Particles 10.0 um* erhalten wird (Beckman Coulter, Inc.).
Der Schwellenldrmpegel wird automatisch durch Driicken der Taste , Threshold/noise level measurement” ein-
gestellt. Der Strom wird auf 1600 pA, die Verstarkung auf 2 und die Elektrolytiésung auf ISOTON Il eingestellt,
und es wird eine Hakchen fur ,Aperture tube flush after measurement” gesetzt.

[0166] Auf dem Fenster ,Conversion settings from pulse to particle diameter der speziellen Software wird
das Bin-Intervall auf den logarithmischen Teilchendurchmesser, der Teilchendurchmesser-Bin auf 256 und der
Teilchendurchmesserbereich auf 2 pm bis 60 pm eingestellt.

[0167] Die spezifischen Messverfahren sind wie folgt.

(1) Etwa 200 mL der wassrigen Elektrolytldsung werden in ein bestimmungsgemafRes 250 mL Rundbo-
denbecherglas des Multisizers 3 gegeben, das Becherglas wird auf den Probensténder gestellt und mit
einem Ruhrstab gegen den Uhrzeigersinn mit einer Geschwindigkeit von 24 U/min gerlhrt. Kontaminatio-
nen und Blasen im Blendenrohr werden dann durch die Funktion ,Aperture flush“ der speziellen Software
entfernt.

(2) 30 mL derselben wassrigen Elektrolytldsung werden in ein 100-mL-Flachbodenbecherglas gegeben,
und etwa 0,3 mL einer Verdiinnung von ,Contaminon N* (eine 10-Massen-%ige wassrige Lésung eines
pH-7-Neutraldetergenses zum Waschen von Prézisionsinstrumenten, das ein nichtionisches Tensid, ein
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anionisches Tensid und einen organischen Builder enthalt, hergestellt von Wako Pure Chemical Indus-
tries, Ltd.), 3-fach verdiinnt mit lonenaustauschwasser, werden hinzugegeben.

(3) Die vorgeschriebene Menge lonenaustauscherwasser wird in den Wassertank eines Ultraschalldis-
pergiergerats ,Ultrasonic Dispersion System Tetra150“ (Nikkaki Bios Co., Ltd.) mit einer elektrischen Leis-
tung von 120 W gegeben, das mit zwei eingebauten Oszillatoren mit einer Schwingungsfrequenz von 50
kHz ausgestattet ist, deren Phasen um 180° voneinander verschoben sind, und etwa 2 mL Contaminon
N werden in den Tank gegeben.

(4) Das Becherglas von (2) oben wird in die Becherglasbefestigungsoffnung des Ultraschalldispergierers
eingesetzt und der Ultraschalldispergierer wird betatigt. Die HOhenposition des Becherglases wird so ein-
gestellt, dass der Resonanzzustand der Flissigkeitsoberflaiche der wassrigen Elektrolytiésung im Becher-
glas maximiert ist.

(5) Die wassrige Elektrolytldsung im Becherglas von (4) oben wird dem Ultraschall ausgesetzt, indem der
wassrigen Elektrolytldsung nach und nach etwa 10 mg Tonerteilchen hinzugefligt und dispergiert werden.
Die Ultraschalldispersion wird dann fir weitere 60 Sekunden fortgesetzt. Wahrend der Ultraschalldisper-
gierung wird die Wassertemperatur im Tank geeignet auf 10°C bis 40°C eingestellt.

(6) Die wassrige Elektrolytldsung von (5) oben mit den darin dispergierten Tonerteilchen wird mit einer
Pipette in das Rundbodenbecherglas von (1) oben, das auf dem Probenstéander steht, getropft und auf
eine Messkonzentration von etwa 5% eingestellt. Die Messung wird dann durchgefihrt, bis die Anzahl der
gemessenen Teilchen 50000 erreicht.

(7) Die Messdaten werden mit der dem Geréat beiliegenden speziellen Software analysiert, und der ge-
wichtsgemittelte Teilchendurchmesser (D4) und der zahlengemittelte Teilchendurchmesser (D1) werden
berechnet. Der zahlengemittelte Teilchendurchmesser (D1) und der gewichtsgemittelte Teilchendurch-
messer (D4) sind der ,Arithmetic diameter” im Fenster ,Analysis/number statistic value (arithmetic mean)“
bzw. ,Analysis/volume statistical value (arithmetic mean)“, wenn Graph/Number% oder Graph/Volume%
in der speziellen Software eingestellt ist.

Verfahren zur Berechnung der durchschnittlichen theoretischen
Oberflache C pro Masseneinheit der Tonerteilchen

[0168] Nach Erhalt des zahlengemittelten Teilchendurchmessers (D1) wird die fir die Messdatenanalyse be-
reitgestellte spezielle Software ,Beckman Coulter Multisizer 3 Version 3.51% (hergestellt von Beckman Coulter,
Inc.) verwendet, um einen Bereich von 2,0 bis 32,0 ym in 12 Kanale (2,000 bis 2,520 ym, 2,520 bis 3,175 um,
3,175 bis 4,000 ym, 4,000 bis 5,040 ym, 5,040 bis 6,350 ym, 6,350 bis 8,000 ym, 8,000 bis 10,079 um, 10,
079 bis 12,699 pym, 12,699 bis 16,000 ym, 16,000 bis 20,159 ym, 20,159 bis 25,398 pm und 25,398 bis 32,
000 pum), und das Zahlenverhaltnis der Tonerteilchen in jedem Teilchendurchmesserbereich wird bestimmt.

[0169] Danach wird unter Verwendung des Medianwerts jedes Kanals (z. B. bei einem Kanal von 2.000 bis
2,520 ym betragt der Medianwert 2,260 um) die theoretische Oberflache (= 4 x T x (Medianwert von jedem
Kanals)?) unter der Annahme ermittelt, dass das Tonerteilchen mit dem Medianwert jedes Kanals eine echte
Kugel ist. Diese theoretische Oberflache wird mit dem zuvor bestimmten Zahlenverhaltnis der zu jedem Kanal
gehdrenden Teilchen multipliziert, um die durchschnittliche theoretische Oberflache (a) eines Tonerteilchens
unter der Annahme zu bestimmen, dass das gemessene Tonerteilchen eine echte Kugel ist.

[0170] Anschlieend wird auf die gleiche Weise die theoretische Masse (= 4/3 x  x (Medianwert von jedem
Kanals)® x wahre Dichte) unter der Annahme, dass das Tonerteilchen mit dem Medianwert jedes Kanals eine
wahre Kugel ist, aus dem Medianwert jedes Kanals und der gemessenen wahren Dichte der Tonerteilchen
ermittelt. Die durchschnittliche theoretische Masse (b) eines Tonerteilchens wird aus der theoretischen Masse
und dem oben bestimmten Zahlenverhaltnis der zu jedem Kanal gehérenden Teilchen bestimmt.

[0171] Daraus wird die durchschnittliche theoretische Oberflache C (m?/g) pro Masseneinheit des gemesse-
nen Tonerteilchens aus der durchschnittlichen theoretischen Oberflache und der durchschnittlichen theoreti-
schen Masse eines Tonerteilchens berechnet.

Verfahren zur Messung des Bedeckungsverhaltnisses von Feinteilchen A

[0172] Das Bedeckungsverhaltnis der Feinteilchen A wird mit ESCA (Réntgen-Photoelektronenspektroskopie)
gemessen (Quantum 2000, hergestellt von ULVAC-PHI).
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[0173] Als Probenhalter dient eine 75 mm quadratische Platte (versehen mit einem Schraubenloch von etwa
1 mm Durchmesser zur Befestigung der Probe), die an der Vorrichtung befestigt ist. Da das Schraubenloch
der Platte ein Durchgangsloch ist, wird das Loch mit einem Harz oder dergleichen verschlossen und ein kon-
kaver Abschnitt zur Messung von Pulver mit einer Tiefe von etwa 0,5 mm vorbereitet. Eine Messprobe (Toner
oder Feinteilchen A (Fettsduremetallsalz) allein) wird mit einem Spatel oder dergleichen in den konkaven Teil
gepackt, und eine Probe wird durch Schleifen angefertigt.

[0174] Die ESCA-Messbedingungen sind wie folgt.
Analysemethode: enge Analyse

Rontgenquelle: Al-Ka

Réntgenbedingungen: 100 y, 25 W, 15 kV
Photoelektroneneinfangwinkel: 45°
Durchgangsenergie: 58,70 eV

Messbereich: $100 ym

[0175] Zunéachst wird der Toner gemessen. Zur Berechnung des quantitativen Wertes der in den Feinteilchen
A enthaltenen Metallatome werden C 1s (B. E. 280 eV bis 295 eV), O 1s (B. E. 525 eV bis 540 eV), Si 2p (B.
E. 95 eV bis 113 eV) und der Elementpeak des Metallatoms der Feinteilchen A verwendet. Der hier erhaltene
quantitative Wert des Metallelements wird mit X1 bezeichnet.

[0176] Als nachstes wird auf die gleiche Weise die Elementaranalyse des Feinteilchens A allein durchgefihrt,
und der quantitative Wert des in dem hier erhaltenen Feinteilchen A enthaltenen Elements wird mit X2 be-
zeichnet.

[0177] Das Bedeckungsverhéltnis ergibt sich aus der folgenden Formel unter Verwendung von X1 und X2.

Bedeckungsverhaltnis (%) der Feinteilchen A = X1/X2x100

Messung der Menge an Feinteilchen A und B im Toner

[0178] Die Feinteilchen A und B werden von den Bestandteilen des Toners getrennt, und ihre Menge wird mit
dem folgenden Verfahren gemessen.

[0179] Insgesamt 1 g des Toners wird zu 31 g Chloroform, das sich in einem Flaschchen befindet, hinzuge-
figt und darin dispergiert. Die Dispersion wird unter Verwendung eines Ultraschall-Homogenisierers fir 30
min durchgefiihrt, um eine Dispersionsfliissigkeit herzustellen. Die Behandlungsbedingungen sind wie folgt.
Ultraschall-Behandlungsgerat: Ultraschall-Homogenisator VP-050 (hergestellt von Taitec Corporation).
Mikrochip: Stufen-Typ Mikrochip, Spitzendurchmesser $2 mm.

Spitzenposition des Mikrochips: die Mitte des Glasflaschchens in einer Hohe von 5 mm vom Boden des Flasch-
chens.

Ultraschallbedingungen: Intensitat 30%, 30 min. Zu diesem Zeitpunkt werden Ultraschallwellen angewendet,
wahrend das Flaschchen mit Eiswasser gekihlt wird, um die Temperatur der Dispersion nicht zu erhéhen.

[0180] Die Dispersionsflissigkeit wird in ein Glasrohr (50 mL) fiir einen Schwenkrotor Gberfihrt und mit einer
Zentrifuge (H-9R; hergestellt von Kokusan Co., Ltd.) bei 58,33 S fir 30 min zentrifugiert. Jedes Material, das
den Toner bildet, wird nach der Zentrifugation in dem Glasrohr getrennt. Jedes Material wird unter Vakuumbe-
dingungen (40°C/24 h) extrahiert und getrocknet. Die Feinteilchen A und B, die den Anforderungen der vorlie-
genden Erfindung entsprechen, werden ausgewahlt und extrahiert, und ihre Menge wird gemessen.

Verfahren zur Messung des spezifischen Durchgangswiderstands von Feinteilchen B

[0181] Der spezifische Durchgangswiderstand der Feinteilchen B wird aus einem Stromwert berechnet, der mit
einem Elektrometer gemessen wird (6430-Typ Sub-Femtoamp Remote Source Meter, hergestellt von Keithley
Instruments Co.). Insgesamt 1,0 g der Feinteilchen B werden in einen Probenhalter (Typ SH2-Z, hergestellt
von TOYO Corporation) mit einer oberen und einer unteren Elektrode in Sandwichbauweise gefiillt, und die
Feinteilchen B werden durch Anlegen eines Drehmoments von 2,0 N-m komprimiert. Die verwendeten Elektro-
den haben einen oberen Elektrodendurchmesser von 25 mm und einen unteren Elektrodendurchmesser von
2,5 mm. Eine Spannung von 10,0 V wird durch den Probenhalter an die Feinteilchen B angelegt, ein Wider-
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standswert wird aus einem Stromwert zum Zeitpunkt der Sattigung berechnet, der keinen Ladestrom enthal,
und ein spezifischer Durchgangswiderstand wird durch die folgende Gleichung berechnet.

[0182] Die Feinteilchen B kénnen vom Toner isoliert werden, indem der Toner in einem Lésungsmittel, wie
etwa Chloroform dispergiert wird und dann die Feinteilchen B durch eine Differenz im spezifischen Gewicht
durch Zentrifugieren oder dergleichen isoliert werden. Es ist auch mdglich, die Feinteilchen B allein zu messen,
falls die Feinteilchen B allein erhalten werden kénnen.

Spetzifischer Durchgangswiderstand(Qm) = Widerstandswert (<) -
Elektrodentfizche(m? ) /Probendicke (m)

Verfahren zur Messung des zahlengemittelten Teilchendurchmessers von Priméarteilchen von Feinteilchen B

[0183] Der zahlengemittelte Teilchendurchmesser der Primarteilchen der Feinteilchen B wird unter Verwen-
dung eines Rasterelektronenmikroskops ,S-4800“ (Handelsname; hergestellt von Hitachi, Ltd.) gemessen. Der
Toner, dem die Feinteilchen B zugegeben wurden, wird betrachtet, und die Hauptachse von 100 Primarteilchen
der Feinteilchen B wird nach dem Zufallsprinzip in einem bis zu 50000-fach vergréRerten Sichtfeld gemessen,
um den zahlengemittelten Teilchendurchmesser zu erhalten. Die Betrachtungsvergréferung wird optional in
Abhéangigkeit von der GroéRRe der Feinteilchen B angepasst.

[0184] Wenn die Feinteilchen B allein erhalten werden kénnen, kdnnen die Feinteilchen B allein gemessen
werden.

Verfahren zur Messung des zahlengemittelten Teilchendurchmessers von Priméarteilchen aus Feinteilchen C

[0185] Der zahlengemittelte Teilchendurchmesser der Feinteilchen C wird auf die gleiche Weise gemessen
wie bei dem Verfahren zur Messung des zahlengemittelten Teilchendurchmessers der Priméarteilchen der Fein-
teilchen B. Um von den Feinteilchen A und den Feinteilchen B zu unterscheiden, wird an jedem Teilchen des
externen Additivs eine EDS-Analyse durchgefiihrt, und es wird bestimmt, ob es sich bei den analysierten Teil-
chen um die Feinteilchen C handelt oder nicht.

Verfahren zur Messung des Anteils der von eingebetteten Feinteilchen eingenommenen Flache B

[0186] Der Anteil der von den eingebetteten Feinteilchen B eingenommenen Flache wird mit einem Transmis-
sionselektronenmikroskop (TEM) (JEM-2100 von JEOL Ltd.) gemessen.

[0187] Beider Anfertigung der Probe wird der zu betrachtende Toner in einem bei Normaltemperatur hartbaren
Epoxidharz ausreichend dispergiert. Danach wird das gehartete Produkt, das durch Harten in einer Atmosphéare
bei einer Temperatur von 35°C flr 2 Tage erhalten wird, so wie es ist oder nach dem Einfrieren als flockige
Probe betrachtet, die mit einem Mikrotom, das mit einer Diamantklinge ausgestattet ist, erhalten wird.

[0188] Der kreisdquivalente Durchmesser des Toners wird aus der Querschnittsflache in einer transmissions-
mikroskopischen Aufnahme bestimmt, und der Toner, bei dem der erhaltene Wert innerhalb von £10% des
zahlengemittelten Teilchendurchmessers der Tonerteilchen liegt, der nach dem oben beschriebenen Verfah-
ren unter Verwendung eines Coulter-Zahlers bestimmt wurde, wird fur die TEM-Betrachtung ausgewahlt. Die
folgende Toner-Querschnittsbildanalyse wird an 100 Querschnitten durchgefiihrt.

Far die Bildanalyse wird die Bildverarbeitungssoftware ,Image-Pro Plus 5.1J“ (hergestellt von Media Cyberne-
tics) verwendet.

[0189] Im Folgenden wird die Unterscheidung zwischen eingebetteten Feinteilchen B und nicht eingebetteten
Feinteilchen B beschrieben. Wenn nur ein Teil des Feinteilchens B im Tonerteilchen eingebettet ist, wird davon
ausgegangen, dass das Feinteilchen B eingebettet ist, wenn die Lange eines Abschnitts des Feinteilchens B
in Kontakt mit dem Tonerteilchen 50% oder mehr einer Umfangslange des Feinteilchens B betragt. Wenn die
Lange eines Abschnitts des Feinteilchens B in Kontakt mit dem Tonerteilchen weniger als 50% betragt, wird
davon ausgegangen, dass das Feinteilchen B nicht eingebettet ist.

[0190] Im Folgenden wird ein fir die Bildanalyse verwendeter Bereich im Tonerquerschnitt beschrieben. Die

Kontur des Querschnitts des Toners ist die aulRerste Oberflache des Toners. Ein Abschnitt, in dem die Fein-
teilchen A oder B die duRerste Oberflache sind, und ein Abschnitt, in dem das Tonerteilchen die du3erste
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Oberflache ist, sind in einem Teilchen des Toners beinhaltet. Ein Bereich von der Kontur des Tonerquerschnitts
bis 30 nm nach Innen in Richtung des Schwerpunktes des Querschnitts wird als oberflachennaher Bereich
definiert. Wenn das gesamte Feinteilchen B oder ein Teil davon, das im Tonerteilchen eingebettet ist, in Bezug
auf den oberflachennahen Bereich in der Tonerinnenseite enthalten ist, ist die Flache dieses Teils nicht in der
Flache des eingebetteten Feinteilchens B beinhaltet.

[0191] Der Anteil F der Flache, die von einem Teil der im oberflichennahen Bereich eingebetteten Feinteilchen
B eingenommen wird, wird auf der Grundlage der Gesamtflache berechnet, die von den im Querschnitt eines
Tonerteilchens vorhandenen Feinteilchen B eingenommen wird.

[0192] Insgesamt werden 100 Querschnitte betrachtet und deren arithmetischer Mittelwert verwendet.
Verfahren zur Messung des Anteils der von eingebetteten Feinteilchen eingenommenen Flache C

[0193] Der Anteil der von den eingebetteten Feinteilchen C eingenommenen Flache wird auf die gleiche Wei-
se berechnet wie bei dem Verfahren zur Messung des Anteils der von den eingebetteten Feinteilchen B ein-
genommenen Flache.

[0194] Um die Feinteilchen A und die Feinteilchen B zu unterscheiden, wird an jedem Teilchen des externen
Additivs eine EDS-Analyse durchgefihrt, und es wird bestimmt, ob es sich bei den analysierten Teilchen um
die Feinteilchen C handelt.

Messung des Fixierverhaltnisses G von Feinteilchen A zum Tonerteilchen

[0195] Insgesamt 160 g Saccharose (hergestellt von Kishida Chemical) werden zu 100 mL ionenausgetausch-
tem Wasser hinzugegeben und in einem Wasserbad geldst, um eine konzentrierte Saccharoselésung herzu-
stellen. Insgesamt 31 g der konzentrierten Saccharoseldésung und 6 mL CONTAMINON N (eine 10 Massen-
%ige wassrige Losung eines neutralen Reinigungsdetergenses zur Reinigung von Prézisionsmessinstrumen-
ten; das einen pH-Wert von 7 hat und ein nichtionisches Tensid, ein anionisches Tensid und einen organischen
Builder enthalt, hergestellt von Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) werden in ein Zentrifugenrohr (Fassungs-
vermdgen 50 mL) gegeben, um eine Dispersionsfliissigkeit herzustellen. Der Dispersionsflissigkeit werden
insgesamt 1,0 g des Toners zugesetzt, und die Tonerklumpen werden mit einem Spatel oder dergleichen ge-
I6st.

[0196] Das Zentrifugenrohr wird 20 Minuten lang auf einem Schuttler (,KMShaker®, hergestellt von Iwaki San-
gyo Co., Ltd.) bei einer Geschwindigkeit von 350 spm (Hube pro Minute) geschuttelt. Nach dem Schutteln wird
die Lésung in ein Glasrohr (Fassungsvermdgen 50 mL) fiir einen Schwenkrotor Gberfihrt und unter Bedingun-
gen von 3500 U/min und 30 min in einer Zentrifuge (H-9R; hergestellt von Kokusan Co., Ltd.) getrennt.

[0197] Es wird visuell bestétigt, dass der Toner und die wassrige LOsung ausreichend getrennt sind, und der in
der obersten Schicht abgetrennte Toner wird mit einem Spatel oder dergleichen gesammelt. Eine wassrige L6-
sung, die den gesammelten Toner beinhaltet, wird mit einem Vakuumfilter filtriert und dann mit einem Trockner
1 h oder l&anger getrocknet. Das getrocknete Produkt wird mit einem Spatel deagglomeriert, und die Menge der
im Feinteilchen A enthaltenen Metallelemente wird durch Roéntgenfluoreszenz gemessen. Das Fixierverhéltnis
(%) wird aus dem Verhaltnis der Elementmengen des mit der Dispersionsflissigkeit behandelten Toners und
des zu messenden Ausgangstoners berechnet.

[0198] Die Messung der Fluoreszenz-Rdntgenstrahlen von jedem Element entspricht JIS K 0119-1969, und
ist im Einzelnen wie folgt.

[0199] Als Messgerat dient ein wellenldngendispersives Rontgenfluoreszenzspektrometer ,Axios” (hergestellt
von PANalytical) und die damit bereitgestellte spezielle Software ,SuperQ ver. 4.0F“ (hergestellt von PANalyti-
cal) wird zur Einstellung der Messbedingungen und Analyse der Messdaten verwendet. Rh wird als Anode der
Roéntgenréhre verwendet, die Messatmosphére ist Vakuum, der Messdurchmesser (Kollimatormaskendurch-
messer) betragt 10 mm, und die Messzeit betragt 10 Sekunden. Wenn ein leichtes Element gemessen wird,
wird ein Proportionalzéhler (PC) verwendet, und wenn ein schweres Element gemessen wird, wird ein Szintil-
lationszahler (SC) verwendet.

[0200] Als Messprobe wird ein Pellet verwendet, das hergestellt wird, indem etwa 1 g des mit der Dispersi-
onsflissigkeit behandelten Toners oder des Ausgangstoners in einen speziellen Aluminiumring zum Pressen
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gegeben wird, der einen Durchmesser von 10 mm hat, abgeflacht wird und durch Pressen mit einer Tabletten-
kompressionsmaschine ,BRE-32“ (Maekawa Testing Machine MFG Co., Ltd.) bei 20 MPa fir 60 Sekunden
auf eine Dicke von etwa 2 mm geformt wird.

[0201] Die Messung wird unter den oben genannten Bedingungen durchgefiihrt, die Elemente werden auf der
Grundlage der erhaltenen Réntgenpeakpositionen identifiziert, und ihre Konzentration wird aus der Zahlrate
(Einheit: cps) berechnet, die die Anzahl der Réntgenphotonen pro Zeiteinheit angibt.

[0202] Das Verfahren zur Quantifizierung des Toners wird beispielhaft anhand eines Falls beschrieben, in
dem die Feinteilchen A Zinkstearat sind. Zinkstearatfeinpulver wird zu 100 Massenteilen des Tonerteilchens
hinzugegeben, um 0,5 Massenteile zu erhalten, und mit einer Kaffeemuhle ausreichend gemischt. In &hnlicher
Weise wird Zinkstearat mit den Tonerteilchen gemischt, um 1,0 Massenteile und 2,0 Massenteile zu erhalten,
und diese Mischungen werden als Proben fiir eine Kalibrierkurve verwendet.

[0203] Fur jede Probe wird ein Pellet fir eine Kalibrierkurvenprobe, wie oben beschrieben, mit der Tabletten-
kompressionsmaschine hergestellt, und die Ka-Strahlennettointensitat des Metallelements des Fettsdureme-
tallsalzes wird gemessen. Die Kalibrierkurve in Form einer linearen Funktion wird durch Auftragen der erhalte-
nen Réntgenstrahl-Zahlrate auf der Ordinate und der Menge des Fettsduremetallsalzes, das in jeder Kalibrier-
kurvenprobe zugegeben wurde, auf der Abszisse erhalten.

[0204] Als Nachstes wird mit dem Pellet des zu analysierenden Toners die Ka-Strahlennettointensitat des Me-
tallelements des Fettsduremetallsalzes gemessen. Dann wird die Menge des Fettsduremetallsalzes im Toner
anhand der Kalibrierkurve bestimmt. Das Verhéltnis der Elementmenge in dem mit der Dispersionsflissigkeit
behandelten Toner zur Elementmenge im Ausgangstoner, berechnet nach dem oben genannten Verfahren,
wird bestimmt und als Fixierverhaltnis G (%) genommen.

Verfahren zur Messung des Dispersionsgradbewertungsindex von Feinteilchen B

[0205] Die Berechnung des Dispersionsgradbewertungsindex der Feinteilchen B in der Toneroberflache wird
mit einem Rasterelektronenmikroskop ,S-4800“ durchgefuhrt. Der Toner, dem die Feinteilchen B extern hin-
zugefugt wurden, wird in einem 10000-fach vergréRerten Sichtfeld bei einer Beschleunigungsspannung von 1,
0 kV im selben Sichtfeld betrachtet. Mit Hilfe der Bildverarbeitungssoftware ,Image-Pro Plus 5.1J“ (hergestellt
von Media Cybernetics, Inc.) wird die Berechnung aus dem betrachteten Bild auf folgende Weise durchgefiihrt.

[0206] Die Binarisierung wird so durchgefuihrt, dass nur die Feinteilchen B extrahiert werden, die Anzahl n der
Feinteilchen B und die baryzentrischen Koordinaten aller Feinteilchen B werden berechnet und der Abstand
dn min zwischen jedem Feinteilchen B und dem néchstgelegenen Feinteilchen B wird berechnet. Unter der
Annahme, dass der Mittelwert des ndhesten Abstands zwischen den Feinteilchen B im Bild als d ave genom-
men wird, wird der Dispersionsgrad durch die folgende Formel dargestellt.

> 1 (dn min- d ave)2
n

/ d ave

Dispersionsgrad - bewertungsindex =\/

[0207] Der Dispersionsgrad wird nach der obigen Prozedur fur 50 zuféllig betrachtete Toner bestimmt, und der
Mittelwert wird als Dispersionsgradbewertungsindex verwendet. Je kleiner der Dispersionsgradbewertungsin-
dex ist, desto besser ist die Dispergierbarkeit.

Verfahren zur Messung des Schmelzpunktes von Wachs
und der Glaslbergangstemperatur Tg von Tonerteilchen

[0208] Der Schmelzpunkt des Wachses und die Glasliibergangstemperatur Tg des Tonerteilchens werden mit
einem Differential-Scanning-Kalorimeter ,Q1000“ (hergestellt von TA Instruments) gemall ASTM D3418-82
gemessen. Die Temperaturkorrektur der Geratedetektionseinheit verwendet die Schmelzpunkte von Indium
und Zink, und die Warmemengenkorrektur verwendet die Schmelzwarme von Indium.

[0209] Konkret werden etwa 3 mg einer Probe (Wachs, Tonerteilchen) genau gewogen und in einen Alumi-

niumtiegel gelegt, wobei ein leerer Aluminiumtiegel als Referenz dient. Die Messung wird mit einer Tempe-
raturanstiegsrate von 10°C/min in einem Messtemperaturbereich von 30°C bis 200°C durchgefihrt. Bei der
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Messung wird die Temperatur einmal mit einer Rate von 10°C/min auf 200°C angehoben, dann mit einer Rate
von 10°C/min auf 30°C abgesenkt und dann wieder mit einer Rate von 10°C/min angehoben.

[0210] Die physikalischen Eigenschaften werden anhand der DSC-Kurve bestimmt, die im zweiten Tempera-
turanstiegsprozess erhalten wird. In dieser DSC-Kurve wird die Temperatur, die einen maximalen endothermen
Peak der DSC-Kurve im Temperaturbereich von 30°C bis 200°C zeigt, als Schmelzpunkt der Probe definiert. In
der DSC-Kurve wird der Schnittpunkt zwischen der Linie in der Mitte der Basislinie vor und nach der Anderung
der spezifischen Warme und der DSC-Kurve als Glasiibergangstemperatur Tg definiert.

Messung der durchschnittlichen Zirkularitat von Tonerteilchen

[0211] Die durchschnittliche Zirkularitdt des Tonerteilchens wird mit einem ,,FPIA-3000“-Strémungsteilchen-
bildanalysegeréat (Sysmex Corporation) unter den Mess- und Analysebedingungen fir Kalibrierungsvorgange
gemessen.

[0212] Die spezifischen Messverfahren sind wie folgt.

[0213] Etwa 20 mL lonenaustauscherwasser, aus dem feste Verunreinigungen und dergleichen entfernt wur-
den, werden zunachst in einen Glasbehalter gegeben. Dann werden etwa 0,2 mL einer verdiinnten Lésung von
»contaminon N* (eine 10 Massen-%ige wassrige Lésung eines pH 7-neutralen Detergens zum Waschen von
Préazisionsinstrumenten, die ein nichtionisches Tensid, ein anionisches Tensid und einen organischen Builder
enthalt, hergestellt von Wako Pure Chemical Industries, Ltd.), 3-fach verdinnt mit lonenaustauschwasser, zu-
gegeben.

[0214] Etwa 0,02 g der Messprobe werden dann hinzugefligt und 2 Minuten lang mit einem Ultraschalldisper-
gierer dispergiert, um eine Dispersion fir die Messung zu erhalten. Wahrend dieses Vorgangs wird gegebe-
nenfalls gekihlt, so dass die Temperatur der Dispersion 10°C bis 40°C betragt.

[0215] Unter Verwendung eines Tisch-Ultraschallreinigers und -dispergierers mit einer Schwingungsfrequenz
von 50 kHz und einer elektrischen Leistung von 150 W (z.B. ,VS-150“ von Velvo-Clear) wird eine bestimmte
Menge lonenaustauschwasser in den Dispergierbehalter gegeben und etwa 2 mL der Verunreinigung N in den
Behalter gegeben.

[0216] Fur die Messung wird ein Strémungsteilchenbildanalysator verwendet, das mit einer ,LUCPLFLN"“-Ob-
jektivlinse (20-fache Vergrofierung, Blende 0,40) ausgestattet ist, mit der Teilchenhille ,PSE-900A* (Sysmex
Corporation) als Hullflissigkeit. Die durch die obigen Prozeduren erhaltene Fliissigkeitsdispersion wird in den
Strémungsteilchenbildanalysator eingefiihrt, und 2000 Tonerteilchen werden im HPF-Messmodus, Gesamt-
zahlmodus, gemessen.

[0217] Die durchschnittliche Zirkularitédt des Tonerteilchens wird dann bei der Teilchenanalyse mit einem Bi-
narisierungsschwellenwert von 85% bestimmt, wobei die analysierten Teilchendurchmesser auf dquivalente
Kreisdurchmesser von zumindest 1,977 um bis weniger als 39,54 ym beschrankt sind.

[0218] Vor Beginn der Messung wird eine Autofokuseinstellung unter Verwendung von Standard-Latexteil-
chen durchgefihrt (z.B. Duke Scientific Corporation ,RESEARCH AND TEST PARTICLES Latex Microsphere
Suspensions 5100A", verdinnt mit lonenaustauscher-Wasser). Die Autofokuseinstellung wird dann alle zwei
Stunden nach Beginn der Messung erneut durchgefihrt.
Beispiele

[0219] Im Folgenden wird die Erfindung anhand von Beispielen und Vergleichsbeispielen naher erlautert, aber
die Erfindung ist in keiner Weise darauf beschrankt. Sofern nicht anders angegeben, basieren die Teile in den
Beispielen auf der Masse.

Herstellungsbeispiel von Tonerteilchen 1

[0220] Ein Herstellungsbeispiel von Tonerteilchen 1 werden hier erldutert. Anfertigung der Dispersion von
Harzteilchen
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[0221] 89,5 Teile Styrol, 9,2 Teile Butylacrylat, 1,3 Teile Acrylsaure und 3,2 Teile n-Laurylmercaptan wurden
gemischt und gel6st. Eine wassrige Losung von 1,5 Teilen Neogen RK (DKS Co., Ltd.) in 150 Teilen lonen-
austauscherwasser wurde zugegeben und dispergiert. Diese wurde dann 10 Minuten lang vorsichtig geruhrt,
wahrend eine wassrige Lésung von 0,3 Teilen Kaliumpersulfat in 10 Teilen lonenaustauschwasser hinzugefiigt
wurde. Nach der Stickstoffspllung wurde die Emulsionspolymerisation 6 Stunden lang bei 70°C durchgefuhrt.
Nach Abschluss der Polymerisation wurde die Reaktionslésung auf Raumtemperatur gekihlt, und lonenaus-
tauschwasser wurde zugegeben, um eine Harzteilchendispersion mit einem mittleren volumenbasierten Teil-
chendurchmesser von 0,2 um und einer Feststoffkonzentration von 12,5 Massen-% zu erhalten.

Anfertigung der Trennmitteldispersion

[0222] 100 Teile eines Trennmittels (Behenylbehenat, Schmelzpunkt 72,1°C) und 15 Teile Neogen RK wurden
mit 385 Teilen lonenaustauscherwasser gemischt und etwa 1 Stunde lang mit einer Nass-Strahimihleneinheit
JN100 (Jokoh Co., Ltd.) dispergiert, um eine Trennmitteldispersion zu erhalten. Die Feststoffkonzentration der
Trennmitteldispersion betrug 20 Massen-%.

Anfertigung der Farbemitteldispersion

[0223] 100 Teile Carbon Black als Farbemittel ,Nipex35 (Orion Engineered Carbons)“ und 15 Teile Neogen
RK wurden mit 885 Teilen lonenaustauscherwasser gemischt und etwa 1 Stunde lang in einer Nassstrahimihle
JN100 dispergiert, um eine Farbemitteldispersion zu erhalten.

Anfertigung von Tonerteilchen

[0224] 265 Teile der Harzteilchendispersion, 10 Teile der Trennmitteldispersion und 10 Teile der Farbemittel-
dispersion wurden mit einem Homogenisator (Ultra-Turrax T50, IKA) dispergiert. Die Temperatur im Inneren
des Gefalles wurde unter Rihren auf 30°C eingestellt, und zur Einstellung des pH-Wertes auf 5,0 wurde 1
mol/L Salzsdure zugegeben. Dies wurde 3 Minuten lang belassen, bevor der Temperaturanstieg eingeleitet
wurde, und die Temperatur wurde auf 50°C erhéht, um Aggregatteilchen zu erzeugen.

[0225] Der Teilchendurchmesser der Aggregatteilchen wurde unter diesen Bedingungen mit einem ,Multisizer
(R) 3 Coulter Counter” (Beckman Coulter, Inc.) gemessen. Sobald der gewichtsgemittelte Teilchendurchmes-
ser 6,2 ym erreichte, wurde 1 mol/L wassrige Natriumhydroxidlésung hinzugefiigt, um den pH-Wert auf 8,0
einzustellen und das Teilchenwachstum zu stoppen.

[0226] Die Temperatur wurde dann auf 95°C erhéht, um die Aggregatteilchen zu verschmelzen und zu spha-
roidisieren. Die Temperatursenkung wurde eingeleitet, wenn die durchschnittliche Zirkularitat 0,980 erreichte,
und die Temperatur wurde auf 30°C gesenkt, um eine Tonerteilchendispersion 1 zu erhalten.

[0227] Salzsaure wurde hinzugefiigt, um den pH-Wert der resultierenden Tonerteilchendispersion auf 1 bis 1,
5 oder weniger einzustellen, und die Dispersion wurde 1 Stunde lang gerihrt, stehen gelassen und dann einer
Fest-Flissig-Trennung in einem Druckfilter unterzogen, um einen Tonerkuchen zu erhalten. Dieser wurde mit
lonenaustauschwasser zu einer Aufschldmmung verarbeitet, erneut dispergiert und in der vorherigen Filter-
einheit einer Fest-FlUssig-Trennung unterzogen. Das erneute Aufschldmmen und die Fest-Flissig-Trennung
wurden wiederholt, bis die elektrische Leitfahigkeit des Filtrats nicht mehr als 5,0 uS/cm betrug, um schlief3lich
einen Fest-Flussig getrennten Tonerkuchen zu erhalten.

[0228] Der so erhaltene Tonerkuchen wurde mit einem Flashjet-Trockner (Lufttrockner) getrocknet (Seishin
Enterprise Co., Ltd.). Die Trocknungsbedingungen waren eine Blastemperatur von 90°C und eine Trockner-
austrittstemperatur von 40°C, wobei die Zufuhrgeschwindigkeit des Tonerkuchens entsprechend dem Feuch-
tigkeitsgehalt des Tonerkuchens so eingestellt wurde, dass die Austrittstemperatur nicht von 40°C abweicht.
Feines und grobes Pulver wurde mit einem Mehrteilungssichter unter Ausnutzung des Coanda-Effekts heraus-
geschnitten, um ein Tonerteilchen 1 zu erhalten. Tabelle 1 zeigt verschiedene physikalische Eigenschaften.

Herstellungsbeispiel von Tonerteilchen 2
[0229] Tonerteilchen 2 wurden auf die gleiche Weise wie im Herstellungsbeispiel von Tonerteilchen 1 gewon-
nen, mit der Ausnahme, dass im Herstellungsbeispiel von Tonerteilchen 1 der Zeitpunkt des Stoppens des

Teilchenwachstums im Erzeugungsschritt der Aggregatteilchen geéndert wurde. Tabelle 1 zeigt verschiedene
physikalische Eigenschaften.
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Herstellungsbeispiel von Tonerteilchen 3

[0230] Tonerteilchen 3 wurden auf die gleiche Weise wie im Herstellungsbeispiel von Tonerteilchen 1 erhal-
ten, mit der Ausnahme, dass Paraffinwachs (Schmelzpunkt: 75,4°C) anstelle von Behenylbehenat (Schmelz-
punkt: 72, °C) bei der Anfertigung der Trennmitteldispersionslésung im Herstellungsbeispiel von Tonerteilchen
1 verwendet wurde. Tabelle 1 zeigt verschiedene physikalische Eigenschaften.

[Tabelle 1]

Zahlengemittelter Teil- Theoreti- Durchschnittli-

chendurchmesser (um) scchheeCO (briglg)- che Zirkularitat Tg (°C)

Tonerteilchen 1 5,5 0,99 0,980 57
Tonerteilchen 2 4.5 1,20 0,981 57
Tonerteilchen 3 5,5 1,00 0,978 58

Herstellung von Fettsduremetallsalzfeinteilchen A1

[0231] Ein mit einem Riihrwerk ausgestatteter Aufnahmebehalter wurde vorbereitet, und das Riihrwerk wurde
mit 350 U/min gedreht. 500 Teile einer 0,5 Massen-%igen wassrigen Natriumstearatldsung wurden in den
Aufnahmebehalter gegeben, und die Flissigkeitstemperatur wurde auf 85°C eingestellt. 525 Teile einer 0,2
Massen-%igen wassrigen Zinksulfatldésung wurden dann im Laufe von 15 Minuten in den Aufnahmebehélter
getropft. Nach Beendigung aller Zugaben wurde dies 10 Minuten lang bei der gleichen Temperatur wie die
Reaktion gehartet, und die Reaktion wurde beendet.

[0232] Die so erhaltene Fettsduremetallsalzaufschlammung wurde gefiltert und gewaschen. Der so erhaltene
gewaschene Fettsduremetallsalzkuchen wurde zerkleinert und bei 105°C mit einem kontinuierlichen Durch-
lauflufttrockner getrocknet. Dies wurde dann mit einer Nano-Miihle NJ-300 (Sunrex Industry Co., Ltd.) mit ei-
nem Luftstrom von 6,0 m®/min bei einer Verarbeitungsgeschwindigkeit von 80 kg/h pulverisiert. Diese wurde
wieder aufgeschlammt, und feine und grobe Teilchen wurden mit einer Nasszentrifuge entfernt. Dies wurde
dann bei 80°C mit einem kontinuierlichen Durchlauflufttrockner getrocknet, um ein getrocknetes Fettsdureme-
tallsalzfeinteilchen A1 zu erhalten.

[0233] Die resultierenden Fettsauremetallsalzfeinteilchen A1 hatten einen volumenbasierten mittleren Durch-
messer (D50s) von 0,45 ym und einen Spannwert B von 0,92. Tabelle 2 zeigt die physikalischen Eigenschaften
der Fettsduremetallsalzfeinteilchen A1.

Herstellung von Fettsduremetallsalzfeinteilchen A2

[0234] Die 0,5 Massen-%ige wassrige Losung von Natriumstearat bei der Herstellung von Fettsauremetall-
salzfeinteilchen A1 wurde durch eine 1,0 Massen-%ige wassrige Losung von Natriumstearat ersetzt, und die
0,2 Massen-%ige wassrige Losung von Zinksulfat wurde durch eine 0,7 Massen-%ige wassrige Lésung von
Calciumchlorid ersetzt. Die Reaktion wurde durch eine 5-minttige Alterung beendet. Weiterhin wurden die Pul-
verisierungsbedingungen auf ein Luftvolumen von 5,0 m3/min geandert, und nach der Pulverisierung wurden
feine und grobe Pulver mit einem Windsichter entfernt, um Fettsduremetallsalzfeinteilchen A2 zu erhalten.

[0235] Die resultierenden Fettsduremetallsalzfeinteilchen A2 hatten einen volumenbasierten mittleren Durch-
messer (D50s) von 0,58 um und einen Spannwert von 1,73. Tabelle 2 zeigt die physikalischen Eigenschaften
der Fettsduremetallsalzfeinteilchen A2.

Herstellung von Fettsduremetallsalzfeinteilchen A3

[0236] Fettsauremetallsalzfeinteilchen A3 wurden auf die gleiche Weise wie bei der Herstellung von Fettsaure-
metallsalzfeinteilchen A1 erhalten, mit der Ausnahme, dass die 0,2 Massen-%ige wassrige Losung von Zinks-
ulfat durch eine 0,3 Massen-%ige wassrige Losung von Lithiumchlorid ersetzt wurde. Die resultierenden Fett-
sauremetallsalzteilchen A3 hatten einen volumenbasierten mittleren Durchmesser (D50s) von 0,33 um und
einen Spannwert B von 0,85. Tabelle 2 zeigt die physikalischen Eigenschaften der Fettsduremetallsalzfeinteil-
chen A3.
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Herstellung von Fettsduremetallsalzfeinteilchen A4

[0237] Die 0,5 Massen-%ige wassrige Losung von Natriumstearat bei der Herstellung der Fettsduremetall-
salzfeinteilchen A1 wurde durch eine 0,5 Massen-%ige wassrige Losung von Natriumlaurat ersetzt, die Bedin-
gungen der Pulverisierung wurde auf einen Luftstrom von 10,0 m3/min geandert und der Pulverisierungsschritt
wurde dreimal durchgefiihrt. Die resultierenden Fettsauremetallsalzteilchen A4 hatten einen volumenbasierten
mittleren Durchmesser (D50s) von 0,18 um und einen Spannwert B von 1,34. Tabelle 2 zeigt die physikalischen
Eigenschaften der Fettsduremetallsalzfeinteilchen A4.

Herstellung von Fettsduremetallsalzfeinteilchen A5

[0238] Die 0,5 Massen-%ige wassrige Loésung von Natriumstearat bei der Herstellung der Fettsduremetall-
salzfeinteilchen A1 wurde durch eine 0,05 Massen-%ige wéassrige Loésung von Natriumstearat ersetzt, und die
0,2 Massen-%ige wassrige Losung von Zinksulfat wurde durch eine 0,02 Massen-%ige wéassrige Lésung von
Zinksulfat ersetzt. Die Bedingungen der Pulverisierung wurden auf einen Luftstrom von 10,0 m®min geandert,
und der Pulverisierungsschritt wurde dreimal durchgefiihrt. Danach wurden grobe Teilchen entfernt, indem sie
durch ein Sieb geleitet wurden, ohne einen Klassierungsschritt durchzufihren, um Fettsduremetallsalzfeinteil-
chen A5 zu erhalten.

[0239] Die resultierenden Fettsauremetallsalzfeinteilchen A5 hatten einen volumenbasierten mittleren Durch-
messer (D50s) von 0,12 ym und einen Spannwert B von 1,05. Tabelle 2 zeigt die physikalischen Eigenschaften
der Feinteilchen A5 des Fettsduremetallsalzes.

Herstellung von Fettsduremetallsalzfeinteilchen A6

[0240] Kommerziell erhaltliches Zinkstearat (SZ2000, hergestellt von Sakai Chemical Industry Co., Ltd.) wurde
als Fettsduremetallsalzfeinteilchen A6 verwendet. Der volumenbasierte mittlere Durchmesser (D50s) betrug
5,30 ym, und der Spannwert betrug 1,84. Tabelle 2 zeigt die physikalischen Eigenschaften der Fettsdureme-
tallsalzfeinteilchen A6.

[Tabelle 2]
Léén&zt\{gn Metall m;:tézférlj(;;f;] i Spannwert
Feinteilchen A1 18 Zn 0,45 0,92
Feinteilchen A2 18 Ca 0,58 1,73
Feinteilchen A3 18 Li 0,33 0,85
Feinteilchen A4 12 Zn 0,18 1,34
Feinteilchen A5 18 Zn 0,12 1,05
Feinteilchen A6 18 Zn 5,30 1,84

Herstellungsbeispiel von Feinteilchen B1

[0241] IImeniterz, das 50 Massen-% an TiO,-Aquivalent beinhaltet, wurde bei 150°C fiir 3 h getrocknet und
dann durch Zugabe von Schwefelsdure geldst, um eine wassrige Losung von TiOSO, zu erhalten. Nach dem
Konzentrieren der erhaltenen wassrigen Lésung wurden 10 Teile Titandioxidsol mit Rutil-Kristallen als Impf-
kristalle zugegeben und dann bei 170°C hydrolysiert, um eine Aufschlammung von TiO(OH), einschlief3lich
Verunreinigungen zu erhalten. Diese Aufschlammung wurde wiederholt bei pH 5 bis 6 gewaschen, und Schwe-
felsdure, FeSO, und Verunreinigungen wurden ausreichend entfernt, um eine Aufschlammung von hochreiner
Metatitansaure [TiO(OH),] zu erhalten.

[0242] Nachdem diese Aufschlammung gefiltert worden war, wurden 0,5 Teile Lithiumcarbonat (Li,COs) hin-
zugefugt, und die Mischung wurde bei 250°C fir 3 h kalziniert. Dann wurde die Deagglomerationsbehandlung
durch eine Strahimuhle wiederholt, um Titanoxidfeinteilchen mit Rutil-Typ Kristallen zu erhalten. Insgesamt 5
Teile Isobutyltrimethoxysilan als Oberflachenbehandlungsmittel wurden zugetropft, gemischt und mit 100 Tei-
len der Titanoxidfeinteilchen umgesetzt, wahrend die erhaltenen Titanoxidfeinteilchen in Ethanol dispergiert
und gerihrt wurden. Nach dem Trocknen wurde die Mischung bei 170°C fir 3 h warmebehandelt, und die De-
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agglomerationsbehandlung wurde wiederholt mit einer Strahimihle durchgefihrt, bis die Titanoxidaggregate
verschwanden, wodurch Feinteilchen B1 als Titanoxidfeinteilchen erhalten wurden. Tabelle 3 zeigt die physi-
kalischen Eigenschaften.

Herstellungsbeispiel von Feinteilchen B2

[0243] Feinteilchen B2, bei denen es sich um Titanoxidfeinteilchen handelt, wurden auf die gleiche Weise wie
die Feinteilchen B1 erhalten, mit der Ausnahme, dass im Herstellungsbeispiel von Feinteilchen B1 die Kalzi-
nierungstemperatur auf 240°C und die Menge an Isobutyltrimethoxysilan als Oberflachenbehandlungsmittel
auf 15 Teile geandert wurden. Tabelle 3 zeigt die physikalischen Eigenschaften.

Beispiel fur die Herstellung von Feinteilchen B3

[0244] Feinteilchen B3, bei denen es sich um Titanoxidfeinteilchen handelt, wurden auf die gleiche Weise wie
die Feinteilchen B1 erhalten, mit der Ausnahme, dass die Kalzinierungstemperatur im Herstellungsbeispiel von
Feinteilchen B1 auf 260°C geandert wurde. Tabelle 3 zeigt die physikalischen Eigenschaften.

Beispiel fur die Herstellung von Feinteilchen B4

[0245] Nachdem die durch das Schwefelsauremetatitansaure-Verfahren erhaltene Metatitansaure einer Ent-
eisenungs-Bleichbehandlung unterzogen worden war, wurde eine wéassrige Losung von Natriumhydroxid zu-
gegeben, um den pH-Wert auf 9,0 einzustellen, eine Entschwefelungsbehandlung durchgefiihrt und dann eine
Neutralisation mit Salzsaure auf pH 5,8 durchgefihrt, gefolgt von einer Filtration und Wasserwaschen. Dem
gewaschenen Kuchen wurde Wasser hinzugefiigt, um eine Aufschldmmung von 1,85 mol/L als TiO, zu bilden,
und dann wurde Salzsaure hinzugeflgt, um den pH-Wert auf 1,0 einzustellen, gefolgt von einer Entflockung.

[0246] Die Metatitansédure, die einer Entschwefelung und Entflockung unterzogen wurde, wurde in einer Men-
ge von 1,88 Mol als TiO, gesammelt und in ein 3-L-Reaktionsgefal® gefillt. Insgesamt 2,16 mol einer wassri-
gen Strontiumchloridlésung wurde der entflockten Metatitansdureaufschldammung zugegeben, so dass Sr/Ti
(Molverhéltnis) 1,15 betrug und die TiO,-Konzentration auf 1,039 mol/L eingestellt wurde.

[0247] Als nachstes wurde unter Rihren und Mischen auf 90°C erhitzt und 440 mL einer 10 mol/L wéassrigen
Natriumhydroxidldsung Uber 45 min hinzugefligt. Danach wurde 1 Stunde lang bei 95°C geruhrt, um die Reak-
tion abzuschlief3en. Die Reaktionsaufschlammung wurde auf 50°C gekuhlt, Salzsdure wurde zugegeben, bis
der pH-Wert 5,0 erreichte, und das Rihren wurde 1 h lang fortgesetzt. Die erhaltene Ausféllung wurde durch
Dekantieren gewaschen.

[0248] Die Aufschlammung, die den Niederschlag beinhaltet, wurde auf 40°C eingestellt, und der pH-Wert
wurde durch Zugabe von Salzs&ure auf 2,5 eingestellt. Dann wurden 4,0 Massen-% n-Octyltriethoxysilan, be-
zogen auf die Feststofffraktion, zugegeben, und die Mischung wurde 10 h unter Riihren gehalten. Der Kuchen,
der durch Einstellung des pH-Wertes auf 6,5 durch Zugabe einer 5 mol/L Natriumhydroxidlésung und weite-
rem Ruihren fir 1 h, gefolgt von Filtration und Waschen, erhalten wurde, wurde 8 h bei 120°C an der Luft
getrocknet, um Feinteilchen B4 als Strontiumtitanatfeinteilchen zu erhalten. Tabelle 3 zeigt die physikalischen
Eigenschaften.

Herstellungsbeispiel von Feinteilchen B5

[0249] Einer Brennkammer wurde Sauerstoff mit 50 Nm?3/h und Argongas mit 2 Nm®h zugeflhrt, um eine Zo-
ne fir die Zindung von Aluminiumpulver zu bilden. Anschlielend wurde Aluminiumpulver (mittlerer Teilchen-
durchmesser: ca. 45 ym, Zufuhrmenge: 20 kg/h) zusammen mit Stickstoffgas (Zufuhrmenge: 3,5 Nm?h) aus
einer Aluminiumpulver-Zufuhreinrichtung durch eine Brennkammer dem Reaktionsofen zugefihrt.

[0250] Aluminiumoxidteilchen wurden durch Oxidation des Aluminiumpulvers im Reaktionsofen gewonnen.
Die nach dem Durchlaufen des Reaktionsofens erhaltenen Aluminiumoxidteilchen wurden klassiert, um feines
und grobes Pulver zu entfernen, wodurch Aluminiumoxidfeinteilchen B5 erhalten wurden. Tabelle 3 zeigt die
physikalischen Eigenschaften.
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Herstellungsbeispiel von Feinteilchen B6

[0251] Feinteilchen B6, bei denen es sich um Strontiumtitanatfeinteilchen handelt, wurden auf die gleiche
Weise wie die Feinteilchen B4 erhalten, mit der Ausnahme, dass 6,0 Massen-% n-Octyltriethoxysilan, bezogen
auf die Feststofffraktion, hinzugefugt wurden. Tabelle 3 zeigt die physikalischen Eigenschaften.

[Tabelle 3]
Matera spezitischer Durch- | E0 0
gangswiderstand (Qm) Primérteilchen (nm)
Feinteilchen B1 Titanoxid 3,0x10° 20
Feinteilchen B2 Titanoxid 7,8x107 15
Feinteilchen B3 Titanoxid 5,5x10° 55
Feinteilchen B4 Stronti u m titanat 3,4x107 30
Feinteilchen B5 Aluminiumoxid 2,6x10° 38
Feinteilchen B6 Stronti u m titanat 9,5x10’ 35

Feinteilchen C1 bis C2

[0252] Es wurden die in Tabelle 4 gezeigten Feinteilchen C verwendet.

[Tabelle 4]
Feinteilchen C Material ZahIengemltteltler_Tel!chendurch-
messer von Primarteilchen (nm)
Feinteilchen C1 Siliciumdioxid 10
Feinteilchen C2 Siliciumdioxid 55

Herstellungsbeispiel von Toner 1

[0253] Im ersten Schritt wurden die Tonerteilchen 1 und die Feinteilchen B1 mit einem FM-Mischer (Modell
FM10C der Firma Nippon Coke Industry Co., Ltd.) gemischt.

[0254] Nachdem die Wassertemperatur im Mantel des FM-Mischers auf 50°C + 1°C stabilisiert worden war,
wurden 100 Teile Tonerteilchen 1 und 1,00 Teile Feinteilchen B1 in den Mischer geladen. Das Mischen wur-
de bei einer Umfangsgeschwindigkeit der rotierenden Schaufeln von 38 m/sec gestartet und 7 Minuten lang
durchgefiihrt, wobei die Wassertemperatur und die Durchflussrate im Mantel so gesteuert wurden, dass die
Temperatur im Tank bei 50°C + 1°C stabilisiert wurde, wodurch eine Mischung aus den Tonerteilchen 1 und
den Feinteilchen B1 erhalten wurde.

[0255] AnschlieRend wurden im zweiten Schritt die Feinteilchen A1 und die Feinteilchen C1 mit Hilfe des FM-
Mischers (Modell FM10C, hergestellt von Nippon Coke Industry Co., Ltd.) der Mischung aus den Tonerteilchen
1 und den Feinteilchen B1 hinzugefligt. Nachdem sich die Wassertemperatur im Mantel des FM-Mischers
bei 25°C + 1°C stabilisiert hatte, wurden 0,20 Teile der Feinteilchen A1 und 0,80 Teile der Feinteilchen C1
zu 100 Teilen der Tonerteilchen 1 hinzugefiigt. Das Mischen wurde bei einer Umfangsgeschwindigkeit der
rotierenden Schaufeln von 20 m/sec begonnen und 5 min lang durchgefiihrt, wobei die Wassertemperatur und
die Strémungsgeschwindigkeit im Mantel so gesteuert wurden, dass die Temperatur im Tank bei 25°C + 1°C
stabilisiert wurde. Nach dem Mischen wurde die Mischung durch ein Sieb mit einer Offnung von 75 um) gesiebt,
wodurch ein Toner 1 erhalten wurde.

[0256] Tabelle 5-1 und 5-2 zeigen die Herstellungsbedingungen von Toner 1, und Tabelle 6 zeigt verschiedene
physikalische Eigenschaften von Toner 1.
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[Tabelle 5-1]
Erster Schrit
To- Toner- Feinteil- Feinteil- Feinteil-
. chen A chen B chen C
ner | teilchen . . Mischbe- Temperatur
Nr. Nr. Zuga- Zuga- Zuga- Mischgerat dingungen im Tank (°C)
Nr.| be- Nr.| be- Nr. be-
Teile Teile Teile
1 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/. 50
secx7min
2 1 - - 4 1,00 - - FM Mischer 38m/_ 50
secx7min
3 1 - 2| 100 | - ] FM Mischer 38m/ 50
secx7min
4 1 - - 6| 100 | - ; FM Mischer 38m/. 50
secx7min
5 1 ; - 1] 100 | - . FM Mischer el 50
secx7min
6 1 A N T e FM Mischer 38m/. 50
secx7min
7 1 - - 4 1,00 - - FM Mischer 38m/. 50
secx7min
8 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/. 50
secx7min
9 2 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/. 50
secx7min
10 2 - - 4 1,00 - - FM Mischer 38m/_ 50
secx7min
11 1 oo 1] 100 | -] - FM Mischer 38m/ 50
secx7min
12 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/. 50
secx7min
13 1 - - 1 1,00 1 0,80 FM Mischer 38m/. 50
secx7min
14 3 |- - 1| 100 |- - FM Mischer Sl 50
secx7min
15 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/_ 50
secx7min
16 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/. 50
secx7min
17 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/. 50
secx7min
18 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/_ 50
secx5min
19 1 - |4l 100 | -] - FM Mischer 38m/ 50
secx5min
20 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/. 50
secx7min
21 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/. 45
secx7min

30/45




DE 10 2020 117 139 A1 2021.01.07
Erster Schrit
To- Toner- Feinteil- Feinteil- Feinteil-
. chen A chen B chen C
ner | teilchen . . Mischbe- Temperatur
Nr. Nr. Zuga- Zuga- Zuga- | Mischgerat dingungen | im Tank (°C)
Nr.| be- Nr.| be- Nr. be-
Teile Teile Teile
22 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/_ 45
secx7min
23 1 - - 4 1,00 - - FM Mischer 38m/_ 45
secx7min
24 1 - lal 100 | - ] FM Mischer 38m/ 45
secx7min
25 1 - - 11 100 | - ; FM Mischer 38m/ 50
secx10mi
26 1 - - 1 0,10 - - FM Mischer 38m/. 50
secx7min
27 1 - - 1] 300 | - ; FM Mischer 38m/ 50
secx7min
28 1 3 1,00 FM Mischer 38m/_ 50
secx7min
29 1 - - 3 1,00 - - FM Mischer 38m/_ 50
secx2min
C. 1 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 31m/_ 50
secx7min
C.2 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 38m/_ 50
secx7min
c.3 1 oo 1] 100 | -] - FM Mischer 38m/ 50
secx7min
C4 1 - - 1 1,00 - - FM Mischer 28m/. 25
secx5min
C.5 1 - - 4| 100 | - ; FM Mischer 28m/. 25
secx5min
C.6 1 - 5] 100 | -] - FM Mischer Sl 50
secx7min
C.7 1 - 1] oo | -] - FM Mischer 38m/ 50
secx7min
C.8 1 - - 1 3,20 - - FM Mischer 38m/_ 50
secx7min
Cc.9 1 - - 2 1,00 1 0,80 FM Mischer 40m/ . 25
secx10mi
C.10 1 - - 2 1,00 1 0,80 FM Mischer 40m/ , 25
secx10mi
C.11 1 | - |1] o050 | 2| 080 | FM Mischer 40m/ 25
secx10mi
. 40m/
C.12 1 1 0,4 4 0,60 2 0,80 FM Mischer , 25
secx15mi

[0257] In der Tabelle bedeutet ,,C.“ Vergleich.
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[Tabelle 5-2]
Zweiter Schritt Dritter Schritt
Feinteil- | Feinteil- | Feinteil- Feinteil- ]
To-| chenA | chenB | chenC T. | chenA Misch Ml')SCh' -
. . . isch-| be- im
ner Zu- Zu- Zu- Misch- Mischbe- im ge- | din- |Tank
Nr. ga- ga- ga- gerat dingungen |[Tank Zu- ~ S
Nr. Nr. Nr. oc) [Nr.| gabe- [ rat | gun- [(°C)
be- be- be- (°C) .
) ) ) teile gen
teile teile teile
1 1]020|-] - |1] 080 | FMM- 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
2 11|02 [-| - |1| 080 | FMM=- 20m/ o5 | L] - ; ;
scher secx5min
3 |1]02 -] - [1] 080 | FMM=- 20m/ s | L ; |-
scher secx5min
4 {1]o020]|-| - [1| 080 | FMM= 20m/ ) os | | - - -
scher secx5min
5 102 |-| - [1] 080 | FMM: dm/ s | L ; |-
scher secx5min
6 |1]030|-| - |1] o080 | FMM:= 22m/ s | L] ; |-
scher secx5min
7 11]o030 -] - [1]| 080 | FMM=- 25m/ o | L] - - -
scher secx5min
8 |1]010|-] - [1| 080 | FMM=- 20m/ o | L] - - -
scher secx3min
9 |1]180|-] - [1| 080 | FMM=- 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
10118 |-| - |1] 080 | FMM- 20m/ o5 | L] - - -
scher secx5min
111|003 |-] - |1] 08 | FMM- 20m/ s L] ; N
scher secx5min
122102 |-] - |2| 100 ]| FMM:- 20m/ ) os | L - - -
scher secx5min
131020 [-| - |-]| - FM M- 20m/ s | L - - -
scher secx5min
14102 -] - |1] 08 | FMM- 20m/ s | L ; |-
scher secx5min
15202 |-] - |1] 08 | FMM- 20m/ s | L] ; |-
scher secx5min
163020 ]|-] - |1] 080 | FMM- 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
17 alo20|-| - |1] 080 | FMM- 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
18|5)020|-] - |1] 080 | FMM- 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
19102 |-] - |1] 08 | FMM- 20m/ s L] ] N
scher secx5min
206|050 |-| - [1]| 080 | FMM: 20m/ ) os | L - - -
scher secx5min
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Zweiter Schritt Dritter Schritt
Feinteil- | Feinteil- | Feinteil- Feinteil- ]
To-| chenA | chenB | chenC T chen A Misch Ml')SCh' -
. . . isch-| be- im
ner Zu- Zu- Zu- Misch- Mischbe- im ge- | din- |Tank
Nr. ga- ga- ga- geréat dingungen |Tank Zu- N s
Nr. Nr. Nr. oc) [Nr.| gabe- rat gun- | (°C)
be- be- be- (°C) .
) ) ) teile gen
teile teile teile
21 1] 02 [-| - [1| 080 | FMM= 25m/ o5 | L] - - -
scher secx5min
2 1] 02 -] - [1] 080 | FMM=- 28m/ o5 | L] - - -
scher secx5min
23 1] 02 -] - [1] 080 | FMM=- 28m/ o5 | L] ; -
scher secx5min
24 | 1020 |-| - [1]| 080 | FMM: 28m/ o5 | L] - - -
scher secx5min
2 |1]o02 |-| - [1]| 080 | FMM: 20m/ ) os | L ; - -
scher secx3min
2 | 1]02 |-| - [1]| 080 | FMM: 20m/ ) os | L] ; |-
scher secx5min
27 1] 02 [-| - [1| 080 | FMM= 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
28 1] 02 [-| - [1] 080 | FMM= 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
29 1] 02 [-| - [1| 080 | FMM= 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
cil1|o20|-] - |1] 0so | FMM: 3dm/ o5 | L] - - -
scher secx5min
c2|1| 180 |-] - |1] 08 | FMM- 20m/ ) os | | ; -
scher secx5min
c3l1|o002|-] - |1] 08 | FMM- 20m/ ) os | L ; -
scher secx5min
cal1|o20 -] - |1] 08 | FMM- 20m/ s | L - - ;
scher secx5min
cs5|1| 02 |-] - |1] 08 | FMM- 20m/ s | L ; |-
scher secx5min
cel1]| 02 |-] - |1] 08 | FMM- 20m/ s | L] ; |-
scher secx5min
c7l1lo20|-] - |1]| ogo | FMM: 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
csl1|o20]|-] - |1]| ogo | FMM: 20m/ o L] - - -
scher secx5min
col1los0 -] - |-| - FM Mi- 20m/ o | L] - - -
scher secx5min
cto|1] o2 |-| - |-| - | FMM- S I ] -
scher secx5min
EM 40m/
ci1|e| 02 |1] o050 |-| - | FMMi | d0misecx | o5 1 gt 540 | M- | 3¢ | 25
scher 10min x 10
scher .
min
ci2l1] o [-] - [-| - ; - - - ] - -
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[0258] In der Tabelle bedeutet ,C.“ Vergleich und ,T.“ Temperatur.
Herstellungsbeispiele fur Toner 2 bis 29 und Vergleichstoner 1 bis 12

[0259] Toner 2 bis 29 und Vergleichstoner 1 bis 12 wurden auf die gleiche Weise wie im Herstellungsbeispiel
von Toner 1 erhalten, mit der Ausnahme, dass die Tonerteilchen, die Anzahl der Teile der im ersten Schritt, im
zweiten Schritt und im dritten Schritt zugegebenen Feinteilchen A bis C sowie die in den Tabellen 5-1 und 5-2
angegebenen Mischbedingungen gedndert wurden. Tabelle 6 zeigt die physikalischen Eigenschaften.

[Tabelle 6]
Menge Einbet- Einbet-
Menge Bed. von Fein- D tungsfla- tL.J.ngS_ (100-
Toner | 5 (Mas- | Yo" pic | EP/ | ‘teilchen | In- | che F von lache FG G)/
Nr 1 gen-o) | Néltnis C) | B(Mas- | dex| Feinteil- | YO Fein-| % | 400.F)
E % sen-%) chen B (%) teilchen
C (%)

1 0,20 5,0 0,20 24,8 1,00 0.3 70 20 2,1 3,3
2 0,20 6,0 0,20 29,7 1,00 0.3 69 22 3,0 3,1
3 0,20 4,0 0,20 19,8 1,00 0.3 76 26 2,5 4.1
4 0,20 4,0 0,20 19,8 1,00 0.3 68 24 3,0 3,0
5 0,20 0,7 0,20 3,5 1,00 0.3 70 18 1,0 3,3
6 0,30 14,5 0,30 47,9 1,00 0.3 70 24 9,0 3,0
7 0,30 15,0 0,30 49,5 1,00 0.3 66 26 10,0 2,6
8 0,10 2,0 0,10 19,8 1,00 0.3 70 22 2,8 3,2
9 1,80 38,0 1,50 25,3 1,00 0.3 70 22 3,0 3,2
10 1,80 37,0 1,50 24,7 1,00 0.3 63 22 2,5 2,6
11 0,03 0,5 0,03 16,5 1,00 0.3 70 22 2,8 3,2
12 0,20 5,0 0,20 24,8 1,00 0.3 70 24 3.1 3,2
13 0,20 6,0 0,20 29,7 1,00 0.3 70 56 2,8 3,2
14 0,20 8,0 0,20 40,0 1,00 0.3 60 23 2,9 2,4
15 0,20 6,0 0,20 29,7 1,00 0.3 70 21 1,8 3,3
16 0,20 5,5 0,20 27,2 1,00 0.3 70 21 1,6 3,3
17 0,20 8,0 0,20 39,6 1,00 0.3 70 24 5,2 3,2
18 0,20 9,0 0,20 44.6 1,00 0.2 60 25 9,0 2,3
19 0,20 9,0 0,20 44,6 1,00 0.2 60 24 9,0 2,3
20 0,50 10,0 0,51 19,8 1,00 0.3 70 24 0,8 3,3
21 0,20 9,0 0,20 44,6 1,00 0.2 53 30 10,0 1,9
22 0,20 9,5 0,20 47,0 1,00 0.2 53 35 12,0 1,9
23 0,20 8,5 0,20 42 1 1,00 0.2 51 32 8,0 1,9
24 0,20 9,0 0,20 44,6 1,00 0.2 50 32 9,0 1,8
25 0,20 2,0 0,20 9,9 1,00 0.3 88 36 1,0 8,3
26 0,20 5,0 0,20 24,8 0,10 0.3 85 24 2,6 6,5
27 0,20 4,0 0,20 19,8 3,00 0.3 67 26 2,2 3,0
28 0,20 6,0 0,20 29,7 1,00 0.3 66 16 2,1 2,9
29 0,20 5,5 0,20 27,2 1,00 0.6 72 20 2,8 3,5
C.1 0,20 11,0 0,20 54,5 1,00 0.3 70 40 15,0 2,8
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Menge Einbet- Einbet-
Menge Bed. von Fein- D tungsfla- tungs- (100-
Toner ver- E/(D/ . lache FG
D (Mas- e D/C teilchen In- | che Fvon . o G)/
Nr. o haltnis C) I von Fein- | %
sen-%) N B (Mas- | dex Feinteil- . (100-F)
E % sen-%) chen B (%) teilchen
(V] 0 c (%)
C.2 1,80 50,0 1,82 | 27,5 1,00 0.3 67 26 10,0 2,7
C.3 0,02 1,0 0,02 | 49,5 1,00 0.3 70 26 10,0 3,0
C.4 0,20 4,0 0,20 19,8 1,00 0.4 33 26 25 1,5
C.5 0,20 6,0 0,20 | 29,7 1,00 0.4 27 26 25 1,3
C.6 0,20 45 0,20 | 22,3 1,00 0.3 70 20 25 3,3
C.7 0,20 6,0 0,20 | 29,7 0,08 0.5 76 20 25 4.1
C.8 0,20 45 0,20 | 22,3 3,20 0.1 57 20 25 2,3
C.9 0,50 8,0 0,51 15,8 1,00 0.4 40 35 25 1,6
C.10 0,20 15,0 0,20 | 74,3 1,00 0.4 40 35 25 1,6
C. 11 0,20 18,0 0,20 | 89,1 0,50 0.4 43 40 10,0 1,6
C.12 0,40 20,0 0,40 | 49,5 0,60 0.5 38 35 20,0 1,3

[0260] In der Tabelle bezeichnet ,C.“ Vergleich, bezeichnet ,Menge D* die ,Menge D der Feinteilchen A (Mas-
sen-%)"“, bezeichnet ,Bed. Verhaltnis E* das ,Bedeckungsverhaltnis E der Feinteilchen A (%), bezeichnet ,D
Index® den ,Dispersionsgradindex der Feinteilchen B“ und bezeichnet ,FG* das ,Fixierverhaltnis G der Fein-
teilchen A (%)".

Herstellungsbeispiel von elektrophotographischem lichtempfindlichem Element

[0261] Als Trager (leitfahiger Trager) wurde ein Aluminiumzylinder (JIS A 3003, Aluminiumlegierung) mit einem
Durchmesser von 24 mm und einer Lange von 257,5 mm verwendet.

Bildung einer leitfahigen Schicht

[0262] Dann wurden 214 Teile Titanoxid (TiO,)-Teilchen (durchschnittlicher Primarteilchendurchmesser 230
nm), die mit sauerstoffarmem Zinnoxid (SnO,) beschichtet sind, als Metalloxidteilchen, 132 Teile eines Phe-
nolharzes (Monomer/Oligomer von Phenolharz) (Handelsname: PLYOFEN J-325, hergestellt von Dainippon
Ink and Chemicals, Inc., Harzfeststofffraktion: 60 Massen-%) als Bindemittelmaterial und 98 Teile 1-Methoxy-
2-propanol als Lésungsmittel unter Verwendung von 450 Teilen Glasperlen mit einem Durchmesser von 0,8
mm in eine Sandmiihle gegeben und einer Dispersionsbehandlung unter den Bedingungen einer Rotations-
geschwindigkeit: 2000 U/min, einer Dispersionsbehandlungszeit: 4,5 h und einer Kiihlwasser-Solltemperatur:
18°C unterzogen, um eine Dispersionsflissigkeit zu erhalten. Glasperlen wurden aus der Dispersionsflissig-
keit mit einem Sieb (Offnung: 150 pym) entfernt.

[0263] Der Dispersionsflissigkeit wurden Silikonharzteilchen (Handelsname: TOSPEARL 120, hergestellt von
Momentive Performance Materials Co., Ltd., durchschnittlicher Teilchendurchmesser 2 um) als Oberflachen-
aufrauhungsmaterial zugesetzt, um 10 Massen-% davon in Bezug auf die Gesamtmasse der Metalloxidteilchen
und des Bindemittelmaterials in der Dispersionsflissigkeit nach der Entfernung der Glasperlen zu erhalten, und
es wurde Silikonél (Handelsname: SH28PA, hergestellt von Dow Corning Toray Co, Ltd.) als Egalisiermittel der
Dispersionsflissigkeit zugesetzt, um 0,01 Massen-% davon in Bezug auf die Gesamtmasse der Metalloxidteil-
chen und des Bindemittelmaterials in der Dispersionsflissigkeit zu erhalten.

[0264] Als nachstes wurde der Dispersionsfliissigkeit ein Losungsmittelgemisch aus Methanol und 1-Metho-
xy-2-propanol (Massenverhaltnis 1 : 1) zugegeben, so dass die Gesamtmasse der Metalloxidteilchen, des Bin-
demittels und des Oberflachenaufrauhmaterials (d.h. die Masse der Feststofffraktion) in der Dispersionsflis-
sigkeit 67 Massen-% in Bezug auf die Masse der Dispersionsflissigkeit betrug, und es wurde gerihrt, um ei-
ne leitfahige Schicht-Beschichtungsflissigkeit herzustellen. Diese leitfahige Schicht-Beschichtungsfliissigkeit
wurde auf einen Trager tauchbeschichtet und 30 Minuten lang bei 150°C erhitzt, um eine leitfahige Schicht mit
einer Dicke von 30,0 ym zu bilden.
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Bildung von Grundierungsschicht

[0265] Insgesamt 4 Teile Elektronentransportmaterial (E), 5,5 Teile blockiertes Isocyanat (Handelsname:
DURANATE SBN-70D, hergestellt von Asahi Kasei Chemicals Corporation), 0,3 Teile Polyvinylbutyralharz (S-
LEC KS-5Z, hergestellt von Sekisui Chemical Co, Ltd.) und 0,05 Teile Zink(ll)hexanoat (hergestellt von Mitsui
Chemicals, Inc.) als Katalysator wurden in einem L&sungsmittelgemisch aus 50 Teilen Tetrahydrofuran und
50 Teilen 1-Methoxy-2-propanol geldst, um eine Grundierungsschicht-Beschichtungsflissigkeit herzustellen.
Diese Grundierungsschicht-Beschichtungsflissigkeit wurde auf die leitfahige Schicht tauchbeschichtet und 30
Minuten lang bei 170°C erhitzt, um eine Grundierungsschicht mit einer Dicke von 0,7 ym zu bilden.
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Bildung von Ladungserzeugungsschicht

[0266] Als nachstes wurden 10 Teile kristallines Hydroxygalliumphthalocyanin mit Peaks bei 7,5° und 28,
4° in einem Diagramm, das aus der CuKacharakteristischen Réntgenbeugung erhalten wurde, und 5 Teile
eines Polyvinylbutyralharzes (Handelsname: S-LEC BX-1, hergestellt von Sekisui Chemical Co., Ltd.) zu 200
Teilen Cyclohexanon hinzugefligt und fiir 6 h in einer Sandmiihle unter Verwendung von Glasperlen mit einem
Durchmesser von 0,9 mm dispergiert. Dazu wurden 150 Teile Cyclohexanon und 350 Teile Ethylacetat zur
Verdlinnung hinzugefiigt, um eine Beschichtungslésung fir eine Ladungserzeugungsschicht zu erhalten.

[0267] Die erhaltene Beschichtungslésung wurde auf die Grundierungsschicht tauchbeschichtet und bei 95°C
fir 10 min getrocknet, um eine Ladungserzeugungsschicht mit einer Dicke von 0,20 ym zu bilden. Die Ront-
genbeugungsmessung wurde unter den folgenden Bedingungen durchgefihrt.

Pulver-Réntgenbeugungsmessung

[0268]

Messgerat: Rontgendiffraktometer RINT-TTRII, hergestellt von Rigaku Denki Co., Ltd.
Réntgenréhre: Cu

Réhrenspannung: 50 KV

Réhrenstrom: 300 mA

Scan-Methode: 26/6 Scan

Scan-Geschwindigkeit: 4,0°/min
Probenahme-Intervall: 0,02°

Startwinkel (26): 5,0°

Stopwinkel (26): 40,0°

Zubehor: Standard-Probenhalter

Filter: nicht verwendet

Einfall-Monochrom: verwendet
Gegenmonochromator: nicht verwendet
Divergenzschlitz: offen

Divergenter vertikaler Begrenzungsschlitz: 10,00 mm
Streuschlitz: offen

Lichtempfangsschlitz: offen

Plattenmonochromator: verwendet

Zahler: Szintillationszahler

Bildung von Ladungstransportschicht

[0269] Dann wurden 6 Teile einer Verbindung, die durch die nachstehende Formel (C-1) dargestellt wird (La-
dungstransportsubstanz (Loch-transportierende Verbindung)), 3 Teile einer Verbindung, die durch die nach-
stehende Formel (C-2) dargestellt wird (Ladungstransportsubstanz (Loch-transportierende Verbindung)), 1 Teil
einer Verbindung, die durch die nachstehende Formel (C-3) dargestellt wird (Ladungstransportsubstanz (Loch-
transportierende Verbindung)), 10 Teile eines Polycarbonats (Handelsname: lupilon Z400, hergestellt von Mi-
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tsubishi Engineering-Plastics Corporation), und 0,02 Teile eines Polycarbonatharzes mit einer copolymerisier-
ten Einheit von (C-4) und (C-5) (x/y = 9/1 : Mw = 20000) in einem Ldsungsmittelgemisch, das 25 Teile o-
Xylol, 25 Teile Methylbenzoat und 25 Teile Dimethoxymethan enthalt, gelést, um eine Beschichtungslésung
fur eine Ladungstransportschicht anzufertigen. Diese Beschichtungsldsung fur eine Ladungstransportschicht
wurde auf die Ladungserzeugungsschicht tauchbeschichtet, um einen Beschichtungsfilm zu bilden, und der
Beschichtungsfilm wurde bei 120°C fur 30 min getrocknet, um eine Ladungstransportschicht mit einer Dicke
von 12 ym zu bilden.
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Bildung von Schutzschicht

[0270] AnschlieRend wurden 10 Teile der Verbindung, die durch die folgende Formel (O-1) dargestellt wird,
und 10 Teile der Verbindung, die durch die folgende Formel (O-2) dargestellt wird, mit 50 Teilen 1-Propanol
und 25 Teilen 1,1,2,2,3,3,4-Heptafluorcyclopentan (Handelsname: ZEOROLA H, hergestellt von Nippon Zeon
Co., Ltd.) gemischt und gerthrt.

[0271] Danach wurde diese Lésung durch einen Polyflonfilter (Handelsname: PF-020, hergestellt von Advan-
tec Toyo Kaisha, Ltd.) gefiltert, um eine Beschichtungslésung fiir eine Schutzschicht anzufertigen.
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[0272] Diese Schutzschicht-Beschichtungslésung wurde auf die Ladungstransportschicht tauchbeschichtet,
um einen Beschichtungsfilm zu bilden, und der erhaltene Beschichtungsfilm wurde 6 Minuten lang bei 50°C
getrocknet. Danach wurde der Beschichtungsfilm mit einem Elektronenstrahl fir 5,0 Sekunden in einer Stick-
stoffatmosphéare bestrahlt, wahrend der Trager (Bestrahlungsziel) bei einer Geschwindigkeit von 200 U/min
unter den Bedingungen einer Beschleunigungsspannung von 70 kV und einem Strahlstrom von 5,0 mA gedreht
wurde. Die zu diesem Zeitpunkt gemessene Energiedosis des Elektronenstrahls betrug 15 kGy.

[0273] Danach wurde die Temperatur des Beschichtungsfilms tGber 30 Sekunden in einer Stickstoffatmospha-
re von 25°C auf 117°C erhoht, um den Beschichtungsfilm zu erhitzen. Die Sauerstoffkonzentration von der Elek-
tronenstrahlbestrahlung bis zur anschlieRenden Warmebehandlung betrug 15 ppm oder weniger. Als nachstes
wurde der Beschichtungsfilm in der Atmosphare natirlich abgekuhlt, bis die Temperatur des Beschichtungs-
films 25°C erreichte, danach wurde er 30 min lang unter der Bedingung erhitzt, dass die Temperatur des Be-
schichtungsfilms 105°C erreichte, wodurch eine Schutzschicht mit einer Dicke von 3 ym gebildet wurde. Da-
durch wurde ein elektrophotographisches lichtempfindliches Element mit einer Schutzschicht hergestellt.

[0274] Dadurch wurde ein zylindrisches (trommelférmiges) elektrophotographisches lichtempfindliches Ele-
ment 1 mit dem Trager, der Grundierungsschicht, der Ladungserzeugungsschicht, der Ladungstransport-
schicht und der Schutzschicht in dieser Reihenfolge hergestellt.

Beispiel 1

[0275] Es wurde eine modifizierte Version eines kommerziell erhaltlichen Laserstrahldruckers LBP9950Ci von
Canon Inc. verwendet. Die Modifikation beinhaltete die Einstellung der Rotationsgeschwindigkeit der Entwick-
lungswalze auf das Doppelte der Umfangsgeschwindigkeit der Walze durch Veranderung des Getriebes und
der Software eines Bewertungsgeratehauptkérpers sowie die Veranderung der Prozessgeschwindigkeit auf
330 mm/sec. Der in der Tonerkartusche LBP9950Ci enthaltene Toner wurde extrahiert, das Innere der Kartu-
sche mit einem LuftstoRR gereinigt und dann 180 g des zu bewertenden Toners geladen.

[0276] Das elektrophotographische, lichtempfindliche Element wurde entfernt und das elektrophotographi-
sche, lichtempfindliche Element 1 wurde neu eingestellt. Infolge der Verwendung eines harten lichtempfindli-
chen Elements mit einer geharteten Oberflichenschutzschicht wurden die Stickoxide weniger wahrscheinlich
abgeschabt, und es wurde ein harscher Zustand fiir das Bildverschmieren erreicht. Dann wurde die Tonerkar-
tusche 5 Tage lang in einer Umgebung mit niedriger Temperatur und niedriger Luftfeuchtigkeit von L/L (10°C/
15% RH) und einer Umgebung mit hoher Temperatur und hoher Luftfeuchtigkeit H/H (30°C/80% RH) stehen
gelassen.

[0277] Die Tonerkartusche, die 5 Tage in der L/L-Umgebung mit niedriger Temperatur und niedriger Luftfeuch-
tigkeit stehen konnte, wurde an die Cyan-Station des LBP9950Ci angeschlossen, bis zu 20000 Ausdrucke
eines Bildes mit einem Druckprozentsatz von 1,0% wurden ausgedruckt, und der Ricktransfer (nach Haltbar-
keit), die Entwicklungsstreifen und die BilddichtegleichmaRigkeit (L/L) der initialen und der 20000sten Ausgabe
wurden bewertet.
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Bewertung von Rucktransfer

[0278] Beim Initialzustand und nach dem 20000sten Druck wurde eine Kartusche, die keinen Toner enthélt, in
die Schwarz-Station eingesetzt und eine mit dem zu bewertenden Toner gefllte Kartusche wurde in die Cyan-
Station eingesetzt. Dann wurde die Entwicklungsspannung so eingestellt, dass das Tonerauftragungsniveau
0,6 mg/cm? betrug, und es wurde ein Volltonbild ausgegeben.

[0279] Als nachstes wurde der Toner, der zum lichtempfindliche Element von der Kartusche des Schwarzto-
ners ricktransferiert wurde, mit einem Mylar-Klebeband entfernt. Danach wurden das Klebeband und ein Kle-
beband, das nicht angeklebt wurde, auf XEROX 4200-Papier im LETTER-Format (hergestellt von der XEROX
Corporation, 75 g/m?) befestigt. Der Reflexionsgrad (%) jedes Bandes wurde mit dem ,REFLECTOMETER
MODEL TC-6DS* (hergestellt von Tokyo Denshoku Co., Ltd.) gemessen.

[0280] Dann wurde die Bewertung mit einem numerischen Wert (Rucktransfer) (%) durchgefihrt, der durch
Subtraktion des Reflexionsgrades (%) des Bandes, das angeklebt wurde, vom Reflexionsgrad (%) des Bandes,
das nicht angeklebt wurde, ermittelt wurde. Je kleiner der Wert des Riicktransfers ist, desto mehr Ricktransfer
wird unterdriickt. C und hdéher wurden als zufriedenstellend bestimmt.

A: Der Rucktransfer betragt weniger als 2,0%.

B: Der Rucktransfer betragt 2,0% oder mehr und weniger als 5,0%.

C: Der Rucktransfer betragt 5,0% oder mehr und weniger als 10,0%.

D: Der Ricktransfer betragt 10,0% oder mehr.

Bewertung von Entwicklungsstreifen

[0281] Nach dem Druck von 20000 Drucken wurde ein Halbtonbild gedruckt. Das gedruckte Halbtonbild wurde
nach folgenden Kriterien bewertet. B und héher wurden als zufriedenstellend bewertet.

A: Die Anzahl an Streifen auf dem Halbtonbild betragt O oder 1.

B: Die Anzahl an Streifen auf dem Halbtonbild betragt 2 bis 4.

C: Die Anzahl an Streifen auf dem Halbtonbild betragt 5 oder mehr.

Bewertung der BilddichtegleichmaRigkeit

[0282] Die Bewertung der Bilddichtegleichmafigkeit wurde in einer Umgebung mit niedriger Temperatur und
niedriger Luftfeuchtigkeit (Temperatur: 15,0°C, relative Luftfeuchtigkeit: 10%) durchgefiihrt, von der angenom-
men wird, dass sie im Hinblick auf den Ricktransfer harscher ist, da der Effekt des Ricktransfers signifikant
ist. FUr die Bewertung wurde FOX RIVER BOND-Papier (110 g/m?), das ein raues Papier ist, verwendet.

[0283] Bei der Bewertung der Bilddichte wurde ein Bild mit einem oberen Rand von 5 mm und einem linken
und rechten Rand von 5 mm sowie ein schwarzes Patch-Volltonbild von 5 mm x 5 mm an insgesamt 9 Stellen:
3 Stellen im Abstand von 30 mm an 3 Stellen (links, rechts und in der Mitte) wurden nach dem Druck des ersten
und des 20000sten Drucks des Langzeithaltbarkeitstests ausgegeben.

[0284] Die Bilddichten von neun schwarzen Patch-Volltonabschnitten des Bildes wurden gemessen, und die
Differenz zwischen dem Maximalwert und dem Minimalwert aller Dichten wurde ermittelt. Die Bilddichte wurde
mit einem Macbeth-Densitometer (hergestellt von MACBETH) unter Verwendung eines SPI-Filters gemessen.
Je kleiner die numerische Differenz zwischen dem Maximalwert und dem Minimalwert ist, desto besser ist die
BilddichtegleichmaRigkeit. B und dartber wurden als zufriedenstellend bestimmt.

A: Die Differenz zwischen dem Maximalwert und dem Minimalwert der Bilddichte betragt 0,05 oder we-
niger.

B: Die Differenz zwischen dem Maximalwert und dem Minimalwert der Bilddichte betragt zwischen 0,06
und 0,10.

C: Die Differenz zwischen dem Maximalwert und dem Minimalwert der Bilddichte betragt 0,11 oder mehr.
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Bewertung von Bildverschmieren

[0285] Die Tonerkartusche, die 5 Tage lang in einer Umgebung mit hoher Temperatur und hoher Luftfeuch-
tigkeit stand, wurde an der Cyan-Station des LBP9500C befestigt, und ein A4-Bild einer1-Punkt-2-Leerraum
horizontalen Netzlinie wurde intermittierend 20000 Mal in einem Haltbarkeitsmodus gedruckt.

[0286] Danach durfte die Kartusche 72 Stunden lang in einer H/H-Umgebung stehen, und es wurde ein A4-
Bild einer 1-Punkt-2-Leerraum horizontalen Netzlinie ausgegeben. Die Linienbreitenreduzierung (%) des Bildes
nach 72 Stunden Standzeit gegentber dem Bild vor den 72 Stunden Standzeit wurde anhand der folgenden

Kriterien bewertet. Die Dicke der Netzlinie eines Bildes ist ein Durchschnittswert aus mehreren Dicken der

Netzlinien in einem Bild. Die Linienbreitenreduzierung (%) wird nach der folgenden Formel berechnet. C und
héher wurden als zufriedenstellend bestimmt.

Linienbreitenreduierung(%) = {[(Dicke der Netzlinie des Bildes, bevor das Bild

stehen gelassen wurde) - (Dicke der Netzlinie des Bildes, nachdern das Bild

stehen gelassen wurde)] / (Dicke der Netzlinie des Bildes, bevor das Bild stehen

gelassen wurde)} x100

A: Die Linienbreitenreduzierung betragt weniger als 10%.

B: Die Linienbreitenreduzierung betragt 10% oder mehr und weniger als 25%.

C: Die Linienbreitenreduzierung betragt zumindest 25% und weniger als 40%.

D: Die Reduzierung der Linienbreite betragt 40% oder mehr.

[Tabelle 7]

Hochtempera-
tur, Hochfeuchtig-
keits-Umgebung

Niedrigtemperatur, Niedrigfeuchtigkeits-Umgebung

To-
ner Bildverschmieren Ruckstransfer DichtegleichmaRigkeit Entwicl'<-
Nr. lungsstreifen
20000. Druck 'Sﬁt:; ZSSJ%OK' E‘;itfkr 2[?21?;% 20000. Druck

1 A 4 A 0,0 A 04 [ A | 0,01 A 0,03 A

2 A 4 A 0,0 A 05 | A | 0,02 A 0,05 A

3 A 6 A 0,5 B 49 [ A | 0,02 A 0,04 A

4 A 6 A 0,5 B 40 [ A | 0,02 A 0,04 A

5 A 4 A 0,0 A 03 [ A | 003 A 0,05 A

6 A 5 A 0,3 B 30 [ A | 002 A 0,03 A

7 A 5 A 0,3 B 28 [ A | 0,02 A 0,04 A

8 B 21 A 0,0 A 03 [ A | 002 A 0,04 A

9 A A 0,4 C 55 | A | 0,02 A 0,05 A

10 A A 0,4 C 5,1 A | 0,02 A 0,05 A

11 C 32 A 0,1 A 06 | A [ 002 A 0,05 A

12 A A 0,5 B 30 [ A | 003 B 0,10 A

13 A A 0,8 B 35 | A | 0,05 B 0,10 A

14 B 14 A 0,5 B 40 [ A | 0,03 A 0,05 A

15 A A 0,7 B 42 | A | 0,02 A 0,04 A

16 A A 0,7 B 45 [ A | 0,03 A 0,04 A
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Hochtempera-
tur, Hochfeuchtig-
keits-Umgebung

Niedrigtemperatur, Niedrigfeuchtigkeits-Umgebung

To-

ner Bildverschmieren Ruckstransfer DichtegleichmaBigkeit Entwicl_<—
Nr. lungsstreifen

20000. Druck mrster 290 P 20995 | 20000. Druck

17 B 22 A 0,5 Cc 6,0 A | 0,02 A 0,05 A

18 B 24 A 0,6 Cc 7,0 A | 0,02 A 0,04 A

19 B 23 A 0,6 C 7,0 A | 0,02 A 0,04 A

20 A 8 A 0,5 B 2,5 A | 0,02 A 0,05 B

21 B 15 A 0,5 C 7,0 A | 0,03 A 0,05 B

22 B 18 A 0,5 C 7.5 A | 0,02 A 0,04 B

23 B 15 A 0,5 C 7,0 A | 0,02 A 0,05 B

24 B 18 A 0,5 C 7,5 A | 0,02 A 0,05 B

25 B 20 A 0,5 Cc 6,5 A | 0,02 A 0,04 B

26 A 7 A 0,9 Cc 8,0 A | 0,03 B 0,06 A

27 A 6 A 0,3 B 2,5 A | 0,02 A 0,04 A

28 A 5 A 0,7 C 8,0 A | 0,03 A 0,05 A

29 A 9 A 0,7 C 9,0 A | 0,02 A 0,04 A
C.1 C 30 A 1,0 D 11,0 | A | 0,03 B 0,09 A
C.2 A 7 B 2,0 D 11,0 | A | 0,03 B 0,07 B
C.3 D 43 A 0,0 A 0,7 A | 0,03 A 0,04 A
C.4 B 21 B 3,0 D 120 | A | 0,03 B 0,08 C
C.5 B 22 B 4,0 D 130 | A | 0,03 B 0,07 C
C.6 B 23 B 4,0 D 18,0 | A | 0,04 B 0,08 A
C.7 B 10 B 4,0 D 19,0 | A | 0,05 C 0,13 A
C.8 B 10 C 5,0 D 250 | A | 0,03 A 0,04 A
C.9 B 24 B 3,0 D 16,0 | A | 0,03 B 0,07 C

= D 42 B| 30| D |170| A|003| B | 008 c

?1 D 41 B 2,0 D 180 | A | 0,04 B 0,08 C

1C2 C 38 B 3,0 D 19,0 | A | 0,05 C 0,11 C

In der Tabelle bezeichnet ,C.“ Vergleich.

Beispiele 2 bis 29, Vergleichende Beispiele 1 bis 12

[0287] Die Bewertung wurde auf die gleiche Weise wie in Beispiel 1 durchgeflihrt. Tabelle 7 zeigt die Bewer-
tungsergebnisse.

[0288] Wahrend die vorliegende Erfindung mit Bezug auf beispielhafte Ausfiihrungsformen beschrieben wur-
de, ist zu verstehen, dass die Erfindung nicht auf die offenbarten beispielhaften Ausfiihrungsformen beschrankt
ist. Der Geltungsbereich der folgenden Anspriiche ist so weit auszulegen, dass er alle derartigen Modifikatio-
nen und aquivalenten Strukturen und Funktionen umfasst.
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[0289] Toner, der ein Tonerteilchen beinhaltet, das ein Bindemittelharz beinhaltet, wobei Feinteilchen A und
B auf einer Oberflache des Tonerteilchens vorhanden sind; die Feinteilchen A ein Fettsduremetallsalz sind,;
die Feinteilchen B einen spezifischen Durchgangswiderstand aufweisen; eine durchschnittliche theoretische
Oberflache des Tonerteilchens, eine Menge der Feinteilchen A und ein Bedeckungsverhaltnis der Tonerteil-
chenoberflache durch die Feinteilchen A eine spezifische Beziehung erfiillen; die Menge der Feinteilchen B in
einem spezifischen Bereich liegt; und der Anteil F einer Flache, die von einem Teil der in einem oberflachen-
nahen Bereich des Toners eingebetteten Feinteilchen B eingenommen wird, an einer Gesamtflache, die von
den in einem Querschnitt eines Tonerteilchens vorhandenen Feinteilchen B eingenommen wird, 50 Flachen-
% oder mehr betragt.
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Patentanspriiche

1. Toner, der ein Tonerteilchen umfasst, das ein Bindemittelharz beinhaltet, wobei
Feinteilchen A und Feinteilchen B auf einer Oberfldche des Tonerteilchens vorhanden sind;
die Feinteilchen A ein Fettsduremetallsalz sind;
die Feinteilchen B einen spezifischen Durchgangswiderstand von 5,0 x 10 Qm bis 1,0 x 108 Qm aufweisen;
wenn,
eine durchschnittliche theoretische Oberflache, die aus einem zahlengemittelten Teilchendurchmesser, der
TeilchengréRenverteilung und der wahren Dichte des Tonerteilchens, gemessen mit einem Coulter-Zahler,
erhalten wird, mit C (m?/g) bezeichnet wird,
eine Menge der Feinteilchen A in Bezug auf 100 Massenteile des Tonerteilchens mit D (Massenteile) bezeich-
net wird, und
ein Bedeckungsverhéltnis einer Oberflache des Tonerteilchens durch die Feinteilchen A mit E (%) bezeichnet
wird,
die unteren Formeln (1) und (2) erfullt sind:

0,03 <D/C <1,50 (1),
E/(D/C) < 50,0 (2);

eine Menge der Feinteilchen B von 0,10 Massenteilen bis 3,00 Massenteilen, bezogen auf 100 Massenteile
des Tonerteilchens, betragt; und

bei einer Betrachtung eines Querschnitts des Toners mit einem Transmissionselektronenmikroskop ein Anteil
F einer Flache, die von einem Teil der Feinteilchen B eingenommen wird, in der eine Lange eines Abschnitts
von jedem Feinteilchen B in Kontakt mit dem Tonerteilchen 50% oder mehr einer Umfangslange von jedem der
Feinteilchen B betragt, und der sich in einem oberflachennahen Bereich von einer Kontur eines Querschnitts
von einem Tonerteilchen bis 30 nm nach Innen in Richtung eines Schwerpunktes des Querschnitts zeigt, in
einer Gesamtflache, die von den im Querschnitt eines Tonerteilchens vorhandenen Feinteilchen B eingenom-
men wird, 50 Flachen-% oder mehr betragt.

2. Toner nach Anspruch 1, wobei
wenn ein Fixierverhaltnis der Feinteilchen A zum Tonerteilchen mit G (%) bezeichnet wird,
eine Beziehung zwischen G und dem Anteil F der Flache der folgenden Formel (3) erflllt:

2,0< (100 - G)/(100 - F) <8,0 (3).

3. Toner nach Anspruch 1 oder 2, wobei die Feinteilchen B einen Dispersionsgradbewertungsindex auf einer
Oberflache des Toners von 0,4 oder weniger aufweisen.

4. Toner nach einem der Ansprliche 1 bis 3, wobei
Feinteilchen C auf der Oberflache des Tonerteilchens vorhanden sind;
die Feinteilchen C Siliciumdioxidfeinteilchen sind; und
bei der Betrachtung des Querschnitts des Toners mit einem Transmissionselektronenmikroskop ein Anteil F
einer Flache, die von einem Teil der Feinteilchen C eingenommen wird, in der eine Lange eines Abschnitts von
jedem Feinteilchen B in Kontakt mit dem Tonerteilchen 50% oder mehr einer Umfangsléange von jedem der
Feinteilchen C betragt, und der sich in dem oberflachennahen Bereich von der Kontur des Querschnitts von
einem Tonerteilchen bis 30 nm nach Innen in Richtung des Schwerpunktes des Querschnitts zeigt, in einer
Gesamtflache, die von den im Querschnitt eines Tonerteilchens vorhandenen Feinteilchen C eingenommen
wird, 40 Flachen-% oder mehr betragt.

5. Toner nach einem der Anspriiche 1 bis 4, wobei die Feinteilchen A einen mittleren Durchmesser auf
Volumenbasis von 0,15 ym bis 3,00 ym aufweisen.

6. Toner nach einem der Anspriiche 1 bis 5, wobei die Feinteilchen A ein Fettsduremetallsalz eines zwei-
wertigen oder hoherwertigen Metalls und einer Fettsdure mit von 8 bis 28 Kohlenstoffatomen sind.

7. Toner nach Anspruch 6, bei dem das zweiwertige oder hdherwertige Metall Zink beinhaltet.
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8. Toner nach einem der Anspriiche 1 bis 7, wobei der zahlengemittelte Teilchendurchmesser der Primar-
teilchen der Feinteilchen B von 5 nm bis 50 nm betragt.

9. Toner nach einem der Anspriiche 1 bis 8, wobei das Tonerteilchen ein Esterwachs mit einem Schmelz-
punkt von 60°C bis 90°C beinhaltet.

10. Toner nach einem der Ansprliche 1 bis 9, wobei
Feinteilchen C auf der Oberflache des Tonerteilchens vorhanden sind; und
die Feinteilchen C Siliciumdioxidfeinteilchen mit einem zahlengemittelten Teilchendurchmesser der Primarteil-
chen von 5 nm bis 50 nm sind.

11. Toner nach einem der Anspriche 1 bis 10, wobei die Feinteilchen B zumindest eine Art von Teilchen
ausgewahlt aus der Gruppe bestehend aus Titanoxidfeinteilchen und Strontiumtitanatfeinteilchen sind.

Es folgen keine Zeichnungen
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