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por 20 afios

por "Un procedimiento de fabricacién de un material pare re-

prodﬁccién electrofotogrdfica = = = = = « = = = = = - - - -

a favor de: KALLE & Ce, Aktiengesellschaft, de nacioralided
alemana, Gomiciliads en Rheingaustrasse 190-196 WIESBADEH -
BIFFRICH (Alemania). o
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[EMORTA DESCRIPTIVA

Entre los modernos procesos de repréducciéﬁ gana cada vez
en importancia ei procedimiento electrofotogrdfico, llaumade
tembidn xerograffa. XEste procedimiento seco se hace especial-
mente interesante para algunos campos, especialmente en el caso
de reproducciones nars oficines, E1 procedimiento consishe en
hacer adquirir una carga electrosidtica a un soporte conductor
de la electricidad, eobre el cual se halla repartida una capa
aislante, pero fotoconductorsg. Con ello e oontiere sensibi=-
1idad a la luz a la capa aislante mencionada. Un material
seme jante, sensible a la luz, es Ytil para la produccién de
imdgenea por via electro-fotogrifica. Para ello se expons a
le luz bajo un original, con lo cual se dispersa la carga
electrogtdtica e la capa, en los lugares alcunzalos pox ls,

luz. Ie indgen electrostftica latente se hace vieible (reve-
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lado) por empolvamiento con resine sintética tefiida y finamen-
te distribuida. Ia imdgen es convertida en permanente (fija-
da) mediente calentemiento del soporte.

s bien conocida la fgbricacidn de las capas aislantes
fotoconductoras, destinadas a realizar el procedimiento an-
teriormente descrito, bajo gplicacidn de selenio o azufre,
tawbidén a partir de 6xido de zinc o también de sustanciss or-
gdnicas como son el antraceno o la antraguinons. También ha
sido considerada la ides de llegar a producir tales cepas de
medo gue las sustancias fotoconductoras se lleguen a disper-
ser en disolventes con la ayuda de un agente aglﬁtinante, de~
positendo estes dispersiones sobre .soportes eléctricamente
conductores, como 10 ton, en primer lugar, ldmina metdlicas,
y dejdndolas secar. El material asf obtenido no llega a sa~
tisfacer todavia la gran diversidad de exigencias, plantea—
das por el moderno material de reproguccién en'cuanto a po~-
sibilidades de aplicacibn, seguridad en el usc, sencillez en
el manejo y no en Yltimo luger ou sensibilided a la lus y su
duracidn,

Ha gido hallado, que las capas que se pueden hacer sen=—
sibles por via fotoeldctrica se fabrican con un éxito inespe-
rato y un campo muy gmplio de aplicmeién, empleando como sus—
tancias fotoconduetorss Oxaszcles sustitufdos por grupos eminoe

fenflicos, correspondientes a una de las férmules genersles,

|
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Ry=C_ C-R2
N/
o bien
R4—G - ?
Rl-C\//C-R3
0

‘Bn estas férmulas significan:

R Aminofenil o aminofenil alkilizado

Ry Fenil o fenil sustituido

R, Hidrdgeno, alkilo, Alkenilo, un resto heteroci-
clico. '

Ry ¥ By, Fenil o fenil sustitufdo, en los cuales, en
cada uno o e uno de ellos, se halla presente como
sustituyente un grupo amino o un grupo amino alki-
lizado, ¥y

Rg Hidrégeno o glkilo,

Lag combinaciones, objeto de esta invencién, poseen muy
bueng, fotoconductibilidad y son especizlmente apropiadas pa-
ra la fabricacidn de capas homogéneas de conservacibn inde-
finidg. ILes combinaciones son en parte incoloras, otras
ge hallan tefiidas con una coloracién desde el amarillo claro
al amarillo perfecto.

La fabricacidén de los oxazoles sustitufdos por grupos
eminofenflicos se produce en forma conocida. 2,5-Difeniloxa~
zolo del tipo en cuestidn se fabrican a partir de las glfa=~
acilaninocetonss por clerre del anillo mediante deido sulfi-

rico concentrado o bien g partir de aldehidos>y aldehidocighf-
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drinas, sobre los gue se hace actuar dcido clorhidrico ga-
seoso en &ter sbsoluto. TLos 4,5-Difeniloxazoles, segin la
invencién, se producen por la condensacidn de Benzoines con
deido prddico o nitrilos aliféticos. : en deido sulfdrico o
dcido polifosféfico como sgente de condensacibn. BEn forma
andloga se logran 2,4,5-trifeniloxagoles e partir de benzoi-
nas y nitrilos aromfticos. ZLos 2,4-difeniloxazoles, objeto

de la invencién, se forman por fusidn conjunte de w-Bromgceto-
fenona con smidas del dcido benzoico,

Algunos pocos 2,5-difeniloxazoles ya se hallan descri-
tos en la literaturs. Parzs las combinaciones no conocidas se
hacen las siguientes indicaciones acercs de su fabricacién.

A la férmula arribs indicads oorrespohden por ejemplo las
combinaciones siguientesg:

2-(4'« Aminofenil)- 5-fenil-oxazol correspondiente a la
férmula 1 con punto de fusidn 18§ grados centigrados se for-
ma de 12,1 gramos de 4-Aminobenzgldehido y 13,3 gramos de
benzaldehidocianhidring por condensecién con HCL gaseoso en
&ter absoluto, bajo enfriamiento con hielo. Despuds de va~
ries horas, es retirado el hidrocloruro, introducido en le-
ifa de s0sa y el oxazol se retirs mediante éter. Ia solu-
cién etérea se agita en uns solucidn al 30 por 100 de sulfi-
to hidrogenado de sodio, se deja secar y despuds de evapora-
cidn del &ter el residuo es recristalizado mediante slcohol,

2-(4" - Dimetilaminofenil)-5- fenil~cxazol, correspon—
diente a la férmula 2, con punto de fusidn 118 gramos cent{-
grados se obtiene mediante cierre del anillo del 4-dimetila=-
minobenzoil-w-gminogecetofenonsa con SO4H2 concentrado. . Ia

mencionada acetofenons se obtiene por calentzumiento de 1l
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~remos de clorbilérato de clorurc de 4-Dimetilgminovenzoil ¥y
£,6 cremos de hidrocloruro de w-siinoacchofenona en 75 cen~
tinairos o'ticos de ¥iridina.

.

o 1a ¥érmals 3 con punto de Tusidn 79 gradog centisrados se
obiiene & partir de 12,0 _o° o (e benzaldehideisnbidring ¥
22 sremog Ge 4-Dietil—aminobenzaldehido e 20C c¢uudl. wiros
cinicos de éter gosolutc mediante condensseidn con scido
clorhfdrico gaseos0, Parg purificer la coubinacién se vuel-
ve a recristalizar‘meaiaﬂje netanol,
2~(4'-Dimetileminofenil)=-5-(4'-clorofenil)-0kazo0l corres—

pondiente = la férmmla 4 se obltlene medisnte alfa-acilemino- '
cetona, obtenida a partir de 5 gramcs de hidrocloruro de 4-—
cloro=vmenino-zcetofenona y 5,4 gramog de cloruro de Gimetiw
lamino del deido benzoico, mediasnte cierre del anilic coh
804_}12 concentrado, Caieitales amarillo claro ge oblienen con
metanol punto de fusidn 134 grados centigrados,

4m( 4! =Dimetiloninofenil)=5=(2"'=clorofenil=0xaz0l, corres-
pondiente & la féruula 5 se produce por la condensacidn de 20
gramog de 2'=clorc=4-dimetilaminobenzoina con 40 gremos de
ciansto potdsico en 500 gramos de dcido sulfurico concentrado,
Be obtienen cristales incoloros con gasolina punto de fusidn
122 srados centisredos,

2-Vini10md=(4"' = dimetilaminofenil=5~(2'clorofenil~ oxazol,
correspondicinte o la fdérmula 6, se obtiene a partir de conden—
sacidn de 5,76 gremos de 2 'mcloromd—dinetilaninobenzoing,
con 1,06 gramos de nitrilo de acrilo en 60 gramos de &cildo
sulfdfico conceintrado, Cristeles amarillo claro a pariir de

sasoling, Punto de fusidn Y5 grados centigrados,
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2-letil-4-(4'-Gimetilaminofenil)-5~(4'~ clorofenil)-oxe-
zol corresponéiente a la fétuula 7, se obfiene por condensa~
cidn de 5,78 gramos 4-cloro-4-dimetilaminobenzoina con 0,82
gramos de acetonitrilo en 60 gramos de dcido sulfdrico con-
centrado., Cristales incoloros por etanol. Punto de fusidn
134 grados centigrados.

2-(4'-Dimetilaminofenil )-4,5-difenil-oxazol, correspon=

diente a la férmula 8, se obtiene de 6,3 gramos benzoina ¥ 4,7 .

gramos 4-dimetilaminobénzonitrilo por condensacién en 60 gra-
mos dcido sulfdrico concentrado. Cristales amarillo claro por
etanol, punto de fusidn 143 grados centigrados. ILs benzoina
es mezclada intimamente con el 4-dimetil-sminobenzonitrilo en
un mortero y tratado con €0 gramos de écido_sulfﬁrico concen=
trado comolagente de condensacidn varias horas a la tempera-
tura smbiente. FPara precipitar el oXazol es vertida la mez-
cla, bajo agitacién, éobre una mezcla de hielo y lejfa de so-
sa. El oxazol precipitado serd retirado por absorcién, seca-
do y disuelto en benzol y pasado por una columna de A1203. En
este caso los productos resinosos, producidos por la conden-
sacibn en deido sulfurico concentrado son mantenidos sujetos.
Bl oxagol serd lavado de la columna mencionada con bengzol,
Despuds de la evaporacidén del benzol queds el oxazol en for-
ne, casi pure, y pars su mejor limpieza puede ser recristgli-
zado.

2,5-difenil~4-(4"'~dimetilaminofenil )~oxazol correspondien~
te a férmle 9 se obtiene cusndo se condensa 1l gramos de 4=
dimetilaminobenzoina con 4,7 gramos de benzonitrilo en 83 gra-

mos de decido sulfdrico concentrado. Con alcohol cristalizan
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cristales amarillo claro puntc de fusidn 108 grados centigra-—
dos.

2=feniledm(4'=dinetilaminofenil )m5=(2 '=clorofenil )~0xa201,
correspondientes a ls férmula 10, se obtienen en formg de crig=
tales amarillo claro, punto de fusidn 140 grados centfgrados
cuando se coadensan 9,9 gramos Ge 2' -cloro-4-dimetilaminobenzoinaa
con 3,5 gremos de benzonitrilo en 60 gramos de deido sulfdrico
concentrado.

2~fenil-4-{4'=diretilaminofenil J=5-(4'~cloroferil )-oxazol
correspondientes & la f£érmula 11 se produce en la condensacién
de 5,9 gramos de 4'-cloro-4-dimetileminobenzoina con 3,5 gramos
de benzonitrilo en 60 gramos de dcido sulfdrico councentrado.
Cristales gnarilloverdosos con etanol, punto de fusién.l32
grados centigrados.

2,5~difenil-4~(4'~dietilaminofenil)-oxez0l, correspondien-
te a la férmula 12, se produce en la condensscidn de 7,1 gramos
4-dietilaminobenzoina con 2,6 gramos bengonitrilo en 60 gramos
de dcido sulfdrico concentrado. Ia combinacibén es para su lim-
pieza, disuelta en HCl y vuelta a precipitar mediante bicarbo-
nato.

2-(4"-dimetilaminofenil)—4—(4'~dietilaminofenil)-S—fe-
nil-oxazol, correspondiente a la £8fmula 13, se obtiene cuan-
do se condensen 5,66 gramos de 4-dietilaminobenzoina conV2,92
gramos de 4~dimetilaminobenzoinitrilo en 60 gramos de dcido
sulfirico concentrado, ILa combinacién es disuelta para su lim~
pieza en HCl y precipitada con soluecidn de sosa.

2~(4'~dimetilaminofenil )=4~(4 '~dimetilaminofenil )=5«fenile=

oxszol, correspondiente g la férmula 14, es obtenido mediante
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condensacifn de 5,1 gramos de 4-dimetileminobenzoing con 2,92
gramos de 4-dimetilewino-benzonitrilo en 60 gramos de dcido
sulfdrico concentrado, disuelto, para su limpieza, en HCl y
vuelto a precipitar con solucidn de scsa. |

2,4~Di-{4, - dietilaminofenil )-5~feniloxszol, férmuls
15, se obtiene cuando se condensan 5,66 gramos de 4-dietila~
minobenzonitrilo de 40 a 50 grados centigrados con 60 gramos
de dcido sulfirico. Ia combinacién para su purificacién es
disuelta en Hel y vuelta a precipitar en solucidn de sosae

2-(2'=Clorofenil)-4-(4' -~ dimetilaminofenil)-5-Ffenil-
oxezol, correSpondiendo.a lg férmvuls 16, se obtiene al ira-
tar 5,1 gramog de 4-Dimetilgminobenwzoina y 2,74 gramos de
2~-clorcbenzonitrilo en deido sulfdrico concentrado bajo un
ligero calentamiento. Crisiales amsrillos con gasoline, pun-
to de fusidn 118 grados centigrados.

2-(2'-clorofenil)-4-(4'~ gietilaminofenil )-5-fenil-oxa-~
zol, correspondiente a la férmmla 17, tratando 5,66 gramos
de 4-dietilaminobenzoina y 2,74 gremos de 2-clorobenzonitri-
1o en 60 gramos de decido sulfdrico concentredo. Cristaliza~
cidn mediante alcohol en cristules amarillo claro, punto de
fusidn 83 grados centigrados.

2-(3'~Clorofenil)-4-(4'-dietileminofsnil )~5~fenil~oxa~ -
zol, correspondiente a la férmle 18, se obtiens tratzndo
5,66 gramos de 4~dietilaminobenzoins y 2,74 gramos de 3-clo-
robenzonitrilo en 60 gramos de deido sulfdrico concentrado y
recristalizado con alcohole Punto de fusidn 99 grados centf-
grados, | | .

2=-(4'=clovofenil )~4—(4 '=wdietilaminofenil )~-5-feniloxazol,

correspondiente & la Fdérmuls 19 se obtiene condensendo 5,66
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gramos de 4-dietilaminobenzoina con 2,74 gramos e 4-clo-

robenzonitrilo en 60 gramos de dcido sulfdrico concentrado.
Cristales incoloros mediznte alcchol, punto de fusidn 135
grados centigrados.

5 2=(4'=clorofenil )=4~(4'=Jinetilaninofenil )=5=-Ffenilo=
xaz0ol, eorrespondienté o la £8ymmla 20, se obtiene por con=-
densacidn de 5,1 grewos Ge 4-Gimetileminobenzoina con 2,74
gromos de 4-clorobenzoniirile en 6C gramos de deido sulfd-
rico concentrado. Recristalizado mediante alcohol, funde

10 a 147 grados centfgrados. Color amarillo claro.
2=-(3'=clorofenil)-4-(4 '—-dinctilaninofenil )~5-foniloxa—~
zol, correspondiente a la férmuls 21, se obtiene por conden-
sacidn de 5,1 gramos de 4-dimetilaminobenzoina con 2,74 gra-
mos de 3-clorobenzonitrilo en 60 gremos de dcido sulfdrico
15  concentrado. Cristales amarillos mediunte alecohol, punto
de fusidn 106 grados centigradog. '
2=(4'dietilaminotenil )~4~(4"'=dinetilaninofenil )=5-
2'=clorofenil)-oxazol, correspondiente & f£érmula 22, se ob=-
tisne condensando en 6C gramos de deido sulfdrico concen-
20 ‘“trado 5,78 gramos de 2'~cloro-j-diwetilaminobenzoing y 3,52
gramos de 4-dietilaminobenzonitrilo bajo un suave calenta-
miento. Cristales precipitados en élcohol, color aumarillo
claro. Puato de fusibn 138 grados centigradcs.
2-(4'~Uinetilaminofenil)-4-(4'~dinetilaninofenil)-5-

(3'-clorofenil)-oxazol, correspendicute a la Lérumls 23, se

o
Ot

forma al tratar por condensazcidn en 60 gramos de deido sul-
fdrico comcentrado 5,78 grames de 4-Dimetilamino-3'-cloro-

benzoina con 2,92 gramos de 4~Dimetlilawminobenzonitrilo. Cris-

*x
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tales amarillos mediante alcohol de punto de fusidn 153 gra~
dos ceatigrados.

2,4=Di-(4'~dimetilaninofenil)=5={2'=clorofenil )=0xuzol,
correspoadicate a la $8rmula 24, se forma al tratar 5,78 gra-
mos de 2'ecloro-4-dimetilaminobenzoina con 2,92 gramos de 4-
dimetilauinobenzonitrilo en 60 gramos de deido sulférico con-
centrado, Mediante alcohol ge obtienen cristales amarillo
claro de puuto de fusidn 164 grados centigrados.

244 =Di=(4'-dimetileminofenil)=5~(4"'~clorofenil)=0xazol,
correspondiente a lu £éruula 25, se produce por condensacién
de 5,78 gramos de 4'-cloro-i4-dimetileominobenszoina con 2,92
grauos de 4~dimetilaminobenzonitrilo en 60 gramos de dcido
sulfirico céncenﬁrado. Cristales incoloros}mediantebalcohol.
Punto de fusidn 143 grados centfgrsdos.

2-(4'-Dietilaminofenil)=4~(4'-dimetilaninofenil )=5-(4"~
clorofenil)=oxazol, correspondiente a la cféfmula 26, obte-
nido por condensacidén de 5,78 zramos de 4'=-cloro-4-dimetila-
minobenzoina con 3,5 gramos de 4-Dimetilaminobenzonitrilo en
60 gramos de dcido sulfidrico conceatrado. Iediante alcohol
cristales incoloros de punto de fusidn 124 grados centigrados.

2-(2Lelorofenil)-4-(4'-dimetilaminofenil)-5f(2'-clorofe—
nil)-oxazol, correspendiente a la féruula 27 puede ser obte-
nido por condensacidn de~5,78 gramos de 2'-cloro-4~dimetila-
minobenzoina con 2,74 gramos de 2-clorobenzonitrilo en 60
gramos de decido sulfdrico concentrado. Se recristaliza me-
diante alcohol y funde a 154 grados ceatigrados,

2u(2'mglorofenil)-4-(4'~dimetilaninofenil )-5-(4+ cloro-

fenil)-oxazoel, £8ruule 28, se obtieune tratando 5,78 gramos
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de 4'=~cloro~4- dimetilaminobenzoina con 2,74 gramos de 2-cloro-
benzonitrilo en 60 gramos de dcido sulfdrico concentrado. Median-f
te alcohol cristales amarillos de punto de fusidn 136 grados een-;
t{grados.

2=(2'~clorofenil)-4-(4'~ dietilaminofenil)=5=(2'=clorofe~
nil)-ozazol, férmula 29, obtenida por condensacidn de 6,34 gra-
mos de 2'=cloro-4-~dietilaminobenzoins con 2,74 gramos de 2-clo-
robenzonitrilo en 60 gramos de 4cido sulfdrico. Ias sustancia
se recristalizs mediante alcohol y funde a 119 grados centfgra-
dos.,

2-(4'-clorofenil)-4-(4'-dietilaminofenil)—5~(2}-clorofe-
nil)-oxazol, férmuls 30, se produce por condensacién de 6,34
gramos de 2'-cloro-4-dietilaminobenzoina con 2,74 gramos'de 4~
clorobenzonitrilo en 60 gramos de dcido sulfirico concentrado.
Mediante aleohol cristales amarillos, punto dé fusidn 107 gra-
dos centigrados, |

2-(4'~clorofenil)=4=(4'~dfmetilaminofenil )=5=(2"'~clorofe=
nil)=oxazol, férmule 31, se obtiene por 5,78 gremos de 2'-cloro-
4-dimetilaminobenzoing y 2,74 gramos de 4~clorobenzonitrilo me-~
diente condensacibn en 60 gramos de doido sulfrico concentrado.
De glcohol se obtienen cristales amarillos de punto de fusidn
de 146 grados centigrados.

2~(4'~clorofenil )-4-(4'~dimetilaminofenil )=5-(4'~clorofe=
nil)~oxazol, f£érumla 32, se obtiene de 5,78 gramos de 4'-cloro=
4-dinmetilaminobengoina y 2,74 gramos de 4-cloro-benzonitrilo
por condensacibn en 60 gremos de 4cido sulfirico concentrado.
Se recristaliza con alcohol y funde a 147 grados centigrados.

2—(4'—Piridil)-4-(4'—dimetilaminofenil)-s-(4'-elorofenil)-

oxazol, férmla 33, obtenido por condensacidn de 5,78 gramos de
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4'~cloro=4~dimetilaminobenzoina con 2,086 grgmos de 4-cianpiri-
dina en 60 gramos de deido sulfirico concentrado, Cristales
amarillos mediante alcohol de punto de fusidén 168 grados centi-
grados.

2=(3'—gminofenil J=d~('~dimetilaminofenil )=5=(5'~clorofe~
nil)-oxszol, féruula 34, obtenido por condensacién de 5,78
gramos de 2'-cloro-4-dimetilgminobenzoing con 2,36 gramos de
3-aminobenzonitrilo en 60 gramos de deido sulfurico concentrg-
do. Cristales smarillos con benzol/gasolina de punto de fusidn
152 grados centigrados,

2wetil-4=(4'~dimetilaminofenil )=5-{4'~clorofenil )~oxazol,
férmla 35, se forma de 5,78 gramos de 4'-cloro~4-dimetilamino-
benzoina y 1,1 gramos de etilcianida en la condensacidn con 60
gramos de dcido sulfd¥rico concentrado. Cristales incoloros me-
diante aleohol de punto de fusién 84.grados centigrados,

2-fenil-4-(4'~-dietilaminofenil)~oxazol, férmula 36 (me-
diante ligroing cristales incoloros de punto de fusién 80 gra-
dos centfgrados) obtenido por etilado de 2,36 gramos de 2-fe~
nil=4={(4'=aminofenil )~oxezol mediante 2 gremos de fosfato de
etilo, 2-~Ffenil-4-(4'=aminofenil)-oxazol obtenido por reduccidn
catalitica de la correspondiente combingeidn nitrada. 2~fenil-
4-(4'=nitrofenil)=oxazol es producido por una fusidén conjunta
de una hora de 36 gramos de 4-~nitro-w—bromoacetofenona y 57
gramos de benzamida a 140 - 150 grados centfgrados y recrista-
lizado mediante alcohol o acetona funde a 175 grados centigrados,

2-propilo-4~(4'-dimetilaminofenil)=-5-{4'~clorofenil )~0xa=
zol, férmula 37, se obtiene por condensacidn de 1,38 gramos de
nitrilo de butiro con 5,78 gramos de 4'-Cloro-4-dimetil-zmino-

benzoina en 60 gramos de 4cido sulfdrico concentrado. Después
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de la recristzlizecidn con alcohol funde a 102 gzrados centi-
grados. _
2-(2'=Clorofenil )—4-(4'~dipropilaninofenil )=5-(2'~cloro-
fenil)=-oxazol, férmula 38, se obtiene de 6,9 grémos de 2'=clo-
ro-4~-dipropilaminobenzoina y 2,74 gramos de 2-clorobenzonitri-
1o en la condensacién con 60 gramos de dcido sulfdrico concen=
trado. Con alcohol se obtienen cristales amarillo claro de
punto de fusidn 111 grados centigrados.
2-(4'~dipropileminofenil)=4~(4'~dimetilaminofenil)=5=(2"'=
clorofenil)-oxszol, £8rmula 39, se obitiene por condensacidn de
5,8 gramos de 2'~-cloro-4-dimetileminobenzoina con 4,04 gramos
de 4-Dipropilaminobenzonitrilo en 60 gramos de dcido sulfdri-
co concentrado, recrisializado mediante glcohol y funde g 124
grados centigrados.
2-vinilo-4-{4'=dietilaminofenil)=5-(2'~clorofenil)~-cxazol,
férimla 40, se obtiene por condensacidn de 6,34 gramos de 2'-
cloro-4-dietilaminobenzoina con 1,06 gramos de nitrilo de aori-
lo en 60 gramos de 4cido éulfdrico concentrado. Con gasolina,
cristales amarillos, de punto de fusidn 1C4 gredos cenffgrados.
En forme andloga a la fabricacibn de la umencionada coumbi-
nzcidn correspondiente a la férmula 40, se obtiene por conden~
sacidn de 1,06 gramos de nitrilo @e acrilo con 6,9 gramos de
2'wcloro-4-dipropilaminobenzoine la combinacidn 2;Vinilo-4-
(4'-dipropileminofenil)-5-(2'~clorofenil)~oxazol,correspondien—
te a le férmula 41, que despuds de la recristalizacidn medisn-
te gasoling forma cristales amarillo claro que funden a 77 gra=-
dos centigrados, o bien por condensagcibén de 1,06 gramos de ni-
trilo de acrilo con 7,5 gramos de 2'=¢loro-4-dibutilaminoben—

zcina la coumbinacidén 2-vinilo-4-(4'~dibutilaminofenil)=5-(2'~
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clorofenil)=-0xazol, corvespondiente a la férmule 42, gue jun—

to con gasoling forma cristzles amerillos, de fusidn g 50 - 51
grados centigrados, ILa coubinacidn correspondiente a la f£ér-
mils 42 es fdcilmente soluble en disolventes orgdnicos y no se .|
deja recristalizar.

2w(2'~clorofenil )=4=(4'~dibutilaninofenil )=5-{2'=clorofe-
nil)-oxazol, férmla 43, se obtiene por condensacidn de 7,46 gra-
mos de 2'=-cloro-4~-dibutilamino-benzoine y 2,74 gramos de 2-clo-—
rovenzonitrilo en 60 gramos de deido sulfdrico concentrado. Cris-
tales amarillo claro en alcohol de punto de fusidn 102 grados
centigradon.

2=(4 ' dimetilaminofenil )=4-netil-5~fenil-cxazol, f£érmula
44, se produce por condensacidn de le azadicetona, obtenida de
9,3 gramos de suwinoetilfenilcetona y 11,0 gramos de cloruroc de
dimetilaminobenzil, én dcido sulfdrico concentrado. Cristales
amarillo clarc a partir de alcohol rebajado de punto de fusidn
114 grados centigrados,

Para la fabricacidn de las capas aislantes fotoconductoras,
se emplean con 8xito soluciones de los oxazoles objeto de la in-
vencidn, sustitufdos por grupos de aminofeniles, o también con
nezcles de estos oxazcles en disolventes orgdnicos por e jemplo
benzol, acetona, cloruro de netileno, éter gligolmonometflico
y otros. También se pueden emplear mezclas de .disolventes.

Los oxazoles a emplear, sustitufdos por grupos aminofeaflicos,
pueden tzmbidn ser aplicados o mezclados con otras sustancias
ergdnicas fotoconductoras. |

Pars la fabricacidn de las capas aislantes fotoconductoras
puede ser ventajoso, como ha sido descubierto, el aplicar los

cuerpos oxaco0licos arribs mencionados y correspondientes a las
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transparentes durante el secado, gue pueden ser consideradas
como soluciones sdlidas. |
Como scportes electrooonahcuorns pueden emplearde todos
aquellos que se ucomecden a las exigeuncias de la xerozrafia,
5 por ejemplo planchas de metal o de cristal, papel, planchas
o léminas de resinas conductoras de la electricidad o resinas
pldaticas, llazados en general pldsticos. Si se euplea papel
cono gsoporte para la capa foboconductora, se recowienda tre-
fér previauente el destinado s las capas aislantes fotoconduc-
10  ‘toras coatrs la penetracidn de la solucidn destinada a formar
las capag, por ejeuplo, mediantie celulosa net iflice en solucidn
“acuosa 0 bien glcohol polivinflico en sclucibn amcuosa o bien
nediante la solucidn de una mezscla de polimerizadc procedente
de metilester del £eido serflico y nitrilo de acrilo en aceto-
15 na y wetil-etil-cetona ¢ bien mediante soluciones de poliami-
das en alcohol rehajadas con agua. Tembidn pueden ser emplea~
das dispersiones acuosas de cuerpog adecuados para la prepara-
c¢ibn previa de ia superficie del papel.
Les soluciones de las combinaciocnes de ls serie difenil
20 vy trifenil-oxazol, en caso dado mezcladas con lgg resinas, son
pasgdes a los soportes en le foras normal, por ejemplo, con lg
ayuda de rodillos, pulverizaco, pin ado o en cuglguier otre
forms., 4 contimacidn es sécado en forma tal que se forma uns
capa regular, fotoconfuctora, sobre el soporte electroconductor.
25 Las capas fotoconductorss se cargan generslmente wnedls nté
ulg, descafga neorona”, positivavente o negativanmente. Ias ca-
pas fotoconductoras éargadas poseen sensibilidad a la luz, que

se helle principalmente en ls regién del ultravioleta, entre

o1

3600 nasta aproximedanmente 4.200 A, Con uns, ldmpare de vapor

SC
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de mercurdo a »residn y coa la ayuda de un original se pueden
obtener buenas imdgenes con muy corto tiempo de exposicidn.

-

En la zona visible del sspectro de la luz a0 presentan

[0}

lse capag, iucluso despuds dz su cargs, sensibilidad. Tal co-

o~

3

10 ha podidc ser descubierto, con la adicidn de sensibilizado-
res a la capa foitoconductora, puede ser extvendida su sensibi-
1lidad a la regidn visible del espectro. Como sensibilizantes
se prestan especieslmente colorairtes, para oﬁya identificacidn
se han indicadc también los ndueros bajc Log Qe ve Lelilan in-

dicados en las Fgrbatorfftabelle (tabls de colorantes) de Schultz

(78 eiicida, 1+ BT tomo, 1031). Jomo especizlmente efeciivos po-

demcs mencionar colorautes de triarileastzuc como son verde bri-

o

llante (N2 760 pdoina 314), Azul victoria B (3¢ 622, pdgina 347)

de metilo (ife 763, 327), violetas cristal (N¢ 785
vdgina 329), violote deide &3 (¥¢ 631, pfgina 351); colerantes
de xantatos es a seher fhodamina, ccmo fhodaninag B (e LG4, pa~

366), Thodanins G extra

=

sina deifa natural G(I¢ 8§70, pdoins 8368), asi couo ftslefna

como @osine S (F¢ §83, pdgina 375) Bosina A (U¢ 8€1, Pdgina
374), erythrosina (¢ &&6, pdgina 376), floxing (3¢ 690, pé-
gina 370), Gosa bengala (3¢ 08¢, pdgina 3786 y fluorsscernsa

(e &80, pdeina 373), colorantes de fi&Zln& como azul de e~
tileno (H¢ 1038, pdgins 44G); colorzntes de acridina ccmo ana-
rillo deo acridina (i1 901, pdyina 363), nerenja de acridina (W8
608, odgina 3E7) ¥ tripaflevina (i1 06, pdgina 386); coloran-
te 8 de chindiina como el leaGLWHOW (e o224, pdeins 396)
kripbocianina (¢ 927, pdsina 397); colorantes de quinona ¥

cetona como alisarina (i7e 1141, pdgina 499), rojo alizarins 8
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Lo producceidn de
realiza de la sigulente monera: Después de la carga de la capa
fotbsconductore, poy ejenplo mediante unae descersa "corona"' a

6,000 = T,000 voltics se lupresions el scporte, prr ejerplo

papel o 1dwina de slweinio o pldstico, ¢on ls ceps sensibili-
N . aa ' . l_ s
zada bojo un original o nediante proyeccidn eni o dizmscdpiea.

r

A contirmeocidn se empolvs en fomma conccide medionte resina en

K

polvo tefilda con negro de¢ humc. Ls imagen que se hace vigible
es muy delicada y desaparece con el iroce. TFor eilo e Ce fi-
jorse medicnte un liger~ calentamiento a uwnos 120 quﬂﬂq cen-
tigrados o blen a la ftemperaturs gue pueda resistir el revela
dor mediarte radisciones infrarcjas. La temperatura podrs ser

menor cuands el calentamlento se produzca en UTP&C“Cia de va-

oY

poren de disolventes, como el triclorcetileno, ¢l feltracloruro

de carbono o el aleolinl etilica, Tambidn es posible el Fijado

mediante tratemients con vuper de agua, Con ordsincles pogie
tivos se producen iudgenes positivas, que se caracterizan por

un busn efecho de contraste.

Una especial ventajs de lac imdgenes obtenidas por este

. " . ’r_ W ma s s -
gigtens consiste en que despuds de la Tijecidn se lng puede ha-

cer bipos aptos pare inprecidn, si sc limpia el soparte, por

Ey

’

gjempleo, el papel o la plancha de plestics con un disolvente
dentinado s la capa fortocendnctors por ejeuplo alcochol o dei-
do acético, En estc caso desaparecen lzg paries aue no lle
van inagen, con 10 cue el suporte nueds ger hunedecidn, La

placa en Fforma conccida, es entintads con tints grass, gue sn-
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le se adhiere s los lugares con imegen, Con ello se obtienen ti-
pou‘ﬂowitivos Ge impresidn, con los que se puede imprimir des=
pués de colocados en una mdyuins offget, Bl mfmero de tirajes
posible es muy elevado,

Ewpleandp originales travspercites tombién permiten las
imdgenes elecirofotogrdficas ser usadas como originzles para

el copiado sobre cualesquiers capas sensibles, Las ccmbinacio-

-neg Totoconducloras son, en este aspecto, superiores a las sus—

tencias empleadss hasta la fecha, como el selenio o el dxido
Ge zinc, ya que estas dltimas golo producen capas turbias, que
difioulten mucho el copisdo, por gue con estos cuerpos no se
pucden obtener soluciones sélidas, sino solo guspensiones,
Towbidn por reflejo, usando originales transparentes,
pusden profuncirse imdgenes szobre las sustancias fotoconductoras,
La posibilidad de obtener copiss por reflejo representa un avan-
ce en el estado actusl de la técnicsae. |
Ademds, estas capas Ffoboconductoras poseen todavia la gran
ventaja de que se dejan cargar tanto pogitiva como negativamen—
te, In el caso de carga positive las imggenes son especialmen-—
te buenas y apenas se produce el ozono, que aparcce en forma in-
tensa durasnte la carga negativa cue es perjudicial pars la sa-
Iud y requiere medidas especiales, como gon utilizacidn de ven—
tiladores.

EJEHPLOS

1) 10 gramos de cloruro de pclivinilo, postclorado, por
ejemplo el pldstico producido por la firma Dynemit AC./Rheinfel~
den, bajo el nombre protegido "Rhenoflexn», es disuelto en 100 gra-
mos de metil-etilcetona, & esta solucidn se aflade primeramente
1z solucidn de 10 gramos de 2—(4’-Dimetilamofenil)=5~fenil-oXo~
Z0l, férmula 2, en 200 gramoé de toluol y seguidamente la so-

lueidn de 0,015 gramos de "Victoria reiblau" (4zul victoria
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puro) (Schultz "Farbstofftabelle®, 72 edicidn, tomo I (1931)
n® 822) en 2 gramos de metanol, Con este conjunto de solucidn
se coloca la capa sobre el papel, mediante mdguina, en grueso
de aproximadamente 6 u. Despuds del secado de la capa es DPro-
visto el papel de una carga positiva mediante una descarga “Co-;,
rona". 4 continuacidn se produce sobre este papel por via ebis-
cdpica y mediante una pdgina impresa de libro, una imdgen elec—
trostdtica latente, Despuds se trata el papel en la cara pro- '
visgta de la cepa con un revelador gue se compone de pequefias
bolitas de cristal mezclades en caliente con resina y de une
mezcla miy fntima de resina y negro de humo. Ia Tesine te-
ﬁida de negro permanece en los lugares no slcanzados por la
luz durante ‘la exposicidn y se hace visible una reproduceidn
positiva del original que al ser cealentada suavemente quedard
fijada;' La imdgen presenta un buen contraste,

2) 1 gremo 2-(4 =dietileminofenil)=S=fenil=-0xs2z01l, cO=
rrespondiendo a férmula 3, 1 gramo de resina cetdnice por
ejemplo el producido por le Chemische Werke Huls AG./ Merl
bajo el nombre “Hunstherz SK" y 0,02 gramos de Rhodamina B
extre (Schultz, "Fabstofftabelle", 78 edicién tomo 1, 1931, pd-
ging 664) se disolverdn en 30 cm3 de benzol, Con la solucién
obtenids se procedsrd a extender una capa a mdquinha sobre
papel opacc pero transparente s log rayos luminosos, cuyra
superficie ha sido tratada prevismente contra la penetracidn
de disolventes orgdnicos, la capas es de aproximademente 6 .
Este peapel con la capa mencionada es czrgado negativamente
mediante descarga "corona" y es colocado por la cars provista
de la capa sobre uﬁa pégiﬁa de libro, impresa por ambas ca=
rag, colocando en el dorso de la misma un papel negro, En=

tonces se iluming la pdgina a través del papel que lleva la
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capa durante un segundo con una bombille de 100 watios. Ia
imdgen electrostdtica, producida por reflejo, es empolvada
con un revelasdor, que se compone de 100 gramos bolitas de Vie
drio (tamafio bolitas 350~400 u) y 2,5 gramos de virador (ta-
mafio del grano 20 a 50 u), El virador se prepars empleando
30 gramos de polistirol LG de la Badiche Anilin & Scda
Fabrik, Iudwigshafen a. Rhein, 30 gramos de "Beckacite" K
105 producido por la Reichold Chemie AG/Hamburgo y 3 gramos
de negro de humo Peerless Black Russ 522 de la Druckfarbenfa-
briken Gebr.Hartmann, Concentrs GMBH/ Frankfurt A.H, fundidn-
dose y mezcldndolos entre sf. Bl producto es luego molido,
Se obtiene una imdgen positiva pero invertida de la pégina; Si
sobre la imdgen empolvade obtenida se apriete sin fuerza un
papel o una ldmina de pldstico o bien un tejido, la imdgen
es cedida y se obtiene sobre el papel, la ldming o el teji-
do una imdgen sin inversidn. La cesidén de la imdgen empolva—
da invertidas puede influenciarse en forma favorable, estable=
ciendo un campo eléctrico en el papel o la ldmina gque ha de
recibir la imdgen, que se encarga de recibir la imggen no
invertida. Si el papel o la ldmina son transparentes, se
obtendrdn originales intermedios para lea confeccidn de mds
reproducciones, por ejemplo, siguiendo el sistema de COpia
con luz artificials

3) 1 gramo de 2=~{4‘~dietilaminofenil)=4=(4 ‘~dimetilamino~-
Penil)=5—(2 ‘~clorofenil)-oxazol, férmila 22 y 1 gramo de re-
sina de condensacidn aldehido-cetdnica, sin saponificar, por
ejemplo la producide por la Chemische Werke Hills Aktienge—
sellschaft, bajo el nombre "Kunstharz AP", se disuelven en 30
centimetros cdbicos de benzol, extendidndose aproximedamente

15 centimetros cibicos de esta solueidn sobre una hoja de pa=
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pel, formato DIN A4, cuya superficie se ha tratado previaumente
pafa inpedir la entrada de disolventes org cinicog, ¥ se deja se-
car, Con el papel preparado se pueden producir indgzenes segun
lo descrito en el ejerplo 1),

Colocando un papel encima de una iudgen, obtenida como
se ha indicado, gue haya sido espolvoreada con polvo de resi=~

o v nesro de humo y no haye sido fijeda todavia y mediante otre

e

carge eléctrica producida por una descarga "corona", es pasam

da la imégen polverienta, invertida de lado, al papel. S§i la

indgen pulvurulenta es pasada a papel transparente 0 a una 1lé-
ming, tranéparente de pldstico, puede volver a copiarse la L
zen obtenlda, por ejeuplo sobre papel Diazo de copias,

4) 1 zramo 2-(4’-dimetilarinofenil)wd-(4 =dimetileminofenil)
uséfenil~0xazol, férmula 14, y 1 gramo de resina de 4oido maleiw
co, por ejewplo la suministrada vor la firme Reichhold Chemie 4oGo
bajo su nombre registrado "Beckscite" K 105, se disuelven en 30
centimetros cibicos de benzol, ILa solucidn es aplicada sobre

papel transvarente, tratado proviemente para evitar la penetra-
cién de disolventes orgdaicos, y dejado secar;' Yediante proce=
s0 electrofotogrifico se producen sobre este paspel transparen~
te imdgenes, que en la forma conocida son reveladas y fijadas
por calentzmiento o mediante trntamlento con vapores de tricloe-
rectileno, gue ofrecen buen contraste ¥y pueden ser aplicaday
como orisingles intermsdios, como en el cago de copias mediante
navel de copias s la 1uz.,

5) 1 gramo 2-(4<Dimetilaminofenil)=4=(4 ~dietilaminofenil)-
~5-fenil~oxazol, corrvespondiente a la férmula 13 y L gramo de
resinag cunarona, por ejemplo la de la Gesellschaft Fuer Teerverm
wertung/Duisburg/Meiderick, tipo 401/70, se disuelven en 3C centfm

metros oubicos de benzol, Aproximadsuente 15 centimetros cibicos
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de esta solucidn son coxtendidos sobre une hoja de papel de
formato A4, cuye superficie se hays tretado contra la pe-
netracidn de digolventes organicos, y se deja secar. Se Ob=
tienen las imdsenes por via clectroiotogrdfica, reveladas por
empolvamiento y fijadas por vapores de disolventes organicos,
por ejenplo $icloroetilenc,

6) 1 gramo de 2-(2‘=clovofenil)—4~(4 ~dimetilaminofenil)
5= fenil—oxazol correspondiente a la férmuls 16 y 1 gra-
mo de resina cetdnica, por ejemplo la de Rheinpreussen GMBH,
Houberg, obtenida por policondensacidn, tipo BM, se disol-
versn en 30 centiwetros cibicos de &ter zlicomonomet{lico,
La solucidn es extendida sobre une ldmine de gluminio a la
que despuds de la evsporacidn del disolvente permanecé gupers=
ficigluente ©ija uha oapaQ Con 1lg 1dmina asi preparéda por
vie electrofotogrifica se obtienen imdgenes mediante un origi-
nel, Mediante un procedimienfo de trasplante de imdgen se ob-4
tienen copias sobre papel, con un buen contrastes

7) 1 gramo de 2-(4 ‘~dimetilaminofenil)=d=(4 ‘~dimetilami~
no-fenil)~5-(2'-clorofenil)—oxazdl, segin férmula 24, y 1
gramo de resine de gzinc, por ejemplo de lg RoKraemen/Bremen,
bajo el nombre reglgtrado resina de zine Erkazit 165, se di=
suelven en 30 centfmetros cibicos de dter glicolmonometilico.
La solucidn ez aplicada encima del papel fabricaBo segin las
patentes americanas 2.534.65035 2,6861,6175 2,559,610, Despuds
de la evaporacidn del disolvente permsnece una capa sobre el
papel, lediente el proceso conocido, se obtienen imdgenes dim
rectas coﬁ un buen contraste que se fija en la formg descri~-
ta; Petas imdgenes, despuds del fijado, pueden ser converti-
das en tipos para impresidn, pasando por el vapel slcohol del

96 por 100, enjuagando con ggue y entintando con tinta grase
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en presencia de geido fosférico al 1 por 100, Se obtienen
tipos positivos, que colocados en méquines offset permiten la
impresidn, | |

8) 1 zramo de 2=(2’~clorofenil)=4=(4 ~dimetilaminofenil)~
=5e(2 ‘mclorofenil =xazol, férmula 27 y 1 gramo de 2-(22cloro=-
fenil)-4~(4’-dietilaminofenil)-S-(2'-clorofenil)-oxazol £ drm-
la 29, se disuelven en 30 centimetros cibicos de benzol, La
solucidén se aplica sobre una ldmina de aluminio, cuya super=
Ticie se haya desengrasado, y se deja secar. Mediznte un ori-
gingl se obtiene la consabide imdgen, revelads por espolvorea=
do y fijada por calentamiento, Se produce un tipé para la
impresidn, lavendo la cara que lleva, la imgzen con alcohol
al 96 por 100, eanjuague con agua, y entintado con tinta gre-
sa y deido fosférico al 1 por 100, Se obtiene un tipo positi-
vo, que permite imprimir mediante unae miquina offset.

9) 1 gramo de 2wvinilomi=(4 ‘~dietileminofenil)=5e(2 ~clo=
rofenil)=oxazol, férmula 40, y 1 gramo de cloruro de poli-
vinilo clorado, se disuelven en 30 centfmetros cubicos de
toluol, Con esta solucidn se impregna un papel preparado pre-
viamente contre la penetracidn de disolventes orgdnicos, Deg=
pués del secado se carga la capa negativamente con éyuda de
una descarga “corona' y bajo un original es expuesta un segun=
do a la luz de ung lémpara de vapor de mercurio a alta presidn
de 125 vatios, Ia imdgen electroestdtica latente ge revela
mediante polvo de resinha tefiido, y la imsgen de polvo, gue no
es regigtente contrs el frote, es fijada por un breve trata=

miento posterior térmico.
TOTA

Por la patente de invencidn a que se refiere la presen=

te memoria descriptiva se REIVIKNDICA la propiedad y la explo-
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tacidn exclugiva des
1l,~ Un procedimiento de fabricacidén de un material para
reproduceidn electrofotogréfica, que consiste esencialmente
en constituirlo por un soporte conductor y sobre el cual es
adherida una cspa ailslante fotoconductora, caracierizado por-
gue la capa aislante contiene como sustancias fotoconductoras
oxazoles sustituidos por grupos aminofenilicos, correspondien=

tes a una de las férmulas generales

R5-C - If

Rl-L\O/C—R

0 bien

R~C~¥

|

HG C-CH
N 65

H C C~R
1 O/ 2

0 bien

R,~C - N

4

Rl-c - C-R3
\ S

0 bien que la capa se componga de estOS‘duerpos; iin estas

féremlas significana
R Aminofenil o Aminofenil slkilizado

Fenil o Fenil sustitufdo
. Hidrdgeno, alkilo, Alkenilo, un resto heterociclico,
Ry ¥y R4 Fenil o fenil sustitufdo, en los cuales en ca-
da uno de ellos o bien en uno de ellos se halla presen=—

te como sustituyente un grupo amino o un grupo smino slki-
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lizado, ¥ R5 Hidrdgeno 0 alkilo.

2.~ Un procedirmiento de fabricacidn de un meterial pa~
rg peprotuccidn electrofotogrdfics, tal como el especificedo
en 1, caracterizado por el hecho &e'gue log cuerpos oxazo=-
1gdos ge hellan presentes en la capa gislanbte wezmclados con
coloides orgénicos, y en ciertos casoe en forma de sclucio-
nss sblidas con los coleiceg,

3;- Un procedinmiento de Tabricacidn de un nsterial para

2

2 .0 en

reproduccidn electrofotogrdfica, tal comn ol ewpeciiica
1y 2, carachierizado por el hecho de incorporar sensibili-
sodores a le capo wielante,

4o= "Un procedimiento de fabricacidn de un msterigl
para reproduociém olcctrofotogréfica";

Congta la presente memorie de veintisels hojas foliadas,
¢ orites por una gola carae :

Barcelona, 20 de Agosto de 1959,

P, po de: HALLE & C2, iltiengesellschaft,
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