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El objeto de la invencidn es un procedimiento
espeolalmente sencillo para la obtenoidén de pigmentos de per~
halégeno~-ftalocianina de oobre a partir de fusiones de reac-
cidﬁ que en la preparaocién de perhalégeno—ftalocianinaé de
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en presencia de cloruro de sluminio y otros aditivos,

' léculé. El contenido en haldgeno de las perhalogeno=ftalo-

‘8¢ conoce un procedimiento pera la formacién de pigmentbs'én

| bruto de policloro-ftalocianina de éobre que contiene las 8iw

-robenceno y todo ello se agita durante 10 e 15 minutos, El

- Bajo perhalégeno-ftalacianinab de oobfa se éﬁ-’
tienden las ftalocisninas de cobre halogenadas hasta:el‘qon..

tenido tedrico en-haldgeno de 16 ftomos de haldgeno en la po- 

cianinas de cobre usuales en el mercado se éncuentrs en pro-;A
medio entre unos 13, 5 y 15,5 &tomos de ha16geno por mol. Ato-
mos de haldgeno adecuados son. cloro y bromo, te?iendo el clo-
ro especisl preferencisa. .
Las perhal6seqo~rtalocianinas'dé cobre se ob=
tienen geieralmente en fusiones inorgénicas, ponéjemplo fue-
sioneg de cloruro dﬁ aluminio-sal comin, fusiohés de c%oru-
ro de aluminio-cloruro sulfurilico, pox reécéi6n con halb-
genos, por ejemplo, cloro olbroﬁo.'El'procedimiento de'la prd
qénte invqncién parte de las fusiones de halogeﬁaci&n. ‘

Por la publicacibn alemana DAS, 1 114 462 yé

guientes etapas de procedimiento: Una'fusién; que se obtiene |
pdr,qlorééién de ftalocianina de cobre en una ;usién de ¢lo=
ruro de sluninio-sal comfin, se introduce en agua fria, Des-

puéa se vieﬁta en la mezcla uns pequena oantzdad de o-dxclo- -

o-diclorobencenoc es recogido totalmente por las particulas )
de pigmento de maners que nq'sﬁzrorma ninguna fase oleginosa,
La'paéta es entonces filtrada y el residuo de filtracibén se

lave con agua hasta estar libre de fcido y l;bfe de  cloruros

inorgénicos solubles en egua. El filteado ge introduce enton-

ces en una cantidad grande de o-diclorobencenc y se agita

hasta obtener una pasta liss que se calienta a 100 - 102%
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y se mentiene a esta.fempératura hasta que se hays evapora-
do el agua. Despuds se sumenta la tomperatura de la-pasta
deshidrateds a 130 - 135°C y se mantiene durante 1,5 horas,
Despuds se enfrfa la paste a menos de 90°C, se sgrega hidrb-
xido sbdico y se conduce a través vapor de agua hasta que
los vapores de agua salientes no contengsn cantidades apre-
ciables de o-diclorobenceno, La pasta es entonces filtreda,
la torts de filtracién se lave hgsta ester libre de alcali,
8¢ seca y se moltura,

Sorprendentemente se ha descubierto que con
un procedimiento considerablemente més sencillo se pueden ob-
tener pigmentos de perhalogeno-ftalocianina de cobre de inten
s8idsd de color sompersble y brillsntés B8i la fusién de haloe
genacién se vierte en sgua, se sgrega un disolventé orgénico,
sin aislamiento intermedio se calienta durante 3 - 8, prefe-
reatemente 4 - 6 horss a temperaturaé entre 90 y 150°G, pre~
ferentemente 110 a 130°0, el disolvente orgénico se expulsa
con vapor de agua, la suspensibém de pigmento ascuosa se fil-
tra, se lava hasta estar libre de sal y el meterial filsrado
se éeca y 8e moltura , No éra de prever que ls presencia de
los iones inorgénicos en si molestos no influencisran la ca-|
lidad del pigmento formado por el tratsumiento con el disol-
vente orgénico,

_En comparacién con el procedimiento de dos
etspas descrito el procedimiento de la presente invencién
que se desarrolls éin giglemiento intermedio y por lo tsnto
en una sola etapa, representa un enriquecimiento esencial de

la téenica para la formecidén de pigmentos de perhalogeno-ftas-

locianina de cobre,

Disolventes prgénicos adecuados son los deriva
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dos de benceno 1iqpidos'que cOmO»sustitdyente; pueden'llévaf
étomos de haldgeno, grupos slquilo inferior 6 grupos nitro,
por ejemplo, benceno, tolueno, xlleno, bltrobenceno, mono-,
‘di- y triclorobenceno.
Los dlsolventes se emplean en cantmdedes de un
60 - 240 % en peso, preferentamente 70 - 100 % en peso, re-_

ferido al pigmento seco.

Ejemplo 1
’ ) 2n un reaqtorfdotadq de rafrisgrador de ré-
Siujo se introducen 36,0 kg de cloruro sulfurilico, 40 kg de’:
cloruro de aeluminio snhidro y 5 kg de'ciorqro aédico>anhidro.

AuS0 = 60°C se introducen 16,0 kg de ftalociad
nina de cobre y se calimnta a 120 e_150°O.-Aproximsdamqnte '
a 100°C ge comienza con la introducciGn,dq 25 - 28 kg de
cloro que se continus 8 120 - 130°C hasta unAéontenido en
cloro en el pigmento de spréximadamente un 49 %, La fusibn
Be vierte en 200 kg de agua y durante 1 hora se conduce aire
a.través. S ,

Despubs..se agregan 20,0 kg de clorobenceﬁo, |
el reactor provzsto de sgitador se cierra. se cslients a 120°
c y 8e msntiene durante 5 horas a esta temperatura. Después .
de evacuar la sobrepresién y enfriar s 95 - 1009 se expulsa -|.
el clorobenceno con vapcer de égua, se separs borvfiltracién
en éaliente ¥y Qé lacs con agua caliente hasta estﬁr»libre de
88l. ‘

‘Pare muchos preparadoa de plgmento se puede

: semplear la torta de flltrac16n himeds de agua; para la ob= -

tencién de un pigmento pulverulento se seca la torta de file- |-
tracién a 80 - 100°C y se moltura,
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El pigmento da tenmﬂos verde tirendo a azul
brlllantes de fuerte intensided de color en smstemas de

aplicacidén acuosos y no-acuosos,

Ejemplo 2

Ilujoose introducen 35 kg de cloruro sulfurillco, 40 kg de

En un reactor dotado de refrigeredor de re-

cloruro de sluminio anhidro y 15,7 kg de bromo.

A 40 - 45°C se introducen 11,0 kg de ftalocia«
nina de cobre y bajo alimentscién simultanea de 9,5 kg de brg
mo y en caso dado agregando ulterior cloruro sulfu;ilico, se
calienta a 120°C y se mgntiene durante 1 hora a esta tompe-
ratura, ,
" La fusibén se vierte en 220 kg de agus y duran-
te 1 hora se conduce aire s través.

Después se agregan 27 kg de o-diclorobenceno,
86 caliente en el reactor cerrado a 150°c y se mantiene du-
rante 6 horas a esta temperatura.

Le ulterior elaboracién se efectus snélogo
al ejemplo 1, Se obtiene un pigmento de fuerte colpr verdé

tirando a smarillo fuerte con un 57 - 60 % en peso de bromo

yu 5« 8 % en peso de cloro,

Eaegglo 3

En un reactor se funden.a:luooc una mezcla de

20 kg de cloruro de aluminio achidro, 4 kg de cioruro s&dicq '

¥y 1,2 kg de cloruro de cobre(II) anhidro.

Se comienza lentamente con la introduccién

do unos 15 kg de cloro y & 160°C se introducen 5,0 kg de

ftalocianina de cobre mientras se aumenta la temperstura a
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180 - 200° Y se clora a ests temperatura hasta un contenido

en cloro de sproximsdsmente un 49 % en peso.v
La fusién se vierte ed 250 litros de agua, se
agregsn 7,0 1i1:ros dé nitrobenceno, se calienta bajo presién

a 120%. Yy se mantiene durante 6 horas a esta ‘temperatura snhe

| tes de elaborar anglogo al egemplo 1.

- N 0 T A -
Desorita suficientomente la naturaleza del '

‘invento, asi como la mamera de realizarlo en la préoctica,

debe hacerse constar que laa dispoeiéiones anteriomente ine
dicadas son sueoeptibles de modiﬁcaciones de detalle en '
cuanto no alteren su pr:l.ncipio fu.ndamental. También se hace .
conatar que el invento corresponde a ‘une SO:Licitud de Paten-
te, presentada en Alemania, ocon i’eoha 16 de octubre de 1.974
bajo el nimero P .24 49 231.7, aoogiéndose por lo tanto a los

‘beneficios que oconceden los Convenios Internscionales en vi-|

gor, siendo 1o que comstituye le esencia del refarido inven=|

to ¥y por lo que se solicita Patente de Invencién por 20 afios

en Espaﬁa, sobres PROCEDIMIERTO DE OBTENCION ]JE PERHAIDGENO—
-HAI:OCIANIRAS DE COBRE; caractarizéndose por lo siguiente: |

18,. Procedimiento de obtenoién de perhaldge-
no-ftalocianinas de cobre, caracterizado porque l.c_as fusiones
que se obtienen en la halogenacién de ftalocianina de cobre -
en presencia de oloruro de aluminio y otros agentes auxilia-!

rés, se vierten en agua fria, a la mezela se le. agrega un

‘disolvente orgénico, sin aislamiento intermedio se calienta

durante varias horas a temperaturas entre 90 y 150°c, él di-

: aolvehta ofgénico 8o expx;l-sa oon vaporrde agua, el residuo

go filtra y e]:'prc';duoto filtrado se lava hasta estar libre
de sal, se seca y e moltura. '
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28, - Prooodimiento de obtonoidx; de perhalégenos
~ftaloolaninas de cobre, tal ¥ como queda sustancialmente deg
orito en la presente Memoria. |
Esta Memoria consta de 7 hojas, eseritas & mé
quina por una sola cara.
Madria 1% OE1. 1975
BAYER AKTIENGESELLSCHAPFT
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