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Zpisob pfipravy isoindolinovych pigmentl obecného vzorce
V, kde R je vodik, methyl-, ethyl- nebo fenylskupina,
dvoustupriovou reakei ftalodinitrilu s kyselinou barbiturovou
nebo jejimi derivaty spodiva v tom, Ze v prvanim stupni v
prosttedi inertniho organického rozpouitédla misitelného s
vodou reaguje ftalodinitril se soudnou nebo draselnou soli
kyseliny barbiturové nebo jejich derivéti obecného vzorce VI,
kde R md shora uvedeny vyznam, v molarnim pomé&ru 1:1 pfi
pH 8 a7 14 a teplot& 0 az 80 °C a vznikly monokondenzat
obecného vzorce VII, kde R md shora uvedeny vyznam, pak
ve druhém stupni reaguje s pfebytkem kyseliny barbiturové
nebo jejich uvedenych derivétd v pFitomnosti vody a p¥i pH
0,1 az 6.
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Zpisob pfipravy isoindolinovych pigmentd .

Oblast techniky

Vynalez se tyka zplisobu ptipravy isoindolinovych pigmentt, které se pouZivaji pro

barveni natérovych hmot, plastti a do tiskovych barev.

Dosavadni stav techniky

Dosavadni znimé zplsoby pfipravy isoindolinovych pigmentd spofivaji v oddglené
ptipravé meziproduktu na bédzi isoindoleninu, ktery pak kondenzuje s kyselinou
barbiturovou, eventu,:lné s jejimi derivaty. Némecky spis DOS 2 041 999 popisuje obecné
ptipravu diiminoisoindolinu s CH-kyselinami, dalsi spis DOS 2 628 409 zmifiuje pfipravu
diiminoisoindolinu vzorce I nebo II reakei ftalodinitrilu s plynnym amoniakem v prostiedi
- etylenglykolu. Podle jiného n&meckého spisu DOS 3 022 839 kondenzuje kyselina
barbiturova s derivaty isoindoleninu vzorce III, které vznikaji kondenzaci ftalodinitrilu
s kyanamidem &i jeho derivaty. Podle EP 424759 probihd kondenzace ftalodinitrilu

s dimetoxy-iminoisoindolinem vzorce IV.
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Nésledna p¥iprava pigmentu je shodné a spoliva v kondenzaci ziskanych meziprodukti I az
IV s kyselinou barbiturovou nebo jejimi derivéty za vzniku Zlutého pigmentu, probihajici
vétdinou ve vodném prostiedi, resp. v prostiedi smési vody s organickym rozpoustédlem.

Jedna se o rozpoustédlo pouZité pii ptipravé latek I az IV jako reakéni prostiedi, ponévadz




tyto latky se podle popsanych postupli neizoluji. K tomu, aby kondenzace s kyselinou
barbiturovou probéhla, je nutno reékc‘:m’ smés zahfivat a piidavkem organickych nebo
mineralnich kyselin udrZovat hodnotu pH reakeni suspenze v rozmezi 1 az 6. Nevyhodou
znamych zplisobl feSeni je pom&me sloZity postup, ktery vyZaduje odd&lenou ptipravu

meziproduktd I, IT, III nebo IV.

Podstata vynalezu

Uvedené nevyhody odstrariuje zplisob pfipravy isoindolinovych pigmentd vzorce V
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kde R je vodik, methyl; ethyl-fxebo fenyl]gkupina,podle tohoto vynalezu, jehoZ podstata
(974 .

spodivd vtom, Ze vprvnim stupni v prostiedi inertniho organického rozpoustédia

misitelného s vodou reaguje ftalodinitril se sodnou nebo draselnou soli kyseliny

barbiturové nebo jejich derivati’vzorce VI
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kde R mé vy$e uvedeny vyznam a Me je Na nebo K, v molarnim poméru 1:1 pfi pH 8 az 14

a teploté 0 az 80 °C a vznikly monokondenzat vzorce VII

(vi),

kde R a Me jsou vyse %%en;l}c& Vzm, yeagt}]‘;cv lj,g,‘imhém stupni s 1,01 az 1,5
molérnim pfebytkem kyseliny {arbiturové pfi'pH 0,1 aZ 6 v pfitomnosti vody v pom&ru 25
aZ SOO(h_r%%'vztaieno na organické rozpoustédlo. Kondenzace ftalodinitrilu se sodnou
nebo draselnou soli kyseliny barbiturové probihd snadno v prostiedi organického
rozpoustédla za teplot v rozmezi 0 az S(f\c michdnim po dobu 1 aZ 8 hodin pfi pH 8 az 14.
Jako organické rozpoustédlo lIze pouZit s vodou misitelnd rozpouétédla inertni k reakénim
komponentam, jako je dioxan, glykoly, ethery glykold jako je etylenglykoldimetyleter, dale
formamid, dimetylformamid, N-metylpy)u{olidon nebo dimetylsulfoxid. Obzvlasté vhodné
jsou alifatické alkoholy C; aZ Cg, napf. metanol, etanol, propanol, is@aropanol, butanol,
dale glykoly,jako je etylenglykol nebo jejich alkyletery jako napf. etylenglykolmonoetyleter
nebo etylenglykolmonobutyleter. Sodna nebo draseln4 stil kyseliny barbiturové se ptipravi
reakei kyseliny barbiturové se silnou bézi, jako je hydroxid sodny, hydroxid draselny nebo
s alkoholéty alkalickych kovﬁ,Kjako je metylat sodny, etylat sodny nebo napt. terc.butylat
draselny. Jako reak&ni prostfedi pro tvorbu soli kyseliny barbiturové se pouZije nékteré
shora jmenované, s vodou misitelné organické rozpoustédlo, které je soutasné reakénim
prostfedim pro reakei soli kyseliny barbiturové s ftalodinitri}ixg. R/’e&kéwz,ipr&%l& 5.
neizoluje, ale nechd se reagovat s daldim ekvivalentem kyseliny barbiturévé, ptipadné
s ptebytkem kyseliny barbiturové do 120 % teorie, v témZe reakénim prostfedi, v jakém
vznikl. K tomu, aby komponenty zreagovaly, je tieba upravit pH reakéni smési ptidavkem
organické nebo anorganické kyseliny, nebo jejich smési a zah¥ivat suspenzi na teplotu 20

az IO%C pod dobu 3 aZ 24 hodin. Jako anorganické k/yseliny Ize k tipravé pH na hodnotu
- /.
0,1 az 6,0 pouzit kyselin% CthI‘OVOdl'kOV,gj}, sirovﬁﬁ/nebo fosforeén;jx Z organickych




kyselin pfichdz{ v Givahu zvI4$té kyselina mravendi, kyselina octov4, propionova, benzoova
nebo tereftalova Vedle kyseleho p;ostredl vyzaduje efektivni provedeni druhé kondenzace
Doy ety Herria
s kyselinou barb1tu/ Zou téZ prltomnost vody’v reakéni smési, a'to v poméru 25 aZ SOO;hmo-/u, ;
Myztaieno na pouZité organické rozpoustédlo. Potiebna voda se do reak&ni smé&si doda T

bud’ pouZitim zfed&nych minerélnich nebo organickych kyselin, nebo ji 1ze dodat odd&lend
pfed zahdjenim reakce. V pfipadg, Ze se pro kondenzaci s meziproduktem VI pouZije jiny
derivét kyseliny barbiturové,nez byl pouZit pro jeho pfipravu, ziskaji se nesymetrické
pigmenty obecného vzorce V. '

Pigmenty jsou pouZivany pro barveni natérovych hmot, plastd i tiskovych barev a pro
tato rGznd pouziti jsou vyZadovany rizné wirovn& kryvosti &i transparence, stalosti
k povétrnosti, rozpoustddlim a migraci. Tyto vlastnosti, které souvisi s velikosti &astic
pigmentu a s distribuci velikosti ééstic, resp. s jejich povrchovou tpravou, lze &astedng
ovlivnit jiZ reakénimi podminkami pfi syntéze. Vedle zmé&ny teploty, reakéni doby nebo
poméru reakenich komponent je to hlavn& pfitomnost povrchové aktivnich latek. Dalsi
moZnosti, jak p¥ipravit pigment o optimalni velikosti &astic, je jeho zahtivani ve vodé neBo
v organickych rozpoustédlech za tlaku, p¥ipadné téZ za pfitomnosti povrchové aktivnich
latek. Tuto néslednou kondicionaci je vhodné péuiit v piipadg, Ze pigment tak, jak je
ziskdn pfi syntéze, nem& pro urleny ulel optimélni vlastnosti, zvla3t& pokud je pii

vybarveni pfili§ transparentni.

Piiklady provedeni

Pfiklad 1 ’

Do 100 ml methanolu se predloZi 12,8 g kyseliny barbiturové, k suspenzi se ptidd 18 g
30%¢nthe] methanolatu sodného a zahtivd se 30 mins na 5Q§C. K suspenzi bsod_né soli
kyseliny barbiturové se pfida 12,9 g ftalodinitrilu a miché‘ﬁ hodiny pfi laboratorni teploté.

K vzniklé Zluté suspenzi monokondenzétu se pfidd 14,5 g kyseliny barbiturové, 15 g ,

4¢¢029We4e,
kyseliny benzoové, reakéni sm&s se natedi smé&si 240 ml vody a 10 ml/kyseliny

sz
chlorovodikové kene. a micha 3 hodiny pfi laboratorni teplots. Kondenzace se dokonéi 18-
hodinovym zéhievem pii SQEC, béhem kterého je z reakéni smési oddestilovan methanol.
Pigment se za horka zfiltruje a promyje vrouci vodou. Takto se ziskd 31,5 g Zlutého

pigmentu.




Priklad 2
Postupuje se podle pfikladu 1 stémito zmé&nami: misto methanolatu sodného se -
pouZije 4,1 g hydroxidu sodného a reakéni smé&s se miché 2 hodiny pfi 4i C. Na zavér se

ziskd 29,8 g brilantniho zluteho pigmentu vhodného pro barveni plast.

Ptiklad 3

Postupuje se podle pfikladu 1 s t&mito zménami: misto metanolu se pouzije 100 ml
etylenglykolmonometyleteru, ptiprava monokondenzatu probiha pfi SQK’C po dobu 2 hodin.
Etylenglykolmonometyleter se z reakéni smési neoddestilovbévé. \% zzi,;'ém se ziskéd 32,7 g

Zlutého pigmentu.

Priklad 4

Postupuje se podle pfikladu 1 s tmito zm&nami: k reak&ni smési p¥i tvorb& pigmentu
se pfida 1 g Disperbyku 185 a 1 g Slovafolu 915. Takto se ziskd 31,8 g Zlutého pigmentu
vhodného pro ptipravu tiskovych barev.

Piiklad 5

Postupuje se podle pfikladu 1 s t¥mito zmé&nami: k natedéni suspenze se pouzije smés
210 ml vody a 40 ml kyseliny mravengi, reakéni smés se micha 1 hodinu pfi laboratorni
teplot€ a déle udrzuje 5 hodin pfi varu pod zpétnym chladi€em. Ziské se 33,2 g Zlutého

pigmentu.

Piiklad 6 _ ,
Postupuje se podle piikladu 1 s témito zm&nami: k nafed&ni suspenze se pouZije smés
125 ml vody a 125 ml kyseliny octové. Ziska se 35,5 g Zlutého pigmentu vyzna&ujiciho se

vysokou brilanci a zelenavym odstinem.

Ptiklad 7
Postupuje se podle piikladu 1 st&mito zmé&nami: pii ptipravé monokondenzitu se

misto kyseliny barbiturové pouZije 14,3 g N,N-dimethylbarbiturové kyseliny a pii




kondenzaci pigmentu 16,2 g kyseliny N,N-dimethylbarbiturové. Ziské se 35,2 g Zlutého

pigmentu.




Patentové nidroky

Zpusob piipravy isoindolinovych pigmentti obecného vzorce ¥ V

kde R je vodik, methyl; ethyl-}ilebo fenyl?skupina vyznaCujici se tim, Ze v prvnim stupni
v prostfedi inertniho organického rozpoustédla misitelného s vodou ree}guje ftalodlmtnl se

sodnou nebo draselnou soli kyseliny barbiturové nebo jejich derwatu@orce VI

(1),

kde R mé vy3e uvedeny vyznam a Me je Na nebo K, v molarnim poméru 1:1 pti pH 8 a2 14 a

0
teploté 0 az SJQC a vznikly monokondenzat/¥zorce VII
(e




(vu),

kde R a Me jsou vy$e uvedeného vyznamu, ree;guje ve druhém stupni s 1,01 az I,STmolérnim_
: dlenfeh. o~

prebytkem kyseliny itnrové nebo jejich derivati pfi pH 0,1 aZ 6 v pfitomnosti vody
- A"
v pomeru 25 az 500 hm /7 vztaZeno na organické rozpoustédlo. '
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