CESKOSLOVENSKA
SOCIALISTICKA
REPUBLIKA

(19}

POPIS VYNALEZU

K PATENTU

(22) P¥ihlaSeno 13 03 81
(21} (PV 1844-81)

(32) (31) (383) Pravo pFednosti od 13 03 80
(1979/80-8) Svycarsko

(40] Zvefrejnéno 30 07 82

219949

(11)

(51) Int. C1.3
€ 07 D 209/50
C 09 B 7/08

{B2)

URAD PRO VYNALEZY | (45) Vyddno 15 09 85

A OBJEVY

(72)
Autor vynélezu

{73)
Majitel patentu

IQBAL ABUL dr., EITINGEN (Svycarsko)

CIBA-GEIGY AG, BASILE] (Svycarsko)

(54) Zpiisob p¥ipravy 1: 1-kevovych komplexi isoindolinazind

1

Vynédlez se tykéd zptisobu pfipravy 1:1-ko-
vovych komplexi isocindolinazint, které jscu
vysoce hodnotnymi pigmenty pro barveni vy-
sokomolekularnich latek.

Zpusobem podle vyndlezu se tedy pripra-
vuji 1:1-kovové komplexy isoindolinazind o-
becného vzorce I

R
N-N=C”
N
qu T S
Ry
Y (1)

v némZ

kruh A je popPipadg jesté substituovéan
atomem chloru,

R znamend wodik nebo methylovou sku-
pinu,

B znamend 5- nebop 6-¢lenny heterocyklic-
ky zbytek s 1 nebo 2 atomy dusiku nebo s 1
atomem Kkysliku a se 3 aZz 5 atomy uhliku

v heterocyklickém zbytku,
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Ry znamend hydroxyskupinu nebo merkap-
toskupinu, a

Y znamend zbytek obecného vzorce II ne-
bo obecného vzorce III

}L-C—NH—[C Jn-1—Ry (11)
A
nebo
lﬂr—csz‘ (111)
g
kde

Z, a Z, znamenaji atom kysliku nebo ato-
my siry,

n znamend ¢islo 1 nebo 2 a

Ry znamend alkylovou skupinu s 1 aZ
4 atomy uhliku, aralkyiovou skupinu se 7
az 10 atomy uhliku nebo arylovou skupi-
nu se 6 aZ 10 atomy uhliku, pop¥ipadé sub-
stituovanou skupinami ze souboru zahrnu-
jiciho atom chloru, atom bromu, nitrosku-
piny, trifluormethylovou skupinu, karba-
moylovou skupinu, sulfamoylovou skupinu,
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alkylovou skupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku, al-
koxyskupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku nebo
alkylsulfamoylovou skupinu s 1 aZ 4 atomy
uhliku, alkanoylaminoskupinu se 2 aZ 6
atomy uhliku, alkylkarbamoylovou skupinu
se 2 aZ 6 atomy uhliku, nebo alkoxykarbo-
nylovou skupinu se 2 aZ 6 atomy uhliku, po-
pfipadé atomy chloru nebo atomy bromu,
nebo methylovymi skupinami substituovanou
fenoxyskupinu, fenylkarbamoylovou skupi-
nu nebo fenylsulfamoylovou skupinu, nebo
znamend zbytek obecného vzorce IV

R

N

('E-? *
TS

.—Rs-(f'.‘)n:,HN-IC"-N
Z, Z; (V)

=N -N

v ném¥

Rs znamend alkylenovou skupinu se 2 a%
_4 atomy uhliku nebo arylenovou skupinu

se 6 aZ 10 atomy uhliku,

Ry’ znamend alkylovou skupinu s 1 aZ 4
atomy uhliku nebo arylovou skupinu se 6
aZ 10 atomy uhtiku.

Isoindolinonaziny obecného vzorce I mo-
hou mit jakoZto substituenty benzenového
zbytku A atomy chloru s vfhodou vSak jsou
nesubstituovény.

. R znamend s vyhodou atom vodiku nebo
methylovou skupinu.

B znamend péti¢lenny aZ 3estiClenny he-
terokruh obsahujici k atomu uhliku *C v
beta-poloze atom dusiku nebo kysliku a po-
pfipadé& atom dusiku, kysliku nebo siry, ja-
ko dalsi heteroatom a anelovany benzenovy
kruh nebo heterocyklicky kruh. B zname-
né napfiklad kruh pyrazolovy, pyridinovy,
pyrimidinovy, chinolinovy nebo kumarino-
vy.

R; znamend s vyhodou hydroxylovou sku-
pinu.
skupinu, je to s vyhodou alkylovd skupina

JestliZe Ry nebo R,' znamend alkylovou
s 1 aZ 4 atomy uhliku. JestliZe Ry nebo Ry’
znamend arylovou skupinu, je to napiiklad
skupina naftylovd a zvl4s§té skupina feny-
lova. Vyhodnymi jsou kovové komplexy o-
becného vzorce V

/

R
N—-’I\Iﬁl/’T\
N0
(v)
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kde znamené

M atom niklu nebo médi

R' atom vodiku nebo methylovou skupi-
nu,

B‘ pyrazolovou, pyrimidinovou, chinolino-
vou nebo kumarinovou skupinu a

Y‘ skupinu obecného vzorce VI, VII ne-
bo VIII

X4 (Vi) nebo

H
N-=C
" vill)
X, (

pridem¥

X, znamend atom vodiku, chloru nebo bro-
mu, hnitroskupinu, trifluormethylovou sku-
pinu, karbamoylovou nebo sulfamoylovou
'skupinu, alkylovou skupinu, alkoxyskupinu
nebo alkylsulfamoylovou skupinu vZdy s 1
a¥ 4 atomy uhliku, alkanoylaminoskupinu,
alkylkarbamoylovou skupinu nebo alkoxy-
karbonylovou skupinu vZdy s 2 aZ 6 atomy
uhliku, popiipadé& atomem bromu nebo chlo-
ru nebo methylenovymi skupinami substi-
tuovanou fenoxyskupinu, fenylkarbamoylo-
vou skupinu nebo fenylsulfamoylovou sku-
pinu a

X, znamend atom vodiku, chloru nebo bro-.
mu, alkylovou skupinu nebo alkoxyskupi-
nu vZdy s 1 aZ 4 atomy uhliku.

Obecné vzorce I a V piledstavuji jednu z
rliznych isomernich forem.

1:1-kovové komplexy isoindolinazinfi obec-
ného vzorce I se podle tohoto vynédlezu p¥i-
pravuji tim, 7e se hydrazon obecného vzor-
ce IX

/R
HNN =€,

O

Rt (1x)
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v némi

R, R a B majl shora uvedeny vyznam,
zah¥ivd v pPitomnosti ¢inidel odevzdavaii-
cich kov v poldrnim organickém rozpoui-
tédle s isoindolinonem obecného vzorce X

vV némz

Y a A maji shora uvedené v§znamy, ne-
bo s aminoiscindoleninem obecného vzorce
X1

(XI)
v ném¥

R, a Ry znamenaji atom vodiku, alkylo-
vou skupinu, arylovou skupinu nebo hete-
roarylovou skupinu nebo E; a Ry znamena-
il spolatné s atomem dusiku heterocyklic-
ky psticlenny nebo Sestifienny kruh a

A a Y maji shora uvedeny vyznam, na
teploty 100 aZ 209 °C.

Sloufienina cbecného vzorce XI se ziska
reakci aminciminoisoindolen'nu obecného
vzorce XIII

kde A, R, a Ry maji shora uvedeny vyznam,
se slouceninou obecného vzorce XIV
Zy=C—N—{C,-;—Ry (XIV)

Zy

kde Ry, 7y, Zy a n maji uvedeny vyznam,
zviaSteé s isothiokyandéty cbecného vzorce
XV nebo xVi

secen{
2

X

(xv) nebo

kde X; a X, maji shora uvedeny vyznam.

Sloutenina obecného vzorce XIII se ziska
reakc! aminoiminoizoindoleninu obecného
vzorce XVII

(Xvil]

s aminem obecného vzorce

Ry

Rs

kde R; a Ry maii uvedeny vyznam.

Pokud R; a Ry znamenail alkylové skupi-
ny, maji tyto skupiny s vyhodou 1 aZ 6 ato-
mf uhliku. JestliZe Rg znamend arylovou
skupinu, znamend s vyhodou fenylovou sku-
pinu substituovanou popfipadé atomy chlio-
ru, alkylovymi skupinami nebo alkoxysku-
pinami vZdy s 1 aZ 4 atomy uhliku. JakoZ-
to priklady aminoiminoisoindolinontt se uva-
déji sloudeniny uvedené na str. 5 britské-
ho patentového spisu ¢islo 1465 595.

JakoZto pFiklady sloutenin obecného vzor-
ce XIV lze uvést:

methylisokyanat,

ethylisokyanét,

n-propylisokyanat,
isopropylisokyanat,
n-butylisokyanét,

isobutylisokyanét,
cyklohexylisokyandt,
fenylisokyanat,

N-o0, m- nebo p-chlorienylisokyanét,
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N-o0, m- nebo p-methylfenylisokyanat,

N-o0, m- nebo p-methoxyfenylisokyanét,

N-a-naftylisokyanat,

acetylisokyanat,

propionylisokyanat,

butyrylisokyanat,

benzoylisokyanat,

methylisothiokyanat,

ethylisothiokyanét,

n-propylisothiokyanat,

isopropylisothiokyanat,

n-butylisothiokyanat,

tolyldiisothiokyanat,

N-0-, m- nebo p-chlorbenzoylisothiokyanét,

N-o0-, m- nebo p-methylbenzoylisothio-
Kkyanét,

N-e-naftylisothiokyanét,

N-0-, m- nebo p-chlorfenylisothiokyanét,

N-0-, m- nebo p-methylfenylisothiokyanét,

N-o0:, m- nebo p-methoxyfenylisothiokyanat,

N-g-naftylisothiokyanat,

1,4-fenyldiisokyanét,

1,4-fenyldiisothiockyanét,

tolyldiisokyanat,

cyklohexylisothiokyanét,

fenylisothiokyanét.

Hydrazony obecného vzorce 1X se ziska-
ji o sob& zndmym zpusobem reakcl oxoslou-
teeniny obecného vzorce XVIII

R

7’

C::C -~
Je
Ry
(xvil)

kde R, R; a B maji shora uvedeny vyznam
nebo jeho iminu nebo zvla§t& anilu s hyd-
razinhydréatem.

JakoZto priklady oxosloucenin obecného
vzorce -XVIII se uvddéji na strané 11 a 12
britského patentového spisu &islo 1467 596
uvedené aldehydy a ketony a ddle 2-for-
myl-5,5-dimethylcyklohexan-1,3-dion a 1-fe-
nyl-3-methyl-4-formyl-5-merkaptopyrazol.

Isoindolinony obecného vzorce X, které
se pouZivaji jako wvychozi latky, se ziskajl
reakci iminoisoindolinonu obecného vzorce

0

R

NH

kde A maéa shora uvedeny vyznam, se slou-
¢eninou obecného vzorce XIV.
JakoZto prostfedkidt odevzddvajicich kov

8
se pouZivd s vyhodou soli zinku, kadmia,
kobaltu, Zeleza, zv1ast8 viak soli médi a
niklu, popiipadé smési soli takovych kovd.
Ugelnd se pouZivd mravendandl, octanfi ne-
bo steardtll t&chto kovil.

Reakce se provadi v poldrnim rozpous-
tédle, zvlast& v rozpoust&dle hydrofilni po-
vahy, jako jsou napfriklad amidy, napfiklad
dimethylformamid, formamid, dimethylacet-
amid, nebo jako je N-methylpyrrolidon, dé-
le jako jsou dimethylsulfoxid, acetonitril
nebo alkohol, jako napFiklad ethylcellosol-
ve. MGZe se také pouZivat smési poldrnich
rozpoustédel. ]

Reakéni teplota je dcelné 100 aZ 200 °C.

Izolace ziskanych kovovych komplexl se
provadi obvykle filtraci. Odséty materiél se
dobfe promyje rozpoustédlem. Pigment se
ziskd ve vynikajicim vyt&Zku a ve vynika-
jici Cistoté. M{Ze se ho bez daldiho &iSté-
ni pouZit v jemné& rozptylené formé& k bar-
veni vysokomolekuldrnich organickych ma-
teridlu, jako jsou napfiklad estery a ethe-
ry celulézy, jako ethylceluléza, acetylcelu-
16za, nitrocelul6za, dédle jako jzou polyami-
dy, popfipad& polyurethany nebo polyeste-
ry, pfirodni pryskyFice nebo syntetické prys-
kyFice, jako jsou napfiklad aminoplasty,
zvla§té pak modovinoformaldehydové a
melaminoformaldehydové pryskyfFice, alky-
dové pryskyFice, fenoplasty, polykarbonéty,
polyolefiny, jako jsou polystyren, polyvi-
nylchlorid, polyethylen, polypropylen, poly-
akrylonitril, ester polyakrylové kyseliny, ter-
moplastické nebo teplem tvrditelné prysky-
Fice akrylové, kauduk, kasein, silikon, sili-
konové pryskyFice, a to vZdy jednotlivé ne-
bo ve smé&sich.

Uvedené vysokomolekuldrni sloufeniny
mohou byt ve formé& plastickych hmot, ta-
venin nebo ve formé zvldkiovatelnych roz-
tokfl, lakd nebo tiskovych barev. Vidy po-
dle aéelu pouZiti se ukdzalo také jako ulel-
né pouZivat pigmentll jako ténovafli nebo
ve formé& pripravki.

Pigment méZe byt ve formé, ve které se
ziskd pii syntéze, nebo se miaZe pouZivat
v jemné mleté formé a pak poskytuje opak-
ni wvybarveni. MiZe se v8ak také podrobit
intenzivnimu mleti a pak se ziskaji trans-
parentni vybarveni, jako napriklad barev-
né silné efektni kovové laky.

Pigmenty v lacich se vyznaluji piiznivy-
mi tokovymi charakteristikami.

Ziskand vybarveni napfriklad v plastic-
kych hmotdach, vldknech a lacich se vyzna-
¢uji velkou barevnou silou, vysokou C¢isto-
tou odstinu vybarveni, dobrou dispergova-
telnosti, dobrou stélosti p¥i pFelakovani, o-
dolnosti proti migraci, proti teplu a svétlu
a proti pliscbeni pové&trnostnich vlivit a ta-
ké dobrym leskem.

V nésledujicich prikladech, které vyndlez
objasliuji, jsou procenta min&éna hmotnost-
né a teploty jsou uvadény ve stupnich °C.
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Priklad 1

1,09 g (0,005 molu) 3-Acetyl-4-hydroxyku-
marinhydrazonu a 1,31 g (0,00525 molu)
tetrahydratu octanu niklu se suspenduje v
40 ml ethylcellosolve. Suspenze se zahfe-
je na 60 °C, pFidd se 1,41 g (0,005 molu}
1-fenylthiokarbamoyliminoisoindolinonu-3,
pripraveného z fenylisothickyandtu a z 1-
-iminoisoindolinonu-3.

Reaktni smés se zahPeje na teplotu 120
stupii@i Celsia a pii této teplot& se miché po
dobu dvou hodin. Kovovy komplex vypadune
v tak husté formé, Ze se mezi tim musi zFe-
dit ethylcellosolve. Po uplynuti reakéni do-
by dvou hodin se ochladi na teplotu 100 °C
a odfiltruje se za horka. Odsatad latka se
promyje ethylcellosolve a lihem a suli se
pFes noc ve vakuu pfi teploté 80 °C. Tak se
ziskd 2,5 g (92,9 %' teorie) 1l:1-komplexu

niklu vzorce
w0
\"/
0

N\Nfs

N—N"
|

. Z
I‘ISC I

0% 0O

Elementdrni analyza: CygH;N504SNi,
molekulovd hmotnost 538,23

vypotteno:

C 58,02 %, H 3,18 %, N 13,01 %, S 5,96 %,
Ni 10,91 %,

nalezeno:

C 58,00 %, H 3,1 %, N 13,1 %, S 6,2 %,
Ni 10,9 %.

Uvedeny pigment vybarvuje plastické hmo-
ty a laky na Cervené odstiny vynikajici sta-
losti.

Pfiklad 2

Suspenduje se 1,09 g (0,005 molu) 3-ace-
tyl-2,4-dihydroxychinolinhydrazonu a 1,31 g
(0,00525 molu) tetrahydratu acetdtu niklu
v 40 ml ethylcellosolve, vznikld suspenze se
zahteje na teplotu 60 °C a pak se pfida 1,55
gramu (0,005 molu} 1-benzoylthiokarba-
moylimino-3-o0x0-isoindolinu, pfipravenéhe z
benzoylisothiokyandtu a 1-imino-3-0x0isoin-
dolinu.

Reakini smés se zahie,e za michani na
teplotu 120 °C a michd se pii této teplotd
po dobu dvou hodin. Po uplynuti reak¢ni do-

13

by se ochladi na 100 °C a za horka se fil-
truje. Odsatd latka se promyje ethylcello-
solve a ethanolem a su8i se pfes noc ve
vakuu pfi teploté 80 °C. Timto zplisobem se
ziska 2,3 g (81 % teorie) derveného kom-
plexu kovu vzorce

Mikroanalyza: Co7H gNgO3SNi,
molekulovd hmotnost 565

vypodteno:

57,34 % C, 3,18 % H, 14,86 % N, 5,66 %! S,
10,39 % Ni,

nalezeno:

577 % C, 31 % H, 149 % N, 57 % S,
10,6 9% Ni.

Uvedeny pigment vybarvuje plastické hmo-
ty a laky na Cervené odstiny vynikajici sta-
losti.

Pfiklad 3 aZ 14

Obdobnym zplisobem jako podle pfikla-
du 1 a 2 se ziskaji dal3i 1:1-niklové kom-
plexy, jestliZe se kondenzuje hydrazon ve
sloupci 2 tabulky 1 uvedené oxoslouleniny
s isoindolinonem vzorce

N-C-NH-+tc+Ar (n=2 nebo 1)
I i
S 0 nd

ktery se zizkd kondenzaci ve sloupci 3 uve-
deného 3-iminocizeindolinonu s izothiokyané-
tovou sloufeninou uvedenou ve sloupci 4.
Ve sloupci 5 je uveden odstin v polyvinyl-
chloridu (PVC).
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Tabulka I
Pfiklad Oxoslougenina Isoindolinon S—C=N-} ¢ Ar,_, Odstin
¢islo - I - v PVC
o
. (n = 2 nebo 1)
3 2-fenyl-5-acetyl-4,6-dihydro- 1-iminoiso- fenylisothiokyanét oranZovy
xypyrimidin indolinon-3
4 3-acetyl-2,4-dihydroxy- 1-iminoiso- fenylisothiokyanat cerveny
chinolin indolinon-3
5 5-acetyl-2,4,6-trihydroxy- 1-iminoiso- fenylisothiokyanét oranZovy
pyrimidin indolinon-3
6 1-p-chlorfenyl-3-methyl-4- 1-iminoiso- fenylisothiokyandt ' ¢erveny
-acetylpyrazolon-5 indolinon-3
7 1-p-chlorfenyl-3-methyl-4- 1-iminoiso- fenylisothiokyanét Cerveny
-acstylpyrazolon-5 indolinon-3
8 3-acetyl-2,4-dihydroxy- 1-iminoiso- p-chlorbenzoylisothio- cerveny
chinolin indolinon-3 kyanat
9 3-acetyl-2,4-dihydroxy- 1-iminoiso- p-tolylisothiokyanét gerveny
chinolin indolinon-3
10 3-acetyl-2,4-dihydroxy- 1-iminoiso- p-chlorfenylisothio- derveny
chinolin indolinon-3 kyanét
11 3-acetyl-4-hydroxykumarin 1-iminoiso- 3,4-dichlorfenylisothio- oranZovy
indolinon-3 kyanét
12 3-acetyl-4-hydroxykumarin 1-iminoiso- p-methoxyfenylisothio- Sarlatovy
indolinon-3 kyanét
13 3-acetyl-4-hydroxykumarin 1-iminoiso- p-methoxybenzoyliso- oranZovy
indolinon-3 thiokyanét
14 1-fenyl-3-methyl-4-formyl- 1-iminoiso- 3-chlor-4-methyl-ben- Cerveny
-5-merkaptopyrazol indolinon-3 zoylisothiokyanét
15 3-acetyl-4-hydroxykumarin 1-imino-5,6-di-  3-trifluormethylfenyl- derveny
chlorisoindo- isothiokyanét
linon-3
Priklad 16
2,07 g (0,006 molu) slouceniny vzorce
N
)
Ny OH N, S
| 2%H N
C N
N—N""0
H3C
HN X
) Ho” N
HN
ve formé& hn&dého prasku.
pfripravené z 1,3-diiminoisoindolinu a 3-ace- Mikroanalyza: CogHi7N5O9SNi,
tyl-2,4-dihydroxychinolinhydrazonu, 15 g molekulovd hmotnost 522,2
(0,006 molu) tetrahydratu octanu niklu a
0,85 g (0,006 moluj thiobenzamidu se sus- vypoisiteno: 4
penduje v 60 ml dimethylformamidu a pak 59,80 % C, 3,28 % H, 13,41 %' N, 6,14 % S,
se zahteje na teplotu 110 °C. Smés se ne- 11,24 % Ni,
chd reagovat pfi této teploté po dobu jed- nalezeno: o
né hodiny. Pak se ochladi na teplotu 80 °C 59,46 % C, 35 % H, 13,82 % N, 57 %' S,
a filtruje se. Odsatd latka se promyje di- 11,3 % Ni.

methylformamidem a ethanolem a su$i se
pfes noc ve vakuu pii teplotd 80 °C.

Tak se ziska 2,82 g {90 % teorie) 1:1-kom-
plexu niklu vzorce (bréan zretel jen na moZ-
né isomerni, popiipadé tautomerni formy)

Uvedeny komplex barvi plastické hmoty
a laky na hnédé odstiny s vynikajici stalos-
ti.
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Priklad 17

JestliZe se pouZije pFi zplisobu podle pii-
kladu 21 misto thiobsnzamidu pouZije thic-
acetamidu ziskd se pri obdobném postupu
1:1-kompiex niklu nésledujiciho sloZeni (v
tivahu brdna jedna z moZnych isomernich,
popfFipadé& tautomernich forem])

HO

ve formé cervenohnédeho prasku.

Mikroanalyza: Cy H;5N;O9SNi,
molekulovd hmotnost 460,2

vypocteno:
54,81 % C, 3
12,76 % Ni,
nalezeno:
546 % C, 35 % H,155 % N, 6,7 %'S
126 Y% xi.

,29 % H, 15,22 %' N, 6,97 % S,

Priklad 18

Suspenduje se 1,09 g (0,005 molu) 3-ace-
tyl-2,5-dihydroxychinolinhydrazonu a 1,318
{0,00525 molu) tetrahydratu octanu niklu ve
100 ml dimethylformamidu, vznikld suspen-
ze se zahfieje na teplotu 60 °C a prida se
1,66 g 1-e-naftylthiokarbamoylimino-3-oxo-
~isoindolinu pfFipraveného z 2-naftylisothio-
kyanéatu a 1-imino-3-oxoisoindolinu.

Reak&ni smés se zahPeje za michdni na

teplotu 120 °C a miché se pli této teplot&

po dobu dvou hodin. Po uplynuti reakéni
doby se ochladi na 100 °C a za horka se fil-
truje. Odsata latka se promyje dimethyliorm-
amidem a ethanolem a suSi se pfes noc ve
vakuu pii teplot& 80 °C. 2,8 g (96 % teorig)
terveného kovového komplexu vzorce

53549
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Mikfo&nal}lfza: C30H20N602iSNi,
molekulovd hmotnost 587

vypod&teno:
61,4 % C, 3,4 % H, 143 % N, 55 % S,
9,7 % Ni,
nalezeno:
61,3 % C, 3,1 % H, 145 % N, 6,1 % S,
10,0 % Ni.

Pfiklad 19 aZ 25
Obdobnym zplsocbem jako je popsdno v

prikladu 18 se ziskajl daldi 1:1-komplexy
niklu vzorce

jestlize se kondenzuje 3-acetyl-2,4-dihydro-
xychinolinhydrazon v pritomnosti octanu
niklu s isoindolinonem vzorce

ktery se ziskd kondenzaci 1-imino-3-oxoiso-
indolinu s isothiakyanatovou slouteninou
uvedenou ve sloupci 2 tabulky. Ve sloupci
3 je uveden odstin kovového komplexu v
polyvinylchloridu (PVC].
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Pf¥iklad cislo SCN—Ar Odstin v PVC

19 m-trifluormethylfenyliso- modrogerveny
thiokyanét
20 p-nitrofenylisothiokyanét modroderveny
21 p-fenoxyfenylisothiokyanéat modroderveny
22 p-acetylaminofenylisothio- Sarlatovy
kyanét
23 4‘-chlorbenzoylaminofenyl- Sarlatovy
isothiokyanét

24 benzoylisothiokyanat Cerveny

Priklad 25

1,58 g (0,005 molu) sloudeniny vzorce
e
NH S
0]

pFipravend z 1l-imino-3-oxo-isoindolinu a p-
-chlorfenylisokyanatu, 1,31 g (0,00525 molu)
tetrahydrdtu octanu niklu a 0,92 g (0,005
molu) 5-acetyl-2,4,6-trihydroxypyrimidin-

hydrazonu se dobfe rozmichd 70 ml ethyl-
cellosolve a pak se zahfeje na teplotu 110
stupiifi Celsia. Smé&s se michd pfi této tep-
lot& po dobu dvou a ptl hodin, pak se o-
chladi na 80 °C a zfiltruje se. Ods4td latka
se promyje ethylcellosolve a ethanolem a
susSi se pfes noc ve vakuu p¥i teploté 80 °C.
Timto zptsobem se ziskd 2,6 g (96,5 %
teorie) kovového komplexu nésledujiciho
sloZeni (v tvahu brédna jedna z moZnych
isomernich, popfipadé tautomernich forem)

A
i

j N-Nl’ 0

N
Hye Y N’”\
HO. OH

Mikroanal?za: C21H14C1N7038Ni,
molekulovd hmotnost 538,6

vypodteno:

46,83 % C, 2,62 % H, 18,20 % N, 5,95 % S,
6,58 %, 10,90 %' Ni,

nalezeno:

465 % C, 26 % H, 183 % N, 59 % S,
6,4 %, 11,0 %l Ni.

Uvedeny komplex barvi plastické hmoty
a laky na disté oranZové odstiny s vynika-
jici stglosti.

P¥iklad 26

Do laboratorniho hnétdku o o©obsahu 250
objemovych dilli se pFfedlozi 25 dili zplso-
bem podle prikladu 2 vyrobeného pigmen-
tu 100 dilti jemné mletého chloridu sodné-
ho a 30 dila diacetonalkoholu. Smé&s se hné-
te po dobu 5 hodin za chlazeni a vnese se
do 4000 dild vody. Chlorid sodny a diace-
ton pPejdou do roztoku, pigment vypadne.
Suspenze se zfiltruje, odsatd latka se dil-
kladné promyje vodou a usus$i se ve vakuové
suSarné pii teplot& 80 °C.

Priklad 27

65 dild stabilizovaného polyvinylchlori-
du, 35 dild dioktylftaldtu a 0,02 dild zpdso-
bem podle piikladu 16 pFipraveného pig-
mentu se navzdjem smichd a vélcuje se na
dvouvalcovém kalandru po dobu 7 minut
pii teploté 140 °C. Ziskd se cervené& vybar-
vend félie s velmi dobrou stélosti proti
plgobeni svétla a proti migraci.

Pitklad 28

10 g oxidu titaniditého a 2 g zplsobem
podle pfikladu 2 pfipraveného pigmentu
se mele v kulovém mlynu po dobu 48 ho-
din s 88 g smési sestdvajici z 26,4 g alky-
dové pryskyfice mastnych kyselin kokoso-
vého tuku z 24,0 g melaminformaldehydo-
vé pryskyfice (obsah pevnych latek 50 %),
z 8,8 g ethylenglykolmonomethyletheru a
z 28,8 g xylenu.

JestliZe se tento lak nastfikd na hliniko-
vou f6lii, piedsus$i se po dobu 30 minut pfi
teplotd mistnosti a pak se vypaluje po do-
bu 30 minut pfi teploté 120 °C, ziskd se Cer-
veny lak, ktery se vyznatuje dobrou silou
barvy a velmi dobrou stdlosti pfi pielako-
vani, proti phsobeni svétla a povétrnost-
nich vlivi.

Priklad 28

4 dily jemné mletého pigmentu podle
piikladu 16 se vmichaji do 20 dilG rozpous-
t&dla tohoto sloZeni: 50 dild Solvesso 150
(je to smé&s aromatickych uhlovodikii), 15
dilit butylacetatu, 5 dild Exkinu II (rozlivo-
vy prostiedek na ketomixové bézi), 25 dild
methylisobutylketonu a 5 dilt silikonového
oleje (1 % v Solvesso 150).
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Jakmile se dosdhne dokonalého jemného
rozptyleni (podle druhu michéni za 15 aZ
60 minut), pfidd se pojidlo, a to 48,3 dily
Baycrylu L 530 (to je akrylova pryskyFice)
(51 % v systému xylen/butanol v poméru
3 :1) a 23,7 dili Maprenalu TTX (melami-
nova pryskyrice) (55 % v butanolu).

Po kratké homogenizaci se lak o sobé&
znamymi zplsoby jako je stfikdni nebo ma-
¢eni nand$i nebo se nand$i zvlaStnim zpi-
sobem pro kontinudlni povrstvovdni kovo-
vych plechi oznafovanych jako ,,Coil-Coa-
sting” a vypdlli se (vypalovani pii teploté
130 °C po dobu 30 minut). Ziskany cerveny

18

lak se vyznafuje velmi dobrym rozlivem,
vysokym leskem a vynikajicim jemnym roz-
ptylenim pigmentu a také vynikajici stalos-
ti proti plisobeni povétrnostnich vlivd.

Priklad 30

Jestlize se postupuje zplsobem podle pii-
kladu 16, do hn&tené hmoty se vSak pfida
2,78 dilt pryskyfice Staybelit (Hercules),
ziskd se pigment, obsahujici 10 % prysky-
fice, ktery se vyznaCuje snadno zpracova-
telnosti a lepsi rozptylitelnosti.

PREDMET VYNALEZU

1. Zplsob piipravy 1:1-kovovych komple-
xfi isoindolinazin@i obecného vzorce I

R
b= f\j;:; C
NN
= X B)
(ail o K-
’\\E/ R’I
Y (1)

v némz

kruh A je poptipadd jeSté substituovédn
atomem chlory, ’

. R znamend vodik nebo methylovou sku-
pinu, e

-B znamené 5- nebo 6-¢lenny heterocyk-
licky zbytek s 1 nebo 2 atomy dusiku ne-
bo s 1 atomem Kkysliku a se 3 aZz 5 atomy
uhliku v heterocyklickém zbytku,

R; znamend hydroxyskupinu nebo mer-
kaptoskupinu, a

Y znamend zbytek obecného vzorce II
nebo obecného vzorce 111

N—C—~NH—(C)a_;—Ry (11)
I [
Zy Zy
nebo
[ )
N—C—Ry’ (111)
I
S
kde

Z, a Z, znamenaji atom kysliku nebo ato-
my siry,

n znamend ¢islo 1 nebo 2 a

R,y znamend alkylovou skupinu s 1 aZ 4
atomy uhliku, aralkylovou skupinu se 7
aZ 10 atomy uhliku nebo arylovou skupinu
s 6 aZ 10 atomy uhliku, popfipadé& substi-

tuovanou skupinami ze souboru zahrnujici-
ho atom chloru, atom bromu, nitroskupinu,
trifluormethylovou skupinu, karbamoylovou
skupinu, sulfamoylovou skupinu, alkylovou
skupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku, alkoxysku-
pinu s 1 aZ 4 atomy uhliku nebo alkylsul-
famoylovou skupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku,
alkanoylaminoskupinu se 2 aZ 6 atomy uhli-
ku, alkylkarbamoylovou skupinu se 2 aZ 6
atomy uhliku, nebo alkoxykarbonylovou sku-
pinu se 2 aZz 6 atomy uhliku, popfipadé ato-
my chloru nebo atomy bromu nebo methy-
lovymi skupinami substituovanou fenoxy-
skupinu, fenylkarbamoylovou skupinu nebo
fenylsulfamoylovou skupinu, nebo znamend
zbytek obhecného vzorce IV

eaN-N

"RS“(%‘)D;HN"Q-N
Z, Z4 (1v)

v némz

R; znamend alkylenovou skupinu se 2
aZ 4 atomy uhliku nebo arylenovou skupi-
nu se 6 az 10 atomy uhliku,

R, znamend alkylovou skupinu s 1 aZ 4
atomy uhliku nebo arylovou skupinu se 6
aZ 10 atomy uhliku, vyznacujici se tim, Ze
se hydrazon obecného vzorce IX

R
HNN =€
N\
JO.
Ry (ix)
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v némz

R, R; a B maji shora uvedeny vyznam,
zah¥ivd v piitomnosti Cinidel odevzdavaji-
cich kov v polarnim organickém rozpous-
tédle s isoindolinonem obecného vzorce X

0

v némz

Y a A maji shora uvedené vyznamy, nebo
s aminoisoindoleninem obecného vzorce XI

R Rs
'\N/

(XI)
v némiz

R, a Ry znamenaji atom vodiku, alkylo-
vou skupinu, arylovou skupinu nebo hete-
roarylovou skupinu nebo R; a Ry znamena-
ji spoletné s atomem dusiku heterocyklic-
ky péticlenny nebo Sestidlenny kruh a

A a Y majl shora uvedeny vyznam, na
teploty 100 aZ 200 °C.

2. Zpisob podle bodu 1, vyznacujici se
tim, Ze se jako vychozi 1atky pouZiva iso-
indolinonu obecného vzorce X nebo amino-
isoindoleninu obecného vzorce XI, v nichZ

Y znamend zbytek obecného vzorce VI,
VII nebo VIII

20
1] /x1
N-](':'NH
S Xz
(vi)
X
N‘C"NHCO"@
J Xa
S
(vil) nebo
1 C“QX1
g xz (vii)

pricemz

X, znamend atom vodiku, atom chloru, a-
tom bromu, nitroskupinu, trifluormethylo-
vou skupinu, karbamoylovou skupinu, sul-
famoylovou skupinu, alkylovou skupinu s
1 aZ¥ 4 atomy uhliku, alkoxyskupinu s 1 a¥
4 atomy uhliku nebo alkylsulfamoylovou
skupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku, alkanoylami-
noskupinu se 2 aZ 6 atomy uhliku, alkyl-
karbamoylovou skupinu se 2 aZ 6 atomy
uhliku nebo alkoxykarbonylovou skupinu se
2 az 6 atomy uhliku, popiipad® atomy chlo-
ru nebo atomy bromu nebo methylovymi
skupinami substituovanou fenoxyskupinu,
fenylkarbamoylovou skupinu nebo fenylsul-
famoylovou skupinu a

Xy znamend atom vodiku, atom chloru,
atom bromu, alkylovou skupinu s 1 aZ 4
atomy uhliku nebo alkoxyskupinu s 1 aZ
4 atomy uhifku.

3. Zphsob podle bodu 1, vyznadujici se
tim, Ze se jako €inidel odevzdévajicich kow
pouZivd soli niklu.
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