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Para un determinado material de diazotipia se emé
plean en la capa fobosensitiva componentes de acoplamien-
to que, &l ser revelados con amoniaco, se acoplan Efo;'l‘man—
do colorantes smarillos, por 1o que en la practica gde. de~
nominan componentes amarillos. Este material de diazoti--
pia se -ubiliza preferentements para la confeccidn d_e',rori-
ginales intermedios, o bien se emplean los compone_zﬂ;ieé -
amarillos en la capa fotosensitiva conjuntamente céﬁ los
denominados componentes azules, para obtener de es;be:‘,n‘lodo
un material de diazotipia destinado a la obtencién_ de co-
pias con lineas negras. En el caso éitado en ﬁltim;rlugar,
gse preclsan en la capa fotosensitiva normalmente dos ¢ =
tres componentes amarillos, a la vez que al menos un com-
ponente azul, puesto que en el acoplamiento del diazocom=
puesto existente con un componente azul y tan solo un tGni
co componente amarillo, no resulta el negro, blen sea de~
Hdo a la velocidad distinta de acoplemiento, o bien a la
tonalidad del azocolorante formado con el componente ama-
rillo. Por lo general suele ser suficiente un solo compo-

nente azul, pero también puede ser conveniente aqui combi

- nar dos 0 mAs componentes diferentes. Siempre que no se =

indique expresemente lo contrario, deberi entenderse que
esta memoria y en las relvindicacliones por "un componente
amarillo” o "un componente azul", siempre la combinacién
de varios de los compuestos correspondientes entre si.

El objeto del inventio es un material para diazo--
tipia de-dos componentes, con una capa fotosensitiva que,
como componente de acoplamiento, contiene un componente -
amarillo y, eventualmente, también un componente azul. -

El. material de dlazotipia conforme sl invento esté carac—
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terizado por el hecho de que la capa fotosensitiva contie-
ne, en calidad de componente amarillo, una fenilamina co~

rrespondiente & la férmula general:
NH By

OB

Alcohila ) ,
en la que 1?1 representa uno de los grupos -COOHa, -00NEa,

~CBNH, 6 -ONHNH,, eventualmente en combinacién con‘r un com~
ponente azul. .

Convenlentemente contlene el grupo alcohilo 1 a 4
&tomos de carbono, Los colorantes de acoplamiento ﬁixe.:se -
producen con los componentes amarillos a utilizar de acuer
do con el invento, presentan tonalidades amarillas, anaran -
jadas o pardas, segOn el diazocompuesto exlstente en la ca
pa. fotosensitiva. Estos colorantes tienen un poder cubri--
dor muy bueno, por lo que son excelentemente apropiados pa
ra un mabterial de dlazotipia que deba servir para la conw-
feccibén de originales intermedios. Si estén contenidos en
la capa fotosensitiva conjuntamente con un componente azul
entonces el poder cubridor del componente amarillo en la =
tonalidad negra producida por el revelado con amoniaco es
ya suficiente para obtener copias con lineas negras, que -
representan también originales intermedios excelentes.

Las fenilaminas de la férmula genersl més arriba -
indicada, que han de ser empleadas conforme al invento co-
mo compaentes amarillos, poseen una buena actividad de aco
plamiento, al mismo tiempo que son bien almacensbles en =
presencia de dlazocompuestos. Es destacable tembién su bue

na solubilidad en agentes acuosos=-alcohdlicos, asi como su
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buens capacidad de exbtensidén sobre materiales a base de -
acetato de celulosa.

Los azocolorantes formados con fenila.minas_’ﬂe’jla -
férmula de més arriba son de una resistencia excelente con
tra el corrimiento, diferenciéndose en ello de otréé:ézocg
lorantes amarillos, que al ser almacenados durante é{g&n -
tiempo en hojas de acetato como material portador,'éé,di-—
funden, penetrando en hojas situadas enclima o debaj'o; -puan-
do se apilan tales hojas. Este proceso puede ser ai.:‘eﬂgl.'érado
y servir, por lo tanto, como test, si por ejemplo éﬁﬁfe la
cara recublerta de una hoja de acebsto, sobre la qﬁe;sF ha
producide un azocolorante por el procedimiento de éiazOti-
pia, se coloqa una hoja de acetato no provista de capsa, am
bas se prenéan entre dos placas de vidrio, ¥y se conservan
en este estado durante una semana a 602C. En los azogolo--
rentes a partir de los componentes de acoplamiento de la -
férmula de més arriba, a emplear conforme el invento, no -
se produce un corrimiento, es decir una gifusidn del colo-
rante en la hoja de acetabo no provista de capa.

Diazocompuestos muy apropiasdos en calidad de sus—-

- tancias fotosensitivas en combinacién con los componentes

de acoplemiento a emplear conforme al invento, son, entre

otros, por ejemplo:
l-diazo=4~dimetilaminobenzol.
1-diazo-4—-dietilaminobenzol.
l-diazo=i4~morfolinobenzol.
l-diazo-i4~metilbenzilaminobenzol.
1-diazo=4-dietilamino-3-metilbenzol.
l-diazo~4~etilamino-3-metilbenzol .
l-diazo-i~morfolino,2,5=dietoxibenzol.,
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l~diazo~f=morfolino~2,5~dimetoxibenzol .

Oomo material patador paras las cepas de dlazotipla
conforme al invento, se emplean preferentemente papgl trang
parente, papel transparentizado, papel recublerto con ace-
tato de celulosa, hojas de acetato de celulosa y h@éés de
material sintético, estas Gltimas eventualmente despuds -
del correspondiente tratamiento previo. L

Tas fenileminas de la férmula general mis Afriba -
indicads, a emplear como componentes de acoplamienﬁd;‘pue—
&n ser obtenidas féacilmente y con buenos rendimienﬁési Co-
mo material de partida sirven 5—amino-2—alcohilfenoi§s, ocn
yo grupo amino se hace reaccionar por los métodos ébhaci--
dos con cloruros &cidos, anﬁidridos &cidos, ésteres de aci
dos, clanatos, rodsnuros, clanamide o dlclandiamida.

En los ejemplos siguientes se indicen prescripoio-~
nes para la obtencién de los compuestos en ellos empleados.,
Ejemplo 19

Una hoja de acetato de celulosa, con un contenido
de acetilo de aproximadamente 55%, se recubre con la solu-
clén siguiente:

38 ml de agua

2,6 g de &cldo citrico

6,0 g de tiouresa

1,4 g de 2-hidroxi-3-nafto- JJ-hidroxietilemida

1,75 g de 3-hidroxi-f-metil-fenilurea

1,2 ml de &cido férmico

48 ml de isopropanol

4,0 g de l~-diazo-4~dietilaminobenzol como fluoru-

ro bérico

Una vez seca la solucién aplicada, se expone la -
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hoja de acetato bajo un negativo, y se revela con amonia=-
co. Se obtiene una imagen negra del negativo con bumn po-
der cubridor, sobre un fondo bien transparente.

Ly 3-hidroxi-4-metilfenilurea se obtuvo d.c; la ma~
nera siguiente: 8,7 g de 4=amino-2~cresol, punto cle f.'usién
158 = 15920, se disuelven en 40 c.c. de agua de 7094(}.3' 8
c.c. de &cido clorhidrico concentrado bruto, remov'j:éﬁdose
con una punta de espatula de carbda activo. Be ;fil’bi-g la
mezcla y se agrega &l producto filtrado una solucﬁx'}'_'de
5,0 g de clanato sédico en 45 c.c. de agua d.e-35$20;_11ia foxr
macidn de urea da comienzo inmediatamente. Desplies- dé“"remg_
ver durante media hora, se enfria la mezola de la feaooién
a temperatura ambiente y se extrae mediante sbsorcién. Ia
toxrta obtenida de este modo, bodavia en estado himedo, se
recristaliza desde 100 c.c. de agua hirviendo, junto con -~
un poco de carbdn activo, y una vez secada a 40 - 6020, se
obtienen 8,2 g de cristales pricticamente incoloros de un
punto de fusidn de 178-179,520, lo que corresponde a un =
rendimiento de 70%.

Ejemplo 28

Una hoja de acetato de celulosa con un contenido =
de acetilo de aproximadamente 55% se recubre con la solu--
cidén siguiente:

38 ml de agua

. 2,5 g de acido eitrico

6,0 g de tlourea

1,3 g de 2-hidroxi-3-nafto-(} -aminoetilamida,

en forma de sal clorhidrica

1,5 g de 3~hidroxi-4-metilfeniltiourea

1,2 ml de &cido férmico
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48 ml de isopropanol

4,0 g de l-diazo-4~dietilaminobenzol, en forma de

fluoruro bérico

Después se seca la solucidn sensibilizadora’ epli-
cada, se expone la hoja de acetato debajo de un negafivo,
y se revela con amoniaco. Be obtlene una imagen negra del
negativo con un buen poder cubridor, sobre fondo ciéro.

Con la misma solucién se obtienen asimismo buenos
resultados, si como material portador se utiliza uﬁg.;hoja
de poliéster que, en una de sus caras esté provista;. de =
uns superficie sobre la que se pueda escribir, miedtras -
que en la otra cara posee una cepa de acetato de ceiﬂosa
aproplada para recibir diazocompuestos.

Lia 3-hidroxi-4~-metilfenilurea fué obtenida de la
menera siguiente: 20,4 g de 4-amino-2-hidroxitoluol (sal
bromhidrica) se disuelven en 50 c.c. de agua caliente y,
con 10 g de rodsnuro potésico, se desecen al bafio de va--
por. Los residuos se reciben dos veces en 150 c.c. de agua
desecéndose después de cada una de ellasg, Mediante recris-
telizacién desde agua, se obtienen en forma de cristales -
incoloros con un punto de fusién de 181 -~ 1822C.

Elemplo 32

Un papel transparente de los usuales en la diazotl
pla, se recubre con la solucidén sigulente:

80 ml de agua

4,0 g de Acido citrico

5,0 g de tlourea

2,95 g de 3-hidroxi-4~metilfenil=-guanidina, en for

ma de clorhidrato

5,0 g de l-diazo=4-metilbenzilaminobenzol, en for-
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ma de sal de cinc.

3 mlL de Acido acético glacial.

Después se seca la solucidn sensibilizadora aplica
da, se expone el papel bajo un negabtivo, y se reved;l.gx'“'con -
amoniaco. Se obtiene una imagen pards zmarillenta éilig';buen
poder cubritivo, sobre fondo blanco. .

La 3-hidroxi-f-metilfenilguanidina (clorhi'd'rl_'e:-bo) -
ge obtuvo de la manera siguliente: B

12,3 g de 4-amino-2-cresol se disuelven en una meg
cla de 25 c.c. de agua y 10 c.c. de acido clorhidri;c:;o"bru-
to, y se calientan hasta la ebullicién durante 2 hér'a’.sl en
un refrigerador de reflujo, junto con 4,2 g de cianamida -
sélida. Seguidamente se agregan a la mezcla de la reaccidn
otros 0,4 g de cianamida, hirviéndose la mezcla de nuevo =~
durante sels horas. Después de enfriada, se filtra la mez—
cla de la reaccidn sobre una pequefia cantidad de carbén -
animel, y se le agrega sal comin, Los cristales precipita=-
dos.ge extraen mediantve absorcidén y se recristalizan desde
una cantidad muy pequefia de agua. Se obtlenen 1l g de crig
tales coloreados, con un punto de fusidén de 196--1982C.

- Ejemplo 42

Un papel transparente provisto por una cara de una
capa de acebato de celulosa, se recubre por el lado de la
capa con la solucidén siguiente:

30 ml de agus

15 g de &cido tartérico

1,5 g de &cido bérico

2,0 g de tiourea

3,3 g de 3-hidroxi-4-mebilacetanilida

5 ml de &ocido férmico
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50 ml de isopropanol

5,0 g de l-diazo-4-morfolinobenzol, en forma de =

fluoruro de boro }

Después se seca la solucidén aplicada, se expone el
material fotosensitivo bajo un negativo, y se revela‘oon -
amoniaco. Se obtiene una imasgen parda de buen poder;cubri-
tivo.

El compuesto 3-hidroxi-4-metilacetanilida se obbtu-
vo de la manera sigulente:

84 g de 4-amino-2-metoxitoluol destilado se éalien
tan hasta la ebullicién durante 45 minutos con 300‘c.c. de
dcido bromhidrico al 63%. Después de volver a agregar 50
¢c.c. de acido bromhidrico sl 63%%, se sigue hirviendo la -~
mezcle de la reaccidn durante tres horas, Despuds de en- -
friada, se absorbe la masa cristalina y se lava. Be obtie-
nen 116,4 g de agujas incoloras, con un rendimiento de 93%.

20,4 g de 4~giino-2-hidroxitoluol bromhidrico se -
disuelven en 250 c.c. de sgua. Mediante la adicién de 10 g
& sulfito sbdico a la solucibén, se forma la base libre. =~
Después se agregan agitando intensamente, 1l g de snhi{dri-
do del &dcido acético glaclal, a efectos de la acetilacidn.
El compuesto acetilico es absorbido una vez frio. EA rendi
niento asciende a 17 g. EL compuesto acetilico es diffcil-
mente soluble en agua. Después de recristalizado desde al-
cohol acuoso, tiene un punto de fusidn de 22422690,

En resimen, la Patente de Invencidén que se solici=-
ta, recaerd sobre las sigulentes:

-~ RETVINDICACIONES -

1. Procedimiento de febricaciédn de un material de

diazotlipiea, en el que se aplica a un portador una capa de
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ponente de acoplamiento formador de un colorante azul.

mnte.

- 10 -

una solucidén que contiene un diazocompuesto fotosensitivo

¥ un componente de acoplamiento formador de un colorante -
amarillo, y se seca la capa aplicada, caracterizado porque
se aplica una capa de una solucidén que contiene co"nl_a;compg

nente de acoplamiento un compuesto de la férmula géheral:

W

OH
Alcohilo 7
en la que Rl representa uno de los grupos ~COCH., .'GONHQ’

--GSI\'I'H2 ) -GCNH)NHZ.
2. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacidén

1, caracterizado porque la solucidn contiene ademis un com

3. Procedimiento de acuerdo con la reivindicacidén
1, caracterizado porque el diazocompuesto fotosensitivo ~

es un derivado de p-fenilendiamina diaszotado unilateral=—-

&, Procedimiento de acuerdo con las reivindicacio
nes 1 a 3, caracterizado porque se gplica la solucidn so-
bre un portador de capas transparente.

5. 8Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:

"PROCEDIMIENTO DE FABRICACION DE UN MATERIAL DE DIAZOTIPIAY
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Todo eonforme gqueda descrito y reivindicado en la

presente Memoria deseriptiva que consta de once phginas me

Madrid, 4 de Agosto de 1.966

BERNARDO UNGRIA
DPeDo
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