
MENTE TE INVENÓÍÓN 
Ref;Le A 15 868-Sn.

Procedimiento para la  formad ón da ftalooianina 
da oobra (ÓuPc).

BAYER AETIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, re Bi­
dente en Leverkuaen-Bayerwerk, República Federal 
Alemana.

En la  preparación, aegún distin tos proce­
dimientos de cocción y de disolventes, se obtiene la  
ftalooianina de cobre (OuPo) en la  mayoría de los q& 
sos en forma impura e inservible como pigmento. Así, 
en e l material orudo están contenidos los productos
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secundarios que se han formado durante la  s ín tesis, y la  dis­
tribución de la  granulometría de la s  partículas de pigmento 
no se encuentra en la  zona favorable para lograr propiedades 
de pigmentación óptimas..

Para transformar e l material crudo en una forma de 
pigmento adecuada era hasta ahora necesario tra ta r  SÍ produc 
to en bruto primeramente con ácidos, en caso dado hervir adi­
cionalmente con bases, para eliminar ampliamente las impure­
zas, y despuós transformar e l tamaño y la  forma de las par­
tícu las a l márgen favorable desde e l punto de v is ta  de las 
propiedades del pigmento.

Los .mótodos hasta ahora conocidos tenían, por lo 
tanto, la  desventaja de exigir muchas operaciones individua­
le s , resultando e l procedimiento muy lento y costoso.

Asi, por ejemplo, un mótodo de obtenolón usual com­
prende las siguientes etapas de procedimiento:
1. S íntesis del CuPc en un disolvente orgánico indiferente.
2. Eliminación del disolvente.
3. Ebullición del producto en bruto con áoido mineral dilui 

do.
4. Secado.
5. Molturaoión.
6. Formación, por ejemplo, por molturaoión salina en e l mo­

lino de bolas segán la  patente US 2 556 730.
7. Extracción por lavado de la  sa l, con agua o con ácido mi- 

. neral diluido.
8. Secado. ,
9. Molturaoión.

Existía, por lo tanto, la  necesidad hacia un pro­
cedimiento más senoillo para la  obtenoión de CuPó en forma de30



pigmento.
Si se intenta combinar la  ebullición del pigmento 

en bruto y la  extracción por lavado de la  sa l, despuás de la  
molturación salina, para ahorrarse l&s etapas de procedimien­
to 4, 5 y 7, molturando salinamente e l producto de s in te tiza - 
ción sin  hervirle y retirando las impurezas, entonces, don 
ácido diluido, se obtiene un pigmento dé ^ -CuPc de dóbil co­
lo r y mate, que no alcanza la  oalidad del producto que se ha 
obtenido sin omitir la s  etapas de procedimiento 4, 5 y 7.

Sorprendentemente se ha descubierto ahora que se ob 
tiene un ^-CuPo de excelente oalidad como pigmento, ahorrán­
dose simultáneamente etapas de procedimiento, 6i 1 parte en 
peso de material crudo, sin previa ebullición, se amasa direg 
tamente con 0,1 -  20 partes en peso, preferentemente 1 -  10 
partes de una sa l inorgánica u orgánica, soluble , en agua o sj¡) 
luble en ácidos o bases acuosos, y 0,3 -  5 partes en peso, 
preferentemente 0,5 -  3 partes en peso, de un disolvente or­
gánico o inorgánioo, o mezcla de disolventes, que no disuel­
ven esencialmente ni e l pigmento ni la  sa l y los productos de 
s ín tesis , la  sal y e l disolvente, se eliminan a continuación 
conjuntamente por ebullición. El procedimiento se ha acredi­
tado especialmente en CuPc en bruto con un contenido máximo 
en CuPo de un 95 %, preferentemente de un 90 %.

Como procedimiento de sín tesis  para e l CuPc se pue­
den emplear todos los procedimientos conocidos; en escala in­
dustria l entran fundamentalmente en consideración solo dos 
procedimientos que se diferencian por los productos de p a rti­
da.

Uno de los procedimientos, conocido caco "Procedi­
miento de fta lo d in itr ilo "  consiste en hacer reacolonar dln l-
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- t r i lo  de ácido itá lic o  con una sal de cobre a temperaturas 
hasta 250°C. Esta reacción es muy exotérmica, por lo  que 
normalmente es necesario d ilu ir la  mezcla de reacción con di- 
luyentes, ya que temperaturas demasiado altas conduoe a un 
rendimiento claramente disminuido.

El otro procedimiento, conocido como "Procedimien­
to de área" consiste en hacer reaccionar anhídrido de ácido 
itá lic o  o determinados derivados del anhídrido del ácido i tá ­
lico , ta l  cono ita la to  diamónico, italim ida y italamida, con
área, una sa l de cobre y un catalizador, por ejemplo, molibdaoto amónico, a temperaturas entre 170 y 250 C. Este procedi­
miento es de gran importancia industria l, pero presenta sin 
embargo algunas dificultades técnicas. Cuando se calientan 

; conjuntamente anhídrido de áoido itá lic o , área, una sal de 
cobre y e l catalizador, iunde la  mezcla de reacción a 115 -  
130°C y vuelve a so lid iiic a r o casi a so lid ificar a 170-180^0 
y a  unos 200°C para algunas veces aán á través de una iase 

. parcialmente líquida antes de iormar deiinitivamente CuPc. Du 
rante toda la  duración de la  reacción se liberan grandes can­
tidades de amoniaco. Una cantidad considerable de productos 
secundarios, ta les  como sales amónicas, se separan por subli­
mación, Debido a la  liberación de los productos secundarios 
vo lá tiles  espuma la  masa de reacción y e l pigmento en bruto 
se obtiene en ioima de una to rta  de reacoión porosa que tien­
de a aglutinar, influenciando asi desfavorablemente la  transí 

' oión téxmica. Para f a c i l i ta r  la  desgasificación y para evi­
ta r  la  sedimentación de distintos componentes de reacción, es 
naturalmente ventajoso efectuar la  reacción bajo agitación. 
Esto encuentra sin embargo dificultades, ya que e l producto 
de reacoión se pega tenazmente contra las paredes del reci—
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piente de reacoión y en e l agitador, ante todo en laa super­
f ic ie s  calentadas, siendo por lo tedito d if io il lograr una 
mezcla homogénea. Además, la  pegajosidad oontrá las paredes 
d ificu lta  considerablemente e l vaciado del recipiente de rea( 
olón. ^

Se intentan ev itar estas dificultades diluyendo 
la  mezcla de reacción con un disolvente inerte , por ejemplo, 
nitrobenceno o triclorobenceno. La eliminación del disolven 
te  exige, sin embargo, unas operaciones consumidoras de tiem 
po y costosas, ta les  como filtra c ió n , destilación o sim ila­
res. El mismo disolvente se ha, entonces, de volver a elabo 
ra r , con lo  cual se encareoe más aún e l procedimiento,

Sin embargo tambión se conooen procedimientos l i ­
bres de disolvente, que tienen preferencia como etapa previa 
a l procedimiento de formación de l a  presenta invención^ pero 
qué, sin embargo, ofrecen considerables desventajas. Asi ¿e 
pueden, por ejemplo, esparcir loB componentes previamente mea; 
ciados en capas delgadas sobre chapas y calentar óstas duran­
te  algunas horas a la  temperatura de reaooión necesaria. El 
procedimiento exige muchos jóm ales y conduce a unos rendi­
mientos insatisfactorios y, por esta razón, a pesar de ías 
desventajas arriba mencionadas, se sustituye por e l procedi­
miento de disolvente.

Otro procedimiento se describe en la  patente US 
2 964 532 y consiste en pasar una mezcla de anhídrido, de áci 
do f t i l ic o , úrea y un metal o sa l metálica en una capa delga 
da da 1/4 a l/2  pulgada entre la  superficie interna de un ol- 
lindro y de un rotor helicoidal dentro de este ollindro a teg, 
peraturaa entre 200 y 250**C. Este procedimiento tiene, debi­
do a la  limitación del espesor de oapá a 0,25 a 0,5 pulgadas.
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que es preciso para garantizar una transición térmica sufi­
ciente, la  desventaja de un rendimiento por voliimen-tiempo 
muy desfavorable, ya que e l voldmen aprovechado asciende 
solo a un 2,5 hasta 7 % del volumen to ta l del aparato, s i  se 
presupone un voldmen d t i l  de 200 l i t ro s .

Esté voldmen sería  necesario para Uña producción en 
escala industria l de 2000 toneladas anuales de CuPc. Como se 
desprende del dibujo de la  patente US 2 964- .532, éste voldmen 
soló se podría alcanzar s i  e l árbol helicoidal tuviese una 
longitud de 10 m y un diámetro de 1 m, lo que ofrecería mu­
chas dificultades en la  fabricación y alojamiento del árbol, 
debido a los lím ites de tolerancia exigidos de 1/16 de pu lga 
da. Los elevados costes del aparato que esto implicaría ha­
cen que e l procedimiento sea antieconómico para la  produooión 
industria l.

Otro procedimiento se describe en la  patente US 
3 188 318 en e l que anhídrido de ácido f tá lico , área, CugClg 

- y molibdato amónico se dosifican en un tambor g iratorio , ca­
lentado, en e l que se encuentra una cantidad suficiente, como . 
mínimo, sin embargo, e l rendimiento de dos horas, de producto 
de reacción de ftalocianina de cobre ya terminada de reaccio­
nar, para ev itar así las aglutinaciones. Debido a l largo 
tiempo de residencia y la  necesaria carga parcial de aproxi­
madamente un 25 %, se precisan, también en este procedimiento 
unos, tambores muy grandes s i  se quiere producir CuPc en esca­
la  industria l. Si, por ejemplo, segdn las indicaciones del 
ejemplo 1 de la  patente citada se quisiera alcanzar una pro­
ducción actual de 2.000 toneladas de CuPc se necesitaría un 
tambor de como mínimo 30 m-3 de capacidad, llenado con unas 10 
toneladas de producto de reacción, que se habría de mover a

!: .



"* 7 **

5

10

15

20

25

30

11 revoluciones por minuto. Aqui re su lta ría  muy d if íc i l  una 
conducción homogénea de la  temperatura, ya que e l aparato so­
lo se puede calentar desde e l exterior y e l producto de reac­
ción ¡pulverulento es mal conductor de calor. Además, a ésta 
escala, no se pueden ev itar ya las  aglutinaciones debido al 
elevado peso propio de la  masa de reacción, lo  qué empeora 
la  transición de calor, reduce la  conversión y e l rendimien­
to . Si bión e l procedimiento es adecuado para pequeñas uni­
dades de producción, no se puede rea liza r en escala indus­
t r i a l .  . . . .

En la  patente US 3 280 142 se reivindica un proce­
dimiento en e l que e l procedimiento da área se rea liza  en un 
molino ro tativo , por ejemplo, en un molino de bolas p de cla­
v ijas . Este procedimiento discontinuo tiene la  desventaja; 
de que, debido a l necesario enfriamiento de la  masa dé reac- ' 
ción, antes de vaciar e l aparco se precisa de un tiempo dé 
oiclo de 90 a Í80 minutos, a pesar de que e l tiempo de reac- 
oión solo asciende entre 5 y 45 minutos. Por esta  razón y 
por e l vaoiado, oostoso en jóm ales, se influencia desfavora­
blemente la  economía del procedimiento.

Otro objeto de la  invención es, por lo tanto, un 
nuevo procedimiento especialmente económico para la  obtención 
de CuPc segdn e l procedimiento de área que elimina los incon­
venientes de los procedimientos hasta ahora conocidos^ Este 
procedimiento es :a l mismo tiempo una etapa previa espeoialmen 
te  preferente para e l procedimiento de formación de la  p re sea . 
te  invención.

El procedimiento se caracteriza porque anhídrido de 
ácido ftá lio o , en caso dado sustituido, o productos de reac­
ción de anhídrido de ácido itá lic o  con amoniaco, o sus produq
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toe áe deehidratáclón, se haoen reaccionar a temperaturas 
entre 150 y 300°C con úrea, una sal de cobre y un catalizador 
de los cuales una serie de ellos se mencionan en F.H. Moser y 
A.L. Thomasm Phtalocyanine Compounds, Reinhold Publiéhing 
Corp. (1963) pág. 151, preferentemente molibdato amónico y 
MoÔ , én un reactor, con tiempos de residencia entre 5 minu­
tos y 5 horas, que presenta las siguientes características:
a) autolimpieza de como mínimo un 75 % de las superficies oa 

. lentadas.
b) un volúmen ú t i l  de como mínimo un 40 % del volúmen to ta l 

dél reaotor, eon un volúmen ú t i l  de oomo mínimo 10 l i t ro s .
c) la  posibilidad de calentamiento dentro del reactor con 

uña superficie de calentamiento de como mínimo un 34 % 
de la  superficie in te rio r de la  carcasa calentable.

Bajo autolimpieza se entiende la  limitación, implicada por ra 
zones del aparato, a un espesor de como.máximo 2 cm, prefe­
rentemente 1 cm, o un rascado forzoso de las aglutinaciones 
oontra las superficies calentadas a un espesor de capa de 
como máximo 2 cm, preferentemente como máximo 1 om.

La condición de la  autolimpieza, según la  presente 
invención, de oomo mínimo un 75 % de las superficies calenta­
das se puede cumplir de d istin tas formas, por ejemplo, median 
te  un árbol que g ira al mismo tiempo que osolla, autolimpián- 
dose e l árbol en barras amasadoras de forma ge ornó tr ic a  adeoua 
da fijadas en e l in te rio r de la  oarcasa o tambián por una má­
quina de doble to rn illo  sin -fín  de las más distin tas formas 
de ejeoución.

Una forma de ejecución especialmente preferente de 
un reactor de estos contiene dos o más agitadores solapados, 
de trabajo paralelo, en una oarcasa correspondientemente for-



mada, poaeyendo e l árbol principal elementos en forma de dis- 
oos, radialmente dispuestos, que en la  perife ria  están unidoá / 
por barras amasadoras y e l árbol limpiador, de diámetro más 
pequeSo, que muestra bastidores montados, encajan con estos 
maroos entre los elementos en forma de disoo del árbol prin­
cipie! y limpia en forma continúa sup superficies, y dónde la  ' 
oaroasa del árbol limplador.se limpie por loa bastidores. Am­
bos árboles pueden ser oalentados.

Un aparato adecuado para la  realización por cargas
, del procedimiento se muestra esquemáticamente en la  figura 1.' - ' < * .  ̂- ' - . En la¡carcasa 1 cilindrica gira e l árbol principal

2 oon elementos 3, en forma de disoos, radialmente montados,
y que en la  perife ria  están unidos por barras 4 amasadoras i 
En la  oaroasa 5 cilindrica g ira e l árbol limpiador 6, qué' 
está  dotado de. paletas 7 y rascadores 8. !

Una foima de ejeouoión especialmente preferente 
del procedimiento de la  presente invención constate en e l em­
pleo de reactores de trabajo continuo. Esto se logra, por 
ejemplo, en e l aparato antes descrito, produciendo, por colo­
cación inclinada de las  barras amasadoras y del bastidor, una 
fuerza axial sim ilar a un to rn illo , que transporta e l produo- 
to  a travás de la  máquina. De esta manera se puede aprove­
char totalmente la  ventaja del tiempo de reacción breve^ ya 
que e l producto de reacción, sin necesidad de en fria rle , se 
puede extraer en forma continua o semicontínua.

Un aparató adeouado para la  reaíizaoión continúa 
del procedimiento se muestra esquemáticamente en la  figura 2.

El árbol principal 2, que está dotado de elementos
3 en foma de disco y de barras amasadoras 4, g ira en la  oar- 
casa 1. El árbol limpiador 6 está  provisto da bastidores 7 '
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- y g ira  en la  carcasa 5.
Un aparato especialmente adecuado es el reactor Ap 

de la  firma H. List (Pratteln, Suiza) con e l que también se 
realizaron los ensayos desoritos en los ejemplos. Los reac­
tores, pueden ser de acero,,pero tambián estar fabricados de 
otros materiales, por ejemplo, de "hastelloy"* titan io  o ace­
ro esmaltado.

Derivados de Acido itá lic o  adecuados son,, -por ejem­
plo, e l anhídrido de ácido f tá lico , f ta la to  diamónico, f t a l i -  
mida, diamida de ácido f tá lico , aminolminoisoindolenina, 1- 
amino-3-oxo-isoindolenina y los correspondientes derivados de 
ácido f tá lico  sustituidos por halógeno, t a l  como d o r o  y bro­
mo, O^-C^-alquilo, ta l  como metilo y e tilo , fenilo , C^-C^-al- 
coxi, ta l  como metoxi y alcoxi y sulfo.

Tienen preferencia e l anhídrido.del ácido ftá lioo  
y .las  mezclas de anhídrido de ácido ftá lioo  y ácido 4-cloro- 
f tá lio o .

Sales de'cobre adecuadas son, por ejemplo, sulfato 
de cobre, cloruro de cobre y carbonato de cobre básioo.

Se da preferencia al oarbonato de cobre básico.
Como catalizadores entran en consideración los men­

cionados por F.H. Moser y A.L. Thomas, Phtalooyanine Compcundej, 
Reinhold Publishing Corp. (1963) pág. Í51, de los cuales se di 
preferencia a l molibdato amónico y trióxido de molibdeno.

Los componentes derivados de ácido ftá lico , área y 
sa l de cobre se emplean convenientemente en proporciones mola 
res de 4 : (6-30) : (0,8-2), preferentemente 4 : (10-20) :
: (0,9-1,2).

La cantidad del catalizador asciende de 0,01 a 1 % 
en peso, referido a la  cantidad del derivado de ácido f tá l ic o ,

- 1 0
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preferentemente entre 0,1 y 0,6 % en peso.
El amasamiento aali.no, aegdn la  presente invención, 

se puede rea lizar tanto en forma disoontinua oorno continua.
Un procedimiento de amasamiento salino eapecialmen- 

te preferente se caracteriza porque una mezcla de materia éru 
da, de üná áai y de un disolvente, áe áóMáé. en un apái*áto 
amasador de trabajo continuo, con posibilidades, especialmente 
separadas para la  alimentación de liquido, a una caída de c i- 
zallamiento dé 300 a 20.000 aeg"^, preferentemente 500-5.000 
sgT  ̂ durante un periodo de 10 segundos hasta 15 minutos, a 
temperaturas éntre 100 y 300°C, dimensionándose la  cantidad 
de disolvente de manera que la  réoepción de energía del ama­
samiento ascienda entre 0,4 y 20 kWh/kg de pigmento procesan­
do.

Para e l procedimiento de amasamiento salino, prefe­
rente son adeouados los to rn illo s s in -fín  amasadores de dos y 
de ouatro árboles, asi como los to rn illo s s in -fin  ámasadores 
dé un solo árbol, que presentan barras amasadoras, de forma 
geométrica adecuada, montadas en la  oarcasa y que adiclonal- 
mente a l movimiento de rotación también puede rea lizar movi­
mientos oscilantes.

Como ejemplo sea mencionado é l to rn illo  s in -fin  
amasador ZSK de la  firma Wemer y Pfleiderer.

El procedimiento de amasamiento salino continuo, eg 
peolalmente preferente, tiene en comparación con e l procedi­
miento de amasamiento salino conooido (patente US 2 982 666 
y publicación alemana DOS 1 919 496), donde, sin embargo, 
siempre se han de emplear aquellos pigmentos da Cupo en bruto 
que ya han sido hervidos oon ácido, seoadoa y molturados, la  
ventaja de que con tiempos de residenoia más cortos suminis-
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tran  pigmentos, con forma c ris ta lin a  un itaria , en ún espec­
tro  de granulómetria más estrecho. Estas propiedades venta­
josas se apreoian 6speoiaLnente en la  fluidos, dispereabili- 
dad, intensidad de color, solidez a la  luz y a los agentes 
atmosfárleos.

Lás temperaturas, en como mínimo úáá parté da 
zonas de amasamiento, se encuentran entre 120 y 350°C, pre­
ferentemente entre 160 y 280^0.

Como disolventes son adecuados aquellos ouyo puhto 
de ebullición se enouentra por encima de 140^0 y que son l i  
quidos bajo ias condiciones de amasamiento* Son especialmen­
te  adecuados aquálloa que se disuelven ligeramente en agua o 
en ácidos o bases acuosos diluidos, ta les  como alooholes a li-  
fáticos polivalentes, por ejemplo, e tileng lico l, propilengli- 
cbl ó g licerina, etanolamlnas, fenoles, anilinas, po lie tilen - 
g líco les, propilenglicoles, monoásteres y monoáteres de po- 
lie tilen g lio o les  y polipropilenglicoles, polietilenamidas; 
polietileniminas N-alquiladas y N-hidroxialquiladas, anilinas 
N-mono- y N-disustituidas, entrando en consideración como sus 
tituyentes grupos de alquilo, hidroxialquilo, alcoxialquilo, 
polialooxialquilü, alquilaminoalquilo y polialqullaminoalqui- 
ío , cuyas partes polialcoxi y polialquilamina se derivan de 
óxido e tilán ico , óxido propilánico, etilenimina o propilen- 
imina. Además, son de mencionar los aceites de silicona, ami 
das y ásteres de ácido fosfórico y fusiones salinas y mezclast - 'salinas, por ejemplo, cloruro de aluminio, cloruro de zinc.

Como sales inorgánicas u orgánicas adecuadas entran 
en consideración, por ejemplo, cloruro sódico, cloruro potá­
sico, sulfato sódico, cloruro de zinc, cloruro de aluminio, 
sulfato de aluminio, carbonato de calcio, acetato sódico, ta r30
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. -  1 3 -  -
tra to  de potasio-sodio, acetato de calcio ó c itra to  sádico.

Disolventes especialmente adecuados son los alcoho­
les polivalentes y sus éteres parciales.
Ejemplo 1 <

104 kg de. anhídrido ftá lico , 168 kg de área, 20,1 
kg de Cu-carbonato básico con un 54-56 % de Cu y 0,8 kg dé 
molibdato amónico se introducen en un reaotor AP-Oonti de 
125 1 de oapacidád de la  ?a. L ist. Prátteln/Suíza en e l trans 
curso de 1 hora. El árbol principal se g ira a una velocidad 
de 100 r.p.m. y la  temperatura dól áceite calefactor se ajus­
ta  de manera que la  masa de reacción, en e l te rcer terc io  del 
reactor, aloanoe una temperatura de 225°C. El m aterial crudo, 
asi obtenido, tiene un contenido en CuPc de un 75 % aproxima­
damente.

90 g de,este material orudo, 270 g de NaCl y 60 cc 
de anilina ée amasan en una amasadora de cuatro árboles de ' 
250 oo de capaoidad a 120 -  135°C durante una hora, se enfría 
y se hierve dos'veces durante 2 horas oon 2,5 l i t ro s  de ácido 
clorhídrico a l 5 %, se lava oon agua caliente hasta estar l i ­
bre de ácido y se seca a 80°C.

El pigmento asi obtenido, qué se presenta totalmen­
te  en la  modificación p  muestra, después la  incorporación e¿ 
un aglutinante de offset en un aparato dé frioción de p la ti­
llo  o en un aglutinante de offset de tolueno, una a lta  inten­
sidad de color y b r illo .
EáSEBlSL̂

Un to rn illo  amasador del tipo  ZSK-530 de la  ?a. Wé̂  
ner y Pfléiderer, S tuttgart dotado de un grupo amasador como 
indicado en la  figura 3, se alimenta con 10,2 kg/h de uñ pig­
mento en bruto de OuPc, que se obtuvo como indicado en e l

- ' * - -4
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ejemplo 1, y 41 kg/h de sal de piedra. A travás de la  tobera 
. de alimentación 1 se dosifican unoá 5§9 kg/h, a travás de la  
tobera 2 0,935 kg/h y a travás de la  tobera 3 1*25 kg/h de
d ie tileng lico l. El número de revoluciones del to rn illo  se 
a ju s ta 'a  295 r.p.m. y la  cantidad de d ie tilenglico l mayor se 
reajusta  de manera qué la  recepción de potencia del to rn illo  
amasador sea de 28 kW. El aparato se enfría en toda su lon­
gitud con agua caliente de 85°C con un caudal .de flu jo  de unos 
1.000 litro s/h o ra . La masa amasada saliente tiene una tempe­
ra tu ra  de unos 160°C.

100 g de la  masa saliente se hierven.dos veces, ca- 
. da una con 2,5 kg de ácido clorhídrico a l 5 %,'durante 2 ho- 
; ras , se separa por succión en caliente, la  to rta  de prensado 

se lava con agua hasta estar lib re  de ácido y se seca a 80**C.
El pigmento de OuPc de la  modificación asi obte­

nido muestra en los aglutinantes de offset y offset de tolue­
no una a lta  intensidad de color y b r il lo  simultáneamente con 
buena fluidez y dispersabilidad.
Ejemplo 3

71 kg de anhídrido ftá lico , 116 kg de úrea, 18,3 
kg dé CuCl2 (anhidro) y 0,35 kg de MoÔ  se dosifican en un 
reactor AP-Conti de 125 1 de capacidad de la  firma L ist, 
P ratte lñ  Suiza en e l transcurso de una hora. El árbol princi 
pal se g ira  a 10 r.p.m. y la  temperatura del aceite de cale­
facción se ajusta de manera que la  mezcla de reacción en e l 
te rcer tercio  del reactor alcance una temperatura de 240°C.
La mezcla de reacción se hierve, dos veces, con 10 veces su 
cantidad de ácido clorhídrico a l 5 %, se f i l t r a  en caliente, 
se lava con agua caliente hasta estar lib re  de ácido y se se­
ca a 100^0. La cantidad del CuPc en bruto hervido, asi obte-30
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nido, corresponde a un rendimiento del 80 %! de la  teo ría , re 
ferldo a l anhídrido de ácido itá lic o . El CuPo en bruto, asi 
obtenido se ha de someter aún a una formación primaria segán 
los procedimientos conocidos, ta l  y como se ha descrito su fl 
cientemente en la  li te ra tu ra  de patentes, t a l  como por ejem­
plo a una molturaoión salina, moitüraoión perlada oon disol­
vente o amasamiento salino para transformarle en la  ^-modi­
ficación azul tirando a verde de la  forma de pigmento, o tam 
bión a un amasamiento a una pasta con ácido sulfúrico para 
transformarle en la  modificación o( azul tirando a rojo.

. - . , V. ;Si se emplea e l procedimiento de formación de la  
presente invención se puede suprimir la  doble ebullición con 
ácido clorhídrico. 
ajepp.1,9 4 .

En un reaotor AP-Conti' de 125 l i t ro s  de capaoidad, 
de acero inoxidable, se alimentan por hora 104 kg de anhídri­
do ftá lioo , 168 kg de úrea, 20,2 kg dé Oú-oarbonato básico 
con, un 54-56 % de Cu y 0,8 kg de molibdato amónico.

El árbol principal se g ira  a 10 r.p.m. y la  tempe­
ratura del aceite de calefacción se ajusta dé manera que la  
masa de reacción tenga en e l teroer tercio  del reactor una 
temperatura de 225°C. El producto de reacción se elabóra oo- 
mo descrito en e l ejemplo 1. La determinación del rendimien 
to dió un 75 % referido a l anhídrido de ácido ftá lio o .

Especialmente digno de observar es qué después de 
una duración dél ensayo de 48 horas no se apreciaron siglos
de corrosión. Una determinación del contenido en Fe en e l* ; * * *
producto de reacoión dió 22 -  45 ppm de Fe, un valor que se 
puede explicar por e l contenido en Fe de los productos de 
partida.
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Otra ventaja consiste en la  fá c il formábilidad a 
pigmentos de intenso color de la  modificación p según los 
mátodos conocidos.
Ejemplo .̂

110 kg de anhídrido itá lic o , 31 kg de ácido 4-olo- 
ro -ftá lico , 31 kg de CuOíg, 200. kg de úrea y 1 kg de moíibda- 
tó amónico se introducen en un reactor AP-Conti.de 125 litro s  
de capacidad. La eepumación y elaboración se efectúa como 
en e l ejemplo 2. El rendimiento asciende a un 76 % referido 
a l CuClg. Despuás de un amasamiento con ácido sulfúrioo se 
obtiene un pigmento de CuCp de la  modificación o( con un 
contenido en cloro de aprox. un 4 % que muestra una a lta  es­
tabilidad con los disolventes aromáticos con respecto a la  
transformación de la  modificación y crecimiento de los c ris ­
ta le s .

-  N O T A  -
Descrita suficientemente la  naturaleza del invento, 

asi como la  manera de realizarlo  en la  práctica, debe hacer-, 
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son 
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no a lte ­
ren su principio fundamental. Tambián se hace constar que e l 
invento corresponde a dos Solicitudes de Patente, presentadas 
en Alemania, con feohas y números siguientes: 6 de juütio de 
1.974, no P 24 32 564.2, y 6 de agosto de 1.974, na p 24 37 
768.2, aoogiándose por lo tanto a los beneficios que conceden 
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que consti­
tuye la  esencia del referido invento y por lo que se so lic ita  
Patente de Invención por 20 años en España, sobre: PROCEDIMIET 
TO PARA LA FORMACION DE FTALOCIANINA DE COBRE (CuPo); caraote 
rizándose por lo siguiente:30



1. -  Procedimiento para la  formación de fta loc lan i- 
na de cobre (CuPc), caracterizado porque 1 parte en peso de 
m aterial crudo de CuPc sin hervir previamente, se amasa con 
0,1 -  20 partes en peso de una sa l inorgánica u orgánica^ só 
lubíe en agua o en ácidos o bases acücaáe^ y 0,3 -  5 párteá 
en peso de un disolvente orgánico o inorgánico o mezcla de 
disolventes, que no disuelven esencialmente ni la  sa l ni e l 
pigmento, y los productos seoundarios de la  s ín te s is , la  sa l 
y e l disolvente se eliminan a continuación por ebullioión.

2. -  Procedimiento segdn la  reivindicación 1, carac­
terizado porque se emplea un CuPc en bruto con un contenido 
máximo en Cupo de un 95

3.  -Procedimiento segán la re iv in d ic a c ió n 1 , carac­
terizado porque se emplea un CuPc en bruto que se obtuvo se- ' 
gán un procedimiento de obtención lib re  de disolventes.

. 4. -  Procedimiento según la  reivindicación 1 , carac­
terizado porque se emplea un CuPc en bruto que se obtuvo por 
reaoción de un anhídrido de ácido itá lic o , en oaso dado su s ti­
tuido, de un producto de reacción de anhídrido itá lic o  con 
amoniaco o su producto de deshidratación a 150° -  300°0 con 
área, una sa l de oobre y un catalizador en un reactor que 
p resén ta las  siguientes caraoterístioas: auto-limpieza de 
como mínimo un 75 % de las superficies oalentadas, un volámen 
ú t i l  de como mínimo un 40 % del volámen to ta l del reactor, 
con un volámen á t i l  de como mínimo 10 l i t r o s ,  la  posibilidad, 
de calentamiento dentro del reactor, con una superfiole de 
calentamiento de como mínimo un 34 % de la  superfioie in te ­
r io r  de la  oarcasa oalentabie.

5 .- Procedimiento segán la  reivindicación 4, carao-
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terizado porque se emplea un producto de CüPc en bruto obte­
nido en forma continua.

6. -  Procedimiento según la  reivindicación 4, carao 
terizado porque e l CuPc en bruto a emplear se obtuvo de anhí
árido de Acido itá lic o  o Anhídrido de ácido itá lico  y áoidoi . , , .4-oloroftálicd, oarbonato de oobre y Area en presencia dé íng
libdato amónico o trióxido de molibdeno.

7 . -  Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 6, 
caracterizado porque e l  CuPo en bruto se somete en un aparate 
de amasamiento de trabajo continuo, a una caída de cizallas- 
miento de 300 a 20.000 seg*"̂  durante un periodo de 10 segun­
dos a 15 minutos, dimensionándose la  oantidad de disolvente

. dé manera que l a  recepción de energía en e l amasamiento se 
encuentre entre 0,4 y 50 kWh/kg de pigmento procesado.

8 . -  Procedimiento según las reivindicaciones 1 a 7, 
caracterizado porque anhídrido dé ácido itá lic o , en oaso da­
do sustituido, o productos de reaooión de anhídrido de áoido 
itá lic o  con amoniaco o sus derivados de deshidratación, á 
temperaturas de 150 a 300^0, se hacen reaocionár con área, 
una sa l de cobre y un catalizador, en un reaotor con tiempos 
de residencia entre 5 minutos y 5 horas que presenta las s i­
guientes carac terís ticas; autolimpieza de o orno mínimo un 75% 
de las superficies calentadas, un volámen ú t i l  de oomo míni­
mo un 40 % del volámen to ta l del reaotor con un volámen á t i l  
de como mínimo 10 l i t ro s , la  posibilidad de calentar dentro 
del reactor con una superficie de calentamiento de como míni 
mo un 34 % de la  superficie in te rio r oalentable de la  carca­
sa.

9 . -  Procedimiento según la  réivindicación 8, ca­
racterizado porque e l reactor presenta las siguientes oarao-
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-  19 ite ris tic a s : autolimpieza de como Áínimo un 85 % de laa supeir 
fio iea calentadas, un volumen ú t i l  de como mínimo un 50 % 
del volámen to ta l del reactor con un volumen á t i l  de como 
mínimo 10 l i t ro s ,  la  posibilidad dé un calentamiento dentro 
del reaotór con una superfioié dé calentamiento de como mí­
nimo un 34 % de. ía  superficie in ferio r de la  oároasá caíenta
ble.

10. -  Procedimiento sogán la  reivindicación 8, ca­
racterizado porque . oamo reactor, que presenta laa caracte­
r ís tic a s  arriba mencionadas, se emplea uno que posee dos o 
más agitadores solapados, de trabajo paralelo, en una car­
casa correspondientemente formada, estando los elementos en 
forma de disco radialmente dispuestos sobre e l árbol p rinci­
pal y unidos en la  perife ria  por barras amasadoras, y e l . 
árbol limpiador, de diámetro más pequeño, que lleva bastido­
res montados en caja con estos bastidores entre los elemen­
tos en forma de disoo del árbol principal y limpia en forma 
continua sus superficies, y donde la  caroasa del árbol prin­
cipal se limpia por las barras amasadoras y la  caroasa del 
árbol limpiador por los bastidores.

11. -  Procedimiento segán la  reivindicación 4, ca­
racterizado porque se hacen reaccionar anhídrido de ácido 
ftá lico  o mezolas de anhídrido de ácido ftá lioo  y ácido 4- 
-oloroftálico , carbonato de oobre y área en presenoia de mo- 
libdato de amonio o trióxido de molibdeno.
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12.- procedimiento para lafonnaoidn de fta loo ia- 
nina de cobre (CuPc), ta l  y como quede sustanoialmente des­
crito  en la  presente Memoria e ilustrado en los adjuntos di- 
bujos.

Esta Memoria consta de ¿0 hojas, escritas a máqui 
na por una sola cara. ^ ^

Madrid
BAYER AKTIENGESÉLLSCHAFT
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