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do ftélico/urea se hace reaccionar anhidrido de &cido ftdlico
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La ftalocianina de cobre (CuPc) se obtie
ne fundamentalmente de acuerdo con dos tipos de procedimientos
que se diferencian por sus componentes de partida, el procedimien
to del ftalodinitrilo y el procedimiento del anhidrido de A&cido
ftalico/urea.

En el procedimiento del ftalodinitrilo se
hace reaccionar el dinitrilo de Acido ftélico con una sal Cu (I)
por ejemplo Cu,Cl,, en un disolvente inerte y/o en presencia de
un cafalizador, a temperaturas de hasta 2502C, en su caso se eli
mina el disolvente mediante filtracidn y se separa el CuPc¢ bruto
por ebullicibn con Acido mineral diluido.

En el procedimiento de anhidrido de aci
con urea y una sal Cu (II) en presencia de un catalizador, en ge
neral molibdato amdnico 8§ MoOB, en un disolvente inerte como, por
ejemplo, triclorobenzol o nitrobenzol, a temperaturas de entre
1502 y 3002C, en su caso se elimina el disolvente, por ejemplo,
mediante filtracidn o separacidn por destilacidn en el vacio, y |
se separa el CuPc bruto por.ebulliciGn con acido mineral diluidol
Con ello sblo se obtienen rendimientos de solamente entre 70 y
00X de lo tebrico, respecto al anhidrido de acido ftélico o la
sal Cu, aunque se emﬁlee un exceso de urea, por lo comin 3-6 mo-
les por mol de anhidrido de &cido ftalico.

El efluyente producide contiene los pro-
ductos secundarios de la reaccidn, a s;ber, productos de la con=
densacidn del anhidrido de Acido ftllico con la urea y sus pro-
ductos de todo tipo de la deshidratacidn y de la desaminacidn,
como por ejemplo, ftalimida & 3-ceto-imino-isoindolenina, produg
tos de degradacién de urea solubles en agua tal como biuret o

écido cianfirico, sales amdnicas no sublimables, asi como sal Cu
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0 sl menos de reducir todos los problemas del tratamiento de re-

3jemplo, con NaOH, KOH, Ca(OH)z, Na2c03 6 K,CO0,. En el mismo el
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no convertida y la sal Ho‘empleada. Como resultado de la ebulli-
cidén con Acido mineral diluido se saponifican los productos de
condensacién del aphidrido de Acido ftdlico y de la urea para pr%_
porcionar escasa ftalimida soluble, que es dificil de degradar
bioldgicamente. Las sales de metales pesados deben eliminarse a
causa de su toxicidad general frenté 2 los microorganismos y or-
ganismos superiores. Los productos de degradacidén de la urea tied
nen una alta necesidad bioldégica de oxigemo.

El Cu que se encuentra en la solucidn
puede eliminarse, por ejemplo, mediante precipitacidén como sulfu+
ro y la filtracidn consiguientes. En estas condiciones con fre-
cuencia el Mo precipita cuantitativameﬂte, de forma que después
de ello es necesario un tratamiento con intercambiador de iones.
El Cu8 que se forma es como tal carente de valor y deben elimi-
narse o procesarse nuevamente por adicién a Cu normel en una in-
dustria metaldrgica del cobre. Se puede eliminar la sal de Cu
también directamente mediante un intercambiad?o de iones, pero
es muy costoso. '

Sorprendentemente se ha encontrado ahor&

un procedimiento que es capaz de soluciones de manera sencilla,

sxJduos, llevando el efluyente que contiene ‘Acido mineral y sal

Cu a un pH de entre 3 y 9, de manera preferente entre & y 8, porx
273

Cu precipita prédcticamente de forma cuantitativa como hidréxido

¢ sal basica de cobre y los productos de reaccidn del anhidrido

de acido ftalico con amoniaco o urea, que han aido'saponifica-

dos en ftalimida en la anterior extraccidm por ebullicion con

acido, precipitan al mismo tiempo de forma précticamente cuan-

titativa como ftalimida casi pura (anadlisis: 62,25% C, 9,7%N cq%
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_parte del gran exceso de urea, con lo que también pueden reducir
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culada para ftalimida: 65,3% C, 9,5%N), Otra sorprendente venta-
ja del procedimiento consiste en que el Mo también se co-precipi
ta en su mayor parte,.de forma que puede pre;cindirse de una puri.’
ficacidn posterior o se elimina el Mo residual por compléto sin
gran esfuerzo con ayuda de un intercambiador de iones, pudiéndose
regenerar de nuevo el intercambiador de iones y pudiéndose apli=~
car de nuevo el eluato al efluyente antes de precipitar el Cﬁ.

Otra ventaja no previsible del procedi-
miento consiste en que incluso se precipitan conjuntamente, en
el proceso de precipitacidén, una parte bastante considerable de
los productos de la degradacidén de urea facilmente solubles en
agua, e, incluso, una parte de los iones de amonio. Esto reduce
considerablemente la necesidad bioldgica de oxigeno.,

Una ventaja especialmente importante del
procedimiento consiste en que el precipitado obtenido de acuerdo
con el procedimiento de la invencidn, despuéé de secarlo, puede
afiadirse de nuevo a los componentes de partida, de forma que se
obtiene un rendimiento de practicamente el 100% respecto a la
sal Cu y al anhidrido de &cido ftalico. Ademis no es necesario
afiadir continuamente nuevo catalizador al proceso, ya que éste
Be recipera continuamente y se recicla en forma activa. A causa
Jde la forma sencilla y econdmica d; la recheracién y del reci-
~lado de los productos derivados de la reaccidén, tampoco .es im-
Foc-tante maximizar. el rendimiento de la etapa de sintesis, lo

que tiene como consecuencia, entre otras, el prescindir de una

se en gran medida los problemas de los gases de escape, sobre
todo la necesidad bioldgica de oxigeno del efluyente, sin que
influya esencialmente en la econdémia del proéedimiento.

Ademads de un mejor enfrentamiento los
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"portante primeramente separar por destilacidon el disolvente y

| combinacidn del procedimiento de sintesis sin disolvente~ amasa=-
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problemas del tratamiento del efluyente la recuperacidn y reci-
clado de los productos secundarios de la reaccidn y de los com-
ponentes no transformados y el rendimiento de hasta un 100X, res
pecto a la sal Cu y al anhidrido de acido ftalico, obtenibles
con ello la recuperaciﬁn del catalizador y lé.mejor utilizacidn
de la urea es de importancia decisiva.

Las ventajas del procedimiento de la in-
vencidén sobre el tratamiento del efluyente son de particular im-
portancia cuando se emplean procedimientos de sintesis sin diéq;
ventes o cuando se emplean procedimientos que utilizan pequefias
cantidades de disolventes solubles en agua o en acido, ya que en
este caso todos los productos secundarios de la reaccién pasan
al efluyente de la extraccidn por ebullicidn con &cido. Para po-
der emplear por completo las ventajas del procedimiento de la in

vencién, incluso empleando disolventes insolubles en agua, es im

luego extractar el producto por ebullicidém con acido.

Se prefiere la combinacibén de un procedi
miento de sintesis de acuerdo con el proceso de anhidrido de aci
do ftAlico/urea, que se efectua sin disolvente, con el procedi~
miento de la invencién para el tratamiento de; efluyente y el re
raclado de las sustancias recuperadas,

Especialmente preferido; son los procedis

wientos de sintesis que trabajan de manera continua,

Ademés, e¢s especialmente preferida la

do contuo con sal - tratamiento del efluyente segin la invencién

y el reciclado del precipitado producido.

Naturalmente también es posible aplicar

al procedimiento de la invencibdn del tratamiento del efluyente
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en el tratamiento del efluyente segiin el procedimiento del ftalg
dinitrilo. No obstante un nuevo empleo directo del precipitado
formado sdlo es posible con un procedimiento mixto ftalodinitri-
lo-ftalimida/urea.

EJEMPLO 1

A un reactor AP-Conti de 125 1 de la Lis
Pratteln/Suiza, se alimentan por hora; 104,0 Kg de anhidrido de
acido ftalico; 168,0 Kg de urea; 20,1 Kg de carbonato Cu basico
con 54-56% de Cu; y 0,8 Kg de molibdato de amonio.

El arbol principal se hace girar a 10 re
voluciones por minutoAy se ajusta la temperatura del aceite de

calentado de forma que la mezcla de reaccidn alcance, en el Glti

mo tercio del reactor, una temperatura de 2259C. Se separa la meZz

cla de reaccidn por ebullicidn con HCl al 5% y se separa por fil

trado en caliente el pigmento bruto.

El licor residual se ajusta a un pH 6,0

con carbonato sbdico a 802C y se separa por filtrado el precipi~-
§
tado,

Un andlisis del filtrado did los siguiepn
teés valores: 0,001% de Cu; 0,005% de Mo; 0,15% de C; 0,12% de N
total; y 0,07 : de NHB' . .

Se secd el precipitado y se calculd el
contenido de cobre en un 7,3%.

Entonces se secaron 10,0 g del precipi-
tzdo seco y 7,0 g de urea durante media hora a 2302C ylproporcig
nardn 4,8 g de CuPc. |

EJEMPLO 2

A un tornillo sinfin amasador del tipo

ZSK-53 de Werner y Pfleiderar, Stuttgart, con un equipo amasa;

dor como el que se indica en la figura 1, se alimentan 10,2 Kg/h
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del pigmento bruto de CuPc, preparado segin el ejemplo 1 y 41 Kg/h
de cloruro sbdico., Por la tobera de alimentacién 1 se alimentan
unos 5,9 Kg/h de dietilenglicol, 0,935 Kg/h, por la tobera 2,
25 Kg/h y por la tobera 3. La velocidad de giro del amasador se
fija en 295 revoluciones por minuto y- la cantidad mayor de die-
tilenglicol se reajusta de forma que el consumo de potencia del
tornillo sinfin amasador es de 28 KW, El aparato se refrigera en
toda su longitud con agua a 882C, que fluye a unos 1000 1/h. El
amasado que emerge se extracta por ebullipi6n con 2,5 Kg de &ci-
do clorhidrico al 5% durante 2 horas, se filtra en caliente y se
lava la torta con agua hasta estar libre de acido y se seca a
8oec,

d;; parte del licor residual se ajustd
con NaOH a un pH de 6,0 y se elimind el precipitado por filtra~
cion.

7 El andlisis de filtrado did los siguien-
tes valores: 0,003% Cu; 0,0015% Mo; 0,10* C; 0,10% N en conjunto
y 0,05% NH3'

La otra parte del licor residual se ajq%
t5 a un pH de 6,0 con carbono sbdico y se elimind el precipitado
per filtracidnm,

Un analisis de eate filtrado did los si

de N en conjunto; y O0,04X de NH3'

' Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asi como la manera de realizarlo en la practica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicas
das son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no

alteren su principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencidn de
ftalocianina de cobre, segin el proceso anhidrico de acido ftdli
co/urea, caracterizado porque el producto de reaccibn se trata
con Acido,después de separar la ftalocianina de cobre se ajusta
el licor madre a un valor de pH de 3~9, preferentemente 4=8, y
se separan los productos precipitados, =e secan y se reutilizan
para la sintesis de ftalocianina de ftalocianina &e cobre.

2.~ Procedimiento segln la reivindica—-
cidén 1, caracterizado porque se efectua de manera continua.

3.~ Procedimiento para la obtencidn de
ftalocianina de c¢cobre, tal y como queda sustancialmente descrito,

Esta Memoria consta de 8 hojas escritas
a maquina por una sola cara.

TH bR 1977
Madrid, .

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT
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BAYER ' AKTIENGESELLSCHAFT, HoJja Unica.
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