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Vynélez se tyka pripravy nesymetrickych
chinolinmonoazacyaninovych barviv obecné-
ho vzorce I:
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ve kterém

R znamend alkylskupinu s celkovym poétem
uhlikovych atomi 1 aZ 4,

Rt znamena vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomt 1az?2,
alkoxyskupinu s celkovym poétem uhli-
kovych atomu 1 aZz 2 nebo halogen,

R2 znamenad vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomu
1 az 2, alkoxyskupinu s celkovym poétem
uhlikovych atomt 1 aZ 2 nebo halogen a

R3 znamené vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomi 1 az
2 nebo alkoxyskupinu s celkovym poétem
uhlikovych atomua 1 a% 2,

které se pouzivaji k optické sensibilizaci halo-

gensttibrnych barevnych fotografickych ma-

teridlt pro modrou spektralni oblast.
Zndmy zphsob pripravy téchto barviv

197695

spoéivd v zdlouhavé dvojstupfiové synteze,
ktera spodiva v: a) v pripravé a isolaci kon-
denzaéniho produktu (1-methyl-1,2-dihydro-
chinolin-2-aza-2'-benzthiazolu), ktery se ziska
reakci prisluSného 2-aminobenzthiazolu a
I-methyl-2-methylmerkaptochinolinium me-
thosulfdtu; kondenzaéni produkt je nutno
zdlouhavé &istit presraZenim chloristanem sod-
nym a extrakci benzenem, b) kvarternizaci
kvarternizaénim ¢inidlem (na pf. 1,3-propan-
sultonem) za tvorby chinolinmonoazacyani-
nového barviva.

VySe uvedené nedostatky nema zptisob
piipravy nesymetrickych chinolinmonoaza-
cyaninovych barviv podle vynalezu, jeho%
podstata spoéiva v tom, Ze se pFipravi kvar-
terni soli obecného vzorce II
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ve kterém

R! znamena vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomti 1 a2 2,
-alkoxyskupinu s celkovym poétem uhli-
kovych atomt 1 aZ 2 nebo halogen,

R? znamend vodikovy atom, alkylskupinu



s celkovym poétem uhlikovych atomd 1 az
2, alkoxyskupinu s celkovym poétem uhli-
kovych atomi 1 aZ 2, halogen

z ptislu$ného 2-aminobenzthiazolu a 1,3-pro-
pansultonu pfi teploté lazné 130 az 140 °C,
ktera se nechd reagovat bez isolace a ¢iSténi
s l-alkyl-2-alkylmerkaptochinolinovou kvar-
terni soli obecného vzorce III
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R znamena alkylskupinu s celkovym podtem
uvhlikovych atomt 1 aZ 4,

R? znamenad vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomi
1 az 2 nebo alkoxyskupinu s celkovym
poétem uhlikovych atomi 1 a% 2 a

X'’ znamena brom nebo jod,

v prostiedi pyridinu a triethylaminu k ziskani

chinolinmonoazacyaninového barviva obec-
ného vzorce I
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R znamena alkylskupinu s celkovym podtem
uhlikovych atomu 1 a? 4,

R! znamen4 vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomu
-1 a2 2, alkoxyskupinu s celkovym poétem
uhlikovych atomit 1 aZ 2 nebo halogen,

R2? znamena vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomu
1 aZ 2, alkoxyskupinu s celkovym podtem
uhlikovych atomt 1 aZ 2 nebo halogen a

R3 znamend vodikovy atom, alkylskupinu

s celkovym poétem uhlikovych atomalaz2.

nebo alkoxyskupinu s celkovym poétem

uhlikovych atomt 1 a% 2.

Kondenzace barviva probiha pii teploté
lazné& 120 az 130 °C b&hem 1 hodiny. Pak se
nechd v chladnu vykrystalovat. giéténi se
provadi rekrystalizaci ve smési methanol +
voda v poméru (1:1). Ztraty pii &ist&ni jsou
minimalni.

Zpisob piipravy chinolinmonoazacyani-
novych barviv vzorce I podle vynalezu je
jednoduchy, nevyZaduje izolaci a &i$t&ni kvar-
terni soli, nybrZ vznikaji dale ptimou reakei
s 2-alkylmerkaptochinolinovou kvarterni solf
v prostiedi pyridinu a triethylaminu. Barviva
jsou ziskdna v dobrych vyté&icich a neni za-
potfebi je zdlouhavé ¢&istit presraZovanim,
piipadns extrakei rozpoustdly. Cisténi barviv
pouhou krystalizaci je dostatedné a s mini-
malnimi ztratami na vytézcich.

Ptiklady provedeni

Piiklad 1

1-Ethyl-2-chinolino-2-aza-2°/3’'-(gama-sulfo-
propyl)-6'-methylcyanin

Do trihrdlé bariky o objemu 260 ml opatiené
michadlem a zpétnym chladitem se vloii:
1,66 g 2-amino-6-methylbenzthiazolu a 1,3 g
1,3-propansultonu.

Smés se zahfiva béhem 1,5 hodiny pii tep-
loté lazné 130 aZ 140 °C za dobrého michani.
Ke konci je nutno michani vypnout pro za-
tuhnuti vytvofené kvarterni soli. Pak se
pFidé

30 ml pyridinu a opatrné se zatuhla smés
rozmicha na jemnou suspensi. K vznik-
1é suspensi se pfida ,

3,5 g jemné rozetieného 1-ethyl-2-ethylmer-
kaptochinolinium jodidu a

2 ml triethylaminu.

Roztok barviva vznik4d zahfivanim
reakéni smési béhem 1 hodiny pfi
teploté 1azné 120 aZ 130 °C za dobrého
michani. Necha se vykrystalovat do
druhého dne. Surové barvivo se pie-
krystaluje v

100 ml smési methanol + voda v poméru
1:1).
(Suéi s?e volné na vzduchu do konstant-
ni hmotnosti. VytéZek 2,2 g (50 %, theo-
retického vytéiku)
Teplota tani 319 az 320 °C
Vzhled: &ervené krystalky
Absorpéni maximum (v ethanolu):
404 nm

Piiklad 2

1-Ethyl-6-methoxy-2-chinolino-2-aza-2'/3 -

(gama-sulfopropyl)-6-methoxythiacyanin
Do tiihrdlé bariky o objemu 250 ml opatie-

né michadlem a zpétnym chladidem se vloii:

1,8 g 2-amino-6-methoxybenzthiazolu a

1,3 g 1,3-propansultonu.

Smés se zahtiva béhem 1,5 hodiny pfi tep-
loté lazné 130 a% 140 °C za dobrého michani.
Po zatuhnuti smési se michani zastavi a piida

30 ml pyridinu. Opatrné se rozmichid na
jemnou suspensi. Pak se pfida -
3,3 g jemné rozetfeného 1-ethyl-2-ethylmer-

_ kapto-6-methoxychinolinium bromidu
a 2 ml triethylaminu.

Reakéni smés se refluxuje 1 hodinu
pii teplotélazné 120 az 130 °C za micha-
ni a vznikly roztok barviva se pielije
do kadinky. Barvivo krystaluje jiZ
za_tepla. Po vychladnuti se odsaje
a Cisti prekrystalizaci v :
(2?0 ;1)11 vodného roztoku methanolu
Vytézek 1,9 g (67 %theoretického vy-
tézku)

Teplota tani 210 ai 212°C

Vzhled: Zluté krystalky

Absorpéni maximum (v ethanolu) :

423 nm



Priklad 3

1-Ethyl-6-methoxy-2-chinolino-2-aza-2'/3’-
(gama-sulfopropyl)-6 ‘methylthiacyanin

Do tiihrdlé banky o objemu 2560 ml opa-
tFené michadlema zpétnym chladidem se vloZi:
1,65 g 2-amino-6-methylbenzthiazolu a
1 3 g 1,3-propansultonu.

Smés se zahtiva bshem 1 ,b hodiny pfi tep-
loté 1azn& 130 a% 140 °C za dobrého michani.
Pti zatuhnuti smési je nutno michani zastavit.
K taveniné se pfida

30 ml pyridinu a opatné rozmiché na jemnou
suspensi.
v pyridinu se vloZi
3,3 g 1l-ethyl-2-ethylmerkapto-6-methoxy-
chinolinium bromidu a
2 ml triethylaminu.

K suspensi kvartérni soli

Reakéni smés se zahfiva pii teploté.
lazné 120 aZ 130 °C béhem 1 hodiny za
dobrého michani. Barvivo zaéne kry-
stalovat jiz za tepla. Po ochlazeni se
surové barvivo odsaje a ptrekrystaluje
ve

150 ml vodného methanolu (1 :1).
Susi se na vzduchu do konstantni
hmotnosti.
Vytézek 2,6 g (55 9, theoretického
vytéiku)

" Teplota tani 297 ai 299 °C

Vzhled: Zluté krystalky
Absorpéni maximum (v ethanolu):

420 nm

PREDMET VYNALEZU

Zptsob ptipravy nesymetrickych chinolin-
monoazacyamnovych barviv obecného vzor-
ce I
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. (CH,);80; R

ve kterém -

R znamend alkylskupinu s celkovym poétem
uhllkovych atoma 1 az 4,

R! znamend vodikovy atom alkylskupinu
s celkovym podétem uhllkovych atomu 1az
2, alkoxyskupinu s celkovym podtem uhli-
kovych atomu 1 aZ 2 nebo halogen,

Rz znamend vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhhkovych atomu 1az
2, alkoxyskupinu s celkovym poétem uhli-
kovych atoma 1 aZ 2 nebo halogen,

Rs znamend vodikovy atom, alkylskupinu

s celkovym poétem uhllkovych atomul az -

-2 nebo alkoxyskupinu s celkovym podtem
uhlikovych atomu 1 aZ 2,
vyznadujici se tim, Ze se piipravi kvarterni
sl obecného vzorce II
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ve kterém

R! znamenad vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomu
1 az 2, alkoxyskupinu s celkovym pocétem
uhlikovych atomd 1 aZ 2 nebo halogen,
R? znamena vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomi
1 az 2, alkoxyskupinu s celkovym poé-
tem uhhkovych atomu 1 aZ 2 nebo halogen
z prislu§ného 2-aminobenzthiazolu a 1,3-
propansultonu, ktera se bez isolace necha pl’"i-
mo reagovat s l-alkyl-2-alkylmerkapto-
(I:hinolinio'vou kvarterni soli obecného vzorce
I
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ve kterém

R znamena alkylskupinu s celkovym podtem
uhlikovych atomu 1 aZ 4,

R3 znamend vodikovy atom, alkylskupinu
s celkovym poétem uhlikovych atomii 1 az 2
nebo alkoxyskupinu s celkovym poétem
uhlikovych atomi 1 a% 2 a

X" znamena brom nebo jod,

I v prosttedi pyridinu a triethylaminu.
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