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. en los que- un anillo heterociclzco bas;co esté ligado con

_un anlllo aromatlco -tal como el. anlllo benzolico o nafta-

- tipia obtenido con ellos, es limitada. ?or ello se propuso

.azoicos de propledades lo mzsmo de buenas ) smmilarmente

'momento de ser utillzado, uin‘que se produzca la formaclén

.de colorantes por copulaclon. Otra finalidad del invento est

.todavia mas el que el fondo de 1a imagen se torne amarillen

-1Ieva .a cabo empleando el tipo. de componentes azoicos men-

»

Ll 1nvento se refiere a un procedlmlento de diazotipia
que se pone en préctica con an nuevo tlpo de azocompuestos.
- En el proced1m1ento de dlazotzpia han dado’ bucnoo re-

sultados como comnonentes azoicos los compuestos hldroxi

linico. Mediante su utilizaclén se consigue.un procedimlen-

to de dlazotipla, que reune muchas ventajas Asl, por ejem-

plo, se conulguen 1magcnes fuertes de color, que no penetrar

en el papel, son: muy sélldas al agua Y relativamente r951u-
tentes a la 1uz. I dlspo 1016n relatmvamenme grande de es-
tos componentes az01cos para su- oopu1a01on con- 1os diazocom»
puestos usuales en 1a dlazotipla, si bien es deseable en al-
gunos casos, tiene en camblo el inconveniente de que la es-

tabllldad durante el almacenamlento del material ‘de'diazo-

el invento llegar medianxe la utilizacién de componentes

buenas, pero de menor tendencla a la copulacion que’ los’ comt -

ponentes a201cos anterlormente citados, a un procedimlentw
en el que materlal 00p1ativo pueda ser almacenado durante

bastante. tiempo desde el momento de su fabricacién, haqta el

trlba en meJorar de tal modo el procedimiento conocldo des-| .

crito, que se cbtengan con (A copias en las que se reprlma

‘to" ' "y '- . - . ’ . -

" El procedimiento de dlazotipia conforme al invento se

A
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- que como componenme ayolco se emplea un compuesto de la fér-

- mula &
~. ' N‘- ?Hz
r - 1 ¢ [
/ .
0
en la que

" dad de componentes 3201cos, no son en su mayorla conocidos

~ han indicado varios ejemplos de compuestos a emplear como

clonados al'principio. El objeto del invento es, por consi-
guiente, un procedimiento de diazotipia‘del'tipd'descrito,

en el que se’ consiguen lao metas sefialadas por el hecho de

R es Qﬁ anillo benzéllco 0. naftallnlco, ¥
‘n es igual a1é z. , A
Al mismo tlempo puede gStar‘sustituidq R, ademds de cor
el uno o.ambos grupos hidroxilo y él_énillb Qxazélico, tam~-
bién con alcghilo, alcoxi o halégehb; )

Los eompuestos-a utilizar conforme al-in%ento en cali-

hasta ahora. Se obmienen por procedimientos que estén des-
eritos en la bibliografla del ramo para la ohtenclon de oxa-
'zollnas arlladas. A51,-por egemplo, se parte del dcido oxi-
carboxilico arométlco que corresponde al compuesto oxayoli—
nico deseado, se transforma el acido carboxillco en su eta-
nolamida, se intercambia el grupo hidroxilo ‘de ésta por c10~
ro; por eaemplo, medlante_reacclén convtrieloxuro de fésfo-
ro, y.se-trata'el producto’ obtenido con un dleali débil, COT
lo que se forma el'anillo‘oxazolinico. En'elisiguiente ejemt
plo 1% se.describe con nds detalle 1a obtencmén de uno de
los compuestos oxazollnlcos.. '

En las hojas de férmulas que figuran en el anexo, se

componentes azoicos conforme al invento, que se correspon-
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den con las férmulas 1 a 13. En ¥as hojas de férmulas se
han indibado,'para mejor caracterizaciéh de los compuestos,

sus puntos de fuslén y tambien los puntos de fu51dn de las

etanolamidas empleadas como sustanolas de partida..

' Los compuestos 0xazolinicos pueden llevar en el anlllo
aromatioo R, en ealldad de sustitujentes, por eJemplo meti~
lo, etilo, propilo, 1sopropilo metoxilo, etox1lo, .¢loro o
bromo.. AJ . ;"7 vj' R ":§ ,

Los~ compuestos oxazollnlcos a emplear, penmlten la ob-
tenclon.de copias hellograficas con dlstlntos tonos de co-

1or que; por una parte, dependem del tipo de anlllo aromd-

tico Ry, por ofra parte, del nimero de los grupos hidroxi— _

| 1o exlstenmes en.el amlllo arométlco. Se’ obmlenen copias he

llograflcas con.tonos de colox am?rlllos al emplearse com-

puestos,'en 1os que el sustltuyente R es. un anlllo benzéli-

ecoynm f,T. En presenclg de.dos ‘grupos hidroxiwéq —‘2),_se

e

pueden producir coloréntes émarillos rojizos 0 violeta roji4
2os. S1i R es un anlllo naftallnlco, entonces .se produce un.

tono de color mds oscuro, tirando al violeta a7u1ado hasta

el azul neutro. EX procedlmlento en el que se emplean los

compuestos de copulacion en 1os que R es un grupo naftalini-

_ co, trae consigo un progreso mnuy - notable, ya que permlte ob4

tener copias -en un azul nuy fuerte con un material 00p1at1~

Vo' muy re31stente durante el almacenamiento. Si se emplea a

la vez un’ componente az01co que dé con el compuesto diazoi-

co un colorante amarlllo de buen efecto cubridor, ¥ emplean-.

do. un portador de capavtransparente, se obtienen copias que
puedenaser utillzadas muy bien como or;glnales intermedios.

' Los componentes muestran .una energla de copulacion re-

V'gular, de- modo que es p031b1e fabrlcar umn material para co-

Y ese. @
R L
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- el procedimiento semihumedo.‘ _ﬂ' -

“asi ‘como ho jas de poliester. k1 procedimlento no estd limi-

" cos O transparentes, asi como tambien hoaas de material sin

capas, tales como agentes preventivos contra el amarilleo,

»

. qensibllizadoras.;

‘tado en cuanto a la selecc16n entre los portadores de capa

decidos o sales acldas, son: los ¢omponentes azoicos a empleap

pias heliovréficas, de dés’compohentes-y para-el revelado
én seco, que se conserva muy blen almacenado. Lligiendo ade-
cuadamente los dlazocompuestos, en es peclal 10s dotadds de
gran energia de copulacién, son los compuestos bien apropia
dos tamblen para la confec016n de coplas hellograflcas por
Los componentes”aZOLcos ti@ﬁen u@ caracter débilmente
bﬁsico'y;son'més>o ménosvbien-solubleé er dcidos inorgdni-
cos ¥y tamhién’en dcidos qrgéniéos.‘En combuestos'peorlsolu—
bles,'es'ventajoéo agregér-é las éoiuéioﬁes écﬁBsasidisolveTr )
tes orgdnicos polares, prefere@temente alc&hol. La adicién
de disolventes- orgdnicos es heeeéaria,'cuando-como portador
de capa se emplea urn mater1a1 hidrofobo, por ‘ejemplo, ace-

tato .de celulosa, papel revestido de acetato de celulosa,

'

conocidos Asi, por ejemplo, se pueden emplear papeles opa-

tetlco, en cali&ad portadores de capa.

‘ Con las adlclones usuales en 1a dlazotlpia para las

de acuerdo con el,invento'b;en tolepables en las soluciones
" Como dlazocompuestos son apropiados,. tanto compuestOS
“de copulaclon energica, tales como 10s dlazocmpuestos del
1~am1no~4~benzoilamino-2 5 dletoxibenzol
1-aminp-4—[4'-e?oxifen;l7-2,5-@1e§ox1fenol'
'1-amino-4-tblﬁilmercapto—2 S—dimetoxibenzol

1 am1no-4-morfolino-2 5—d1butox1benzol

1 am1no-4-fen11am1no-benzol,‘
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" mizada -con.una soluclén de

"plameo. -

como tambiép-lbs compﬁeéfos‘p—aminodiaioicos con Atomo &e
nitrégenb terciario Eésico} embleados fradicionélmente en
1d fabrica016n de capas de dos componentes, por ejemplo, ‘los
dlazocompuestos del oleal

-1—am1no—4—d1et11am1no~benzol - - '5ff§;?f:-‘

, 1—amino~4 (N#etil—NAm-oyietil—amlno)—benzol
—amino-4-morf011no—2 S«dletoxlbenzol..

En los e jemplos siguientes se~corresponde 1 pafté en
volumen con 1 ml, cuando como parte en peso se tona 1 g. Lag
'formulas 1nd1cadas se refleren a 1a hoaa de formulas adjun-_
ta. - B ' '

Ejemplo 18 . C |
Un papel soporte hellogréflco prov;sto en una cara de

una capa de acetato de celulosa, se recubre por la cara bart

5,0 partes en peso de a01d0 citrlco

. 5,000 w {:" rﬂ'A'de la sal de cloruro de cinc del
) :'th . ..: - diazoconpuesto ‘del 1-amino-~2,5-di-
: butoxi-4-morfolino—benzol

4,0, 0" "ﬁfff“i'-del pompuesto de la férmula 8, la
e ‘_2-[2'-h1drox1—naftll(3 )7~oxazoli-
‘... nma : .

,30;0'partés_énrfblumep_de'agua’

: ;45}in ..o » ‘ti'"'A ‘de isapropanol
i 'i5,0?;4f¢ B ,}de-glicolﬁohometiléter v
5 b,_. @~  weooooom '4i§é éC1do férmico.,’ '

‘Bl papel copiatlvo asi obtenldo, se caracteriza por su
buena estabiliﬁad durante e1 almacenamlento. pronlendo el
papel sensibllizado y revelandolo con gas de amoniaco, ‘se

bmlene una copia con llneas azules neutras, ‘sobre fondo

A EEEIN

Ene 1ugai-déi;papel sopprte,heliogréfico;gigﬁgp, se em-
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_ metox1—2'-hldroxi—naftil(3 )7—oxazollna, o bien el compues-

gulente.

.1u016n acuosa de etanolamiﬁa al 30% sobre 202 pﬁrteq en peso

'la reacclon amarllla clara, a la que se imcorporan 2000 par-

_desde agua. para su purlflcaclon. Su punto de fu91on es de

-cidn, se sigue agitando todavia adurante séis horas, mientras

pleé tambien.un papel soporte haaxgréflc@ transparente, pro-
visto de une capa de acetato de celulosa. Se obtienen con é]
copias oanliﬁeas azules fug;tes,-sobre fondo 1incoloro.

8i en iﬁgér_ del compug{sto de '-‘1;; férmula 8 se emplea el
oomnuest6 con 1a férﬁula'ii, 1la 2—[?'.éfédiﬁidroxi—naftil4

(3 )7-oxazolvna, 0 el compuesto de 1la formula 12, la 2-/8'~

%o com la férmuls 13, la 2-[6'-bromo-2'-hidroxi—naftil(3 -
oxazollna, entonces se obtlenen resultados igua1mente buenos

E1l compuesto de 1a férmula 8 se obtiene de 1a manera 8i-

Se prepara por 10 pronto 1a 2—hidroxi 3—naftoetanolami—

da, para lo cual se- vierten 270 partes en volumen de una so-

de éster metilico del 4cido 2ehidrox173-naftoicq (punto de
fusidm: T4°C),'dalenténddse durénte'cuatfo'horaq a una tempeq

ratura de bafio de aceite ‘de 130 c Se produce una mezcla de

tes en volumen de agua, y 100 parteq en volumen de a01do clor-
nidrico al 32%, cristalizando con ello la- etanolamina forma-

da. Los cristales se extraen por ‘suceidn y se recrlstalizan

145~ -146°, - .
' La etanolamlna as{ obtenida, se transforma entonces en
la’ 2-hidroxi—3—nafto-B—cloroetllamida, para lo cual se suspel ‘
den 23 1 partes ‘en peso de 2—hidroxi-3-naftoetanolamida (se-
ca a 120 ) en 250 partes en volumen de benzol absolutamente
seco, ¥y se agregan a_gota§_14 partes enwpeso de cloruro de

tionilo, agitandb-e hirfiendo. Pafa complementar la clora-
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. La mezcla se deja enfrlar, y el sedlmento amar111o se separa

'del llquldo medlante succlon ¥ se 1ava con gasolina. El pun-

'ras. Entretanto se produce el cierre pretendido del anlllo,

preelpitando el compuesto oxazolinico con ello formado. Pa—

Jhruto as{ obtenido se crlstaliza desde metanol, agregando

"dal, se recubre con una soluclon de

hierve la solucién, cor 1o que escapa cloruro de hidrégeno.

to. de fu31on ‘de” la cloroetllamlda ohtenlda es ‘de- 171 %.

Para la transformaclon en 1a 2-[2'-hidroxi—naftil(3')7u
oxazolina, se pulverlzam 13 partes _en peso de 1a 2-h1droxi—
3—nafto-B-cloroetilamida, ¥ se. incorporan a una solucién de
40»partes en peso ‘de acetato sédico (anhidro)'y 100 partes-

en volumen.de ,agua. Se 51gue agltando durante otras dos ho-

Y

ra - su purificaclén, se le extrae por succlon, y el producto

un poco de una solucién al 10% de acetato sédico. Ll com-

: puesto oxazolinico obtenido representa un producto casi in-|

coloro, bien,cristalizado, cuyo punto de fusidn es de 154 .

Ejemplo 2@ : e f'_" - r‘- ,-' :
- Un papel soporte hellograflco blanco, prov1sto de una

mano previa de acetato de p011v1nilo v acldo sillclco coloi-

4 0 partes en peso de. écldo citrlco

3,0 9*__-? v ge éc1do borlco
. 4;0_3;?fw; "owo de tlourea
”;j,o’Ei e fde la sal. sodlca del Aecido nafta—

i U0 1ine1,3,6- trisulfénico .

"4}1,015 ﬂ:;{[?} .M . de la sal doble de cloruro de cinc
) R ~ .~ _ del diagocompuesto del 1-amino-2, 5w
Idletox1-4-morfolino—benzol

_'.1,2’f;" IR L?- del oompuesto de la férmula 6, la
T 2~(3',5'—dlhldroxi-fenil)oxazolina,y

4 0 partes en volumen de écldo clorhidrico concentrado

en 100,0 " » -de agua,
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. no=4 -~ (N-etll-N-oxietil—amlno)-benzol, entonces obtienen con

compuesto de la formula 5, la 2-(2',4'-dihidroxi—fen11)-oxa—

_plea la sal doble de’ clorurovdg c1nc,del~diazocompuesto del
. 0 ’ . ] ) .

Com el material heliograflco asi fabrlcado, se obtlenen co-
plaq en tonos pardos, sobre fqndo blanco._

61 en lugar ‘el diazocompuesto arriba indicado se en-~

plea la sal de cldruro de cinc del’ dlazocompuesto del 1-ami

tonos pardos oscuros, y empleando la sal doble de cloruro de
cine ‘del &iazocompuesto de1’ 1-amino-3-etoxi-4-(N N—dietil- '
amzno)-benzol, coplas com tonos roaos tlrando a violeta.

Resultados 1gualmen¢e buenos se conqlguen empleando el

zolina, o el compuesto de 2a formula 7, la 2—(4'—bromo-3'
5'—dihldroxi-fenil)-oxazolina, en lugar del compuesto de. la
férmula 6o - A ‘
Ejemplo 39 .
- Un papel soporte hd&ograflco blanco provisto de una ma-
no previa de acetato de polivinllo y écido silicico coloi-

o -_'. . .
dal, se recubme con una solucion a- baae de';-»'“

ik

4,0 partes en . peso‘de écido citrico :

© 3,000 " j"" >1 " de écido b6rico » _
' 6,0 "_i};» f’:”»_de sulfato de aluninio
. 1,0 - ?f)i_" S ge la sal doble de cloruro de cinc

del diazocompuesto del 1-amino-2,5-
dimetoxi-4-toluil—mercaptobenzol

. 1,0 voe ger compuesto de la férmula 2, la 24
: S (3'-hidroxi—fenil)oxazolina y
S 4,00 v de écido clorhldrlco concentrado en
1100,0 " de agua.

Después de éxpuesto el pépel"sensibilizada asi elabora-
"do, y una vez revelado con gas de amoniaco, se ‘obtienen co-
pias com 1ineas amarillas, sobre wn fondo blanco puro.

Si en lwgar ‘del diazocompuesto méq arriba citado se em-
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‘1-aminn-2,Sfdietoxi-Q—bénzoil~aminobenzol,”entonces se ob-

fsecéndose & continuacién. Se obtiene un papel copiatlvo pa-| . |

ra el procedimiento semihumedo. Después de expuesto hajo un

‘siguiemte':.sfi

L P S -
PARARNAAR v v - .

10 -

tiénen cbpias del mismo tonc de color. - ) ‘ :
Resultados igualmente “buenos se consiguen empleando el ;
compuesto de 2a rérmile 1, Ia 2- (2'-h1droxi~fenil) oxazoli-|
ns, el compuesta de la fhrmula 3, la 2-(4'—met11—2'—h1droxi- ;
, fenll)—oxazolina, oel compuesto de 1a férmula 4, la 2-(4' 5
metoxi—2'-hidroxi-fenil) oxazolina, en lugar~del compuesto E

de la férmula 2. {5 ;,h ﬂ:‘inf’f'_ o  1->377;;ff' o
. Liemplo 42 .;A; | :f;" L - f'  ‘;5t}~ﬁf - ;
o Sobre un papel soporte heliograflco blanco'provisto de :é
'una -manoc previa de acetato de pollvinilo y'écido silmcico ?
.700101da1, se aplica una soluc16n de, . "l ;_;ff' o, {
o - 0, 6 partes en peso &e éci&o cltrico “‘ - .
355 q'?f‘_;9 ff "- de écldo bbrico y 13? .' ,-' ?
Z,Offi"j ;5“',::"a;de1 sulfato del diazocompuesto de]'.g

: .Y . {-amino-2, 5-dietoxi-4-(4'-etoxi-
. . SN };fenil)-benzol en .

100,0. partes.em.volumen de agua, . :f; ;:..: i '1%

clisé transparente, se emplea para su revelado Ia solucion

- LT
c e

'“;24 o partes en: peso de citrate trisodico

PR R S

L 2,0 ",-"ﬁa;.ﬂ;;de fosfato. trlsédico fi: "

T Soge '.‘.;’ : “ :
o2, 0;._ SewT o ge borato sédlco :
RO T A S .
ﬂ~_124 03*;?] L B 1 tiourea o g i

',:"Ef: ”i;de dcido 1- isopropilnaftallnsul—

. ‘fénico (sal sédica) 7 :
B B J“Qt:'ﬁ:idel compuesto de la férmula 9, la|
o T 2-[6'-'1droxi-naftil(2' 7?oxazo- :
A RERSEE Sl lina, ¥y :
v ... 10,0 partes en volumen de gllcolmonometiléter en. :
",_f1ooidh7ﬁf]§’1f'fAl de agua. Lo i

b i e ey gy m e nw i e o N
Rt E T MR AP I SR S IR R N S 8 "Vl"" u‘ CECR SR L
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Se obtienen copias heliogréficas con lineas .rojo vio=- |
r .

leta, sobre fondo blanco puro. ‘

Resultados igualmente buenos se obtienen empleando la
sal doble de. cloruro de cinc-del diazocompuesto del l-amino-
2 5-dletoxi—4-toluilmercaptobenzol en 1ugar del diazocompues
to mds arriba citado. - ' |

En la solucién dei'révelador se puede emplear también
el compuesto de la f6rmula 10, la 2115'-metox1-2'—hidrox1-
naftil(3'27¥oxazollna, en Iugar del compuesto de la férmula

' c * Punto de fusién

, S . - Punto de - de las etanola~
Numexo . Formula .-_:: ._fusién - midas de partidal

0): 1

| Hgl-Salz-

2. .m0 “ 1008
C -~
Nougr.

¢ o
4o - e1-82a -




-12 -

L : Punto de fusion -
"Punto de de;las ebanola~- .
fusidn midas de partida :

ul

.

‘ Ai,2dO-2OlQV,f?fti-lﬁ?Q?.s' ;

5 .' '.qé; : . §
6 _;fVﬁ'.f d//N-CHZ K 215-2162 | :
10 R \\O'CH2~;;ff S "ftvjﬁ??" :
e OH . o T ;

233-2350 ¢ . 1769 .
e (Compuesto diace- \
TroaeT 4 toxd)

[ .

20

-
.

o e ey e

25

30
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Punto de fusién _|

* % Punto de- “de las etanola=

Nfmero - Eérmwla = . ‘fusién - midas de partida
o ) ! o a T B o .':.

oH

n o | A fon i 2052068 [ 18A-185¢

g O.CHélﬂjg; .

OH ) rele - .

12 ogmy <+ UAzsagse 7 3a0-u4te

O" H2 "":-
13 o in:18se 7' 210-2130

. * . : .-, ] . ‘

En resumen, 1a Patente de Ihmencidn que se solici-

.ta, recaera sobre las slguientes.

" = REIVINDICACTIONES - .

1. Un procedimiento de diazotipla puesto en practl-

‘ca mediante la utilizacién de un compuesto hidroxilo como

componente azoico, compuesto en el que un grupo -bésico hete
rociclico - esta 1igado ‘g un grupo aromatico, caracterizado -
porque - como componente azoico se emplea un compuesto de la

f6rmu1a A

. il
]
. B

en 1a que .

R es un. anillo benzolico o naftalinico, y

o

: n es igual a l o 2,

LI NI 2

T i A S T
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alcoxl .0 halégeno.__;- . Coe 1"7'7 S

. _,14__ . ) '

pudiendo R estar sustituido, ademés de con uno o ambos gru-

pos hidroxilo ¥ el grupo oxazolinico, también con alcohilo,

. 2. Se reivindica por ‘Gltimo como obaeto sobre el que

ha de recaer la Patente de Invenclén que Se solicita { "UN
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