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PATETXRTE DE INVENCIOR
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a favor de
D, Esteban SERRA RODRIGUEZ ~ de nacionalidad espafiola -
domiciliedo en ¢/ iayor de Gracia, 96 - BARCELOEA,
por:
» Procediniento para la obtencidn de sales de tetrabenzopor-

L. | firacina utilizables como pigmentos colorantes ”,

:000: ===
Kemoria Descriptiva
Son ya conocidos diversos procedimientos para la

obtencién de sales de tetrabenzoporfiracina, los cuales

parten del anhidrido ftdlico, de la ftalimida o del fta-
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lonitrilo, teniendo lugar en el primer caso la reaccidédn con
amoniaco o con un cuerpo gue produzca asmoniaco, en los otros
cesos la presencia de dicho producto ya que en las moléculas
de las substancias de partida ya se encuentra el nitrdégenc
formando parte de ellas, En general, se utiliza preferente-
mente el ftalonitrilo para la obtencidn de las sales citadas,
pero la preparacidn previa de este producto es muy costosa y
dificil, por 1o gue Se ha ideado otro nuevo procedimiento,

' El procedimiento objeto de esta patente, consis-
te esencialmente en producir, partiendo del anhidrido ftd-
lico, una reaccidén con la urea y con un agente metdlico tal
como unea sal metflica, empledndose la urea como fuente pro-
ductora de amoniaco y por lo tanto de nitrégenoc. La reauéiGn
que se produce es exotérmica y en ella se forma ftaloilurea
oomo producto intermedio inestable, gue en presencia de la
sal metdlica, conduce a la ftalocianina o tetrabenzoporfira-
zlina del metal correspondiente,

Para que la reaccidn tenga lugar, serfa suficien-—
te, telricamente, emplear doble nimero de moles de urea y
de anhidrido ft4lico, pero em la prictice es necesario aumen-
tar esta proporoidn, llegando a preclsarse por lo menos 5
moles de urea, por cada mol, de ashidrido ftdlico para que
Se obtengan buenos rendimientos,

La reaccién como se ha dicho, es exotérmica, de-
be mantenerse entre ciertos lfmites, evitando gue la tempe-—
ratura sobrepase los grados deseados, Para ello, segun la
presente invencién, se utiliza un disolvente de alto punto
de ebullicidn que diluye los reactantes y proporciona una
mayor smplitud de oscilacidén de la temperatura, siendo més
fdoilmente coptrolable,

‘Para obtener sales cupricas, en cilertos procedi-
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mientos conocidos, se introduce en la reaccidn el cloruro
cuproso, que es un producto de muy poca estabilidad y cuyo
rendimiento suele depender del grado de pureza o de rigueza
de la sal,

Segdn la presente invencidén, y en la reaccién
bdsica antes sefialada, Se emplea como agente met4lico, el
éxido cuproso agente metdlico, lo cual d4 muy buenos resul-
tados, puesto gue el 6xido cuproso es un comphesto mucho
mds estable gue reacciona en mejores condiciones con la urea
y el axnhidrido ftdlico. |

Una vez obtenido el producto de la reaccidn o
Sea la ftalodiamina, se filtra el conjunto con lo cuzl se
recupera el disolvente de punto de ebulliciédn elevado y se
eliminan impurezas solubles, después de lo cual se trata
la pasta filtrada con una solucién de €cido clorhfarico pa-
ra elininar el metal no combinado y otras impurezas soluw
bles en dicho dcido, filtrando y secando, Despuds se trata
con doido sulfdrico que disuelve la sal detflica de la tetra-
benzoporfirazine, y esta disolucién sulfirica es precipita—
da en agua a fin de obtener una perfecta dispersidn, E1
precipitado filtrado es secado y mezclado con algin agente
dispergente y molido, Para mayor aclaracién del objeto de
la presente patente se anota a continuacién uno de los pro-
cedimientos que han dado mejores resultados, signifiocando
gue las cantidades anotadas no son limitativas siné tan solo
enunciativas y ademds el proceso de purificacién puede Vo
riar en amplios lfmites de ordem qufmico sea por lavedos,
extraccionew, etoc,

Je condensa en recipiente apropiado y bajo buena
agitacién una mezela compuesta de 50 p; de anhidrido ft4lico
con 100 p, de urea y 10 p., de &xido cuproso y 200 p; de f£té-
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lato de dietilo, el total se calienta durante 3 a 5 horas
hasta unos 1502 y seguidamente otras 3 a 5 horas a 2008,
luego se filtra y el producto insoluble se trata com doido
clorhfdrico (30 Kgs., de 20¢ Bé por cada 1000 1, de agua),
se filtra y seca. El producto seco se disuelve en dcido
sulfdrico de 662 Bé y precipita sobre agua abundante, Se
filtra el precipitado y trata con un emulsionante y muele,

Se seca en estufas de vacio, la sal de cobre obtenida,
———T2Tz Y " 0 T A S T e

Se reivindica como objeto de esta patente:

1.~ Procedimiento para la obtencién de sales de
tetrabenzoporfiracina, utilizables como pigmentos colorantes,
gue consiste esenclalmente en hacer reaccionar anhfdrico
ft4lico con la urea Junto con un agente metdlico, preferen—
temente una sai metdlica, produciéndose una reaccién exo-
térmica que, en ciertas fases o perfodos, debe mantenerse
a temperaturas determinadas del orden de 1502 a 200¢ C,,
desarrolldndose la reaccién en presencia o con la adicidn
de disolventes de punto de ebullicién elevado con objeto de
diluir los reactantes y permitir un mejor control de la ten—
peratura, con lo gque se forma ftaloilurea como producto in-
termedio inestable que, en presencia de la sal metdlica, con-
duce a la ftalocianina 0 detrabenzoporfirazina del metal
gorrespondiente,

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién ante-
rior, caracterizado en que comno agente o compuesto metélico,
se emplea el 6xido cuproso gue tiene gran estabilidad y
reacciona favorablemente con los productos de partida antes

mencionados,



3.~ Procedimiento segun cualguiera de las rei-
vindicaciones anteriores, caracterizado en que como disole

vente de alto punto de ebullicidén, se emplea un ftelato de

dietilo,.
', 5 _ 4,- Procedimiento para la obtencidn de sales de
.. tetrabenzoporfirazina utilizables ocomo pigmentos colorantes,
t Q Esta memoria consta de cinco péginas, escritas
g por una sola cara,

BARCELONA, ¢ & AY,1952
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