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1a velocidad de copulacidén, la estabilidad térnica, la com-

mente Ya fotosensibilidad. Un gruvo alcoxi adicional en po-

coxi reduce nenos la fotosensibilidad, pero en cambio actia
también de riodo menos estabilizante sobre el .diazocompuesio

oue wn grupo alcoxi.- .

. 1levan un grupo amino secundario acilado, en posicidn meta

El in%ento se .refiere a nuevoé cdmpuesfos e benzoldia-
zonio derivadcs de 1a p—feniléndiaminé diazoteda unilateralt
nente, as{ como a su utilizacibén como compuestos fotosensi-
tivos en la diazotipia.

Los compuestos de benzoldiazonio que llevan en la no-
sicién 4 cdn re§pecto al grupo diazonio un gruno amino ter-
ciario, son emnleados ya desde hace bastante tiempo en la
diazotinia como sustancias fotosensitivas. Otros sustituven-
tes en el anillo benzdélico infiuven en la fotosensihilidad,
patibilidad con estabilizadores o componentes copulativos,
y'la‘sdlubilidad de los diazccompuestos..

Asi, por ejemplo, es sabido que un grupo alcoxi en DO~

sicién meta con respecto al grupo diazonio aumenta . fuerte-

sicidn orto con respecto 21 grupo diazonio, si bien dismi-
nuye la fotosensibilidad, aumenta'eﬁ cantio la estabilidad
de los compuestos.

Ur: 4tomo de haldgeno en posicidm orto con réspecto al”

grupo diazonio y en posicidn para con relacidén al gruno al-

bLiemAs de estos grupos de compuestos, corocidos va dest
de hace. bastante tiemno, se han descrito recientemente com-

puestos que en posicidm orto con resvecto al gruno diagonio

un grupo éter o un étomo de halégeno ¥, en posicidn para,
. ) 3 ‘ ) L3 . ]
un grupo tioéter, fenilo, acilamino, triacinilo o sulforemil

do (DES ne=* 1,256.065 ¥ 1.251.656, vatente helera ne 742,878
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- dad demasiado escasa,

descritos en la pétente adieional francesa ne 03.482. Estos

dos, puesto que con ellos se puede elevar la velocidad de

vos compuestos de benzodiazonio que a la par de poseer una

. -
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v patente briténica n® 1.064.129). Estos compuestos son bast

tante estables, pero en cambio presentan una fotosensibili-
Una mejor fotosensihilidad 1la poseen los compuestos

compuestos llevan en posicidn orto con respecfo.al gruno
diazonio un grufo acilanino, en posicién Para un érupo and-
no tercisrio, ¥y un gruno ariléfer en posicidén meta con re-
lacién al grupo diazonio y en posicidén para con respecto al
grupo acilamino.

Lo mismo ocurre con los compuestos de la patente btri-
ténica ne 1,082,880, que llevan un grupo &ter v el grupo
acilanino en posieién orto uno respecto al otro.

Compuestos con alta fotosensibilidad@ son muy solicita-

calco. Adenis se pretende hoy en dia sustituir las ldnneras
de mercurio en la parte de .exposicidn de méquinas de co-
piar vor tubos fluorescentes o ldmparess especiales que, no
o%stante, gon por lo general menos luminosos. En este oaso
es esrecialmente fevorable compuestos ﬁltamente fotosenéi-
tivos. . B |

Ia misidén del invento ha consistido en encontrar nue-

estabilidad igual de buena ¥y una ectividad fuerte de copulat

2]
e

én, sean aun més fotosensitivos que los conocidos hesta
ahors. 7

E1 ohjeto del inverito son. cempuestos de benzoldiazoxnio
derivados de la p—fenilenﬁianima diazotada unilateralxeﬁte,
nue estAn caracteriza&os nor la férmula reneral I (périna

19), en la que significan:
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. R4 ¥ Ry, Tadicales alcohilo,'éciloxﬁalcohilo o aral

cohilo, o bien, junto com eldtomo de nitrd]

geno, un radical heterociclico;

R3, un radicel alcohilo o alcoxiéicohilq;~
R4, un radical aralcohilo, cicloalcoﬁilo o al-
. : _ cohilo, eventualmeﬁte sustituido este ﬁlfiw
mo; _ _ -
-RS" un radical alcohilo, afiio, aralcbhilo o.
eicloalechilo, |
X, el anidn del diazocompﬁesto, ¥
n, ° 0561 '

Los diazocompuestos conforme 21 invento se cerpcteri-—

zan, frente a los compuestos conocidos, por unz meyor foto-

sensibilidad, a la vez que por una alta actividad copulati-

~va ¥ buena estabilidad térmica.

En la comparacién de los compuestos conforme al inven-
to con los compuestos isdmeros de la patente tritdnica nv©

1.082.889 v los compuestos de la patente francesa n® 93,482,

- muestran sorprendentenente los nuevos compuestos un aumento

notable de fotosensibilidad, al mismo tiemno cue son igual
de buenas las restantes propiedades,

Preferentemente se utilizar los compuestos conforme al

_invento en rmaterial de diazotipia de un sbélo corponente. s

te material nuede ser revelado con soluciones de revelador
alcalinas, o también en solucidén "tempdn" débilmente dcida.

En combinacidm con azocorporentes de copulacién lenta, pue-

“den los compuestos conforme al invento ser utilizados tam-

- bién en materiales de diazotiria de dos comnonentes, aue se

i
revelen con vapor de amoniaco o mediante calentamiento.

En los compuestos conforme al invento pueden Ry ¥ R,
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ser cada uno de ellos un radical a1cohllo, aralcoh11o )

-

aciloxialcohilo, empledndose preferentemente radicales al-

eohilo con 1 a 4, y radicales araleohilo con 7 a 10 4tomos

" de earbono. Si R1 ¥ R2 forman junto con el 4tomos de nitré-

geno un anillo heterociclico,_entonces puede ser éste, por

ejemnlo, plrrolﬁawna, n1n9r1dﬂna, plneraclna N—alcohilpl-‘l
peracinma, tiomorfolina, morfolina o hexametllenlmina v, é 7
su vez, estar sustituido. La forma de actgar estos radica-
les en 1la dwazotipla, es en si conocida. -

k1 radlcal R3 es un radlcal alcohilo, que puede e%tar

-sustituido.” También aqui es en si conocida-la influencia de

la 1ongﬁtud del‘radical alcokilo, Por lo, geﬁeral tiene Rf'
1 a 6 4dtomos de carbono. Lgemnlos de radlcaTes a1coh11os R3"
quqtltu*dos, se han.descrito en las natentes alemanas s
1.226.879, 1.749.682, 1.949.685, 1.289.425 y 1.289.756. Co-
rno sustituyentes se prefieren grupos aleoxi.- ’ ‘

.El'radica} acilo CO—On—R5 esté deriva@o; bien sea de-
un semiéster del dcido carbénico (n= 15,'produciéndoae con
un 4tomo de aminonitré geno un agrupamiento uretano, o hien
de un dcido carboxilico alifético o arométibo-(_n = 0). Tos |
compuestos con el agrupamiento uretano son generalmente al-
go mds estables. | | -

R, r Rc pueden ser radicales aleohilo, cicloaleochilo o

5
araleohilo. Preférentemente se emplean gfupos aleohilo con
1 a 4, grupos aralcohilo con 7 a 10, ¥ grupoé cidloélcohiio
con 5 a 7 dtomos de carbono, R5 puede ser también un radi=-
cal arilo, p}eferenteménte un radical fenilo., Tos radicales|
" pueden ésfar‘también'sustituidos,'pféférehtémgnte

R, v R

4 5 .
enn grupos alecoxi, étpmos de haldpeno o grupos amino susti-

tuidos.




10

16

20

2

‘éspecial los previstos para un revelado nor via seni-hlme-

. da, pueden elaborarse preferentemente con compuestos en los

. N-alcohil-N-bencilamino, y R, v/o R5 grunos aralcohilo y'o

que estos efectos se sumen. En cambio disminuve la solubi-

_fluroborato, hexafluorofosfato, o bien como sal doble con

_ similares,

Los materiales de diazotipia de un sélo.componente,‘eq

que R,NR, representa un radical morfolino, acilpiperacino o

cicloalcohilo, pudiendo Ry ser también un grupo arilo. Los
radicales con seis y mds dtomos actiien interesantemente, en
cualquiera de las posiciones de Rqys Ry, R, -0 Re, de manera

aceleracora de la velocidad de populacién,.siendo exirago

lidad de 105.&iazobompuestos al introducirse radicales gran
des. L L - T
. . |

Para materiales de dos componentes, en cambio; son es-
'ﬁecialmente apropiados los compueatoé en lﬁs que los raéiu
célés citadoé mas arriba representén radicéles_alcohilo,
cdh preférencia grupos metilo, b en 1los -que él grupo R1HR2
es un radical pirrolidino,

X es uno de los aniones usuales en 1étﬁazotipia, cue

forman sales de diazonio estables. La sal de diazonio nuede

estar presente, por ejemplo, como cloruro, sulfato, teira-
cloruro de cine, tetracloruro de cinc, clorurs de cadnio Yy

" Bjemplos para compuestos de benzoldiazoniovcoﬁforﬁe al
invento son: -
1} Cloruro de 2-(N-metil-N-acetil-amino)-4-dimetilani-
no-S-metoxi-henzoldiazonio -~ cloruro de cine
- Pp 126° ¢

2) Cloruro de 2-(N-metil-N-etoxicarbonil-emine)-4~i-

2]

metilamino-S-metoxi-benzoldiazohio - ecloruro de cir
Fp 66° ¢ ‘ '
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3) Cloruro de.2- (N;cﬁclohele-NLacetll-emino\—A-‘1me—'

tilamlno-»—‘etoxl-benvoldlazonio - c1oruro de. cinc
Pp 139° ¢ ' o |
A} Cloruro de 2-(N;cwc1ohet1l-N—etor1c?rhonlleamwno) .

A-dlmetv1am1no-5-net0y1-ben201dlazonzo - cloru*o de

!

cine i

Fp 141° ¢

¥

. S)Tetrafluoroboratqrde 2—(N-béncil-N;etoxicarbonil—-

amino);Afdimetilamino-ﬁ—metoxi-bénzdldiazonio‘
Pp 14° ¢ _ o A,;

6) Tetrafluorcborato de 2-(N-bencil-ﬂ;etqxicarbonill-
amino)-4—dietilamino—S-metoii-ﬁenzoldiazohio?’

Aceite 7 o

7) Cloruro de 2—(N—metil—N—acetil—aminéTJA—[N—bencii—
N—(B-acet&xietil)-amin97—5-(Bamétoy -et ) enzol-] .
diazonio -~ tetracloruro de estafio. | |
Aceite_

8} Cloruro, de 2-(N-metil-N-acetil-amino)-A-pirrolidi-
no-5—metox1—benzold1azon10 - tetracWOruro de estafic

Fp 138 C

| 9) Sulfato hidrogenado de 2—(N—metiiAN-etoxica;bonilf

amino)-4-pirrolidino-5-metoxi-benzoldiazonio
Pp 135° ¢ |

10) Cloruro de 27(N—metil—N-benzoiI—aqino)—4-pirroi§di;
no-S—metoxi—penzoldiazoﬂio - eloruro de cine
Fp 1767 © '

11) Cloruro de 2-(N-metil-N-acetil-anino)-4-pineridino-
"5 metoxi-benzoldiazonio - tetracloruro de estafio

Pp 124° ¢
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12)

“Fpuec ST .

13}

,14f

15)

16)

nil-amino)-4-morfolino-5-metoxi-benzoldiazonio

- 17)

18)

19)

20)

- no)-4-morfolino-5-metoxi-benzoldiazonio

21)

nil-amino)-4-norfnlino+Smetoxi-henzoldiazonio

Fo 15 ¢

Aceite

Fp 112° ¢

. e ':1-’&;f,
386326 b

Cloruro de 2-(N;metil-N;acetil-amino)-4—morfolino—

»55metoxi—benzoldiazonio - cloruro de cine

Sulfato hidrogenado de 2—(N;met}l;y~etQxiéaghonil-
amino)-4-morfoliro-5-metoxi-tenzoldiazonio ‘

Fp 152° ¢ J '

Sulfato hidrogenado de 2-(Nﬁmetil-n-benzoil—anino)
4-norfolino-5-metoxi-benzoldidzonip

Fp 124° ¢

Sulfato hidrogenado de 2-(N-metil-N-feniloxizarto-
nil-amino)-4-morfolino-5-metoxi-benzoldiazornio

o - S
Fp 117" C T : |

Sulfato hidrogenade de 2-(N-metil-N-henciloxicarho}

Sulfato hidrogenado de 2-(N-metil-N-2cetil-arming)-
4-morfolino-5~n-butoki-ben;oldiazanio |

Fp 119° ¢ o -
Tetraflucroborato de 2-/N-(B-metoxi-etil)-N-ezoxi-
cﬁrbonil—an;ng?QA-morfblino—S:métoxi—benzeldiazgni
Cloruro de 2-/B- BAdietilanino~etil);N—acetil-a:if

no/-4-norfolino-5-etoxi~henzoldiazonio - cloruro

de cine '
Fp 107° ¢
Tetrafluoroboratolde 2-(N?ciclohexil—ﬂfacetil-axi-

Fo 124° ¢

. t . '
Tetrafluorotorato de 2-(N-ciclohexil-N-etoxicarto-

\T4
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Tetrafluoro“orato de 2-(N—benc*l—N—lsopronoy1c9r~
bonil—amino)-4~morfolino-5-metoxi-benZOLdiazonio
Fp 121° ¢ '
Tgtrafluoroboratd de,2-(N—bencil—N-etoxicar?énilw
amino)~4Lmorf01ino—S-metoxi-beﬁzodiazonio

Fp 156° C B

Clorurn de 2-(N¥-bencil-N-feniloxicarhonil-amino)-
A-morfoplino-5-metoxi-henzoldiazonio - cloruro de

cince

'Fp 1430 C

,25)

26)

27)

29)

Tetrafluorcborato de 2—/N—(ﬁ-féni1_é+§i)—N~etov{-
carbon11—am1no7—A-norf011no-S-metoxl-benzole1ezon1
Fp 157° © .
Tetrafluoroborato de ?-(NLmetii—N;étbxicarbonilJ
amino)-4-(3',5'-dinetil-morfolino)~5-metoxi-ben-
zoldiagénio .

Fp 126°

Petrafluoroborato de 2(N~bencil—N;cicloheiilbxicar
bonil-anino)-4-morfolino-5-metoxi-benzoldiazonio

Pp 120° ¢

) Tetrafluorotorato de 2-(N-bencil-N-cloroacetil-ami

no)-4-morfolino-5-netoxi-bhenzoldiazonio
Pp 139° ¢
Sulfate hidrogenado de 2-(N-metil-N-acetil-amino}-
4~(N-acetil-nineracino)-5-metoxi-henzoldiazonio

0
Fo ~ 10° C
Clorurc de 2-(M-metil-N-acetil-amino)-4- (“-n—+o il
sulfonilninéraeino)-5-metoxi-berzoldiazonio- ¢lo-
1 ' A

ruro de cine

Pp 224° ¢

1=
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31) Cloruro de 2-(N-netil-N—etox1carhonll—amlno\ A-(N-

p—tolilsulfonilpiperacino)-5—metoxi-benzpldiazonio -
“ eloruro de cine
Fp 201°
'432) 016rufo de 2-(N;metil-N-acetilQamino)-A-(N—p—cloro-
fénilsglfonilpiperacinb)-5—metoxi—£enzoldiazonio -
claro de cine ' .
Fp 221° ¢
33} Cloruro de 2-(N—metil-N;etoxicarhonil-amino)-d-(N-
p-clorofenwlsulion11ninerac~“o) G—meToy1—ben?o1dﬂa7
zonio - cloruro de cinc
Pp 202° ¢. . : :
Los puntos de fusidén se refieren a los corresnondiertes
nitrocompuestost qué todafia tienen que ser.feducidos g diad
zotados., f R | |
Para la preparacidén de los diazncomnuéstos gconforre 2l
-nvento se hace reacclonar l-cloro-s—nltro-?-amlno—?n"§o
con una amina ppimaria, para obtener 4-alcohilamino-5-nitro
2-amino—ahisol. 4 través de una reaccidn Sandmeyer se obtied
ne 4~a1cohilamino-S—nitro-z-cloro—anisél. La reaccibn si-
5ﬁiente con una. amina secundaria proporciona 4-alcohilanminod

5-nitro-2-dialcohilamino-anisol, que desnués se acila con

co. Los puntés de fusién de estos commuestos han sido indi-
cados mds arriba, en los ejemplos. El grupo nitro se reduce
nara obtener el grupo amind, ¥y Seguidamenteise diazote, se-

ndose los dlezocomnueqfoq de eedoq en Forna ée sales 0
de sales complegas. |

_.E1 portador del material de diagotinia confeccionade

con los compuestos conforme al invento nuede ser opaco, tal
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"sunerficie del portador es hidrdéfoba, tal como en hojas de

| temente a una capa de pelicula hidréfila aplicada sobre la,

tarico, el bdrico,.o el sulfosalicilico, estabilizadores co

1=

386326

corno nanel, tela, papeles recubiertos y mater1a1eq metdli-

.:444.1.1:)4»'«'.-; «

ens, o translicido como papeles de caléo recﬁbiertos 0 sin
recubrir, o también transparente como, por ejemplo, hojes deg

acetato de celulosa, de polidster o de policarbonatos. Si 1
material sintético, se incornora el didzocompuesto preferen-

sunerficie del portador, junto con las.adiciones usuales,
" Un material excelente de diazotinia se obtiene’emnleén-
do un portador transparente, por eaemp1o, papel tr?n perentd

ural, pa e1 transnarentlzado tela de calco u h019 ée PO~

=]
K-'

a

{2

_éSter, que 1leve en su superficie una_capa de pellcpla hi
dréfila obtenida mediante una hidrélisis superfwcwa1 de una
cana de bharniz a baqe de éster de celuloea o de no11v1n110.

Cuando e] nortador es transnarenfe, 0 bven al menos
trensTﬁcwéo, es apropiado el material de dlazotlpia confec-‘
cionado con é1° tamblen muy bien para la confeccibén de origi-
nales 1ntermedlos. )

Ta capa fotosensitiva del material de dwazotﬂpla puede
contener ademds del diaz ocomnueqto contorme al invento 7,

eventualmente, de un componente copulativo, tamhién 1as adid

ciones usuales, nor e*emnWO, dcidos como el citrico, el tar-

rno el dcido naftalin-1,%,6-trisulfdénico v sus sales hidroso-

lubles, antioxidAntes como la tiourea; sales metdlicas como

el sulfato de aluminio, agWun_nantes como la gelatina, 19
coma ardbiga r resinas sintéticas, asi como dlsners1onev de

dcido sirfcico

1, s
Los ejemplos siguientes °erv1ran para ﬂ’t ar el inve:

to, sin limitarlo en su alcance.
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Un papel soporte heliografico blanco se provee de une

i capa previa de fécula de arroz v acetato de polivinilo, ¥

después se recubre con una soluc16n de
| 0,3 g de goma arébiga | 3
0,5 g de dcido citrico
4,0 g de sodio nafbhalin-1,3,6—trisﬁ1f6hico
0,02 g de saponina y ’ o . ' .
1,75 g de cloruro de 2-(thiclohevil—N;acetil-eﬁ*
no) A—d1met11-am1no-5—netox1 benzoldiazo-
: nio - cloruro de einc (n® 3), en
100 ml de'agua,
v se seca. El material asi oﬁtenido sé designa con A;
Del mismo modo se prenara un materlal B, oue lnicamen

te se dﬁferencla del A por el hecho de que en lugar del

-dwazocomnueqto nas arrlba cwtado, contlene en la solucidn

sen51bllizadora 1,60 g delvcon001do isbmero tetrafluorohora-
%0 de 2-(N-ciclohexil-N-acetil-amino)-3-netori-d-dinetil-
émino—benzéldiazonio,»citado en la patente britdnice ne
1.082.889. J '
Medianté»éxbosibién débajolde une muestira Yy revelado

con una solucién de . .

0,6 g de floroglucina
- , 0,6 g de rgsqrcina

1,573 dg tiourea.

7,2 g de‘tétfaborato potésiéé‘

“ 0{8 g”dg hldrox1do no+§sﬂco v, |
0,1 g de scdio. 4sopronﬂ1naft311r%ulté ico, en
100 ml de agua,

cue tiene un valor pH de 9,5, se obtiepen con los dos mate-

‘.“
*d

l
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ladas con el revelador de mds arriba, de.los papeles Ay B

- de alta presidn de 750 watios, a una velocidad de paso de

A v B estdn vor conszguzente ‘en 1la relaczon de 1 : 1,25, es

N
N ’
1M1u~q)3~qy\

riales A r B CODlaS en Wineaq ee clor nardo roiizo, ricas

en contrastes. La renisidn de mueetras no eynuestas, reve-

("tonalidad plena"),Aremisién que se mide con el:éiéctrofo-
témetro Blko IT de la casa Karl Zeiss eﬁnleando el filtrb Yy
asiende a 11,0 ¥ 12,5 % respectﬂvamente (con relacién a
MgO = 100 %). Ia densidad de color de los dos materiales es|
por.consiguiente casi ia misma: 0,95 en A, j'0,90‘en ?.

E1 papel A es no obstante considerablemente nds foto-
sensitivo que el vapel B, Para poneflo dé manif?esto se ex~

puso el papel A bajo una hoja de dispersidén en una méquina

de calco heliografico equipada con una ldmpara de mercurio

4,0 n/minuto, ¥ a continuacidn se reveld con el ieveladof
de mAs arriba. La parte del diazocompuesto no expuesté a la
luz copula con el;o formandc un “velo" o "fondo" de cblorano
te, que tiene una densicad de 0,17. |

Después ée'ex;psieron papeles B, en condicicnes vor lo
dends iguales, corr diversas velocidades de paso, deternindnl
dose la velocidad que vroporciona la misma densidad del ve-
lo que en el papel Ala velocidad.4,0 n/minuto. Esta velo-

cidad fué la de 3,2 m/hlruto. Los tiempos de ex p034016n de

decir, que el narnel B es 24 % menos fotosensible que 61 Do~

nel A.

- .

Otro ensaﬁo de exnosicién se llevé a cabo er ine méouid
na de calec heliogrdfico equﬂnada con € 1amnaras 1°'luc'r'es--

centes (Philips TLs 65 -~ 80 W), empleando como muestra un

.
’”

calco a laniz. las velocidades de paso precisas para conse-

«

guir la misma densidad en el fondo, fueron a este particu-
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1ar de 1,5 m/mlnuto para A, ¥ de 1 23 m/hlnu+o nara B, lo

o

que corresponde a una relacibn de los tiempos de exnosicion

entre A vy B de 1 : 1,22,

LN

Pinalmente se pueden exponer sendas tiras de A ¥ B di-

rectamente una junto a la otra debajo de una cuiia escalona-

da Arcasol. Se comprohd con ello aue en A se hallaba siem-

.pre aproximadamente un escalén mis empalidecido que en B,

Esto corresponde asimismo a una diferencia en la fotosensi-

bilidad de aproximadamente 25 %, va que una capa de Arcasol

_absorbe 24 % de la luz irradiada.

Resultados similarrente buenos se obtienen enpleando
1os compuestos ne 4, 17, 18, 19 ¥ 20.

Para Ia sintesis del diazocompuesto conforme al inven-
to se hizo reaccionar 4—cloro-5—nitro—2—dimétilamino;anisbl
con ciclohexilamina en sulféiido de dimetilo. Despuéds de
agregar .agua, cristalizé el 4-ciclohexilamino—S—nitro-?—di-
metilan 1no-anlsol (Fo 111 ) ‘que, en arhidrido d= acetjco ¥
empleando cant16a6es cataliticas de cloruro de cime anhidre
fué acetilado. e1 4~ (N-cicloh e?il-ﬁ-acetll—amino\—s-nltro~
?—dimetiWamino-anﬂsol (¥p 130 ) fud redueido cataliticamen~-
te, v la anina fué diazotada, AL agregarse cWOruro de cing,

ipité el dwazo-comruesto (n® 3) en forma de sal doble.

'Eie.l 2

Un papel soporte heliografico blanco provisto de una

mano previa de fécula de arroz y acetato de polixl 1ilo, se

_reculbre ccn una solucidn de

0,3 g de goma ardbviga
0,5 g de &cido citrico
0,02 g de saponina , v

1,8 g de clorurc de 2-(N-ciclohexil-¥-etoxicarbo-
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v se seca (papel C).

‘trastes. ILas den51dades de color en la topalldad plena as-

relacidén entre los tiempos de exposicidn de C y D de 1:1,32,

- 15..

3863?6

nil~am1no)-4 d1metllamino-s-metOyﬂ-benzol-

diazonio - cloruro de cinc (n' 4), en

100 m2 de agua,

" Del mismo modo se elahora un papel D que, en 1ugar del
conpuesto méds arrlba eitado, contiene el sulfato de 2-(NL01-
clohex1l—N—etox1carbonll—amino)—4— d1metilamino—5~(4Y—gloTOa
fenoxi)-benzoldiazonio condcidq por la patente francésa‘nP' _f,
03,482 (2,1575 en la solucidn de recubrimiqntovcitada_més7
arriba)j' . -

Para eiifeVeladb se"emplea'el_ieve;ador délAejemplo 1,

con lo que se forman colorantes pardos rojizos ricos en con-

cienden a 1,01 en.C, yai, 00 en.D. ,*

Ahora blen el papel C es conslderablemente més foto~
sensitivo que'e1 pape 1 D. Si se expone C con una lampara de
mereurio de alta presidn de 500 W auna d1stanoia de 50 em ;
durante 10 segundos, Y deSpués se revela, entonces eT'Tondo“
todavia existente tiene una densidad de 0,203. Para conse-
guir en D el mismo grédo de exposicién; hay que.exponer du-
rente 25 segundos en estas condiciones. Despuéé del reveladd

es la densidad del fondo de 0,206. Esto corresnonde a una = -

o eea que C es al menos 30 % més fotosers1twvo que D,
En la exposlc16n en.un Océ 105,‘un aparato de calco he-
liogréfico vard oficinas equipado con 7 tubos fluorescentes .
del twpo Phllips TLAD 15 W/05, aqc1enden las correspondven-
tes velocidades de paso a 1,45 m/minuto pnra ¢, ya 1,10
n/minuto para D. Ias den31dade§ del fondo obtenidas con ellq

son de 0,233 para C, y de 0,236 para D. La conversién en
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“tiempos de exposicién da una relacidn entre C y D de 1:1,32,

Ejennlo 3 o .
Un'papel transparente natural se barniza con barniz de
“la mediante tratamiento con potasa‘céusfiéa metandlieca.
Ia capa hidrdéfila superficial gevsensibiliza nediante
la aplicacién de una solucidn de | ' '
- . 0,5 g de deido citrico
0,1'g dé saporina, ¥y
4,4 g de cloruro de 2-(N-metil-N-acetil-aming)-2-
. o (N-p—tolilsulfonil—piperacino)—5;netoxi-ben-
' zoldiagonio - cloruro de cinc (n® 30), en
80 m) de agua y B
20 ml de isonropanol.
Después de secarse, se exponé'fotogrﬁficémente ¥ se re-
vela con una’solucidn de _
0,33 g &e floroglucina
9,6 g de citrato trisddico
2,4 g'&e venzoato sédico
0,2 g de adinato sddico
5,T g de ecloruro sédicé .
0,2 g de éal sédice de un dcido dialcohilnaftaling
 sulfémico como humectante, ern |
100 m} de agur, _
que tiene um valor pH'de aproximédameite 6. Se obfignen co-
pias con ;ineas de color perdo violeta, que son bien anrenis
das para seguir cppiando.
Reéultados siJilarnenterbuenos.se obtienen con los CGET
puestos 15 y 23, .

Para 1la sintesis de la sal de didzonio se hizo resccio-

ety
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fué hecho reaccionar con piperacina. El A—metilamino-E—ni-

v se secbd. Se expone debajo de un dibujo de tinta ch ina, ¥

nar 4-cloro-5- nitro-?-amﬂno~anisol en metanol con metvlami—

na, E1 A~met11—amino-5—nitro-2—amino-anisol (Fp 174 ) se .
4—met11am1no—5—nitro-?-cloro-anlsol (Fp 1520), que deepuee

trof2—piperacin9—an1sol.{Pp 210 a 2120)‘se tos;lizo por loA

pronto, v a continuacién se acetild con acetoanhidrido/clo-

ruro de acetilo, E1 4;(N—metil—N-acetil—amino);S—nitr042-'
(¥-p-tolilsulfonil-piperacino)-amisol (Fp 224°) se redujo

a continuacibn por via cataliticé; g 1a'émina'(Fp'2o3°) fué

'dlazotﬁda. Ll diazocompuesto deseado (n?* 30) cristallzé en

forma de ‘sal doble con4cloruro de eine.

Ejemnlo 4 .

Un papel soporte heliografico blanco se recubre con ﬁnsf

mano previa de easeina y dcido silieico de-particula fina,
¥ seguidamente con una solucién de | |

0,5 g de deido tartérico

3,5 g de sodio naftalin-1,3,6-trisulfénico

1,9 g de tetrafluoroborato de 2-(N-bencil-N-eto-

‘xicarbonil-amino)-4-morfolino-5-metoxi-bend-

zoldiazonio (n® 23}, en

100. m1 de agua,

se revela con la solucién indicada en el ejemplo 3. Se ob-

tienen copias en lineas negras azuladas sobre fondo blanco,

Resultados similarmente buenos se obtienen con los comd
puestos n®? 21, 24 y 25, TLos compuestos pueden obtenerse. de

manera andloga a la sintesis del compuesto n® 30 en el ejem-

i
nlo 3%,

-'transfbrmé seguidamente, mediante una reaccién Sandmeyer, en .
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Un papel transparente natural se harniza con acetilce-

Eiermmlo 5

{"Inlosa, ¥ en la cara barnizada se recubre con una solucion

de ' V
2,5 g de deido eftrico
1,5 g de deido bérico
3,0 g de tiburea ‘ _
. 2,2 g de 2,5~dinetil—4-morfolinoﬁétil—fenol v
3,6 g d

amino)-4-dimetilamino-5-metoxi-benzoldiazo-

eloruro de 2-(N-metil-N-etoxicarbonil-

<]

" no - cloruro de cinc (ns 2}, en
70 ml de isopropaﬂol | R
‘25 ml de ague ¥ ' : o
5 ml de deido férmiéo, |
v se.seca. - '

Mediante exposicibm fotografica y revelado con vapores

de amoniaco se obtiene una copia con lineas amarillas, aue

-y

es bien apropiada como original intermedio nara confeccionay

néds calcos,
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" En resumen, la Patente de Invencidn que se solicita

deberd recaer sobre las siguientes

REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la obtencién de compuestos de
diazonio para materiales de diazotipia, caracterizado por-

que se reducen nitrobenzolcompuestos de la férmula I

R, R
N8
N -
T OR3
_ 4N\
.- '/N
Rs-pn-CO . 10,
representando en ella. S o _ _i s

R S

R, ¥ R,, radicales alcohilo, aciloxialcohilo o ‘aralco-
hilo, o bien, junto con el &tomo de nitrégeno

un radical heterociclico;

R3’ un radical alcohilo o alcoxialcohiloj;

Ry» un radical aralcohilo, cicloalcohilo o alcohi
lo, eventualmente sustituido este Gltimo;

-Rs, un radical alcohilo, arilo, araleohilo'o ci- |
cloaleohilos ' '

n, - 061,

& a continuacidn se diazota el derivado de_anilina obtenido
por la reduccidén y se separa en forma de sal o sal compleja,

obteniéndose el compuesto de benzoldiazonio de la férmula -

= R OB
. \;]\:I‘T/;2
~ OR

— 3

LN

N
=0,-C0 <« N

" Nax ‘ . .- \7\

Ry
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en la que los suétituyéntes tienen el significado més arri-

ba indicado y X representa el anién del compuesto de benzol
diazonio. S ' )

2. Pr;cedimiento segliin la reivindicacidén 1, carac-
terizado porque el nitrobenzolcompuesto de la férmula I se

obtiéne a partir del compuesto de la férmula III

'R4f7ﬁ
N02 : .
- mediante aqiiacién cog_unbéétef del &cido cloroférmico o cox
un eloruro carboxilico..
3, Be fé;vin@%cg por ﬁlt#@o como oﬁjeto sobre el -
que ha de recaer la patente de invencién que se solicita:
PROCEDINIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPUESTOS DE DIAZONIO -

PARA MATERTALES DE DIAZOTIPIA.
Todo conforme queda descrito y reivindicado en la -
pfesenté memoria descriptiva que consta de veinte pégipas

v

necanografiadas.

Madrid, 10 de Diciembre de 1.970

W
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