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Memoria descriptiva que se acompaña a la  Solicitud de paten­

te de Invención por VEINTE años, a favor de I .  G* F a r b e n -  

i n d u s t r i e  A k t i e n g e s e l l s c h a f t ,  residen­

te en Frankfurt am Main (Alemania), por MUN PROCEDIMIENTO PARA 

LA OBTENCION BE COLORANTES BE PTALOCIANINA” , presentada en e l  

M inisterio de Industria y Comercio*

Se ha d escu b ierto  que lo s  co lo ra n tes  de fta lo c ia n in a  pueden 

obtenerse con exce len te  rendim iento y pureza cuando lo s  o - d in i t r i -  

lo s  arom áticos o sus derivados o com binaciones de rea cc ión  ig u a l 

a á stos  o m ezclas análogas se ca lie n ta n  juntamente con amidas o 

5 cianamidas m etá licas y con a lcoh o les  o mercaptanes monovalentes

o p o liv a le n te s  cualesqu iera  de elevado peso m olecular y contengan 

por l o  menos 6 átomos de carbono* En muchos casos es p r e fe r ib le  

preparar primero mezclas de f t a l o n i t r i l o s ,  e tcá te ra , y amidas o 

cianamidas m etá licas y d iso lv en tes  o d ilu yan tes orgán icos  que no 

10 contengan grupos OH 6 SK y ca len tar luego éstas  con a lco h o le s  

o con mercaptanes monovalentes o p o liv a le n te s  cualesqu iera  de 

elevado q>eso m olecu lar. Siguiendo este  método e s p e c ia l de tra ­

ba jo  pueden em plearse, en lugar de lo s  a lco h o le s  o lo s  mercapta­

nes de elevado peso m olecu lar, también lo s  monovalentes y de 

15 b a jo  peso m olecu lar.

(Jomo d iso lv en tes  o d iluyantes adecuados que no contienen  

grapos ÜH 6 SH, se in d icarán  a t i t u lo  de ejem plo la  d im e t ila n ilin a ,

x i l o l ,  n a fta lin a , qu inolina  y lo s  e s te re s  de punto de e b u ll ic ió n
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su p erior a l ^ e  ele lo s  á c id os  a l i f á t i c o s  o arom áticos* Son ante 

todo amidas y cianamidas adecuadas la s  amidas, a n iiid a s , y ciana 

midas de lo s  m etales a lc a lin o s  y a lca lin o tá rre o s »  Gomo a lcoh o les  

y mercaptañes monovalentes de elevado peso m olecu lar, u t i l i z a ­

d le s  para e l  presente procedim iento, se c ita rá n  a t í t u lo  de ejem 

p ío  e l  a lco h o l o c t í l i c o ,d o d e c í l i c o ,  c e t í l i c o ,  e s t e a r í l i c o ,  o l e í -  

i i c o ,  e l  mercaptan d o d e c í l ic o ,  e l  c e t í l i c o ,  e l  a lco h o l b e n c í l ic o  

e l  fe n o l ,  c r e s o l  y n a fto l»  Gomo a lcoh o les  y mercaptanes p o liv a ­

le n te s  se emplean por ejem plo e l  g l i c o l ,  p o l i g l i c o l ,  t i o g l i c o l ,  

t i o d i g l i c o l ,  g l i c e r in a , p o l ig l i c e r in a ,  aminas d i y t r i - a l q u i l ó -  

a.icas, s o r b ita , e r i t r i t a ,  octod ecanod io l*  Son a lco h o le s  de ba jo  

peso m olecular y mercaptanes análogos adecuados, e n e s p e c ia l  e l  

a lco h o l m e t í l ic o ,  e t í l i c o ,  p r o p í i i c o , b u l í i i c o ,  a m ílico  y tambián 

la  monoetanolamina, la  e t i le n o c lc r h id r in a  y e l  e tilm ercap tan .

hn general conviene emplear lo s  a lcoh o les  y mercaptanes mo­

novalentes en t a l  cancidad que a 1 mol, de la  amida o cianamida 

m etá licas  sten tes en la  mezcla corresponda aproximadamente 1 

moi* de a lco h o l»  Tratándose de a lco h o le s  y mercaptanes p o liv a le n ­

te s  bastan ya cantidades considerablem ente menores»

mi procedim iento se l le v a  a cabo preferentem ente in ic ia n d o  

la  re a cc ió n  primero a temperaturas relativam ente b a ja s , por 

ejem plo a la  temperatura u ol lo c a l  o a temperatura moderadanents 

elevada y calentando só lo  despuós a temperaturas más elevadas, 
por ejem plo entre 15ü a 2% '2 ,

üiapleando amidas o cianamidas de lo s  a lca lin o s  o a lc a l in o -  

tá rra o s , se obtienen directam ente con muy buen rendim iento f t a l o -  

c ian in as exentas de m etal, que en general se separan en forma 

finamente c r is ta l iz a d a  y pueden a is la rs e  con fa c i lid a d »

EJi&iPLü 1»

partes en peso ae f t a l o n i t r i l o  se d isu elven  en 2^0 par­

tes  en peso de d im etila n ilin a »  En la  d iso lu c ió n  se in trodu cen  

ahora 8 partes en peso de sodioamida finamente pu lverizada (o  una 

suspensión de sodioamida en d im e tila n ilin a ) y se ca lie n ta  a unos
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70-802 # Después de media hora se hacen l le g a r  poco a poco y go­

ta  a gota  20 partes en peso de a lco h o l am ílico  (o  22 partes en 

peso de a lco h o l b e n c í l ic o )  y  se aumenta la  temperatura hasta e l  

punto de e b u ll i c ió n  de la  m ezcla. Después de próximamente 

1 1 / 2  horas se separa por d e s t ila c ió n  la  mayor piarte d e l d is o l ­

vente,, e l  residuo se h ierve y lava b ien  primero con metaño1, 

luego se h ierve  algún tiempo con ácido c lo r h íd r ic o  d ilu id o  y , 

después de la v a r , se seca , S I co loran te  se d isu elve finalm ente, 

para p u r i f ic a r lo  más,en 1U veces su cantidad en peso de s u lfú r i­

co concentrado, después do l o  cual la  d iso lu c ió n  se v ie r te  sobre 

h ie lo  y e l  co loran te  nuevamente separado se lava hasta reacción  
neutra .

■ü»JhLlPLO 2 .

lj>0ü partes en peso de f t a l o n i t r i l o  se in troducen  agitando 

en 2*JúU partes en peso de d im e tila n ilin a . Inmediatamente se in ­

corporan 12ü partes en peso de sodioamida y a la  temperatura del 

lo c a l  se hacen l le g a r  gota  a gota 1J0 partes de metanol, ñutes 

de agregar toda la  cantidad de metanol no se deja su b ir  la  tem­

peratura por encima de 602, y só lo  después la  mezcla se ca lie n ­

ta  a l baño de a ce ite  a e b u ll ic ió n  (1JO -195-)* Después de una 

e b u ll ic ió n  de dos horas, se separa la  rnayoi' parte de la  d im e t il-  

a n ilin a  (eventualmente a l  v a c ío )  y e l  residuo se traba ja  como 

en e l  ejem plo 1 . En forma análoga se procede a l  s u s t itu ir  e l  

f t a l o n i t r i l o  por c l o r o f t a l o n i t r i l o .

EJELTLO n

1ÜÜ partes en peso de f t a l o n i t r i l o  se suspenden en 460 par­

tes  en peso de x i l o l ,  después de lo  cual se agrega a la  suspen­

s ió n  24 partas en peso de sodioamida finamente pu lverizada o 

suspendida. ¿Agitando y a la  temperatura ord in aria  se introduce 

poco a poco a gotas JO partes en peso de m etanol, calentándose 

la  mezcla de rea cc ión  y d iso lv ién dose  e l  f t a l o n i t r i l o ,  A continua­

c ión  se ca lie n ta  a l baño de a ce ite  durante varias  horas a e b u l l i ­

c ió n , se separa luego e l  x i l o l  por d e s t i la c ió n  y e l  co lora n te
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se p u r if ic a  como en e l  ejem plo 1 *

hJBhPIfl 4 .

50 partes en peso de f t a l o n i t r i l o  se d isu elven  calentando 

en 250 partes en peso de a lco h o l b e n c í l i c o .  ^ la  d iso lu c ió n  se 

Sihi’Qgaii con cuidado 8 partes en peso de soaioamida finamente 

pu lverizada  o suspendida y luego se ca lie n ta  durante va ria s  

horas a e b u l l i c ió n .  Después de separar por d e s t ila c ió n  e l  d is o l ­

vente , e l  co lora n te  se traba ja  cono en e l  ejemplo 1 .

EJ3J2ELO 5.

25 partes en peso de f t a l o n i t r i l o  se d isuelven  a unos 852 

en 50 partea en peso de n a fta lin a . Luego se agregan en pequeñas 

p orcion es 4 partes en peso de sodioamida finamente d iv id id a  y s in  

a p lic a r  más c a lo r  e x te r io r  se hacen l le g a r  a gotas 10 partes en 

peso de a lco h o l a m ílico * Despuás agitando se ca lie n ta  durante 

unas dos horas a unos 2002, la  n a fta lin a  se separa d iso lv ió n d o la  

mediante t o lu o l ,  y e l  co loran te  se p u r i f ic a  como en e l  ejem plo 1 .

m «J ihD !LQ 6 j

hn 40 partes de d in e t i la n il in a  se introducen 20 partes  de 

f t a l o d in i t r i l o  y  8 partes de una suspensión a l 40^ de sodioamida 

en d im o tila n ilin a  y se ca lie n ta  luego a unos 502c .  Despuás s in  

agregar más c a lo r  se in corpora  a gotas en e l  decurso de una ho­

ra 0 ,8  pjartes de a lco h o l am ílico*  la  mezcla comienza a ca len ta rse , 

dosp>rendióndose c o rr ie n te s  de amoníaco, ¿i, unos 80-902 alcanza 

su v a lo r  máximo e l  desprendim iento de amoníaco. A l momento qie- 

dism inuye, se continúa e l  caldeo e x t e r io r .  A unos 13Ü-1352C no 

se desprende ya amoníaco. Ahora se agregan nuevamente 40 partes 

de d in e t i la n il in a  y se ag ita  todavía  la  mezcla durante 15 horas 

a I 3O -I552C, y luego se la  deja  e n fr ia r  y la s  porcion es só lid a s  

se sepjaran p>or a sp ira c ión  a 90£C. A continuación  la  masa obten i­

da se introduce agitando en la  cantidad de ácid o  c lo r h íd r ic o  

d ilu id o  y ca lie n te  n ecesaria  para epue la  d im etila n ilin a  todavía  

e x is te n te  se con v ierta  completamente en e l  c lo r h id r a to . Desp>uás 

e l  co loran te  se separa por a sp ira ción , se le  lava radicalm ente con
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ácido c lo r h íd r ic o  d ilu id o  y agaa, se le  h ierve otra  vez dorante 

1-2 horas con ácid o  c lo r h íd r ic o  a l lj¿ , se le  vuelve a separar 

inor a sp ira c ió n , se le  lava ahora con agua ca lie n te  y se le  se ca . 

Para p u r i f ic a r lo  se le  d isu elve  en á cid o  s u lf l ír ic o  concentrado 

o en á c id o  s u lfú r ic o  monohidratado, se v ie r te  la  d iso lu c ió n  

sobre hielc^ y e l  co loran te  vuelve a separarse por a sp ira c ió n .

.así se obtienen  14 pjartes d e l co loran te  exento de m etal, que s i  

se quiere puede d iv id irs e  finamente por tratam iento p o s te r io r  
con d isp erg en tes.

iln lugar de f t a l o d in i t r i l c  pueden también u t i l iz a r s e  ca n t i­

dades correspond ientes de n i t r i l o s  de o tros  á cid os  arom áticos 

o—d ic a r b o x íl ic o s  o de derivados d e l f t a l o d in i t r i l o  o com binacio­

nes o m ezclas que se comporten como la s  com binaciones in d ica d a s .

hn una mezcla de 100 p>artas de f t a l o d in i t r i l o  (ó  127 partes 

de 4 - c l o r o f  c a lo d in i t r i lo )  y 200 p*artes de d im e tila n ilin a  se in co r—

aria den p^oco a p>oco y gota  a gota  i>2 partes de t i o f e n o l .  Luego se 

va calentando mas, p>occ a q.'Oeo, con lo  que a unos 12C2Q se des­

prende la  p r in c ip a l piarte d e l amoníaco puesto en lib erta d *  Después 

de ca len ta r  durante 8 a 10 horas a 180-1902C, se d iluye  la  mezcla 

con d im e t ila n ilin a , se sep,ara e l  co loran te  en ca lie n te  por asp i­

r a c ió n , se le  lava b ien  con a lco h o l y agua, se le  seca , se le  

d isu elve  en 10 veces su cantidad de á cid o  s u lfú r ic o  concentrado, 

se v ie r te  la  d iso lu c ió n  sobre h ie lo ,  se separa por a sp íra ción  e l  

co lora n te  p re c ip ita d o , se le  lava y se le  tra ta  preferentem ente 

con un d isp e rso r . Bu tono de c o lo r  se encuentra desplazado fu e rte ­

mente 1 íacia  e l  verde , resp ecto  a lo s  co lo ra n tes  obten idos según 
lo s  ejem plos 1 a 6.

n una mezcla calentada a 12^20 de 100 partes de a lc o h o l ben-

j. JüuPL O 7«

hJLMPLO 8.
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ciones 10 partes de cianamida sódica. La masa se calienta por si 

misma a 1802U y la disolución al principio de'bilmente amarilla 

se tiñe de azul-verde, separándose e l colorante, se sigue calen­

tando la  mésela durante Lora y media próximamente a 18G-1902C; 

se la deja luego enfriar, se la diluye con alcohol, se separa per 

aspiración el colorante, se le lava con alcohol y áter y se le 

seca. Forma agujas verde-azules.

EJEMPLO 9.

6e disuelven 51 partes de fta lo d in itrilo  en 100 partes de 

tio d ig lico l y agitando, y a unos 100- 15o eC, se agregan 10 partes 

de cianamida sódica. La temperatura asciende espontáneamente a 

2JG2G, separándose inmediatamente e l colorante formado. Se le deja 

eniriai algo, se diluye la mezcla con alcohol, se separa en ca­

liente e l colorante por aspiración y se le lava bien.

EJEMPLO 10.

m una mezcla de 200 partes de dimetilanilina y 51 partes de 

fta lo d in itr ilo  se incorporan 20 partes de una suspensión ai 5q¿¿ 

de sodioamida en dim etilanilina; a unos 702c se hacen llegar 15 

paites de tio d ig lico l y se sigue calentandoj a unos 155~0 comienza 

una reacción viva y la  mezcla se calienta espontáneamente a 170-  

1802U» Se sigue luego calentando durante unas 2 a 5 horas a 170- 

18020, se diluye con dim etilanilina, se aspira en caliente e l colo­

rante, se le lava con alcohol y se seca,

EJEMPLO 11.

En una suspensión de 51 partes de f t a l o d in i t r i l o  en 100 par­

te s  do t i o d i g l i c o l  se hacen l le g a r  a unos 702C poco a poco 20 

partes de una suspensión a l  50/® de sodioamida en d im e tila n ilin a .

La reacción, <¿ua comienza con un vivo desprendimiento de amoníaco, 

produce un caldeo considerable, separándose prontamente e l coló­

ranme* Se le  separa en la  forma descrita en los ejemplos preceden­

te s .

hc-áLiPLO 12 ,

En 100 partes de tio d ig lico l se disuelven 51 partes de fta ló -
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d i n i c r i l o ,  se agregan, a unos 1 JO-0 y agitando, JO x:,s*z*tcs do c ia n - 

190 amida de plomo y se sigue ca len tando, La form ación d e l co lora n te  

t comienza a 150-1602C. La temperatura sube entonces a 2^Ü2Q* Se

' d ilu ye  luego la  mésela con a le  olio 1 se separa por a sp ira c ió n  la

j com binación de plomo con fu e rte s  tra zos  verd es, originada en fo r ­

ma de pesados c r i s t a le s  a z u l-a ce ro , y se la  lava con a lco h o l y 

195 é t e r .  lie d i so lv iendo bu a c id o  s u lfú r ic o  concentrado, se con v ierte  

en e l  co loran te  azu l-verde exento de metal*

200

205

210
*

*

üe re iv in d ica  como nuevo y de p ro p ia  invención :

1*— Un procedim iento para la  obtención  de co lora n tes  de 

fta lo c ia n in a , ca ra cteriza d o  pe>r que lo s  o—d in i t r i lo s  arom áticos 

o sus derivados o com binaciones o m ezclas que reaccion en  como 

ó l l o s ,  se ca lien ta n  juntamente con amidas o cianamidas m etá licas 

y a lco h o le s  o mercaptanes de elevado peso m olecu lar.

2 . -  Un procedim iento según lo  re iv in d icad o  en e l  punto 1, 

en una forma de e je cu c ió n , ca racterizad a  por que primeramente 

se preparan m eadas de lo s  o - d in i t r i lo s  e tcé te r a , y de la s  ami­

das o cianamidas m etá licas y de lo s  d iso lv e n te s  o d ilu yen tes 

orgán icos que no contengan grupos OH ó LE, y , lu ego , ésta s  se 

tra tan  y ca lie n ta n  con a lcoh o les  o mercaptanes mono o p o liv a le n ­

tes  de elevado o ba jo  peso m olecu lar.

E sta Patenta recae sobra "Ulí PROUSBIMIKNTÜ PARA IA OBTBE- 

ÜIÜIJ BE U0L0BA1ÍTBS BE PÍALOGlAITIEA" ,  como queda d e s c r ito  en la  

presente Memoria y ca ra cteriza d o  en la  a n ter io r  B ota.

Madrid, 10 de Jim io de 1936 ,
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Sr. Jefe del Negociado del Eegistro de la  Propiedad Indus­
tr ia l del Ministerio de Industria y Comercio.

limo. Sr.

Don J o s é  S a n c h o ,  de la  Sociedad Schleicher 
y Sancho, .agente de la propiedad Industrial, domiciliado en 
esta Capital, Cruz 2j>, en representación de 1. G. i' a r b e n -  
i n d u s t r i e  A k t i e n g e s e l l a  c h a f t ,  resi­
dente en Frankfurt am Main (Alemania), a V.S. expone;

v¿ue con fecha 10 de Junio de 193&, presenté en el Eegistro 
de la Propiedad Industrial, la Patente de Invención No. 142.513, 
por "Un procedimiento para la obtención de colorantes de fta lo - 
cianina", a favor de mi repi'esentada, y habiendo padecido algunos 
errores en la traducción de la memoria presentada adjunto se 
acompañan nuevas memorias, quedando subsanados los defectos que 
adolecía, y por tanto ruego a V.S.

Se sirva disponer su tramitación a fin  de que sea concedida.

Viva V.S. muchos años.
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