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Zpusob vyroby bis-isoindolinonovych sigmentu
obecného vzorce 1, reakci 2 mol isoindolinonu
obecného vzorce II s jednim mol diaminu obecného
vzorce H,N-A-NH spo¥iva v tom, ZXe se reakce
provadi v pFitonosti 1,2,3-trimethylpenzenu jako
rozpou¥t&dla. Pro vyznamy substituentu A, X, X; a
X, se odkazuje na patentovy narok 1.
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zZpusob vyroby bis-isoindolinonovych pigmentu

Oblast techniky
) Tento vyndlez se tyka zpusobu vyroby

bis-isoindolinonovych pigmenti o sobé znémYm zpUsoben, avsak
za pouziti 1,2,3-trimethylbenzenu jako rozpoustédla.

Dosavadni stav techniky

Bis-isoindolinonové pigmenty jsou jiZz delsi dobu znamy
a zpusob jejich vyroby spoé¢ivajici v kondenzaci urc¢itych

isoindolinonu, jako napriklad slouc¢enin vzorce

CE}iO Cl o Cl NH
- 3 OCHy cl c
NH NH nebo NH
CI c c
Cl o Cl O Cl o

s diaminy je popsan ve velkém poctu publikaci, 2z nichZ se
jako priklady uvadéji US patentové spisy &. 2 973 358,
3 971 805, 4 006 162, 4 043 999, 4 231 931 a 4 327 024. Kon-
denzace se pritom s vyhodou provadi v o-dichlorbenzenu jako
rozpoustédle, co se obecnée také provadi ve velkém technickém
méFitku. V publikacich, které 3jsou uvedeny svrchu, se obecné
uvadi a ve vlastnich prikladech doklada, ze jsou vhodna takeé
jina rozpoustédla, mimo jiné napriklad xylen (US patent ¢.

2 973 385, priklad 4).

Podstata vyndlezu

Nyni bylo nalezeno, Ze pri pouziti
1,2,3-trimethylbenzenu jako rozpoustédla pro kondenzacni



reakci zminénou svrchu, se ziskaji produkované slouceniny,
které se s pfekvapenim vyznaduji lepsimi vlastnostmi
a zvlasté vysokou ¢&istotou, ve srovnani s produkovanymi
sloué¢eninami, které se dostanou pri pouziti Jjinych
chlorovanych rozpoustédel a také o-dichlorbenzenu.

Tento vynalez se proto tyka zplisobu vyroby
isoindolinonovych pigmentd obecného vzorce I

N———A-——N
X
D,
X2
ve kterém
A predstavuje skupinu vzorce
R
Rl

W

ISV eg




\@p/ nebo USJN/ ’

ve kterém B predstavuje skupinu vzorce

.O-, -S-, -80,-, N=N-, -CH,-, -CH=CH-, -O—¢CH, 57—0-,
-0 O -, -CONH-, -NHCONH-, -NHCOCONH- ne -CONHNHCO- ,

n znamend &islo 1 aZ 4,

Q predstavuije atom kysliku nebo atom siry a

R aR znamenaji nezavisle na sobé atom vodiku, atom
halogenu, alkylovou skupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku,
alkoxyskupinu s 1 az 4 atomy uhliku nebo
fenoxyskupinu,

X predstavuje atom halogenu a

) X, a X2 znamenaji atom halogenu nebo alkoxyskupinu s 1 az 4
atomy uhliku,

reakci 2 mol isoindolinonu obecného vzorce II



\
NH 1),
) ¢419)

ve kterém

X, Xy a X, maji vyznamy uvedené vyse a

Z, Z,

kde Z, znamena iminoskupinu nebo thioskupinu a

Z, znamena atom chloru, atom bromu, alkoxyskupinu s 1

az 4 atomy uhliku nebo sekunddarni aminoskupinu,
s jednim mol diaminu obecného vzorce III

H,oN-A-NH, (II1), -

ve kterém
A ma vyznam uvedeny vyse,

ktery se vyznac¢uje tim, Ze se reakce provadi v pritomnosti
1,2,3-trimethylbenzenu jako rozpoustédla.

Pokud pripadny substituent znamend atom halogenu, tak



jde pritom napriklad o atom fluoru, s vyhodou o atom bromu

a zvlasté o atom chloru.

Jestlize R nebo R znamend alkylovou skupinu s 1 az
4 atomy uhliku, tak touto skupinou 3je minéna methylova,
ethylova, n-propylova, isopropylova, n-butylova,
sek.-butylova nebo terc.-butylova skupina. Vyhodnym vyznamem

je methylova skupina.

R, R, X3, X, a 7, predstavuji Jjako alkoxyskupina
s 1 az 4 atomy uhliku napriklad methoxyskupinu,
ethoxyskupinu, n-propoxyskupinu, n-butoxyskupinu nebo
sek.-butoxyskupinu. Vyhodnym vyznamem je methoxyskupina.

Jako skupina vzorce

R
R'
predstavuije A napriklad nesuvbstituovanou p- nebo

m-fenylenovou skupinu nebo 2-chlor-1,4-fenylenovou skupinu,
2-methyl-1,4-fenylenovou skupinu, 2-ethyl-1,4-fenylenovou
skupinu, 2-n-propyl-1,4-fenylenovou skupinu, 2-iso-
propyl-1,4-fenylenovou skupinu, 2-terc.-butyl-
-1,4-fenylenovou skupinu, 2-methoxy-1,4-fenylenovou skupinu,
2-ethoxy-1,4-fenylenovou skupinu, 2-terc.-butoxy-
-1,4-fenylenovou skupinu, 2,5-dichlor-1,4-fenylenovou
skupinu, 2,5-dimethyl-1,4-fenylenovou skupinu,
2,5-diethyl-1,4-fenylenovou skupinu, 2,5-dimethoxy-1,4-
-fenylenovou skupinu, 2,5-diethoxy-1,4-fenylenovou skupinu,
2-chlor-5-methyl-1,4-fenylenovou skupinu, 2-chlor-5-
-methoxy-1,4-fenylenovou skupinu, 2-methyl-5-methoxy-
-1,4-fenylenovou skupinu, 2,6-dichlor-1,4-fenylenovou
skﬁpinu, 2,6-dimethyl-1,4-fenylenovou skupinu,



2-chlor-6—methoxy«1,4—feny1enovou skupinu,
2-chlor-1,3-fenylenovou skupinu, 2-methyl-1,3-fenylenovou
skupinu, 2-methoxy-1,3-fenylenovou skupinu, 2,5-dichlor-
=1,3-fenylenovou skupinu, 2,5-dimethyl-1,3-fenylenovou
skupinu nebo 2-chlor-5-methyl-1,3~fenylenovou skupinu,
zvlasté vsak 1,3-fenylenovou skupinu nebo 1,4-fenylenovou
skupinu, které jsou substituovany v poloze 2 atomen chloru,
methylovou skupinou, methoxyskupinou nebo ethoxyskupinou nebo
diéubstituovany vV polohdch 2 a 5 stejnymi nebo rozdilnymi
substituenty, které jsou zvoleny z atomu chloru, methylové
skupiny, methoxyskupiny nebo ethoxyskupiny. S vyhodou jde
© 2-methyl-1,3-fenylenovou skupinu.

Znamena-li A skupinu vzorce

R ' R

\|/
R’ R’

tak jde napriklad o nesubstituovanou 4,4 -bifenylylenovou
skupinu nebo o 3,3 -dichlor-4,4 -bifenylylenovou skupinu,
3,3 -methyl-4,4 -bifenylylenovou skupinu, 3,3 -ethyl-
-4,4 -bifenylylenovou skupinu, 3,3 -diisopropyl-4,4 -bi-
fenylylenovou skupinu, 3,3 -di-n-butyl-4,4 -bifenylylenovou
skupinu, 3,3 -di~-terc.-butyl-4,4 -bifenylylenovou skupinu,
3,3 -dimethoxy-4,4 -bifenylylenovou skupinu, 3,3 -diethoxy-

-4,4 -bifenylylenovou skupinu, 3,3 -di-terc.-butoxy-
-4,4 -bifenylylenovou skupinu, 3,3 ,5,5 -tetrachlor-
-4,4 -bifenylylenovou skupinu, 3,3 ,5,5 -tetramethyl-4,4 -
-bifenylylenovou skupinu, 3,3 ,5,5 -tetramethoxy-

-4,4 -bifenylylenovou skupinu, 3,3 -dichlor-5,5 -dimethyl-
-4,4 -bifenylylenovou skupinu, 3,3 ~dichlor-5,5 -dimethoxy-
-4,4 -bifenylylenovou skupinu, 3,3 -dimethyl-5,5 -
-dimethoxy-4,4 -bifenylylenovou skupinu, zvlasteé vsSak




o 4,4 -bifenylylenovou skupinu, kterda je v polohach 3 a 3
substituovana dvéma stejnymi substituenty, zvolenymi z atomu
chloru, methylové skupiny, methoxyskupiny a ethoxyskupiny.

Pokud A predstavuje skupinu vzorce

R R
B —<>— :
R’ R

tak Jjde napriklad o dale uvedené skupiny, které Jjsou
popripadé substituovany jako svrchu uvedené bifenylylenové
derivaty, avsak s vyhodou o nesubstituovanou
4,4 -difenylylenetherovou skupinu, 4,4 -difenylylen-
sulfidovou skupinu, 4,4 ~-difenylylensulfonovou skupinu,
4,4 -difenylylenazoskupinu, 2-chlor-4,4 -difenylylenazo-
skupinu, 3-chlor-4,4 -difenylylenazoskupinu,
2-methyl-4,4 -difenylylenazoskupinu, 3-methyl-4,4 -di-
feﬁylylenazoskupinu, 2-methoxy-4,4 -difenylylenazoskupinu,
3-methoxy-4,4 -difenylylenazoskupinu, 4,4 -difenylylen-
methanovou skupinu, 4,4 ~-difenylylenethenovou skupinu,
4,4 -difenylendioxymethanovou skupinu, 4,4 -difenylen-
dioxybenzenovou skupinu, 4,4 -difenylenkarbamidoskupinu,
4,4 -difenylenmocovinovou skupinu nebo 4,4 -difenylen-
dikarbamylhydrazinoskupinu.

Vyhodna je 2-methyl-4,4 -difenylenazoskupina.

A dale napriklad znamena dale uvedené skupiny, které
jsou poptripadé odpovidajicim zpusobem substituovany jako
svrchu uvedené bifenylylenové derivaty, avsak s vyhodou
nesubstituovanou 1,4-naftylenovou skupinu, 1,5-naftylenovou
skupinu, 2,6-naftylenovou skupinu, 1,5-antrachinondiylovou
skupinu, 1,4-antrachinondiylovou skupinu, 2,6-



-pyridindiylovou skupinu, 2,7-karbazoldiylovou skupinu, 2,8-
-dibenzofurandiylovou skupinu, 3,8-dibenzofurandiylovou
skupinu, 3,7-dibenzofurandiylovou skupinu, 6,4 -(2-fenyl)-
benzthiazoldiylovou skupinu, 2,6-benzthiazoldiylovou skupinu,
4 ,4"-(2,5-bisfenyl)oxadiazoldiylovou skupinu nebo 4 ,4"-
-(2,5-bisfenyl)thiadiazoldiylovou skupinu.

S vyhodou A predstavuje skﬁpinu vzorce

R R R
</ yneb —B

R. Rl Rl

ve kterych

R a R maji vyznamy uvedené vysSe a

B predstavuje skupinu vzorce -N=N-, -CONH-, -NHCONH-
nebo —-CONHNHCO-

a 2zvlasté skupinu vzorce

CHy

nebo / \ N=N

Vyhodné isoindolinony obecného vzorce II jsou vsak
slouceniny, kde X, X, a X, znamenaji atom chloru, stejné jako

slou¢eniny, kde V predstavuje skupinu vzorce



CHZ0 OCH,

Isoindolinony obecného vzorce II a diaminy obecného

vzorce III jsou znamé slouceniny.

S ohledem na pouziti 1,2,3-trimethylbenzenu jako
rozpoustédla, kondenzace se provadi podle znamych a obecné
obvyklych zpusobu. Ucelné se pracuje 2za teploty od 40 do 100
Oc, s vyhodou za teploty od 70 do 90 Oc, pri reakéni dobé od
2 az do 5 hodin, s vyhodou od 2 } do 4 hodin. Aby se dosahlo
poZadované cistoty, krystalinity a velikosti castic pigmentu,
reakéni smés se nakonec zahfiva napriklad na teplotu nad 130
Oc, s vyhodou na teplotu od 140 do 160 ©c. ziskana sloucenina
je pro nékteré ucely primo pouzitelnd jako surovy pigment,
avsak muZe se také kondicionovat zpusoby, ktere jako takové

jsou zname.
Ucelneé se pouziva hmotnostné trojnasobek az
desetinasobek, s vyhodou pétinasobek aZ osmindsobek mnoistvi

1,2,3-trimethylbenzenu, vztaZeno na isoindolinon obecného

vzorce II.
Pfiklady provedeni vynalezy

Vynalez je osvétlen pfiklady, které jsou popsany dale.
éfiklad 1

Do banky opatfené rovnym zabrusem O objemu 1500 ml se
predlozi 500 ml 1,2,3~trimethylbenzenu a vVvnese se 116,2



- 10 -

g (0,374 mol) 96,2% methylesteru kyseliny
3,4,5,6-tetrachlor-2-kyanbenzoové. Béhem 10 minut se prida
70,7 g methoxidu sodného ve formé 30% roztoku v methanolu.
Reakéni smés se nakonec zahrfeje na teplotu 60 aZ 65 °c
a necha michat po dobu jedné hodiny, priéemZ se vytvori
pozZzadovany isoindolinon.

SoucCasné se v 500ml Erlenmeyerové barice rozpusti 20,8
g (0,167 mol) 98,1% 2,6-diaminotoluenu ve 400 ml
1,2,3-trimethylbenzenu za teploty 85 Oc. Poté se vnese 1
g aktivniho uhli a vzniklad suspenze se filtruje, aby se
dostal ¢&iry roztok. Svétly roztok 2,6-diaminotoluenu se poté
pridd do isoindolinonového roztoku. Reakéni smés se zahriva
na teplotu 80 °C a micha po dobu 3 hodin.

Po této dobé se opatrné pomoci vodni vyvévy sniZi tlak
a za teploty 73 aZ 77 ©°C se oddestiluje methanol. Do oranzové
viskézni suspenze se nakape 68 ml ledové kyseliny octové.
Zluta suspenze pigmentu se zahfivda po dobu 60 minut na
teplotu 150 a2z 155 °C a michd se po dobu 2 hodin za této
teploty. Suspenze se potom necha ochladit na teplotu 100 °c
a necha se pritéci 500 ml methanolu. Reakéni smés se filtruje
na nu¢i a zachyceny kolaé se promyje 800 ml methanolu a 1000
ml vody. Pigment se su$i za teploty 100 °C do konstantni
hmotnosti.

VytéZek ¢ini 108 g, co odpovida 98,6 % teorie.
Priklad 2

Do bariky opatrené rovnym zabrusem o objemu 3000 ml se
predloZi 1026 ml 1,2,3-trimethylbenzenu, prida se 166,5
g (0,557 mol) 96,2% methylesteru kyseliny
3,4,5,6-tetrachlor-2-kyanbenzoové a reakéni smés se necha
michat za teploty mistnosti. Soucasné se ve 250 ml methanolu




rozmicha 58 g (0,257 mol) 4,4 -diamino-2-methylazobenzenu
a poté se provede filtrace. Kola¢ zachyceny na nu¢i se prida

k svrchu uvedené reakéni smési spoleé¢né s 440 ml methanolu.

Nakonec se do reakéni smési vnese 100 g methoxidu
sodného ve formé 30% roztoku v methanolu. Reakéni smés se
zahriva na teplotu 60 az 65 °C, po 3 hodinach se methanol
oddestiluje a soucasné se prida 400 ml
1,2,3—trimethylbenzenu. Béhem destilace se nepretrziteé
zvySuje teplota na 85 ©C. Poté se prikape 65 g ledoveé
kyseliny octové, reak&éni smés se zahreje na teplotu 150 e
a za této teploty se micha po dobu 2 hodin. Po ochlazeni na
teplotu 100 °C se k reakéni smési prida 700 ml methanolu.
Pevna latka se odfiltruje, promyje 1200 ml methanolu a 1500
ml vody. Pigment se vysusi za teploty 120 O¢c do konstantni

hmotnosti.

Vytézek &ini 181 g, co odpovida 92,6 % teorie.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpusob vyroby isoindolinonovych pigmenti obecného

vzorce I
X4 N —— A —N X4
X / l X )
\
NH  HN D,
N~ .
X 0 0 X
Ve kterém
A predstavuje skupinu vzorce
B
‘C_ : \ 17/ " \w N1/
R’ R’ R’ R R’
(0]
R
F
Y ¢
a Z NS N ‘

G- W

N 7



ve kterém B predstavuje skupinu vzorce

) . -0-, -8-, -80;-, N=N-, -CH,-, -CH=CH-, -0—-CH, 5;—0-,

O -, -CONH-, -NHCONH-, -NHCOCONH-ne bo. CONHNHCO- )

n znamena c¢islo 1 az 4,
Q predstavuje atom kysliku nebo atom siry a
R a R znamenaji nezavisle na sobé atom vodiku, atom
halogenu, alkylovou skupinu s 1 aZ 4 atomy uhliku,
alkoxyskupinu s 1 az 4 atomy uhliku nebo
fenoxyskupinu,

X predstavuje atom halogenu a

Xy

a X3 znamenaji atom halogenu nebo alkoxyskupinu s 1 az 4

atomy uhliku,
reakci 2 mol isoindolinonu obecného vzorce II

X4

\
- NH (I,

ve kterém

X, X; a X, maji vyznamy uvedené vyse a




_14_

v predstavuje skupinu vzorce

Z, Z Z;

kde Z, znamena iminoskupinu nebo thioskupinu a

25 znamena atom chloru, atom bromu, alkoxyskupinu s 1
az 4 atomy uhliku nebo sekundarni aminoskupinu,

s jednim mol diaminu obecného vzorce III

H,N-A-NH, (II1),
ve kterém
A ma vyznam uvedeny vyse,

vyznacéujici s e t im, 2e se reakce provadi
v pritomnosti 1,2,3-trimethylbenzenu jako rozpoustédla.

2. Zpusob podle naroku 1, vyznac¢ujicil
se ti m, 2e v obecnych vzorcich I a II X, X5 a Xq

znamenaji atom chiloru.

3. Zpusob podle naroku 1, vyznadc¢ujici
se ti m, 2Ze v obecném vzorci II V predstavuje skupinu

vzorce



4. Zpusob podle naroku 1, vyznadc¢ujici
se ti m, 2e v obecnych vzorcich I a III A predstavuje

L]

skupinu vzorce

kde R a R maji vyznamy uvedené v naroku 1 a

B predstavuje skupinu vzorce -N=N-, -CONH-, -NHCONH-
nebo -CONHNHCO-.

5. Zpusob podle naroku 4, vyznac¢ujici
se ti m, 2Ze v obecnych vzorcich I a III A predstavuje

skupinu vzorce

L

CHy

. CH,
nebo N=N . ’
6. Zpusob podle naroku 1, vyznacujici
s e t im, 2e se reakce provadi za teploty od 40 do

100 °c a ziskany pigment se nakonec kondicionuje za teploty
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od 140
do 160 OC.
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