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La ftalocianina de cobre se puede obtener ventajo-
samente de sales de cobre, anhidrido del dcido ftdlico, trea, pre-
ferentemente en presencia de un catalizador, tal como molibdato de

amonio. Aqui se han de diferenciar tres procedimientos.

1. La reaccidon se ¢fectua en una calderz en un disol-
vente adecuado; disolventes usuales para ésta finalidad son nitro-~

benceno & los bencenos varias veces clorados.

2. la reaccidn se efectua sin disolvente en un apara-

to donde en cada fase de la reaccidn se cuida de una buena mezcla

. de los componentes; por ejemplo, en la patente US 2 964 532 ge

describe un reactor cilindrico a través del cusl, con ayuda de un
rotor elicoidal, se transporta una delgada capa de los componentes
en un espesor de capa de 1/4 ~ 1/2 pulgada a 200 hasta 250°C, ademis,
en la patente US 3 188 318 un reactor de tambor en el que ftalocia-
nina de cobre en forma de granulado, y& reaccionada, se encarga de
la mezcla necesaria ¥y, finalmente en la publicacidn alemana DOS

2 432 564 un reactor autolimpiador en forma de amasador que tieme

una gran superficie de calentamiento.

3. Los cbmponentes mezclados en estado £6lido se
calientan a 200 - 220° sin dispositivo mezclador adicional, en capa

delgada,por ejemplo, sobre chapas.

Los tres procedimientos tienen distintas desven-
tajas. Al emplear disolventes arrastran los gases (NHB' 002, HZO)
que se. forman ampliamente en la reaccidon grandes cantidades del di-
solvente gque se ha de separar de nuevo de los gases de salida y que

pueden conducir a una contaminacidén del medio ambiente. Ademis, la
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elaboracién necesaria del disolvente orgina gastos considerables.

Los aparatos mezcladores empleados en el segundo
procedimiento originan elevadas cargas debido al comportamiento de
la fusién de ftalocianina. La mezcla de reaceidn se vuelve, después
de fundir, con bastante rapidez muy tenaz (a 170 - 190°C) y final-
mente solidifica (a 190 = 21000); tiende por lo tanto a aglutinarse
y bajo solicitud mecdnica, tal y como es inevitable en los reacto-
res propuestos y hasta se desea para realizar la reaccidn, puede con-
ducir a una corrosidn mecédnica considerable.

El tercer procedimiento, finalmente, evita en
efecto los defectos de los dos primeros, pero los rendimientos que
aqui se logran, especialmente en escala técnica e industrial son
insuficientes (Fiat Finat Report No 1313, Vol. III, pag. 283, véase
también patentesUS 2 964 532, columna 1, lineas 26 y sig.). Ademis,
la alimentacidén y vaciado de las chapas de reaccidén vd ligada a
mucho trabajo manual y por lo tanto es muy costosa.

El objeto de la presente invencidn es mejorar el
tercer procedimiento arriba descrito evitando sus desventajas. Se
ha desgubierto que se obtienmen altos rendimientos en ftalocianina
de cobre si el &dcido ftilico 6 sus derivados, la drea & los derivados
de frea, las sales de cobre y el molibdato de amonio sin agitar
se calienta tan lentamente a 200 ~ 300°C de manera que la fase liqui~
da que se presenta intermediariamente mezcle suficientemente los
componentes por flujo térmico. Esta elevacidn lenta del calor se
puede realizar bién previendo en la zona en la que la mezcla se
vuelve liquida (160 - 180°C) una etapa de residencia pero también se
puede preveer durante todo el calentamiento un gradiente de tempera-
tura temporalmente reducido, de manera que caliente los componentes
previamente mezclados mecdnicamente con un miximo de 2°C/min. desde

30 a 270°C, preferentemente con 1°C/min. en la zona de 100-200°C y
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en caso dado, la reaccidn se termina por calentamiento a 220 ~ 300°¢.
Como durante la reaccidén se liberan considerables cantldades de ga-
ses y la mezcla tiende a sobre-espumar de las calderas y la ftalo-~
cianina de cobre sdlida resultante practicamente no se puede retirar
de las calderas, se realiza la reaccidén convenientemente en capa
delgada con gran superficie, en forma de cargas sobre chapas 6,
preferentemente, en forma continua sobre cintas. El espesor de capa
asciende aproximadamente a 0,5 - 5 g, preferentemente 0,5 - 2 g

de mezcla de reaccidn sobre 1 cm2 de chapa de reaceidn.

Como sales de cobre entran en consideracidn, por
ejemplo, cloruro de cobre (I), sulfato de cobre, sulfato de cobre
bésico, carﬁonatos de cobre. Ha demostrado ser especialmente ade-
cuado un cloruro de cobre (II) bddico con un contenido en cobre de
aproximadamente un 56 % y una proporcidn molar entre cobre y cloro
de aproximadamente l:l.

Como derivado de Acido ftalico entran ante todo
en consideracidén los anhidridos de acido ftdlico y la ftalimida,
pero también son adecuados el Acido ftalamidico, la diamida del &cido
ftdlico, lam sales amdnicas del Acido ftalico y las correspondientes
isoindolentnas.

Los derivados de Acido ftalico pueden naturalmente
estar sustituidos en el nficleo aromitico, tal como por cloro 6
bromo. Por un Mol de cobre se emplean 4 hasta 6 Moles de derivado
de dcido ftdlico; el exceso con respecto a la cantidad tebrica su-
blima principalmente en forma de imida ftdlica de la mezela de reac~
¢idén, se puede desublimar de los gases de reaccidn ¥y reciclar de
nuevo al proceso.

En lugar de’dreas se pueden emplear también deriva=-
dos de trea, tales como biuret, guanidina y &cido cianfirico..

Como catalizador se emplea preferentemente molibdato
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de amonio en una cantidad de 0,001 hasta 0,5 ¥ en peso, referido a la
cantidad del derivado de Acido ftdlico empleado, preferentemente

0,02 hasta 0,2 % en peso. Sin embargo también ge pueden emplear otros
compuestos de molibdeno asi como los demds catalizadores descritos

en la literatura.

La reaccidn se realiza, como la ftalocianina de co-
bre a alta temperatura espirdfora, bajo una atmdsfera de gas inerte,
preferentemente bajo nitrdgeno.

Una ventaja especial del procedimiento es, ademis
de la sencilla realizacidén del procedimiento, el hecho de que las
ftalocianinas producidas ge obtienen en una pureza relativamente al-
ta (al 70 - 90 %). Se pueden purificar sin previo hervor por reduc-
cién del &cido sulffirico menos concentrado al un acido al 82 ¥
hasta una mercancia al 98 %, pero también mediante simple hervor

dcido se obtiene y& una ftalocianina.al 95 %.
Ejemplo 1

Un recipiente de acero inoxidable redondo (9 cm @)
con fondo plano se calienta con una mezcla de 21 g de anhidrido de
dcido ftalico, 2,7 g de CuCHC1l (-~ 1,53 g Cu), 2k g de firea y 20 mg
de molibdato de amonio en un horno de recocido en el transcurso de
2 horas con un aumento igualado de la temperatura de 2°C/min. a
270°C y después se sigue calentado a 270°c durante 2 horas. Al calen-
tar y enfriar se mantiene por encima de la reaccién, mediante mode-
rada conduccidén por encima de nitrégeno, una atmdésfera de nitrdgeno.
Se obtienen 15,6 g de una ftalocianina de cobre porosa que segin el
anilisis es del 81,7 % (91,7 ¥ de la teoria, referida al cobre em-
pleado). En lugares mis frios del horno de calefaccidén se forman

sublimados de ftalimida.
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obtiene solo un rendimiento en ftalocianina de cobre del 80 % de

5{ se trabaja como arriba, pero en el transcurso

de 1/k horas se calienta 2?O°C y después durante 2 horas a 27000 se

la teoria.

Ejemplo 2

Una bandeja de esmalte llana con fondo plano

(28 em de longitud 18 cm de anchura y 4 cm de altura)se carga con una

mezcla de 108 g de anhidrido de dcido ftilico, 144 g de Grea, 16,1 g
de CuOHCl (56,7 ¥ de Cu gegin andlisis) y 0,1 g de molibdato de l
amonio y se calienta en un armario secador de aire en circulacidn
bajo introduccidn de nitrdgeno en el transcurso de 2 horas a 270°
y después se mantiene durante 2 horas a ésta temperatura. La ftalo- !
cianina de cobre se puede soltar, después de enfriar, muy facilmente
de la chapa en forma de una placa porosa, pesa 94,8 g y segin el

andlisis del 78,6 %. Por rebajado de 10 partes de dcido sulffirico

concentrado a acido al 82 ¥ se pueden obtener 75,8 g de ftalocianina

de cobre al 98 %,

Ejemplo 3

Un recipiente redondo‘de acero inoxidable (9 em #)
con fondo plano se calienta con una mezcla de 28 g de anhidrido
de Acido ftalico, 1l g de imida del Acido ftalico, 60 g de firea,
5,4 g de oxicloruro de cobre (2 3,06 g Cu) y 20 mg de molibdato de
amonio en un horno de recocido conduciendo a través nitrdgeno en
el transcurso de 30 minutes de 20 a 170°C y después durante 1 hora
a 170°C, a continuacidn durante un periodo de 15 minutos de 170 a
270°G Y en el transcurso de 1 hora a 270°C. Después de enfriar se

obtienen 42 g de ftalocianina de cobre al 60,8 ¥ (91,3 %, referido
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al cobre empleado).

Ejemplo &4

Un recipiente redondo de acero inoxidable (9 cm &)
con fondo plano se calienta con una mezcla de 28 g de anhidrido de
dcido ftdlico, 14 g de imida de &cido ftdlico, 48 g de firea, 5,4 g
de oxicloruro de cobre (%4 3,06 g Cu) y 20 mg de molibdato ée amonio
en un horno de recocido bajo atmdsfera de nitrégeno en el transcurso
de 2 horas con una elevacidn igualada de la temperatura de 2°¢c/uin.
a 270°¢ y después se sigue calentado durante 1 hora a 270°C. Después
de enfriar se obtienen 37,8‘5 de fialocianina de cobre al 68,9 %

(93,9 % de la teoria).
Ejemplo 5 (Dibujo esquematico: Figura 1)

De una mezcla de 28 kg de anhidrido de Acido
ftdlico, 14 kg de imida de Acido ftalico, 48 g de firea, 5,b4 kg de
oxicloruro de cobre (- 3,06 kz de cobre) y 20 g de molibdato de
amonio se alimentan 30 g/min. sebre una banda de acero inoxidable

sin fin (20 cm de anchura, 2 m de longitud total, es decir, aproxi-

madamente 1 r de longitud eficaz) que se encuentra en un tubo calenta~

do, cerrado por ambos lados, ¥y que se mueve por encima de una serie
de elementos de calefaccidn eléctricos con una velocidad de 2 cm/min,
La calefaccidn de la cinta se gradua de manera gque al principio

se midan unos 160°C y al final unos 220°C siendo el aumento de la
temperatura igualado a través de la longitud de la cinta. El tubo

de reaccidn se inertiza mediante mediante nitrdgeno. Al final de 1la
cinta se extraen 13 g de ftalocianina de cobre al 80 % por minuto,

lo que corresponde a un 89,4 % de la teoria. Los gases de reaccidn
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se alimentan aqui a una instalacidn de aires de salida con desublima-

dor donde se precipita la ftalimida sublimada,

En la figura sigpifican:

1l
2

3
L
5

Cinta sin fin

Envolvente calentado

Elementos calefactores eléctrico

Salida hacia la instalacién de aire de salida con desublimador
Extraceidn del;producto (cierre del gas a través de una esclusa de
rueda de celdas)

Alimentacidn del producto a itravés de tornillos sin fin dosgificacor

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,

asi como la manera de realizarlo en la prictica, debe hacerse constar

que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptidles de

wodificaciones de detalle, en cuanto no alteren su principio fun-

damental.
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Reivindicaciones

1. Procedimiento para la obtenciéon de ftalocianina de
cobre, a partir de acido italico 6 derivados del acido ftéalico,

Urea 6 derivados de Urea, sales de cobre y, en caso dado, un cata-
lizador, caracterizado porque los componentes se calientan en capa
delgada de 30 a 270°C, de manera que no se sobre pase un aumento
medio de la temperatura de 2°C/min y, en caso dado, la reaccién se

termina por calentamiento a 220° hasta 300°C.

2. Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la capa delgada asciende a 0,3 - 5 g de mezcla de

reaccién por cm.

3- Procedimiento segun la reivindicacién 1, carac-
terizado porque la capa delgada asciende a 0,5 - 2 g de mezcla de

reaccién por cm’.

Procedimiento segun la reivindicacion 1, carec-
terizado porque en la zona de 100 - 200°C el aumento de fa tempera-

tura no supera I1°C/min.

5% Procedimiento para la obtencién de ftalocianina,
tal y como queda sustancialmente descrito en la presente Memoria e

ilustrado en el dibujo adjunto.

Esta Memoria consta de 8 hojas escritas a maquina

por una sola cara.
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