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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE PIGMENTOS DE LA

SERIE DE LAS FTALOCIANINAS", a favor de la razén social ita-
liana "MONTECATINI" Societa Generale per 1'Industria Minera-
ria ed Agricola, domiciliada en Milano (Italia), Via Prineci-

pe Umberto, 18.
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MEMORIA DESCRIPTIVA

Los colorantes de las ftalocianinas obtenidos segin los
métodos descritos en las diferehtes patentes, generalmente no
son utilizados para fines prdcticos sin ser sometidos antes
a un tratamiento especial de subdivisidén para sumentar la
brillantez de la tintura. Para este fin, se ha propuesto por
ejemplo una trituracién muy fina en presencia de soportes
(por ejemplo sulfato de bario, etec.), o bien, cuando se trata
de pigmentos puros y cristalizados, se ha propuesto disolver-

los en 4cido sulfdrico concentrado y precipitarlos nuevamente

al estado amorfo, vertiendo la solucidén d4cida en agua y hielo.
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En este dltimo caso se obtienen pastas que, después del lava-
do hasta neutralidad y adiciones eventuales de substancias es-
tabilizadoras o de dispersién, pueden ser empleadas directa-
mente o bien ser transformadas en polvo mediante secado y tri-
turacién.

Ahora bien, se ha encontrado que se pueden obtener pig-
mentos de concentracién elevada y de un matiz muy brillante
tratando ftalocianinas amorfas con dcido sulfirico de concen-
tracién apropiada, sin recurrir a la solucidén del colorante
en el 4cido. Durante este tratamiento la temperatura es mante-
nida al nivel de le del medio ambiente o preferentemente méds
baja, no debiendo exceder de 40/509C. La suspensién del colo-
rante en el 4cido, que al principio es muy fluida, se hace
poco a poco viscosa, y el final de la reaccidén se caracteriza
en que como producto final se obtiene una pasta verde-obscuro
muy densa, que estd constituida por el sulfato de la ftalocla-
nina.

Si se hidroliza la masa asi obtenida, o preferentemente,
la pasta dcida - separada por filtracién - , y se la vierte
en agua y hielo, se obtiene el colorante bajo forma de micro-
cristales intensamente coloreados de un azul puro. El pigmento
miprocristalino asf obtenido posee excelentes propiedades fisi-
cas y 6pticas, siendo superior al producto amorfo tanto bajo
el punto de vista de intensidad como de la pureza del tono.

El efecto del comportamiento de las ftalocianinas con relacién
al dcido sulfdrico era desde luego de prever, teniendo en cuen-
ta la presencia supuesta de 4tomos de dzoe con funcidn triva-
lente a combinaciones conjugadas; hasta el presente este efec-
to, no habia sido observado ain y él representa una novedad

con respecto al efecto de la aplicacién de esta reaccién que
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es de une importancia considerable para obtener pigmentos cu-
yas propiedades fisicas y dpticas especiales son muy superio-
res a las de los pigmentos que se obtienen precipitando en el
agua las soluciones en dcido sulfurico. Antes del secado tam-
bién puede afiadirse a la pasta del pigmento microcristalino
substancias de estabilizacidén y de dispersién, por ejemplo re-
sinatos metdlicos, etc., y de este modo se obtienen polvos

muy flexibles y brillantes que tienen un poder colorante in-
tenso.

Ejemplo 1.~ Se introducen a temperatura ordinaria 100 partes

en peso de ftalocianina de cobre amorfo y bien triturada en
1000 a 1500 partes en peso de dcido sulfurico a 60° Bé. La
introduccidén se hace gradualmente y se agita a fondo la sus-
pensién, que al principio es bastante fldida y de un color
azul obscuro. Poco a poco la masa se hace viscosa, mientras
el color del compuesto sulfirico del colorante cambia en ver-
de obscuro. Después de agitar durante 2-4-horas, siempre a la
temperatura del ambiente, se obtiene una pasta densa gque es
vertida lentamente en cierta cantidad de agua fria, eventual-
mente con adicidén de hielo, de modo que se obtenga al final
de la introducecidn una acidez de 5/10% del dcido sulfirico.
E1l sulfato del colorante se hidroliza separando el colorante,
bajo forma microcristalina, de un color azul muy brillante y
de una transparencia verdosa. Se lava la suspensidén por decan-
tacidén reiterada con agua hasta neutralidad.

La pasta asi obtenida puede ser empleada directamente
como tal o bien se la puede secar y triturar eventualmente
después de haber afiadido substancias de estabilizacidn y de
dispersidén.

Ejemplo 2.- Se tratan 100 partes de ftalocianina de niquel
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amorfa con 1500 partes de 4cido sulfdrico a 60° Bé, en las
condiciones descritas en el ejemplo 1. Se obtiene un pigmento
de un azul verdoso de matiz muy brillante y de un poder colo-
rante muy elevado.

Ejemplo 3.~ Se tratan 100 partes de ftalocianina amorfa con

1500 partes de 4cido sulfirico a 60°Bé. a una temperatura de
0-20°C. en las condiciones expuestas en el ejemplo precedente.
La pasta del colorante, lavada hasta neutralidad, es dilatada
con agua a unas 4000 partes en volumen. Se agita y calienta a
unos 50°C. y se mezcla todo con una solucién hirviendo de 20
partes en peso de colofonia en 20 partes en volumen de sosa
cdustica a 30°B& y 200/500 partes de agua. Después de la adi-
cién de la solueién del resinato, se calienta la mezcla a T70-
809C. y se afladen tantas partes de una solucién de sulfato de
aluminio a 10% hasta obtener una reaccién ligeramente 4cida
al tornasol azul. Siguiendo removiendo la mezcla, se la lleva
a ebullicién y se la hace hervir poco a poco durante unos 20
minutos. A la terminacién de la ebullicidén, se fhltra, des-
pués de haber afiadido eventualmente agua, hasta alcanzar apro-
ximadamente el doble del volumen y se lava con agua fria has-
ta que el filtrado quede exento de sulfatos solubles. Luego

se seca a T70/80°C., se tritura y pasa por el tamiz.

Es evidente que se puede variar la cantidad del resinato
a afiadir, o emplear otras substancias distribuidoras, por
ejemplo sulforicinatos, etc.

Los polvos de este modo obtenidos son muy suaves, tie-
nen un peso especifico ligero, un grado elevado de intensidad
colorante y de matiz brillante.

Ejemplo 4.-Se mezclan a una temperatura de 0-20°9C, 100 partes

en peso de ftalocianina de cobre bruta y pulverizada, confor-



me se la obtiene por la fusién directa de anhidrido ftdlico o
de sus derivados en presencia de cobre o de compuestos de co-
bre y amidas de dcidos orgédnicos u otras substancias auxilia-
res, seguida por una extracciédn con 4cido clorhidrico diluido
105. y caliente asi como con sosa cdustica diluida y caliente, con
1500 partes en peso de 4cido sulfdrico a 60°Bé. Después de ha-
ber removido durante unas 4 horas, se disuelve lentamente la
masa densa con agua helada, de modo que la temperatura no so-
brepase la del ambiente, hasta una concentracidén de 40-50% de
110. dcido sulfdrice. A continuacibn se filtra la masa sobre un
filtro de piedra porosa, se lava con unas 1000 partes de dci-
do sulfirico a 40-50%, se introduce la pasta 4cida en 10-
15.000 partes de agua y se lava hasta neutralidad por decan-
tacién y remezclados reiterados. Mediante un tratamiento ul-
115. terior de la pasta neutra con resinatos, llevado a cabo de la
misma manera que se ha indicado en los ejemplos anteriores,
se obtiene el pigmento bajo forma de un polvo muy suave, bri-

llante e intenso.
NOTA

Es objeto de esta patente de invencidén que se solicita

120. "Procedimiento para la preparacién de pigmentos de la serie
de las ftalocianinas", gue se caracteriza y define por las
reivindicaciones siguientes que constituyen su novedad, y so-
bre las cuales ha de reacer la propiedad y explotacién exclu-
siva:

125. l.-Procedimiento de preparacidén de pigmentos de la serie
de las ftalocianinas, caracterizado en tratar las ftalociani-
nas amorfas con 4cido sulfdrico de concentracién apropiada,
de modo a formar los compuestos de adicién respectivos con

dcido sulfdrico, que quedan en forma de suspensién en el Acideo.
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2.- Procedimiento segun la reivindicacién 12, caracterizado
en que el tratamiento con el dcido es efectuado a temperatura
baja.

3.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2, caracte-
rizado en filtrar y lavar con &4cido de la misma concentracidn,
la pasta dcida del sulfato del colorante que se ha formado.

4,- Procedimiento segun las reivindicaciones 1,2, y 3, ca-
racterizado en que el sulfato del colorante es hidrolizado
por la accidbén del agua con formacidén de colorantes de estruc-
tura microcristalina que ya no contienen dcido sulfurico.

5.- Procedimiento segun las reivindicaciones 1, 2, 3 y 4,
caracterizado en que las patas del pigmento son transformadas
en polvos ligeros y brillantes mediente secado, triturado y
cribado.

6.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1, 2, 3 y 4,
caracterizado en que las paftas del pigmento son transformadas
en polvos ligeros y brillantes, atiadiendo substancias de esta-
bilizacién y de dispersibén, como por ejemplo resinatos metd-
licos, secdndolos después.

T.- Procedimiento para la preparacién de pigmentos de la
serie de las ftalocianinas.

La presente memoria consta de seis hojas foliadas y
escritas a mdquina por una sola cara.
Barcelona, a 4 de Septiembre de 1937.

"MONTECATINI" Societ& Generale per
1'Industria Mineraria ed Agricola.

P.a. JAIME ISERN
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