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uprocedimiento para mejorar la forma fisica

de una ftalocianina brutat.

Solbsitants: LuPWRIAL CHEWICAL INDUSTRIES LIMITsD, entidad inglesa,
regidente en Imperial Chemical House, Hillbank, Lon-—

&I‘QS, s.l“’a 1 o9 Insla.berra-

Begte invento se refiere a pigmentos de ftalo=
cianina y, mas especlalmente, a un procedimiento para
convertir las ftalocianinas brutas en productos ade-
cuados pare usarse como pigmentos.

5 Las ftalocianinas, esencialmente lgs ftaloclia-
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ninas de cobre, céioZBQ)btiegen por sintesis de

anhidrido £télico, ftalonitrilo o derivados de los
mismos, se aislan primerc en formas fisicas adecuadas
para ubtilizarse como pigmentog y corrientemente se me
Jjoran sometiéndolas a procedimientos tales como amasa
do con dcido o molido con sales con objeto de mejo-
rar la forma fisica. Ls molturacidn de una ftalociani
ng bruta con elementos de molienda tales como gravilla,
bolas o0 arena y agua, no basta para producir le forma
fizica adecuada para usarse como pigmento.

De acuerdo con este invento, mejorza la forma
f{sica de una ftalocianina bruta, por sgitacibn vigo-
roga con elementos de wolturacidn en forms de particu-
les y una solucidn acuosa que conbtenga por lo menos
el 10% en peso de un 4cido orzénico.

L= ftalocianina cruda usada en este ianvento es,
conn preferencia, la ftalocianina de cobre en la forma
{3 en la que se obitlene normalmente o unza mezcla de
ftelcoclianing de cobre y monocloroftalocianine de cobre,
obtenida por sintesis de una mezcla de anhidrido ofté-
lico y anhidrido cloroftalico. Sin embargo sl se desea,
pueden usarse otras ftaelocianinas brutas.

Los eleuwentos especiales de molienda ubilizados
en este lnvento son con preferencia particulas de ars-
na o cuentas de vidrio, silice, porcelana y otro metal
no friable. Convenientemente ge utilizan cuentas de vi
drio de un didmetro medio de 0,45 mm a 0,5 mm. E1 pro-
cedimiento se aplica, con preferencia en un recipiente
¢ilindrico dotado de agitador rotativo, con un 4rbol

central que lleve una seJ\:'ie de discos que actiian como
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inpuls ores . £n un recipiente de esta naturaleza l=
agitacibén con preferencia se realiza haciendo girar
el agitador a una velocidad tal que los discos terngan
una velocidad periférice de unos 700 metros/minuto. -
E1 procedimiento puede aplicarse de modo continuo;
introduciendo una pasta de ffalocianina y solucibn
acuosa en el reclpiente, a través de una entrada de
la base de este y permltiendo que la suspensidn fina
ge descarge por la parte superior del recipiente a
través de un tamiz de gasa que retiene los elementos
de molienda. Como variante, el procedimiento puede
aplicarse de modo discontinuo, en cuyo caso todo el
contenido del mecipiente puede descargarse despuds de
la agitacidn y los elementos de molturacidn separarse
por temizado.

.~ El 4cido orgénico utilizado en el procedimien-
t0, s necesarismente goluble en ague hasta la propor
cibén de por lo menos 10% en peso y puede ser, por
e jemplo, dcido férmico o, con preferencia un dcido més
elevado tal como el acético y mejor adin el propidnico,
butirico o tolueno p-sulfénicb 0 una mezcla de cuales-
quiera de estog 4cidos.

Se prefiere emplear soluciones acuosas gue no

contengan més del 50% en peso de 4cido. Bl emplso de

. goluciones més concentradag, 44 luger a ventajes téc-

nicas muy poco pronunciades y econémicamente es des-
ventajoso.

Despuds de aplicer el procedimiento de este in-
vento, el pigmento de ftalocianing fifnamente dividido,

puede gepararse de la solucién acuosa en la que estd
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suspendido, por f£iltracidn o centriivgado, lavarse
hagta que se hzlle exento de 4cido y, si se desea,
secarse. Se¢ obtienen productos de gran extensién su-
perficlal, adecuados para usarse como pinturas, tin-
tas de imprenta, plisticos, etc. En estado no-seco,
las pastas son vaoliosas para la produccidn de produc
tog pastosos tal como se emplean en la coloracibn
vigcosa.

bebe invento es de valor especial cuando gze
emplea como parte de un procedimiento para la fabri-
cacibn de composicionss de pigmentos de fhalocianing
no-flucolanbes que coanbtisnen una fialocianina y un
derivado bdsico de la misma. Estas composiciones se
describen y reivindican en las Solicitudes de Paten-
tes Britémicas m@ 9.804/62, 31.740/63, 41.653/63 %
42.393/63.

De acusrdo con otra taracterisiica de este in
vento, se fabrican composiciones de pigmento de fta~
locianina no-flocuwlantes, por agitacidn vigorosa de
una ftalocianina bruta con elementos de molturacidn
en forma de particulas y unz solucibn acuosa que con-
tenga por lo menos 10 en peso de un dcido orgénico
e incorporanio 2 la suspensibén resultante de pigmen—
to de ftalocianina un derivado bésico de f£talociani-
na.

Bl derivado bdsico de fHalocianine puede afla-
dirse a la suspensidﬁ de pigmentos de fialocianina
bien sntes o bien despuds de la separacién de los
elementos de molturacién en forms de particulas. En

cualoulera de los casos, es conveniente agitar la
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mezclae hasta congeguir la homogeneidad. Si se desgea,
la mezels puede ser alcalina. Los productos obteni-
dos son del tipo no~floculante y de ningtn modo sén
inferiores a productos de idéntica composicibn obte=
nidos por los métodos descritos en lag llemorias andes
citadas.

Bgte invento se aclara, sin limitarse, por loe
Ejemplos siguientes en los que las partes son pondera
les.

BJELPLO 1 = En un vaso ancho de acero inoxidable se

cargan 32 partes de monocloroftalociani-
na de cobre bruta, 96 partes de una pasta prensada a
50 % de ftalocianina de cobre (forme @ ) 96 partes de
geido acético glacial y 176 partes de aguaj todo ello
ge agite endrgicamente durante 1 hora con 1,200 partes
de cusntas de vidrio de un didmetro 0,5 mm aproximeda-
mente, mediante un agitador dotado de tres discos cen-
tralmente montados y accionados = una velocidad peri-
férica de 690 metros/minuto.

La megzela se diluye con 1.000 partes de agua,
ge sepera de las cuentas de vidrio, se filtra se la-
va hagta eliminar el 4cido y se seca s 100°C. E1 pig-
mento resultante, tiene excelente resistencie tinto-
rial sl molsrse con una resina alquflica secada al
aire para producir una pintura. Tiene una extensién
superficial (absorcibn de nitrbzeno) de 60 m2/g nien-
tras que los materiales crudos de partida Pienen exten
siones superficiales de 2,5 y 46 m2/g respectivamente.

Los pigmentos preparados anilogamente utilizan

do dcido f£6érmico o 1léctico en lugar del dcido acdtico,
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tienen propisdades anflogas. Las substitucién del Sei
do acético por &cido propidnico, buturico o p-toluszo~
—-sulfénico proporciona piguentos con resistencia tip..
toriel incluso superior. i1 empleo del 205 de 4cido
acético, propibnico o butirico proporciona resultalos
andlozos. Aunentando la concentracidn de 4cido acdti-
co hasta el 50, no d4 luger a Wliterior mejora. Digmi-
nuyendo la concentracibn del Acido acético a 6%, se
provorciona un producto muy inferior de wna extensidn
superficigl de, solamente, 37 m2/g.
EJuiL0 2 -~ Una paste preparads por ¢l procedimiento
del sjemplo 1, ubilizando 304 Gs Acido
acético, se agita mientras se aladen lenbamnente 80
partes ds wne solucibn al 2% de tri{isopropilaminostil)
ftalocianina de cobpe en dcido acético al 6%. La mez-
cla se alcaliniza por adicibn lenta de solucibn de hi-
Arbxido sbdico 2W. &1 producto se gepara por filtrae-
cidn, se lava hesta eliminar todo el 4lcalli y se seca
& 100%C. La composicidn pismemtaria resultante tiene
une excelente resistenciz tintorial y comparada con
el producto del Bjemplo 1, tiens una mejor resistencia
a la floculacidn en un medio adreo de secado de pintu-
ra alquilica.
&JEPLO 3 - Durante 3 horas se ggltan endrgicanente
con 1.200 partes de cusuntas Ao vidrio,
vor la técnice usada en el Ejemplo 1, 40 partes de
ftalocianina de cobre forma P , 108 partes de 4cido
acético glacial y 252 pamtes.de agua. La pasta se ta-
miza, se filtra, se lava hasts eliminar el 4cido por

completo y se seca a 100°C. £l pigmento resultante
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tiene excelente resistencia tintorigl en un medio ad-
reo de gecado de pinture alquilica y tiens une sxten-
gilén superficial de 60 m2/g mientras que el materizl
bruto de partida tiene una extensién superficial de
solamente 5 m2/g.
NOTA

Descrite suficientemente lg naturalesza del;inr
vento, asl como la manere de reslizarlo en la pricti-
ca,. debe hacerse constar que lag disposiciones ante-
riormente indicadas, son susceptibles de modificacio=
nes de detalle, en cuanto no alteren su prineipio fun
damental., Tembién ge hace constar que sl invento co-
rresponde a una Solicitud de Pabente presenteda en In
glaterra con fecha 15 de mayo de 1964, n® 20413/64,
acogiéndoge por 1o tanto a los bensficios que conceden
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo Que
constituye la esencia del referido invento, y por lo
que se solicita Patente de Invencién por 20 afios en
Egpefia, sobre: YPROCEDIMIHNTO PARA liiJORAR LA FORIA
FLSICA D& UNA PTALOCIANINA BRUTA"; caracterizdndose
por lo siguiente:

18 .~ "Procedimiento para mejorar la forma fisi-
ca de una ftalocianine bruta" que comprende sl egitar
enércicamente la ftalocianina bruta con elementos de
molturacién en particulas, en una solucidn acuosa que
contenga por lo menos el 105 en peso de un 4cido orgs-
nico.

28 ,~ Procedimiento sezin reivindicacibn 1, en
el que la ftalocianine bruta es fialocianine de co-

bre.
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38.,~ Procedimie §o se%.u relv:.ndlcecién 1, en
8l que la ftaloclanine bruta es una mezcla de fHalo—
cianina de cobre y de monocloroftalocianina de cobrs,

48 .~ Procedimiento segin cuslquiera de las rei

vindicaciones anteriores, en el que la agltacién

g3

e
reallza por medio de un 4rbol que lleva unz gerie de
discos que girsn a una velocidad tal que su velocided
periférice sea de unos 700 metros por minuto.

58.- ¥rocedimiento segin cualquiera de las rei
vindicaciones anteriorecs, en el que la golucibn acuo-
sa no contiene mdg del 50% de &cido oradnico.

68 ,~ Procedimiento segin cualquiera de las rei
vindicaciones anteriores, en el que el &cido orzdnico
es doido acético,

T8 o= Frocedimiento segin cualquiera de lag roi-
vindicaciones anteriores, en el quedl decido orgdnico
es el 4cido propibénico, butirico o tolueno~p-sulfbni-~
co.

88,~ Procedimiento sexln cualquiers de lag rei-
ﬁindicaciones amteriores, en el que los elementos de
moliuracibn en formas de partfculas, se separan de
la suspensidn Ge ftalocianina despuds de temminar la
agitacibdn.

98 ,~ Procedimiento segin reivindicacién 8, en
el dque la f£¥alocianing se separa de la solucibn acuo-
B2 ¥ opclonalmente se scca.

102.~ Frocedimiento seglin reivindicacibn 1,
caracterizado porque ge obtienen composiciones pismen
taries de ffalocianina, no floculantes, por incorpora—

¢ibn de un derivado bdgico de ftalocianine como antes
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g6 definid en uns suspensibn, a una solucidn acuosa
de ftalocianina de fomma fisice mejorada, preparade
por un procedimiento seglin cualquiera de las veivin-
dicaclones 1 a 9.

11e,~ Procediniento seglin reivindicacién 10,
en el que el derivado bAsico de fitalocianina ge afiado
a la suspensibn y luego se agita.

108 .- Procedimiento segiin reivindicacién 11,
en el que el derivado bdsico de ftalocianina se aha~
de en forma de solucibn en un decido acuoso.

138.,~ Procedimiento segln cualquiera e 1las
reivindicaciones 10 a 12, en el que la suspengién se
glcaliniza antes de aislar la composicidn de pigmento
de ftalocianina.

148 .~ "Procedimiento para mejorar la forma fi-
sica de una ftalocianina bruta®, tal y como queda sus”
tancialmente descrito en la presente ilemoria.

Bsta ilemoria consta de 9 hojas escrites a mé-
quina por una sols cara.

Hadrid 4 4 MAY. 865

LiPrRIAL CHEMICAL INDUSLRIES LInITED

J. GOMEZ ACEBO ¥ MODEF
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