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TONER PRETO

A presente divulgagdo descreve um toner de componente preto
Unico com desejavel desempenho de fuséo.
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TONER PRETO

CAMPO DA INVENCAO

Um toner preto de propriedades desejadas, lais como, britho e
desempenho de fuséo; dispositivos compreendendc ¢ toner preto; componentes
de dispositivos de geracdo de imagem compreendendo o toner preto; dispositivos
de geracac e imagem compreendendo o toner preto; e assim por diante, s&o
descritos.

Negro de carbono € um pigmento organico possuindo densidade de cor
alta {colorindo por unidade em peso), grau de negritude alio e resisténcia a luz
alta. Contudo, pigmentos negros sdo condutivos e podem formar vias condutoras
através de uma particula de toner. Com frequéncia, toner preto possui britho baixo
ou desempenho de fusio baixo.

A presente divulgacido descreve um ioner de componente preto Unico
compreendendo uma resina de estireno/acrilato, um corante preio, um coranie
ciano adicional, uma cera de baixa fusfo, e como aditivos de superficie, um
lubrificante & uma silica hidrofébica. Os aditivos de superficie contribuem com as
desejadas compressibilidade e fluidez, que contribuem para o desempenho de
limpeza, desempenho de fusdo e assim por diante.

Ao menos que, indicado de outro modo, 10dos 08 numeros expressando
quantias e condigBes, e assim sucessivamente usados na especificacdo e
reivindicagcbes devem ser entendidos como sendo modificados em todos as
insténcias pelo termo, "em torno de.” “Em forno de,” se destina a indicar uma
variacdo de ndo mais do gue 20% do valor estabelecido. Também usados aqui
s80 os termos, “equivalente,” “"similar,” "essenciaimente,” “substancialmente,”
“aproximando” e “correspondendo,” ou variagbes gramaticais dos mesmos, gue
possuem definicdes geralmente aceitdveis ou no minimo aceitaveis, séo
entendidos a possuir 0 mesmo significado como “em torno de.”

Particulas de toner de interesse compreendem uma ou mais resinas. Um
toner pode compreender mais do que uma forma ou tipo de polimero, tais como,
dois ou mais polimeros diferentes. Um polimero pode ser um copolimero
alternativo, um copolimero em bloco, um copolimero de enxerto, um copolimero
ramificado, um copolimero reticulado e assim por diante.

A particula de toner pode incluir outros reagentes opcionais, tais como, um
surfactante, uma cera, um invdlucro e assim por diante. Entre outras
propriedades, um toner de interesse compreende dssejaveis britho, fluidez,
desempenho de limpeza e na acumulacac de aditivo de foner (TAB), aguslas
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propriedades benéficas obtidas devido acos componentes aditivos sdo bem
aderidos a superficie do toner.

Um, dois ou mais polimeros podem ser usados na formacgéo uma particula
de toner. Onde dois ou mais polimeros sdo usados, os polimeros podem ser em
gualguer proporcdo adequada {por exemplo, proporcdo e peso) tal como, por
exemplo, com dois polimeros diferenies, de em iormo de 1% {primeiro
polimero)/99% (segundo polimero) a em torne de 99% {primeirc polimero)/1%
{segundo polimero), de em tormmo de 10% (primeiro polimero)/80% (segundo
polimero) a em torno de 90% (primsiro polimero)/10% (segundo polimerg) e
assim por diante, como uma escolha de design.

O polimero pode estar presente em uma quantidade de a partir de em torno
de 75 a em tormo de 95% em peso, de em torno de 80 a em torno de 894% em
peso, de em torno de 85% a em torno de 93% de particulas de toner em uma
base sdlida.

Exemplos incluem, mas nfdo sdo limitados g, um estireno, um acrilato, tal
como, um alquil acrilato, tais como, metil acrilato, etil aerilato, butil aerilato, isobutil
acrilato, dodecil acrilato, n-octil acrilato, n-butitacrilato, 2-cloroetit acrilato; B-
carboxi et acrilate (B-CEA), fenil acrilatc, metacrilato, butadienos, isoprenos,
acidos acrilicos, acrilonitrilas, estireno acrilatos, estireno butadienos, estireno
metacrilatos, e assim por diante, tais como, metil a-cloroacrilato, metii metacrilato,
etil metacrilato, butil metacrilato, butadieno, isopreno, metacrilonitrila, acrilonitrila,
vinil gteres, tais como, vinil metil ster, vinil isobutil éter, vinll etll &ter e os similares;
vinil ésteres, tals como, vinil acetato, vinil propionato, vinil benzoaio e vinil
butirato; vinil cetonas, tais como, vinil metil cetona, vinil hexil cetona, metil
isopropenil cetona e s similares; haletos de vinilideno, tais como, vinilideno
cloreto, vinilideno clorofiuoreic e os similares; N-vinil indol, N-vinil pirrolidona,
metacrilato, acido acrilico, metacido acrilico, acrilamida, metacrilamida,
vinilpiridina, vinilpirrolidona, vinil naftaleno, vinii-N-metilpiridinio  cloreto, p-
cloroestireno, vinil cloreto, vinil brometo, vinil flucreto, etileno, propiieno, butileno,
isobutilenco e misturas dos mesmos. Uma mistura de mondmeros pode ser usada
para fazer um copolimero, tais como, um copolimero em bloco, um copolimero
alternativo, um copolimero de enxerto e assim por diante.

Exempios de copolimeros de latex incluem poli{estireno-n-butil acrilato-3-
CEA), poli{estireno-alguil  acrilato)}, poli{estirenc-1,3-dieno), poli{estirenc-1,2-
dieno), poli{estirenoc-1,4-dieno), poli(estirenc-alquil metacrilate), poli{alquil
metacrilato-alquil acrilaio), poli(alquil metacrilato-aril acrilato), poli(aril metacrilato-
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alquil acrilato), poli(alquil metacriiato), poli(estirenc-alquil acrilato-acrilonitrila),
poli{estireno-1,3-dienc-acrilonitrila), poli(alquil acriiato-acrilonitrila), poli(estireno-
butadieno), poli{metilestireno-butadieno), poli{imetil metacrilato-butadieno), poli(etil
metacrilato-butadieno), poli{propil metacrilato-butadieno), poli(butil metacrilato-
butadieno), poli{metil acrilato-butadienoc), poli{etil acrilato-butadieno), poli{propil
acrilato-butadieno), poli{butil acrilgto-butadieno), poli{estireno-isopreno),

poli{metilestireno-isoprenc), poliimetil metacrilato-isopreno), poli{etit metacrilato-

isopreno), poli(propil metacrilato-isopreno), poli(pbutit  metacrilato-isopreno),
poliimetil  acrilato-isopreno), poli(etil  acrilato-isopreno), poli{propil acrilato-
isopreno), poli{butil acrilato-isopreno); poli{estireno-propil acrilato), poli{estireno-
butil acrilato), poli{esiireno-butadieno-acrilonitrila), poli{estireno-butil  acrilato-
acrilonitrila) poli{estirenc-alquil acrilato-acido  acrilico), poli{écido estireno-1,3-
dieno-~acrilico), poli{acido estirenc-alquil metacrilato~- acrilico), poli{acido alquil
metacrilato- acrilico), poli(acido estirenc-alquil acrilato-acrilonitrila- acrilico), poli
{acido estirenc-1,3-dienc-acrilonitrila-  acrilico), poli{acide alguil  acrilate-
acrilonitrila- acrilico), poli{estireno-butilacrilato), poli(metii mestacrilato-isopreno),
poli{acido estireno-butadienn- acrilice), polilmetacido estireno-butadienc- acrilico),
poli{acido estirenc-butadieno- acrilico), poli{acido estirenc-butadienc-acriionitriia-
acrilico), poli(acido estireno-butil acrilato- acrilico), polilmetacido estireno-butil
acrilato-  acrilico), poli{écide estireno-butil  acrilato-acrilonitrila-  acrilico),
poli{estireno-butadieno), poli{estirenc-isopreno), poli(estireno-butil metacrilato),
poli{acido estireno-butil acrilato- acrilico), poli{estirenc-isopreno-acido acrilico),
poli{estireno-butil metacrilato-acido acrilico), polibutil metacrilato-butil  acrilaio),
poli{acido butil metacrilato- acrilico), poli{acido acrilonitriia-butil acrilato- acrilico), e
misturas dos mesmos.

Um exemplo de uma composicdo para fazer um laiex pode ser um
compreendendo um estireno e um alguil acrilato, tal como, uma mistura
compreendendo estireno e n-butil acrilato. Com base no peso fotal dos
monbémeros, estirenc, geralmente, pode estar presente em uma gquaniidade a
partir de em torno de 1% a em torno de 98%, de em torno de 50% a em {ormo de
95%, de em torno de 70% a em torno de 890%, embora possa estar presenie em
quantidades mailores ou inferiores; e alquil acrilato, tais como, n-butil acrilato,
geralmenie podem estar presenies em uma quantidade a partir de em torno de
1% a em torno de 99%, de em torno de 5% a em torno de 50%, de em tomno de
10% a em tomo de 30%, embora possa estar presente em guantidades maliores
ou inferiores.
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Uma resina de interesse possui um peso molecular de a partir de em forno
de 20,000 a em torne de 50,000, de em torno de 25,000 a em torno de 45,000, de
em torno de 30,000 a em tormno de 40,000, como determinado, por exemplo, por
cromatografia de permeacgéo em gel (GPC). A temperatura de transicio para vidro
{Tg) de uma resina pode ser de em formo de 45° C a em torno de 65° C, de em
torno de 47°C g em torno de 83° G, de em torno de 50°C a em torno de 60° C.

Em modalidades, toner preto pode conter, por exemplo, em oo de 5%
corante preio, tal como, Nipex 35, Em que carregamenio, carga, perda dielétrica,
transferéncia e qualidade de imagem (IQ) esidao em niveis desejados. Enguanto
naoc estiverem ligados em teoria, um modo para manter desempenho com o intuito
de habilitar inferior TMA é incluir um ou mals coranies ou pigmentos, gue
geralmente s3c de uma cor oulra que nioc preto, tal como, um corante ciano.

Corantes adequados incluem um preto de forno, um preto térmico, um
negro de carbono, tal como, REGAL 330® e Nipex 35; magnetitas, tais como,
magnetitas Mobay, MOB029™ ¢ MOSO80™; magnetitas Columbian, MAPICO®
BLACK; magnetitas de superficie tratada; magnetitas Pfizer, CB4798™,
CB5300™  CB5BO0™ e MCXE8369™: magnetitas Bayer, BAYFERROX 8800™ ¢
8610™; magnetitas Northern Pigments, NP804™ e NP-608™; magnetitas
Magnox, TMB-100TM ou TMB104TM; e as similares.

Exemplos ilustrativos de pigmentos ciano incluem cobre
ietra(octadecilsulfonamido) fltalocianina, um pigmenio cobre flalocianina listado no
indice de Cor — (Cor Index - Cl) como Gl 74160, Pigmento Azul Gl (PB), PB 15:3,
PB 15:4, uma Antrazina Azul identificada no indice de Cor como Cl 69810, Azul
Especial X-2137 e os similares.

Os corantes, por exemplo, um preto de forno e um corante ciano, podem
ser incorporados em guantidades suficienies para conferir a densidade de cor
desejada. Um corante preto pode ser empregado em uma quantidade a partir de
em torno de 4% a em torno de 8% em peso de pariiculas de toner em uma base
solida, de em torno de 5% a em torno de 7% em peso, de em torno de 6% a em
iorno de 6,5% em peso. Um corante ciano pode ser empregado em uma
quantidade a partir de em torno de 0,5% a em forno de 3% em peso de particulas
de toner em uma base sélida, de em formnmo de 0,75% a em torno de 2.5% em
peso, de em fomo de 1% a em {orno de 2% em peso.

Em modalidades, composicfes de toner, corantes e assim por diante,
podem ser em dispersdes incluindo surfactantes. Um, dois ou mais surfactantes
podem ser usados. Os surfactanies podem ser selecionados a partir de
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surfactantes idnicos e surfactantes ndo idnicos, ou combinagbes dos mesmos.
Surfactantes anidnicos e surfactantes catidnicos s@o abrangidos pelo termo,
"surfactantes ibnicos.”

Em modalidades, o surfactante ou a guantidade total de surfaciantes pode
ser usada em uma quantidade de a partir de em torno de 0,01% a em tormno de 5%
em peso do toner formando composicdo, por exemplo, de em torno de 0,75% a
em torno de 4% em peso do toner-formando composicido, em modalidades, de em
iorno de 1% a em iorno de 3% em peso do toner-formando composicao.

Um toner da divulgagdo eminente contém uma cera, gue pode ser tanto um
tipo Unico de cera ou uma mistura de dois ou mais tipos diferentes de ceras
{doravanie identificados como, “uma cera’).

A cera pode ser combinada com a composicao formadora de resing para
formar particulas de toner. A cera pode estar presente em uma quantidade de, por
exemplo, de em torno de 2 % em peso a em torno de 12 % em peso de particulas
de toner, de em tormnmo de 3 % em peso a em fomo de 11 % em peso, de em {omo
de 4 % em peso a em iorno de 10 % em peso, de em torno de 7 a em torno de 9
% em peso de particulas de toner. Uma cera é dada com um ponto de fuséo de a
partir de em torno de 680°C a em torno de 80°C, de em torno de 70° C a em torno
de 87°C, de em torno de 75° C a em torno de 85°C, de em torno de 70°C a em
torno de 80° C.

Ceras que podem ser selecionadas incluem ceras possuindo, por exemplo,
um peso molecular de peso médio de a partir de em torno de 500 a em torno de
20,000, em modalidades, de em tormno de 1,000 a em torno de 10,000, Ceras gue
podem ser usadas inciuem, por exemplo, poliolefinas, tais como, ceras de
polietileno, polipropilenc e polibuteno, tais como, aquelas que sao comerciaimente
disponiveis, por exemplo, POLIWAXTM - ceras de polistileno de Baker Petrolite,
emulsdes de cera disponiveis de Michaelman, Inc. ou Daniels Products Co.,
EPOLENE N15™ que é comerciaimente disponivel de Eastman Chemical
Products, Inc., VISCOL 550PTM, um polipropileno de peso molecuiar de peso
meédic baixo disponivel de Sanyo Kasei K.K.; ceras com base em plantas, tais
como cera de carnalba, cera de arroz, cera de candelila, cera de sumagre e 6leo
de jojoba; ceras de base animal, fais comoc cera de abelhas; ceras de base
mineral e ceras de base em peirdleo, tais como cera de montana, osocerite, cera
de ceresina, cera de parafina, cera microcristalina e ceras Fischer-Tropsch; ceras
de éster obtidas a partir de acidos graxos superiores e alcoois superiores, tais
como esiearil esleralto ¢ behenil behenalo; ceras de éster oblidas a partir de
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acidos graxos superiores e alcoois monovalentes ou multivalentes inferiores, tais
como butil esterato, propil oleato, glicerideo monoesterato, glicerideo dietearato e
pentaeritritol tetrabehenato; ceras de éster obtidas a partir de acidos graxos
superiores e multimeros alcool multivalentes, tais como dietilenoglicol
monoesterato, dipropilenoglicol dietearato, digliceril dietearatc e trigliceril
tetrastearato; ceras de éster de &ciso graxo superior sorbitano, tais como
sorbitano monoesterato; ceras de éster de acido graxo superior de colesterol, tais
como, colesteril esterato, e assim por diante.

Exemplos de ceras funcionalizadas gue podem ser usadas incluem, por
exemplio, aminas e amidas, por exemplo, AQUA SUPERSLIP 6550™ e
SUPERSLIP 6530™ disponiveis de Micro Powder Inc.; ceras fluoradas, por
exemplo, POLIFLUQO 180™, PCLIFLUQO 200™, POLISILK 19™ g POLISILK 14™
disponiveis de Micro Powder Inc.; ceras amida fluoradas mistas, por exemplo,
MICROSPERSION 19™ também disponivel de Micro Powder Inc.; imidas,
ésteres, aminas qualernarias, acidos carboxilicos, emulsBes de polimerc acrilico,
por exemplo, JONCRYL 74™ 89T 130™, 537™ ¢ 538™ disponiveis de 5C
Johnson Wax; e polipropilenos e polietilenos clorados disponiveis de Allied
Chemical, Petrolite Corp. and SC Johnson. Misturas e combinagbes das
aniericres ceras também podem ser usadas em modalidades.

Um fator de agregacédo ou floculante pode ser um coagulante catibnico
inorgénico, tal como, por exemplo, um haleto de polialuminio, tal como, cioreto de
polialuminio (PAC) ou o brometoc correspondente, fluoreto ou iodeto; um
polialuminio silicato, tal como, polialuminio sulfosilicato (PASS); ou um sal de
metalico soilvel em agua, incluindo, aluminio cloreto, aluminio nitreto, aiuminio
sulfato, potassio aluminio sulfato, calcio acetato, calcio cloreto, calcio nitreto,
caicio oxilato, calcio sulfato, magnésio acelaio, magnésio nifrato, magnsésio
sulfato, zinco acetato, zinco nitrato, zinco sulfato, zinco cloreto, zinco brometo,
magnésio brometo, cobre cloreio, cobre sulfaio ou combinaces dos mesmos.

Em modalidades, o fator de agregacao pode ser adicionado a mistura em
uma temperatura que € abaixe da Tg da resina ou de um polimero.

O fator de agregagdo pode estar presente em uma quantidade de, por
exemplo, de em tormno de 0,15 partes por cem {pph) a em torno de 0,175 pph, de
em tornc de 0,155 a em torno de 0,17 pph, de em torno de 0,16 a em tormno de
0,165 pph.

Em moedalidades, um agente seguestranie cu agente guelante pode ser
introduzido apds agregacgdo ser concluida para seguesirar ou extrair um ion
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complexante metalico, tal como, aluminio a partir do processo de agregagio.
Assim, 0 agente sequestrante, quelante ou complexante usados apds agregacéo
ser concluida pode compreender um componente complexanie orgénico, tal
como, acido etilenodiaminatetraacético (EDTA), gluconal, hidroxil-acido
2,2iminodisucinico (HIDS), acido dicarboxilmetil glutdmico (GLDA), metll 4cide
glicidii  diacético (MGDA), &cido hidroxidietiliminodiacético (HIDA), sodio
gluconato, potassio citrato, sédio citrato, sal de nitrotriacetato, acido hiimico, acido
fulvico; sais de EDTA, tais como, sais alcali metdlicos de EDTA, Aacido tartarico,
acido glucbnico, oxalic acido, poliacrilatos, agUcar acrilatos, acido citrico, acido
poliasparico, distilenctriaming pentaacetato, 3-hidroxi-4-piridinona, dopaming,
eucalipto, acido iminodisucinico, etilenodiaminadisucinato, polisacarideo, sédio
etilenodinitrilotetraacetato, flamina pirofosfato, farnesil pirofosfato, 2
aminoetiipirofosfato, acido hidroxil stilideno-1,1-difosibnico, acido
aminotrimetilenofosfénico, acido dietileno triaminapentametilenc fosfénico, acido
etilenodiamina tetrametileno fosfénico, e misturas dos mesmos.

Em modalidades, a particulas de toner podem ser misturadas com um ou
mais de didxido de silicio ou silica (SiC;). Silica pode ser uma primeira silica e
uma segunda silica. A primeira silica pode possuir um tamanho de particula
primaric médio, medido em diametro, no intervalo de, por exemplo, de em tomo
de 10 nm a em torno de 18 nm, de em torno de 12 nm a em torno de 16 nm, de
em tornoc de 13 nm a em tormo de 15 nm. Uma segunda silica pode ser usada,
com um tamanhc ndo maior do que aquele da primeira silica. Uma silica pode ser
uma silica pirogenada. Uma silica pode ser tratada com um polimero para fixar
uma desejada propriedade, tal como, hidrofobicidade, fluidez e assim por diante.
Assim, uma silica pode ser revestida com um polimero siloxano, tal como, um
polidimetilsiloxano. Tais silicas revestidas para propriedades de ajuste de reclogia
sfo disponiveis comerciaimente, tais como, TS-720 disponivel de Cabot Corp. A
guaniidade fotal de silica em uma particula de toner, em uma base de peso, & de
em torno de 0,8 % em peso a em torno de 2.5 % em peso, de emtomo de 1 %
em peso a em tomo de 2 % em peso, de em torno de 1.2 a em torno de 1.6 % em
peso.

Magnésio esterato pode ser usado como um lubrificante. Calcio esterato e
zinco esterato podem prover funcdes similares. Um lubrificante pode possuir um
tamanho de particula primario médio no intervalo de, por exemplo, de em torno de
500 nm a em forno de 700 nm, de em torno de 500 nm a em fomnmo de 800 nm, de
em tomo de 550 nm a em torno de 650 nm. Um lubrificante & usado, em uma
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base de peso, em uma quantidade a partir de em torno de 0,05 % em peso a em
torno de 0,5 % em peso, de em tormno de §,807 % em peso a em tomo de 0,3 % em
peso, de em torno de 0,09 a em torno de 0,2 % em peso, de em torno de 0,1 %
em peso a em tormo de 0,18 % em peso.

As particulas de toner podem ser preparadas por qualquer método dentro
do alcance de um versado na técnica, por exemplo, gualguer denire método de
emulsdo/agregacds (E/A) pode ser usado com uma resina e o primeirc e segundo
corantes como ensinado aqui. Qualquer método adequado de preparar particulas
de toner pode ser usado, incluindo processo quimico, tais como, suspensdo e
encapsulacao; por métodos de granulacéo convencionais, tais como, moagem a
jato; placas de peletizacdo de material; outros processos mecanicos; guaisquer
processos para produzir nanoparticulas ou microparticulas; e assim por diante.

Em modalidades com relacdo a um processo E/A, uma resina pode ser
dissolvida em um solvente, e pode ser misturada em um meio de emulsio, por
exemplo, agua, tal como, agua deionizada, opcionalmente contendo um
estabilizador, e opcionalmente um surfactanie, por exemplo, em temperatura
ambiente {(RT). Exemplos de estabilizadores adeguados incluem hidrdxidos
metalicos alcall solGvels em agua, tais como, hidréxido de sddio, hidrdxido de
poiassio, hidréxido de litio, hidrdxido de berilio, hidroxide de magnésio, hidroxido
de calcio ou hidroxido de bario; hidroxido de aménio; carbonatos alcali metélicos,
fal como, soédio bicarbonato, litio bicarbonato, potassic bicarbonato, litio
carbonato, potassio carbonato, sodio carbonato, berilio carbonato, magnésio
carbonato, calcio carbonato, bario carbonalo ou césio carbonato; ou misturas dos
mesmos. Quando um estabilizador € usado, o estabilizador pode estar presente
em quantidades de a partir de em torno de 0,1 % a em torno de 5 %, de em tomo
de 0,5 % a em iomo de 3 % em peso de resina. O estabilizador pode ser
adicionado a mistura em temperaiura ambiente, ou pode ser agquecido a
temperatura da mistura antes da adigao.

Seguindo-se de emulsificagdo, composices de toner podem ser
preparadas por agregar uma mistura de uma resina, 0s primeiro e segundo
corantes de interesse, a cera e quaisquer outros aditivos desejados em uma
emulséo, opcionalmente, com surfactantes como descrito acima, e entéo
opcionalmente coalescendo a misiura agregada. Uma mistura pode ser preparada
por adicionar a cera ou oulros materiais, que iambém podem estar,
opcionalmente, em uma dispersdo, incluindo um surfactante, a emulséo
compreendendo uma resina e o primeiro e segundo corantes, gue podem ser uma
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mistura de duas ou mais emuisbes contendo os reagentes requisitados para
produzir toner. O pH da mistura formando particula pode ser ajustadco com um
acido, ital como, por exemplo, dcido acético, 4cido nitrico ou os similares. Em
modalidades, o pH da mistura pode ser ajustado a em forno de 2 a em iormno de
4.5,

Seguindo-se preparagdo da mistura acima, com frequéncia, é desejavel
formar particulas maiores ou agregados, com frequéncia dimensionados em
micrémetros, as particulas menores a partir da emuisfo inicial, com frequéncia
dimensionadas em nandmetros. Um fator de agregacdo pode ser adicionado a
mistura. Fatores de agregacdo adequados incluem, por exemplo, solugdes
aquosas de um cation divalente, um cation multivalente ou um composto
compreendendo © mesino.

Para controlar agregacdo das particulas, o fator de agregagdo pode ser
doadc na mistura ao longo do tempo. Por exemplo, o fator pode ser adicionado de
modgo incrementado na mistura ac longo de um pericde de a partir de em forno de
5 min a em torno de 240 minutos, de em torno de 30 a em torno de 200 minutos.

Adicéo do fator de agregac@o também pode ser feita enguanto a mistura &
mantida sob condicfes de agitacdo, tal como, de em torno de 50 rpm a em torno
de 1,000 rpm, em modalidades, de em torno de 100 rpm a em torno de 500 rpm; e
em uma temperatura que estd abaixo da Tg da resina ou polimero. O crescimento
e formatagao das particulas seguindo-se de adigdo do fator de agregagao pode
ser efetuado sob qualguer condicio adeguadal(s).

As particulas podem ser permitidas a se agregar até um tamanho de
particula desejado predeterminado ser obtido, tal como, de em torno de 5.4 a em
forno de 6,2 um, de em torno de 5,6 a em tormno de 6 um, de em torno de 5,7 a em
torno de 5,9 um. G tamanho de particula pode ser monitorado duranie o processo
de crescimento. Por exemplo, amostras podem ser tomadas durante 0 processo
de crescimenio e analisadas, por exemplo, com um CONTADOR COULTER, para
tamanho médio de particula. A agregacido pode, assim, proceder por manter a
mistura, por exemplo, em temperatura elevada, ou elevando lentamente a
iemperatura e mantendo a mistura em tal temperatura por em torno de 0,5 hora a
em torno de 6 horas, de em torno de que 1 hora a em torno de 5 horas, enquanto
mantiver agitacdo, para prover as particulas agregadas desejadas. Uma vez que
o tamanho de particula desejado predeterminado € fixado, o processo de
crescimento € interrompido.
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Em modalidades, apds agregacdo, mas antes da coalescéncia, um
revestimento de resina pode ser aplicado a as particulas agregadas formando um
invélucro sobre as mesmas. Qualquer resina descrita agui ou como conhecida na
técnica pode ser usada como 0 invdlucro. Um invdlucro sequestra cera, pigmento
e assim por diante no toner e para longe da particula de superficie do toner.

Uma resina de involucro pode ser aplicada as particulas agregadas por
qualquer método dentro do aicance d aguele versado na técnica. Em
modalidades, as resinas usadas formar o invdiucro podem estar em uma
emulsdo, opcionalmente incluindo qualquer surfactanie descrito agui. A emulsao
tendo as resinas pode ser combinada com as particulas agregadas tal que o
invélucro se forma ao longo das particulas agregadas.

A particula de nicleo de invélucro pode possuir um tamanho de partir de
em tomo de 5 a em torno de 7 um, de em torno de 5,5 a em torno de 6,8 um, de
em torno de 68 a em torno de 6,6 um.

Para parar ¢ crescimento de particula, se um invélucre esté presents, apds
o invélucro ser formado, o pH da emulsdo pode ser aumentado, por exemplo, a
em torno de 7, a temperatura pode ser aumentada para acima da Tg, ou ambos.
Por isso, o pH da mistura pode ser ajustado com base em um valor de a partir de
em tormno de 6 a em torno de 10, de em torno de 6,5 a em torno de 7.5, A base
usada para parar crescimento de particula de toner pode ser, por exemplo, um
hidroxido alcali metalico, tal como, por exemplo, hidréxido de sédio, hidrdxido de
potassio, hidréxido de aménio, combinactes dos mesmos e os similares. Em
modalidades, EDTA pode ser adicionado para auxiliar o ajuste do pH ao valor
desejado.

Seguindo-se de agregacdo a um tamanho desejado de particula e
aplicacdo de gquaisguer invéiucros opcionais, as particulas entdo sdo coalsescidas
a um formato final desejado, tal como, um formato circular, por exemplo, para
corrigir irregularidades em formaio e tamanho, a coalescéncia sendo atingida por
aquecer a mistura a uma temperatura de em torno de 80 C a em torno de 1100
C, de em tomo de 872 C a em tomo de 1002 C, de em torno de 902 C a em torno
de 96° C, e/ou reduzindo a agitagio, por exemplo, a em torno de 1000 rpm a em
torno de 100 rpm, de em tormno de 800 rpm a em torno de 200 rpm. Coalescéncia
pode ser conduzida ao longo de um periodo de em torno de 0,01 a em torno de 9
horas, de em torno de 8,1 a em torno de 4 horas. As particuias sac coalescidas
até as particulas atingirermn uma circularidade, como medido com um dispositivo
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Sysmex 3000, de a partir de em torno de 0,96 a em torno de 0,99, de em torno de
0,965 a em torno de 0,885, de em torno de 0,97 a em tornc de 0,988.

Apbds agregacéo e/ou coalescéncia, a mistura pode ser resfriada a
temperatura ambiente, tal como, de em tomo de 201 Caem torno de 251 C. O
resfriamento pode ser répido ou lemto, como desejado. Um método de
resfriamento adequado pode incliulr introduzir dgua fria a uma camisa em torng do
reator. Apés resfriamento, aa particulas de toner opcicnalmente podem ser
favadas com agua e entdo secas. Secagem pode ser por gualguer método
adeguado, incluindo, por exemplo, secagem por congelamento.

Aditivos de superficie podem ser adicionados as composicbes de toner da
presente divulgacdo, por exemplo, apods lavagem ou secagem. Assim, um toner,
silica e lubrificante sdo combinados e mesclados, por exemplo, em um mesclador
Henschel, sob condicbes, tais como, pelo menos em torno de 35 watt X hr/lb. /%
sflica, para atingir distribuicdo de forca de adesao aditiva (AAFD) de pelo menocs
em torno de 88% mantendo-se a 3000 joules, pelo menos em oo de 70%, pelo
menos em torno de 72% mantendo-se a 3000 joules; de pelo menos em forno de
58% mantendo-se a 6000 joules, pelo menos em tormno de 80%, pelo menos em
torno de 62% mantendo-se a 6000 joules; de pelo menos em torno de 13%
mantendo-se a 12000 joules, pelo menos em torno de 15%, pelo menos em tomo
de 17% maniendo-se a 12000 joules, praticando os materiais e métodos providos
nas Patentes N%, U.5. 6,508,104 ¢ 6,598,466.

O brilho de um toner pode ser influenciado pela guantidade de ions
metalicos retidos, tal como, Al3+, em uma particula. A quantidade de ions
metalicos retidos pode ser ajustada pela quantidade de fator de agregacao ou
floculante compreendendo um on metadlico usado na agregacio. O nivel de brilho
de um toner de interesse pode possuir um britho, como medido por unidades de
britho de Gardner {ggu), de a partir de em torno de 10 ggu a em torno de 100 gguy,
de em torno de 20 ggu a em torno de 95 ggu, de em torno de 30 ggu a em tomo
de 80 ggu.

O indice de fluidez (MFI) de um toner pode ser, usando um dispositivo
Tinius Olsen a 130° C e uma carga aplicada de 5 kg de pelo menos em torno de
15 g/10 min, pelo menos em forno de 20 g/10 min, pelec menos em tormo de 25
g/10 min. MFl como usado aqui inclul, por exemplo, ¢ peso de um toner {em
gramas) gue passa atraves de um orificio de comprimento L e diametro B em um
periodo de 10 minutos com uma carga aplicada especifica. Uma Unidade MFI de
1, assim, indica que somenie 1 grama do toner passou através do orificio sob as
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condi¢cbes especificas em tempo de 10 minutos. "Unidade MFIs,” como usado
aqui, assim, se refere a unidades de gramas por 10 minuios.

Qutras caracteristicas das particulas de toner podem ser determinadas por
quaisqguer técnica e aparelhos adequados. O didmetro de particula médio em
volume e desvio padrio geométrico pode ser medido usando um instrumento, tal
como, um Beckman Coulter MULTISIZER 3, operado de acordo com as
instrucBes do fabricants.

Compressibilidade de um ioner de interesse, como determinado usando
materiais ¢ metodos conhscidos, tal como, usando um redmesiro em pods Freeman
FT4, pode ser de em torno de 5% a em torno de 11% a 10 kPa, de em torno de
6% a em torno de 10%, de em iorno de 7% a em iorno de 9% a 10 kPa.

Uma caracteristica desejavel de um toner & liberacio suficiente da imagem
do papel a partir do rolo fusor. Assim, uma caracteristica do toner para aplicagfes
de fusdo de contalo é que a latitude de fusdo, que é a diferenca de temperatura
entre a temperatura de fixagcdo minima {(MFT) e a temperatura do offset quents,
deve ser de em tomo de 50% C a em torno de 1002 C, de em torno de 752 C a em
torno de 1002 C, de em torno de 80° C a em torno de 1002 C e de em tomo de 890°
G aemtorno de 952 C.

Para a avaliacdo de particulas de toner, por exempio, nos exempios que se
seguem, a carga principal pode ser medida por condicionar o toner em uma T¢
especifica (toner concentragao, por exempio, 8%) em ambos a zona-A e a zona-C
ao longo da noite, seguido por avaliacdo de carga tanto apds 2 min ou 60 min de
mistura em um misturador Turbula. Sensibilidade a umidade & uma propriedade
de carga importante para toners EA. O desempenho de carga pode ser testado
em duas camaras, um é uma zona de umidade baixa {conhecida como a zona-C),
enguanto outra ¢ uma zona de umidade alia (conhecida como a zona-A). A
guantia de carga € um valor medide através de analise de imagem de processo
de espectrografia de carga (CSG). Proporgbes didmetro-carga (g/d) do foner na
zona-C e zona-A, tipicamente com uma unidade de femtocoulombs/{mm), podem
ser medidas em um espectdgrafo de carga padréo conhecido.

Toners da divuigacdo iminenie também podem possuir uma carga de toner
principal por proporgédo de massa {(g/m) de a partir de em forno de -5 yC/g a em
torno de -90 uC/g, e uma carga de toner final apds mescla de aditivos de
superficie de a partir de em torno de -15 uC/g a em torno de 80 ul/g.

Os toners podem ser usados para processos eletroestratograficos ou
eletrofotograficos. Em modalidades, qualguer tipo conhecido de sisiema de
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desenvolvimento de imagem pode ser usado em um dispositivo de
desenvoivimento de imagem, incluindo, por exemplo, desenvolvimento de escova
magnética, desenvolvimentc de componente Unico de saltos, desenvolvimenio de
hibrido sem limpeza (HSD) e os similares. Agueles e similares sistemas de
desenvolvimento estédo dentro do alcance daqueles versados na técnica.

Os seguintes exemplos Hustram modalidades da divulgagdo iminenie.
Partes e percentagens s8c em pese, ac menos gue, indicado de cutro modo.
Como usado aqui, RT se refere a uma temperatura de a partir de em torno de 20°
C aemtorno de 30°C.

Uma particula preta E/A foi feita por homogeneizar uma resina estireno
butilacrilato com duas disperstes de pigmento, negro de carbono {3-7 % em
peso) e ciano 15,3 {0,5-1.5 % em peso), uma dispersio de cera de parafina (4-12
% em peso) bem como cloreto de polialuminio (PACY (0,12-0,18 pph) em
temperatura ambiente. A mistura foi entdo aguecida a temperatura ligeiramenis
abaixe da Tg da resina (84° C) enguantc em mistura, para habilitar crescimento
de particula a 5,8 um. Um invélucro foi entdo adicionado usando a mesma resina
e incubaclo continuada até as particulas atingirem 6,4 uym. Para evitar
crescimento adicional da particula, solucéc de hidrdxido de sédio fol adicionada e
a temperatura no reator foi aumentada acima da Tg da resina. As particulas séo
entdo coalescidas a 94° C até uma circularidade de 0,975 ser obtida (como
medido por Sysmex 3000). Particulas foram peneiradas Umidas, lavadas por
filtracao trés vezes e secas. As particulas resultantes foram entdo mescladas com
silica TS-720 (Cabot) (1.3-1.85 % em peso) & magnssio ssteraio (0,1-0,5 % em
peso) para produzir toner.

Tal formula basica foi praticada e reagentes e condigbes variaram como
notado acima, e com o remanescente de cada formulagdo feita até 100% com
resina para determinar quando desempenho de fusido e outros parametros de
interesse foram maximizados. Por exemplo, condigdes de mescla de toner com
silica e lubrificante foram otimizadas para habilitar uma distribuicdo de forga de
adesao aditiva (AAFD) que fol pelo menos 68% mantendo-se a 3k joules, pelo
menos 58% mantendo-se a 6k joules e pelo menos 13% mantendo-se a 12k
joules {ver Tabela 1). Como notado a partir da data de Tabela 1, todos os
dagueles valores de linha de base foram excedidos em muito. O conteddo de
aditivo foi selecionado para minimizar compressibilidade usando um redmetro
Freeman FT4 (ver Tabela 2). O brilho do toner do experimento foi em um nivel



aceitavel, ver Tabela 3. PAC e quantidades de cera foram variadas para otimizar

MFI para fuséo e AAFD.

Tabela 1. Comparacio de AAFD de conirole toner preto do experimento
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Forca de adesago aditiva do adilive de ionsr

Toner 3KJ 6K 12KJ
Conirole de Preto 78,7 72,9 53,9
Preto do experimenio 88,1 83 70,7

Tabela 2. Comparacao de compressibilidade de controle e toner preto do

experimento

Compressibilidade do Toner

Toner % sD
Controle de Preto 7,7 (3,02
Preto do experimento 7,21 0,03

Tabela 3. Comparacao de britho de controle de preio e toner preto do
experimento

Britho do ioner (72 Graus)

Toner ggu
Controle de Preto 20
Preto do experimenioc 25

Por isso, final tamanho de particula, formato de particula final e MF! foram
maximizados usando resinas de tamanho, quantidade e Tg de interesse, ceras de

10 ponto de fusdo baixo de parafina em quantidades de interesse, juntamente com
quantidades e tipos de silica e lubrificantes de interesse como aditivos de

superficie, aplicados como ensinado aqui.
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REIVINDICACOES
1. Toner preto caracterizado pelo fato de que compreende uma resing

de estireno/acrilato, um surfactante opcional, uma cera, um invélucro, um corante
preto, um corante ciano, e sobre a superficie de dito toner uma silica de em torno
de 10 nm a em tormno de 18 nm em tarnanho, com uma distribuigdo de forga
adesiva de pelo menos em torno de 68% mantendo-se a 3000 joules, e um
lubrificante.

2. Toner, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo fato de
que dito corante preto esta em uma quantidade de a partir de em tomo de 4% a
em torno de 8% em peso de toner.

3. Toner, de acordo com a reivindicacio 1, caracterizado pelo fato de
que dito corante ciano esta em uma quantidade de a partir de em torno de 0,5% a

em tormno de 3% em peso de toner.

4. Toner, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato de
que dita cera compreende um ponto de fusdo de a partir de em torno de 80° C a
em tormno de 890°C

5. Toner, de acordo com a reivindicacdo 1, caraclerizado pelo fato de
que dita cera esta em uma quantidade a partir de emn tomo de 2% a em tormo de
12% em peso de toner.

5. Toner, de acordo com a reivindicacdo 1, caraclerizado pelo fato de
gue dito lubrificante esta em uma quantidade a partir de em torno de 0,05% a em
torno de 0,5% em peso de foner.

7. Toner, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pelo fato de
que dita silica esta em uma quantidade a partir de em torno de 0,8% a em torno

de 2.5% em peso de toner.
8. Toner, de acordo com a reivindicacio 1, caracterizado pelo falo de

que compreende um indice de fluidez de pelo menos em torno de 15¢g/10min.

8. Toner, de acordo com a relvindicacao 1, caracierizado peio falo de
gue compreende uma compressibilidade de a partir de em torno de 5% a em torno
de 11% a 10 kPa.

10. Toner, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo fato de
que compreende uma distribuicdo de forga de adesio aditiva de pelo menos em
torno de 58% mantendo-se a 6000 joules, peloc menos em tormo de 13%

maniendo-se a 12000 joules ou ambos.
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RESUMO

TONER PRETO
A presente divulgacio descreve um toner de componenie preto (nico com

desejavel desempenho de fuséo.
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