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. Wynalazek dotyczy sposobu wytwarzania ble-
kitu ftalocyjaninowego.

Jak wiadomo, biekit ftalocyjaninowy wytwa-
rza sie z ftalodwunitrylu lub z bezwodnika
kwasu ftalowego, jako -surowca podstawowego,
metodg suchg lub mokra przy uzyciu obojet-
nych rozpuszczalnikéw organicznych.

Blekit ftalocyjaninowy wytwarzany z ftalo-
dwunitrylu posiada wysokie wartosci kolory-
styczne, jednakze koszt jego wytwarzania z te-
go surowca jest stosunkowo wysoki w poréw-
naniu z blekitem ftalocyjaninowym otrzymy-
wanym z bezwodnika kwasu ftalowego.

Stosowanie rozpuszczalnikéw organicznych
przy wytwarzaniu biekitu ftalocyjaninowego
metoda mokra wymaga stosowania - skompliko-
wanej i kosztownej aparatury do regene-
racji rozpuszezalnikéw.

Proces wytwarzania blekitu ftalocyjaninowego
z bezwodnika kwasu ftalowego na mokro prze-
biega z do§¢ duzg wydajnoscia dochodzacg do

*) Wtasciciel patehtu o$wiadczyl, ze twoércay
wynalazku jest inz. Stanistaw Stefaniak.

85%. wydajnosci teoretycznej, jednakze ~wias-
ciwoéci uzytkowe otrzymanego produktu w za-
stosowaniu do farb graficznych sg nizsze od
biekitu ftalocyjamnowegd otrzymywanego
z dwunitrylu. W procesie tym réwniez wyma-
gane jest stosowanie kosztownej aparatury do
regeneracji rozpuszczalnikow. TLIT T
Blekit ftalocyjaninowy wytwarzany 2z bezwad-
nika kwasu ftalowego na sucho posiada niskie
wartosci kolorystyczne, a wydajnosé :jego. jest
matla i nie przekracza 70% wydajnosci teore-
tycznej. Niskie wartosci kolorystyczne, zwlasz-
cza przejawiajace sie w matej zdolnosci krycia,
matlej zywosci barwy oraz niepozadanym czer-
wonawym odcieniem, sg wywolane zanieczysz-
czeniami w postaci substancji smolistych wy-
twarzajgcych sie w czasie spiekania surowcéw,
a nie usuwanych w dalszych stadiach procesu
technologicznego wytwarzania pigmentu.
Stwierdzono, ze z bezwodnika kwasu ftalo-
wego, chlorku miedziawego, mocznika oraz mo-
libdenianu amonu mozna otrzymaé metoda su-

" cha, blekit ftalocyjaninowy o wysokich war-

tosciach kolorystycznych, jezeli usuwa sie



z niego zanieczyszezenia w postaci substancji
smolistych, tworzacych sie w czasie procesu
~ spiekania surowcow. Stwierdzono réwniez, ze
' znacznie zwieksza sie wydajno$é pigmentu,
jezeli przestrzega sie nalezycie warunki tempe-
_raturowe podczas procesu spiekania.

Sposéb wedlug wynalazku polega na tym,
ze stop, otrzymywany przez spiekanie skladni-
kéw wyjsciowych, miele sie i traktuje roz-
cienczonym kwasem solnym, w celu usuniecia
zanieczyszczen nieorganicznych, nastepnie plu-
cze, a wysuszony osad traktuje sie stezonym
- kwasem siarkowym o stezeniu okolo 96%, prze-
strzegajac, aby temperatura masy reakcyjnej
nie przekraczala 30°C, a otrzymany roztwoér
rozcienicza sie woda wzieta w takiej iloci, aby
stezenie kwasu siarkowego wynosito 80%o, prze-
strzegajge, aby temperatura masy reakcyjnej
nie przekraczata 40°C. Przy takim stezeniu
kwasu siarkowego pigment ftalocyjaninowy wy-
pada z roztworu w postaci siarczanu ftalocy-
janiny miedzi, a zanieczyszczenia w.postaci sub-
stancji smolistych pozostaja w roztworze.

Siarczan ftalocyjaniny miedzi odsgcza sie
i rozpuszcza ponownie w 100%-owym kwasie
siarkowym, rdéwniez przestrzegajac, aby tem-
peratura nie przekraczala 30°C.

Otrzymany roztwdr powtérnie rozciefcza sie
woda wzietg w iloSci takiej, aby stezenie kwa-
su siarkowego wynosito 20%. Temperature ma-
sy reakcyjnej utrzymuje sie¢ na poziomie 100 —
103°C, przy czym z roztworu wypada czysty
- biekit ftalocyjaninowy, ktéry odsgcza sie, prze-
mywa i suszy.

Podczas spiekania skladnikéw wyjSciowych
Zz masy reakcyjnej sublimujg substancje lotne,
ktére po ochtodzeniu osiadaja na dnie komory
pytowej. Osad ten w przewazajgcej czesci skia-
da sie¢ z ftalimidu, ktéry zawraca sie do pro-
dukeji w miejsce bezwodnika kwasu ftalowego.
Pozwala to na zwigkszenie wydajnoéci pig-
mentu o okoto 8%.

Przy dotychczas stosowanych rezimach pro-
cesu spiekania nastepuje zbyt szybkie wydzie-
lanie sig¢ z masy reakcyjnej niektérych sklad-
hikéw lotnych, np. amoniaku, ktére ulatniajac
sie nie biora udzialu w procesie. Powoduje to
obnizenie wydajnosci procesu spiekania.

Wedlug wynalazku ogrzewanie masy reakcyj-
nej podczas procesu spiekania przeprowadza
si¢. w temperaturach i w okresach czasu wy-
kazanych w ponizszej tabeli:

Czas podno- Stopnie pod-
Temperatura szenia tem- noszenia temp.
) peratur na 1 godz.
do 90°C - 1 godz.
od 90°C do 140°C 5 ” po 10°C
od 140°C do 180°C 1,5 ,, po 27°C
od 180°C do 200°C 2 ” po 10°C
od 2006°C do 220°C 1, po 20°C
od 220°C do 230'C 10 ,, utrzymywanie
Tak rozpracowany rezim temperaturowy

zmniejsza do minimum strat skladnikéw lot-
nych, zwiekszajac wydajnosé wytwarzanego pig-
mentu do 78%, co wraz z zawracanymi pro-
duktami sublimacji podnosi wydajno$é sposobu
wedlug wynalazku do 85% wydajnosci teore-
tycznej.

Przyktad. Mieszanine 191 kg bezwodni-
ka kwasu ftalowego, 268 kg mocznika, 33,6 kg
chlorku miedziawego oraz 25 kg mo’ibdenianu
amonowego ogrzewa sig przZestrzegajac utrzy-
mywanie temperatur podanych w powyzszej ta-
beli. Otrzymany stop miele sie i ogrzewa do
temperatury wrzenia w rozcieiczonym kwasie
solnym. Po odsgczeniu i przemyciu pigment
suszy sie i ponownie miele. Zmielony pigment
rozpuszcza sie w 96%-owym kwasie siarkowym
wzietym w stosunku wagowym 1:10, w tempe-
raturze nie przekraczajgcej 30°C. Po rozpuszcze-
niu pigmentu w kwasie siarkowym, rozcien-
cza sie roztwér woda wzieta w ilosci takiej,
aby stezenie tego kwasu wynosilo 80%, przy
czym temperatura nie powinna przekraczaé
40°C. Wydzielajacy sie siarczan ftalocyjaniny
miedzi odsgcza sie i plucze 80%-owym kwasem
siarkowym, nastepnie rozpuszcza w 100%0-owym
kwasie siarkowym w temperaturze 30°C, po
czym ponownie rozcienicza sie roztwor goraca
woda ¢ temperaturze 80 — 85°C, wzietag w ilos-

‘ci takiej, aby stezenie kwasu siarkowego wy-

nosilo 20%.. Roztwér nastepnie ogrzewa sig¢ do
temperatury 100 — 103°C, w ktorej wydziela
sie czysty blekit ftalocyjaninowy. Otrzymany
produkt sgczy sie i przemywa gorgca woda,
a otrzymang paste pigmentu traktuje sie
1%-owym roztworem wody amoniakalnej
w temperaturze'wrzenia. Po odsgczeniu paste
miesza sie z emulgatorem, np. Emulforem FM
i suszy. Otrzymuje sie okolo 145 kg bigkitu
ftalqcyjaninowego.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania bilekitu ftalocyjanino-
wego metoda suchg z bezwodnika kwasu



ftalowego, chlorku miedziawego, mocznika
i molibdenianu amonowego, znamienny tym,
Ze wyzej wymienione surowce stapia sie
w $ci§le okreS§lonych temperaturach, a otrzy-
many stop po ostygnieciu miele sig¢ i trak-
tuje rozcienczonym kwasem solnym, odsg-
czony za§ osad pigmentu traktuje sie
96%-owym kwasem siarkowym w tempera-
turze 30°C, nastepnie otrzymany roztwér
rozcienicza sie wodag w temperaturze 40°C do
obnizenia stezenia kwasu siarkowego do 80%bo,
a wydzielajgcy sie przy tym siarczan ftalo-
cyjaniny miedzi ponownie rozpuszcza sie
w 100%0-owym kwasie siarkowym, po czym
otrzymany roztwér ponownie rozciencza sie
woda goracg w temperaturze 100 — 103°C
do 20%.-owego stezenia kwasu siarkowego,
a wydzielajacy sig czysty blekit ftalocyjani-
nowy .odsgcza sie, plucze i suszy.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym,
ze proces spiekania przeprowadza sie przez
ogrzewanie mieszaniny reakcyjnej w tempe-

raturach i okresach czasu podanych w po-
nizszej tabeli: '
Czas podno- Stopiefi.pod-

Temperatura ' szenia tem- noszenia temp.
‘ peratur na 1 godz.
do . 90°C 1 godz.
od 90°C do 140°C 5 po 10°C
od 140°C do 180°C 15 po 27°C
od 180°C do 200°C 2 ” po 10°C
od 200°C do 220°C 1 ” po 20°C
od 220°C do 230°C 10 ,» utrzymywanie

3. Spos6b wediug =zastrz. 1 i 2, znamienny

tym, ze sublimujgce w czasie spiekania mie-
szaniny reakcyjnej osady wydzielajace sie
w komorze pylowej, zawraca sie ponownie
do procesu w miejsce bezwodnika kwasu
ftalowego.

Wolskie Zaktady

Przemyslu Barwnikéw P. P.
Zastepca: Mgr inz. Aleksander Samujiio,
rzecznik patentowy
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