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Isoindolinfarbstoffe.

@ Isoindolinfarbstoffe der allgemeinen Formel

N C\C,CO NH-R 1

NH

R2
PO
NC CONH

. R3
in der -
R! Wasserstoff, Ci- bis Cs-Alkyl, Benzyl und
R2 und R3unabhingig voneinander Wasserstoff, Methyl,
Ethyl, Methoxy, Ethoxy, Chlor, Brom, Fluor, Trifluor-
methyl, Methoxycarbonyl, Ethoxycarbonyl oder
Nitro bedeuten.
Die Farbstoffe liefern in Lacken, Druckfarben und
Kunststoffen reine brillante Gelbfarbungen mit guten
Lichtechtheiten und hohen Farbstérken.
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PATENTANSPRUCHE
1. Isoindolinfarbstoffe der aligemeinen Formel

NC. _-CONH—R!
C

NH '
R2

4

NN
NC CONH

R3

in der

R! Wasserstoff, C;- bis C4-Alkyl, Benzyl und

R?und R® unabhéngig voneinander Wasserstoff, Methyl,
Ethyl, Methoxy, Ethoxy, Chlor, Brom, Fluor, Trifluorme-
thyl, Carbomethoxy, Carboethoxy oder Nitro bedeuten.

2. Isoindolinfarbstoffe gemédss Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass in der Formel

R Wasserstoff, Methyl oder Ethyl,

R? Wasserstoff und

R3 Wasserstoff, Methyl, Chlor, Fluor, Trifluormethyl
oder Carbomethoxy bedeuten.

3. Isoindolinfarbstoff geméss Anspruch 1 der Formel

NC _CONH2
¢

NH

G
NC CONH

4. Verwendung der Isoindolinfarbstoffe geméss An-
spruch 1, 2 oder 3 zum Pigmentieren von Lacken, Druckfar-
ben und Kunststoffen in der Masse.

BESCHREIBUNG
Aus der DE-OS 20 41 999 sind Isoindolinverbindungen
der allgemeinen Formel

bekannt, inder R’ fiir Cyano,~COOR"’ oder-CO-R"“undR”
fiir eine gegebenenfalls am Stickstoff durch C,- bis C3-Alkyl
oder Aryl substituierte Carbonamidgruppe oder fiir einen

heterocyclischenrRest oder =CZ  fiir einen Dioxo-tetra-
RII

hydro- oder Dioxohexahydropyrimidinrest oder einen Di-

oxotetrahydrochinolinrest und R"” fiir C,- bis Cs-Alkyl stehen.

Die Farbstoffe sind Pigmente zum Firben von Kunststoffen,

Lacken und Druckfarben.

In dér EP-A 19 588 werden Isoindolinfarbstoffe der For-
mel :

3]

X
NC—C—CON H.‘Q/

NH

-
CONH—%(%:>
X

in der X fiir ein in 3- oder 4-Stellung stehendes Fluor-,
Chlor- oder Bromatom steht, zum Pigmentieren von hoch-
15 molekularem Material beschrieben. Die Férbungen zeichnen
sich durch hervorragende Licht- und Wetterechtheit aus.
Aufgabe der Erfindung war es, Isoindolinfarbstoffe mit
gegeniiber dem Stand der Technik verbesserter Farbstirke
und verbesserter Reinheit im Farbton bereitzustellen.
Die Erfindung betrifft Isoindolinfarbstoffe der allgemei-
nen Formel (I)

NC. _CONH-R!
C

NC

20

25
NH -
R2
o (0
10 NC CONH
R3
in der
35 R! Wasserstoff, C;- bis C,-Alkyl. Benzyl und

R? und R? unabhingig voneinander Wasserstoff, Methyl,
Ethyl, Methoxy, Ethoxy, Chlor, Brom, Fluor, Trifluorme-
thyl, Methoxycarbonyl, Ethoxycarbonyl oder Nitro bedeu-
ten.

40 Die neuen Farbstoffe geben in Lacken, Druckfarben und
Kunststoffen brillante Gelbfirbungen mit guten Lichtecht-
heiten. So ist der Farbstoff (I) mit R! = R* = R} = Wasser-
stoff dem strukturell nahestehenden Farbstoff der DE-OS
20 41 999, Beispiel 6

45
NC~~CONH3
NH
(ID
50
NC—~CONH»

und dem aus der EP-A 19 588, Beispiel 1, bekannten Farb-

stoff
55
NC CONH—{C:j}—Cl
NH
60 (III)
NC CONH—<::>>—C1

in der Farbstirke und in der Farbtonreinheit wesentlich
65 liberlegen.



Besonders vorteilhaft sind die Farbstoffe (I) zum Pig-
mentieren von Druckfarben geeignet, wenn die bei der Syn-
these erhaltenen Rohfarbstoffe in feinteilige Formen iiber-
fiihrt wurden; z.B. durch trockenes Mahlen in einer Kugel-
miihle.

Von den Farbstoffen der Formel (I) sind solche bevor-
zugt. bei denen

R! Wasserstoff, Methyl oder Ethyl,

R? Wasserstoff und

R¥ Wasserstoff, Methyl, Chlor, Fluor, Trifluormethyl
oder Carbomethoxy bedeuten.

Besonders bevorzugt ist der Farbstoff der Formel (1V)

NC CONH2
NH
(Iv).
NC CONH~—®

Die Farbstoffe (1) werden durch stufenweise Kondensa-
tion von 1.3-Diiminoisoindolin mit den entsprechenden
Cyanacetamiden in an sich bekannter Weise hergestellt.

Die Kondensation des Diiminoisoindolins mit den Cy-
anacetamiden zu den Halbkondensationsprodukten kann in
Wasser oder in einem organischen Lésungs- oder Verdiin-
nungsmittel. beispiclsweise einem aliphatischen Alkohol mit
1 bis 4 C-Atomen. wie Methanol, Ethanol, Isopropanol, Bu-
tanol. ferner Glykolen oder Glykolethern. offenkettigen oder
cyclischen Amiden, wie Dimethylformamid. Dimethylacet-
amid oder N-Methylpyrrolidon oder in Mischungen der vor-
genannten Losungsmittel erfolgen. Ein geringer Uberschuss
an Diiminoisoindolin kann vorteilhaft sein. Die Menge an
Losungs- und Verdiinnungsmittel ist an sich unkritisch und
wird dadurch bestimmt, dass das Reaktionsgemisch vor,
wihrend und nach der Reaktion riihrbar ist. Die Umsetzung
erfolgt in der Regel bei Temperaturen unterhalb von 100 C.

Die Konsensation der Halbkondensationsprodukte mit
dem zweiten Molekiil Cyanacetamid zu den Farbstoffen der
Formel (1) erfolgt in aliphatischen Mono- oder Djcarbon-
siuren, insbesondere in aliphatischen Monocarbonséuren
wie Essigsdure oder Propionsiure bei Temperaturen zwi-
schen 50 und 150 C.

Sowohl die Halbkondensationsprodukte als auch die Pig-
mente der Formel (1) fallen in der Hitze aus und kénnen
durch Abfiltrieren und gegebenenfalls durch Waschen mit
organischen Lésungsmitteln in reiner Form isoliert werden.

Durch geeignete Reaktionsfithrung gelingt es, auch beide
Reaktionsschritte ohne Zwischenisolierung der Halbkonden-
sationsprodukte im gleichen Reaktionsgeféss durchzufiihren.

Die erhaltenen Farbstoffe konnen im allgemeinen, so wie
sie bei der Umsetzung anfallen, verwendet werden.

Vorteilhafterweise werden jedoch die bei der Synthese in
grobkristalliner Form anfallenden Rohfarbstoffe durch
Mahlen in Abwesenheit von Mahlhilfsmitteln auf eine Teil-
chengrosse < 0.2 pm zerkleinert.

Die Zerkleinerung kann in Planetenkugelmiihlen,
Schwingmiihlen, Kugelmiihlen oder Rithrwerkskugelmiih-
len, vorzugsweise in Kugelmiihlen mit Keramikkugeln, erfol-
gen. Je nach der Miihle, den Mahlkdrpern und der F iillung
des Mahlgerites dauert der Mahlvorgang 2 bis 70 Stunden,
bis das Mahlgut eine mittlere Primérteilchengrésse von un-
terhalb 0.2 um, vorzugsweise von 0,1 bis unterhalb 0,1 pm,
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aufweist. Das Mahlgut liegt in Form von aus den Primérteil-
chen aufgebauten Agglomeraten vor.
Das Mahlgut kann direkt zum Pigmentieren von Druck-
farben verwendet werden.
s Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung zusétzlich
erldutern. Die im folgenden angegebenen Teile beziehen sich
auf das Gewicht.

Beispiel |
a) 21 Teile des Monoadduktes von Ethylenglykol an Di-
iminoisoindolin und 9 Teile Cyanacetamid werden in 150
Teilen Methanol 5 Stunden bei 40 C geriihrt. Nach dem
Abkiihlen wird filtriert, mit Methanol gewaschen und ge-
trocknet. Man erhilt 19 Teile des Monokondensationspro-
15 duktes der Formel (V)

CONH2

10

NC

NH V)

NH

b) 21 Teile des Monokondensationsproduktes (V) und 16
Teile N-Phenyleyanacetamid werden in 500 Teilen Eisessig 5
25 Stunden zum Sieden erhitzt. Nach dem Abkiihlen auf 60 C
wird filtriert. zuerst mit Eisessig, dann mit Methanol gewa-
schen und getrocknet. Ausbeute: 30 Teile Farbstoff der For-
mel (IV). ’
Der Farbstoff wurde im Einbrennlack eingearbeitet und
liefert Lackierungen in brillantem. neutralgelbem Farbton
mit guter Lichtechtheit.
¢) 50 Teile Farbstoff (IV) [aus b)] werden in einer Plane-
tenkugelmiihle mit 20 Achatkugeln (Durchmesser: 1 cm) und
20 Achatkugeln (Durchmesser: 2 cm) 4 Std. gemahlen. Das
35 griingelbe Mahlgut, dessen Kristallitgrosse nach den elektro-
nenmikroskopischen Aufnahmen kleiner als 0,1 pum ist, gibt
in NC-Druckfarben sehr farbstarke Drucke mit neutralgel-
bem Farbton. Die Lichtechtheit der Drucke liegt auf hohem
Niveau.

3

=

.
o

Beispiel 2
Man verfihrt wie in Beispiel 1 a). b) und c), verwendet je-
doch in der ersten Stufe anstelle von Cyanacetamid solche
der Formel

NC-CH,-CONH-R!

und in der zweiten Stufe N-Phenylcyanacetamide der Formel

50 R2
NC—CH,—CONH
R3
55
R2
Die Bedeutung von R! und —¢ ist in der folgenden
Tabelle angegeben.
R3
60

Man erhélt Gelbpigmente, die im Vergleich mit dem
nach Beispiel 1b oder 1c erhaltenen Farbstoff vergleichbare
Eigenschaften haben. Die Pigmente liefern Féirbungen in den
in Spalte 4 angegebenen Farbtonen.
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c
N
el
w

Bsp. R1? Farbton
2 H ——@—-u rotstichig gelb
3 H —Q gringelb
CHa
: H -@—cm rotstichig gelb
5 H —4<::} neutralgelb
CHj
6 H ~4<::} neutralgelb
Cl
7 H -4<::? gringelb
CF3
8 H —4<::> gringelb
C02CH3
] H —~<::}»~Cl rotstichig gelb
Ccl
10 H —Q rotgelb
0CH3
11 H rotgelb

(@]
x
w

(@]
b




R2
R3
Bsp. R1 @ Farbton
12 CHj3 —@ neutralgelb
13 CHa —Q—u rotstichig gelb
Cl
14 CHj —Q rotgelb
CHj
15 CHa —Q rotgelb
CH3
16 CHj —@—CH:; orange
17 CHj3 —Q gringelb
Cl
18 CaHs —@ rotgelb
19 CoHs Q neutralgelb
CHj
20 CaHsg —Q neutralgelb
Cl
21 CoHs Q gringelb

C02CHj
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RZ .
R3
Bsp. R! —ég Farbton
22 —CHZ—Q —@ neutralgelb
23 —CH2—© Q orange
CHj
24 —CHz—O gringelb




	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS

