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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
ESPANA
por VEINTE afios
a nombre de CHEMISCHE FABRIEK L. VAN DER GRINTEN N.V., enti-
dad holandesa establecida en Venlo, Holanda, port
"MEJORAS INTRODUCIDAS EN LA PREPARACION DE MATERIALES
PERFECCIONADOS, DE UN SOLO COMPONENTE, PARA DIAZOTIPIAM
La Patente holandesa principal n? 98.612 se re-
fiere a un material para diazotipia que contiene un compues-
to p-aminobencenodiazo derivado de una amina aromética ter-
ciaria que solo tiene un radical arilo unido directamente al
5 dtomo de nitrédgeno terciario, el cual radical lleva en posi-
cién para el grupo diazo y en una de las posiciones orto un
grupo fenoxi, que puede estar sustituido o no, al tiempo que
dicho radical puede llevar otro sustituyente en la posicibn
para respecto al grupo fenoxi.

10 Este material para diazotipia es muy sensible
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a la luz, y muy adecuado para la observacidn visual del punto
final de la exposicidn cuando la obtencidn de copias tiene
lugar a la luz de lamparas de vapor de mercurio, actinicameg
te fluorescentes, Los colorantes azoicos que se forman sobre
las copias durante el revelado son muy resistentes a la dis-
minucion del pH., Ademds, las copias sobre este material
presentan el mismo todo de colorante azoico en practicamente
todas las partes de la imagen en la que esté presente el
colorante azoico, tanto en las partes mds expuestas como en
las menos expuestas, asi como en las no expuestas.

El material para diazotipia segin 1la patente
principal es, preferiblemente, un material de un solo com~
ponente para diazotipia. El material de un solo componente
para diazotipia se revela con un liquido que contiene un
componente de copulacidén azoica, Generalmente, el princi-
pal componente de copulacion azoica que se usa en estos
1{quidos es la floroglucina, Los lfquidos reveladores que
contienen floroglucina se debeﬁ dividir en liquidos revela-
dores débilmente alealinos y debilmente dcidos. Se prefie-
ren los liquidos débilmente dcidos, debido a su muy superior
calidad de mantenimiento. Su pH esta comprendido entre 5 y
7, ¥ generalmente contienen uné cantidad bastante grande de
sal tampon,

Puesto que la reaccidn de copulacidén entre un
compuesto diazo y un componente de copulacion azoica trans-
curre de forma considerablemente mas lenta en medio acido
que en medio alcalino, los materiales para diazotipia que
se revelen con un revelador de floroglucina, débilmente

acida y con tampdn, deben contener un compuesto diazo que
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tenga una actividad delcopulacién mucho mayor que los ma-
teriales para diazotipia que se revelen con un liquido alca-
lino, al menos en el caso de que se desse mantener el corto
periodo de tiempo de revelado o la gran velocidad de reve-
lado que se aplican normalmente en el revelado con revelado-
res débilmente alcalinos.

El material para diazotipia segin la patente
principal, que se ha sensibilizado con un compuegto diazo
que lleva un grupo benclilo ¥y un grupo alcohllo en el grupo
amino en posicidn para, es adecuado para el revelado con
reveladores de floroglucina débimente acidos y con tampdn,
debido a la elevada actividad de copulacidn del compuesto
diazo, Sin embargb, este material no es particularmente
atractivo, puesto que se experimentan dificultades en su
fabricacidén, como consecuencia de que el liquido de sensi-
bilizacidn penetra demasiado profundamente en el material
soporte. En relacidn con esto, se hace referencia a la Me-
moria descriptiva de la patente holandesa nimero 104,269
(que es una patente de adicidén a la patente principal n&
98,612 anteriormente mencionada)}, la cual describe un mé-
todo para fabricar un material segin la patente principal,
el cual es adecuado para el revelado con reveladores acidos
de floroglucina, perc usando compuestos diazo segin la fér-
mula de la fig. 1, en la que X es un anion e ¥ es un atomo
de haldgeno, Ry 7 R, son grupos metilo o etilo, ¥ Ar es un
radical fenilo sustitufdo con uno o mds Atomos de haldgeno;
mejor dicho, estos compuestos diazo tienen una actividad
de copulacion que es demasiado lenta para el revelado con

reveladores débilmente dcidos y con tampdn, pero en este

caso no se presenta la desventaja anteriormente mencionada,
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es decir, que el liquido de sensibilizacidn penetre a dema-
siada profundidad, con todas sus consecuencias.

Segin la patente holandesa de adicidn nimero
104,269, el material para diazotipia se sensibiliza con una
mezcla de un compuesto diazo segin la anterior férmula, y un
éter dialcohfilico de diazo hidroquinona de elevada actividad
de copulacién, el cual lleva un radical fenilo o feniltio,
sustitufdo o no, en posicidn para respecto al grupo diazo.

Aunque este material parece tener una velocidad
de revelado aceptable, en realidad el revelado transcurre
demasiado lentamente. De hecho, pasa un tiempo mds bien lar-
£0 antes de que la imagen de colorante azoico hava alcanza-
do la densidad deseada.

Al revelar con los reveladores usuales de floro
glucina débilmente acidos, el material para diazotipia sen-
sibilizado con un compuesto diazo segun la anterior formula
produce copias que muestran colorantes azolcos que parecen
ser negros en las areas en que se ha formado una cantidad
grande de colorante azoico, En las dreas en las que hay pre-
sente una cantidad menor de colorante aZoico se manifiesta
por si mismo un tono pardo que da un aspecto mas bien poco

atractivo, especialmente al fondo nebulosos de las copias.

Como es sabido, se deben distinguir muchos to
nos de negro, Asi, el término Megro" se usa para muchos
tonos muy oscuros que parecen ser "mis o menos" negros.,
Esto sucede especialmente en el précedimiento de la diazo-
tipia., Los tonos que en realidad son azules muy oscuros o
pardos muy oscuros se llaman a menudo negros.

Asi, tampoco son completamente negros los co-

lorantes azoicos que se obtlenen cuando las copias hechas
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sobre material para diazotipia, sensibilizado con un compuesto
diazo segin la anterior férmula, se revelan con un revelador
de floroglucina débilmente &cido y con tampén.

La Memoria déscriptiva de la patente U.S. ni-
mero 2.655.448 describe un material para diagzotipla que con-
tiene un compueste diazo que tlene la férmula general de la
fig. 2, donde X es un anién, y R, Ry y Ry representan ra-
dicales alcohilo tales como metilo, etilo, propilo y butilo.
El material para diazotipia que se ha sensibilizado con estos
compuestos diazo produce colorantes azoicos de buena solidez
al agua y que no son sensibles a los cambios de pH, pero que,
medidos por los patrones modernos, tienen una sensibilidad
a la luz més bien baja, al tiempo que no son adecuados para
revelado con reveladores de floroglucina débilmente 4cidos
¥ con tampdn.

La Memoria descriptiva de la patente U.S.
ntmero 2.528.460 describe un material para diazotipia que
contiene un compuesto diazo de la férmula general de la fig.
3, donde n es wn nimero entero, y R representa hidrégenoc, un
radical alifitico, aromatico o heterociclico, o un radical
acilo tal como acetilb, benzoilo vy furoilo; el néicleo bencé-
nico puede llevar sustituyentes tales como haldgeno, alcohilo
que tengan nasta 3 Atomos de carbono, alcoxi, hidroxialcohilo,
carboxi, carboxialecohilo, v &cido sulfénico. Los compuestos
diazo que se describen particularmente en esta Memoria des-
criptiva de la patente U.S. son muy estables y adecuados para
su aplicacién en materiales para diazotipia, de un solo com-
ponente v de dos componentes. Sin embargo, tienen una sensi-
bilidad a la luz relativamente baja, y se copulan con dema-
siada lentitud para su aplicacidn en un material para diazo-

tipia que se haya de revelar con liquidos débilumente &cidos y
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con tampdn.

k1l Boletin Vandergrinten n? 6l, pigs. 1 a 7,
deseribe la sensibilizacidn de compuestos diazo de mate-
rial para diazotipia que tienen la férmula general de la
fig. L4, donde Rl y R2 son grupos alcohilo idénticos o di-
ferentes, R3 es un grupo alcohilo o un radical -(CHz)n-O-Ac,
n representa el nlmero 2 6 3, y Ac representa un radical
acilo tal como acetilo, cloroacetilo, propionilo, butirilo, va
lerilo, fenacetilo, benzoilo, furoilo, etoxicarbonilo, butoxi
carbonilo, benciloxicarbonilo y fenoxicarbonilo. Estos
compuestos diazo tienen una sensibilidad a la luz mucho nma-
yor que los compuestes diazo mencionados en las Memorias deg
criptivas de las patentes U.S5. antes mencionadas. Sin em-
bargo, no son adecuados para su aplicacidn en un material
para diazotipia que se revele con un revelador de floro-
glucina débilmente 4cido y con tampbn. Su actividad de
copulacién es demasiado baja para este fin.

La presente invencidén se refiere a un materiai
para diazotipia perfeccionado, de un solo componente, se-
gin la Patente principal holandesa n¢ 98.612, el cual ma-
terial contiene un comguesto de diazobenceno, que lleva un
grupo amino terciario en posicidn para respecto al grupo
diazo; un grupo fenoxi, sustituido o no, en posicidn orto.
respecto al grupo amino; y un atomo de haldgeno en posicidn
para respecto al grupo fenoxi, al tiempo qﬁé el grupo amino
en posicidn para respecto al grupo.diazo lleva dos grupos
alcohilo, al menos uno de los cuales es un grupo Re~C0~0-

R? .
1
-CH -CH,- donde R' representa un 4tomo de hidrégeno o un

grupo metilo, y R-CO- representa un radical acilo.
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El radical acilo puede derivarse de un Acido
alifitico, arilalifético, aromdtico, © carboxilico hete-
rociclico, o de un éster del acido férmico, en cuyo caso
R representa alcoxi, aralcohiloxi o ariloxi.

Son grupos acilo adecuados el acetilo, propioni-
lo, butirilo, valerilo, capronilo, isopropilcarbonilo, trime
tilacetilo, fenacetilo, benzoilo, furoilo (2), metoxicarbo-
nilo, etoxicarbonilo, propoxicarbonilo, isopropoxicarbonilo,
butoxicarbonilo, isobutoxicarbonilo, benciloxicarbonilo y
fenoxicarbonilo.

Bste material para diazotipia tiene una activi-
dad de copulacidn mayor que el material para diazotipia
segin la patente principal, el cual material se ha sensibi-
lizado con un compuesto diazo que lleva en posicidn para un
grupo dialcohilamino sin radical aciloxi unido a los grupos
alconilo, y, en consecuencia, es mds adecuado para el reve-
lado con reveladores de floroglucina débilmente Acidos y
con tampdén. Ademds, con el material para diazotipia segin
la presente invencidén se obtienen copias cuyo fondo parcial-
mente expuesto muestra colores mis atractivos que los de las
copias hechas con dicho material para diazotipia segin la
patente principal.

La siguiente es una lista, aunque no completa,
de compuestos diazo que se pueden usar en el material para
diagotipia seglin la presente invencibn: L-diazo-5-cloro-2-
(4'-clorofenoxi)}-N-metil-N- (2!'-acetoxietil)-anilina; k-
diazo-5-cloro-2-fenoxi-N-metil-N-{2'-acetoxietil)-anilina;
4—diazo-5—cloro-2-(h'—clorofenoxi)-N—butil—N-(2'-écetoxietil)-
anilinaj u-diazo-5-cioro-2-(h'—clorofenoxi)~N-métil-N-(2'—

benzoiloxietil)=-anilina; h—diazo-5—cloro-2-fenoxi—N,N-di—(2'-
‘ Aol
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acetoxietil)-anilina; L-diazo=5-cloro-2- (4'-bromofenoxi)—N,N-
di-(2'-acetoxietil)-anilina; L-diazo-5- cloro- ~-(4'-clorofe-
noxi)-N,N~di{2'-etoxicarboniloxietil)-anilina; h-diazo-5-
cloro-2—(4'-cldrofenoxi)-N,N—di—(z‘-benciloxicarboniloxietil)—
anilinaj L-diazo-5-cloro-2-(l'-clorofenoxi)-N-N-di-(2'-fenoxi-
carboniloxietil)-anilina; 4-diazo-5-cloro-2-(4!-clorofenoxi)-
W,N-di-(2'-acetoxietil)-anilina; h-diazo-5-bromo-(L-cloro-
fenoxi)-N,N-di-(2'-acetoxietil)-anilina; L-diazo-5-cloro-
2—(2'-,uﬂ-diclorofenoxi)-N,N-di-(2'-acetoxietil)-anilina;
l-diazo-5-cloro-2-(21=, 41,5 <triclorofenoxi)-ii,N-di-(2"
acetoxietil)-anilina§ h—diazo-ﬁ-cloro-z-(u'-clorofenoxi)-
H,N-di-(2'-butiriloxietil)-anilina; h~diazé~5-cloro-2-(4'-
clorofenoii)—N,N-di-(2'-fenacetoxietil)-anilina; h—diazo;5-
cloro=2-(4'~clorofenoxi)~N,l~di(2'~cloroacetoxietil)-anili~
na; h-diazé 5=-cloro-2- (h'-clorofenoxi)lNyN di(2t'-propionilo-
xietil)-anilina; h~diazo-5 cloro=-2- (h'-clorofenox1)-N N- dl-(z'-
benzoiloxietil)-anilina; L~diazo-5- cloro-2 (4'-clorofenoxi)-
N,N-di-(2'-furoil(2)oxietil)-anilina; l~diazo-5-cloro-2-
(2'-,h’«diclorofenoxi)-N—metil—N-(Z'—acetoxietil)-anilina;
h-diazé-5-cloro~2-(4'chorofenoxi)-N-n-propil-N—(Z'-aceto-
xietil)-anilina; 4-diazo-5~cloro—2-(h'-clorofenoxi}—N,NQdi-
(2'~trimetilacetoxistil)-anilina; k-diazo=5-cloro=2-(4'-clo-
rofenoxi)—N,N-di~(2‘-acetoxipropil)—anilina. '

Los compueétos diazo se pueden usar en forma de
sus sales de diazonio, tales como el cloruro, sulfat, ni-
trato v borofluoruro de diazonio; en forma de un arilsul-
fonato de d{azonio, tal como el alfa-naftilsulfonato o el
p-tolilsulfonato; o en forma de sus sales dobles de cloru-
ro de metal, tales como el cloroestannato, clorocincato,
y cloromanganato de diazonio. Se pueden aplicar por sepa~

rado, juntos entre si, o mezclados con compuestos diazo de

otros tipos. oo 14647
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Entre los éompuestos diazo que se pueden aplicar
en el material para diazotipia segin la presente invencidn,
son atractivos aquellos en los que el dtomo de nitrdgeno
en posicidn para lleva dos grupos aciloxialcohilo. Tienen
una actividad de copulacidn mayor que los compuestos en los
que no estd sustituido uno de los grupos alcohilo del Atomo
de nitrdgeno en posicidn para, y se pueden preparar de for-
ma mls sencilla.

Debido a su buena solubilidad en los liquidos
acuosos usuales para sensibilizacibn, son compuestos diazo
muy atractivos aquellos que tienen en posicidn para un
dtomo de nitrdgeno que lleva dos grupos aciloxietilo cuyos -
grupos acilo se deriven de Acidos monocarboxilicos alifati-
cos de hasta 3 &tomos de carbono.

En el material para diazotipia segiin la presente
invencidn se pueden usar los agentes auxiliares usuales,
tales como acidos, por ejemplo &cido citrico, &cido tarta-
rico y &cido maleico; estabilizadores tales como &cidos
naftaleno- y bencenosulfénicos; sustancias que mejoran
la calidad de las superficies, tales como particulas de
silice, resinas sintéticas o almiddén de arrdz; aglutinan-
tes tales como polialcohol vinilico y metilcelulosa, etc.

Los compuestos diazo a usar en el material para
diazotipia seglin la presente invencidén se pueden preparar
de las siguientes formas: se condensa 2,5-dicloronitroben-
ceno con fenol, en presencia de hidréxido potésico. BEL
5 cloro-2-fenoxinitrobenceno asi formado se reduce a 5-
cloro-2-fenoxianilina. Este producto se hace reaccionar
con epoxietano o epoxipropano. La 5 cloro-2-fenoxi-N,N-di-
(2'-hidroxialcohil)-anilina as{ obtenida se acila y des-

puds se nitra. El h-di-(2'-aciloxialcohil)-amino-3-fenoxi
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-6-cloronitrobenceno se reduce, después de lo cual se dia-
zota el compuesto amino asi obtenido.

Los compuestos diazo que tienen un 4tomo de bro-
mo en posicién para respecto al grupo fenoxi se preparan
partiendo de 2-cloro-5-bromonitrobencenoc.

Por lo demis, el método de preparacién es el
mismo.

Para preparar los compuestos con un grupo N-al-
cohil-N-aciloxialcohilamino, se monoalcohila la 5~cloro-
2-fenoxianilina, y se hace reaccionar después con epoxieta-
no o epoxipropano. Por lo demds, no hay diferencia en la
preparacidn de estos compuestos.

Los compuestos que se llevan un grupo fenoxi
sustituido se obtienen sustituyendo el fenol por un fenol
sustituido, en la etapa de condensacidn.

Los reveladores de floroglucina que se usan en
el procedimiento de diazotipia de un solo componente son
a menudo diferentes, en cuanto a composicién y acidez. A
continuacién se describen tres reveladores de floroglucina
débilmente 4cidos; que se emplean en la prdctica y que se
usardn para el revelado en los ejemplos siguientes.

El revelador A es una solucidn de: 4 g. de floro-
glucina; 0,1 g. de acetoacetanilida; 3 ml. de sulfato de
2~gtil-l-hexanol, Tergitol 08 (de Union Carbide'& Carbon
Corp., Nueva York, 17, E.E. U.U.); 15 g. de azflicar de re-
molacha; 2,5 g. de &cido benzoico; 14 g. de benzoato sédico;
135 g. de formiato sédico; en 1000 ml. de agua.

El pH de este liquido es de aproximadamente 5,8.

‘Bl revelador B es una solucidn de: 6,5 g. de flo-

roglucina; 4 g. de resorcina; 10 g. de tiourea; 2 g. de butil
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naftalenosulfonato sédico, Sorbit P (de Geigy Chem. Corp.,
Ardsley, N.Y., EE. UU.); 14 g. de formiato sédico; 22 g.
de benzoato sddico; 49 g. de citrato trisédico (con 2 mo-
léculas de agua); 1,2 g. de 4cido citrico; en 1000 ml. de
agua. A
El pH de este liquido es de aproximadamente 6,5.
El revelador C es una solucién de: 5 g. de flo-
roglucina; 1 g. de resorcina; 3 g. de fosfato dipotdsico;
3 ml. de Tergitol 08; 52 g. de anhidrido maleico; 75 ml.
de solucién de hidréxido potdsico (13,5 N); en 1000 ml.
de agua.

El pH de este liquido es de aproximadamente 6,9.

Ejemplo 1

A. Un papel blanco de base, de 80 g/m?, para
el procedimiento de diazotipia, se sensibiliza con una so-
lucibén que contiene: 36 g. de sal doble de cloruro de 4~
di-(2'-acetoxietil)-amino=3-{4'-clorofenoxi)~-6~cloroben-
ceno diazonio/bloruro de cinc;‘5 g. de 4cido tartérico;
30 ml. de dispersidén de poliacetato de vinilo, Vinnapas
H.60 (de Wacker Chemie G.m.b.H., Munich, Alemania); en
1000 ml. de aguas y se seca.

B. Un papel blanco de base, de 80 g/m?, para
el procedimiento de diazotipia, se sensibiliza con una
solucidén que contiene: 36 g. de sal doble de cloruro de
~di{2'-acetoxietil )-amino~3-(4'-clorofenoxi)~-6-bromoben~-
ceno diazonio/cloruro de cinc; 5 g. de dcido tartarico;
30 ml. de Vinnapas H.60; en 1000 ml. de agua; y se seca.

C. Un papel blanco de base, de 80 g/m?, para

el procedimiento de diazotipia, se sensibiliza con un 1i-

314647
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quido que contiene: 36 g. de sal doble de cloruro de L-dieti-
lamino=3-{4'-clorofenoxi)-6-clorobenceno diazonic/cloruro de
cincs 5 g. de 4cido tartér}co; 30 ml. de Vinnapas H.60; en
1000 ml. de agua; y se seca.

Una hoja de cada uno de los tres papeles para
diazotipia asi obtenidos se expone para obtener imagen,
bajo un dibujo a lépiz sobre papel vegetal, hasta que se
ha blanqueado mucho el compuesto diazo que se encuentra
debajo de las partes del dibujo desprovistas de imagen.
Después se revela cada una de las hojas con el revelador
B, de tal forma que se aplica sobre cada hoja una cantidad
igual de liquido revelador por metro cuadrado. Las hojas
A v B demuestran tener una velocidad de revelado notable-
mente mayor que la hoja C. En las zonas de fondo de las
copias sobre las hojas A y B, el colorante azoico es de
un negro més neutro que el de las zonas de fondo de la

copia sobre la hoja C.

Ejemplo 2

Un papel fotografico blanco, de barita, de
aproximadamente 150 g/hz, se sensibiliza con una solucidn
que contiene! 22 g. de sal doble de cloruro de h-di-(2'-ben
zoiloxietil)-amino-3-(L' -clorofenoxi)-6-clorobenceno diazo-
nio/cloruro de cinc; 5 g. de dcido tartdrico; 200 ml. de
etanol (96%); 800 ml. de agua; y se seca.

Una hoja del material para diazotipia asi
obtenido se expone, para obtener imagen, bajo un dibujo a
tinta china sobre papel vegetal, hasta que se ha blanqueado
todo el compuesto diazo debajo de las partes del dibujo deg=-

provistas de imagen, y después se revela con el revelador B.

- 314647



10

15

20

25

30

La copia muestra una imagen negra sobre un
fondo blanco transparente.

Si en el anterior liguido de sensibilizacién
se hubiera usado, en lugar de dicho compuesto diazo, una
cantidad equimolar del compuesto dietilamino-4~ correspon-
diente, se habria obtenido un papel para diazotipia que
también habria dado copias con una imagen negra sobre
fondo blanco, pero que habria tenido una velocidad de reve-
lado notablemente menor.

Ejemplo 3

En el liquido para sensibilizar del Ejemplo 2
se usan 22 g. de cloruro de 4-di-(R'-furoil{2)oxietil)-ami-
no-3-(h’-clorofenoxi)-6—clorobencen6 diazonio en lugar del
compuesﬁo diazo mencionado, y con este liquido se sensibi-
liza de forma similar un papel blanco de barita de aproxi-
madamente 150 g/hz. Después de exponer para obtener imagen,
de la forma descrita en el Ejemplo 2, se revela la copia
con el revelador C.

La copia muestra una imagen azul-negra sobre

un fondo blanco transparente.

Ejemplo 4.

Un papel blanco de base, de 80 g/m%, para el
procedimiento de diagotipia, sé sensibiliza con una solucidn
que contiene: 23 g. de sal doble de cloruro de L-di-(2'-etoxi
carboniloxietil)-amino-3={4'-clorofenoxi)-6-clorobenceno dia-
zonio/cloruro de cinc; 5 g..de dcido tartdrico; 30 ml. de
Vinnapas H.60; en 1000 ml. de agua; y se seca.

Una hoja del material para diazotipia asi obte-

nido se expone para obtener imagen, y se revela como se des-

- 13 - 3@46@?
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cribe en el Ejemplo 1.

La copia muestra una imagen negra sobre fondo
gris.

Ejemplo 5

Se prepara una solucidn de reserva Que contiene:
L g. de dcido tartérico; 200 ml. de etanol (96%); y 800 ml.
de agua.

I. A una porcién de 300 ml. de esta solucidn
de reserva se afiaden 13 g. de sal doble de cloruro de L-N-
metil-N-(2'-acetoxietilamino)-3-(4'~clorofenoxi)-6-cloro-
benceno diazonio/cloruro de cinc.

IT. A una porcidn de 300 ml. de la solucién
de reserva se afiaden 10,5 g. de sal doble de cloruroc de L4=N-
metil-N-bencilamino~3-metoxi-6-clorobenceno diazonio/cloru~
ro de cinc.

ITII. A una porcién de 300 ml. de la solucidn
de reserva se afiaden 11 g. de sal doble de cloruro de 4-di~- .
metilamino-3-(4'-clorofenoxi)-6-clorobenceno diazonio/clo-
ruro de cinc. .

Con cada uno de estos liquidos se sensibiliza
un material soporte que se obtiene fijando una capa de pe-
licula de acetato de celulosa {con aproximadamente 15% en
peso de &cido dcetico combinado), que tiene un espesor de
aproximadanente 10 micras, en un lado de un papél blanco
de 150 g/hz, mediante un adhesivo, y desacetilando después
esta capa, hasta una profundidad de aproximadamente /4 mi-
cras, hasta un contenido en acetilo del 20% en peso por
término medio, calculado como &cido acético combinado (lo

cual corresponde a un nimero medio de grupos acilo sobre

. 9140647
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Después de la sensibilizacién, la capé sensi-
ble a la luz de cada una de las tres hojas asi sensibili-
zadas contiene 0,5 milimoles de compuesto dlazo por metro
cuadrado de superficie sensibilizada; Se corta una tira de
cada hoja, vy estas tiras se exponen para obtener imagen,
bajo un dibujo transparente que tiene lineas de tinta y
de l4piz, hasta que se ha blanqueado mucho el compuesto
diazo presente debajo de las partes en blanco del dibujo,

y después se revelan con el revelador B. El revelado

tiene lugar de tal forma que se aplica sobre cada hoja
igual cantidad de revelador por metro cuadrado. El revelado
se detiene después de 30 seg., por inmersidn de las hojas
en un liquido fuertemente &cido. La medida de las cantida-
des de compuesto diazo que no se ha copulado muestra que el
65% de la cantidad de compuesto diazo inicialmente presente
en la hoja I se ha convertido en colorante. En el caso de
la hoja II, dicho tanto por ciento asciende al 55%. En el
caso de la hoja III es del 51%.

Se corta una segunda tira de cada una de las
hojas. Estas tiras se exponen para obtener imagen, y se
revelan de la forma antes descritaj sin embargo, no se
detiene el revelado. La copia de la tira de la hoja I
muestra una imagen blanpa sobre un fondo gris nebuloso.

La copia de la tira de la hoja II muestra una imagen ne-
gra sobre un fondo rojo-marrén nebuloso. La copia de la
tira de la hoja IIT muestra una imagen negra de tono algo
marrén, sobre un fondo gris-marrén nebuloso. Esta compara-
cién demuestra que la copia I tiene un fondo menos marrén,
més neutro, que el de la copia III. Al contrario de las

copias I y III, 1la copia II muestra claramente tonos deste

- 314647
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fiidos, lo que significa que el tono del colorante azoico
en las 4reas de fondo no corresponde al color de las
dreas en las que hay una cantidad grande de colorante
azoico.

Ejemplo 6

Un papel de base blanco, de 80 g/m?, para el
procedimiento de diazotipia, se sensibiliza con un liquido
que contiene! 30 g. de sal doble de cloruro de L-di-(2'-
acetoxietil)-amino-3-fenoxi-6-clorobenceno diazonio/bléru-
ro de cines 5 g. de dcido tartdrico; 30 ml. de Vinnapas
H.60; en 1000 ml. de agua; y se seca.

Una hoja del material para diazotipia asi obte-
nido se expone para obtener imagen, y se revela de la fér-
ma descrita en el Ejemplo 3. La copia muestra una imagen
marrén-negra sobre fondo blanco claro.

Ejemplo 7

Un lienzo opaco para el procedimiento de diazo-
tipia se sensibiliza con un liquido que contienet 22‘g. de
sal doble de cloruro de L4-di-(2'-acetoxietil)-amino-3-(2',
h',5‘-triclorofenoxi)-6~clorobeﬁceno diazonio/clorurc de
cinc; 5 g. de cido tartérico; 30 ml. de Vinnapas H.60; en
1000 ml. de agua; y se seca.

Una hoja del lienzo opaco para diazotipia asi
obtenido se expone para obtener imagen, de la forma des-
crita en el Ejemplo 1, y después se revela con el revela-
dor A. La copia muestra una imagen azul-negra sobre fondo
azul-gris nebuloso.

Ejemplo 8
Una placa de papel para impresibén en offset, del

tipo Rotaprint C.3 (de Rotaprint A.G., Berlin, Alemania), se

T 314647
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sensibiliza con un liquido que contiene: 25 g. de sal doble
de cloruro de A-=di-(2'-acetoxietil)-amino-3-(2'~,)'-diclo-

rofenoxi)-6—clorobencéno diazonio/cloruro de cinc;‘500 ml.

de etanol; 500 ml. de agua; y se seca.

La placa de impresién sensible a la luz asi
obtenida contiene aproximadamente 0,40 milimoles de com=
puesto diazo por metro cuadrado de superficie sensibiliza-
da. Se expone debajo de un original positivo, hasta que
se ha blanqueado todo el compuesto diazo presente debajo
de las porciones blancas del original, y después se revela,
frotando el lado de la placa sensible a la luz con una solu-
cibn que contienei 12 g. de floroglucina; 87 g. de fosfato
disddico (con 2 moléculas de agua); 1l g. de 4cido citrico;
en 1000 ml. de agua.

Después del revelado, la placa se trata con una
esponja con agua, y se sitda en un impresor de offset. A
partir de la placa se pueden imprimir al menos 100 copias
buenas en offset.

Ejemplo 9

Un papel vegetal natural, encolado, de 80 g/m?,
se sensibiliza con una solucidén que contiene! 35 g. de sal
doble de cloruro de L-di-(2'-trimetilacetoxietil)-amino-3-
(h'-clorofenoxi)—6-clorobenéeno diazonio/cloruro de cinc;

5 g. de 4cido tartdrico; 30 ml. de Vinnapas H.60; en 1000
ml. de agua; y se seca.

Una hoja del papel transparente para diazotipia
asi obtenido se expone para obtener imagen, y se revela de
la forma descrita en el Ejemplo 1.

La copia muestra una imagen negra sobre fondo

gris nebuloso. 3¢E ﬁ/'%, 6’ ._%}, 7
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Ejempio 10

diazotipia se sensibiliza con un liquido que contiene: 32 g.de
sal doble de cloruro de 4-di-{2'-acetoxipropil)-amino-3-{4'-clo
rofenoxi)-6-clorobenceno diazonio/bloruro de cinc; 5 g. de>éci-
do tartéirico; 0,3 g.de saponina; en 1000 ml de agua; y se seca.

Una hoja de papel para diazotipia asi obtenido se ex
pone para obtener imagen, y se revela de la forma descrita en
el Ejemplo 3.

La copia muestra una imagen marrén-negra sobre fon-
do blanco transparente.

Esta solicitud que corresponde a la presentada en Ho-
landa, el dia 8 de Octubre de 1964, bajo el n? 64.11713, se
acoge a los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto

sobre Propiedad Industrial.
~-NOT4A -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn en Espafia, por VEINIE afios, son los siguientes:

l.- Mejoras introducidas en la preparacidén de mate-
riales perfeccionados, de un solo componente para diazotipia,
que contienen un compuesto p-aminobenceno diazo derivado de
una amina aromdtica terciaria que solo tiene un radical arilo
unido directamente al &tomo de nitrbdgeno terciario, el cual
radical lleva los grupos diazo en posicidn para respecto al
grupo amin¢ terciario, y en una de las posiciones orto res-
pecto al grupo amino terciario lleva un grupo hidréxido eteri-
ficado, al tiempo que el niicleo de benceno que lleva el grupo

diazo puede contener, ademis del grupo diazo, del grupo hidrdxi
lo eterificado, y del grupo amino terciario, otro sustituyente
en posicidn para respecto al grupo hidréxilo eterificado, ete-

rificédndose el grupo hidrdxilo con un radical fenilo que puede

estar sustituido o no,mejoras consistentgs ‘in Ziue los materiales
- 647
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para diazotipia contienen un compuesto diazo segin la

férmula generall

NoX

Y
(Z)n
0
R R!
N/ ! .
\CH -CH -0-Ac

2

donde X es un anién, Y representa un &tomo de haldgeno

Ac un radical acilo, R un alcohilo o radical -CH2-?H-O-AG,
R'

R' un 4tomo de hidrégeno o grupo metilo, Z un étomolde ha-

ngeno, y nes 0,,2 6 3.

2.- Mejoras segin el punto 1, caracterizadas
por el hecho de que R representa un grupo 2'-aciloxialcohi-
lo. |

3.- Mejoras segin los puntos 1 y 2, caracteri-
zadas por el hecho de que R representa un grupo 2'-Ac-0-CH,-
CHp-, R' representa un &tomo de hidrdégeno, y Ac fepresenta
un grupé acilo alifdtico que tiene hasta 3 Atomos de carbo-

Nno.

- 19 -



Figura 1% Figura 33

XN, N

OAr

N/( C2H}+-—0 Jn-R
\(C,H,~0)n-R

Figura 2% Figura L}
N X NQX
ORl
Rzo
R .R3
e 7
N \ N \
R]'-O--CO—R2 ( CH, Jn-0-Ac

314647

- 20



10

L+~ NMejoras introducidas en la preparacidn de
materiales perfeccionados, de un solo componente, para
diazotipia.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en el dibujo qQue se acompafia y con
los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de ventiuna hojas escritas

a méquina por una sola cara.

fb.
- 21 -
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