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Ref; Le A 15 791-Sn.

PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE PERHALOGENO-FTALO- 
CIANINAS DE COBRE.

BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, resi­
dente en Leverkuaen-Bayerwerk, República Federal Ale 
mana.

El objeto de la invención es un procedimiento 

especialmente eenoillo para la obtenoión de pigmentos de per- 
halógeno-ftalooianina de oobre a partir de fusiones de reac­

ción que en la preparaoión de perhalógeno-ftalocianinae de
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en presencia dé cloruro de aluminio y otros aditivos.

Bajo perhalógeno-ftalocianinas de cobre ae en­

tienden las ftalocianinas de cobre halogenadas hasta el con­
tenido teórico en halógeno de 16 átomos de halógeno en la mo­

lécula. El contenido en halógeno de las perhalogeno-ftalo- 
cianinas de cobre usuales en el mercádo se encuentra en pro­

medio entre unos 13,5 y 15)3 átomos de halógeno por mol. Ato­
mos de halógeno adecuados son cloro y bromo, tejiendo el d o ­

ro especial preferencia. ,
Las perhalógeno-ftalocianinas de cobre se ob­

tienen generalmente en fusiones inorgánicas, poy&jemplo für 
siones de cloruro de aluminio-sal común, fusiones de cloru­
ro de aluminio-cloruro sulfurilico, por reacción con haló­
genos, por ejemplo, cloro o bromo. El procedimiento de la pre 
sente invención parte de las fusiones de halogehación.

Por la publicación alemana DAS. 1 114 462 ya 
se conoce un procedimiento para la formación de pigmentos en . 
bruto de polioloro-ftalocianina de cobre que contiene las si­
guientes etapas de procedimiento: Una fusión, que se obtiene 
por doración de ftalocianina de cobre en una fusión de clo­
ruro de aluminio-sal común, se introduce en agua fría. Des­
pués se viente en la mezola una pequeña cantidad de o-dido- 
robenceno y todo ello se agita durante 10 a 15 minutos. El 
o-diclorobenceno es recogido totalmente por las partículas 
de pigmento de manera que no sajr forma ninguna fase oleginosa. 
La pasta es entonces filtrada y el residuo de filtración se 
lava con agua hasta estar libre de ácido y libre de cloruros 
inorgánicos solubles en agua. El filteado se introduce enton­
ces en una cantidad grande de o-diclorobenceno y se agita 
hasta obtener una pasta lisa que se calienta a 100 - 102^0
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y se mantiene a esta temperatura hasta que se haya evapora­

do al agua. Después se aumenta la temperatura de larpasta 

deshidratada a 130 - 135^0 y se mantiene durante 1,5 horas. 
Después se enfria la pasta a menos de 90°C, se agrega hidró- 
xido sódico y se conduce a través vapor de agua hasta que 

los vapores de agua salientes no contengan cantidades apre- 
ciables de o-diclorobenceno. La pasta es entonces filtrada, 
la torta de filtración se lava hasta estar libre de alcali, 
se seca y se moltura.

Sorprendentemente se ha descubierto que con 
un procedimiento considerablemente más sencillo se pueden ob­

tener pigmentos de perhalogeno-ftalocianina de cobre de ínter 

sidad de color Comparable y brillantes si la fusión de halo-* 
genación se vierte en agua, se agrega un disolvente orgánico, 

sin aislamiento intermedio se calienta durante 3 - 8 ,  prefe­
rentemente 4 - 6  horas a temperaturas entre 90 y 150°C, pre­
ferentemente 110 a 130°C, el disolvente orgánico se expulsa 
con vapor de agua, la suspensión de pigmento acuosa se fil­
tra, se lava hasta estar libre de sal y el material filtrado 
se seca y se moltura . No era de prever que la presencia de 
los iones inorgánicos en si molestos no influenciaran la ca­
lidad del pigmento formado por el tratamiento con el disol­

vente orgánico.
En comparación con el procedimiento de dos 

etapas descrito el procedimiento de la presente invención 
que se desarrolla sin aislamiento intermedio y por lo tanto 

en una sola etapa, representa un enriquecimiento esencial de 
la técnica para la formación de pigmentos de perhalogeno-fta­
locianina de cobre.

Disolventes prgánicos adecuados son los deriva
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dos de benceno líquidos que como sustituyentes pueden llevar 

átomos de halógeno, grupos alquilo inferior 6 grupos nitro, 

por ejemplo, benceno, tolueno, xileño, bitrobenceno, mono-, 
di- y triclorobenceno.

Los disolventes se emplean en cantidades de un 
60 - 240 % en peso, preferentemente 70 - 100 % en peso, re­
ferido al pigmento seco.
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Ejemplo 1

Én un reactor dotado de refrigerador de re­
flujo se introducen 36,0 kg de cloruro sulfurilico, 40 kg de 
cloruro de aluminio anhidro y 3 kg de cloruro sódico anhidro.

Au50 - 60°C se introducen 16,0 kg de ftnlocia- 
nina de cobre y se calianta a 120 - 130°C. Aproximadam-mte 
a 100°C se comienza con la introducción de 2$ - 28 kg de 
cloro que se continua a 120 - 130°C hasta un contenido en 
cloro en el pigmento de aproximadamente un 49 %. La fusión 
se vierte en 200 kg de agua y durante 1 hora se conduce aire 

a través.
Después se agregan 20,0 kg de clorobenceno, 

el reactor provisto de agitador se cierra, se calienta a 120° 
C y se mantiene durante 5 horas a esta temperatura. Después . 
de evacuar la sobrepresión y enfriar a 95 - 100° se expulsa 
el clorobenceno con vapor de agua, se separa por filtración 
en caliente y se laca con agua caliente hasta estar libre de 

sal.
Para muchos preparados de pigmento se puede 

-emplear la torta de filtración húmeda de agua; para la ob­

tención de un pigmento pulverulento se seca la torta de fil­
tración a 80 - 100°C y se moltura.
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El pigmento da teñidos verde tirando a azul 

brillantes de fuerte intensidad de color en sistemas de 

aplicación acuosos y no-acuosos.
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Ejemplo 2

En un reactor dotado de refrigerador de re- 
flujoose introducen 35 kg de cloruro sulfurilico, 40 kg de 
cloruro de aluminio anhidro y 15,7 kg de bromo.

A 40 - 45°C se introducen 11,0 kg de ftalocia- 

nina de cobre y bajo alimentación simultanea de 9,5 kg de brc 
mo y en caso dado agregando ulterior cloruro sulfurilico, se 
calienta a 120°C y se mantiene durante 1 hora a esta tempe­
ratura. ^

La fusión se vierte en 220 kg de agua y duran­
te 1 hora se conduce aire a través.

Después se agregan 27 kg de o-diclorobenceno, 
se caliente en el reactor cerrado a 130°C y se mantiene du­
rante 6 horas a esta temperatura.

La ulterior elaboración se efectúa análogo 

al ejemplo 1. Se obtiene un pigmento de fuerte color verde 
tirando a amarillo fuerte con un 57 -* 60 % en peso de bromo 
y un 5 - 8 % en peso de cloro.

25

Ejemplo 3
En un reactor se funden a 140**C una mezcla de 

20 kg de cloruro de aluminio anhidro, 4 kg de cloruro sódico 
y 1,2 kg de cloruro de cobre(II) anhidro.

Se comienza lentamente con la introducción 
de unos 15 kg de cloro y a 160°C se introducen 5$0 kg de 

ftalocianina de cobre mientras se aumenta la temperatura a
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180 - 200° y se clora a esta temperatura hasta un contenido 
en cloro de aproximadamente un 49 % en peso.

La fusión se vierte en 250 litros de agua, se 
agregan 7.0 litros de nitrobenceno, se calienta bajo presión 
a 120°C y se mantiene durante 6 horas a esta temperatura an­
tes de elaborar análogo al ejemplo 1.

- N O T A  -
Descrita suficientemente la naturaleza del 

invento, asi como la manera de realizarlo en la práctica, 
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente in­
dicadas son susceptibles de modificaciones de detalle en 
cuanto no alteren su principio fundamental. Tambián se hace 
constar que el invento corresponde a una Solicitud de Paten­
te, presentada en Alemania, oon fecha 16 de octubre de 1.974 
bajo el número P 24 49 231.7, acogiéndose por lo tanto a los 
beneficios que oonoeden los Convenios Internacionales en vi­
gor, siendo lo que constituye la esencia del referido inven­
to y por lo que se solicita Patente de Invención por 20 años 
en EspaRa, sobre! PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE PBRHALOGENO- 
-FTALOCIANINAS DE COBRE; caracterizándose por lo siguiente!

1$,- Procedimiento de obtención de perhalóge- 
no-ftalocianinas de cobre, caracterizado porque las fusiones 
que ee obtienen en la halogenación de ftalocianina de cobre 

en presencia de oloruro de aluminio y otros agentes auxilia­
res, se vierten en agua fría, a la mezcla se le agrega un 
disolvente orgánico, sin aislamiento intermedio se oalienta 
durante varias horas a temperaturas entre 90 y 150°C, el di­
solvente orgánico se expulsa con vapor de agua, el residuo 
se filtra y el producto filtrado se lava hasta estar libre 
de sal, se seca y se moltura.
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2*.- Procedimiento de obtenoidn de porhaldgeno- 
-ftalooianinaa de cobre, tal y como queda auBtanoialmente deg 
orito en la presente Memoria.

Eata Memoria oonata de 7 hojas, esaritas a má­
quina por una sola cara.

Madrid lis  M I, 1975 
BAYER AKTIENGESELLSOHAFT
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