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1 ‘ DECLARACION SOBRE USO DE RECURSOS GENETICOS O BIOLOGICOS
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Nota: En caso afirmativo debera anexar la licencia o autorizacién de uso de conocimiento tradicional, o certificado, o
niimero de registro expedido por la Autoridad competente.
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Declaro que carezco de medios econémicos para presentar la solicitud de patente.
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CO - Colombia

| ' COLOMBIA

The Understgncd D. Brent Lambert

citizen, adult and living in the United States in my posmon of
legal representative of - the company LEXMARK
INTERNATIONAL, INC,, with headquarters' in 1P Law
Department, Bldg. 082-1, 740 West New Circle Road,
Lexington, KY 40550, US, which was initially incorporated
ot United States of America, grant ample an sufficient
power of attomey to: JAIME EDUARDO DELGADO
VILLEGAS and/or CLEMENCIA . DELGADO
VILLEGAS, attomeys, adults, residing in  Bogotd

(Colombia), so that-on our beholf and representation, carry -

out in Colombia and in any other Countries all types of
errands an especial procedures for the registration and
renewal of all kinds of Product and Service trademarks,
deposils of name and commercial logotype,  industrial
models and drawings, invenlion patents, utility models,
Integrated circuits, name of domuin, Copyrights, plant
varieties, agricultural, "veterinary and sannary registries,
capacity  certificates, - renewal, modification, transfer,
assignment and expansions and to be responsible as general
attorneys, for.the supervision of all - matters related to
industrial and Intellectual property, being empowered 1o
present and withdraw objections, to present appeals, to request
testimonies, to receive documents, to pay legal fees, to
approve exploilations, : to egree on transactions on

trademark agreements with third parties of legal entities, to

abandon action, to substitute’ and to carry out all  the
necessary actions before any administrative authority of the
aforementioned purposes' in the event that such procedires
shall be transferred unto a judicial  field, the legal
representatives are authorized to act as plaintiff or defendant
before the competent authorities, hnvmg an ample power to

setile, to submit to arbitration, to waive, to present appeals and

all other necessary special faculties.

For that purpose, 1 kindly request to grant ample powers to
our attorneys, who shall be able to exercise the functions
independently or collectively.

The present power of attorney revokes, cancels any other
previous powers of atiorney givc? ty the\Company in the
territory of the Colombian Republig.
Sincerely,

x_ X i

VANAY

1D Card No, issued in

IP Portal

01 November 2012

Our Ref: 121029.C0.01

C!lent Ref: 2008035]00 US-1-PCT

Atentamente se dirige a usted D, Brent Lambert - -
mayor-de edad y residente en los Estados !!mdo; para

" manifestarle que en mi condicién de representante legal de

la” fima LEXMARK INTERNATIONAL, INC,’
domicilinda en IP Law Department, Bldg. 082-1, 740 West -
New Circle Road, Lexington, KY 40550, US, y constituida
inicialmente en United States of Americn, confiero poder -
general, amplio y suficiente a los Dres. JAIME EDUARDO -
DELGADO VILLEGAS, y/o- CLEMENCIA DELGADO
VILLEGAS, Abogados, mayores y vecinos de Bogota, D.C.
(Colombia), para Que en nuestro nombre y representacidn
adelanten en Colombla y en ofros palses toda clase de
diligencias y pro i para el Registro y
Renovacién en. su_Despacho, de toda clase de Marcas de
Producto y Servicio, Depbsitos de Nombre y - Ensefia
Comercial, Diseflos industriales y Patentes de Invencion,
Potentes modelo de - Ulilidad, Esquemas de Circuitos

‘integrados, Nombres de dominio, Derechos de Autor,

Variedades  vegetales, registros agricolas, veterinarios y
sanitarios,  certificados -~ de  capacidad,  renovacién,
modificacién, traspaso y ampliacion de los mismos y atiendan
como Apoderados penerales todo asunto referente a la
Propiedad industrial e intelectual, quedando facultados para
presentar y retirar Oposiciones, interponer recursos, solicilar
testimonios, recibir documentos, cancelar coslos legales,
probar explotaciones, aceptar transacciones, llegar a acuerdos

. marcarios con terceras personas o entidades jurldicas, desistir,

sustiluir y hacer cuanto fuere necesario anle cualquier
autoridad administrativa para los *fines arriba indicados; y en
caso de que el procedimiento debiera pasar a conocimiento
judicial, quedan facultados para actuar como demandantes o
demandados ante los Jucces que sean competentes, con
poder amplio, pudiendo transar, someter a drbitros, desistir,
interponer recursos y con todas las . demas facultades
peciales que fueren ias.

Con éste objeto, ruego le confieran personerfa suficiente &
nueslros Apoderados quienes podréan obrar en forma conjunta
o independiente e incluso sustituir el presente poder.
Atentamente,

DNI expedido en




El suscrito D. Brent Lambert, Ciudadano, adulto y residente en Estados Unidos de América, en
mi cargo de Representante Legal de la sociedad LEXMARK INTERNATIONAL, INC, con
domicilio en IP Law Department, Bldg. 082-1, 740 West New Circle Road, Lexington, KY 40550,
Estados Unidos de América, constituida iniciaimente en Estados Unidos de América, confiero
poder general, amplio y suficiente a los Dres. JAIME EDUARDO DELGADO VILLEGAS, y/o
CLEMENCIA DELGADO VILLEGAS, Abogados, mayores y vecinos de Bogotd, D.C.
(Colombia), para que en nuestro nombre y representacion adelanten en Colombia toda clase
de diligencias y procedimientos especiales para el Registro y Renovacion en su Despacho, de
toda clase de Marcas de Producto y Servicio, Depdsitos de Nombre y Ensefia Comercial, Disefios
Industriales y Patentes de Invencidn, Patentes modelo de Utilidad, Esquemas de Circuitos
integrados, Nombres de dominio, Derechos de Autor, Variedades vegetales, registros agricolas,
veterinarios y sanitarios, certificados de capacidad, renovacién, modificacion, traspaso y
ampliacién de los mismos y atiendan como Apoderados generales todo asunto referente a la
Propiedad Industrial € intelectual, quedando facultados para presentar y retirar Oposiciones,
interponer recursos, solicitar testimonios, recibir documentos, cancelar costos legales, probar
explotaciones, aceptar transacciones, llegar a acuerdos marcarios con terceras personas o
entidades juridicas, desistir, sustituir y hacer cuanto fuere necesario ante cualquier autoridad
administrativa para los fines arriba indicados; y en caso de que el procedimiento debiera pasar
a conocimiento judicial, quedan facultados para actuar como demandantes o demandados ante
los Jueces que sean competentes, con poder amplio, pudiendo transar, someter a arbitros,
desistir, interponer recursos y con todas las demas facultades especiales que fueren necesarias.

Con éste objeto, ruego le confieran personeria suficiente a nuestros Apoderados quienes
podran obrar en forma conjunta o independiente e incluso sustituir el presente poder.

Atentamente,

(Firmado)

NUmero de identificacion =--=-=------- Expedido en -------------
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FORMULACION DE TONER PREPARADA QUIMICAMENTE QUE INCLUYE
UN AGENTE DE ACOPLAMIENTO DE BORAX

REFERENCIAS CRUZADAS A LAS SOLICITUDES RELACIONADAS

Esta solicitud de patente esta relacionada con la Solicitud de Patente de
Estados Unidos con N° de Serie 13/339.565 (N° de Expediente de Mandatario
P7-US1), presentada el 29 de diciembre de 2011, titulada “Process for
Preparing Toner including a Borax Coupling Agent” y cedida al cesionario de la
presente solicitud.
ANTECEDENTES
1. Campo de la divulgacion

La presente invencidn se refiere, en general, a téner preparado
quimicamente para su uso en electrofotografia y, mas particularmente, a téner
preparado quimicamente que incluye un agente de acoplamiento de bérax.
2. Descripcion de la técnica relacionada

Los tdneres para su uso en impresoras electrofotograficas incluyen q?s
tipos principales, los téneres molidos mecanicamente y los téneres preparados
quimicamente (CPT). Los téneres preparados quimicamente tienen ventajas
significativas sobre los téneres molidos mecanicamente incluyendo mejor
calidad de impresién, mayor eficiencia de transferencia de téner y menores
propiedades de par de torsidbn para diversos componentes de la impresora
electrofotografica tales como el rodillo de revelado, una cinta del condensador y
un rodillo de carga. La distribucién del tamafio de particula de los CPT
normaimente es mas estrecha que la distribuciéon del tamafio de particula de

los tdneres molidos mecanicamente. El tamafo y forma de los CPT también es
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mas facil de controlar que el de los toneres molidos mecanicamente.

Hay varios tipos conocidos de CPT incluyendo toner de polimerizacidn en
suspension (SPT), téner de agregacion en emulsion (EAT)/toner de agregacion
de latex (LAT), téner fabricado a partir de una dispersion de polimero
preformado en disolvente (DPPT) y toner “molido quimicamente”. Aunque un
toner de agregacién en emulsion requiere un proceso mas complejo que otros
CPT, el toner resultante tiene una distribucién del tamano relativamente mas
estrecha. Los toneres de agregacion en emulsién pueden fabricarse también
con un tamafo de particula menor, permitiendo una resoluciéon de impresion
mejorada. El proceso de agregacién en emulsion permite también un mejor
control de la forma y la estructura de las particulas de téner, lo que permite que
se adapten para ajustarse a las propiedades de limpieza, electrodeposicion y
transferencia deseadas. La forma de las particulas de téner puede optimizarse
para asegurar una limpieza apropiada y eficaz del téner a partir de los diversos
componentes de la impresora electrofotografica, tal como el rodillo de revelado,
el rodillo de carga y las paletas de electrodeposicién, para evitar la formacién
de pelicula o depdsitos no deseados de toner sobre estos componentes.

En un proceso tipico para preparar EAT, la agregacién en emulsidén se
realiza en un sistema acuoso dando como resultado un buen control tanto del
tamafio como de la forma de las particulas de téner. Los componentes del
téner normalmente incluyen un aglutinante polimérico, uno o mas colorantes y
un agente de liberaciéon. Un aglutinante polimérico del copolimero estireno-
acrilico a menudo se usa como el aglutinante del latex en el proceso de
agregacion en emulsion. Sin embargo, el uso de un aglutinante de latex de

copolimero estireno-acrilico requiere compensacion entre las propiedades de
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fusion del téner y sus propiedades de transporte y almacenamiento. Una de las
propiedades de fusion del toner incluye su intervalo de fusion. El intervalo de
fusién es el intervalo de temperaturas a las cuales la fusidon se realiza
satisfactoriamente sin fusion incompleta y sin transferencia de toner al
elemento calefactor, que puede ser un rodillo, una cinta u otro miembro en
contacfo con el téner durante la fusién. De esta manera, por debajo del extremo
inferior del intervalo de fusién, el téner se funde incompletamente y por encima
del extremo superior del intervalo de fusion el toner fluye sobre el miembro de
fijacion, donde estropea las hojas que se fijan posteriormente. Se prefiere que
el extremo inferior del intervalo de fusion sea tan bajo como sea posible para
reducir la temperatura requerida del condensador en la impresora
electrofotografica para mejorar la seguridad de la impresora y conservar la
energia. Sin embargo, el toner debe ser capaz también de sobrevivir a la
temperatura y humedad extremas asociadas con el almacenamiento y
transporte sin aglutinarse o bloquearse, lo que podria dar como resultado
defectos de impresién. Como resultado, el extremo inferior del intervalo de
fusion no puede ser tan bajo que el téner pudiera fundirse durante el
almacenamiento o transporte de un cartucho de téner que contiene el téner.
Los téneres formados a partir de resinas aglutinantes de poliéster
normalmente poseen mejores propiedades mecanicas que los téneres
formados a partir de un aglutinante de copolimero de estireno-acrilico con
caracteristicas de viscosidad en estado fundido similares. Esto los hace mas
duraderos y resistentes a la formacién de pelicula sobre los componentes de la
impresora. Los tdneres de poliéster también tienen mejor compatibilidad con los

pigmentos colorantes, dando como resultado una gama de color mas amplia.
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Hasta hace poco, las resinas de aglutinante de poliéster se usaban
frecuentemente en la preparacion de toneres molidos mecanicamente pero rara
vez en téneres preparados quimicamente. Las resinas de aglutinante de
poliéster se preparan usando polimerizacidén por fusion. Este método consume
tiempo debido a la implicacién de ciclos de polimerizacién largos y, por lo tanto,
limita el uso de resinas de aglutinante de poliéster para polimeros de poliéster
que tienen pesos moleculares de bajos a moderados, lo que limita las
propiedades de fusién del téner. Ademas, las resinas aglutinantes de poliéster
son mas dificiles de dispersar en un sistema acuoso debido a su naturaleza
polar, sensibilidad a pH y contenido de gel, limitando de esta manera su
aplicabilidad en procesos de agregacién en emulsion.

Sin embargo, con el avance en la techologia de fabricacion de téner, ha
sido posible obtener emulsiones estables formadas usando resinas de
aglutinante de poliéster disolviéndolas en primer lugar en un disolvente
organico, tal como metil etil cetona (MEK), cloruro de metileno, acetato de etilo
o tetrahidrofurano (THF), y después realizando un proceso de inversion de
fases donde se afiade agua lentamente al disolvente organico. El disolvente
organico después se evapora para permitir que las resinas de aglutinante de
poliéster formen emulsiones estables. La Patente de Estados Unidos N°
7.939.236 titulada “Cherhically Prepared Toner and Process Therefor”, cedida
al cesionario de la presente solicitud, que se incorpora por referencia en este
documento en su totalidad, ensefia un proceso similar para obtener una
emulsion estable usando un disolvente organico. Estos avances han permitido
el uso de resinas de aglutinante de poliéster para formar un téner de

agregaciéon en emulsion. Por ejemplo, la Patente de Estados Unidos N°
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7.923.191 titulada “Polyester Resin Produced by Emulsion Aggregation” y la
Solicitud de Patente de Estados Unidos con N° de Serie 12/206.402 titulada
“Emulsion Aggregation Téner Formulation”, cedidas al cesionario de la presente
solicitud incorporadas por referencia en este documento en su totalidad,
divulgan procesos para preparar un toner de agregacion en emulsién usando
resinas de aglutinante de poliéster.

Estas técnicas proporcionan la capacidad de producir un téner de
agregacion en emulsion que posee excelente capacidad de fusion; sin
embargo, persisten las cuestiones relacionadas con la migracién superficial de
las resinas de menor peso molecular, ceras y colorantes. La migracién de estos
ingredientes a la superficie de la particula de toner debilita las propiedades de
fusién y transporte o almacenamiento del téner y aumenta la aparicion de
formacidon de pelicula sobre los componentes de la impresora. Por
consiguiente, se apreciara que se desea una formulacion de toéner de
agregacion por emuisién y un proceso que reduce la migracién de las resinas
de menor peso molecular, ceras y colorantes a la superficie de la particula de
toner. Se desea también minimizar el niumero total de particulas de toner finas
que contribuyen a la formacion de pelicula sobre los componentes de la
impresora.

SUMARIO

Una composicion de téner preparado quimicamente de acuerdo con una
realizacion de ejemplo incluye un primer aglutinante polimérico, un colorante y
un agente de liberacion; una corteza que se forma alrededor del ntcleo e

incluye un segundo aglutinante polimérico; y un agente de acoplamiento de

- bérax entre el nucleo y la corteza.
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BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Las caracteristicas y ventajas mencionadas anteriormente y otras de las
diversas realizaciones, y la manera de conseguirlas, resultaran evidentes.y se
entenderan mejor por referencia a los dibujos adjuntos.

La Figura 1 es una imagen de una particula de téner de agregacion en
emulsiéon convencional tomada usando un microscopio electrénico de barrido.

La Figura 2 es una imagen de una particula de téner de agre-gaci(')n en
emulsién que incluye un agente de acoplamiento de bérax entre las capas de
nucleo y corteza del téner de acuerdo con una realizacién de ejemplo.

La Figura 3 es un grafico que representa los intervalos de ajuste de pH
para un téner de agregacion en emulsion que incluye un agente de
acoplamiento de bérax entre las capas de nucleo y corteza del téner de
acuerdo con una realizacién de.ejemplo en comparacion con un téner de
agregacion en emulsién convencional, un téner que incluye un agente de
acoplamiento de sulfato de cinc y un téner que incluye un agente de
acoplamiento de sulfato de aluminio.

DESCRIPCION DETALLADA

La siguiente descripcion y dibujos ilustran realizaciones para posibilitar
suficientemente a los expertos en la materia la realizacién practica de la
presente invencion. Debe entenderse que la divulgaciéon no esta limitada a los
detalles de construccion y la disposicibn de componentes expuesta en la
siguiente descripcion o ilustrada en los dibujos. La invencion es capaz de otras
realizaciones y de realizarse de forma practica o de realizarse de diversas
maneras. Por ejemplo, otras realizaciones pueden incorporar procesos

estructurales, cronolégicos y otros cambios. Los ejemplos simplemente tipifican

0
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posibles variaciones. Los componentes y funciones individuales son opcionales
a menos que se requiera explicitamente, y la secuencia de operaciones puede
variar. Las porciones y elementos de algunas realizaciones pueden incluirse en
o sustituirse por aquellas de otras. El alcance de la solicitud abarca las
reivindicaciones adjuntas y todos los equivalentes disponibles. Por lo tanto, la
siguiente descripcion no “debe considerarse en un sentido limitado y el alcance
de la presente invencion se define por las reivindicaciones adjuntas. Asimismo,
debe entenderse que la fraseologia y terminologia usadas en este documento
es con el fin de descripcidon y no deberia considerarse limitante. El uso de “que
incluye”, “que comprende” o “que tiene” y variaciones de los mismos en este
documento pretende abarcar los articulos indicados detras de los mismos y
equivalentes de los mismos asi como articulos adicionales.

La presente divulgacion se refiere a un téner preparado quimicamente
que contiene un agente de acoplamiento de bérax entre las capas de ntcleo y
corteza del téner y a un método de preparacioén de agregacion en emulsion
asociado. El téner puede utilizarse en una impresora electrofotografica tal como
una impresora, copiadora, dispositivo multifuncion o en un dispositivo todo en
uno. El toner puede proporcionarse en un cartucho que suministra téner a la
impresora electrofotografica. Los métodos de ejemplo de formacion de toner
usando técnicas de agregacidbn en emulsién convencionales pueden
encontrarse en las Patente de Estados Unidos N° 6.531.254 y 6.531.256, que
se incorporan por referencia en este documento en su totalidad.

En el presente proceso de agregacién en emulsion, las particulas de téner
se proporcionan por métodos quimicos opuestos a los métodos fisicos tales

como pulverizacién. En general, el téner incluye uno o mas aglutinantes
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poliméricos, un agente de liberacién, un colorante, un agente de acoplamiento
de bérax y uno o mas aditivos opcionales, tales como un agente de control de
carga (CCA). Una emulsién de un aglutinante polimérico se forma en agua,
opcionalmente con un disolvente organico, con una base inorganica tal como
hidréxido sédico, hidroxido potasico, hidroxido de amonio o un compuesto de
amina organico. Puede incluirse también un agente de estabilizacion que tiene
un grupo funcional ani6nico (A-), por ejemplo un tensioactivo aniénico o un
dispersante polimérico anidénico. Se apreciara que puede sustituirse un grupo
funcional catiénico (C+), por ejemplo un tensioactivo catiénico o un dispersante
polimérico catiénico, segun se desee. El latex polimérico se usa en dos puntos
durante el proceso de formacion del téner. Se usa una primera porcién del latex
polimérico para formar el nlcleo de la particula de toner resultante y se usa una
segunda porciéon del latex polimérico para formar una corteza alrededor del
nucleo del toner. La primera y segunda porciones del latex polimérico pueden
formarse por separado o juntas. Cuando las porciones del latex polimérico que
forman el nucleo de toner y la corteza del téner se forman por separado,
pueden usarse aglutinanltes poliméricos iguales o diferentes. La proporcion de
la cantidad de aglutinante polimérico en el nuicleo del téner a la cantidad de
toner en la corteza es de entre aproximadamente 20:80 (en peso) y
aproximadamente 80:20 ;(en peso) incluyendo todos los valores e incrementos
entre medias, tal como entre aproximadamente 50:50 (en peso) y
aproximadamente 80:20 (en peso), dependiendo de la resina o resinas
particulares usadas.

El colorante, el agente de liberacion y el CCA opcional se dispersan por

separado en sus propios entornos acuosos o en una mezcla acuosa, segun se
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desee, en presencia de un agente de estabilizacion que tiene una funcionalidad
similar (y carga idnica) que el agente de estabilizacion empleado en el latex
polimérico. El latex polimérico que forma el nucleo del téner, la dispersién de
agente de liberacidn, la dispersion de colorante y la dispersién de CCA opcional
se mezclan después y se agitan para asegurar una composicién homogénea.
Como se usa en este documento, el término dispersién se refiere a un sistema
en el que las particulas se dispersan en una fase continua de una composicion
diferente (o estado) y puéden incluir una emulsion. El acido se afade después
para reducir el pH y provocar floculacién. La floculacién se refiere al proceso
mediante el cual las particulas desestabilizadas se aglomeran (debido por
ejemplo a la presencia de contraiones disponibles) en agregados relativamente
mas grandes. En este caso, la floculacién incluye la formacién de un gel donde
la resina, el colorante, el agente de liberacién y el CCA forman una mezcla de
agregado, normaimente a partir de particulas de 1-2 micrometros (um) de
tamano. A menos que se indique de otra manera, la referencia a taméﬁo de
particula en este documento se refiere a la dimensién en la seccién transversal
mas larga de la part.icula. Las particulas de toner agregadas pueden calentarse
después hasta una temperatura que es menor de o aproximadamente (por
ejemplo 15 °C) la temperatura de transicién vitrea (Tg) de latex polimérico para
inducir el crecimiento de agrupaciones de particulas agregadas. Una vez que
las particulas agregadas alcanzan el tamavﬁo deseado del nacleo del téner, el
agente de acoplamiento de bérax se aftade de manera que se forma sobre la
superficie del nucleo del téner. Después de la adicion del agente de
acoplamiento de bdrax, se afiade el latex polimérico que forma la corteza del

toner. Este latex polimérico se agrega alrededor del ntcleo del toner para
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formar la corteza del toner. Una vez que las particulas agregadas alcanzan el
tamano de toner deseado, puede afadirse una base para aumentar el pH e
ionizar el agente de estabilizacién anionico para evitar el crecimiento adicional
de las particulas o pueden anadirse agentes de estabilizacién anidnicos
adicionales. La temperatura se sube después por encima de la temperatura de
transicion vitrea del latex polimérico para condensar las particulas entre si
dentro de cada ag|omefacic’>n. Esta temperatura se mantiene hasta que las
particulas alcanzan} la circularidad deseada. Las particulas de téner después se
lavan y se secan.

Las particulas de téner producidas pueden tener un tamafo de particula
promedio de entre aproximadamente 3 um y aproximadamente 20 pm (tamario
de particula promedio en volumen) incluyendo todos los valores e incrementos
entre medias, tal como entre aproximadamente 4 pum y aproximadamente 15
um o, mas parﬁcularmenfe, entre aproximadamente 5 um y aproximadamente 7
pm. Las particulas de téner producidas pueden tener un grado medio de
circularidad entre aproximadamente 0,90 y aproximadamente 1,00, incluyendo
todos los valores e incrementos entre medias, tal como de aproximadamente
0,93 a aproximadamente 0,98. El grado medio de circularidad y el tamafo de
particula promedio pueden determinarse mediante un Analizador de Imagenes
de Particula de Flujo Sysmex (por ejemplo FPIA-3000) disponible en Malvern
Instruments. |

Se describiran a céntinuacién los diversos componentes para el método
de agregacion en emulsién para preparar el toner referenciado anteriormente.
Debe observarse que | las diversas caracteristicas de los componentes

indicados pueden ajustarse todas ellas para facilitar la etapa de agregacién y
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formacion de particulas de toner del tamafo y geometria deseados. Por lo
tanto, puede apreciarse que controlando las caracteristicas indicadas, pueden
formarse en primer lugar dispersiones relativamente estables, en las que la
agregaciéon puede transcurrir junto con un control facil del tamafio de particula
de téner final para el uso en una impresora electrofotografica o en un cartucho
de impresora.
Aglutinante polimérico

Como se ha mencionado anteriormente, los toneres en este documento
incluyen uno o més aglutinantes poliméricos. Los términos resina y polimero se
usan de forma intercambiable en este documento puesto que no hay una
diferencia técnica entre los dos. En una realizacién, el aglutinante o
aglutinantes poliméricos incluyen poliésteres. El aglutinante o aglutinantes de
poliester pueden incluir un aglutinante de poliéster semicristalino, un
aglutinante de poliéster cristalino o un aglutinante de poliéster amorfo. Como
alternativa, el aglutinanté o aglutinantes de poliéster pueden incluir una resina
aglutinante de copolimero de poliéster. Por ejemplo, el aglutinante o
aglutinantes de poliéster pueden incluir un copolimero de injerto de
estireno/acrilico-poliéster. El aglutinante o aglutinantes de poliéster pueden
formarse usando mondémeros &cidos tales como acido tereftalico, anhidrido

trimelitico, anhidrido dodecilsuccinico y acido fumarico. Adicionalmente, el

aglutinante o aglutinantes de poliéster pueden formarse usando monémeros de

alcohol tales como bisfenol A etoxilado y propoxilado. Las resinas de poliéster
de ejemplo incluyen, aunque sin limitacion, las resinas de poliéster T100, TF-
104, NE-1582, NE-701, NE-2141, NE-1569, Binder C, FPESL-2, W-85N, TL-17,
TPESL-10, TPESL-11 de Kao Corporation, Bunka Sumida-ku, Tokio, Japén o
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mezclas de las mismas.

En otras realizaciones, el aglutinante o aglutinantes poliméricos incluyen
un polimero de tipo termoplastico, tal como un estireno y/o un polimerc de
estireno sustituido tal como un homopolimero (por ejemplo, poliestireno) y/o un
copolimero (por ejemplo, copolimero de estireno-butadieno y/o copolimero de
estireno-acrilico, un copdlimero de estireno-metacrilato de butilo y/o polimeros
fabricados a partir de estireno-acrilato de butilo y otros monémeros acrilicos
tales como hidroxi acrilatos o hidroxil metacrilatos); acetato de polivinilo,
polialquenos, po|i(cloruro!' de vinilo), poliuretanos, poliamidas, siliconas, resinas
epoxi o resinas fendlicas. |

Como se ha analizado anteriormente, en algunas realizaciones, el nucleo
de toner puede formarse a partir de un aglutinante polimérico (o mezcla) y la
corteza de téner se forma a partir de otro. Adicionalmente, la proporcion de la
cantidad de aglutinante polimérico en el nucleo de téner a la cantidad de téner
en la corteza de tdéner puede estar entre aproximadamente 20:80 (en peso) y
aproximadamente 80:20 (en peso) o, mas especificamente, entre
aproximadamente 50:50 (en peso) y aproximadamente 80:20 (en peso)
incluyendo los valores e incrementos entre medias. El agiutinante polimérico
total puede proporcionarse en el intervalo de aproximadamente el 70 % a
aproximadamente el 95 % del peso de la formulacion de téner final incluyendo
todos los valores e incrementos entre medias.

Agente de acoplamiento de bdrax

El agelnte de acoplamiento usado en este documento es bérax (conocido

también como borato sédico, tetraborato sodico o tetraborato disédico). Como

se usa en este documento, el término agente de acoplamiento se refiere a un
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compuesto quimico que tiene la capacidad de reticulacién para unir dos o mas
componentes entre si. Normalmente, los agentes de acoplamiento tienen una
capacidad de enlace multivalente. El bérax difiere de los agentes de
acoplamiento permanente usados habitualmente, tal como iones metalicos
multivalentes (por ejemplo aluminio y cinc), en que su enlace es reversible. En
el proceso electrofotografico, se prefiere que el toner tenga una baja
temperatura de fusion para ahorrar energia y una baja viscosidad en estado
fundido (“blandura”) para permitir una alta velocidad de impresion a bajas
temperaturas de fusion. .Sin embargo, para mantener la estabilidad del téner
durante el transporte y almacenamiento y para evitar la formacion de pelicula
de los componentes de la impresora, se prefiere que el téner sea “mas duro” a
temperaturas por debajo de la temperatura de fusién. El bérax proporciona
reticulacién a través de enlaces de hidrégeno entre sus grupos hidroxi y los
grupos funcionales de las moléculas a las que estd unido. El enlace de
hidrégeno es sensible a la temperatura y la presion, y no es un enlace estable y
permanente. Por ejemplo, cuando la temperatura se aumenta a un cierto grado
o se aplica tensién al polimero, el enlace se rompera parcial o completamente
provocando que el polimero “fluya” o se desgarre. La reversibilidad de los
eniaces formados por el agente de acoplamiento de bérax es particularmente
atil en el tobner porque permite un téner “mas blando” a la temperatura de fusién
pero un téner “mas duro” a la temperatura de almacenamiento.

Se ha observado también, sorprendentemente, que el bérax provoca que
las particulas mas finas se recojan sobre las particulas mas grandes. Como
resultado, el bérax es particularmente adecuado como un agente de

acoplamiento entre las capas de nucleo y corteza del téner porque recoge los
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componentes del nlcleo de téner en la particula de nucleo antes de que se
ahada la corteza, reduciendo de esta manera las particulas finas residuales en
el téner. De esta manera, a su vez, reduce la cantidad de acido necesario en la
etapa de aglomeracién y estrecha la distribucién del tamafio de particula del
toner. |

El bérax sirve también como un buen tampdn en la reaccion de formacion
de téner como resultado del equilibrio formado por su acido bérico y la base
conjugada. La presencia de borax hace que la reaccion sea mas resistente a
los cambios de pH y amplia el intervalo de ajuste de pH de la reaccidn en
comparacion con un proceso de agregacion en emulsidn convencional. El
intervalo de ajuste de pH es crucial en el aumento a escala industrial del
proceso para controlar el tamafio de particula. Con un intervalo mas ancho, el
proceso es mas facil de controlar a escala industrial.

La cantidad de agente de acoplamiento de bérax usado en este
documento puede variarse. El agente de acoplamiento de bérax puede
proporcionarse entre aproximadamente el 0,1 % y aproximadamente el 5,0 %
en peso del aglutinante polimérico total en el téner incluyendo todos los valores
e incrementos entre medias, tal como entre aproximadamente el 0,1 % vy
aproximadamente el 1,0% o entre aproximadamente el 0,1% vy
aproximadamente el 0,5 %. Si se usa demasiado agente de acoplamiento, su
enlace no puede rompefse completamente a una temperatura de fusién alta.
Por otro lado, si se usa demasiado poco agente de acoplamiento, puede fallar a
la hora de proporcionar los efectoé de enlace y tamponamiento deseados.
Colorante

Los colorantes son composiciones que confieren color u otros efectos
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visuales al téner y pueden incluir negro de humo, tintes (que pueden ser
solubles en un medio dado y susceptibles de precipitacion), pigmentos (que
pueden ser insolubles en un medio dado) o una combinacién de los dos. Una
dispersién del colorante puede prepararse mezclando el pigmento en agua con
un dispersante. Como alternativa, puede usarse un colorante de autodispersion
permitiendo de esta manera la omision del dispersante. El colorante puede
estar presente en la dispersidon a un nivel de aproximadamente el 5% a
aproximadamente el 20 % en peso, incluyendo todos los valores e incrementos
entre medias. Por ejemplo, el colorante puede estar presente en la dispersion a
un nivel de aproximadamente el 10 % a aproximadamente el 15 % en peso. La
dispersion de colorante puede contener particulas a un tamafo de
aproximadamente 50 nanémetros (nm) a aproximadamente 500 nm incluyendo
todos los valores e incrementos entre medias. Adicionalmente, la dispersiéon de
colorante puede tener un porcentaje en peso de pigmento dividido por el
porcentaje en peso de dispersante (proporcion P/D) de aproximadamente 1:1 a
aproximadamente 8:1 incluyendo todos los valores e incrementos entre medias,
tal como de aproximadamente 2:1-a aproximadamente 5:1. El colorante puede
estar presente a menos de o igual a aproximadamehte el 15 % en peso de la
formulacién. de téner final incluyendo todos los valores e incrementos entre
medias.
Agente de liberacién

El agente de liberécién puede incluir cualquier compuesto que facilite la
liberacién de téner desde un componente en una impresora electrofotografica
(por ejemplo, liberacién desde la superficie de un rodillo). Por ejemplo, el

agente de liberacién puede incluir una cera de poliolefina, cera de éster, cera
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de poliéster, cera de polietileno, sales metalicas de acidos grasos, ésteres de
acido graso, ésteres de acido graso parcialmente saponificado, ésteres de
acido graso superior, alcoholes superiores, cera de parafina, cera de carnauba,
ceras de amida y ésteres de alcohol polihidrico.

Por lo tanto, el agente de liberacion puede incluir un polimero basado en
hidrocarburo de bajo peso molecular (por ejemplo Mn < 10.000) que tiene un
punto de fusién de menos de aproximadamente 140 °C incluyendo todos los
valores e incrementos entre aproximadamente 50°C y aproximadamente
140 °C. Por ejemplo, el agente de liberacion puede tener un punto de fusion de
aproximadamente 60 °C a aproximadamente 135°C o de aproximadamente
65 °C a aproximadamente 100 °C etc. El agente de liberacién puede estar
presente en la dispersion en una cantidad de aproximadamente el 5% a
aproximadamente el 35 % en peso incluyendo todos los valores e incrementos
entre medias. Por ejemplo, el agente de liberacién puede estar presente en la
dispersion en una cantidad de éproximadamente el 10 % a aproximadamente el
18 % en peso. La dispersion del agente de liberaciéon puede contener también
particulas a un tamaifio de aproximadamente 50 nm a aproximadamente 1 pm
incluyendo todos los valores e incrementos entre medias. Ademas, la
dispersién de agente de liberacién puede estar caracterizada adicionalmente
por tener un porcentaje en peso de agente de liberacion dividido por un
porcentaje en peso de dispersante (proporcion RA/D) de aproximadamente 1:1
a aproximadamente 30:1. Por ejemplo, la proporcion RA/D puede ser de
aproximadamente 3:1 a aproximadamente 8:1. El agente de liberacion puede
proporcionarse en el intervalo de aproxirﬁadamente el 2 % a aproximadamente

el 20 % en peso de la formulacidén de toner final incluyen todos los valores e
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incrementos entre medias.
Tensioactivo/dispersante

Puede usarse un tensioactivo, un dispersante polimérico o una
combinacién de los mismos. El dispersante polimérico generalmente puede
incluir tres componentes,‘ en concreto un componente hidréfilo, un componente
hidréfobo y un componente coloide protector. La referencia a hidréfobo se
refiere a una estructura quimica de tipo relativamente no polar que tiende a
autoasociarse en presencia de agua. El componente hidréfobo del dispersante
polimérico puede incluir grupos funcionales ricos en electrones o hidrocarburos
de cadena larga. Se sabe que tales grupos funcionales presentan fuertes
propiedades de interaccion y/o adsorcion con respecto a las superficies de la
particula tal como el colorante y la resina de aglutinante de poliéster de la
emulsion de resina de poliéster. La funcionalidad hidréfila se refiere a una
funcionalidad relativamente polar (por ejemplo, un grupo aniénico) que puede
tender después a asociarse con moléculas de agua. El componente de coloide
protector incluye un grupo soluble en agua con una funcién no idnica. El
componente coloide protector del dispersante polimérico proporciona
estabilidad extra ademas del componente hidréfilo en un sistema acuoso. El
uso del componente coloide protector reduce sustancialmente la cantidad de
segmento de monémerq ibnico o el componente hidrofilo en el dispersante
polimérico. Adicionalmente, el componente de coloide protector estabiliza el
dispersante polimérico en un medio acido inferior. El componente de coloide
protector generalmente incluye grupos polietilenglicol (PEG). El dispersante
empleado en este documento puede incluir los dispersantes desvelados en la

Patente de Estados Unidos N° 6.991.884 y en la Patente de Estados Unidos N°
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5.714.538, que se incorpora por referencia en este documento en su totalidad.

El tensioactivo, como se usa en este documento, puede ser un
tensioactivo convencional conocido en la técnica por dispersar colorantes que
no son de autodispersién y agentes de liberacion empleados para preparar
formulaciones de téner para electrofotografia. Pueden usarse tensioactivos
comerciales tales como la serie AKYPO de acidos carboxilicos de AKYPO de
Kao Corporation, Bunka Sumida-ku, Tokio, Japdn. Por ejemplo, pueden usarse,
respectivamente, alquil éter carboxilatos y alquil éter sulfatos, preferentemente
lauril éter carboxilatos y lauril éter sulfatos. Un tensioactivo aniénico adecuado
particular es AKYPO RLM-100, disponible en Kao Corporation, Bunka Sumida-
ku, Tokio, Japén, que es acido laureth-11 carboxilico, proporcionando de esta
manera una funcionalidad carboxilato anidnica. Otros tensioactivos anidnicos
contemplados en este documento incluyen fosfatos de alquilo, suifonatos de
alquilo y alquil benceno sulfonatos. Pueden emplearse también polimeros o
tensioactivos que contienen acido sulfénico.
Aditivos opcionales

La formulacién de tdner de la presente divulgacion puede incluir también
uno 0 mas agentes de control de carga convencionales, que pueden usarse
opcionalmente para preparar la formulaciéon de téner. Un agente de control de
carga puede entenderse como un compuesto que ayuda en la produccion y la
estabilidad de una tribocarga en el téner. El agente o agentes de control de
carga ayudan también para prevenir el deterioro de las propiedades de carga
de la formulacién de téner. El agente o agentes de control de carga pueden
prepararse en forma de una dispersion de una manera similar a la de las

dispersiones de colorante y agente de liberaciéon analizadas anteriormente.
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La formulacién de téner puede incluir uno o mas aditivos adicionales, tales
como acidos y/o bases, emulsionantes, absorbedores de UV, aditivos
fluorescentes, aditivos opalescentes, plastificantes y combinaciones de los
mismos. Puede desearse que estos aditivos potencien las propiedades de una
imagen impresa usando la presente formulacién de toner. Por ejemplo, los
absorbedores de UV pueden incluirse para aumentar resistencia al destefiido

por luz UV evitando el deterioro gradual de la imagen tras exposiciones

posteriores a radiaciones ultravioletas. Los ejemplos adecuados de.

absorbedores UV incluyen, aunque sin limitaciéon, benzofenona, benzotriazol,
acetanilida, triazina y derivados de los mismos. Pueden usarse también los
plastificantes comerciales que se conocen en la técnica para ajustar la
temperatura de coalescencia de la formulacién de téner.

Se proporcionan los siguientes ejemplos para ilustrar adicionalmente las
ensefianzas de la presente divulgacion, no para limitar el alcance de la
presente divulgacion. |
EJEMPLOS
Ejemplo de dispersién de pigmento magenta

Se combinaron aproximadamente 10 g de polioxietilen(10) lauril éter de
acido carboxilico AKYPO RLM-100 de Kao Corporation, Bunka Sumida-ku,
Tokio, Japdn con aproximadamente 350 g de agua desionizada y el pH se
ajust6 a ~7-9 usando hidréxido sédico. Se afiadieron aproximadamente 10 g de
Solsperse 27000 de Lubrizol Advanced Materials, Cleveland, Ohio, EE.UU. y el
dispersante y la mezcla de agua se combinaron con un agitador eléctrico
seguido de la adicidn relativamente lenta de 100 g de pigmento rojo 122. Una

vez que el pigmento se hubo humedecido y dispersado completamente, la
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mezcla se anadié a un molino de soporte horizontal para reducir el tamano de
particula. La solucién se proces6 en el molino de soporte hasta que el tamafio
de particula fue de aproximadamente 200 nm. La dispersiéon de pigmento final
se ajustd para que contuviera aproximadamente un 20 % a aproximadamente
un 25 % de solidos en peso.
Ejemplo de dispersion de pigmento cian

Se combinaron aproximadamente 10 g de polioxietilen(10) iauril éter de
acido carboxilico AKYPQ RLM-100 de Kao Corporation, Bunka Sumida-ku,
Tokio, Japdn con aprokimadamente 350 g de agua desionizada y el pH se
ajusté a ~7-9 usando hidréxido sédico. Se afiadieron aproximadamente 10 g de
Solsperse 27000 de Lubrizol Advanced Materials, Cleveland, Ohio, EE.UU. y el
dispersante y la mezcla de agua se combinaron con un agitador eléctrico
seguido de la adicion relativamente lenta de 100 g de pigmento azul 15:3. Una
vez que el pigmento se hubo humedecido y dispersado completamente, la
mezcla se afiadié a un molino de soporte horizontal para reducir el tamano de
particula. La solucidén se procesd en el molino de soporte hasta que el tamario
de particula fue de aproximadamente 200 nm. La dispersion de pigmento final
se ajustd para que contuviera aproximadamente del 20 % a aproximadamente
el 25 % de sélidos en peso.
Ejemplo de emulsién de cera

Se combinaron aproximadamente 12 g de polioxietilen(10) lauril éter de
acido carboxilico AKYPO RLM-100 de Kao Corporation, Bunka Sumida-ku,
Tokio, Japdn con aproximadamente 325 g de agua desionizada y el pH se
ajustd a ~7-9 usando hidréxido sédico. La mezcla se procesé después a través

de un microfluidizador y se calenté a aproximadamente 90 °C. Se anadieron
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lentamente aproximadamente 60 g de cera de polietileno de Petrolite, Corp.,
Westlake, Ohio, EE.UU. mientras I[a temperatura se mantenia a
aproximadamente 90 °C durante aproximadamente 15 minutos. La emulsién se
retird6 después del microfluidizador cuando el tamafo de particula estaba por
debajo de aproximadamente 300 nm. La solucién después se agité a
temperatura ambiente. La emulsiéon de cera se ajusté para que contuviera
aproximadamente del 10 % a aproximadamente el 18 % de sélidos en peso.
Ejemplo de emulsién de resina de poliéster A

Se usd una resina de poliéster mixta que tenia un pico de peso molecular
de aproximadamente 9.000, una temperatura de transicién vitrea (Tg) de
aproximadamente 53 °C a aproximadamente 58 °C, una temperatura de fusion
(Tf) de aproximadamente 110 °C y un valor de acido de aproximadamente 15 a
aproximadamente 20. La temperatura de transicidon vitrea se mide por
calorimetria de exploracion diferenciall (DSC), en la que, en este caso, el
comienzo del desplazamiento en la linea base (capacidad calorifica) indica por
tanto que la Tg puede ocurrir de aproximadamente 53 °C a aproximadamente
58 °C a una velocidad dé calentanﬁiento de aproximadamente 5 por minuto. El
valor de acido puede debefse a la presencia de una o mas funcionalidades
écidb carboxilico (—COOH) en el poliéster. El valor de acido se refiere a la
masa de hidroxido potasico (KOH) en miligramos que se requiere para
neutralizar un gramo del polviéster. Por lo tanto, el valor de acido es una medida
de la cantidad de grupos écido carboxilico en el poliéster.

Se disolvieron 150 g de resina de poliéster mixta en 450 g de metil etil
cetona (MEK) en un matraz de fondo redondo con agitacién. La resina disuelta

se vertid después en un vaso de precipitados. El vaso de precipitado se puso
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en un bafio de hielo directamente bajo una homogeneizadora. La
homogeneizadora se conectd a alta cizalla y se afiadieron inmediatamente 10 g
de la solucion de hidréoxido potasico al 10 % (KOH) y 500 g de agua
desionizada al vaso de precipitados. La homogeneizadora se hizo funcionar a
alta cizalla durante aproximadamente 2-4 minutos, después la soluciéon de
resina homogeneizada se puso en un reactor de destilacion de vacio. La
temperatura del reactor se mantuvo a aproximadamente 43 °C y la presioén se
mantuvo entre aproximadamente 74,5 kPa (22 pulgadas de Hg) vy
aproximadamente 77,9 kPa (23 puigadas de Hg). Se anadieron
aproximadamente 500 mi de agua desionizada adicionales al reactor y la
temperatura se aumenté gradualmente a aproximadamente 70°C para
asegurar que sustancialmente toda la MEK se habia retirado por destilacion. El
calor del reactor se desconecté y la mezcla se agité hasta que alcanzé
temperatura ambiente. Una vez que el reactor alcanz6 temperatura ambiente,
el vacio se desconectd y la solucion de resina se retiré y se puso en frascos de
almacenamiento.

El tamafo de particula de la emulsion de resina estaba entre

aproximadamente 185 nm y aproximadamente 235 nm (volumen promedio)

seglin se mide por el Ahalizador de Tamafo de Particula NANOTRAC. El pH-

de Ia solucién de resina era entre aproximadamente 6,5 y aproximadamente
7,0.
Ejemplo de emulsién de resina de poliester B

Se us6 una resina de poliéster que tenia un pico de peso molecular de
aproximadamente 11.000, una temperatura de transicion vitrea de

aproximadamente 55 °C a aproximadamente 60 °C, una temperatura de fusion
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de aproximadamente 110 °C y un valor de acido de aproximadamente 15 a
aproximadamente 20 para formar una emulsion usando el procedimiento
descrito en el ejemplo de Resina de Poliéster A, excepto que se usaron 8 g de
la solucion de hidroxido potasico al 10 % (KOH).

El tamafno de pérticula de la emulsion de resina estaba entre
aproximadamente 195 nm y aproximadamente 235 nm (volumen promedio)
segun se mide mediante un Analizador de Tamario de Particula NANOTRAC.
El pH de la solucibn de resina estaba entre aproximadamente 6,7 vy
aproximadamente 7,2.

Ejemplo de emulsidn de resina de poliéster C

Se uso6 una resina de poliéster que tenia un pico de peso molecular de
aproximadamente 11.000, wuna temperatura de transicion vitrea de
aproximadamente 55 °C a aproximadamente 58 °C, una temperatura de fusion
de aproximadamente 115°C y un valor de acido de aproximadamente 8 a
aproximadamente 13 para formar una emulsidn usando el procedimiento
descrito en el ejemplo de Resina de Poliéster A, excepto que se usaron 7 g de
la solucién de hidroxido potasico al 10 % (KOH).

El tamano de particula de la emulsibn de resina era entre
aproximadamente 190 nm y aproximadamente 240 nm (volumen promedio)
segun se mide mediante un Analizador del Tamano de Particula NANOTRAC.
El pH de la solucibn de resina era entre aproximadamente 7,5 vy
aproximadamente 8,2. |
Ejemplos de formulacion de téner

Ejemplo Comparativo de téner |

El ejemplo comparativo de téner | se preparé usando un proceso de
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agregacion en emulsién convencional y no incluia- un agente de acoplamiento
de bérax. EI CPT de agregacion en emulsién usado en este ejemplo era una
aglomeracion acida con una inversion de pH usada para detener el crecimiento
de las particulas de téner. Los componentes se anadieron a un reactor de 2,5
litros en las siguientes proporciones relativas: 88,2 partes (de poliéster en peso)

del Ejemplo de Emulsion de Resina de Poliéster A, 6,8 partes (de pigmento en

' peso) del Ejemplo de Dispersién de Pigmento Magenta y 5 partes (de agente

de liberacién en peso) del Ejemplo de Emulsién de Cera. Después se afadio
agua desionizada de manera que la mezcla contenia aproximadamente un
12,5 % de sélidos en peso.

La mezcla se calentd en el reactor a 30°C y se inici6 un bucle de
circulaciéon que consistia en una mezcladora de alta cizalla y una bomba de
adicién de acido. La mezcla se envio a través del bucle y la mezcladora de alta
cizalla se ajusté a 10.000 revoluciones por minuto (rpm). Se afadié acido
lentamente a la mezcladora de alta cizalla para dispersar uniformemente el
acido en la mezcla del toner, de manera que no quedaran zonas de bajo pH. La
adicion de acido tardé aproximadamente 4 minutos usando 306 g de una
solucién al 1 % de acido sulfiurico. Después se invirtié el flujo del bucle para
devolver la mezcla de toner al reactor. La temperatura del reactor se aumenté a
aproximadamente 50 °C para hacer crecer las particulas. La temperatura se
mantuvo a aproximadamente 50 °C hasta que las particulas alcanzaron el
tamafo deseado (tamafio numérico medio) de aproximadamen{e 5 um a
aproximadamente 6 um vy el tamafo promedio en volumen de
aproximadamente 6 um a aproximadamente 7 um). Una vez que las particulas

alcanzaron su tamano deseado, se afadi®é NaOH al 4 % .para elevar el pH a
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6,00 para detener el crecimiento de las particulas. La reacciéon se mantuvo a
aproximadamente 50 °C durante aproximadamente 1 hora y después la
temperatura se aumenté a 91 °C para provocar QUe las particulas coalescieran.
Las particulas se mantuvieron a 91 °C hasta que las particulas alcanzaron la
circularidad deseada (aproximadamente 0,97). El téner después se iavo y se
seco.

El toner secado tenia un tamario de particula prdmedio en volumen de 6,0
um, medido por un analizador COULTER COUNTER Multisizer 3. Estan
presentes finos (<2 um) al 4,16 % (en numero) y el toner poseia una
circularidad de 0,970, ambos medidos mediante el analizador de
caracterizacién de particulas SYSMEX FPIA-3000, fabricado por Malvern
instruments, Ltd., Malvern, Worcestershire RU. La cantidad de finos en el
Ejemplo Comparativo de Téner | era consistente con otros téneres de poliéster
de agregacion en emulsién que no incluian un agente de acoplamiento de
bérax, que poseian finos entre el 1 % y el 7 % (en nimero).

Se prepararon téneres adicionales usando la formulacién y procedimiento
del Ejemplo Comparativo de Téner |, excepto que el pH de neutralizaciéon se
alter6 para ensayar el intervalo de ajuste del pH. Los resultados de estos
téneres se muestran en Ié Tabla 2 a continuacion.

Ejemplo de Toner A :

El Ejemplo de Emulsiéon de Resina de Poliéster A se dividié en dos lotes, y
se repartié al 70:30 en peso para formar el nicleo y la corteza del téner,
respectivamente. El contenido de .poliéster total representaba
aproximadamente un 87,7 % de los sélidos totales del toéner. Por consiguiente,

el primer lote contenia un 61,4 % de los sélidos totales del téner y el segundo
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lote contenia un 26,3 % de los sélidos totales del toner. Los componentes se
afadieron a un reactor de 2,5 litros en los siguientes porcentajes: el primer lote
del Ejemplo de Emulsién de Resina de Poliéster A que tenia 61,4 partes (de
poliéster en peso), 6,8 partes (de pigmento en peso) del Ejemplo de Dispersidon
de Pigmento Magenta y 5 partes (de agente de liberacién en peso) del Ejemplo
de Emulsion de Cera. Después se afiadio agua desionizada de manera que la
mezcla contenia de aproximadamente el 12 % a aproximadamente el 15 % de
sélidos en peso.

La mezcla se calenté en el reactor a 30°C y se inici6 el bucle de
circulacion que consistia en una mezcladora de alta cizalla y una bomba de
adicién de acido. La mezcla se envié a través del bucle y la mezcladora de alta
cizalla se ajusté a 10.000 rpm. Se afadié lentamente acido a la mezcladora de
alta cizalla para dispersar uniformemente el acido en la mezcla de toéner de
manera que no hubiera zonas de bajo pH. La adicién de | acido tardé
aproximadamente 4 minutos con 200 g de solucién de acido sulfarico al 1 %.
Después se invirtié el flujo del bucle para devolver la mezcla de téner al reactor
y la temperatura del reactor se aumento6 a aproximadamente 40-45 °C. Una vez
que el tamano de particula alcanzd 4,0 um (numérico medio), se anadid
solucién de bérax al 5 % (en peso) (30 g de la solucién que tenia 1,5 g de
bérax). El contenido de bérax representaba aproximadamente el 0,5 % en peso
de los soélidos totales del toner. Después de la adicion de bérax, se anadié el
segundo lote del Ejemplo de Emulsion de Resina de Poliéster A,'que contenia
26,3 partes (de poliester en peso). La mezcla se agitd durante
aproximadamente 5 minutos y el pH se supervisé. Una vez alcanzado el

tamario de particula de 5,5 pm (numérico medio), se afnadié NaOH al 4 % para
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elevar el pH a aproximadamente 5,95 para detener el crecimiento de las
particulas. La temperatﬁra de reaccion se mantuvo durante una hora. El
tamano de particula se supervisé durante este periodo de tiempo. Una vez que
el crecimiento de particula se detuvo, la temperatura se aumenté a 88 °C para
provocar que las particulas coalescieran. Este temperatura se mantuvo hasta
que las particulas alcanzéron su circularidad deseada (aproximadamente 0,97).
El toner después se lavé y se secd. |

El téner secado tenia un tamafio de particula promedio en volumen de
6,65 um y un tamafo de particula numérico medio de 5,49 pm. Estaban
presentes finos (<2 um) al 0,11 % (en namero). El téner poseia una circularidad
de 0,978.

Se prepararon téneres adicionales usando la formulaciéon y el
procedimiento del Ejemplo de Toéner A, excepto que el pH de neutralizacién se
alteré para ensayar el intervalo de ajuste del pH. Los resultados de estos
toneres se muestran en la Tabla 2 a continuacion.

Ejemplo de Téner B

El Ejemplo de Emulsion de Resina de Poliéster A se dividi6é en dos lotes, y
se reparti6 al 60:40 en peso para formar el nucleo y la corteza del téner,
respectivamente. El  contenido de poliester total representaba
aproximadamente el 87,9 % de los solidos de toner totales. Por consiguiente, el
primer lote contenia un 52,7 % de los soélidos totaies de téner y el segundo lote
contenia un 35,2 % de los soblidos totéles del toner. Los componentes se
anadieron a un reactor de 2,5 litros en los siguientes porcentajes: el primer lote
del Ejemplo de Emulsion de Resina de Poliéster A tenia 52,7 partes (de

poliéster en peso), 6,8 partes (de pigmento en peso) del Ejemplo de Dispersién
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de Pigmento Magenta y 5 partes (de agente de liberacidén en peso) del Ejemplo
de Emulsion de Cera. Después se afiadié agua desionizada de manera que la
mezcla contenia de aproximadamente el 12 % a aproximadamente el 15 % de
solidos en peso. |

La mezcla se calentd en el reactor a 30°C y se inici6 un bucle de
circulacion que consistia en una mezcladora de alta cizalla y una bomba de
adicion de acido. La meicla se envid a través del bucle y la mezcladora de alta
cizalla se ajusté a 10.000 rpm. Se afiadié acido lentamente a la mezcladora de
alta cizalla para dispersar uniformemente el acido en la mezcla de téner de
manera que no hubiera zonas de bajo pH. La adicion tard6 aproximadamente 4
minutos con 150 g de solucién de acido sulfl]rico al 1 %. El flujo del bucle se
invirtié después para devolver la mezcla de téner al reactor y la temperatura del
reactor se aumentd a aproximadamente 40-45 °C. Una vez que el tamafo de
particula alcanz6 4,0 um (numérico medio), se afadié una solucidén de bérax al
5% (15 g de solucion que tenia 0,75 g de bérax). El contenido de boérax
representaba aproximadamente un 0,3 % eh peso de los solidos totales del
téner. Después de la adicion del bérax, se afiadié el segundo lote del Ejemplo
de Emulsion de Poliéster A, que contenia 35,2 partes (de poliéster en peso). La
mezcla se agité durante aproximadamente 5 minutos y el pH se supervis6. Una
vez que el tamano de particula alcanzé 5,5 um (numérico medio), se afnadié
NaOH al 4 % para elevar el pH a aproximadamente 5,95 para detener el
crecimiento de ias particulas. La temperatura de reaccién se mantuvo durante
una hora. El tamaro de particula se supervisé durante este periodo de tiempo.
Una vez detenido el crecimiento de las particulas, la temperatura se aumenté a

88 °C para provocar que las particulas coalescieran. Esta temperatura se
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mantuvo hasta que las particulas alcanzaron su circularidad deseada
(aproximadamente 0,97). El toéner después se lavd y se secd.

El tébner secado tenia un tamafio de particula promedio en volumen de
6,24 pm y un tamafio _de particula numérico medio de 5,48 pum. Estaban
presentes finos (<2 pum) al 0,09 % (en ndmero) y el téner poseia una
circularidad de 0,983. |
Ejemplo de Toner C

Se us6 una combinacién del Ejemplo de Emulsion de Resina de Poliéster
Ay el Ejemplo de Emulsiéon de Resina de Poliéster C en una proporcién en
peso de 70:30 para formar el nticleo y la corteza del toner, respectivamente. El
contenido de poliéster total representaba aproximadamente el 87,9 % de los
solidos totales del toner. Por consiguiente, el Ejemplo de Emulsién de Resina
de Poliéster A contenia 61,5 % de los s6lidos totales del toner y el Ejemplo de
Emuision de Resina de Poliéster C contenia un 26,4 % de los sé‘lidos totales
del téner. Los componentes se afiadieron a un reactor de 2,5 litros en los
siguientes porcentajes: el Ejemplo de Emulsién de Resina de Poliéster A
contenia 61,5 partes (de poliéster en peso), 6,8 partes (de pigmento en peso)
del Ejemplo de Dispersion de Pigmento Magenta y 5 partes (de agente de
liberacion en peso) del Ejemplo de Emulsién de Cera. Después se anadié agua
desionizada de manera que la mezcla contuviera de aproximadamente el 12 %
a aproximadamente el 15 % de soélidos en peso.

La mezcla se calentd én el reactor a 30°C y se inici6 un bucle de
circulacién que consistia en una mezcladora de alta cizalla y una bomba de
adicion de acido. La mezcla sé envié a través del bucle y la mezcladora de alta

cizalla se ajustdé a 10.000 rpm. El acido se anadié lentamente a la mezcladora
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de alta cizalla para dispersar uniformemente el acido en la mezcla de téner de
manera que no hubiera zonas de bajo pH. La adicibn de acido tardé
aproximadamente 4 minutos con 200 g de solucién de acido sulfarico al 1 %. El
flujo del bucle después se invirtié para devolver la mezcla de téner al reactor y
la temperatura del reactor se aumenté a aproximadamente 37-42 °C. Una vez
que el tamafo de particula alcanzé 4,0 pum (numérico medio), se anadi6
soluciéon de bérax al 5% (en peso) (15 g de solucién que tenia 0,75 g de
bérax). El contenido de boérax representaba aproximadamente un 0,25 % en
peso de los sélidos totales del tdner. Después de la adicién de bérax, se anadié
el Ejemplo de Emulsién de Resina de Poliéster C, que contenia 26,4 partes (de
poliéster en peso). La mezcla se agité durante aproximadamente 5 minutos y el
pH se supervisé. Una vez que el tamafio de particula alcanzé 5,5 pm (numérico
medio), se afiadid NaOH al 4 % para elevar el pH hasta aproximadamente 6,60
para detener el crecimiento de las particulas. La temperatura de reaccién se
mantuvo durante una hora. El tamafo de particula se supervisé durante este
periodo de tiempo. Una vez que el crecimiento de las particulas se hubo
detenido, la temperatura aument6 a 88 °C para provocar que las particulas
coalescieran. Esta temperatura se mantuvo hasta que las particulas alcanzaron
su circularidad deseada (aproximadamente 0,97). El toner después se lavé y se
seco.

El téner secado tenia un tamafo de particula promedio en volumen de
6,40 pm y un tamafo de particula numérico medio de 5,18 um. Estaban
presentes finos (<2 um) al 0,92 % (en numero) y el téner poseia una
circularidad de 0,970.
Ejemplo de Téner D
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Se us6 una combinacion del Ejemplo de Emulsién de Resina de Poliéster
Ay una emulsién de Regina de Poliéster ACT-004 disponible en Toyobo Co.,
Ltd., Kita-ku, Osaka, Japén en una proporcién en peso de 70:30 para formar el
nucleo y la corteza del toner, respectivamente. La resina de poliés_ter ACT-004
tenia un pico de peso molecular de aproximadamente 11.000, una temperatura
de transicion vitrea de aproximadamente 57 °C a aproximadamente 61 °C, una
temperatura de fusion de aproximadamente 104 °C y un valor de acido de
aproximadamente 16. El tamafio de particula de emulsibn era de
aproximadamente 200 nm (promedio en volumen). El contenido de poliéster
total representaba aproximadamente un 87,9 % de los sélidos totales del téner.
Por consiguiente, el Ejemplo de Emulsiéon de Resina de Poliéster A contenia un
61,5 % de los sdlidos totales del téner y la emulsién de poliéster ACT-004
contenia un 26,4 % de los sélidos totales del téner. Los componentes se
afiadieron a un reactor de 2,5 litros en los siguientes porcentajes: Ejempio de
Emulsion de Resina de Poliéster A que tenia 61,5 partes (de poliéster en peso),
6,8 partes (de pigmento en peso) del Ejemplo de Dispersién de Pigmento
Magenta y 5 partes (de agente de liberacién en peso) del Ejemplo de Emulsién
de Cera. Después se afadié agua desionizada de manera que la mezcla
contenia aproximadamente un 12 % a aproximadamente un 15 % de sélidos en
peso.

La mezcla se calenté en el reactor a 30°C y se inici6 un bucle de
circulaciéon que consistia en una mezcladora de alta cizalla y una bomba de
adicion de acido. La mez-;cla se envid a través del bucle y la mezcladora de alta
cizalla se ajusté a 10.000 rpm. El acido se afiadié lentamente a la mezcladora

de alta cizalla para dispersar uniformemente el acido en la mezcla de téner de
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manera que no hubiera zonas de bajo pH. La adicién tardé aproximadamente 4
minutos con 200 g de solucién de acido sulfarico al 1 %. El flujo del bucle
después se invirtid pafa devolver la mezcla de téner al reactor y la temperatura
del reactor se aument6 a aproximadamente 35-40 °C. Una vez que el tamario
de particula alcanzé 4,0 pm (numérico medio), se afadi6 solucién de bérax al
5 % (en peso) (15 g de solucién que tenia 0,75 g de bérax). El contenido de
bérax representaba aproximadamente un 0,25 % en peso de los soélidos totales
del téner. Después de la adicién de borax, se afiadié la emulsion de resina de
poliéster ACT-004, que contenia 26,4 partes (de poliéster en peso). La mezcla
se agité durante aproximadamente 5 minutos y el pH se supervis6. Una vez
que el tamano de particUIa alcanzé 5,5 um (numérico medio), se afiadié6 NaOH
al 4 % para elevar el pH a aproximadamente 6,20 para detener el crecimiento
de las particulas. La temperatura de reaccién se mantuvo durante una hora. El
tamafio de particula se supervis6 durante este periodo de tiempo. Una vez
detenido el crecimiento de particulas, la temperatura se aument6 a 88 °C para
provocar que las particulas coalescieran. Esta temperatura se mantuvo hasta
que las particulas alcanzaron su circularidad deseada (aproximadamente 0,97).
El toner después se lavd y se seco. |

El toner secado tenia un tamafio de particula promedio en volumen de
6,18 um y un tamafio de particula numérico medio de 5,28 pum. Estaban
presentes finos (<2 pum) al 0,42 % (en numero) y el tbéner poseia una
circularidad de 0,973.
Ejemplo de Téner E

El Ejemplo de Emul;sic')n de Resina de Poliéster B se dividié en dos lotes, y

se reparti6 al 70:30 en peso para formar el nlcleo y la corteza del téner,
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respectivamente. El contenido de  poliéster total representaba
aproximadamente un 87,9 % de los sélidos totales del téner. Por consiguiente,
el primer lote contenia un 61,5 % de los sélidos totales del téner y el segundo
lote contenia un 26,4 % de los sélidos totales del toner. Los componentes se
afadieron a un reactor de 2,5 litros en los siguientes porcentajes: el primer lote
del Ejemplo de Emulsion de Resina de Poliéster B tenia 61,5 partes (de
poliéster en peso), 6,8 partes (de pigmento en peso) del Ejemplo de Dispersion
de Pigmento Magenta y 5 partes (de agente de liberacibn en peso) del
Ejemplos de Emulsion de Cera. Después se afadié agua desionizada de
manera que la mezcla contenia de aproximadamente el 12% a
aproximadamente el 15 % de sélidos en peso.

La mezcla se calenté en el reactor a 30 ° C y se inici6 un bucle de
circulacién que consistia en una mezcladora de alta cizalla y una bomba de
adicion de acido. La mezcla se envi6 a través del bucle y la mezcladora de alta
cizalla se ajusté a 10.000 rpm. El acido se afnadié lentamente a la mezcladora
de alta cizalla para dispersar uniformemente el acido en la mezcla de téner de
manera que no hubiera zonas de bajo pH. La adicion de acido tardd
aproximadamente 4 minutos con 200 g de solucidén de acido sulfarico al 1 %. El
flujo del bucle se invirti6 después para devolver la mezcla de téner al reactor y
la temperatura del reactor se aumentd a aproximadamente 40-45 °C. Una vez
que el tamafio de particula alcanzé 5,0 um (humérico medio), se afadi6
solucién de bérax al 5 % (en peso) (15 g de solucién que tenia 0,75 g de
boérax). El contenido de bérax representaba aproximadamente un 0,25 % en
peso de los solidos totales del toner. Después de la adicion de bérax, se afiadié

el segundo lote del Ejemplo de Emuisibn de Resina de Poliéster B, que
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contenia 26,4 partes (de poliéster en peso). La mezcla se agité durante
aproximadamente 5 minutos y el pH se supervis6. Una vez que el tamafio de
particula alcanzé 5,5 pm (numérico medio), se aiadio NaOH al 4 % para elevar
el pH a aproximadamente 7,10 para detener el crecimiento de las particulas. La

temperatura de reaccion se mantuvo durante una hora. El tamafio de particula

~ se supervis6 durante este periodo de tiempo. Una vez detenido el crecimiento

de las particulas, la temperatura aumenté a 88 °C para provocar que las
particulas coalescieran. Esta temperatura se mantuvo hasta que las particulas
alcanzaron su circularidad deseada (aproximadamente 0,97). El toner se lavo
después y se secd.

El toner secado tenia un tamafo de particula promedio en volumen de
7,24 um y un tamano de partiéula numérico medio de 5,86 pm. Estaban
presentes finos (<2 pm) al 1,76 % (en numero) y el téner poseia una
circularidad de 0,974.

Por consiguiente, puede verse que el proceso de agregacion en emulsion
usado para preparar los Ejemplos de Téner A a E, que incluian un agente de
acoplamiento de bérax entre las capas de nucleo y corteza de las particulas de
toner, redujo significativamente el porcentaje de particulas finas en
comparacion con el proceso de agregacion en emulsiéon convencional usado
para preparar el Ejemplo Comparativo de Téner |. Adicionalmente, los Ejemplos
de Toéner A a E presentan cada uno un tamafio de particula promedio y
circularidad comparables respeéto al Ejemplo Comparativo de Téner I, como se
desea.

RESULTADOS DEL ENSAYO v

Migracion superficial
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La Figura 1 muestra una imagen de una particula de téner de agregacion
en emulsién convencional 10 preparada de acuerdo con el Ejemplo
Comparativo | tomada usando un microscopio electrénico de barrido (SEM). La
Figura 2 muestra una imagen de una particula de toner de agregacion en
emulsién 20 preparada de acuerdo con el Ejemplo A que incluye un agente de
acoplamiento de bérax entre las capas de nucleo y corteza del téner. Como se
ilustra, la particula de téner 20 tiene una superficie mas lisa y uniforme que la
particula de téner de agregacion en emulsién convencional 10. La particula de
téner con superficie lisa y uniforme 20 reduce la aparicién de formacion de
pelicula sobre el rodillo de revelado y mejora el rendimiento de fusién del toner
a altas temperaturas. En contraste, la particula de téner 10 tiene
significativamente mas colorante, agente de liberacién y particulas de resina de
bajo peso molecular 12 que han migrado a su superficie. Como se ha analizado
anteriormente, el bérax sorprendentemente provoca que estas particulas se
recojan sobre el nucleo de téner antes de que se afada la capa de corteza, lo
que evita que migren a la superficie del téner.

Rodillo de revelado y formacién de pelicula en paleta de electrodeposicion

Se ensay6 también la formacién de pelicula sobre el rodillo de revelado y
la paleta de electrodeposicion de los Ejemplos de Téner A 'y B y el Ejemplo
Comparativo de Téner |. Se puso cada uno de los téneres en un cartucho para
téner. Cada cartucho se inserté después en un robot de ensayo y se hizo

funcionar a 50 ppm. Periddicamente, cada rodillo de revelado del cartucho y

paleta de electrodeposicion se examinaron visualmente para evaluar la

cantidad de formacion de pelicula de toner sobre los componentes. El nivel de

formacién de pelicula de téner se gradud en una escala de 1 a 4 donde el
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grado mas alto (por ejemplo 4) indica mayor formacion de pelicula y peor

rendimiento. Los resultados del ensayo se muestran a continuacion en la Tabla

1.
TABLA 1
Formacion de pelicula sobre el | Formacién de pelicula sobre fa
rodillo de revelado paleta de electrodeposicion
N° de Ejemplo Téner A |Téner B |Ejemplo Téner A {Téner B
paginas |Comparativo | Comparativo '
Toner | Téner |

0 0 0 0 0 0 0
500 1 0 1 0 0 0
1.000 2 1 1 0 0 0
1.500 2 1 1 0 0 0
2.000 3 2 1 0 1 1
3.000 3 3 3 1 1 3
4.000 3 4 4 2 2 3
5.000 4 - - 2 - -

Como se muestra en la Tabla 1, los Ejemplos de Téner A y B, que
incluian un agente de acoplamiento de bérax, presentaban una resistencia
mejorada a la formaciéon de pelicula sobre el rodillo de revelado y una
resistencia comparable , en la formacion de pelicula sobre la paleta de
electrodeposicién, en comparacion con el Ejemplo Comparativo de Téner .

Para evaluar adicionalmente el rendimiento del agente de acoplamiento
de borax, se prepararon téneres de ejemplo comparativo adicionales usando un
agente de acoplamiento de sulfato de cinc y de sulfato de aluminio,
respectivamente, entre las capas de nucleo y corteza del toner.

Ejemplo Comparativo de Téner Il
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Se prepar6 el Ejemplo Comparativo de Toéner Il usando un agente de
acoplamiento de sulfato de cinc en lugar de un agente de acoplamiento de
bérax. El Ejemplo de Emulsién de Resina de Poliéster A se dividio en dos lotes,
y se repartié al 70:30 en peso para formar el nacleo y la corteza del toner,
respectivamente. El contenido de  poliéster total representaba
aproximadamente un 90,3 % de los sélidos totales del toner. Por consiguiente,
el primer lote contenia un 63,2 % de los sélidos totales del téner y el segundo
lote contenia un 27,1 % de los sélidos totales del toner. Los componentes se
anadieron a un reactor de 2,5 litros en los siguientes porcentajes: el primer lote
del Ejemplo de Emulsion de Resina de Poliéster A tenia 63,2 partes (de
poliéster en peso), 4,4 pértes (de pigménto en peso) del Ejemplo de Dispersion
de Pigmento Cian y 5 partes (de agente de liberacién en peso) del Ejemplo de
Emulsion de Cera. Después se afadié agua desionizada de manera que la
mezcla contenia de aproximadamente el 12 % a aproximadamente el 15 % de
sélidos en peso.

La mezcla se calenté en el reactor a 30°C y se inici6 un bucle de
circulacién que consistia en una mezciadora de alta cizalla y una bomba de
adicion de acido. La mezcla se envi6 a través del bucle y la mezcladora de alta
cizalla se ajustd a 10.000 rpm. El acido se anadié lentamente a la mezcladora
de alta cizalla para dispersar uniformemente el acido en la mezcla de téner de
manera que no hubiera zonas de bajo pH. La adicién tardé aproximadamente 4
minutos con 175 g solucion de acido sulfurico al 1 %. El flujo del bucle se
invirti6 después para devolver la mezcla de téner al reactor y la temperatura del
reactor se aumentdé a aproximadamente 40-45 °C. Una vez que el tamafno de

particula alcanzé los 4,0 um (numérico medio), se afiadi6 solucién de sulfato de
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cinc al 5 % (en peso) (18 g de solucién que tenia 0,9 g de sulfato de cinc). El
contenido de sulfato de cinc representaba aproximadamente un 0,3 % en peso
de los solidos totales del toner. Después de la adicion de sulfato de cinc, se
anadié el segundo lote del Ejemplo de Emulsion de Resina de Poliéster A, que
contenia 27,1 partes (de poliéster en peso). La mezcla se agitdé durante
aproximadamente 5 minutos y el pH se supervisé. Una vez que el tamafio de
particula alcanzé 5,5 um (numérico medio), se afiadid NaOH al 4 % para elevar
el pH a aproximadamente 6,82 para detener el crecimiento de las particulas. La
temperatura de reacciéon se mantuvo durante una hora. El tamafio de particula
se supervisé durante este periodo de tiempo. Una vez que se detuvo el
crecimiento de las particulas, la temperatura se aument6 a 88 °C para provocar
que las particulas coalescieran. Esta températura se mantuvo hasta que las
particulas alcanzaron su circularidad deseada (aproximadamente 0,97). El
toner después se lavd y se seco.

El téner secado tenia un tamano de particula promedio en volumen de
5,87 pm y un tamafio de particula numeérico medio de 4,98 um. Estaban
presentes finos (<2 um) al 1,12% (en numero) y el téner poseia una
circularidad de 0,972. |

Se prepararon téneres adicionales usando la formulacion y el
procedimiento del Ejemplo Comparativo de Toéner I eXcepto que la
neutralizacién del pH se alteré para ensayar el intervalo de ajuste del pH. Los
resultados de estos toneres se muestran en la Tabla 2 a continuacion.
Ejemplo Comparativo de Téner il

Se prepard el Ejemplo Comparativo de Téner Ill usando un agente de

acoplamiento de sulfato de aluminio en lugar de un agente de acoplamiento de

~2
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bérax. El Ejemplo de Emulsién de Resina de Poliéster A se dividi6é en dos lotes,
se repartié al 70:30 en peso para formar el nucleo y la corteza del téner,
respectivamente. El  contenido de poliéster toral representaba
aproximadamente un 90,3 % de los sélidos totales del téner. Por consiguiente,
el primer lote contenia un 63,2 % de los sélidoé totales del toner y el segundo
lote contenia un 27,1 % de los sélidos totales del toner. Los componentes se
afnadieron a un reactor de 2,5 litros en los siguientes porcentajes: el primer lote
del Ejemplo de Emulsiébn de Resina de Poliéster A tenia 63,2 partes (de
poliéster en peso), 4,4 partes (de pigmento en peso) del Ejemplo de Dispersion
de Pigmento Ciany 5 pértes (de agente de liberacién en peso) del Ejemplo de
Emulsion de Cera. Después se anadidé agua desionizada de manera que la
mezcla contenia de aproximadamente el 12 % a aproximadamente el 15 % de
sélidos en peso.

La mezcla se calentd en el reactor a 30°C y se inici6 un bucle de
circulacién que consistia en una mezcladora de alta cizalla y una bomba de
adicién de acido. La mezcla se envié a través del bucle y la mezcladora de alta
cizalla se ajustdé a 10.000 rpm. El acido se afadié lentamente a la mezcladora
de alta cizalla para dispersar uniformemente el acido en la mezcla de téner de
manera que no hubiera zonas de bajo pH. La adicién de &cido tardé
aproximadamente 4 minutos con 175 g solucién de acido sulfarico al 1 %. El
flujo del bucle se invirtid para devolver la mezcla de téner al reactor y la
temperatura del reactor se aumenté a aproximadamente 40-45 °C. Una vez que
el tamafio de particula alcanz6 los 4,0 um (numérico medio), se afiadio solucion
de sulfato de aluminio al 5 % (en peso) (18 g de solucién que tenia 0,9 g de

sulfato de aluminio). El contenido de sulfato de aluminio representaba
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aproximadamente un 0,3 % en peso de los solidos totales del toner. Después
de la adicion del sulfato de aluminio,; se anadié el segundo lote del Ejemplo de
Emulsidn de Resina de Poliéster A, que contenia 27,1 partes (de poliéster en
peso). La mezcla se agitdé durante aproximadamente 5 minutos y el pH se
supervis6. Una vez que el tamano de particula alcanz6é 5,5 pm (numérico
medio), se afadi6 NaOH al 4 % para elevar el pH a aproximadamente 6,47
para detener el crecimiento de particulas. La temperatura de reaccion se
mantuvo durante aproximadamente una hora. El tamafio de particula se
supervisé durante este periodo de tiempo. Una vez que se detuvo el
crecimiento de particula, la temperatura se aumenté a 88 °C para provocar que
las particulas coalescieran. Esta temperatura se mantuvo hasta que las
particulas alcanzaron su circularidad deseada (aproximadamente 0,97). El
toner después se lavo y sé seco.

El téner secado tenia un tamafo de particula promedio en volumen de
6,10 um y un tamano de particula numérico medio de 5,20 um. Estaban
presentes finos (<2 pum) al 0,24 % (en numero) y el téner poseia una
circularidad de 0,970.

Se prepararon téneres adicionales usando la formulacién y el
procedimiento del Ejemplo Comparativo de Toéner il excepto que la
neutralizacién del pH se alteré para ensayar el intervalo de ajuste del pH. Los
resultados de estos toneres se muestran en la Tabla 2 a continuacion.

Intervalo de ajuste del pH

Los resultados del ensayo del intervalo de ajuste del pH mencionado

anteriormente para el Ejemplo Comparativo de los Toneres I-1ll y el Ejemplo de

Téoner A se muestran en la Figura 3 y la Tabla 2 a continuacion.

4
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Especificamente, la Figura 3 muestra un grafico que resume los datos

presentados en la Tabla 2.

TABLA 2
Toéner - Agente de pH | Tamario de particula| Finos |;Aceptable?
acoplamiento promedio en (%<2
volumen (um) pum)
Ej. Comp. Ninguno 5,97 7,43 0,9 Marginal
Toéner |
Ej. Comp. 6,01 6,02 2,04 Si
Téner | :
Ej. Comp. 6,13 6,32 0,67 Si
Téner |
Ej. Comp. 6,25 6,07 1.1 Si
Téner |
Ej. Comp. 6,28 6,49 10,26 No
Téner |
Ej. Comp. 6,33 5,51 35,5 No
Téner |
Ejemplo de Bérax 5,77 7,51 0,28 Marginal
Téner A
Ejemplo de 5,86 6,9 0,53 Si
Téner A
Ejemplo de 5,97 6,54 0,45 Si
Toéner A
Ejemplo de 6,24 6,17 3,04 Si
Téner A ‘
Ejemplo de 6,44 5,83 42 Si
Téner A
Ejemplo de 6,53 5,33 7,46 Marginal
Téner A
Ej. Comp. | Sulfato de cinc | 6,5 7,67 0,22 Marginal
Toéner I ’
Ej. Comp. : 6,59 7,38 0,29 Marginal
Téner Hi
Ej. Comp. ' 6,82 5,87 1,1 Si
Téner 1l
Ej. Comp. 7,24 577 4,38 Si
Téner
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Ej. Comp. 7.29 582 521 | Marginal
Téner |l
Ej. Comp. Sulfato de (6,26 8,23 0,26 No
Téner Ul aluminio
Ej. Comp. 6,31 7,16 0,54 Marginal
Téner I
Ej. Comp. 6,47 6,10 0,24 Si
Téner Il .
Ej. Comp. 6,61 5,52 4,16 Si
Téner I
Ej. Comp. 7,03 5,40 3,05 Si
Toéner
Ej. Comp. 7,23 4,83 36,47 No
Téner Il

Como se ilustra en la Tabla 2 y en la Figura 3, el intervalo de ajuste del
pH para los téneres que tenian un agente de acoplamiento (borax, sulfato de
cinc o sulfato de aluminio) son significativamente mas amplios que el intervalo
de ajuste del pH para el toner de agregaciéon en emulsién convencional del
Ejemplo Comparativo de Téner I. Como se ha analizadb anteriormente, cuando
el intervalo de ajuste de pH es mas amplio, el proceso es mas facil de controlar
a escala industrial.

Intervalo de fusion

Cada composicion de toéner se us6é para imprimir en papel laser
Hammermill del N° 24 (HMLP) usando un robot de fusién a 50 paginas por
minuto (ppm) con una cobertura de téner de 1,1 mg/cm? empleando diversas
temperaturas de fusidbn como se muestra en las Tabla 3 y 4 a continuacién. Las
temperaturas indicadas en las Tablas 3 y 4 son las temperaturas del elemento
de calentamiento/calefactor del robot de fusion. Para cada composicion de

téner, se realizaron diversas mediciones del grado de fusiéon. Esas mediciones
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del grado de fusion incluyen un ensayo de resistencia al arafado mostrado en
la Tabla 3 y un ensayo de brillo de 60 grados convencional mostrado la Tabla
4. Para cada ensayo de resistencia al arafiado, las muestras impresas se
evalian usando un dispositivo TABER ABRADER de TABER Industries, North
Tonawanda, Nueva York, EE.UU. Las muestras impresas se evaluaron en una
escala TABER ABRADER de 0 a 10 (donde una clasificacién de 10 indica la
mayor resistencia al arafado). El dispositvo TABER ABRADER arana las
muestras impresas multiples veces con diferentes fuerzas hasta que el téner se
desprende de la muestra. El punto en el cual el téner se desprende
corresponde al nimero de clasificacion entre 0 y 10 en la escala TABER
ABRADER. Como se sabe en la técnica, el ensayo de brillo de 60 grados
convencional incluye un brillo de una cantidad conocida de luz e'n la superficie
de la lamina impresa a un angulo de 60 grados y medicién de su reflectancia.
Un valor de ensayo de brillo mayor indica que se transfiri6 mas energia al
sustrato cuando este se movié a través del condensador. El brillo de la
impresion también se refiere a la resina y al agente de liberacién usados en el

toner.
TABLA 3

Ensayo de arafado

Temperatura |Toéner |[[Téner|Toner |Toner [Toner |Toner [Téner [i{Téner Il
de fusién Comp. |[A B C D E Comp. [Comp.
(°C)

190 - CcO CcoO CO CO - - -

195 - 4 6,7 9 3,7 - - -

200 CO 5,5 7,7 10 10 CcCOo |- -

205 CO 8,7 9,7 10 10 4 cO CO

R
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210 6 10 [10 [10 [10 [9,7 [2.3 5.3

215 8 10 (10 |10 [10 [10 |4 9,7

220 8,3 10 [10 |10 [10 [10 |10 9,7

225 9 10 |10 [10 [10 |10 [7.3 9,7

230 10 10 [10 [10 [10 [10 [10 10
TABLA 4

Ensayo de Brillo

Temperatura |[Téner |{Téner |Toner |Téner [Téner [Téner [Toner Il|Téner 1l
de fusién Comp. [A B C D E Comp. |Comp.
(°C)

190 - - - - - - - -

195 - - 59 65 193 |- - -

200 - 64 168 |91 10,4 |- - -

205 ) - 79 (7,8 |91 10,7 |- - -

210 8,8 83 |85 (104 (11,5 (10,1 |- 4,3
215 9,2 9 10,5 |13 13,1 {12 - 49
220 11,2 10,2 |11,5 [14,1 (149 (13,4 (7,7 5

225 10,7 10,9 |12,6 |14,3 |16 14 9,2 6,1
230 12,8 121 1.2,1 16,9 |16,8 (16,7 (10,4 6,3

Como se muestra fen la Tabla 3, los Ejemplos de Téner A y B, que
incluian un agente de acoplamiento de bérax, se formaron usando la misma
resina que los Ejemplos Comparativos de Toéner I-lll, y presentaban un
rendimiento de fusién superior en comparacién con el tdner de agregacion en
emulsion convencional (Ejemplo Comparativo de Téner 1) y los toneres que
tenian un agente de acoplamiento de sulfato de cinc o de sulfato de aluminio

(Ejemplos Comparativos de Toéneres Il y 1ll). Los extremos inferiores de los
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intervalos de fusién para los Ejemplos de Téner A y B eran menores que los
extremos inferiores de Ioé intervalos de fusidn de los Ejemplos Comparativos |-
lll. Especificamente, Ioé Ejemplos de Téner A y B proporcionaron una
resistencia al arafado éceptable a temperatufas tan bajas como 200°C y
195 °C, respectivamente. Los Ejemplos Comparativos de los Téneres I-lll eran
incapaces de proporcionar una resistencia al arafado aceptable a estas
temperaturas y, en lugar de ello, mostraban ‘un desplazamiento en frio (“CO"),
qgue significa que el téner fallaba a la hora de fundirse en el papel. Por
consiguiente, se requeria menos energia para conseguir una operacién de
fusién aceptable para los Ejempios de Téner A y B que para los Ejemplos
Comparativos de Téner I-lll. Los Ejemplos de Téner A y B proporcionaban
también una resistencia al arafilado mejorada a temperaturas elevadas de
210 °C - 230 °C en comparacion con los Ejemplos Comparativos de Téner I-llI.

Los nucleos de los Ejemplos de Téner C y D se formaron usando fa
misma resina que los Ejemplos de Téner A y B y Ejemplos Comparativos de
Toner I-lll pero se usaron diferentes resinas para formar las cortezas de los
Ejemplos de Téner C y ?D. No obstante, como se muestra en la Tabla 3, los
extremos inferiores de Ioé intervalos de fusion para los Ejemplos de Téner C y
D que incluian un agenfe de acoplamiento de bérax, eran menores que los
extremos inferiores de los intervalos de fusion para los Ejemplos Comparativos
I-1ll. Los Ejemplos de Toéner C y D presentan también una resistencia al
arafiado mejorada a temperaturas elevadas de 210 °C - 230 °C en comparacion
con los Ejemplos Comparativos de Téner I-lIl.

El Ejemplo de Toner E se formé usando una resina de mayor peso

molecular que tenia una mayor temperatura de transicion vitrea que la resina

<A
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usada para formar los Ejemplos de Téner Ay B y los Ejemplos Comparativos
de Toéner I-lll. Un experto en la materia apreciara que el maYor peso molecular
y la mayor temperatura de transicion vitrea de esta resina se esperaba que
comprometieran el extremo inferior del intervalo de fusion. La Tabla 3 muestra
que los Ejemplos de Toéner A y B superaban al Ejemplo de Téner E debido al
menor peso molecular y menor temperatura de transicion vitrea de la resina
usada en los Ejemplos de Toéner A y B. Sin embargo, el rendimiento de fusién
del Ejemplo de Téner E, que incluia un agente de acoplamiento de bérax y un
mayor peso molecular y mayor temperatura de transicidén vitrea en la resina,
era comparable al rendimiento de fusion a los Ejemplos Comparativos de Téner
I-ll incluso aunque los Ejemplos Comparativos de Téner [-lll incluyeran una
resina de bajo peso molecular y menor temperatura de transicion vitrea.

Como se muestra en la Tabla 4, los Ejemplos de Téner A a E presentaban
un rendimiento del ensayo de brillo comparable en comparacién con el Ejemplo
Comparativo de Téner |. Los Ejemplos Comparativos de Téner Il y Ill mostraron
peores valores de brillo en comparacidn con los Ejemplos de Téner A a E y el
Ejemplo Comparativo de Téner I.

La descripcidn anterior de las diversas realizaciones se ha presentado
para fines de ilustracion. No se pretende que sea exhaustiva o limite la
aplicacién a fas formas precisas divulgadas y, obviamente, son posibles
muchas modificaciones y variaciones a la luz de las ensefianzas anteriores. Se
entiende que la invencion puede realizarse de forma practica de maneras
distintas de las expuestas especificamente en este documento sin alejarse del
alcance de la invencion. Se pretende que el alcance de la solicitud esté definido

por las reivindicaciones adjuntas a la misma.



Lo que se reivindica es:
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REIVINDICACIONES

1. Una composicion de téner preparada quimicamente, que comprende:

un nucleo que incluye un primer aglutinante polimérico, un colorante y un
agente de liberacion;

una corteza formada alrededor del nucleo que incluye un segundo
aglutinante polimérico; y

un agente de acoplamiento de bdrax entre el nucleo y la corteza.

2. La composicion de téner preparada quimicamente de la reivindicacion 1,
en la que-cada uno del primer aglutinante polimérico y del segundo aglutinante

polimérico incluye una resina de poliéster.

3. La composicidon de toner preparada quimicamente de la reivindicacion 2,
en la que el primer aglutinante polimérico incluye una primera resina de
poliéster o mezcla y el segundo aglutinante polimérico incluye una segunda
resina de poliéster o mezcla diferente de la primera resina de poliéster o

mezcla.

4. La composicion de téner preparada quimicamente de la reivindicacion 1,
en la que cada uno del primer aglutinante polimérico y del segundo aglutinante

polimérico incluye un polimero de estireno.

5. La composicion de téner preparada quimicamente de la reivindicacién 4,

en la que el primer aglutinante polimérico incluye un primer polimero de
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estireno 0 mezcla y el segundo aglutinante polimérico incluye un segundo
polimero de estireno o mezcla diferente del primer polimero de estireno o

mezcla.

6. La composicion de téner preparada quimicamente de la reivindicacion 1,
en la que la proporcion del primer aglutinante polimérico al segundo aglutinante
polimérico es de entre aproximadamente 20:80 y aproximadamente'80:20 en

peso.

7. La composicidn de téner preparada quimicamente de la reivindicacion 6,
en la que la proporcién del primer aglutinante polimérico al segundo aglutinante
polimérico es de entre aproximadamente 50:50 y aproximadamente 80:20 en

peso.

8. La composicién de téner preparada quimicamente de la reivindicacion 1,

en la que el nucleo y la corteza incluyen el mismo aglutinante polimérico.
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RESUMEN

Una composicion de toner preparada quimicamente de acuerdo con una
realizaciéon de ejemplo inéluye un nucleo que incluye un primer agliutinante
polimérico, un colorante y un agente de liberacién; una corteza que se forma
alrededor del nucleo e incluye un segundo aglutinante polimérico; y un agente

de acoplamiento de bérax entre el nicleo y la corteza.

3y
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