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Beschreibung

[0001] Das technische Gebiet bezieht sich auf amphipathische Polymerteilchen, Tintenzusammensetzungen,
die dieselben beinhalten, und Verfahren zur Herstellung der Teilchen und der Tinten. Insbesondere bezieht sich
das technische Gebiet auf Polymerteilchen, die als Dispersionsmittel und Bindemittel in Tintenzusammenset-
zungen dienen, und die die Suspensionsstabilitat, Wasserechtheit, Schmierbestandigkeit und Lichtechtheit der
Tinten erhéhen.

[0002] Tinten sind unter den altesten bekannten Technologien. Historiker glauben, dass Tinten in China und
Agypten bereits um 2500 v.Chr. eingesetzt wurden. Trotzdem treten weiterhin wesentliche Fortschritte in der
Tintentechnik auf, insbesondere bei der Formulierung von Zusammensetzungen zur Verwendung in moderne-
ren Abgabevorrichtungen, wie z.B. Tintenstrahldruckern.

[0003] Tinten zur Verwendung in Tintenstrahldruckern weisen allgemein einen wassrigen Trager und ein
Farbmittel auf. Das Farbmittel kann ein Farbstoff oder ein Pigment sein — wobei die Unterscheidung die ist,
dass Farbstoffe in wassrigen und/oder organischen Lésungsmitteln I8slich sind, wohingegen Pigmente relativ
unldslich sind.

[0004] Tinten, die I6sliche Farbstoffe beinhalten, zeigen jedoch zahlreiche Probleme. Diese Probleme umfas-
sen: schlechte Wasserechtheit; schlechte Lichtechtheit; Verstopfen der Tintenstrahlkanale als ein Ergebnis ei-
ner Losungsmittelverdampfung, Veranderungen an der Farbstofflslichkeit und/oder Farbstoffkristallisierung;
Zerfliellen und Ineinanderlaufen auf der gedruckten Seite; schlechte Warmestabilitat; und chemische Instabi-
litét, einschlieBlich, jedoch nicht ausschliellich, einer schlechten Oxidationsbestandigkeit.

[0005] Viele dieser Probleme werden durch ein Ersetzen der Farbstoffe durch Pigmente minimiert. Allgemein
weisen Pigmente verglichen mit Farbstoffen tberlegene Eigenschaften auf, einschlieRlich einer guten Wasse-
rechtheit, einer guten Lichtechtheit, einer Warmestabilitat, einer Oxidationsstabilitdt und einer Kompatibilitat
mit Papier. Schwierigkeiten sind jedoch bei der Beibehaltung der Pigmente in einer stabilen und einheitlichen
Suspension anzutreffen. Wenn die Pigmente koagulieren und/oder aus der Suspension ausfallen, wird die Ver-
wendbarkeit der Tinte stark geschmalert, wenn nicht vollstandig zerstort.

[0006] Polymerdispersionsmittel werden oft eingesetzt, um die Lagerdauer der Pigmentsuspensionen zu er-
héhen. Allgemein ausgedriickt beinhalten diese Dispersionsmittel hydrophobe Gruppen, die durch Saure-Ba-
se-Wechselwirkungen, Van der Waals-Krafte oder physische Verhakung oder Einschluss auf die Pigmentteil-
chenoberflachen absorbieren. Zusatzlich beinhalten die Dispersionsmittel hydrophile Gruppen, die sich heraus
in das wassrige Medium erstrecken. Auf diese Weise ordnen die Dispersionsmittel das Pigment dem wassrigen
Trager zu.

[0007] In dem Dispersionsmittel sind grof3e Teilchen unerwiinscht, da diese den Tintenstrahl verstopfen und
es schwierig ist, dieselben ber einen langen Zeitraum ohne Absetzen in Wasser zu suspendieren. Ferner ist
es schwierig, die Identitat, Lange, das Gewicht und die Verteilung der hydrophoben und hydrophilen Gruppen
in dem Polymerdispersionsmittel genau zu steuern. Wenn diese Eigenschaften nicht kontrolliert werden, ist das
Dispersionsmittel unter Umsténden nicht in der Lage, die wasserunldslichen Pigmente vollstandig zu bede-
cken, um eine elektrostatische Schicht zu erzeugen, die eine Aggregation verhindert. In einigen Fallen kdnnte
das Dispersionsmittel sogar als ein Flockungsmittel wirken, was der Gegensatz zu der erwiinschten Wirkung
ist.

[0008] Unabhangig von dem eingesetzten Farbmittel ist das Haften der Tinte auf dem Substrat immer ein
Hauptproblem. Farbmittel missen chemisch oder physisch an die behandelte Oberflache, z.B. Papier, gebun-
den sein, um ein ZerflieRen, Verschmieren oder Abrubbeln, nachdem die Tinte getrocknet ist, zu verhindern.
Entsprechend werden oft Polymerbindemittel eingesetzt, um das Farbmittel chemisch und/oder physisch ein-
zuschlief3en.

[0009] Der vorliegende Erfinder hat auf dem Gebiet der Tinten viel Forschung unternommen. Ein Grofteil die-
ser Arbeit richtet sich auf Polymerdispersionsmittel und/oder -bindemittel. Patente, die tber diese Arbeit aus-
gegeben wurden, umfassen die folgenden: US-Patent Nr. 5,972,552; US-Patent Nr. 5,973,025; US-Patent Nr.
5,990,202; US-Patent Nr. 6,027,844; US-Patent Nr. 6,057,384; US-Patent Nr. 6,090,193; US-Patent Nr.
6,117,222; US-Patent Nr. 6,248,161 B1; und US-Patent Nr. 6,248,805 B1. Es bleibt jedoch ein Bedarf nach Tin-
ten, die in Tintenstrahldruckern verwendet werden kénnen, die eine verbesserte Lagerdauer, Wasserechtheit,
Schmierbestandigkeit und Lichtechtheit zeigen.
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[0010] Die Erfindung richtet sich auf amphipathische Polymerteilchen, die sowohl als Dispersionsmittel als
auch als Bindemittel in Tinten auf Wasserbasis dienen. Die Teilchen weisen einen durchschnittlichen Durch-
messer von 50 bis 400 nm mit einer vorbestimmten Struktur auf, was dieselben ideal zur Beinhaltung in einer
beliebigen Tinte macht, die fiir Tintenstrahldrucker vertrieben wird.

[0011] Bei einem bevorzugten Ausfiihrungsbeispiel sind die Polymerteilchen aus einer Kombination aus hy-
drophilen und hydrophoben ungesattigten Monomeren formuliert. Ein Kombinieren von hydrophilen und hydro-
phoben Moietaten in die Polymerteilchen ermdglicht eine Zuordnung zwischen dem wassrigen Trager der Tinte
und wasserunléslichen Komponenten. Diese Zuordnung wiederum erhoht die Stabilitdt der Suspension und
dadurch die Lagerdauer der Tinte. Wenn die Tinte auf ein Substrat, wie z.B. Papier, aufgetragen wird, binden
die Teilchen die Farbmittel an das Substrat, indem ein Film Uber den Farbmitteln gebildet wird. Der Film verleiht
dem Bild in Tinte eine Uberragende Bestandigkeit, wie z.B. Wasserechtheit, Schmierbestandigkeit und Licht-
echtheit.

[0012] Bei einem weiteren bevorzugten Ausfiihrungsbeispiel ist ein wasserldslicher Farbstoff mit einer poly-
merisierbaren funktionellen Gruppe in die Polymerteilchen formuliert. Die optische Dichte des Farbstoffs bleibt
erhalten, da dieser aul3erhalb des Teilchens in der Wasserphase vorliegt. Der Farbstoff selbst wirkt als eine
stabilisierende Gruppe fir das Teilchen. Die Haltbarkeit der gedruckten Bilder ist verbessert, da der Farbstoff
nach einer Entfernung des Wassers in dem wasserunléslichen Dispersionsmittel eingefangen ist, das einen
Schutzfilm bildet.

[0013] Bei wiederum einem weiteren bevorzugten Ausfihrungsbeispiel kénnte die Scherstabilitat dieser Po-
lymere durch ein Beinhalten von Vernetzungsmitteln zu einem Ausmal von etwa einem Gewichtsprozent ver-
bessert werden.

[0014] Die Erfindung richtet sich auflerdem auf Verfahren zur Herstellung der zuvor genannten Teilchen. Ein
bevorzugtes Verfahren verwendet eine Emulsion aus eine wasserunldsliche langkettige Saure beinhaltenden
Monomeren (umwandelbaren Monomeren) und hydrophoben Monomeren, um Polymere zu erzeugen, die sta-
bil Gber einen langen Zeitraum in Wasser suspendiert werden kdénnen. Insbesondere werden die umwandel-
baren Monomere in einer hydrophoben Form in die Emulsion eingefuhrt und in die Polymere eingegliedert. Die
Seitenkettensauregruppen der beinhalteten umwandelbaren Monomere werden dann durch ein Einstellen des
pH-Werts der Lésung auf einen basischen Bereich (pH > 7) in anionische Salze umgewandelt. Die Sau-
re-Zu-Salz-Umwandlung verandert das Zeta-Potential und eine Nettooberflachenladung der Polymerteilchen
und erhoht die Stabilitat der Polymerteilchen in Kolloidsystemen.

[0015] Ein weiteres bevorzugtes Verfahren beinhaltet eine Kombination einer AtomUbertragungsradikalpoly-
merisation (ATRP) und einer Emulsionspolymerisation. Durch ein Verwenden der ATRP bei dem Vorgang kén-
nen das Molekulargewicht der Teilchen und die Verteilung hydrophiler und hydrophober Moietaten sorgfaltig
kontrolliert werden.

[0016] SchlieRlich richtet sich die Erfindung auf eine umweltfreundliche Tinte auf Wasserbasis, die ein Tra-
germittel, ein Farbmittel, ein oberflachenaktives Mittel und die zuvor genannten Polymerteilchen beinhaltet. Auf
Grund des Vorliegens der amphipathischen Polymerteilchen zeigen diese Tinten eine verbesserte Dispersion
und Scherstabilitat, Lagerdauer, Wasserechtheit, Schmierbestandigkeit und Lichtechtheit.

[0017] Der Ausdruck ,Wasserechtheit", wie er hierin definiert ist, bezieht sich auf die Bestandigkeit eines Ein-
drucks gegenuber einer Verdinnung oder Entfernung durch Wasser. Eine wasserechte Tinte besitzt eine re-
duzierte Tendenz, sich dochtmaRig zu ziehen, ineinander zu flieRen oder abgewaschen zu werden. Die Was-
serechtheit kann durch ein Benetzen des Druckbereichs mit Wasser und ein Bestimmen der optischen Dichte
(OD) in den benachbarten Bereichen (definiert als ,,Hintergrund-OD") vor und nach dem Aussetzen gegentiber
Wasser gemessen werden.

[0018] Der Ausdruck ,Schmierbestandigkeit”, wie er hierin definiert ist, bezieht sich auf die Bestandigkeit ei-
nes Bildes, auf einen Kontakt mit einem harten Objekt, wie z.B. der Spitze eines Textmarkers, hin unter nor-
malem Druck zu verschmieren. Ein Verschmieren ist als die Ubertragung von Farbmittel von dem Druckbereich
auf die benachbarten Bereiche (Hintergrund) durch das Objekt definiert. Eine Schmierbestandigkeit kann
durch ein Bestimmen der Veranderung der Hintergrund-OD, nachdem der Druckbereich einer Standardver-
schmierkraft ausgesetzt wurde, gemessen werden.

[0019] Wie der Ausdruck ,Lichtechtheit" hierin definiert ist, bezieht er sich auf die Haltbarkeit eines Bildes bei
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Belichtung. Wenn eine Tinte lichtecht ist, besitzt sie eine Verblassungsbestandigkeit. Man glaubt allgemein,
dass Pigmente eine verbesserte Verblassungsbestandigkeit gegenlber Farbstoffen besitzen, einige der neu-
eren Farbstoffe jedoch haben gezeigt, dass sie vergleichbar sein kénnen.

[0020] Wie der Ausdruck ,Scherstabilitat" hierin definiert ist, bezieht er sich auf die Fahigkeit der Polymerteil-
chen, ihre urspriingliche GréRe unter mechanischer Belastung beizubehalten. Die Scherstabilitat kann durch
ein Aussetzen der Teilchen gegenuber einer mechanischen Belastung und ein Bestimmen der Veranderung
an der Teilchengrolie gemessen werden.

[0021] Wie der Ausdruck ,umwandelbares Monomer" hierin definiert ist, bezieht er sich auf Monomere mit
Langseitenketten-Sauregruppen. Die umwandelbaren Monomere sind in der Monomerform wasserunldslich.
Nach einer Polymerisation kann die Sauregruppe an der Seitenkette der umwandelbaren Monomere durch ein
Einstellen des pH-Werts der Losung auf einen basischen Bereich (pH > 7) in ein anionisches Salz umgewan-
delt werden, d.h. das hydrophobe Monomer wird als eine hydrophobe Moietat in das Polymer eingegliedert,
jedoch unter einem basischen pH-Wert in eine hydrophile Moietat umgewandelt.

[0022] Die Polymerteilchen der vorliegenden Erfindung werden aus einer Kombination umwandelbarer und
hydrophober ungesattigter Monomere (fiir Verfahren unter Beinhaltung einer Seitenkettenumwandlung) oder
einer Kombination aus hydrophilen und hydrophoben ungesattigten Monomeren (flr Verfahren unter Verwen-
dung eines ATRP-Vorgangs) formuliert. Die umwandelbaren oder hydrophilen Einheiten des Polymers kénnten
in dem Bereich von 1-60 Gewichtsprozent und vorzugsweise etwa 10 Gewichtsprozent liegen. Die hydropho-
ben Einheiten des Polymers kdnnten in dem Bereich von 30-99 Gewichtsprozent und vorzugsweise etwa 90
Gewichtsprozent liegen.

[0023] Die hydrophilen Abschnitte der Polymerteilchen ordnen die Teilchen dem wassrigen Trager in der Tin-
tenzusammensetzung zu. Allgemein umfassen hydrophile Moietaten saure funktionelle Gruppen, wie z.B. Car-
bon-, Sulfonsaure- oder Phosphorsauregruppen.

[0024] Monomere, die zur Bildung der hydrophilen Moietaten verwendet werden kénnen, umfassen Acrylsau-
re, Acrylamid, Methacrylsaure, Styren-Sulfonate, Vinyl-Imidazol, Vinyl-Pyrrolidon, Poly(Ethylen-Glycol)Acryla-
te und -Methacrylate, Dimethylaminoethyl-Methacrylat, Diethylaminoethyl-Methacrylat, t-Butylaminoethyl-Me-
thacrylat, Dimethylaminoethyl-Acrylat, Diethylaminoethyl-Acrylat, Methacrylamid, Dimethylacrylamid, Dime-
thylaminopropyl-Methacrylamid, Ethylen-Glycol-Methacrylat-Phosphat, 2-(Methacryloyloxy)Ethyl-Phthalat,
2-(Methacryloyloxy)Ethyl-Succinat, 3-Sulfopropyl-Methacrylat und 3-Sulfopropyl-Acrylat. Geschutzte Mono-
mere, die Acryl- oder Methacryl-Saure nach einer Entfernung der Schutzgruppe erzeugen, kénnten ebenso
verwendet werden. Geeignete geschitzte Monomere umfassen Trimethylsilyl-Methacrylat, Trimethylsi-
lyl-Acrylat, 1-Butoxyethyl-Methacrylat, 1-Ethoxyethyl-Methacrylat, = 1-Butoxyethyl-Acrylat, 1-Ethoxye-
thyl-Acrylat, 2-Tetrahydropyranyl-Acrylat, 2-Tetrahydropyranyl-Methacrylat, t-Butyl-Methacrylat, t-Bu-
tyl-Acrylat, Methyl-Oxymethacrylat und Vinyl-Benzoesaure. Es sollte angemerkt werden, dass unterschiedliche
Monomere fir ein optimales Verhalten unterschiedliche Polymerisationsbedingungen erfordern kénnten.

[0025] Bevorzugte hydrophile Monomere sind Methacrylsaure, Acrylsaure und Mischungen derselben.

[0026] Bevorzugte umwandelbare Monomere sind Mono-Methacryloyloxyethyl-Succinat, Mono-Acryloyloxy-
ethyl-Succinat, Mono-Methacryloyloxyethyl-Phthalat, Acrylamido-Buttersaure, Mono-Methacryloyloxyethylma-
leat und Methacryloyloyethylphosphat.

[0027] Die hydrophoben Teile der Polymerteilchen ordnen die Teilchen dem unléslichen organischen Pigment
in der Tintenzusammensetzung zu. Allgemein umfassen hydrophobe Moietaten Alkyl-, Cycloalkyl-, aromati-
sche Kohlenwasserstoff- und Styrengruppen.

[0028] Monomere, die verwendet werden kdénnten, um hydrophobe Polymermoietaten zu bilden, umfassen
Folgendes: C,,-Alkyl- oder -Cycloalkyl-Acrylate und -Methacrylate; C, ,,-Hydroxyalkyl-Acrylate und -Me-
thacrylate, Styren und Mischungen derselben.

[0029] Bevorzugte hydrophobe Monomere sind Methyl-Methacrylat, Butyl-Methacrylat, Hexyl-Acrylat,
Ethyl-Hexylacrylat, Styren und Mischungen derselben.

[0030] Der Einschluss hydrophiler und hydrophober Moietaten in die Polymerteilchen ermoglicht die Zuord-
nung des wassrigen Tragers der Tinte und der wasserunléslichen Komponenten der Tinte, wie z.B. Pigmente.
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Diese Zuordnung wiederum erhoht die Stabilitat der Suspension und deshalb die Lagerdauer der Tinte.

[0031] Die Scherstabilitat der Polymerteilchen kann durch ein Eingliedern von Vernetzungsmitteln in die Po-
lymere verbessert werden. Vernetzungsmittel kdnnen beliebige Monomere mit polymerisierbaren di- oder po-
lyfunktionellen Gruppen sein. Bevorzugte Vernetzungsmittel sind Ethylen-Glycol-Dimethacrylat, Pentaerythri-
tol-Tetraacrylat, Pentaerythritol-Triacrylat, 3-(Acryloyloxy)-2-Hydroxypropyl-Methacrylat, Ethylenglycol-Dime-
thacrylamid, Mono-2-(Methacryloyloxyethyl)Maleat, Divinyl-Benzen oder andere Monomere mit polymerisier-
baren di- oder polyfunktionellen Gruppen.

[0032] Vernetzungsmittel werden in einem Bereich von 0,1-5 Gewichtsprozent der Gesamtzusammenset-
zung eingesetzt. Vorzugsweise betragt das Mafd einer Vernetzung etwa 1 Gewichtsprozent, d.h. das letztend-
liche Produkt beinhaltet 1 Gewichtsprozent Vernetzungsmittel. Die 1%-Vernetzung ist ausreichend, um die
Scherstabilitat zu verbessern, ohne die physischen Eigenschaften des Polymers ibermafRlig zu beeintrachti-
gen. Polymere mit niedriger Glastibergangstemperatur (< 25°C) jedoch bendtigen unter Umstanden eine ho-
here Menge an Vernetzung, z.B. etwa 2 Gewichtsprozent.

Herstellung amphipathischer Polymere durch Seitenkettenumwandlungsverfahren

[0033] Allgemein kdnnten amphipathische Polymere durch eine Copolymerisation von hydrophilen und hy-
drophoben Monomeren in einer Emulsion bei Vorliegen oberflaichenaktiver Mittel hergestellt werden. Ein
Hauptproblem bei dem Emulsionsvorgang jedoch ist die geringe Produktionsrate amphipathischer Polymere.
Obwohl sowohl hydrophile als auch hydrophobe Monomere in der Emulsion vorliegen, neigen diese dazu, in
ihrer jeweiligen Phase der Emulsion zu bleiben und hydrophile oder hydrophobe Homopolymere zu bilden (d.h.
Polymere, die nur hydrophile oder hydrophobe Monomere beinhalten).

[0034] Die vorliegende Erfindung schafft ein Verfahren zur Herstellung amphipathischer Polymere mit einem
erwlinschten Gehalt hydrophiler und hydrophober Moietaten durch ein Starten der Polymerisationsreaktion mit
umwandelbaren Monomeren und hydrophoben Monomeren. Die umwandelbaren Monomere sind langketten-
saurehaltige Monomere, die in der Lage sind, nach einer pH-Veranderung aus einer hydrophoben Form in eine
hydrophile Form umgewandelt zu werden. Da die Emulsion einen sauren pH-Wert aufweist, liegen die umwan-
delbaren Monomere in der hydrophoben Form vor und kdnnen wirksam Heteropolymere mit den hydrophoben
Monomeren in der hydrophoben Phase der Emulsion bilden. Nach der Polymerisation kénnte die Sauregruppe
an der Seitenkette der umwandelbaren Monomere in eine anionische Salzform umgewandelt werden, indem
der pH-Wert der Lésung auf einen basischen Bereich (pH > 7) eingestellt wird. Diese Umwandlung verandert
das Zeta-Potential und die Nettoladung des Polymers und stabilisiert die Teilchen in einer wassrigen Lésung.

[0035] Das Seitenkettenumwandlungsverfahren weist die folgenden beiden Schritte auf:
(1) Copolymerisation umwandelbarer und hydrophober Monomere in einer Emulsion

[0036] Eine Emulsion einer Monomermischung wird durch ein Mischen hydrophober Monomere, umwandel-
barer Monomere und oberflachenaktiver Mittel mit Wasser hergestellt. Die Polymerisation wird durch ein Zu-
geben eines Katalysators, wie z.B. von Kalium-Persulfat, zu der Monomermischung und ein Erwarmen der Mi-
schung auf eine erhéhte Temperatur eingeleitet. Der Copolymerisationsschritt kdnnte bei Vorliegen eines po-
lymerisierbaren Farbstoffmonomers ausgefiihrt werden, um Polymerteilchen zu erzeugen, in denen das Farb-
mittel eingefangen ist. Die Polymere kénnten auch unter Verwendung des oben beschriebenen Vernetzungs-
mittels vernetzt werden, um die Scherstabilitat zu verbessern.

(2) Umwandlung von Seitenkettengruppen

[0037] Die Polymerisation wird durch ein Reduzieren der Temperatur der Reaktionsmischung gestoppt. Eine
Base wird zugegeben, um den pH-Wert der Reaktionsmischung in einen basischen Bereich (pH > 7) zu brin-
gen. Beispiele der Base umfassen Natriumhydroxid, Lithiumhydroxid, Kaliumhydroxid und beliebige organi-
sche Amine oder substituierte organische Amine oder Priméar-, Sekundar- oder Tertidramin, sind jedoch nicht
darauf beschrankt. Beispiele von Aminen umfassen Triethyl-Amin, Aminoethanol und Diethylamin, sind jedoch
nicht darauf beschrankt. Die Aufwartsverschiebung des pH-Werts wandelt die Seitenkettensauregruppen in
anionische Salze um und verandert das Zeta-Potential der Polymerteilchen. Die Reaktionsmischung kénnte
gefiltert werden, um mogliche Ausfallungen, die wahrend der Polymerisation gebildet werden, zu entfernen.
Die aus dem oben beschriebenen Vorgang erhaltenen Polymerteilchen weisen einen durchschnittlichen
Durchmesser von 50 bis 500 nm auf.
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Herstellung amphipathischer Polymere durch ATRP-Verfahren

[0038] Die vorliegende Erfindung schafft auRerdem ein Verfahren zur Kontrolle von nicht nur der Hydrophilie,
sondern auch der GréRRendispersion der amphipathischen Polymerteilchen.

[0039] Die Grofle der Polymerteilchen ist ein wichtiger Punkt bei einer Tintenzusammensetzung. Die Diisen
in Tintenstrahldruckern nehmen gro3enmafig ab. Disendéffnungen weisen Ublicherweise fiir 300 dpi-Drucker
eine Breite oder einen Durchmesser von 50 bis 80 pm auf und bei 600 dpi-Druckern 10 bis 40 pm. Diese klei-
nen Abmessungen erfordern Tinten, die die kleinen Offnungen nicht verstopfen. Die GréRen der Polymerteil-
chen sind vorzugsweise innerhalb des Bereichs von 50-500 nm und am bevorzugtesten innerhalb des Be-
reichs von 150-300 nm.

[0040] Zusatzlich mussen die Identitat, Lange, das Gewicht und die Verteilung der hydrophoben Gruppen in
den Polymerteilchen kontrolliert werden, um sicherzustellen, dass diese amphipathischen Polymerteilchen, die
in einer Tintenzusammensetzung als ein Dispersionsmittel wirken, alle wasserunldslichen Pigmentteilchen
vollstandig bedecken und eine elektrostatische Schicht erzeugen, die eine Aggregation verhindert. Andernfalls
koénnten die amphipathischen Teilchen als ein Flockungsmittel wirken.

[0041] Die Kontrolle Gber die TeilchengréRe und die Identitat, Lange, das Gewicht und die Verteilung der hy-
drophoben Gruppe wird durch ein Verwenden einer Atomibertragungsradikalkpolymerisation (ATRP) als ers-
ter Schritt bei der Synthese erlaubt. Die ATRP ist ein relativ neues Verfahren zum Herstellen gut definierter
Polymere und Copolymere. Die ATRP ist u.a. in den folgenden Veréffentlichungen beschrieben: US-Patent Nr.
6,162,882; US-Patent Nr. 6,124,411; US-Patent Nr. 6,121,371; US-Patent Nr. 6,111,022; US-Patent Nr.
6,071,980; US-Patent Nr. 5,945,491; US-Patent Nr. 5,807,937; und US-Patent Nr. 5,789,487. Diese Patentbe-
schreibungen der ATRP sind hierin durch Bezugnahme aufgenommen. Bisher wurde der ATRP-Vorgang nicht
zur Synthetisierung von Dispersionsmitteln fir wassrige Tinten eingesetzt.

[0042] Kurz gesagt ist die ATRP eine kontrollierte ,lebende" Polymerisation basierend auf der Verwendung
einer Radikalpolymerisation zur Umwandlung von Monomeren in Polymere. Die Kontrolle der Polymerisation,
die durch die ATRP verliehen wird, ist ein Ergebnis der Bildung von Radikalen, die wachsen kénnen, jedoch
unumkehrbar deaktiviert werden, um untatige Spezies zu bilden. Eine Reaktivierung der untatigen Spezies er-
moglicht es, dass die Polymerketten wieder wachsen, um spater wieder deaktiviert zu werden. Ein derartiger
Vorgang fiihrt zu einer Polymerkette, die langsam, jedoch stetig wachst und eine gut definierte Endgruppe auf-
weist. Die Polymerisation ist durch eine Einleitung gekennzeichnet, bei der ein Initiatormolekil hdchstens eine
Polymerkette erzeugt und dadurch, dass alle Polymerketten nahezu gleichzeitig bei Vorliegen eines Katalysa-
tors wachsen. Dies fihrt zu Polymeren, deren durchschnittliches Molekulargewicht durch die Konzentrationen
und die Molekulargewichte des Initiators und des Monomers definiert ist.

[0043] Der Initiator ist allgemein ein einfaches Alkyl-Halid. Der Katalysator ist ein Ubergangsmetall, das durch
einen oder mehrere Liganden vervollstandigt wird; der Katalysator muss nicht in einem Eins-Zu-Eins-Verhaltnis
mit dem Initiator verwendet werden, sondern kann in viel kleineren Mengen verwendet werden. Der Deaktivie-
rer kann vor Ort gebildet werden oder zur besseren Kontrolle kann eine kleine Menge (relativ zu dem Kataly-
sator) zugegeben werden.

[0044] Die Polymerteilchen der vorliegenden Erfindung kdnnten durch einen Vorgang hergestellt werden, der
die ATRP einsetzt. Das Verfahren weist die folgenden drei Schritte auf:

(1) Primar-ATRP hydrophiler Monomere in einer wassrigen Losung

[0045] Die ATRRP leitet eine kontrollierte Radikalpolymerisation durch eine Reaktion eines Initiators und eines
wasserldslichen Monomers bei Vorliegen eines Ubergangsmetalls und eines Liganden ein. Der Initiator kann
ein beliebiges Molekdl sein, das ein radikal tibertragbares Atom oder eine derartige Gruppe beinhaltet. Ein be-
vorzugter Initiator ist Alkyl-Halid. Die wasserldslichen Monomere kénnen beliebige hydrophile Monomere, die
oben beschrieben sind, sein und sind vorzugsweise Poly-Ethylen-Glycol, Acrylat, Acrylat-Methylcarboxylat,
Styren-Sulfonate, Acrylat-Farbstoff, der Sulfonat- oder Carboxylatgruppen aufweist, und Mischungen dersel-
ben.

[0046] Das Ubergangsmetall kann ein beliebiges Ubergangsmetall oder eine beliebige Metallverbindung sein,

das/die zu Beginn in einer niedrigeren Oxidationsstufe ist oder in friihen Stufen der Reaktion zu der niedrigeren
Oxidationsstufe reduziert wird. Das Metall kénnte Cu'*, Cu?*, Cu°, Fe*, Fe**, Fe®, Ru*, Ru*, Ru’, Cr?*, Cr*,Cr°,
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Mo?, Mo®*, Mo®, W#*, W, Mn*, Mn**, Mn°, Rh*, Rh**, Rh®, Re?", Re*, Re?, Pd?#, Pd’, Ni**, Ni**, Ni°, Co™"*, Co?*,
V2t Ve Zn™, Zn?, Au™, Au?*, Ag' und Ag?* sein, ist jedoch nicht darauf beschrankt; bevorzugte Metalle sind
Cu™, Fe*, Ru?", Ni?". Bevorzugte Metallverbindungen umfassen Cu(l)Br, Cu(l)Cl, Cu(l)Triflat und Cu(ll)Triflat.

[0047] Bevorzugte Liganden umfassen  2,2-Bipyridyl(bpy), 4,4-Di(t-Butyl)-2,2'-Bipyridyl(dTbpy),
N,N,N',N",N"-Pentamethyldiethylentriamin ~ (PMDETA),  Tris(2-Dimethylaminoethyl)Amin  (TREN-Me),
4,4'-Di(5-Nonyl)-2,2'-Bipyridyl (dNbpy), 4,4'-Dialkyl-2,2'-Bipyridyl(dAbpy, eine Mischung aus 5-Nonyl- und
n-Pentyl-Alkyl-Ketten), Bis(2-Bipyridylmethylc)Otylamin und 4,4'.4"-Tris(5-Nonyl)-2,2',6',2"-Terpyridyl. Der
spezifische Ligand muss ausgewahlt sein, um die Loslichkeitsanforderungen fiir eine kontrollierte Polymerisa-
tion, die durch das Suspensionsmedium, den Initiator und andere Katalysatorkomponenten, wie z.B. die Mo-
nomere/Oligomere/Polymere, auferlegt werden, zu erfillen. Die bevorzugtesten Liganden umfassen bpy, dN-
bpy, dAbpy, dTbpy, Bis (2-Pyridylmethyl)Octylamin und 4,4',4"-Tris(5-Nonyl)-2,2',6',2"-Terpyridyl.

[0048] In der ATRP-Reaktion werden fast 90 % der Monomere innerhalb weniger Stunden, nachdem die Po-
lymerisation eingeleitet wird, verbraucht. Die Menge unreagierter Monomere kdnnte durch ein Erwarmen mit
Freiradikalinitiatoren bei einer erh6hten Temperatur weiter reduziert werden. Die Initiatormenge bildet tblicher-
weise weniger als 2 Gewichtsprozent der Monomere.

(2) Sekundarpolymerisation hydrophober Monomere in Emulsion

[0049] Monomere mit hydrophoben Moietaten werden an dieser Stufe hinzugefigt, um Blockcopolymere mit
den ATRP-Produkten zu bilden. Bevorzugte hydrophobe Monomere umfassen Methyl-Methacrylat, Butyl-Me-
thacrylat, Hexyl-Acrylat, Ethyl-Hexylacrylat, Styren und Mischungen derselben. Die bevorzugtesten hydropho-
ben Monomere umfassen Methyl-Methacrylat, Hexyl-Acrylat und eine Mischung derselben. Die Polymerisation
wird Ublicherweise in Emulsion bei Vorliegen eines oberflachenaktiven Mittels ausgefihrt. Bevorzugte oberfla-
chenaktive Mittel umfassen Dioctyl-Sulfosuccinat, Trimethyl-Ammonium-Bromid und Rhodafac RS710. Ein
Vernetzungsmittel kdnnte an dieser Stufe zugegeben werden, um die Scherstabilitadt der Polymere zu erhéhen.
Bevorzugte Vernetzungsmittel umfassen Ethylen-Glycol-Dimethacrylat, Pentaerythritol-Tetraacrylat, Pentaery-
thritol-Triacrylat, 3-(Acryloyloxy)-2-Hydroxypropyl-Methacrylat, Ethylenglycol-Dimethacrylamid oder andere
polymerisierbare Monomere mit di- oder polyfunktionellen Gruppen. Die Reaktionsmischung wird 24 Stunden
lang bei Raumtemperatur gerihrt.

[0050] Das Gewichtsverhaltnis zwischen den hydrophilen Monomeren im Schritt (1) und den hydrophoben
Monomeren im Schritt (2) betragt vorzugsweise 1:9. Wenn eine Mischung aus Methyl-Methacrylat und He-
xyl-Acrylat als hydrophobe Monomere bei Schritt (2) verwendet wird, kdnnte das Verhaltnis zwischen den bei-
den Monomeren von 2:8 bis 8:2 variieren, wobei ein bevorzugtes Verhaltnis 5:5 ist. Die Menge oberflachenak-
tiven Mittels sollte weniger als 3 Gewichtsprozent der Reaktionsmischung und vorzugsweise 2 Gewichtspro-
zent der Reaktionsmischung sein. Alle Manipulationen in den Schritten (1) und (2) werden unter einer Stick-
stoffatmosphére ausgefuhrt.

(3) Filtrierung und Neutralisierung

[0051] Die Reaktionsmischung wird gefiltert, um mdégliche Ausfallungen, die wahrend der Polymerisation ge-
bildet werden, zu entfernen. Das gefilterte Reaktionsprodukt wird dann neutralisiert (pH 6-8), um stabile Poly-
merteilchen zu erhalten. Die aus dem oben beschriebenen Verfahren erhaltenen Polymerteilchen weisen einen
durchschnittlichen Durchmesser von 50 bis 400 nm mit einer vorbestimmten Struktur, einem Molekularge-
wichtsbereich von 20-100 kD und einem Polydispersitatsindex von 1-1,2 auf.

Tintenzusammensetzung, die amphipathische Teilchen als ein Dispersionsmittel beinhaltet.
[0052] Die vorliegende Erfindung stellt auRerdem eine Tintenzusammensetzung bereit, die ein Tragermittel,
ein Farbmittel, ein oberflachenaktives Mittel und ein Polymerdispersionsmittel/Bindemittel, das durch das Sei-

tenkettenumwandlungsverfahren oder das ATRP-Verfahren erzeugt wird, aufweist.

[0053] Das Tragermittel kdnnte Wasser oder eine Mischung aus Wasser und einem oder mehreren Feucht-
haltemitteln sein.

[0054] Das Farbmittel kdnnte Pigmente oder Farbstoffe sein. Pigmente sind bevorzugte Farbmittel, da sie

wasserunléslich sind. Pigmente I6sen sich auf einen Kontakt mit Wasser hin nicht und/oder laufen nicht, wenn
sie Wasser ausgesetzt werden. AuRerdem liefern diese eine Gberlegene Schmierbestandigkeit und Lichtstabi-
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litdt verglichen mit Farbstoffen.

[0055] Die bei der vorliegenden Erfindung eingesetzten Farbstoffe sind vorzugsweise polymerisierbare Farb-
stoffmonomere. Diese polymerisierbaren Farbstoffe konnten unter Verwendung der oben beschriebenen Ver-
fahren in die amphipathischen Polymere eingegliedert werden. Die optische Dichte des Farbstoffs wird be-
wahrt, da dieser aufderhalb der Teilchen in der Wasserphase liegt. Ferner wirkt der Farbstoff selbst als eine
stabilisierende Gruppe fuir die Teilchen.

[0056] Die Tinte kdnnte ganze 30 Gewichtsprozent Farbmittel beinhalten, allgemein liegt das Farbmittel je-
doch in dem Bereich von 0,1 bis 15 Gewichtsprozent der Gesamttintenzusammensetzung. Vorzugsweise stellt
das Farbmittel 0,1 bis 8 der Gesamttintenzusammensetzung dar.

[0057] Die Menge des oberflachenaktiven Mittels liegt in dem Bereich von 0,01 bis 5 Gewichtsprozent, vor-
zugsweise 0,1 bis 3 Gewichtsprozent, noch bevorzugter 0,5 bis 1 Gewichtsprozent.

[0058] Das oberflachenaktive Mittel kdnnte ein anionisches, kationisches, amphoteres oder nicht ionisches
oberflachenaktives Mittel sein oder eine kompatible Mischung derselben.

[0059] Beispiele anionischer oberflachenaktiver Mittel sind wasserlésliche Seifen oder wasserldsliche synthe-
tische oberflachenaktive Verbindungen.

[0060] Beispiele der Seifen sind nicht substituierte oder substituierte Ammoniumsalze héherer Fettsduren
(C,o-Cy,), wie z.B. Natrium- oder Kaliumsalze von Olséure oder Stearinsdure oder natirliche Fettsduremi-
schungen, wie z.B. Kokosnussol oder Talkdl, Alkalimetallsalze, Erdalkalimetallsalze oder Fettsdure-Methyllau-
rin-Salze.

[0061] Beispiele synthetischer oberflachenaktiver Mittel sind Alkylarylsulfonate, sulfonierte Benzimidazol-De-
rivate, Fettalkoholsulfate oder Fettalkoholsulfonate.

[0062] Beispiele von Alkylarylsulfonaten sind die Kalzium-, Natrium- oder Triethanolamin-Salze von Dodecyl-
benzensulfonsaure, Dibutylnaphthalensulfonsaure oder ein Kondensat von Naphthalensulfonsaure und Form-
aldehyd oder das Phosphatsalz des Phosphorsaureesters eines Addukts von p-Nonylphenol mit 4 bis 14 Mo-
len Ethylen-Oxid.

[0063] Beispiele sulfonierter Benzimidazol-Derivate sind diejenigen mit zumindest einer Sulfonsduregruppe
oder einem Fettsdureradikal, etwa 8 bis 22 Kohlenstoffatome beinhaltend.

[0064] Beispiele nicht-ionischer oberflachenaktiver Mittel sind Polyglycol-Ether-Derivate von aliphatischen
oder cycloaliphatischen Alkoholen, die etwa 3 bis 30 Glycol-Ether-Gruppen und etwa 8 bis 20 Kohlenstoffato-
me in der (aliphatischen) Kohlenwasserstoffmoietat aufweisen; gesattigte oder ungesattigte Fettsaure und Al-
kylphenole mit etwa 6 bis 18 Kohlenstoffatomen in der Alkylmoietat der Alkylphenole; wasserlésliche Addukte
von Polyethylen-Oxid mit Ethylendiaminopolypropylen-Glycol, Polypropylen-Glycol oder Alkylpolypropy-
len-Glycol mit etwa 1 bis 10 Kohlenstoffatomen in der Alkylkette, mit etwa 20 bis 250 Ethylen-Gly-
col-Ether-Gruppen und etwa 10 bis 100 Propylen-Glycol-Ether-Gruppen in dem Gblichen Verhaltnis von 1 zu 5
Ethylen-Glycol-Moietat: Propylen-Glycol-Moietat; Fettsaureester von Polyoxyethylen-Sorbitan, wie z.B. Polyo-
xyethylen-Sorbitan-Trioleat; Octylphenoxypolyethoxyethanol; Polyethylen-Glycol; Tributylphenoxypolyethylen-
ethanol; Polypropylen/Polyethylen-Oxid-Addukte; Kastordl-Polyplycol-Ether und Nonylphenolpolyethoxyetha-
nole.

[0065] Beispiele kationischer oberflachenaktiver Mittel sind quartare Ammoniumsalze in der Form von Hali-
den, Methylsulfaten oder Ethylsulfaten, die als N-Substituent zumindest ein C4-C,,-Alkyl-Radikal aufweisen
oder ein nicht substituiertes oder halogeniertes Nieder-Alkyl- oder Benzyl- oder Hydroxy-Nieder-Alkyl-Radikal,
wie z.B. Stearyltrimethylammonium-Chlorid oder Benzyldi(2-Chloroethyl)Ethylammonium-Bromid.

[0066] Beispiele amphoterer oberflachenaktiver Mittel sind die Aminocarbon- und Aminosulfonsauren und
-salze derselben, wie z.B. Alkalimetall-3-(Dodecylamino)Propionat und Alkalimetall-3-(Dodecylamino)Pro-
pan-1-Sulfonat oder Alkyl- und Alkylamido-Betaine, wie z.B. Cocamidopropyl-Betain.

[0067] Beispiele oberflachenaktiver Mittel, die in der Kombination verwendet werden kénnten, sind oberfla-
chenaktive Mittel aus der Teric.RTM.-Serie, wie z.B. N4 Teric, Teric BL8, Teric 16A16, Teric PE61, Alkanate
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3SL3, N9 Teric, G9 A6 Teric, oder oberflachenaktive Mittel aus der Rhodafac.RTM.-Serie, wie z.B. Rhodafac
RA 600. Weitere Beispiele sind Calgon.RTM.(Natrium-Hexametaphosphat), Borax.RTM.(Natrium-Decahy-
drat-Borat), Seife, Natrium-Lauryl-Sulfat oder Natriumcholat.

[0068] Das Dispersionsmittel weist Polymerteilchen auf, die durch das Seitenkettenumwandlungsverfahren
oder das ATRP-Verfahren erzeugt werden. Die Teilchen miissen ausreichend klein sein, um einen freien Fluss
der Tinte durch die ausstoRende Dise eines Tintenstrahldruckers zu erlauben. AusstoRende Diisen weisen
Ublicherweise einen Durchmesser auf, der von 10 pm bis 50 ym variiert. Zusatzlich beeinflusst die Polymer-
gréRe die Stabilitat der Dispersion, da groRe Teilchen wahrscheinlicher ausfallen. Entsprechend weisen die
Polymerteilchen einen durchschnittlichen Durchmesser von 50 bis 500 nm auf. Idealerweise betragt die durch-
schnittliche TeilchengréRe etwa 300 nm.

[0069] Die Tinte kdnnte ganze 8 Gewichtsprozent Dispersionsmittel beinhalten, allgemeiner jedoch liegt das
Dispersionsmittel in dem Bereich von 1 bis 5 Gewichtsprozent der Gesamttintenzusammensetzung. Vorzugs-
weise stellt das Dispersionsmittel 2 % bis 3 % der Gesamttintenzusammensetzung dar.

[0070] Die Tintenzusammensetzung kénnte auch UV-Absorbierer, Antioxidantien und gehinderte Amine um-
fassen, um die Stabilitat und Haltbarkeit gedruckter Bilder zu verbessern.

[0071] Obwohl bevorzugte Ausflihrungsbeispiele und ihre Vorteile detailliert beschrieben wurden, kénnten
verschiedene Veranderungen, Substitutionen und Abanderungen hierin vorgenommen werden, ohne von der
Wesensart und dem Schutzbereich abzuweichen, wie durch die beigefligten Anspriiche und ihre Aquivalente
definiert ist.

Beispiel 1: Herstellung stabiler Polymerteilchen durch Seitenkettenumwandlungsverfahren

[0072] Methyl-Methacrylat (88,8 g), Hexyl-Acrylat (88,8 g), Mono-Methacryloyloxyethyl-Succinat (20 g), Ethy-
len-Glycol-Dimethacrylat (2,4 g) und Isooctylglycolat (1,0 g) wurden miteinander gemischt, um eine Monomer-
mischung zu bilden.

[0073] Wasser (67,7 g) und 30 %-iges Rhodafac (16,67 g) wurden dann zu der Monomermischung zugege-
ben und vorsichtig geschert, um eine Emulsion zu bilden. Gleichzeitig wurden 600 ml Wasser auf 90°C er-
warmt. Eine 0,7 %ige Kalium-Persulfat-Losung (100 ml) wurde hergestellt und tropfenweise zu dem erwarmten
Wasser mit einer Rate von 2 ml/Min. zugegeben. Die Emulsion wurde dann tropfenweise Uber einen Zeitraum
von 40 Minuten zu dem erwarmten Wasser zugegeben, um eine Reaktionsmischung zu bilden. Die Reaktions-
mischung wurde bei 90°C beibehalten und durfte sich nach einer Stunde abkuhlen. Als die Temperatur 55°C
erreichte, wurden 20 g 17,5 %igen Kalium-Hydroxids zugegeben, um den pH-Wert der Reaktionsmischung auf
pH > 7 zu bringen. Die Reaktionsmischung wurde mit einem 200-Maschen-Filter gefiltert, um stabile Polymer-
teilchen mit einer DurchschnittsgréRe von 260 nm zu erhalten. Die resultierenden Polymere wurden mit Was-
ser auf 4 Gewichtsprozent verdiinnt, auf 60°C erwarmt und einem Schertest mit einem konstanten Rihren bei
einer hohen Geschwindigkeit (Einstellung 7) Uber 5 Minuten unter Verwendung eines Waring Commercial La-
boratory Blender (Modell Nummer 34BL97) unterzogen. Die Teilchengrée und Viskositat wurden vor und nach
dem Test gemessen.

Beispiel 2: Herstellung stabiler Polymerteilchen durch Seitenkettenumwandlungsverfahren
[0074] Das Experiment im Beispiel 1 wurde mit den folgenden Mengen von Ausgangsmaterialien wiederholt.
Methyl-Methacrylat (84 g), Hexyl-Acrylat (84 g), Mono-Methacryloyloxyethyl-Succinat (30 g) und Ethylen-Gly-
col-Dimethacrylat (2 g).

Beispiel 3: Herstellung stabiler Polymerteilchen durch Seitenkettenumwandlungsverfahren
[0075] Das Experiment im Beispiel 1 wurde mit den folgenden Mengen von Ausgangsmaterialien wiederholt.
Methyl-Methacrylat (70 g), Hexyl-Acrylat (90 g), Mono-Methacryloyloxyethyl-Succinat (38 g) und Ethylen-Gly-
col-Dimethacrylat (2 g).

Beispiel 4: Herstellung stabiler Polymerteilchen durch Seitenkettenumwandlungsverfahren

[0076] Das Experiment im Beispiel 1 wurde mit den folgenden Mengen von Ausgangsmaterialien wiederholt.
Methyl-Methacrylat (88,8 g), Hexyl-Acrylat (88,8 g), Mono-Methacryloyloxyethyl-Succinat (20 g) und Ethy-
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len-Glycol-Dimethacrylat (2 g).
Beispiel 5: Herstellung von Vergleichspolymerteilchen

[0077] Das Experiment im Beispiel 1 wurde unter Entfernen von Mono-Methacryloyloxyethyl-Succinat und
Ethylen-Glycol-Dimethacrylat unter identischen Bedingungen wiederholt.

Beispiel 6: Herstellung stabiler Polymerteilchen durch ATRP-Verfahren

[0078] Eine Mischung wurde durch ein Lésen von 80 mg a-Bromo-p-Toluylsaure in 7 ml Wasser mit 20 % Na-
triumhydroxid (140 mg), gefolgt durch 2,2'-Dipyridyl (120 mg) und Kupfer(l)-Bromid (60 mg) hergestellt. Eine
Lésung aus Mono-Methacryloyloxyethyl-Methacrylat (2 g) in Wasser (2 g) mit 20 Natriumhydroxid (0,8 g) wurde
dann zu der Mischung zugegeben, um die ATRP bei Raumtemperatur zu starten. Die Reaktion war exotherm
und die Temperatur der Reaktionsmischung stieg in 15 Minuten von 19,3°C auf 21,4°C an. Nach 30 Minuten
wurde eine Emulsion, die Methyl-Methacrylat (5 g), Hexyl-Acrylat (5 g), Rhodafac RS710 (0,25 g) und Wasser
(3 g) enthielt, hergestellt und zu der Reaktionsmischung zugegeben, um die Sekundarpolymerisation zu star-
ten. Die Reaktionsmischung wurde dann 24 Stunden lang bei Raumtemperatur gertihrt und durch ein 200-Ma-
schen-Filter gefiltert, um eine kleine Menge einer Ausfallung zu entfernen. Kalium-Persulfat (80 mg) wurde zu
dem Filtrat zugegeben. Das Filtrat wurde eine Stunde lang auf 90°C erwarmt, auf Raumtemperatur abgekuhit
und mit 20 % Natriumhydroxid auf einen pH-Wert von 8 neutralisiert, um stabile Teilchen zu erhalten. Die durch-
schnittliche Teilchengrofie betragt 145 nm.

Beispiel 7: Herstellung von Tintenzusammensetzungen

[0079] Tinten werden durch ein Standardverfahren hergestellt. Ublicherweise wird ein in Wasser dispergiertes
Pigment mit Feuchthaltemitteln (nicht durchdringend und durchdringend), einem oberflachenaktiven Mittel und
dem Polymer, das gemafR den Verfahren bei der vorliegenden Erfindung hergestellt wird, gemischt. Die letzt-
endlichen Konzentrationen der Inhaltsstoffe sind:

Pigment 3 Gewichtsprozent,
Polymer 3 Gewichtsprozent
Durchdringendes Feuchthaltemittel 10 Gewichtsprozent
Nicht durchdringendes Feuchthaltemittel 10 Gewichtsprozent
Oberflachenaktives Mittel 1 Gewichtsprozent
Wasser Rest

[0080] Ein Beispiel fur ein durchdringendes Feuchthaltemittel ist N-Methyl-Pyrrolidon. Ein Beispiel fur ein
nicht durchdringendes Feuchthaltemittel ist Diethylen-Glycol. Beispiele fur ein oberflachenaktives Mittel sind
Surfynol 420, Surfynol 465 und Surfynol 470. Ein Beispiel fiir ein Pigment ist Cab-O-Jet 300, obwohl andere
Pigmente gleichermallen anwendbar sind. Die Mischung wird geschuttelt oder gerihrt, um eine einheitliche
Tintenldsung zu erhalten.

[0081] Um einen Drucktest durchzufiihren, wird die Tinte in die Schwarztintenkassette eines HP-Deskjet-Dru-
cker-Prototypprodukts gefullt und mit einer Frequenz von 20 kHz gedruckt.

Tabelle 1: Schertestergebnisse fur in den Beispielen 1-5 hergestellt Polymere

Polymerteilchengréfie Vor dem Rihren Nach dem Riihren Testerqebnis*®

Beispiel 1 260 265 Bestanden

Beispiel 2 225 235 Bestanden

Beispiel 3 290 320 Bestanden

Beispiel 4 250 240 Bestanden

Beispiel 5 260 Polymer ausge- Durchgefallen
falle**

* Ein Polymerteilchen besteht den Schertest, wenn die TeilchengrofRedifferenz vor und nach dem Rihren we-
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niger als 10 % betragt.
** Polymerteilchen in dem Beispiel 5 hat den Test nicht bestanden, da kein Stabilisator vorhanden ist.

Tabelle 2: Wasserechtheits- und Schmierbestandigkeitstestergebnisse fir Tinten, die in den Beispielen 1-6
hergestellte Polymere beinhalten

Tinte beinhaltet Wasserechtheit Schmierbestdndigkeit
Polymer aus (mOD*) (mOD)

Beispiel 1 1 75
Beispiel 2 5 80
Beispiel 3 4 75
Beispiel 4 5 80
Beispiel 5 0 30
Beispiel 6 4 60

Kein Polymer 450 300

* Die optische Dichte wird durch ein Mac Beth-Densitometer gemessen.
Patentanspriiche

1. Ein Verfahren zum Herstellen amphipathischer Polymerteilchen, mit folgenden Schritten:
Beimischen eines wassrigen Tragermittels, eines ungesattigten Monomers mit einer hydrophoben Moietat, ei-
nes ungesattigten Monomers mit einer umwandelbaren Moietat und eines oberflachenaktiven Mittels, um eine
Emulsion zu bilden;
Einleiten einer Polymerisation durch Zugeben eines Katalysators zu der Emulsion;
Fortsetzen der Polymerisation bei einer Temperatur und fiir einen Zeitraum, die ausreichend sind, um amphi-
pathische Polymerteilchen zu bilden,
wobei die amphipathischen Polymerteilchen einen Grofienbereich von 50 bis 500 nm aufweisen.

2. Ein Verfahren zum Herstellen amphipathischer Polymerteilchen, mit folgenden Schritten:
Beimischen eines Initiators mit einem oder mehreren radikal ibertragbaren Atomen oder Gruppen, eines hy-
drophilen Monomers, eines Liganden und eines Katalysators, um eine ATRP-Mischung zu bilden;
Beimischen eines oder mehrerer hydrophober Monomere, eines oberflachenaktiven Mittels und von Wasser,
um eine Emulsion zu bilden;
Zugeben der Emulsion zu der ATRP-Mischung, um die amphipathischen Polymerteilchen zu bilden,
wobei die amphipathischen Polymerteilchen GréRen von etwa 50 bis etwa 500 nm und einen Polydispersitat-
sindex von 1 bis 1,2 aufweisen.

3. Ein Verfahren gemaR Anspruch 1 oder 2, das ferner den Schritt eines Filterns der Reaktionsmischung
durch ein Filter aufweist.

4. Ein Verfahren gemaf} einem der vorherigen Anspriiche, das ferner den Schritt eines Beimischens eines
polymerisierbaren Farbstoffmonomers aufweist.

5. Ein Verfahren gemafR einem der vorherigen Anspriiche, das ferner den Schritt eines Beimischens eines
Vernetzungsmittels aufweist.

6. Amphipathische Polymerteilchen, die durch ein Verfahren gemaf einem der vorherigen Anspriiche er-
haltlich sind.

7. Teilchen gemaf Anspruch 6, bei denen der Gehalt von Polymereinheiten, die aus dem ungesattigten
Monomer hergeleitet sind, das entweder die umwandelbare Moietat oder die hydrophile Moietat beinhaltet,
zwischen 1 und 60 Gewichtsprozent betragt.

8. Teilchen gemal Anspruch 6 oder 7, bei denen der Gehalt von Polymereinheiten, die von dem ungesat-
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tigten Monomer hergeleitet sind, das die hydrophobe Moietat beinhaltet, zwischen 30 und 99 Gewichtsprozent
betragt.

9. Eine Tintenzusammensetzung mit folgenden Merkmalen
einem Tragermittel,
einem oberflachenaktiven Mittel, und
amphipathischen Polymerteilchen gemaf einem der Anspriche 6 bis 8,

wobei das Tragermittel Wasser oder eine Mischung aus Wasser und einem oder mehreren Feuchthaltemitteln
ist.

10. Eine Tintenzusammensetzung gemafl Anspruch 9, die zusatzlich ein Pigment aufweist.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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