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Prooed:lnionto para 1a fomaoién de ftalooianina
de obre (OuPo) ' e S

ec]dalank BAYER AKTIENGESELLSCHAM!, entidad a.'l.emana, resi-; .
| : .,‘danto ‘on Leverkusen—Bayerwerk, Repﬁblioa Federal

Alensna.

. mmmmEmsmEmm .

En la xirepariaoién, seqin distiﬁtOs prbop'; :

| - ddmientos de coceidn y de diaol#e_ntas, se obtiene la’’
‘ ftélocianina de obbré (CuPo) en la mayoria de los of

sos en foma :I.mpura e imsarvible como pigmento. Asi,.i '

on ol natarial erudo eatén contenidoa los productou ’.>~'_f:_.._:'f
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pigmento adaouada era hasta ahora necesario trafar él produc
i to en bruto primeramente con écidos, en caso dado hervir adi-

cionalmente con bases, para eliminar ampliemente ias impure-

R ticulas 8l mérgen favorable desde el punto de vieta de las

A:tanto; la desventaja de exigir muchas operaciones 1%dividua~

e Asi, por ejemplo, un método de obtenoién usual oom-.

-3.f Ebullicién del producto en bruto - con dcido mineral dilq% h
! 4;‘;Secado.

5. ,Molturacidn.

16,»»Formacidn, por ejemplo, por molturacién salina en el mo=

9. Molturacién.

-2 - AT
secundarios que se han formaedo durante la sintesis, ¥ la dis

tribucién de la granulometrfa de las particulas de pigmeuto
no se encuentra en la zona favorable para lograr propledades
de pigmentaoién Sptimas..

Para transformar el material cerudo en una forma de

zes, y después transformar'ei temafio y la forma de las par-

propiedades del pigmento.

'é#ﬁ = Los métodos hasta ghora conocidos tenfan, por lo
les, resultando el procedimiento muy lento y costoso. .
prende las siguientes etapas de procedimiento:

1. S{ntesis del OuPc en un disolvente orgdnico indiferente.
2, - Eliminacién del disolvente. .

. do.

o e

) 1lino de bolas segin la patente US 2 556 T730.
7; Ex?:éqcién pof'lavado de la sal, con agua o con Soido mi-
. neral diluido.

8. Secado. ;

Exist{a, por lo tanto, la necesidad hacie un pro-

cedimiento mds sencillo para la obtencién de CuPG en forma de
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'pigmento.

Si se intenta combinar 1a ebullici6n del pigmento
en bruto y la extraccidn por lavado de la sal, dsspués de la
molturacién salina, para shorrarse las etapas -de prooedimien-

to 4, 5y 7, molturando salinamenta el producto de sintetiza-

‘cidn sin horvirle 'y retirando las impurezas, entonces, ,éon

doido diluido,” se obtiene un pigmento 44 fi-cul’c de dépil co- .
lor.y'mate, que no alcanza la calidad del producto que se ha
obtenido sin owitir las etapas de procedimiento 4, 5 ¥ 1.

' Sorprendentemento se ha descubierto ahora que se db‘
tiene un’ (3-GuPo de exoelente oalidad como pigmento, ahorrén-: :

dose simultaneamente etapas de procedimiento, i parte en

" peso de matarial crudo, sin previa ebullici6n, ge amasa dirqgvv;

tamente oon 0,1 - 20 partes en peso, praferentemente 1 - 10

.pnrtaa de una aal inorgénioa u orgénica, soluble en agua o qg
‘luble en doidos o bases acuosoa, ¥y 0,3 = 5 partes ‘en peso, -
-7preferontemento O 5 = 3 partes en peso, de un dieolvunto or=
_ 'génioo o 1norgénioo, 0 mezcla de disolvantea, que no diauel-
'.van esencialmenta ni el pigmento ni la sal ¥y los productos de_4' 

'»sinjesip, 1a sal y el disclvente, oo elimingn a opntinuaqién__‘

obnjuntaminto por ebullicidén, E1 procedimienfo e hafécredi; B

tado eapecialmente en CuPc en bruto con un contenido méximo

en CuPo de un 95 %, preferentemente de un’ 90 % '
Como procedimiento de- sinteeis para el CuPc se pue—f

den emplear todoa loa procedimientos conooidos, en esoala in~

duetrial entran fundamentalmente en oonsideraoidn solo doa

procedimientoa quo se diferenoian por los productos de’ parti~ '

| as. : |
Uno de 109 procedimientoa, oonocido como "Procedi- I

. miento de ftalodinitrilo" consiste en hacer reaeoionar dini-- '
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| trilo de Acido ftélico con una sal de cobre a temperaturas

hasta 250°0. EBata reaccién es muy exotérmica, por lo que

. | normalmente es héceeario diluir la mezcla ‘de reaccidén con di-
| luyentes, ya que temperaturass demasiado altas conduce a un

| rendimiento claremente diemimuido.

El otro procedimiento, coracido como "Procedimiens

to de drea" consiste en hacer reaccionar anhidrido de écido

.£t81ico o determinados derivados del anhfdrido del 4cido fté-
~l:lco, tel como ftalato diamdnico, ftelimida y ftalemida, con

drea, una sal de cobre ¥y un catalizador, por ejemplo, molibda'

‘ to amdnioo, a temperaturas entre 170 ¥ 250 C Este procedi—
[ miento es de gran importancia industrial, pero presenta sin
: embargo elgunas dificultades técnicas. Cuando se calientan
E oonjuntamente anhfdrido de foido ftélico, dres, una sal de

cobre ¥y el catalizador, funde la mezcla de reaccién a 115 -

'130°0 y vuelve a solidificar o casi a solldificar a 17o-180°c

¥y .a unos 200 Oc para elgunas veces afn & travds de una fase N

.parcialmente 1{fquide antes de formar definitivamente CuPc., Du|

rante toda la duraci6n de la reaecién se liberan grandes can~
tidadea de amoniaco. Una cantidad considerable de productos
sécundarios, tales como sales emdnicas, se separan por subli-

macién, Debido a la liberacién de los productos secundarios

.| voldtiles espuma la masa de reaccién y el pigmento en bruto

| se obtiene en forma de una torta de reaccién porosa que tien—

de'a.agiutinar, influenciando asi desfavorsblemente la transil

‘eién térmica. Para facilitar la desgasificacién y pere evi-

tar la sedimentacidn de d;stintoé componentes de reaccidn, es

naturalmente ventajoso efectuar la reaccién bajo agitacién.

"Esto encuentra éin embargo difiqultades, ya que el producto

,de.:eacoién se péga tenazmente oontre las paredes del reci-
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la mez::la de reaccidn con un disolvente inerte, por e:)emplo, o
Yo éaci‘ge,‘ sin embargo, unes 'operaciones consumidoras de t'iem' .

- 'rea. El miemo disolvente se ha, enton.ces, de volver a elabo _7

‘rar, con o ocual se encareog més adn el prooedimiento. L

E puedsn, ;por ejemplo, esparcir los oomponentee praviamente meg ;. 
" te algu.nas hores a la temporatura de reacoi6n nece-aria. :El

' prooodimiento exige muchoe Jornales y conduoe a unoa rend:l-'A

‘mientos insatiafaotorios ¥,. por enta razén, e. pesar de las

2 954 532 y consiste en pasar una mezcla de an.h:(drido de éci

: -5 =
piente de reaco:l.6n ¥ en el agitador, ante todo en la.a super-i
ficies oalentadaa, siendo por lo tanto 11041 J.ogra.r une. '
mezola homogénea. Adomée, la pega;loaidad oontra 1as parodea '
diﬁoulta considerablemento el vaciado del recipiento de. reag a
cidn. - A : - v L '

Se mténtan avitar estas difioultadss diiuyeﬁda

pitro’ben_ceno ) triolorobenceno. La eliminacidén _del diso_lveg,:
PoO.. y coatosaa, tales camo filtracidn, destila.cién 0 aimilaa-

7. 84n emba.rgo también se conooen - prooedim:l.entos 11- ;

bres de diaolvonte, que tienen prefarenoia como etapa previa L

~al procedimiento de :formac:!.6n de la presente invencién, paro o

quo, ein embargo, ‘ofrecen considerables desventajaa.. Asi se o
olados -en capas delgadas sobre chapas y calentar éatas dura:n--l

o

desventa;)ae a.rriba mencionadas, se auati-buyo por el prooedi-f"

miento de disolvento. o | |
: Otro procedimiento se. describe en la patenta Us

do tt&lico, drea ¥ un metal o sal metélioa en una capa d:alg__ ' '

| da as. 1/4 a 1/2 pulgada entre la auperficie in't;erna de un oi.'_f
1 lindro v de un rotor hel:lcoidal dgentro de este oil:'mdro a te

peraturaa entra 200 y 25000. Eate prooedimiento tiene, debi
do & 1a limi'tacién del espaaor de oapa ‘8, 0 25 a O 5 pu.lgadaa
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ciente, la desventaja de wn rendimiento por'volﬁmen—tiempo
| muy desfavorable, ya que el volmen aprovechado asclende o
"solo a un 2,5 hasta 7 % del volumen total del aparato, sl se

- presupone un volumen dtil de 200 litros.

- longitud de 10 m y un didmetro de 1 m, lo que ofreceria mu--

- debido;a los lfmites de tolerancia exigidos de 1/16 de pulga
da. ILos elevados costes del aparato que esto implicarfa ha-
| cen que el procedimiento sea antieconémico para la produccién|

| industrial.

¥y mbl;bdato aménico se dosifican en un %ambor giratorio, ca-

'fiempo de residencia y la necesaria carga parciai de aproxiw

- ojemplo 1 de la patente cltada se quisiera alecanzaer una pro=-

.

que es preciso para garantizer una transicidn tdrmioa Sufie-

:Egié voltmen serfe necesario para uha producoién en
escale industrial de 2000 tonelédas anuales de CuPc.'Como ae
despréhdé dél dibujo de la patente US 2 964 532, este volimen
solo se podria alcanzar si el &rbol Helicoidal tuviese una

chas dificultades en la fabricacién y alojemiento del &rbol,

Otro procedimiento se describe en la patente US
3 188 318 en el que anhfdrido de &cido Ftdlico, dres, Cu,yCl,

1entado,'en el'que se encuentra une cantidad suficiénte, ocomo| .
minimo, sin embargo, el rendimiento de dos horas, de producto
de reaccidén de ftaloeianina de cobre ya terminada de reacoid—

nar, pera evitar asf las aglutinaciones. Debido al largo

medemente un 25 %, se precisan, también en este procedimiento
unos. teambores muy grandes sl se qulere producir CuP¢ en esca~

la“indﬁatrial. Si, por ejemplo, segin las indicaciones del

duceidn actual de 2.000 toneladas de CuPc se necesitaria un

tembor de como minimo 30 n3 de cepacidad, llenado con unas 10

toneladas de producto de reaccién, que se habrfa de mover a



10

.15

20

; S

30

' cphduccién homogénes de la temperetura, ye que el gparéwo sdéi

"1o_sé puede calehtaf.desds el exterior y el'produgtp-da :eacfl"”
" escala, no se‘puedén evitar ya las aglutinaoiones'debido al |

1g transioién de calor, reduce le conversién y el rendimien—

'~ trialo -

dimiento en el qus el procedimiento de ﬁrea 8o raaliza en un | -

"~ de que, dsbido al neoesario enfriamiento de la masa de reao—-;.“'

por el vaoiado, ooutoso en Jornales, se influenoia deafavora-;{7

b blemente la economia del procedﬂniento.

" nuevo procedimiento eapeoialmante eoondmico para la obtenci6nj>l

't° preterente para el prooedimianto de formacién de la. preseg{ -

-te invenoidn.'

' ﬁoido ttélico, en caso dado sustituido, o produetos de reac~w?‘

. -7 - e
11 revoluciones por minuto. Aqui resultarfa muy diffcil una
eién ‘pulverulento es mal conductor de celor. fAdeméé; e ésta
elavado peso propio de la masa de reaociéﬁ, 10 que smpeora. 1

fo. 81 bién el procedimiento es adecuado para pequeﬁae uni-

dades de producoi6n, no se puade realizar en escals indug-
' En 1a patente US 3 280 142 ge reivindica un proce- -

molino rotativo, por ejemplo, en un molino de bolaa 0 de cla-?it

vijaa. Este procedimionto discontinuo tiene la deSVentaja

cién, entes de vnoiar el aparato Be precisa de un tiempo de .

oiclo de 90 a 180 minntos, a peaar da qus el tiempo de reac-

oidn aolo aaoiends entre 5 Yy 45 minuxos._ Por esta ‘razén’ y
Otro objeto de la invencidn es, por 1o tanto,

de OuPd aegﬁn el procedﬂmiento de ﬁrea ‘que elimina 103 inoon~;f

venientes de los procedimientos hasta ahora conocidoa. Este '

prooedimienxo ea al miamo tiempo una etapa previa especialmenf

El procedimiento ge caracteriza porque anhidrido de..

oi6n de anhidrido de doido ftélico con amoniaco, 0 sua prodqg .



10

15

20

25

30

| Corp..{1963). pég. 151, preferentemente molibdato eménico y

3003, én un reactor, con tiempos de residencia entre 5 mian.'

‘a) eutolimpieza de como minime un 75 % de las superficies cgl

c) la posibilidad de calenteamiento dentro del reactor con

oomo méximo 2 em, preferenﬁemente ecomo méximo 1 om,

un reactor de estos contiene dos o mds egitadores solapados,

o~

S -8 - ‘ ST
tos de deshidratacién, se haoen reaccionar s %emperaturaé
entre. 150 y 300°C con drea, una sal de cobre y un catalizader
dg ios cuales une serie de ellos se mencionan en F.H, Moser y

A.L. Thomasm Phtalocyenine Compounds, Reinhold Pubiishing’

tos y 5 horas, que presenﬁa las siguientes caracteristicas:

lentadaa.
b) un voltmen ¥til de como minimo un 40 % del volimen total

déel reactor, con un volimen ¥til de como minimo 10 litros

~ una supérficie de calentamiento de como ninimo un 34 % -
de la’ superficie interior de 1a carcasa calentable,
Bajo autolimpieza ge entiende la 1hn1ta016n, implioada por n%
zones del agparato, & un espesor de como méximo 2 cm, prefe-—
rentemente 1 emy, 0 un rascado forzoso de las aglutinaciones

oontra las superficies calentadas a un egpesor de capa de

La condicidén de la autolimpieza, segin la p?esente
1n&en616n, dé como minimo un 75 ¢ de las superficles calenta-
das se pﬁéde cunplir de distintes formas, por ejemplo, median|
te un 4rbol qué giré el mismo tiempo que oscila, sutolimpiéne
dose el érbol‘en barras amasadoras de forma geométrica adeoug
da fijadaes en el interior de la ocarcasa o también por una mé-
quina de d6ble tornillo sin~fin de las mds distintas formas
de ejeoueidn. ) '

Una forma de ejecucién espeeialmente preferente de

de'trabajo_paralelo, on une osarcasa correspondientemente form
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' mada, posayendo el érbol principal elementoa en fonma de’ dis~a3‘;

oos, radialmente dispuestos, que en la periferia eetén unidod|
por barras amaeadoras y el érbol limpiador, de diémetro més
pequeﬁo, que musstra bastidores montados, enoadan con eetosf‘

marooa entre los elementos en forma de: diaoo del érbol prin-.q

‘cipal y 1impia en forma contfnua sup auperficies, y donde id.ﬁ'
.caroasa del érbol limpiador se limple por los bastidorea. Amnt'

' bos érboles pusden ser calentados.

~

¥ que on 1a periferia estén unidos por barraa 4 amasadoraa...iu '

Aque el produoto ds reacoi6n, sin necesidad de enfriarle, ae :;1?;

Un aparato adecuado para la realizacién por oargas‘v

~del. prooedimiento se muestra eaquemétioamente en la figura 1..

; En la carcesa 1 cilindrica gira el érbol principal ;;

2 con elementoa ‘3 en forma de disoos, radialmente montados, &f;

En- la oarcasa 5 oilindrica gira el érbol limpiador 6 que’
eeté dotado de. paletas 7 ¥y rascadores 8. ' _ 3 ';,Q; ,1 ;ﬁ;f;f,
Uha fonma de ejeouoién especialmente preferante

del procedimianto de 1a preaente invenoi6n conaiste en el em-_, .

pleo ‘de reactorea de tr&bajo continuo. Esto ae logra, por
ejemplo, en el aparato antes descrito, produciendo, por colo-{_Q

cacién inolinada de lae barras amasadoras y del bastidor,ruﬁa'f

-fuarza axial similar a un tornillo, que transporta el produc~.':

to a través de la méquina.' De esta manera ge puede aprove-ZJ

",char totalmente 1la ventaja del tiempo de reaocién breva, ya

puede extraar en ronma continua 0 aemicontinua. fj'

, Uh aparato adecuado para la realizaoién continua

dsl procedimiento 8e mueatra eaqueméticamente en la figura 2._;
El érbol principal 2, que eeté dotado de elemantos :

'3 on fonna de disco y de barras amasadoras 4, gira en la oar— f
, casa.1. El érbol 1impiador 6 estd proviato ‘de bastidores 7
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| de la firma H. List (Pratteln, Suiza) con el que tembidn sze

: realizaron los enaayoe desoritos en los ejemplos. Los reao-

: otros materiaies, por ejemplo, de "hasteiloy", titaﬂio o ace-

.amino-3-oxo-isoindolenina y los correspondientes derivados de

2 v las mezolas de aphfarido de écido £+t41i00 y 4cido 4-cloro-

l.res de 4 : (6-~30) : (0,8~2), preferentemente 4 : (10-20) 1@

Yy gira en 1a éarcasa 5.

Un sparato especialmente adecuado es el reaotor AP

tores pueden ser de acero, pero también estar fabrioadoa de

ro esmeltado, »
' ‘Derivados de doido ftdlico adecuados son, por ejem~
plo, el anhidrido de foido ftlico, ftalato diemémico, ftali-
mida, diemida de dcido £tflico, aminoiminoisoindolenina, 1-

écido ftélico sustituidos por haldgeno, tal como. oloro v bro—
mo,<01-04-alquilo, tal como metilo vy etilo, fenilo, C4-Cy~al~
ooxi, tal como metoxi y elooxi y sulfo. ‘ .

. Tienen preferencia el anhidrido del deido ftélico

£télico.

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

Se da preferencia al cerbonato de cobre bésico,

Como catalizadores entran en consideraclén los men—
¢lonados por F.H. Moser y A.L. Thomasg, Phtalocyanine Compounds,
Reinhold Publishing Gorp. (1963) pée. 151, .de los ouales se
preferenoia al molibdato amdnico y tridxido de molibdeno.

- Los componentes derivados de écido ftdlico, drea y

sal de cobre se emplean convenientemente en proporciones molg :

H ) (0,9-1,2)¢
La caentidad del catalizador asciende de 0,01 a 1 %
en peso, referido a la cantidad del derivado de doido ftédlico)

-
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"preferentemente entre 0,1y 0,6 % en peso.

Bl amasamiento aalino, uegﬁn la preeenta imrenoidn. C

88 puede realizar tanto en forma diaoont:tnua oomo oontinua. e

Un procedimiento de smasapiento’ sa.lino eapecial;men-- )
'I:a preferente ge caracteriza porque una mezcla de materia oru.
da, 4o una ﬁél y ds un disolvante, ue somete en un apara‘bo =
amaaador de traba;]o continuo, con poaib:llidades ospacialmentd -

: separadaa para la alimentacidn de 1:[quido, a una ca:!.da de ci-hf“
o zallamiento de 300 a 20,000 eeg"‘, preferentemente 500 -5 000 | :
.sg"’ duran'be un periodo de. 10 segundos hasta’ 15 minutos,

1 tomperaturaa éntre 100 ¥ 300°G, dimensioné.ndose 1a ca.nt:ldad

de disolvente de manera que la récepoicén de energia del ama-

. aamiento asoienda entre 0, 4 ¥y 20 kag de pigmento procesa,- I

do. . S : L E R
| Para el procedimiento de amasamiento aalino pra.f.e- I
rento ‘son a.deouados los tornillos’ a:ln-ﬁ.n amaaadores de dos y
de ouatro ér‘bolea, asi como los tornillos sin-fin amaeadoree

de un solo ér‘ool, que preaen't;an ba.rrae amasadoras, ‘do :Coma

"eeométrica adeouada, montadas en la oarcasa ¥ que adicional- T

mente al movimianto de rotaeién también puede realizar movi-

.mientos oacilantes .

Oomo e;jemplo pea. mencionado el tornillo ainnfin

) amaaador Z8K de la firme. Werner h'g Pfleiderer.

EJ. procediniento de emasamiento’ salino cont{nuo, eg_ L

peoialmente preferenta, t:l.ene en comparacidn con el prooedi—-
miento de emaaamiento salino oonooido (patenta US 2 982 666

Y publioacién alemana IDOS 1919 496), donde, sin embargo, »
siempre se han de emplear aquellos pigmentos de CuPo en bruto [

quo ya han s:ldo hervidoa oon écido, seoados ¥ molturadoa, la

vonta;]a de que con tiempoa do residenoia nés cortos suminis- R
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tro de éx'anuloﬁatria més estrecho. Estas propledades venta~
‘v-joeaé 86 apreéian éspooialmente en la fluidea, disperaabili-
_dad intensidad de color, solidez alaluz y a loa agantee

;atmosféricos.
".zonas de amesamiento, se encuentran entre 120 Y 35000, pre-—
de ebullicidn se encuentra por encima de 140°c ¥y que " son li :
1 te adecuados aquéllos que se disuelven ligeramente en agua o

t'en écidos C bases scuosos diluidos, teles como alocholes ali-

: féticos polivalentes, por ejemplo, etilenglicol, propilengli—

‘polialooxialquiloe, alﬁuilaminoalquilo Yy polialquilaminoalﬁui-

 sico, sulfato sddico, cloruro de zine, cloruro de aluminio,'

" sulfato de aluminio, carbonato de calcio, acetato sédico, tar

- 12 -

tran pigmentog,.pon'forma eristaline unita:ia; en un espéog,'

Lds temperaturas, en como minﬁmo unig parte ae 1&3

ferentemente entre 160 y 280°C.

Como disolventea son adecuados aquellos ouyo puﬁto

quidos bajo-las condiclones de amasamien‘l:o. Son especia]men—- -

col & glicerina, etanolaminas, fenoles, anilinas, polietilens.
glicoles, propilenglicoles, monoésteres Yy monoéteree de po-
lietilenglicoles ¥ polipropilenglicoles, polietilenamiﬁaa,
ﬁblietilenimiﬁas N-alquiladas y N-hidroxialquiledes, enilinas
N-mono~ y N-disustitufdas, entrando en conaidefaciéﬁ cémo sus|

tituyentes grupos de alquilo, hidroxialquilo, alcoxialquilo,

io, puyas»parteé polialcoxi y polialquileming se deriven de
éxido etilénico, éxido propilénico, etilenimina o propilen~
ﬁnina. Ademés, son deAmencionar los aceites de siliocona, ami
das y 4dateres de 4cido fosférico y fusiones salinas ¥y mezolaa
salinas, por ejemplo, ¢loruro de aluminio, cloruro de zinc.
Como sales inorgénicas u orgénicas adecuadas entran

en consideracidén, por ejemplo, cloruroc sédico, cloruro potéd-
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' les. polivalentea y sus Steres parcialea. -

'E,'_lgmplo 1 .

‘ourso de 1 hora. £l drbol principal 8o gira a una valocidad -

_damente. .

B de anilina se amasan en una amaaadora de ouatro érbolee da

1 clorhidrico al 5 %, se lava oon agua oaliente hasta estar 1:1.-
" bre de écido ¥y se seca a 80°0. - '

‘ J.lo 0 en un aglutinante de offset de tolueno, una alta :l.nten~§-_">_‘:i‘?f_,

D . . - 13- . A
trato. de potasio-sodio, acetato de celeio’ g -eitrato s6dico.

" Disolventes especialmente adecuados eon los alcoho- "

| 104 kg de, anhfdrido Ftdlico, 168 kg de dros, 20,1 ‘_ :
kg de Cu-oarbonato bésioo con un 54-56 % de Cu y b 8 k.g e

molibdato amén:l.oo Be :Lntroducen en un reaotor AP-Oonti de .

‘125 1 de oapaqidad de la Fa. Iist. Pra'bteln/Suiza en el trana '_'4 .

de 100 r.p.m. y 19. temperatura dél dceite cale:[’actor se a;)us- i ’

ta de manera que 19. masa de ree.ooién, en el teroer tero:lo deli' A

reaotor, aloanoe una temperatura de 225 Ce El ma.terial orudo'_ o

asi obtenido, tiene un contenido en CuPo de un 75 ﬂ aproxima~ -
90 & de este matarial erudo, 270 g de NaCl y- 60 oo .{’;
250 oo de capaoidad ‘8 120 = 135°c durante una hora, Be enfria

y 8e hiewe doe veces durante 2 horaa oon. 2,5 1itros de écido e

El pignento asl obtenido, qué’ se presenta totalmen--}""

te en la modifieaoién ﬁ muastra, despuéa 1a incorporacién en |

un aglutinan‘te de offset on un apara'bo de friccidn de plati-,

sidad de color y brillo.

Ejmlo : - . s
Un tornillo emasador del tipo zsx-53o de la Fa. Wer

ner y Pﬂeiderar, Stuttgart dotado de un grupo amasador como '

1ndicado en la ﬂgura 3, se alimenta oon 10,2 kg/h de un pig- L

‘mento en bmto de OuPo, que se ob'buvo como :Lndicado on el -
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ejemplo 1, ¥y 41 kg/h de sal de pledra. A través de 1g tobera
1 de alipenﬁagidn 1 se dosifican unos 5,9 kg/h, -a fravés de la

- dietilenglicol. E1 nimero de revoluciones del tornillo se
3lféajusta de manéra que la recepciéngde_poténéia‘del tornillog
" emasador pea de 28 kW. El aparato se enfria en toda su lon-
- gitud cdn'agua caliente de 85%°C con un caudal de flujo de unos
‘raxura de unos 160°G.
 fda una con 2 5 kg de deido clorhidrico al 5 %, durante 2 ho— :
[ ras, se separa por succién en caliente, la torta de prensado ‘

| se lava con agua hagta ester libre de écido y.se seca a 80° c.

’:nido muestra en los aglutinantes de offaet & -offset de tolue-
'Ejemplo 3
‘reactor AP-Conti de 125 1 de cepacidad de la firma Iist,

’ faccién se ajusta de manera que la mezcla de reaceién en el

tobera 2 0,935 kg/h y a través ‘de la tobera 3 1,25 kg/h de

ajustgfa‘é95 r.p.n. y la cantidad de dietilenglicol mayo?'se

1. 006 litros/hora. La masa smasada saliente tisne una tempe~

100 g de la masa saliente se hierven dos veces, ca—

El pigmento de CuPc de la modificacidn P asl obte~

no una alta intensidad de color y brillo simultaneamente con

buena fluidez y dispersabilidad.

71 kg de anhfdrido ftélico, 116 kg de drea, 18,3
kg dé_QuClg (anhidro) y 0,35 kg de MoQ3 ge dosifican en un

Pratteln Suiza en el trenscurso de una hora. El érbollprinci
pal se gira a 10 r.p.m. ¥y la temperatura del aceite de ‘cale~

tercer tercio del reactor alcance una temperatura de 240°C.
La mezcla de reaccién se hierve, dos veces, con 10 veces su
cantidad de écido clorhfdrico &l 5 %, se £iltra en oaliente,
se lava con agua caliente hasta estar libre de deido y se ge-
ca a 100°C. La cantidad del CuPe en bruto hervido, asi obte-
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T nidd, corresponde & un rendimiento d'ei Bo% de la teoxia, re'-*

ferido al anhiérido de dcido ftdlico. - El CuPo en. bruto, aai

obtenido se ha de someter ain a nna formacién primaria aegﬁn '

" los- procedimientos conocidos, tal Yy como se ha. descrito sufi

cientemente en le literatura de patontes, tal como por eaem— )

plo a una molturaoién salina, molturacidn perlada cou dieo1~ 1

{1 vente o anasamiento salino para transformarle en la. ﬂ-modi- .

[N

ficaci6n azul tirando a verds de la forma de pigmento, 0 tam
bién a un anasamiento e una pesta con cido suifiirico pers
transformarla en 1a modifiocacién & azui tirando a ro;]o. -

81 se emplea el procedimiento de formacién de la

-preaente 1nvan016n ee puede suprimir la doble ebullioién.oon .
écido olorhidrico. - R

? de acero 1noxidab1e, 8e alimentan por hora 104 kg de anhidri-;f_

do ttélioo, 168 kg de ﬂrea, 20 2 kg de 0u~carbonato béaico B
oon un 54-56 % ds Cu ¥y 0,8 kg de molibdato aménico. o ;

El érbol principal se gira a 10 r.p.m. y>1a tempe- f'
ratura del acelte de calefacci6n se ajueta ae manera que la -
masa de raacoién tenga en el teroer tercio del reaotor una

temperatura de 225°C. El producto de reacoién 8o elabora oo-vr

| mo dsacrito en el ejemplo 1. la determinaoi&n del rendimien )
~to 16 un 75 % referido al anhidrido de écido ftélico. {f;;{;*‘ '

Espeoialmente digno ‘de observar LT que después de;l ;

una duracién del enaayo de 48 horaa no Be apreciaron aignoa

de cdrroai6n. Una determinacién del contenido en Fe en el«:’

producto de. reacoién dié 22 - 45 ppm de Fe, un valor que ae: -
pusde explicar por el conﬁenido en e ds loa produotos de :

pertida.

En un reaotor AP—Conti de 125 litroe ds capaoidad,:.“‘
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ol pignentos de intenso color de la modifidacién P “segtn los

;uro—ftélico, 3 kg de CuClz, 200. kg de ﬁrea y 1 kg de molfb&aj

. de_capacidad. La espumacidn y elaboracién se efectia como

.en el ejemplo 2. El1 rendimiento asciende & un 76 % referido

RE obtiene un pigmento de CuCp. de 1a modificacién °( con un

_“oontenido en cloro de aprox. un 4 % qus mgestra una alta es-

‘ transformaci6n de la modificacidn ¥ crecimiento de . los oris-

'..tales.

aei como 1a menera de realizarlo en la préctica, debe hacer-.

'susceptiblee de modifioaciones de detalle en cuanto no alte-

'lps Convenios Internacionsles en vigor, siendo lo qua_consti—A

- 16 -

Otra ventaja consiste en la fdcil formdb:lidad a

métodos conocidos.
Ejempld'i .
' 110 kg de -anhidrido ftélico, 31 kg de écido 4-clo-

to aménico se introducen en un reactor AP-Conti de 125 litros|
el CuCl,. Después de un amasamiento con dcido sulfdrioo se
tebilidad con los disolventes arométicos con fespecto a la

-NOTA-

Descrita suficientemente la natdraléza del invento,
se constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son

ren su prinoipio fundamental. También se hace constar que el
invento oorresponde a dos Solicitudes de Patenxe, presentadas
en Alemania, con fechas y mimeros siguientes- 6 de juiio de
1.974, n? P 24 32 564.2, y 6 de agosto de 1 974, ne P 24 37

768.2, acogiéndose por lo tanto a los beneficios que concqﬁen .

tuye la esencle del referido invento y por -lo que ge soliéita
Patente de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre'.PROCEDIMIEH
TO PARA LA FORMACION DE FTALOCIANINA DE COBRE (CuPo), caractg

rizéndose por lo sigulente:
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' material crudo de CuPc sin hervir previamente, ge amaaa con

"1uble en ague o on doidos o basea acuoeds; ¥ 0,3 - 5 pﬂrtéﬁ

: terizado porqne se emplea un CuPo en bruto que se obtuwo se-f

' terizado porque ae emplea un CuPo en bruto que se obtuvo por’
freaocién de un anhidrido de 4eido ftélico, en oaso dado suati
~ tuido, de un producto de reaccidn de . anhidrido ftdlico - -eon- "

| como minimo wn 75 % de las euperficies calentadas, un volﬁmen'V_

.con un volimen Wtil de como minﬂmo 10 litroa, la poaibilida& o

 r1or de la carcasa oalentable.

A :-' . '

tem Prooedﬁmiento para la formac16n do. ftalocianiu

na de cobre (CuPc), caracterizado porque 1 parte en peso de
0,1 - 20 partes en peso de una sal 1norgéniea u orgénica, 8o -

en peso de un diaolvente orgénico o inorgénico o mezcla de
diaolventes, que no disuelven eaenoialmante ni la sal ni el
pigmento, y los productos secundarios de la s:[ntes:lsr la sal o
Y el disolvante ge eliminan a oontinuaoidn por ebullioiédn. .
2.~ Procedimiento segﬁn la reivindicaoién 1, caraoJ:;:
terizado porque se emplea un cuPo on. bruto .eon un, oontenido R

méximo en GuPo de un 95 % Sl .
3.- Procedﬂmiento seglin. la reivindicaci6n 1, carac-

gdn un prooedimiento de obtanoién libre de disolventes.' ,
' 4.- Prooodimianto segﬂn la reivindioaoién 1y carac-| -

amoniaco o au producto de deshidrataoidn a 150° 300°0 con ;:
drea, wna sal de cobre y un catalizador en un reactor que’ o

preaenta las siguientel caracteristioas: auto~1impieza de
ﬁtil da como minimo un 40 % del volﬂmen total del reactor,

da oalentamiento dentro del reactor, con una superfioia da

calentamiento de. como minimo un 34 % da la auperfioie 1nta-' -

5.- Procedimiento aagﬁn 1a reivindioacién 4, oarac—="
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nido en forma continua.
-terizado porque el CuPc en bruto & emplear se obtuvo de anhi

: 4—cloroftélieé, carbonato de oobre y drea en ﬁrasenbia de mg :

miento de 300 a8 20.000 sseg"1 duranté un periodo de 10 segun-

. de.manera que 1la recepcién de energia-én 6l amasemiento se

Vencuantre entre 0,4 y 50 kWh/kg de pigmento procesado.
i caracterizado porque anhidrido db écido ftélico, en ocaso da-

£t4lico con amoniaco o sus derivados de deshidratacién, &

- gulentes caracterfsticass gutolimpieza de ocomo ninimo un 75¢

‘mo un 40 % del voldmen total del reactor con un voldmen $til

- 18 -

terizado porque se emplea un producto de CuPe enrbrﬁxbkobté-
6.— Procedimiento segin la reivindicacidn 4, carag

drido de 4cido ftdlico o dnhfdrido de Acido ftélico y fSoido
i
libdato eménico o tridxido de molibdeno, -
7.=- Procedimiento segﬁn las reivindicaciones 1a 6,
caracterizado porque el CuPo en bruto se somete en un aparatq

de amasamientojde trabajo continuo, a una caida de cizalla-

dos a 15 minutos, dimensiondndose la caﬂtidad de disolvente

8.- Procedimiento segdn las reivindicaciones 1 a T,
do- sustituido, 0 produetos de reaooién de anhidrido de doido

temperaturas ds 150 a 30000, se hacen reacclondr con Vrea,
una sal de cobre y un catalizador, en uh'reaétor con tieﬁpos.

de residencia entre 5 minuxos ¥ 5 horas que presenta las si-
do las superficles oaleﬁtadas, un ‘volémen ¥til de como mini~

de'como ufnimo 10 litros, ia posibilided de calentar dentro
del reactor con uﬁa superficie de calentamlento de como mini
mo un 34 % de la superficie interiér caléntable de la carca~
sa.

'9.; Procedimiento segin la réivindioacidn 8, ca-

racterizado porque el reactor presenta las sigulentes carac-
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ter{sticas: anxolimpieza de como minimo un 85 % de las super-lv
" ficies calentadas, un voldmen ¥til de como minimo w 50 3 i
| del volimen total del reactor con un volimen ﬁtil de como -

1 nfnino 10 11troa, la poeibilidéd aé un calentamiento dentro
del reactér ocon una  superfiols aé oalentamiento de -oomo mi~
| nime un 34 7‘ de 1a auperfioie interior da la céroasd oalenta

‘ble, - '

_oasa. oorreapondieﬁtemante fomada, estando los elementos en |

pal ¥y unidos en la periferia por barras amaaadoras, y el

"toe en forma de disco del érbol principal y. limpia en fonma

. continua aue superficies, y donde 1a caroasa del. érbol prin—

raoterizado porque ‘se haocen reaccionar an.hidrido de éoido
441400 o mezolaa de enhfdrido de fcido fté.lioo y éeido 4=

- 19 -

10.- Procedimiento segin la reivindicacién 8, ca-
racterizado porque .como reactor, que 'preaent'a ias 'oaracte- :
ristioas arriba mencionadae, ge Jemplea uno que posee dos o

mé.a agitadores aolapadoe, “de trabajo paralelo, en una. car- :
forma de disco radialmente diapuestos sobre el drbol princi—-‘
é.rbol limpiador, de didmetro.mds pequeﬂo, que . lleva bastido—-,‘ .

res montados en caja con eéstoa: baatidores entre los elemen- ’

cipal se limPia por las barras amasadoras ¥ la caroasa del

érbol J.impiador por los bastidores. , B
11.- Procedimiento segd.n la re:lvindioacién 4, Clle.

-cloroftélioo. oarbonato de oobre y ﬁrea en: preaenoia da mo-..

1ibdato de amonio o tridéxido de molibdeno.
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12,- Procedimiento pars 1a.f9rmao_i6n de ftaloola~

fn:l'.na de cobre (CuPc), tal‘y como queds sustahéialmeh‘l_:e des-
crito en la presente Memoria e ilustrado en los adjuntos di-
bujos. o l
5 | o  Esta Memoria consta de 20 hojas, escritds a méqui
na por una solg cara. | ’ -5 JUL 9

Madrid

BAYER ARTIENGESELLSCHAFT

5. BOMEL ATERR Y HBBEY -
o . Flzmedo: L, Grota Fornfinder
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