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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf
farbige Harze, die durch Umsetzen von Isocyanaten
mit Kombinationen ausgewahlter Nukleophiler wie
etwa Alkoholen und/oder Aminen hergestellt wurden.
Alle oder ein Teil der ausgewahlten Nukleophile kon-
nen ein Chromogen enthalten, das es dem Harz er-
moglicht, Licht zu absorbieren. Die vorliegende Erfin-
dung bezieht sich auch auf Phasenwechseltintenzu-
sammensetzungen sowohl allgemein als auch in
spezifischen Zusammensetzungen, die derartige far-
bige Harze enthalten. Noch weiter bezieht sich die
vorliegende Erfindung auf das Verfahren des Ver-
wendens derartiger Phasenwechseltinten, die derar-
tige farbige Harze enthalten, in einer Druckvorrich-
tung.

[0002] Im allgemeinen befinden sich Phasenwech-
seltinten (manchmal als ,Hot-melt-Tinten" bezeich-
net) bei Umgebungstemperatur in fester Phase, lie-
gen aber bei den erhdhten Betriebstemperaturen ei-
ner Tintenstrahldruckvorrichtung in flissiger Phase
vor. Bei den Strahlbetriebstemperaturen werden
Tropfchen aus flissiger Tinte von der Druckvorrich-
tung ausgestollen und wenn die Tintentropfchen die
Oberflache des Druckmediums beriihren verfestigen
sie sich rasch unter Bilden eines vorbestimmten Mus-
ters aus verfestigten Tintentropfen. Phasenwechsel-
tinten werden ferner bei anderen Drucktechnologien
wie etwa im US-Patent Nr. 5 496 879 und den auf
Siegwerk Farbenfabrik Keller, Dr. Rung und Co. Uber-
tragenen deutschen Patentverdffentlichungen DE-42
05 636AL und DE-42 05 713AL zitiert.

[0003] Phasenwechseltinten zum Farbdruck umfas-
sen im allgemeinen eine Phasenwechseltintentrager-
zusammensetzung, die mit einem mit einer Phasen-
wechseltinte vertraglichen Farbmittel kombiniert ist.
Vorzugsweise wird eine farbige Phasenwechseltinte
durch Kombinieren der vorstehend beschriebenen
Tintentrdgerzusammensetzung mit vertraglichen,
subtraktiven, primaren Farbmitteln gebildet. Die sub-
traktiven, priméaren, farbigen Phasenwechseltinten
dieser Erfindung kénnen vier Farbstoffkomponenten,
namlich Cyan, Magenta, Gelb und Schwarz umfas-
sen. Diese subtraktiven, primaren, farbigen Tinten
kdnnen durch Verwenden eines einzelnen Farbstoffs
oder eines Gemisches von Farbstoffen gebildet wer-
den. Zum Beispiel kann Magenta durch Verwenden
eines Gemisches aus Solvent-Red-Farbstoffen er-
halten werden oder kann ein zusammengesetztes
Schwarz durch Mischen mehrerer Farbstoffe erhalten
werden. Die US-Patente Nr. 4 889 506, 4 889 761
und 5 372 852 lehren, dal} die eingesetzten subtrak-
tiven, primaren Farbmittel typischerweise Farbstoffe
aus den Klassen Ldsungsmittelfarbstoffe, disperse
Farbstoffe, modifizierte Saure- und Direktfarbstoffe
und einer begrenzten Anzahl basischer Farbstoffe
des Color Index (C. I.) umfassen kénnen. Die Farb-
mittel kbnnen auch Pigmente wie im an Coates Elec-
trographics Ltd. Gbertragenen US-Patent Nr. 5 221

335 und der US-Patentanmeldung Seriennr. 08/381
610 (der europaischen Patentanmeldung Nr. 0 723
099 entsprechend), die auf die Verwendung einer
speziellen Klasse polymerer Farbstoffe in Phasen-
wechseltintenzusammensetzungen gerichtet ist, ver-
anschaulicht wird.

[0004] Phasenwechseltinten sind auch zu Anwen-
dungen wie etwa Postmarkierung oder industrielle
Markierung und Etikettieren verwendet worden.
[0005] Phasenwechseltinten sind fir Tintenstrahl-
drucker erwlinscht, da sie bei Raumtemperatur, wah-
rend des Versands, der Langzeitlagerung und der-
gleichen in fester Phase verbleiben. Ferner werden
die mit dem Duisenverstopfen aufgrund der Tinten-
verdampfung verbundenen Probleme grofteils be-
seitigt, wodurch die Zuverlassigkeit des Tintenstrahl-
drucks verbessert wird. Weiterhin verfestigen sich bei
den vorstehend angefiihrten Phasenwechsel-Tinten-
strahldruckern des Standes der Technik, wo die Tin-
tentropfchen direkt auf das Druckmedium aufge-
bracht werden, die Tropfchen unmittelbar beim Kon-
takt mit dem Substrat, wird eine Wanderung der Tinte
entlang des Druckmediums verhindert und wird die
Punktqualitat verbessert. Dies trifft auch auf die hierin
beschriebenen Verfahren und Tintenzusammenset-
zungen zu.

[0006] AuRer den vorstehend zitierten US-Patenten
beschreiben viele andere Patente Materialien zur
Verwendung in Phasenwechsel-Tintenstrahldru-
ckern. Einige reprasentative Beispiele schlieen so-
wohl das US-Patent Nr. 3 653 932, 4 390 396, 4 484
948, 4 684 956, 4 851 045, 4 889 560, 5 006 170 und
5 115 120 als auch die EP-Anmeldung Nr. 0187352
und 0206286 ein. Diese Materialien kénnen Paraffi-
ne, mikrokristalline Wachse, Polyethylenwachse, Es-
terwachse, Fettsduren und andere wachsartige Ma-
terialien, Sulfonamidmaterialien, aus verschiedenen
naturlichen Quellen (Tallél, Harzsduren und Harzsau-
reester sind ein Beispiel) hergestellte harzartige Ma-
terialien und viele synthetische Harze, Oligomere,
Polymere und Copolymere einschliefl3en.

[0007] Getrennt lehrt die PCT-Patentanmeldung
WQ094/14902, die am 7. Juli 1994 veréffentlicht wur-
de und an Coates Brothers PLC ubertragen ist, eine
Hot-melt-Tinte, die ein Farbmittel und als Trager fur
die Hot-melt-Tinte ein Oligourethan mit einem
Schmelzpunkt von mindestens 65°C enthalt und
durch Umsetzen eines aliphatischen oder aromati-
schen Diisocyanats mit mindestens der stéchiometri-
schen Menge entweder (i) einer einwertigen Alkohol-
komponente oder (ii) einer einwertigen Alkoholkom-
ponente, gefolgt von einer weiteren, unterschiedli-
chen einwertigen Alkoholkomponente oder (iii) einer
einwertigen Alkoholkomponente, gefolgt von einer
zweiwertigen Alkoholkomponente, gefolgt von einer
einwertigen Alkoholkomponente erhalten wird.
[0008] Diese PCT-Patentanmeldung definiert die
einwertige Alkoholkomponente als entweder einen
einwertigen aliphatischen Alkohol (z. B. C,-C,,-Alko-
hole), einen veretherten, zweiwertigen, aliphatischen
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Alkohol (z. B. Propylenglykolmethylether (PGME),
Dipropylenglykolmethylether (DPGME), Ethylengly-
kolbutylether (EGBE), Diethylenglykolbutylether (DE-
GBE), Tripropylenglykolbutylether (TPGBE) und Pro-
pylenglykolphenylether (PGPE); einen veresterten,
zweiwertigen, aliphatischen Alkohol (z. B. kann die
veresternde Saure eine ethylenisch ungesattigte
Saure (wie etwa Acrylsdure oder Methacrylsaure
sein), wodurch in das Oligourethan eine ethylenische
Ungesattigtheit in das Oligourethan eingefuhrt wird
und es weiter flr eine zusatzliche Polymerisation
(Hartung) geeignet gemacht wird, nachdem es durch
Hot-melt-Drucken auf ein Substrat aufgebracht wor-
den ist) oder ein zweiwertiges Polyalkylenglykol. Die-
se PCT-Anmeldung definiert die zweiwertige Alkohol-
komponente weiter als zweiwertigen, aliphatischen
Alkohol oder ein zweiwertiges Polyalkylenglykol (z.
B. Ethylenglykol, Polyethylenglykol (PEG 1500), Po-
lypropylenglykol (PPG 750, 1000 und 1500), Trime-
thylenglykol, Dipropylenglykol, Methylpropandiol und
1,6-Hexandiol).
[0009] Ferner lehrt die an General Electric Compa-
ny Ubertragene PCT-Patentanmeldung W094/04619
die Verwendung ionomerer Materialien in Kombinati-
on mit bilderzeugenden Mitteln unter Bilden einer
Hot-melt-Tintenstrahltinte. Die ionomeren Materialien
kénnen viele verschiedene Typen copolymerer oder
polymerer lonomeren einschlieBlich carboxyfunktio-
neller Polyurethane einschlief3en, die aus einem Diol
oder Polyol und einer Hydroxysaure hergestellt wur-
den. Viele andere Tragermaterialien und Farbmittel
als bilderzeugendes Mittel der Erfindung sind in der
PCT-Anmeldung eingeschlossen.
[0010] Da die Anzahl der Anwendungen von Pha-
senwechseltinten zugenommen hat, ist ein Bedtirfnis
nach neuen Farbmittelmaterialien, die zu diesen ver-
schiedenen Anwendungen geeignet sind, entstan-
den. Es besteht ferner ein Bedarf an verhaltnismafig
niedrigviskosen, nicht-polymeren Harzen, die fur den
Phasenwechseltintenstrahldruck und andere Formen
des Phasenwechseltintendrucks ausgelegt sind. Die
vorliegende Erfindung bietet eine Lésung fir diese
Bedurfnisse durch Kombinieren eines Chromogens
und eines fir den Phasenwechseltintendruck ausge-
legten Harzes in demselben Material.
[0011] Die vorliegende Erfindung stellt ein von ei-
nem lIsocyanat abgeleitetes, farbiges, monomeres,
oligomeres oder nicht-polymeres Harz bereit, umfas-
send das Reaktionsprodukt

(a) eines Isocyanats und

(b) wenigstens eines chromogenhaltigen Nukleo-

phils.

[0012] Die vorliegende Erfindung stellt ein von ei-
nem lIsocyanat abgeleitetes, farbiges, monomeres,
oligomeres oder nicht-polymeres Harz bereit, umfas-
send das Reaktionsprodukt

(a) eines Isocyanats;

(b) eines Nukleophils, das aus der aus wenigstens

einem Alkohol, wenigstens einem Amin und Ge-

mischen daraus bestehenden Gruppe ausgewahlt
ist, und

(c) wenigstens eines chromogenhaltigen Nukleo-
phils.

[0013] Weiterhin stellt die vorliegende Erfindung
eine Phasenwechsel-Tintenzusammensetzung be-
reit, die in Kombination

(a) ein Monoamid,

(b) einen Klebrigmacher und

(c) ein Farbmittel, das wenigstens ein farbiges,

von einem Isocyanat abgeleitetes Harz umfalit.

[0014] Die vorliegende Erfindung stellt weiter ein
Verfahren zum Herstellen einer Schicht aus einer far-
bigen Phasenwechseltinte auf einer Substratoberfla-
che bereit, wobei das Verfahren das
(1) Bilden einer Phasenwechsel-Tintenzusam-
mensetzung in fester Phase, die ein Gemisch aus
(a) einer Phasenwechsel-Tragerzusammenset-
zung und (b) einem vertraglichen Phasenwech-
sel-Farbmittel umfaldt, das wenigstens ein farbi-
ges, von einem Isocyanat abgeleitetes Harz um-
falt, das durch die Reaktion einer Isocyanatvor-
stufe und wenigstens eines Alkohols gebildet wur-
de,
(2) Uberfiihren der Phasenwechsel-Farbtintenzu-
sammensetzung in fester Phase in ein Phasen-
wechsel-Tintenauftragsmittel,
(3) Erhéhen der Betriebstemperatur des Auftrags-
mittels auf einen Wert, durch den eine farbige
Phasenwechsel-Tintenzusammensetzung in flis-
siger Phase gebildet wird,
(4) Bereitstellen eines Substrats in der Nahe des
Auftragsmittels,
(5) Auftragen eines vorbestimmten Musters aus
der farbigen Phasenwechsel-Tintenzusammen-
setzung in flissiger Phase auf wenigstens eine
Oberflache des Substrats und
(6) Erniedrigen der Temperatur der aufgetragenen
Tintenzusammensetzung unter Bilden eines Pha-
senwechsel-Tintenmusters in fester Phase auf
dem Substrat umfal3t.

[0015] Die vorliegende Erfindung stellt weiter ein
Verfahren zum Herstellen einer Schicht aus einer far-
bigen Phasenwechseltinte auf einer Substratoberfla-
che bereit, wobei das Verfahren das
(1) Einsetzen einer Phasenwechsel-Tintenzusam-
mensetzung in fester Phase in einem Druckgerat,
die ein Gemisch aus (a) einer Phasenwech-
sel-Tragerzusammensetzung und (b) einem ver-
traglichen Phasenwechsel-Farbmittel umfalit, das
wenigstens ein farbiges, von einem Isocyanat ab-
geleitetes Harz umfaldt, das durch die Reaktion ei-
ner Isocyanatvorstufe und wenigstens eines Alko-
hols gebildet wurde,
(2) Aufbringen der Phasenwechsel-Tintenzusam-
mensetzung in einem gewilnschten Muster auf
eine Zwischenlbertragungsoberflache und
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(3) Uberfiihren des gewtiinschten Musters aus der
Phasenwechsel-Tintenzusammensetzung auf die
Substratoberflache umfaft.

[0016] Bevorzugte Ausflihrungsformen der vorlie-
genden Erfindung werden in den Unteranspriichen
angeflhrt.

[0017] Ein Vorteil der vorliegenden Erfindung ist,
dafd die farbigen, von einem Isocyanat abgeleiteten
Harze sehr rein sind, wobei sie frei von Salzen und
anderen unldslichen Verunreinigungen sind.

[0018] Es ist ein weiterer Vorteil der vorliegenden
Erfindung, daB die farbigen, von einem Isocyanat ab-
geleiteten Harze der vorliegenden Erfindung, wenn
sie zusammen mit einer typischen Tragerzusammen-
setzung in einer Phasenwechseltintenformulierung
verwendet werden, die Notwendigkeit eines getrenn-
ten Farbmittels vermeiden.

[0019] Noch ein weiterer Vorteil der vorliegenden
Erfindung ist, dal} die farbigen, von einem Isocyanat
abgeleiteten Harze eine oder mehr Komponenten bei
den friiheren amidhaltigen Phasenwechseltinten wie
etwa eine Tetraamid-, Monoamid-, Klebrigmacher-
oder Weichmacherkomponente ersetzen kénnen.
[0020] Diese und andere Aspekte, Merkmale und
Vorteile werden durch die Verwendung von Reakti-
onsprodukten ausgewabhlter Isocyanate mit ausge-
wahlten Alkoholen oder Gemischen ausgewahlter Al-
kohole und/oder ausgewahlter Amine oder Gemi-
schen ausgewahlter Amine erhalten, wovon einige
oder alle ein Chromogen enthalten kénnen, um von
einem Isocyanat abgeleitete Harze herzustellen, die
zur Verwendung in Phasenwechseltinten geeignet
sind, die in direkten oder indirekten Druckanwendun-
gen eingesetzt werden kénnen.

[0021] Der Ausdruck ,Chromogen" wird in der vor-
liegenden Beschreibung und den Anspriichen wie
auf Seite 82 von ,,Colour and Constitution of Organic
Molecules" von John Griffiths, ©1976 von Academic
Press, definiert verwendet und bedeutet ein halb-
wegs gut definiertes, ungesattigtes System, das ent-
weder farbig ist oder durch das Binden einfacher
Substituenten farbig gemacht werden kann.

[0022] Der Ausdruck ,Nukleophil" in der vorliegen-
den Beschreibung und den Anspriichen wird wie auf
Seite 179 von ,Advanced Organic Chemistry, 3" Edi-
tion" von Jerry March, ©1985 von John Wiley and
Sons, definiert zum Beschreiben eines Reagenzes
verwendet, das ein Elektronenpaar zu einer Reaktion
unter Bilden einer neuen Bindung veranlafit. Die be-
vorzugten Nukleophilen dieser Erfindung sind Alko-
hole, Amine und chromogenhaltige Alkohole oder
Amine, es versteht sich aber, dal® andere nukleophi-
le, funktionelle Gruppen, die mit der Isocyanatstruk-
tureinheit reagieren kénnen, ebenfalls in der vorlie-
genden Erfindung eingesetzt werden kénnen.

[0023] Der Ausdruck ,Oligomer" in der gegenwarti-
gen Beschreibung und Ansprichen wird wie auf Seite
7 von ,Polymer Chemistry — The Basic Concepts" von
Paul Hiemenz, ©1984 von Marcel Dekker, Inc., ver-

wendet, um einen Ausdruck zu beschreiben, der zum
Bezeichnen von Molekilen gepragt wurde, bei denen
n (das die Anzahl der sich wiederholenden Monome-
reinheiten darstellt) kleiner als 10 ist.

[0024] Der in der vorliegenden Beschreibung und
den Anspruchen verwendete Ausdruck ,farbiges, von
einem Isocyanat abgeleitetes Harz" ist als irgendein
monomeres, oligomeres oder nicht-polymeres, harz-
artiges Material definiert, das aus der Reaktion von
Mono-, Di- oder Polyisocyanaten mit einem geeigne-
ten nukleophilen Molekil, das ein Chromogen ent-
halt, dem Gemisch eines monofunktionellen Alkohols
und eines geeigneten nukleophilen Molekiils, das ein
Chromogen enthalt, dem Gemisch eines monofunkti-
onellen Amins und eines geeigneten nukleophilen
Molekils, das ein Chromogen enthalt, oder dem Ge-
misch eines monofunktionellen Amins und eines ge-
eigneten nukleophilen Molekiils, das ein Chromogen
enthalt, stammt.

[0025] Bevorzugte Alkohole zum Reagieren mit di-
funktionellen und hdheren Isocyanaten, um die von
einem Isocyanat abgeleiteten Harze herzustellen,
schliefen irgendeinen einwertigen Alkohol ein. Der
einwertige Alkohol kann zum Beispiel irgendein ali-
phatischer Alkohol [z. B. ein C,-C,,- oder héherer, ge-
rader Alkohol, ein verzweigter Alkohol oder ein cycli-
scher, aliphatischer Alkohol wie etwa Methanol, Etha-
nol, (n- und iso-) Propanol, (n-, iso-, t-) Butanol, (n-,
iso-, t-) Pentanol, (n-, iso-, t-) Hexanol, (n-, iso-, t-)
Octanol, (n-, iso-, t-) Nonanol, (n- und verzweigte)
Decanole, (n- und verzweigte) Undecanole, (n- und
verzweigte) Dodecanole, (n- und verzweigte) Hexa-
decanole, (n- und verzweigte) Octadecanole, 3-Cyc-
lohexyl-1-propanol, 2-Cyclohexyl-1-ethanol, Cyclo-
hexylmethanol, Cyclohexanol, 4-Methylcyclohexa-
nol, 4-Ethylcyclohexanol, 4-t-Butylcyclohexanol; ein
aliphatisch/aromatischer Alkohol [z. B. Benzylalko-
hol, Octyl-, Nonyl- und Dodecylphenolalkoxylate von
Octyl-, Nonyl- und Dodecylphenol und Alkoxyphe-
nol]; aromatische Alkohole wie etwa Phenol, Naph-
thol und ihre Derivate; Alkohole mit einem konden-
sierten Ring (z. B. Harzalkohole, Hydroabietylalko-
hol, Cholesterin, Vitamin E) und andere geeignete Al-
kohole (z. B. N,N-Dimethyl-N-ethanolamin, Steara-
mid-Monoethanolamin,  Tripropylenglykolmonome-
thylether, Hydroxybutanon, Menthol, Isoborneol, Ter-
pineol, 12-Hydroxystearylstearamid. Fir den Fach-
mann ist offensichtlich, dal geringe Mengen (auf mo-
larer Grundlage) Polyole ebenfalls in das Reaktions-
gemisch eingearbeitet werden kénnen, um ge-
wulinschtenfalls oligomere Vertreter in den Harzen
herzustellen. Die bevorzugten Alkohole sind Hydroa-
bietylalkohol, Octylphenolethoxylat und Octadecylal-
kohol.

[0026] Bevorzugte Alkohole zum Umsetzen mit mo-
nofunktionellen Isocyanaten zum Herstellen der von
einem Isocyanat abgeleiteten Harze schlie3en einen
einwertigen Alkohol ein. Zum Beispiel kann der ein-
wertige Alkohol irgendein aliphatischer Alkohol [z. B.
ein C,-C,,- oder hdherer, gerader Alkohol, ein ver-
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zweigter Alkohol oder ein cyclischer, aliphatischer Al-
kohol wie etwa Methanol, Ethanol, (n- und iso-) Pro-
panol, (n-, iso-, t-) Butanol, (n-, iso-, t-) Pentanol, (n-,
iso-, t-) Hexanol, (n-, iso-, t-) Octanol, (n-, iso-, t-) No-
nanol, (n- und verzweigte) Decanole, (n- und ver-
zweigte) Undecanole, (n- und verzweigte) Dodeca-
nole, (n- und verzweigte) Hexadecanole, (n- und ver-
zweigte) Octadecanole, 3-Cyclohexyl-1-propanol,
2-Cyclohexyl-1-ethanol, Cyclohexylmethanol, Cyclo-
hexanol, 4-Methylcyclohexanol, 4-Ethylcyclohexa-
nol, 4-t-Butylcyclohexanol; ein aliphatisch/aromati-
scher Alkohol (z. B. Benzylalkohol, Octyl-, Nonyl- und
Dodecylphenolalkoxylate oder Octyl-, Nonyl- und Do-
decylphenol, Alkoxyphenol); aromatische Alkohole
wie etwa Phenol, Naphthol und ihre Derivate; Alkoho-
le mit einem kondensierten Ring (z. B. Harzalkohole,
Hydroabietylalkohole, Cholesterin, Vitamin E) und
andere geeignete Alkohole (z. B. N,N-Dime-
thyl-N-ethanolamin,  Stearamid-Monoethanolamin,
Tripropylenglykolmonomethylether, Hydroxybutanon,
Menthol, Isoborneol, Terpineol, 12-Hydroxystearyl-
stearamid) als auch multifunktionale Alkohole wie
etwa Ethylenglykol, Diethylenglykol, Triethylenglykol,
Dimethylolpropionsdure, Sucrose, Polytetramethy-
lenglykol (MW < ~3000), Polypropylenglykol (MW <
~3000), Polyesterpolyole (MW < ~3000), Polyethy-
lenglykol (MW < ~3000), Pentaerythrit, Triethanola-
min, Glycerin, 1,6-Hexandiol, N-Methyl-N,N-dietha-
nolamin, Trimethylolpropan, N,N,N',N'-Tetrakis(2-hy-
droxypropyl)ethylendiamin. Der bevorzugte Alkohol
ist Octadecanol.

[0027] Bevorzugte Amine zum Reagieren mit mono-
funktionellen Isocyanaten zum Herstellen der von ei-
nem Isocyanat abgeleiteten Harze schlieRen irgend
ein monofunktionelles Amin mit Ausnahme tertiarer
Amine ein, denen eine andere nukleophile funktionel-
le Gruppe fehlt (z. B. Triethylamin). Zum Beispiel
kann das Monoamin jedes primare oder sekundare,
aliphatische Amin [z. B. ein C,-C,,- oder héheres line-
ares Amin, jedes verzweigte Amin oder jedes cycli-
sche, aliphatische Amin wie etwa Methylamin, Ethyl-
amin, (n- und iso-) Propylamin (n-, iso- und t-) Butyl-
amin, (n-, iso-, t-) Pentylamin, (n-, iso-, t-) Hexylamin,
(n-, iso-, t-) Octylamin, (n-, iso-, t-) Nonylamin, (n- und
verzweigtes) Decylamin, (n- und verzweigtes) Unde-
cylamin, (n- und verzweigtes) Octadecylamin, (n- und
verzweigtes) Hexadecylamin, (n- und verzweigtes)
Dodecylamin, Dimethylamin, Diethylamin, Di(n- und
iso-)propylamin, Di(n-, iso-, t-)butylamin, Di(n-, iso-,
t-)pentylamin, Di(n-, iso-, t-)hexylamin, Di(n-, iso-,
t-)cyclohexylamin, Di(n-, iso-, t-)heptylamin, Di(n-,
iso-, t-)-octylamin, Di(n-, iso-, t-)decylamin, Di(n-,
iso-, t-)octadecylamin, Di(n-, iso-, t-)dodecylamin,
Cyclohexylamin, 2,3-Dimethyl-1-cyclohexylamin, Pi-
peridin, Pyrrolidin]; ein aliphatisches/aromatisches
Amin (z. B. Benzylamin oder Analoga mit langeren
oder zusatzlichen Alkylketten); aromatische Amine
wie etwa Anilin, Anisidin; Amine mit einem konden-
sierten Ring wie etwa Harzamin, Dehydroabietyla-
min, Dihydroabietylamin, Hydroabietylamin und ver-

schiedene Amine (z. B. Adamantylamin, Isonipecota-
mid, Polyoxyalkylenmono-, di- oder triamine wie etwa
von Huntsman Chemical Company aus Austin, Te-
xas, im Handel erhaltliche Jeffamine der M-, D- und
T-Reihe und 3,3'-Diamino-N-methyl-dipropylamin als
auch multifunktionelle Amine wie etwa Polyethyleni-
min, Ethylendiamin, Hexamethylendiamin, Isomere
von Cyclohexyldiaminen, 1,3-Pentadiamin, 1,12-Do-
decandiamin, 3-Dimethylaminopropylamin,
4,7,10-Trioxa-1,13-tridecandiamin, Diethylentriamin,
3,3-Diamino-N-methyldipropylamin oder Tris(2-ami-
noethyl)amin sein. Das bevorzugte Amin ist Octade-
cylamin.

[0028] Bevorzugte Amine zum Reagieren mit di-
funktionellen und héheren Isocyanaten zum Herstel-
len der von einem Isocyanat abgeleiteten Harze
schlieen jedes monofunktionelle Amin mit Ausnah-
me tertidrer Amine ein, denen eine andere nukleophi-
le funktionelle Gruppe fehlt (z. B. Triethylamin). Zum
Beispiel kann das Monoamin jedes primare oder se-
kundare, aliphatische Amin (z. B. ein C,-C,,- oder h6-
heres lineares Amin, jedes verzweigte Amin oder je-
des cyclische, aliphatische Amin) wie etwa Methyla-
min, Ethylamin (n- und iso-)Propylamin (n-, iso- und
t-)Butylamin, (n-, iso-, t-)Pentylamin, (n-, iso-, t-)-He-
xylamin, (n-, iso-, t-)Octylamin, (n-, iso-, t-)Nonyla-
min, (n- und verzweigtes)Decylamin, (n- und ver-
zweigtes) Undecylamin, (n- und verzweigtes) Octa-
decylamin, (n- und verzweigtes) Hexadecylamin, (n-
und verzweigtes) Dodecylamin, Dimethylamin, Diet-
hylamin, Di(n- und iso-)propylamin, Di(n-, iso-, t-)bu-
tylamin, Di(n-, iso-, t-)pentylamin, Di(n-, iso-, t-)hexy-
lamin, Di(n-, iso-, t-)cyclohexylamin, Di(n-, iso-, t-)he-
ptylamin; Di(n-, iso-, t) octylamin, Di(n-, iso-, t-)decyl-
amin, Di(n-, iso-, t-)octadecylamin, Di(n-, iso-, t-)do-
decylamin, Cyclohexylamin, 2,3-Dimethyl-1-cyclohe-
xylamin, Piperidin, Pyrrolidin; ein aliphatisches/aro-
matisches Amin (z. B. Benzylamin oder Analoga mit
langeren oder zusatzlichen Alkylketten); aromatische
Amine wie etwa Anilin, Anisidin; Amine mit einem
kondensierten Ring wie etwa Harzamin, Dehydroabi-
etylamin, Dihydroabietylamin, Hydroabietylamin und
verschiedene Amine (z. B. Adamantylamin, Isonipe-
cotamid, Polyoxyalkylenmonoamine wie etwa von
Huntsman Chemical Company aus Austin, Texas, im
Handel erhaltliche Jeffamine der M-Reihe und
3,3'-Diamino-N-methyl-dipropylamin sein. Fur den
Fachmann ist offensichtlich, da® geringe Mengen
(auf molarer Grundlage) Polyamine auch in das Re-
aktionsgemisch eingebaut werden kénnen, um ge-
wulinschtenfalls oligomere Vertreter in den Harzen
herzustellen. Das bevorzugte Amin ist Octadecyla-
min.

[0029] AuRerdem koénnen hydroxy-/aminohaltige
Verbindungen eingesetzt werden (wobei di- und ho-
herfunktionelle Isocyanate aus dem Reaktivitatsun-
terschied der Amin- gegenuber der Hydroxygruppe
Vorteil ziehen oder Monoisocyanate vorzugsweise
mit der Amin- oder sowohl mit der Amin- als auch Hy-
droxygruppe reagieren). Beispiele davon schlielen
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Ethanolamin und Diethanolamin ein.

[0030] Weitere Amide oder andere ein Nukleophil
enthaltende Verbindungen kénnen mit den (Mono-,
Di-) Isocyanaten umgesetzt werden. Einige Beispiele
schlieRen Harnstoff, Oleamid und Stearamid ein.
[0031] Bevorzugte Vorstufen der von einem Isocya-
nat abgeleiteten Harze schlieRen Mono-, Di- und an-
dere Polyisocyanate ein. Beispiele von Monoisocya-
naten schlieRen Octadecylisocyanat, Octylisocyanat,
Butyl- und t-Butylisocyanat, Cyclohexylisocyanat,
Adamantylisocyanat, Ethylisocyanatoacetat, Ethoxy-
carbonylisocyanat, Phenylisocyanat, alpha-Methyl-
benzylisocyanat, 2-Phenylcyclopropylisocyanat,
Benzylisocyanat, 2-Ethylphenylisocyanat, Benzoyli-
socyanat, meta- und para-Tolylisocyanat, 2-, 3- oder
4-Nitrophenylisocyanat, 2-Ethoxyphenylisocyanat,
3-Methoxyphenylisocyanat, 4-Methoxyphenylisocya-
nat, Ethyl-4-isocyanatobenzoat, 2,6-Dimethylpheny-
lisocyanat, 1-Naphthylisocyanat und (Naphthyl)ethy-
lisocyanate ein. Beispiele von Diisocyanaten schlie-
Ren Isophorondiisocyanat (IPDI), Toluoldiisocyanat
(TDI), Diphenylmethan-4,4'-diisocyanat (MDI), hy-
driertes Diphenylmethan-4,4'-diisocyanat (H,,MDI),
Tetramethylxyloldiisocyanat (TMXDI), Hexamethy-
len-1,6-diisocyanat (HDI), Hexamethylen-1,6-diiso-
cyanat, Naphthylen-1,5-diisocyanat, 3,3'-Dimetho-
xy-4,4'-biphenyldiisocyanat, 3,3'-Dimethyl-4,4'-bime-
thyl-4,4'-biphenyldiisocyanat, Phenylendiisocyanat,
4,4'-Biphenyldiisocyanat, Trimethylhexamethylendii-
socyanat, Tetramethylenxyloldiisocyanat, 4,4'-Methy-
lenbis(2,6-diethylphenylisocyanat), 1,12-Diisocyana-
tododecan, 1,5-Diisocyanato-2-methylpentan,
1,4-Diisocyanatobutan und Cyclohexylendiisocyanat
und seine Isomeren und Uretdiondimere von HDI ein.
Beispiele von Triisocyanaten oder ihren Aquivalenten
schlieRen das Trimethylolpropantrimer von TDI, Iso-
cyanurattrimere von TDI, HDI, IPDI und Biurettrimere
von TDI, HDI, IPDI ein. Beispiele héherer Isocyanat-
funktionalitadten schlielen sowohl Copolymere von
TDI/HDI als auch MDI-Oligomere ein.

[0032] Jede geeignete Reaktionsbedingung zum
Herstellen von Urethan- oder Harnstoffverbindungen
durch Kondensieren von Alkoholen und/oder Aminen
mit Isocyanaten kann eingesetzt werden. Vorzugs-
weise wird die Reaktion bei erhéhten Temperaturen
(z. B. 60°C bis 160°C) in Gegenwart eines Urethan-
reaktionskatalysators wie etwa Dibutylzinndilaurat,
Bismuttrisneodecanoat, Cobaltbenzoat, Lithiumace-
tat, Zinnoctoat oder Triethylamin durchgefuhrt. Die
Reaktionsbedingungen werden vorzugsweise in ei-
ner inerten Atmosphéare wie etwa Argon oder Stick-
stoffgas oder einer anderen geeigneten Atmosphéare
ausgefihrt, um das Oxidieren oder Vergilben der Re-
aktionsprodukte zu verhindern und unerwiinschte
Nebenreaktionen zu vermeiden. Das Molverhaltnis
der Reaktanten wird so eingestellt, dafl die Isocya-
natfunktionalitaten bei der Reaktion vollstandig ver-
braucht werden und ein geringer molarer Uberschul
Alkohol oder Amin zurlickbleibt. Man kann sich vor-
stellen, daf} die Reaktanten in jeder Reihenfolge zu-

sammen zugefiigt und/oder der Reaktion als physi-
kalische Gemische zugefugt werden kénnen. Bei den
bevorzugten Ausflihrungsformen der Erfindung wer-
den die Reaktionsbedingungen und die Zugaberei-
henfolge der Reaktanten jedoch aus mehreren Grin-
den sorgfaltig kontrolliert. Erstens werden die Reakti-
onsbedingungen und Reaktantenzugaben zum Lie-
fern einer kontrollierten exothermen Reaktion ge-
wahlt. Wenn zweitens Gemische aus Alkoholen
und/oder Aminen mit Diisocyanaten wie etwa Isopho-
rondiisocyanat (IPDI) umgesetzt werden, wird die Zu-
gabereihenfolge der verschiedenen Nukleophile zu
der Reaktion zum Malschneidern der Verteilung von
Diurethanmolekiilen und/oder gemischten Ure-
than/Harnstoffmolekilen und/oder Diharnstoffmole-
kilen in dem fertigen Harz gewahlt. Wenn dies ge-
schieht, werden die unterschiedlichen Reaktivitaten
gegenuber Isocyanaten von Alkoholen gegentber
Aminen eingesetzt, so wie die Reaktivitaten der bei-
den getrennten Isocyanatgruppen bei IPDI sind; sie-
he J. H. Saunders und K. C. Frisch ,Polyurethanes
Part | Chemistry", verlegt von Interscience aus New
York, New York, 1962, und Olin Chemicals techni-
sches Produktinformationsblatt zu Isophorondiisocy-
anat Luxate® IM, die weitere Erlauterungen zu dieser
Chemie geben. Wenn schliel3lich chromogenhaltige,
nukleophile Molekiile verwendet werden, die mehr
als ein Nukleophil je Molekil aufweisen, wird die Zu-
gabereihenfolge des Nukleophils zu dem Reaktions-
gemisch so gewahlt, dal® die Anzahl der oligomeren
Vertreter in dem fertigen Harz auf ein Mindestmal}
zurlckgeflihrt wird. Dies geschieht deshalb, um die
Endviskositat des Harzes auf ein Mindestmald zu-
rickzufihren. Die Produkte dieser Reaktion sind far-
bige, im allgemeinen transparente Feststoffe mit
Schmelzpunkten im Bereich von 20°C bis 150°C und
Viskositaten im Bereich von 10 mPa-s (cPs) bis 2000
mPa-s (cPs) bei 150°C und einer T, von -30°C bis
100°C.

[0033] Die bevorzugten chromogenhaltigen, nukle-
ophilen Molekile schlieRen Farbstoffe wie etwa die
im an Bayer Ubertragenen US-Patent Nr. 3 994 835
und 4 132 840 und an Milliken Research Corporation
Ubertragenen US-Patent Nr. 4 284 729, 4 507 407, 4
751 254, 4 846 846, 4 912 203, 5 270 363 und 5 290
921 offenbarten ein. Ebenfalls geeignet kénnen alle
Lésungsmittelfarbstofte, Dispersionsfarbstoffe, modi-
fizierten Saure- und Direktfarbstoffe, basischen Farb-
stoffe, Schwefelfarbstoffe oder Kipenfarbstoffe des
Color Index (C. I.) sein, die eine Alkohol-, Amin- oder
andere nukleophile funktionelle Gruppe enthalten,
die mit einem Isocyanat reagieren kann. Die bevor-
zugteren chromogenhaltigen nukleophilen Molekiile
enthalten wenigstens eine funktionelle Alkoholgrup-
pe. Am bevorzugtesten ist diese funktionelle Alko-
holgruppe endstandig zu einer polymeren Polyethy-
lenoxid-, Polypropylenoxid- oder einer Polyethy-
len/Polypropylenoxidkette.

[0034] In die Phasenwechseltinten der gegenwarti-
gen Erfindung ist das farbige, von einem Isocyanat
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abgeleitete Harz als gesamtes oder ein Teil ihres
Farbmittels eingearbeitet. Die farbigen, von einem
Isocyanat abgeleiteten Harze kdnnen entweder das
einzige Farbmittelmaterial sein oder kénnen in Kom-
bination mit herkdbmmlichen Phasenwechseltin-
ten-Farbmaterialien wie etwa Ldsungsmittelfarbstof-
fe, Dispersionsfarbstoffe, modifizierten S&ure- und
Direktfarbstoffe, basische Farbstoffe, Schwefelfarb-
stoffe oder Kupenfarbstoffe des Color Index (C. I.)
und/oder die in der US-Patentanmeldung Seriennr.
08/381610 offenbarten  polymeren  Farbstoffe
und/oder Pigmente verwendet werden.

[0035] AufBer Farbmittelmaterialien enthalten Pha-
senwechseltinten dieser Erfindung ein Phasenwech-
seltragersystem oder -zusammensetzung. Die Pha-
senwechseltrdgerzusammensetzung ist im allgemei-
nen zur Verwendung entweder im Direktdruckmodus
oder zur Verwendung in einem Offset- oder indirekten
Transferdrucksystem ausgelegt. Beim Direktdruck-
modus besteht die Phasenwechseltragerzusammen-
setzung im allgemeinen aus einer oder mehr Chemi-
kalien, die die notwendigen Eigenschaften liefern, die
es erlauben, dal die Phasenwechseltinte (1) nach
dem Abkuihlen auf Umgebungstemperatur nach dem
direkten Drucken auf das Substrat als dinner Film
gleichférmiger Dicke auf das endglltige Empfanger-
substrat aufgebracht werden kann; (2) verformbar ist,
wahrend sie genugend Biegsamkeit behalt, so daf}
das auf das Substrat aufgebrachte Bild beim Biegen
nicht bricht, und (3) einen hohen Grad an Helligkeit,
Chrominanz, Transparenz und thermischer Stabilitat
besitzt. Beim Offset- oder indirekten Transferdruck-
modus ist die Phasenwechseltrdgerzusammenset-
zung so ausgelegt, dal® sie nicht nur die vorstehen-
den Eigenschaften, sondern auch gewisse Fluid- und
mechanische Eigenschaften besitzt, die zur Verwen-
dung in einem derartigen wie im US-Patent Nr. 5 389
958 beschriebenen System notwendig sind. Die von
einem Isocyanat abgeleiteten, farbigen Materialien
sind mafigeschneidert, um die vorstehend angefihr-
ten, erwlinschten Eigenschaften aufzuweisen, wenn
sie in den Tragerzusammensetzungen der Tinten der
vorliegenden Erfindung durch Verandern einer oder
mehr der leicht erhaltlichen, chemischen Grundvor-
stufen verwendet werden.

[0036] Phasenaustauschtinten des Standes der
Technik zur Verwendung in direkten und indirekten
Transferdrucksystemen werden im US-Patent Nr. 4
889 560 und 5 372 852 beschrieben. Diese Tinten be-
stehen aus einer Phasenaustauschtintentragerzu-
sammensetzung, die ein oder mehr fettamidhaltige
Materialien, die Ublicherweise aus einem Monoa-
midwachs und einem Tetraamidharz bestehen, einen
oder mehr Klebrigmacher, einen oder mehr Weich-
macher und ein oder mehr Antioxidantien in Kombi-
nation mit vertraglichen Farbmitteln umfassen. Die in
der vorliegenden Erfindung verwendeten, aus einem
Isocyanat abgeleiteten farbigen Harze ersetzen ei-
nen oder mehr Bestandteile bei dem vorstehenden
Trager. Die in der vorliegenden Erfindung verwende-

ten, farbigen, von einem Isocyanat abgeleiteten Har-
ze kdénnen deshalb sowohl als Farbmittel fir die Tinte
als auch als ergdnzender Teil der Tragerzusammen-
setzung verwendet werden. Die Vorteile davon sind:
(1) Die farbigen Harze dieser Erfindung sind mit
herkdmmlichen Phasenwechseltintentragermate-
rialien sehr vertraglich. Es ist gebrauchlich, diese
farbigen Harze so zu verwenden, dal} sie bis zu
20 Gew.-% bis 30 Gew.-% der Tintenformulierung
umfassen und ein Prozentsatz an der Zusammen-
setzung von bis zu 50 Gew.-% ist moglich. Dies
liefert verhaltnismaRig hohe Farbzusatze bei den
Tinten, wahrend bei der Tintenformulierung opti-
male physikalische Eigenschaften erhalten blei-
ben.
(2) Es kénnen bei der Tinte sehr hohe Farbstarken
erhalten werden, da die farbigen Harze mit her-
kdmmlichen Farbmitteln in derselben Formulie-
rung kombiniert werden kénnen. Dies ist bei An-
wendungen wichtig, wo sehr dinne Tintenfilme
bendtigt werden, wie etwa dem Hot-melt-Tief-
druck oder dem Phasenwechseltintenstrahldru-
cken mit sehr hoher Auflésung.
(3) Die farbigen Harze dieser Erfindung sind sehr
rein, das heildt frei von Salzen und anderen unlés-
lichen Verunreinigungen. Dies macht die aus die-
sen Materialien hergestellten Tinten leicht filtrier-
bar und sorgt fur eine hohe Zuverlassigkeit bei
Tintenstrahldruckvorrichtungen. Dies ist ein
Hauptvorteil gegeniiber vielen herkédmmlichen
Phasenwechseltintenfarbmitteln.

[0037] Viele andere Patente beschreiben andere
Materialien zur Verwendung in Phasenaustauschtin-
tenstrahltinten. Einige reprasentative Beispiele
schlieen das vorstehend angeflihrte US-Patent Nr.
3 653 932, 4 390 369, 4 484 948, 4 684 956, 4 851
045, 5 006 170, 5 151 120, die EP-Veréffentlichung
Nr. 0 187 352 und 0 206 286 und die PCT-Patentver-
offentlichung W0O94/04619 ein. Diese anderen Mate-
rialien kénnen Paraffine, mikrokristalline Wachse,
Polyethylenwachse, Esterwachse, Amidwachse,
Fettwachse, Fettalkohole, Fettamide und andere
Wachsmaterialien, Sulfonamidmaterialien, aus ver-
schiedenen naturlichen Quellen hergestellte Harz-
materialien (Tallélharzsduren und Harzsaureester
sind ein Beispiel) und viele synthetische Harze, Oli-
gomer, Polymere, Copolymere und lonomere ein-
schlieRen. Fir den Fachmann ist offensichtlich, dal}
die aus einem Isocyanat abgeleiteten, farbigen Mate-
rialien dieser Erfindung in Tinten verwendet werden
kénnen, die aus vielen verschiedenen Kombinatio-
nen dieser Materialien hergestellt wurden.

[0038] Das vorgenannte US-Patent Nr. 5 496 879
und die an Siegwerk Farbenfabrik Keller, Dr. Rung
und Co. Ubertragenen deutschen Patentverdffentli-
chungen DE-A-42 05 636 und DE-A-42 05 713 be-
schreiben Materialien, die zum Phasenaustausch-
oder Hot-melt-Tiefdruck verwendet werden. Fir den
Fachmann ist offensichtlich, dal3 die aus einem Iso-
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cyanat abgeleiteten, farbigen Materialien dieser Er-
findung mit diesen Materialien vertraglich sind und
ebenfalls bei dieser Anwendung oder anderen, ahnli-
chen Druckverfahren verwendet werden kdnnen, die
die Hot-melt-Tintentechnologie einsetzen.

[0039] Fur den Fachmann ist ferner offensichtlich,
dall andere Tintenfarben aufler den subtraktiven
Grundfarben fur Anwendungen wie etwa postalische
Kennzeichnung oder industrielle Kennzeichnung und
Markierung unter Anwenden des Phasenaustausch-
drucks erwunscht sind und daf} diese Erfindung auf
diese Bedurfnisse anwendbar ist. Infrarot (IR) oder
Ultraviolett (UV) absorbierende Farbstoffe kénnen
ebenfalls in die Tinten dieser Erfindung zur Verwen-
dung bei Anwendungen wie etwa ,unsichtbares" Ko-
dieren oder Markieren von Erzeugnissen aufgenom-
men werden.

[0040] Die vorliegende Erfindung wird mittels der
folgenden Beispiele und Vergleiche genauer be-
schrieben. Alle Teile und Prozentangaben sind in Ge-
wicht und alle Temperaturen sind Grad Celsius, so-
lange nicht ausdriicklich anders angegeben. Es ist
anzumerken, dal® obschon die folgenden Beispiele
nur ein bestimmtes gefarbtes, von einem Isocyanat
abgeleitetes Harz anflihren kdnnen, es sich versteht,
dal} jedes einzelne Beispiel nur zur Veranschauli-
chung dient und jedes beim subtraktiven Farbdruck
verwendete Grundfarbmittel (cyan, gelb, magenta
und schwarz) in jedem Fall eingesetzt werden kann.

BEISPIEL 1

Reaktionsprodukt von Octylphenolethoxylat, Isopho-
rondiisocyanat und gelbem Reaktivfarbmittel

[0041] Etwa 525,0 Gramm (4,73 Aquiv.) Isophoron-
diisocyanat(Desmodur | — von Bayer Corp. aus Pitts-
burg, Pennsylvania, erhaltliches Isophorondiisocya-
nat) und 1,5 Gramm Dibutylzinndilaurat(von Aldrich
Chemicals aus Milwaukee, Wisconsin, erhaltliches
Dibutylzinndilaurat)-Katalysator, gefolgt von etwa
986 Gramm (3,88 Aquiv.) Octylphenolethoxylat(Oc-
tylphenolethoxylat IGEPAL CA-210 ist von Rho-
ne-Poulenc Co., Cranbury, NJ, erhaltlich) wurden ei-
nem 3000-ml-Dreihals-Harzkessel zugefigt, der mit
einem Trubore-Ruhrer, N,-Atmosphareneinlall und
einem Thermoelement-Temperaturkontrollgerat aus-
gestattet war. Das Reaktionsgemisch wurde unter
Ruhren unter Stickstoff auf etwa 135°C erhitzt. Nach
2,0 Stunden bei etwa 135°C wurden etwa 346,1
Gramm (0,497 Aquiv.) eines gelben, polymeren Farb-
mittels, das dem Farbmittel A aus Tabelle | des
US-Patents Nr. 5 231 135 entsprach, zugefligt und
das Reaktionsgemisch wurde ungefahr 2 Stunden er-
hitzt. Es wurden weitere etwa 110,0 Gramm (0,433
Aquiv.) Octylphenolethoxylat® zugefiigt und das Re-
aktionsgemisch wurde ungefahr 2 Stunden auf etwa
150°C erhitzt. Es wurde ein FT-IR des Produkts erhal-
ten, um sicherzustellen, daR alle Isocyanatfunktionen
(NCO) verbraucht waren. Die Abwesenheit (das Ver-

schwinden) eines Peaks bei etwa 2285 cm™ (NCO)
und das Auftreten (oder die GréRenzunahme) Ureth-
anfrequenzen bei etwa 1740-1680 cm™ und etwa
1540-1530 cm™ entsprechender Peaks wurden dazu
verwendet, dies zu bestatigen. Das Diurethanreakti-
onsprodukt wurde in Aluminiumformen gegossen
und Abkiihlen und Harten gelassen. Das farbige Har-
zendprodukt war durch die folgenden physikalischen
Eigenschaften gekennzeichnet: eine durch ein Fer-
ranti-Shirley-Kegel-Platteviskosimeter  bei  etwa
140°C gemessene Viskositat von etwa 121 mPa-s
(cPs), ein durch ein elektrothermisches Kapillar-
schmelzpunktgerat bestimmter Schmelzpunkt von
38°C bis 115°C, eine durch Differentialscanningkalo-
rimetrie mittels eines Kalorimeters DuPont 2100 bei
einer Scangeschwindigkeit von 20°C/Minute gemes-
sene T, von etwa 12,4°C und eine durch Verdunnen
in n-Butanol mittels eines Spektrophotometers Perkin
Elmer Lambda 2S UV/VIS gemessene Farbstarke
von etwa 5634 Milliliter-Absorptionseinheiten je
Gramm bei A,

BEISPIEL 2

Reaktionsprodukt von Octylphenolethoxylat, Isopho-
rondiisocyanat und cyanfarbenem Reaktivfarbmittel

[0042] Etwa 525,0 Gramm (4,73 Aquiv.) Isophoron-
diisocyanat(Desmodur | — von Bayer Corp. aus Pitts-
burg, Pennsylvania, erhaltliches Isophorondiisocya-
nat), etwa 1,5 Gramm Dibutylzinndilaurat(von Aldrich
Chemicals aus Milwaukee, Wisconsin, erhéltliches
Dibutylzinndilaurat)-Katalysator, gefolgt von etwa
992,0 Gramm (3,91 Aquiv.) Octylphenolethoxylat(Oc-
tylphenolethoxylat IGEPAL CA-210 ist von Rho-
ne-Poulenc Co., Cranbury, NJ, erhaltlich) wurden ei-
nem 3000-ml-Dreihals-Harzkessel zugefiigt, der mit
einem Trubore-Rihrer, N,-Atmosphéreneinlal} und
einem Thermoelement-Temperaturkontrollgerat aus-
gestattet war. Das Reaktionsgemisch wurde auf etwa
135°C erhitzt und ungefahr 3,5 Stunden unter Rih-
ren unter Stickstoff gehalten. Etwa 240,6 Gramm
(0,473 Aquiv.) eines cyanfarbenen, polymeren Farb-
mittels(von Milliken and Company aus Spartanburg,
South Carolina, erhéltliches Experimental Blue Il
9495-28) wurden anschlielend zugefligt und das
Gemisch wurde ungefahr 2 Stunden auf 135°C er-
hitzt. Es wurden weitere etwa 110,0 Gramm (0,433
Aquiv.)  Octylphenolethoxylat(Octylphenolethoxylat
IGEPAL CA-210 ist von Rhone-Poulenc Co., Cranbu-
ry, NJ, erhaltlich) zugefigt und das Reaktionsge-
misch wurde ungefahr 2 Stunden auf etwa 150°C er-
hitzt. Es wurde ein FT-IR des Produkts erhalten, um
sicherzustellen, daf} alle Isocyanatfunktionen (NCO)
verbraucht waren. Die Abwesenheit (das Verschwin-
den) eines Peaks bei etwa 2285 cm™ (NCO) und das
Auftreten (oder die Grdflenzunahme) Urethanfre-
quenzen bei etwa 1740-1680 cm™ und etwa
1540-1530 cm™ entsprechender Peaks wurden dazu
verwendet, dies zu bestatigen. Das Diurethanreakti-
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onsprodukt wurde in Aluminiumformen gegossen
und Abkihlen und Harten gelassen. Das farbige Har-
zendprodukt war durch die folgenden physikalischen
Eigenschaften gekennzeichnet: eine durch ein Fer-
ranti-Shirley-Kegel-Platteviskosimeter ~ bei  etwa
140°C gemessene Viskositat von etwa 181,8 mPa-s
(cPs), ein durch ein elektrothermisches Kapillar-
schmelzpunktgerat bestimmter Schmelzpunkt von
59,9-70,2°C, eine durch Differentialscanningkalori-
metrie mittels eines Kalorimeters DuPont 2100 bei ei-
ner Scangeschwindigkeit von 20°C/Minute gemesse-
ne T, von etwa 23,1°C und eine durch Verdlnnen in
n-Butanol mittels eines Spektrophotometers Perkin
Elmer Lambda 2S UV/VIS gemessene Farbstarke
von etwa 5588 Milliliter-Absorptionseinheiten je
Gramm bei A,

BEISPIEL 3

Reaktionsprodukt von Octylphenolethoxylat, Isopho-
rondiisocyanat und gemischten, schwarzen Reaktiv-
farbmitteln

[0043] Etwa 150,0 Gramm (0,295 Aquiv.) eines cy-
anfarbenen, polymeren Reaktivfarbmittels(von Milli-
ken and Company aus Spartanburg, South Carolina,
erhaltliches Experimental Blue Ill 9495-28), etwa
225,0 Gramm (0,147 Aquiv.) eines dem Farbmittel U
aus Tabelle | des US-Patents Nr. 5 231 135 entspre-
chenden violetten, polymeren Farbmittels, etwa
345,0 Gramm (0,552 Aquiv.) eines Farbmittel B aus
Tabelle | des US-Patents Nr. 5 231 135 entsprechen-
den orangefarbenen, polymeren Reaktivfarbmittels,
etwa 450,0 Gramm (4,054 Aquiv.) Isophorondiisocy-
anat(Desmodur | — von Bayer Corp. aus Pittsburg,
Pennsylvania, erhaltliches Isophorondiisocyanat)
und etwa 0,18 Gramm Dibutylzinndilauratkatalysa-
tor(von Aldrich Chemicals aus Milwaukee, Wiscon-
sin, erhaltliches Dibutylzinndilaurat) wurden einem
3000-ml-Dreihals-Harzkessel zugerfugt, der mit ei-
nem Trubore-Ruhrer, N,-Atmosphéreneinlal und ei-
nem Thermoelement-Temperaturkontrollgerat aus-
gestattet war. Das Reaktionsgemisch wurde unter
Ruhren unter Stickstoff auf etwa 90°C erhitzt. Nach
3,5 Stunden bei 90°C wurden etwa 1,0 Gramm zu-
satzlicher Dibutylzinndilauratkatalysator(von Aldrich
Chemicals aus Milwaukee, Wisconsin, erhaltliches
Dibutylzinndilaurat) und etwa 805,0 Gramm (3,012
Aquiv.)  Octylphenolethoxylat(Octylphenolethoxylat
Triton X15 ist von Union Carbide Chemicals and
Plastics Company Inc., aus Danbury, Connecticut, er-
haltlich) zugefugt und die Temperatur wurde auf etwa
130°C erhéht und ungefahr 3,5 Stunden gehalten. Es
wurde ein FT-IR des Produkts erhalten, um sicherzu-
stellen, dafl3 alle Isocyanatfunktionen (NCO) ver-
braucht waren. Die Abwesenheit (das Verschwinden)
eines Peaks bei etwa 2285 cm™ (NCO) und das Auf-
treten (oder die Grolkenzunahme) Urethanfrequen-
zen bei etwa 1740-1680 cm™ und etwa 1540-1530
cm™" entsprechender Peaks wurden dazu verwendet,

dies zu bestatigen. Das Diurethanreaktionsprodukt
wurde in Aluminiumformen gegossen und Abkuhlen
und Harten gelassen. Dieses farbige Harzendprodukt
war durch die folgenden physikalischen Eigenschaf-
ten gekennzeichnet: eine durch ein Ferranti-Shir-
ley-Kegel-Platteviskosimeter bei etwa 140°C gemes-
sene Viskositdt von etwa 163,0 mPa-'s (cPs), ein
durch ein elektrothermisches Kapillarschmelzpunkt-
gerat nicht meRbarer Schmelzpunkt unter Umge-
bungstemperatur, eine durch Differentialscanningka-
lorimetrie mittels eines Kalorimeters DuPont 2100 bei
einer Scangeschwindigkeit von 20°C/Minute gemes-
sene T, von etwa 3,8°C und eine durch Verdlnnen in
n-Butanol mittels eines Spektrophotometers Perkin
Elmer Lambda 2S UV/VIS gemessene Farbstarke
von etwa 4667 Milliliter-Absorptionseinheiten je
Gramm bei A,

BEISPIEL 4

Reaktionsprodukt von Hydroabietylalkohol, Octade-
cylamin, cyanfarbenem Reaktivfarbmittel und Iso-
phorondiisocyanat

[0044] Etwa 150,0 Gramm (1,35 Aquiv.) Isophoron-
diisocyanat(Luxate IM — von OLIN Corp. von Stan-
ford, CT, erhaltliches Isophorondiisocyanat) und etwa
0,22 Gramm Dibutylzinndilaurat(von Aldrich Chemi-
cals aus Milwaukee, Wisconsin, erhaltliches Dibu-
tylzinndilaurat)-Katalysator und etwa 240,2 Gramm
(0,676 Aquiv.) auf etwa 90°C vorerhitzter Hydroabie-
tylalkohol(Abitol E — von Hercules Inc. von Wilming-
ton, Delaware, erhaltlicher Hydroabietylalkohol) wur-
den einem 1000-ml-Dreihals-Harzkessel zugerflgt,
der mit einem Trubore-Ruhrer, N,-Atmosphéarenein-
la} und einem Thermoelement-Temperaturkontroll-
gerat ausgestattet war. Das Reaktionsgemisch wur-
de unter Stickstoff auf etwa 130°C erhitzt. Nach 1
Stunde bei Raumtemperatur wurden etwa 90,9
Gramm (0,338 Aquiv.) Octadecylamin(ARMEEN 18D
FLK — von AKZO NOBEL Chemicals Inc. von Mc-
Cook, ILL., erhaltliches Octadecylamin) zugefugt und
die Temperatur wurde auf etwa 150°C erhéht und un-
gefahr 1 Stunde gehalten. Ein cyanfarbenes, polyme-
res Reaktivfarbmittel(von Milliken and Company aus
Spartanburg, South Carolina, erhaltliches Experi-
mental Blue Il 9495-28) (etwa 68,8 Gramm, 0,1352
Mol) wurde anschlieRend zugefliigt und 2 Stunden
Reagieren gelassen. Es wurde weiterer, auf etwa
90°C vorerhitzter Hydroabietylalkohol(Abitol E — von
Hercules Inc. von Wilmington, Delaware, erhaltlicher
Hydroabietylalkohol) (etwa 73,7 Gramm, 0,2073 Mol)
zugefugt und die Reaktionstemperatur wurde auf
155°C erhéht und 2 Stunden gehalten. Es wurde ein
FT-IR des Produkts erhalten, um sicherzustellen, daf®
alle Isocyanatfunktionen (NCO) verbraucht waren.
Die Abwesenheit (das Verschwinden) eines Peaks
bei etwa 2285 cm™ (NCO) und das Auftreten (oder
die GréRenzunahme) Harnstofffrequenzen bei etwa
1705-1635 cm™ und etwa 1515-1555 cm™ entspre-
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chender Peaks wurden dazu verwendet, dies zu be-
statigen. Das Urethan-/Harnstoffreaktionsprodukt
wurde in Aluminiumformen gegossen und Abkihlen
und Harten gelassen. Das farbige Harzendprodukt
war durch die folgenden physikalischen Eigenschaf-
ten gekennzeichnet: eine durch ein Ferranti-Shir-
ley-Kegel-Platteviskosimeter bei etwa 140°C gemes-
sene Viskositdt von etwa 419,5 mPa's (cPs), ein
durch ein elektrothermisches Kapillarschmelzpunkt-
gerat gemessener Schmelzpunkt von 49,7-119,7°C,
eine durch Differentialscanningkalorimetrie mittels ei-
nes Kalorimeters DuPont 2100 bei einer Scange-
schwindigkeit von 20°C/Minute gemessene T, von
etwa 15,5°C und eine durch Verdinnen in n-Butanol
mittels eines Spektrophotometers Perkin Elmer
Lambda 2S UV/VIS gemessene Farbstarke von etwa
4436 Milliliter-Absorptionseinheiten je Gramm bei
A

max*

BEISPIEL 5

Reaktionsprodukt von Octadecylamin, gelbem Reak-
tivfarbmittel und Isophorondiisocyanat

[0045] Etwa 150,0 Gramm (1,35 Aquiv.) Isophoron-
diisocyanat(Luxate IM — von OLIN Corp. von Stan-
ford, CT, erhaltliches Isophorondiisocyanat) und etwa
0,22 Gramm Dibutylzinndilaurat(von Aldrich Chemi-
cals aus Milwaukee, Wisconsin, erhaltliches Dibu-
tylzinndilaurat)-Katalysator wurden einem
1000-ml-Dreihals-Harzkessel zugerfligt, der mit ei-
nem Trubore-Ruhrer, N,-Atmosphéreneinlal und ei-
nem Thermoelement-Temperaturkontrollgerat aus-
gestattet war. Etwa 272 Gramm (1,011 Aquiv.) Octa-
decylamin(ARMEEN 18D FLK — von AKZO NOBEL
Chemicals Inc. von McCook, ILL., erhaltliches Octa-
decylamin) wurden wahrend 1 Stunde zugefugt, wah-
rend unter Stickstoff auf etwa 145°C erhitzt wurde.
Das reaktive Diharnstoffgemisch wurde 1 Stunde bei
der Temperatur gehalten und anschlieffend wurde
ein Farbmittel A aus Tabelle | des US-Patents Nr. 5
231 135 (etwa 98,9 Gramm, 0,142 Aquiv.) entspre-
chendes gelbes, polymeres Farbmittel zugefiigt und
mit dem restlichen Isophorondiisocyanat 3 Stunden
reagieren gelassen. AnschlieRend wurde weiteres
Octadecylamin(ARMEEN 18D FLK - von AKZO NO-
BEL Chemicals Inc. von McCook, ILL., erhaltliches
Octadecylamin) (etwa 60,0 Gramm, 0,223 Aquiv.) zu-
gefligt, um den vollstandigen Verbrauch des Isopho-
rondiisocyanats sicherzustellen und die Temperatur
wurde auf 155°C erhéht und 2 Stunden gehalten. Es
wurde ein FT-IR des Produkts erhalten, um sicherzu-
stellen, dal3 alle Isocyanatfunktionen (NCO) ver-
braucht waren. Die Abwesenheit (das Verschwinden)
eines Peaks bei etwa 2285 cm™ (NCO) und das Auf-
treten (oder die Groflenzunahme) Harnstofffrequen-
zen bei etwa 1705-1635 cm™ und etwa 1515-1555
cm™" entsprechender Peaks wurden dazu verwendet,
dies zu bestatigen. Das mit einem Urethanfarbmittel
modifizierte Diharnstoffharzreaktionsprodukt wurde

in Aluminiumformen gegossen und Abkihlen und
Harten gelassen. Dieses farbige Harzendprodukt war
durch die folgenden physikalischen Eigenschaften
gekennzeichnet: eine durch ein Ferranti-Shirley-Ke-
gel-Platteviskosimeter bei etwa 140°C gemessene
Viskositat von etwa 325,0 mPa-s (cPs), ein durch ein
elektrothermisches Kapillarschmelzpunktgerat ge-
messener Schmelzpunkt von 83,2°C bis 124,7°C,
eine durch Differentialscanningkalorimetrie mittels ei-
nes Kalorimeters DuPont 2100 bei einer Scange-
schwindigkeit von 20°C/Minute gemessene T, von
etwa —-15,8°C und eine durch Verdinnen in n-Butanol
mittels eines Spektrophotometers Perkin Elmer
Lambda 2S UV/VIS gemessene Farbstarke von etwa
2532 Milliliter-Absorptionseinheiten je Gramm bei
A

max*

BEISPIEL 6

Aus Amidwachs, Tetraamidharz und farbigem Ure-
thanharz hergestellte gelbe Tinte

[0046] In einem Edelstahlbecher wurden etwa 500
Gramm Stearylstearamid(Kemamide S-180 — von
Witco Chemical Company aus Memphis, Tennessee,
erhaltliches Stearylstearamid) Witco S-180, etwa 125
Gramm Tetraamidharz(Unirez 2970 — von Union
Camp Corporation aus Wayne, New Jersey, erhaltli-
ches Tetraamid) Union Camp Unirez 2970, etwa 208
Gramm farbiges Harz als Reaktionsprodukt aus Bei-
spiel 1 und etwa 1,6 Gramm Antioxidans(Naugard
445 — von Uniroyal Chemical Company aus Oxford,
Connecticut, erhaltliches Antioxidans) Uniroyal Nau-
gard 445 vereinigt. Die Materialien wurden bei einer
Temperatur von etwa 140°C in einem Ofen zusam-
mengeschmolzen und anschlieRend durch Rihren in
einem temperaturkontrollierten Mantel bei etwa
115°C etwa 1/2 Stunde vermischt. Nach dem Ruhren
wurde die gelbe Tinte durch eine erhitzte Mott-Appa-
ratur (von Mott Metallurgical erhaltlich) unter Verwen-
den von Whatman Filterpapier #3 und einem Druck
von etwa 103 kPa (15 psi) filtriert. Die filtrierte Pha-
senwechseltinte wurde in Formen gegossen und un-
ter Bilden von Tintenbldcken verfestigen lassen. Die-
ses gelbe Tintenendprodukt war durch die folgenden
physikalischen Eigenschaften gekennzeichnet: eine
durch ein Ferranti-Shirley-Kegel-Platteviskosimeter
bei etwa 140°C gemessene Viskositat von etwa 15,6
mPa-s (cPs), ein durch Differentialscanningkalorime-
trie mittels eines Kalorimeters DuPont 2100 gemes-
sener Schmelzpunkt von etwa 89°C und eine durch
dynamische mechanische Analyse mittels eines
Rheometrics Solids Analyzers (RSAIl) gemessene T,
von etwa 8°C. Die Farbstarke der Tinte wurde durch
ein spektroskopisches Verfahren auf der Grundlage
der Messung des Farbmittels in Losung durch Lésen
der festen Tinte in Butanol und Messen der Absorpti-
on mittels eines Spektrophotometers Perkin Elmer
Lambda 2S UV/VIS bestimmt. Die Farbstarke der
Tinte wurde zu etwa 1635 Milliliter-Absorptionseinhei-
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ten je Gramm bei A, gemessen.
BEISPIEL 7

Aus Amidwachs, Klebrigmacherharz und farbigem
Urethanharz hergestellte cyanfarbene Tinte

[0047] Etwa 275 Gramm Stearylstearamid(Kema-
mide S-180 — von Witco Chemical Company aus
Memphis, Tennessee, erhaltliches Stearylstearamid)
Kemamide S-180, etwa 112,5 Gramm im Handel als
Arakawa KE-100(KE-100 — von Arakawa Chemical
Industries, Ltd. aus Osaka, Japan, erhaltlicher Glyce-
rinester von hydrierter Abietin-(Harz-)saure) erhaltli-
cher Harzester-Klebrigmacher, etwa 112,5 Gramm
farbiges Harz als Reaktionsprodukt des Beispiels 2
und etwa 1,0 Gramm Antioxidans(Naugart 445 — von
Uniroyal Chemical Company aus Oxford, Connecti-
cut, erhaltliches Antioxidans) Uniroyal Naugard 445
wurden in einem Edelstahlbecherglas vereinigt. Die
Materialien wurden bei einer Temperatur von etwa
140°C in einem Ofen zusammengeschmolzen und
anschlieBend durch Rihren in einem temperaturkon-
trollierten Mantel bei etwa 115°C etwa 1/2 Stunde
vermischt. Nach etwa 1/2 Stunde Rihren wurde die
cyanfarbene Tinte durch eine erhitzte Mott-Apparatur
(von Mott Metallurgical erhaltlich) unter Verwenden
von Whatman Filterpapier #3 und eines Drucks von
103 kPa (15 psi) filtriert. Die filtrierte Phasenwechsel-
tinte wurde in Formen gegossen und unter Bilden von
Tintenblécken verfestigen lassen. Dieses farbige Tin-
tenendprodukt war durch die folgenden physikali-
schen Eigenschaften gekennzeichnet: eine durch ein
Ferranti-Shirley-Kegel-Platteviskosimeter bei etwa
140°C gemessene Viskositat von etwa 15,6 mPa's
(cPs), ein durch Differentialscanningkalorimetrie mit-
tels eines Kalorimeters DuPont 2100 gemessener
Schmelzpunkt von etwa 89°C und eine durch dyna-
mische mechanische Analyse mittels eines Rheome-
trics Solids Analyzers (RSAIl) gemessene T, von
etwa 37°C. Die Farbstarke der Tinte wurde durch ein
spektroskopisches Verfahren auf der Grundlage der
Messung des Farbmittels in Lésung durch Lésen der
festen Tinte in Butanol und Messen der Absorption
mittels eines Spektrophotometers Perkin Elmer
Lambda 2S UV/VIS bestimmt. Die Farbstarke der
Tinte wurde zu etwa 1323 Milliliter-Absorptionsein-
heiten je Gramm bei A ., gemessen.

max

BEISPIEL 8

Aus Amidwachs, Klebrigmacherharz und farbigem
Urethanharz hergestellte schwarze Tinte

[0048] Etwa 275 Gramm Stearylstearamid(Kema-
mide S-180 — von Witco Chemical Company aus
Memphis, Tennessee, erhaltliches Stearylstearamid)
Kemamide S-180, etwa 112,5 Gramm im Handel als
Arakawa KE-100(KE-100 — von Arakawa Chemical
Industries, Ltd. aus Osaka, Japan, erhaltlicher Glyce-

rinester von hydrierter Abietin-(Harz-)saure) erhaltli-
cher Harzester-Klebrigmacher, etwa 112,5 Gramm
farbiges Harz als Reaktionsprodukt des Beispiels 3
und etwa 1,0 Gramm Antioxidans(Naugard 445 —von
Uniroyal Chemical Company aus Oxford, Connecti-
cut, erhaltliches Antioxidans) Uniroyal Naugard 445
wurden in einem Edelstahlbecherglas vereinigt. Die
Materialien wurden bei einer Temperatur von etwa
140°C in einem Ofen zusammengeschmolzen und
anschlieRend durch Rihren in einem temperaturkon-
trollierten Mantel bei etwa 115°C etwa 1/2 Stunde
vermischt. Nach etwa 1/2 Stunde Rihren wurde die
schwarze Tinte durch eine erhitzte Mott-Apparatur
(von Mott Metallurgical erhéltlich) mittels eines What-
man-Filterpapiers #3 und eines Drucks von etwa 103
kPa (15 psi) filtriert. Die filtrierte Phasenwechseltinte
wurde in Formen gegossen und unter Bilden von Tin-
tenbldcken verfestigen lassen. Dieses Tintenprodukt
war durch die folgenden physikalischen Eigenschaf-
ten gekennzeichnet: eine durch ein Ferranti-Shir-
ley-Kegel-Platteviskosimeter bei etwa 140°C gemes-
sene Viskositat von etwa 12,8 mPa-s (cPs), ein durch
Differentialscanningkalorimetrie mittels eines Kalori-
meters DuPont 2100 gemessener Schmelzpunkt von
etwa 91°C und eine durch dynamische mechanische
Analyse mittels eines Rheometrics Solids Analyzers
(RSAII) gemessene T, von etwa 28,1°C. Die Farb-
starke der Tinte wurde durch ein spektroskopisches
Verfahren auf der Grundlage der Messung des Farb-
mittels in L&sung durch Lésen der festen Tinte in Bu-
tanol und Messen der Absorption mittels eines Spek-
trophotometers Perkin Elmer Lambda 2S UV/VIS be-
stimmt. Die Farbstarke der Tinte wurde zu etwa 1006
Milliliter-Absorptionseinheiten je Gramm bei A, ge-
messen.

BEISPIEL 9

Aus Amidwachs, Klebrigmacherharz und farbigem
Urethan-/Harnstoffharz hergestellte cyanfarbene Tin-
te

[0049] Etwa 250 Gramm Stearylstearamid(Kema-
mide S-180 — von Witco Chemical Company aus
Memphis, Tennessee, erhaltliches Stearylstearamid)
Kemamide S-180, etwa 125 Gramm im Handel als
Arakawa KE-100(KE-100 — von Arakawa Chemical
Industries, Ltd. aus Osaka, Japan, erhaltlicher Glyce-
rinester von hydrierter Abietin-(Harz-)saure) erhaltli-
cher Harzester-Klebrigmacher, etwa 125 Gramm far-
biges Harz als Reaktionsprodukt des Beispiels 4 und
etwa 1,0 Gramm Antioxidans(Naugard 445 — von Uni-
royal Chemical Company aus Oxford, Connecticut,
erhaltliches Antioxidans) Uniroyal Naugard 445 wur-
den in einem Edelstahlbecherglas vereinigt. Die Ma-
terialien wurden bei einer Temperatur von etwa
140°C in einem Ofen zusammengeschmolzen und
anschlieRend durch Rihren in einem temperaturkon-
trollierten Mantel bei etwa 115°C etwa 1/2 Stunde
vermischt. Nach etwa 1/2 Stunde Rihren wurde die
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cyanfarbene Tinte durch eine erhitzte Mott-Apparatur
(von Mott Metallurgical erhéltlich) mittels eines What-
man-Filterpapiers #3 und eines Drucks von etwa 103
kPa (15 psi) filtriert. Die filtrierte Phasenwechseltinte
wurde in Formen gegossen und unter Bilden von Tin-
tenblécken verfestigen lassen. Dieses Tintenendpro-
dukt war durch die folgenden physikalischen Eigen-
schaften gekennzeichnet: eine durch ein Ferran-
ti-Shirley-Kegel-Platteviskosimeter bei etwa 140°C
gemessene Viskositat von etwa 12,9 mPa-s (cPs),
ein durch Differentialscanningkalorimetrie mittels ei-
nes Kalorimeters DuPont 2100 gemessener
Schmelzpunkt von etwa 89°C und eine durch dyna-
mische mechanische Analyse mittels eines Rheome-
trics Solids Analyzers (RSAIl) gemessene T, von
etwa 34°C. Die Farbstarke der Tinte wurde durch ein
spektroskopisches Verfahren auf der Grundlage der
Messung des Farbmittels in Lésung durch Lésen der
festen Tinte in Butanol und Messen der Absorption
mittels eines Spektrophotometers Perkin Elmer
Lambda 2S UV/VIS bestimmt. Die Farbstarke der
Tinte wurde zu etwa 1046 Milliliter-Absorptionseinhei-
ten je Gramm bei A, gemessen.

BEISPIEL 10

Aus Amidwachs, Tetraamidharz und farbigem Harn-
stoffharz hergestellte gelbe Tinte

[0050] In einem Edelstahlbecherglas wurden etwa
250 Gramm Stearylstearamid(Kemamide S-180 —
von Witco Chemical Company aus Memphis, Ten-
nessee, erhaltliches Stearylstearamid) Witco S-180,
etwa 125 Gramm Tetraamidharz(Unirez 2970 — von
Union Camp Corporation aus Wayne, New Jersey,
erhaltliches Tetraamid) Union Camp Unirez 2970,
etwa 125 Gramm farbiges Harz als Reaktionsprodukt
des Beispiels 5 und etwa 1,6 Gramm Antioxi-
dans(Naugard 445 - von Uniroyal Chemical Compa-
ny aus Oxford, Connecticut, erhaltliches Antioxidans)
Uniroyal Naugard 445 vereinigt. Die Materialien wur-
den bei einer Temperatur von etwa 140°C in einem
Ofen zusammengeschmolzen und anschlielend
durch Rihren in einem temperaturkontrollierten Man-
tel bei etwa 115°C etwa 1/2 Stunde vermischt. Nach
etwa 1/2 Stunde Riihren wurde die gelbe Tinte durch
eine erhitzte Mott-Apparatur (von Mott Metallurgical
erhaltlich) mittels eines Whatman-Filterpapiers #3
und eines Drucks von etwa 103 kPa (15 psi) filtriert.
Die filtrierte Phasenwechseltinte wurde in Formen
gegossen und unter Bilden von Tintenblécken verfes-
tigen lassen. Dieses Tintenendprodukt war durch die
folgenden physikalischen Eigenschaften gekenn-
zeichnet: eine durch ein Ferranti-Shirley-Kegel-Plat-
teviskosimeter bei etwa 140°C gemessene Viskositat
von etwa 13,9 mPa-s (cPs), ein durch Differentials-
canningkalorimetrie mittels eines Kalorimeters DuP-
ont 2100 gemessener Schmelzpunkt von etwa
91,5°C und eine durch dynamische mechanische
Analyse mittels eines Rheometrics Solids Analyzers

(RSAII) gemessene T von etwa 49°C. Die Farbstar-
ke der Tinte wurde durch ein spektroskopisches Ver-
fahren auf der Grundlage der Messung des Farbmit-
tels in Lésung durch Lésen der festen Tinte in Butanol
und Messen der Absorption mittels eines Spektro-
photometers Perkin Elmer Lambda 2S UV/VIS be-
stimmt. Die Farbstérke der Tinte wurde zu etwa 590
Milliliter-Absorptionseinheiten je Gramm bei A, ge-
messen.

BEISPIEL 11

Aus Amidwachs, gemischtem Urethan-/Harnstoff-
harz und cyanfarbigem Urethanharz hergestellte cy-
anfarbene Tinte

[0051] In einem Edelstahlbecherglas wurden etwa
250 Gramm cyanfarbenes Harz aus Beispiel 2 und
etwa 250 Gramm des Urethan-/Harnstoffgemischma-
terials als Reaktionsprodukt aus Beispiel 2 der mitan-
hangigen, hiermit gleichzeitig und im Namen des An-
melders der vorliegenden Erfindung angemeldeten
europaischen Patentanmeldung Nr. (noch nicht zu-
geteilt), unsere Akte APEP97526, etwa 540 Gramm
Stearylstearamid(Kemamide S-180 — von Witco Che-
mical Company aus Memphis, Tennessee, erhaltli-
ches Stearylstearamid) Witco S-180 und etwa 2,0
Gramm Antioxidans(Naugard 445 — von Uniroyal
Chemical Company aus Oxford, Connecticut, erhalt-
liches Antioxidans) Uniroyal Naugard 445 vereinigt.
Die Materialien wurden bei einer Temperatur von
etwa 140°C in einem Ofen zusammengeschmolzen
und anschliefend durch Rihren in einem tempera-
turkontrollierten Mantel bei etwa 115°C etwa 1/2
Stunde vermischt. Diesem Gemisch wurden etwa 5
Gramm Solvent Blue 44 zugefugt. Nach etwa 1/2
Stunde Ruihren wurde die cyanfarbene Tinte durch
eine erhitzte Mott-Apparatur (von Mott Metallurgical
erhaltlich) mittels eines Whatman-Filterpapiers #3
und eines Drucks von etwa 103 kPa (15 psi) filtriert.
Die filtrierte Phasenwechseltinte wurde in Formen
gegossen und unter Bilden von Tintenblécken verfes-
tigen lassen. Dieses Tintenendprodukt war durch die
folgenden physikalischen Eigenschaften gekenn-
zeichnet: eine durch ein Ferranti-Shirley-Kegel-Plat-
teviskosimeter bei etwa 140°C gemessene Viskositat
von etwa 13,0 mPa's (cPs), ein durch Differentials-
canningkalorimetrie mittels eines Kalorimeters DuP-
ont 2100 gemessener Schmelzpunkt von etwa 89°C
und eine durch dynamische mechanische Analyse
mittels eines Rheometrics Solids Analyzers (RSAII)
gemessene T, von etwa 27,5°C. Die Farbstarke der
Tinte wurde durch ein spektroskopisches Verfahren
auf der Grundlage der Messung des Farbmittels in
Lésung durch Lésen der festen Tinte in Butanol und
Messen der Absorption mittels eines Spektrophoto-
meters Perkin Elmer Lambda 2S UV/VIS bestimmt.
Die Farbstarke der Tinte wurde zu etwa 1069 Millili-
ter-Absorptionseinheiten je Gramm bei A_,, gemes-
sen.
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BEISPIEL 12

Aus Amidwachs, gemischtem Urethan-/Harnstoff-
harz und gelbem Urethanharz hergestellte gelbe Tin-
te

[0052] In einem Edelstahlbecherglas wurden etwa
98,6 Gramm farbiges Harz aus Beispiel 1, etwa 80,7
Gramm des Materials aus Beispiel 2 der mitanhangi-
gen, hiermit gleichzeitig und im Namen des Anmel-
ders der vorliegenden Erfindung angemeldeten euro-
paischen Patentanmeldung Nr. (noch nicht zugeteilt),
unsere Akte APEP97526, etwa 179 Gramm Stearyl-
stearamid(Kemamide S-180 — von Witco Chemical
Company aus Memphis, Tennessee, erhaltliches
Stearylstearamid) Witco S-180 und etwa 0,7 Gramm
Antioxidans(Naugard 445 — von Uniroyal Chemical
Company aus Oxford, Connecticut, erhaltliches Anti-
oxidans) Uniroyal Naugard 445 vereinigt. Die Materi-
alien wurden bei einer Temperatur von etwa 140°C in
einem Ofen zusammengeschmolzen und anschlie-
Rend durch Riahren in einem temperaturkontrollierten
Mantel bei etwa 115°C etwa 1/2 Stunde vermischt.
Die gelbe Tinte wurde anschlieRend durch eine er-
hitzte Mott-Apparatur (von Mott Metallurgical erhalt-
lich) mittels eines Whatman-Filterpapiers #3 und ei-
nes Drucks von etwa 103 kPa (15 psi) filtriert. Die fil-
trierte Phasenwechseltinte wurde in Formen gegos-
sen und unter Bilden von Tintenbldcken verfestigen
lassen. Dieses Tintenendprodukt war durch die fol-
genden physikalischen Eigenschaften gekennzeich-
net: eine durch ein Ferranti-Shirley-Kegel-Plattevis-
kosimeter bei etwa 140°C gemessene Viskositat von
etwa 13,6 mPa's (cPs), ein durch Differentialscan-
ningkalorimetrie mittels eines Kalorimeters DuPont
2100 gemessener Schmelzpunkt von etwa 90°C und
eine durch dynamische mechanische Analyse mittels
eines Rheometrics Solids Analyzers (RSAIl) gemes-
sene T, von etwa 20°C. Die Farbstarke der Tinte wur-
de durch ein spektroskopisches Verfahren auf der
Grundlage der Messung des Farbmittels in Lésung
durch Lésen der festen Tinte in Butanol und Messen
der Absorption mittels eines Spektrophotometers
Perkin ElImer Lambda 2S UV/VIS bestimmt. Die Farb-
starke der Tinte wurde zu etwa 1497 Milliliter-Absorp-
tionseinheiten je Gramm bei A, gemessen.

BEISPIEL 13

Aus Amidwachs, gemischtem Urethan-/Harnstoff-
harz und schwarzem Urethanharz hergestellte
schwarze Tinte

[0053] In einem Edelstahlbecherglas wurden etwa
301 Gramm farbiges Harz aus Beispiel 3, etwa 374
Gramm des Urethan-/Harnstoffgemischmaterial als
Reaktionsprodukt aus Beispiel 2 der mitanhangigen,
hiermit gleichzeitig und im Namen des Anmelders der
vorliegenden Erfindung angemeldeten europaischen
Patentanmeldung Nr. (noch nicht zugeteilt), unsere

Akte APEP97526, etwa 802 Gramm Stearylsteara-
mid(Kemamide S-180 — von Witco Chemical Compa-
ny aus Memphis, Tennessee, erhaltliches Stearylste-
aramid) Witco S-180 und etwa 3,0 Gramm Antioxi-
dans(Naugard 445 — von Uniroyal Chemical Compa-
ny aus Oxford, Connecticut, erhéltliches Antioxidans)
Uniroyal Naugard 445 vereinigt. Die Materialien wur-
den bei einer Temperatur von etwa 140°C in einem
Ofen zusammengeschmolzen und anschlieRend
durch Rihren in einem temperaturkontrollierten Man-
tel bei etwa 115°C etwa 1/2 Stunde vermischt. Die
schwarze Tinte wurde anschlielend durch eine er-
hitzte Mott-Apparatur (von Mott Metallurgical erhalt-
lich) mittels eines Whatman-Filterpapiers #3 und ei-
nes Drucks von etwa 103 kPa (15 psi) filtriert. Die fil-
trierte Phasenwechseltinte wurde in Formen gegos-
sen und unter Bilden von Tintenbldcken verfestigen
lassen. Dieses Tintenendprodukt war durch die fol-
genden physikalischen Eigenschaften gekennzeich-
net: eine durch ein Ferranti-Shirley-Kegel-Plattevis-
kosimeter bei etwa 140°C gemessene Viskositat von
etwa 13,3 mPa's (cPs), ein durch Differentialscan-
ningkalorimetrie mittels eines Kalorimeters DuPont
2100 gemessener Schmelzpunkt von etwa 89°C und
eine durch dynamische mechanische Analyse mittels
eines Rheometrics Solids Analyzers (RSAIl) gemes-
sene T, von etwa 16°C. Die Farbstarke der Tinte wur-
de durch ein spektroskopisches Verfahren auf der
Grundlage der Messung des Farbmittels in Lésung
durch Ldsen der festen Tinte in Butanol und Messen
der Absorption mittels eines Spektrophotometers
Perkin ElImer Lambda 2S UV/VIS bestimmt. Die Farb-
starke der Tinte wurde zu etwa 869 Milliliter-Absorpti-
onseinheiten je Gramm bei A, gemessen.

max

DRUCKTEST

[0054] Die Tinten in Beispiel 6-10 wurden in einem
im Handel erhaltlichen Drucker Tektronix Phaser 340
getestet, der ein Offsettransferdrucksystem verwen-
det, das das im US-Patent Nr. 5 389 958 genauer be-
schriebene Druckverfahren einsetzt. Von allen vor-
stehenden Tinten wurde gefunden, dal} sie vollstan-
dig Ubertragen werden und Bilder mit guter Farbe,
Druckqualitat und Bestandigkeit entweder als Grund-
farben oder beim Verwenden in Kombination mitein-
ander oder den Standardtinten fir den Phaser 340
ergeben.

[0055] Die Tinten in Beispiel 6-10 wurden in einem
im Handel erhaltlichen Drucker Tektronix Phaser 300
getestet, der ein direktes Drucksystem verwendet,
das das im US-Patent Nr. 5 195 430 genauer be-
schriebene Druckverfahren einsetzt. Von allen vor-
stehenden Tinten wurde gefunden, daf} sie Bilder mit
guter Farbe, Druckqualitdt und Bestandigkeit entwe-
der als Grundfarben oder beim Verwenden in Kombi-
nation miteinander oder den Standardtinten fir den
Phaser 300 ergeben.
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Patentanspriiche

1. Von einem lIsocyanat abgeleitetes, farbiges,
monomeres, oligomeres oder nicht-polymeres Harz
umfassend das Reaktionsprodukt
(a) eines Isocyanats und
(b) wenigstens eines chromogenhaltigen Nukleo-
phils.

2. Von einem lIsocyanat abgeleitetes, farbiges,
monomeres oder nicht-polymeres Harz umfassend
das Reaktionsprodukt
(a) eines Isocyanats;

(b) eines Nukleophils, das aus der aus wenigstens ei-
nem Alkohol, wenigstens einem Amin und Gemi-
schen daraus bestehenden Gruppe ausgewahlt ist,
und

(c) wenigstens eines chromogenhaltigen Nukleo-
phils.

3. Harz wie in Anspruch 1 oder Anspruch 2 bean-
sprucht, wobei das Isocyanat ein Monoisocyanat, ein
Diisocyanat, ein Triisocyanat, ein Copolymer eines
Diisocyanats oder ein Copolymer eines Triisocyanats
ist.

4. Harz wie in Anspruch 3 beansprucht, wobei
das Isocyanat Isophorondiisocyanat ist.

5. Harz wie in einem vorangehenden Anspruch
beansprucht, wobei das chromogenhaltige Nukleo-
phil ein Farbstoff ist, der wenigstens eine funktionelle
Alkoholgruppe enthalt.

6. Harz wie in einem vorangehenden Anspruch
beansprucht, wobei das chromogenhaltige Nukleo-
phil ein polymerer Farbstoff ist.

7. Harz wie in einem der Anspriche 1 bis 5 bean-
sprucht, wobei das chromogenhaltige Nukleophil
eine Verbindung ist, die wenigstens eine funktionelle
Alkoholgruppe aufweist, die zu einer Alkylenoxid-
oder Styroloxid-Polymerkette endstandig ist.

8. Harz wie in einem der Anspriiche 1 bis 5 bean-
sprucht, wobei das chromogenhaltige Nukleophil
eine Verbindung ist, die wenigstens eine funktionelle
Gruppe aufweist, die zu einer Butylenoxid-, Polyethy-
lenoxid-, Polypropylenoxid- oder Polyethylen/Poly-
propylenoxid-Polymerkette endstandig ist.

9. Harz wie in einem der Anspriiche 1 bis 5 bean-
sprucht, wobei das Reaktionsprodukt eines ist, das
durch Reaktion eines Isocyanats und einer nukleo-
philen Komponente, die ein hierin nachstehend auf-
geflhrter einwertiger Alkohol, namlich ein aliphati-
scher Alkohol, ein aromatischer Alkohol oder ein De-
rivat davon, ein aliphatisch/aromatischer Alkohol, ein
Alkohol eines kondensierten Rings oder ein multi-
funktioneller Alkohol ist, hergestellt wurde, wobei die

nukleophile Komponente ein chromogenhaltiges Nu-
kleophil oder ein derartiges Nukleophil zusammen
mit einem weiteren Nukleophil umfaldt.

10. Harz wie in Anspruch 9 beansprucht, wobei
der einwertige Alkohol Hydroabietylalkohol, Octyl-
phenolethoxylat, Octadecylalkohol, Octadecanol
oder ein Gemisch zweier oder mehrerer davon ist.

11. Harz wie in einem der Anspriiche 1 bis 4 be-
ansprucht, wobei das Reaktionsprodukt eines ist, das
durch Reaktion eines Isocyanats und einer nukleo-
philen Komponente, die ein hierin nachstehend auf-
gefuhrtes Monoamin, namlich ein aliphatisches
Amin, ein aromatisches Amin, ein aliphatisch/aroma-
tisches Amin, ein Amin eines kondensierten Rings-
systems, ein multifunktionelles Amin, eine hydro-
xy/aminohaltige Verbindung, ein Amid oder ein Ge-
misch zweier oder mehrerer davon ist, hergestellt
wurde, wobei die nukleophile Komponente ein chro-
mogenhaltiges Nukleophil oder ein derartiges Nukle-
ophil zusammen mit einem weiteren Nukleophil um-
faldt.

12. Harz wie in Anspruch 11 beansprucht, wobei
das Monoamin Octadecylamin ist.

13. Harz wie in einem der Anspriiche 1 bis 5 be-
ansprucht, wobei das Reaktionsprodukt eines ist, das
durch Reaktion eines Isocyanats und einer nukleo-
philen Komponente hergestellt wurde, die einen ein-
wertigen Alkohol umfaf3t und wie in Anspruch 9 oder
Anspruch 10 definiert ist, und/oder ein Monoamin
umfallt und wie in Anspruch 11 oder Anspruch 12 de-
finiert ist.

14. Harz wie in einem vorangehenden Anspruch
beansprucht, wobei das Reaktionsprodukt eines ist,
das durch ein Verfahren hergestellt wurde, das das
Mischen und Erhitzen des (der) nukleophilen Reak-
tanten und des Isocyanats in einer inerten Atmospha-
re umfafit.

15. Harz wie in Anspruch 14 beansprucht, wobei
die inerte Atmosphare eine Stickstoffatmosphare ist.

16. Harz wie in einem vorangehenden Anspruch
beansprucht, wobei das Reaktionsprodukt das Pro-
dukt eines Verfahrens ist, das das Mischen und Erhit-
zen wenigstens eines Alkohols und des Isocyanats in
Gegenwart eines Katalysators umfaft.

17. Harz wie in einem vorangehenden Anspruch
beansprucht, wobei das Reaktionsprodukt das Pro-
dukt einer Reaktion zwischen 65% und 100% eines
Aquivalents eines nukleophilen Reaktanten je Aqui-
valent des Isocyanats ist.

18. Harz wie in Anspruch 17 beansprucht, wobei
der nukleophile Reaktant in einer Menge von 75% bis
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90% eines Aquivalents je Aquivalent des Isocyanats
umgesetzt wird.

19. Harz wie in einem vorangehenden Anspruch
beansprucht, das ein Farbmittel, ein gefarbtes Di-
harnstoffharz oder ein gefarbtes Urethan/Harnstoff-
harz ist.

20. Phasenwechsel-Tintenzusammensetzung
umfassend in Kombination
(a) ein Monoamid,
(b) einen Klebrigmacher und
(c) ein Farbmittel, das wenigstens ein farbiges, von
einem Isocyanat abgeleitetes Harz umfal3t.

21. Zusammensetzung wie in Anspruch 20 bean-
sprucht, die ein Antioxidans und/oder ein Tetraamid
einschlieft.

22. Zusammensetzung wie in Anspruch 20 oder
Anspruch 21 beansprucht, wobei das gefarbte, von
einem Isocyanat abgeleitete Harz das Reaktionspro-
dukt
(a) eines Isocyanats,

(b) eines Nukleophils, das aus der aus wenigstens ei-
nem Alkohol, wenigstens einem Amin und Gemi-
schen daraus bestehenden Gruppe ausgewahlt ist,
und
(c) wenigstens eines chromogenhaltigen Nukleophils
ist.

23. Zusammensetzung wie in einem der Anspru-
che 20 bis 22 beansprucht, wobei das Amid in einer
Menge von 1 bis 20 Gewichtsteilen vorliegt, der Kleb-
rigmacher in einer Menge von 15 Gew.-% bis 60
Gew.-% des Amids vorliegt und das Harz in einer
Menge von 0,5 bis 10 Gewichtsteilen vorliegt, voraus-
gesetzt, dall die Harzmenge von 25 Gew.-% bis 50
Gew.-% der Amidmenge betragt.

24. Zusammensetzung wie in Anspruch 23 bean-
sprucht, wobei die Amidmenge von 2 bis 15 Ge-
wichtsteile betragt, die Menge des Klebrigmachers
von 25 Gew.-% bis 50 Gew.-% des Amids betragt und
die Harzmenge von 1 bis 6 Gewichtsteile betragt, vo-
rausgesetzt, dafd die Harzmenge von 40 Gew.-% bis
50 Gew.-% der Amidmenge betragt.

25. Verfahren zum Herstellen einer Schicht aus
einer gefarbten Phasenwechseltinte auf einer Subst-
ratoberflache, wobei das Verfahren das
(1) Bilden einer Phasenwechsel-Tintenzusammen-
setzung in fester Phase, die ein Gemisch aus (a) ei-
ner Phasenwechsel-Tragerzusammensetzung und
(b) einem vertraglichen Phasenwechsel-Farbmittel
umfaldt, das wenigstens ein farbiges, von einem Iso-
cyanat abgeleitetes Harz umfalit, das durch die Re-
aktion einer Isocyanatvorstufe und wenigstens eines
Alkohols gebildet wurde,

(2) Uberfiihren der Phasenwechsel-Farbtintenzu-

sammensetzung in fester Phase in ein Phasenwech-
sel-Tintenauftragsmittel,

(3) Erhéhen der Betriebstemperatur des Auftragsmit-
tels auf einen Wert, durch den eine farbige Phasen-
wechsel-Tintenzusammensetzung in flissiger Phase
gebildet wird,

(4) Bereitstellen eines Substrats in der Nahe des Auf-
tragsmittels,

(5) Auftragen eines vorbestimmten Musters aus der
farbigen Phasenwechsel-Tintenzusammensetzung
in flissiger Phase auf wenigstens eine Oberflache
des Substrats und

(6) Erniedrigen der Temperatur der aufgetragenen
Tintenzusammensetzung unter Bilden eines Phasen-
wechsel-Tintenmusters in fester Phase auf dem Sub-
strat umfaft.

26. Verfahren zum Herstellen einer Schicht aus
einer farbigen Phasenwechseltinte auf einer Substra-
toberflache, wobei das Verfahren das
(1) Einsetzen einer Phasenwechsel-Tintenzusam-
mensetzung in fester Phase in einem Druckgerat, die
ein Gemisch aus (a) einer Phasenwechsel-Tragerzu-
sammensetzung und (b) einem vertraglichen Pha-
senwechsel-Farbmittel umfallt, das wenigstens ein
farbiges, von einem Isocyanat abgeleitetes Harz um-
fakt, das durch die Reaktion einer Isocyanatvorstufe
und wenigstens eines Alkohols gebildet wurde,

(2) Aufbringen der Phasenwechsel-Tintenzusam-
mensetzung in einem gewilnschten Muster auf eine
Zwischenlbertragungsoberflache und

(3) Uberfiihren des gewiinschten Musters aus der
Phasenwechsel-Tintenzusammensetzung auf die
Substratoberflache umfaft.

27. Harz wie in Anspruch 2 beansprucht, wobei
das Nukleophil (b) aus der aus wenigstens einem
monofunktionellen Alkohol, wenigstens einem mono-
funktionellen Amin und Gemischen daraus bestehen-
den Gruppe ausgewahilt ist.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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