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Este invento se refiere a un material
diazotipo y, de acuerdo con este invento, se pro-~
porcionan sales de diazonio sensibles a la luz, de

férmulae general,

(3 .Ri /32
N
(HO)m._ (CH2)n... 0
X
N¥

en la que Rl ¥y R2 son igusles y significan grupos
aralquilicos que pueden, o no, contener un substi-
tuyente haldgeno; X es cloro o bromo; n es 2 0 33
mesl, cuandon es 2, ymes 1l o 2, cvando n es 3,
e Y es el anién de un deido.

Los materiales diazotipos sensibilizados
con una sel de diazonio de esta_férmula general, son
especialmente adecuados para producir capas sensi-
bles a la luz en ldminas que pueden revelarse con
un revelador débilmente dcido o débilmente alcalino
de floroglucinol. Estos materiales retienen la carac
teristica de elevada sensibilidad a la luz de los
compuestos diazoicos que contienen un grupo alcoxi
en posicidén meta respecto del grupo diazo, pero acu-
san mejor estabilidad y solubilidad, en los compues-
tos diazoicos sencillos meta-alcdxidos.

Los compuestos diazbnicos de la férmula
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general siguiente, se conocen por la Memoria de la
Patente n? 867,630,
(2) R, R

NzY

en la que Rl Y 32 son grupos aelquilo , Hidroxial-
quilo, cloroalguilo o aralquilo; R3 es un grupo
alquilo o aralquilo, X es fldor o cloro, e Y es el
anién de un 4eido. '

No cubiertos por esta férmula general,
existen compuestos en los que el substituyente R3,
es un grupo hidroxialquilo, y es en estos compues-
tos, que contienen un grupo metahidroxialquilico
en el grupo diazo, en los que los Solicitantes han
comprobado que posee oaraqteristicas de solubilidad
muy convenientes.

Una ventaja de los compuestos diazéni-
cos de férmula general (1) es que el grupo 0 grupos
hidroxi de la cadena lateral, en posicién meta res-
pecto al grupo diazoico, hace que este compuesto
diazoico sea mas soluble en agua que el compuesto
correspondiente sin el grupo o grupos hidroxilo,

El efecto de contener un grupo hidroxilo en esta po-

sicién, seria, normalmente, que el tinte resultante
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formado por revelado con un revelador diazotipo,
no seria resistente al agua, restringiéndo esto
su empleo para log fines normales de un componen-
te diazotipo. Al contener dos substituyentes ben-
cilicos en el grupo amino, se obtiene un efecto
insolubilizador por la substitucién del dibencilo,
¥ ‘el tinte resultante es resistente al agua.

Con preferencia, los dos substituyen~
tes son iguales, por sjemplo bencilo, dado que la
substitucidn de dos grupos idénticos en el grupo
amino, en posicién para, respecto al grupo diazo,
es una operacidén mucho mas sencilla que la substi-
tucién de dos grupos distintos. La disubstitucidn
puede llevarse a cabo en una operacidén, y la des-—
tilacidén del producto no es necesaria. Sin embar-
g0, la produccidn del diazocompuesto es mucho més
econfmica, ya que la destilacidn costosa y lenta
en vacio, u otro método de purificacidén necesaria
si se introducen substituyentes distintos, se evi-
ta, Cuando se lleva a cabo la disubstitucidén, el
producto cristaliza de la solueién, en una condi~
cidén suficientemente pura para llevar a cabo la
ulterior operacidén, sin nueva purificacidn.

Cuando se introducen dos grupos dife-
rentes, tales como metilo y benecilo, es corriente
bencilar primero el compuesto diazoico, destilar .
fraccionadamente los productos y luego metilar la
fraccidén monobencilica, seguido bien por destila-
cidén fraccionada o por recristalizacidn.

En vista de la facilidad de prepara-
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cidén, es conveniente utilizar el compuesto aminico di-
bencil substituido, pero en muchos casos esto da ori-
gen a un compuesto diazdnico que es demasiado insolu-
ble para el empleo. Es el efecto solubilizador del

5. grupo hidroxilo de la cadena lateral, lo que hace que
el compuesto diazoico dibencil aminico substituido sea
aplicable para el uso.

Las sales de diazonio de este invento, pue-
den hallarse presentes bien en forma de complejos con

10, cloruro de cinc, cloruro de estalio o cloruro de cadmio,
o como sales, por ejemplo el fluoborato o el sulfato.

Se obtiene otra ventaja mediante el empleo
de una sal estabilizada de cloruro de estafio, dado que
es suficientemente soluble en soluciones acuosas para

15. emplearse a la concentraccién necesaria para la formu-
lacidn de los materiales tipo diazoico, a diferencia de
otras sales, la sal de estalio no precisa ulferior es-
tabilizacidén con, por ejemplo, la sal sédica del deido
naftaleno-l, 3, 6-trisulfénico, para permitir que la

20. base revestida tenga una duracidn satisfactoria en al-
macén, Al utilizar cloruro de N, N-dibencil amino-2,
(2-hidroxi etoxi)~5-clorobencenoc-4-diazonio, la sal de
estafio estabilizada puede emplearse con solamente la
adicién de un 4cido orgénico débil, para la estabili-

25. zacién. La adicidn del dcido naftaleno-1,3,6~trisulfd
nico, que puede dar lugar a la precipitacidén de la sal
diazdénica, se evita por este procedimiento.

Los Ejemplos siguientes sirven para aclarar
esle invento:

30. EJEMPLO I - Un soporte normael de diazotipo, revestido

e s o e st g s e s
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con una solucidn acuosa que contenia, por 100 partes
en volumen de agna, 7 partes en peso de N,N-dibencil
amino-2, (2-hidroxi-~etoxi)-5-cloro-4~3iazo benceno en
forma de la sal doble de cloruro de estaio, 1,25 par-
tes en peso de dcido citrico, 2,5 partes en peso de
urea y 2,5 partes en peso de emulsidn de acetato de
polivinilo (Vinamul N. 9125), El papel se secd des-
pues éel revestimiento.

Despues de exposicién a un positivo y re-
velado con un revelador de floroglucinol débilmente
dcido, el material proporciondé una imdgen con denses
lineas negras, resistentes al agua y de matiz consten-
te. .

El compuesto diazdénico, N,N-dibencil amino-2,
(2~hidroxi etoxi)-5~cloro-4-diazo benceno, se prepard
como sigue: se hizo reaccionar 4-cloro-2-nitro fenol
con 4cido acético para acetilar el grupo fenol a fin
de dar acetato de 4~cloro-2-nitro fenol.

Este se redujo, con polvo de hierro y 4ci-
do clorhidrico en alcohol acuoso, a 4~cloro-2-acetil
amino fenol, con emigracidn del grupo acetilo desde el
grupo fenol al grupo amino. El grupo fenol libre se
hizo reaccionar a continwacién con 2-cloro-etanol pa—
ra introducir la cadena lateral hidroxi etoxi. Esta
reaccién se llevl a cabo calentando el 4-cloro-2-acetil
amino fenol, sometido a reflujo, con una solucidén de
alcohol etilico y 2-cloroetanol, con la adicidn de hi-
droxido sédico. El grupo acetilo se separd sometiendo
a reflujo el acetato con dcido sulfirico al 50%, dilu-

yendo con agua después de terminar la reaccidn y el



5e

10.

20,

25,

30,

337834

producto se neutralizé para obtener 4~cloro-2-amino-
(2-hidroxi etil) fenol.

El grupo amino se dibencildé por suspen-
sién de la amina en una solucién acuosa de bicarbona-
to sédico y adicidén del eloruro de bencilo mientras
se calentaba y agitaba. Se formé un aceite que se cria~
talizd al enfriarse. Se 1llevé a cabo la nitracidén por
adicidén de dcido nitrico concentrado al compuesto di-
bencilico disuelto en una mezcla de dcido acético y
agua. El nitro-compuesto se redujo a continuacién a
la amina, y se diazotd, E1 diazo-compuesto se aislé
con cloruro estdnnico,

El compuesto diazbénico preparado como e
ha descrito se adapta de modo admirable para el em—
pleo en un componente de revestimientos semi-secos de
diazotipo, para ambos reveladores, débilmente acidos
y débilmente alcalinos, de floroglucinol, proporcio-
nando una imdgen negra neutra y densa con los prime-
ros y una imdgen marrén con los uUltimos. ELl compuesto
diazoico es también especialmente Util en la impre-
sién de proyeccidn, dado que por el color amarillo
intenso del compuesto, el tiempo preciso de exposi-
cidn puede obgervarse visualmente. Esto no se congi-
dera ser una limitacidn de este invento ya que el
diazo-compuesto es bastante adecuado para la impre-~
sién del diazotipo en contacto con una hoja princi-

pal.

en el ejemplo 1, se empled una cantidad equivalente

del compuesto N, N dibencil amino-2 (3 hidroxi propo-
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¥i)-5 cloro 4~-diazo benceno como sal doble de cloruro
de estefio. Ia capa sensibilizada obtenida utilizando
este compuesto, proporciond resultados exactamente
iguales & los conseguldos en el ejemplo 1.
BJEIFLC 3 ~ ®n lugar del diazo-compuesto utilizado en
--------- el Ejemplo 1, se empled unz cantided eyui
valente de N, N dibencil amino-2 (2:3 di-
hidroxi propoxi)-5 cloro 4~-diazo benceno cloruro de
estaﬂo; gal doble. ILos resultados obtenidos fueron
virtuslnente igusles a los del Ejemplo 1.

¥ O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asl como la manera de realizarlo en la prdc—
tica, debe hacerse constar gue las disposiciones ante-
rioraente indicadas gon suscepiibles de modificaciones
de detalls en cuvanio no alteren su principio fundamnen-
tal, Tewbién se hace congtar que el invento correspon
de a una solicitud de Patente presentada en Inglaterra
con fecha 11 de marzo de 1966, bajo el n¢ 10910/66,
acogiéndose por tento a los beneficlos que conceden
los Convenios Internscionales con vigor, siendo 1o gue
constiltuye la esencia del referido invento, ¥y por lo
que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en g
paile, gobre:"Procediniento para la preparacidn de mate
rial dlazotipo de J-componente"; curacterizéndose por
lo siguiente:

18,~ Procedimiento para la preparacidn de
uaterial diazotipo de l1-componente, carzcterigado por-

que en- una capa sensitiva a la luz de dicho material,
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se incorpora un compuesto de diazonio de féramula

generals

(HO)m(CHg)r.l—.O

X

N2Y

en la que R1 = R2 = grupos aralquilo gue pueden 0 no
contener un sustituyente haldégzeno, X es c¢loro o bromo,
n es263, m eslcumndon=2,ym es 1062 cuan-
don=3,¢e Y es el anién de un 4cido.

28 .- Procedinmiento, sestn la reivindicacién
18, caracterizado porgue z la citada capa sensitiva a
la luz de dicho material se incorpora un coupuesto de
diaszonio constituldo por la sal doble del citado com-
puesto de diazonio y wna sal metdlica.

38 .~ Procedimiento, sextn la reivindicacidn
28, caracterizado porgue como sal metélica se incorpora

ung sal elegida del grupo consi tente en cloruro de

cine ¥y cloruro estdmnico.
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