' SECCION TECNICA
CLASFCACION I, P, C.

3eae7 |

386487

No. 38648

MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de un.a -

PATENTE DE INVENCION

SOLICITANTE: .. KATIE. AKTTENGESELLSCHAFT. .. . oo . e .

RESIDENCIA: __POStTach 9165, 6202 WIESBADEN-BIEBRICH,

ATEMANTA OCOIDENTAL.

ENUNCIADQ: .."MEJORAS TWPPODUGIDAS...EN...EL...PROGEDI‘.-A.

MILIQIPO PARA.TA. PABRICACTON DE Ul‘T MA=,

TDRIAL DE DIAZOTTPIA",

MJ /33 I




n eam———— "

N e ——n ——————

10

18

20

25

30

386487

El invento se refiere a nuevos con

28108 de benzol-~

diazonio derivados de la p-tfenilendiamir:. diazotada unila-

teralmente, asi como a su utilizacidén com compuestos foto-
sensitivos en la diazotipia.

Compuestos de benzoldiazonio cue llevan en posiciodn 4

con respecto al grupo diazonio un grupo aminc terciario,

son utilizados en la diazotipié ya.hace bastvante tiempo en
celidad de sustancias rotosensitvivas. Estos compuastos pue-
den cohtener otros sustituyentes en el anillo benzndlico,
preférentemente en las posiciones 2 y % 6 en las 2 y % cen
respecto él grupo diagonio, por ejemplo, grupos acilamino,

grupos alcoxi o étomos de haldgenos. lLas propiedades de los

compuestos citados, que les hacen apropiados para fines de

‘diazotipia, vienen ceterminadas ampliamente por los susti-

tuyentes mencionacdos.

£s sabido también que, para la elaboracién de materia~-

~les de diazotvipia de un sélo componente, se emplean prefe-

rentemente diazocompuestos de copulacion rapida, ya aue uni

camente entonces la Tormacién de colorantes en el revelado

tiene lugar-a una velocidad derfendible. $i la formacidn de

- colorantes tiene lugar de manera demasiado lenta, entonces

el diazocompuesto hiarosoluble se difunde durante el reve-

~aldo, pasando de las partes no expuestias, a las partes ex-
puestas del material copiatvivo. Se obtienen con ello lineas

-indeseablemente horrosas.

Diazocompuestos para materiales de diazotipia de un

"s0lo componente han sido descritos varias veces en la bi-

‘bliografiaQ Por la AS holanaesa nv 6.610.037 se conocen com

puestos que llevan en las'posiciones 2 ¥ 3 con respecto al

" grupo diazonio sendos #tomos de haldgenos, y por la patente

T




10

18

20

25

30

‘|| puede ser revelados ya con reveladores debilmente &cidos.

britédnica ne 1.082.889, compuestos que £ la posicién 2 con
respecto al grupo diazonio llevan un gru;j. acilamino, y en
la posicién 3, un radical alcoxi. La Qelocidad de copula-
cién de todos estos compuestos no basta pars las exigencias '
de hoy en dfa, ya que en'medida créciente se da 1a'prefere£

cia a materialqé de diazotipia de un séid compommte, qué

Lo mismo ocurre con los compuestos qﬁe en la:posicidn 2 1let
van un érupo alcohilomercapto, y en la posicién Sicon res-
pecto al grupo diazonio, un &tomo de halégeno.’

“En la patente francesa n9193.482.se'd§scriben compues-
tos que en la posicién 2 llevan un grupo acilamino, y en la|
posicidn 5, un radical fenoxi. Esfoé compuestos, 5i bien
copulan algo més répidamente, no es sin embargo todavia to—
talmente satisfactoria tembién su velocidad de copulacidn
‘en un agente dcido. Ademés édoleceﬁ del ;nconvehiéntétb
que por lo general forman a200010rante$ que absorben rela-
tivamente mal en la gama ultravioleta dél‘espectré. : '

Una velocidad de copulacién todavia m&s alta la tienen
los c0mpuestos'que en posicidn 2 coﬁ respecto al gruﬁo dia~-
zonio lleven un grupo acilamino, y en la posicién 5, un gru-
.po alcoxi, y en los que, a diferencia de los compuestés ci~
tados més arriba, no se encuentra en posicién 4 ninéﬁn'gru-
po amino terciario, sino un radical tioéter o acilamino (pa-
tentes britanicas nums. 1.064.129 y ;.045.242,_soiicitud de-
patente alemena n® P 18 14 282,1 y publicacién alemana n®
1.256.065). Ahora bien, estos compuestos adolecen del incog
veniente de que son relativamente insensibles a la luz.

La misién del invento ha estribado en encontrar nuevos

compuestos de benzolaiazonio; que reuﬁan una buena rotose?-
' ] . A
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sibilidad y estabilidad, con una velocidad més alta de co-

pulacibn.

El objeto del invento son compuestos de benzoldiazonio

derivados de la p-fenilendiamina diazotada unilateralmente,

que estln caracterizados por la férmula general (pig. 21),

' representando en ella

1 y R2’ radlcales alcohilo, aralcohllo o cicloaleohi-
lo, o b:l.en, Jjunto con el &tomo de nitrdgeno,

un radical heterociclico;

R3 v R4, &tomos de hidrdgeno o halogeno,

R
Rg el grupo -N’ 6" ,
_ \¢0-0 -R7 3
X el anibn del compuesto de diazonio;
n, 061,57 '

o,

R6 Y R7, radicales alcohilo, aralcohilo, cicl&al&ohilo
b arilo,
teniendo uno de los radlcales R5 vy R4 que ser hidrégeno.
Los dlazocompuestos conforme al invento se oaracterl—
zan frente-a los compuestos conocidos por una mayor veloci-
dad de copulacibn, siendo buena su fotosen51bl11dad y esta-
bllldad.
. Qrefergntemente se utilizan los compuestos conforme al

invento en material de diazotipia de un sdlo domponente. Es

" te material es bien fdfoseqsitivo y puede ser revelado con

soluciones de revelador alcalinas, asi como con soluciones

de revelador tamponadas en forma débilmente &cida. Como es

~natural, la ventajd de la alta velocidad-de acoplamiento de

los diazocompuestos conforme al invento repercute de manera

especial en agentes neutros o débilmente &cidos, ya que en

estos vebres de pH el revelado suele tener lugar por lo ge-

neral de manera més lenta.

¥
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- 2-hidroxi-8-biguanidino-naftalina, pueden~1os comﬁuéstos
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En combinacién con azocomponentes de copulaclon muy

iénta, pop ejemplo, 7'-hidroxi-1',2{,4,4-naftimidgzol é

conforme al invento sef emﬁleados fambién en materiéles de
diazotipia de dos componentes, que se ?evelen mediante'va—
pér de émoniaco o0 mediante calentamiento. . | .

En los compuestos conforme al invento pueden'R1fy Ré
ser-en cada caso radicales alcohilo, aralcohilo o cicloal-
c¢ohilo, que evéntualmente pueden no ésnar gaturaGOS»p, de -
la manera conocida, llevar otros sustituyentes, por ejemplo
nalégeno, grupos hidroxi o grﬁpos amino. Cuando R, y'R2 fors
man juhto con elvétomo de hidrégeno tefciario un raqical he+
terociclico, puede éste estar derivado,‘por ejemploi:de'la
pirrolidina, la piperidina, la.piperacina, ia meetilpipe;
racina, la N-acilpiperacina, la tiomorfolina, 1la gbrfoiina,
la hexametilenimiga, etc., ¥y estar a su vez suéﬁifuido. La
forma de actuar estos radicales en la diazotipia, es en si
conoc1da. 7

Como atomo de haldgeno R3 6 R4 se elige ﬁréferentemen-
te cloro, por motivos econdmicos y debido & su Tdeil acce-
sibilidad. Ahora bien, pueden emplearse también compuestos
en los que R3 6‘R4 representen brome, £luoro o yodo.'

Ry es en los compuestos:conforme al invento un gruvyo
amino secundario acilado '
Rg

‘N\'CO 0,.-R o
-0, -Ro

El radical acilo CO-—On«R7 puedé estar defivado, téntq'

de un deido carboxilico alifdtico o aromdtico (m = 0), como

también de un semidster del &cido earbénico (n =.1), produ-




10

18

20

25 ..':

30

386487

ciéndose con el dtomo aminonitrégeno w “srupamiento uretn-

no.

. RS y R7 pueden ser radicales alcohilo, aralcohilo, ci-
¢loalcohilo Y arilo. Se enmplean preferentemente grupos al-
cohilo con 1 a 7, grupos aralcohilo con 7 a 1u, j grunos
cicloalcohilo con 5 a 7 atomos de . carbono. lLos radicales
Re ¥y R7Apueden-estar también suétituidosf Como sustituyen-

 tes deben considerarse preferentemente grupos aleoxi, ato-
mos dé haldgeno o grupos amino gnstituidos.

X es uno de los aniones usuales en la diazotipia, cue
_forman sales de diazonio estables. La sal de diazonio puede
estar presente en forma, por ejemplo, de cloruro, sulfato,
tetrafluoroborato, hexafluorofosfato, 0 bien conmno sal doble
con cldruro~de cine, tetracloruro_de_estaﬁo, cloruro de cad

mio y similares.

1. invento son:

o i).sﬁlfatb hidrogenado de. 2-(N-metil-N-acetil-amino)-
" 3-cloro-4-dimetilamino~benzoldiazonio
Fp 121°% ¢

~ 2) sulfato hidrogenado de 2~ (N-metil-N-etoxicarbonil-

_Q» amino)-%-cloro~4-dimetilamino~benzoldiazonio

"Fp 75° ¢
)] Cloru:o de 2~(N—propil—N~etoxicafbonil—amiﬁo)-4—ai—
- metiiamino—54cloro;bénzoldiazohio -.tetracloruro de
estafio
¥p 82% ¢ N
4) Te;fafluoroborato de 2-(Nfprbpil—benciloxicarbonil-
., amiﬁb)-4—dimetilam;no—b—clofa-ﬁénzoldlazonio

 hoeite '
B - N co. - ¥

kjemplos para compue$tos de benzoldiazonio contforme all

-

T
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6)

7)

8)

10)

11)

12)

9)

“Pp 83°% ¢

©¥p 93° ¢
13)

" no/~-4-dimetilamino~-5-cloro<benzoldiazonio’= cloru=

Yetrafluoroborato de 2—(N—ciclcaﬂxil-N-acetil-ami—
no)-4-dimetilamino~5-cloro-henzcl. iazonio

¥p 138° ¢

Cloruro de 2-(N—ciclohexiiQN—acetil~amin6)v3fcloro~V |

4;dimetilamino—bénﬂﬂdiazoﬂio ~ eloruro de cinc

Fp 88° ¢

petrafluoroborato de 2—(N-éiclohexil—N—etoxiéarbo-
nil—amino)54-dimetilamino—S—cloro;benzﬂdiazonio
Pp 83° ¢ ' ' )
Tetrafluoroborato de 2~(N-n—butil-N-adetil—amino)-
4-dimetilamino-5-cloro-benzoldiazonio -

Acelte '

Cloruro de 2-{N-bencil-N-acetil-amino)-4-dimetilami

no-5-¢loro-benzoldiazonio - tetracloruro ’qé es- -|

tafio

Tetrafiuoroborato de 2—(Nfﬁencil;ﬁ—acetil;amino)-
3-0loro-4-dimetilamino;benzoldiaZOnidi.

Fp 114° ¢ ;
Tetrafluoroborato de 2—(N-bencil-N;et;xicarbonil- I
amino)-4-dimetilamino~5-cloro-benzoldiazonio

Fp 690 G | S .
Tetrafluoroboraro de 2-(N-bencii—NQefbxiéé}boniiF
amino)-3-cloro-4-dimetilamino-benzoldiazonio
Cloruro de E-ZN-(Bffeni;-eti;5;y;§pogiparp5héifawij

J

ro de cinc

Fp 91 - 929 ¢ , ;

1
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" 14)

15)

16)

17)

18)

19)

- 20)

. g meeen 4]
Tetrafluoroborato de 2-(N-meti’ -N-etoxicarbonil-ami

no)-4~(N-metil-N-n-butil-amino)-.,-cloro-benzoldia-
zonio

Aceite

Cloruro de 2-(N-metil-N-acetil-amino)-4-(N-metil-
N-cielohexil-amino)-5-cloro-benzoldiazonio - cloru-~
ro de cinc

Pp 120 - 121° ¢

Tetrafluoroborato de 2-(N-metil-N-etoxicarbonil-
anino)-4-(N-metil-N-ciclohexil-amino)~5-cloro-ben-
zoldiazonio

Aceite-

Cloruro de 2-(N-metil-N-acetil-amino)-4-(N-metil-N-
bencil-amino)-5~clorc-benzoldiazonio - cloruro de
cine

Aceite

Tetrafluoroborato de 2-(Nséiclohéxil-N—acetil—ami—

no)-4-dietilamino-5-cloro-benzoldiazonio

Fp 112 - 113°% ¢ |

Tetrafluoroborato de 2-{N-ciclohexil-N-cloroacetil-
amino)-4-dietilamino-s-eldro—bénzoldiazonio

¥p 93 - 95° © |

petrafluoroborato de 2-(N-ciclohexil-N-etoxicarbo-

- nil-amino)-4-dietilamino-5-cloro-benzoliiazonio

21)

. 22)

Pp 106 - 106° ¢
Tetrafluoroborato de 2-(N-bencil-N-etoxicarbonil~

amino)-3-cloro-4-dietilamino-berzoldiazonio

"¥p 76 - 18° ¢

Cloruro de 2-(N-metil-N-acetilnamino)«4-pirrolidino
,é-cloro-bénzoldiazénio - tetracloruro de estafio

Pp 140 - 142° ¢
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23) Cloruro de 2-(N-ciclohexil-N—aﬁntil—amino)-4-pirro-

lidino-5-cloro-benzoldiazonio
Fp 167° ¢ | o |

24) (lorurc de 2~(N—ciclohexil)-N;etoxicarbbﬁil—amino)f
4~pirrolidino~-5-cloré—beﬁzﬁﬁiazonio - éloruro'de
cine ' |
Fp 128° ¢

25) Clorurc de 2(Nnbencil;N-etoﬁieafbonilnaminb)-4;pin
rrolidino~5-cloro-benzoldiazpnié - tét?acloruro de
estafo |
¥p 114° ¢

26) Tetrafluoroborato de 2-(Nnﬁetil-N—acefil-aﬁind)-4-A
piperi&ino»5~cloro-beﬁzoidiazonio' ‘ ' ‘

Fp 130 - 131° ¢ | A ,

27) Cloruro-de 2-(N-metil-N-etoxicarbonil-amino)-4-pi-
peridino—s-cloro-benzoldiazonio - tetraq;oruro de
estafio | '

Fp 71 - 72° ¢

28) Cloruro de 2-(N-propil-N-acetil-amino)-4-piperidi-
no-5~cloro-benzoldiazonio ; tetracloruro es estafio
Aceite | '

29) Hexafluorofosfato dé 2-LN;(ﬁ-digtiiamino—etil)an
acetilQamin97-4—piperidino-5-clqrb-benzoldiazonio -l
écidoAhexafluorofosféiico |
Aceite : o . :

30) Hexafluorofosfato de .2-/F-(B-piperidino~etil)-N-
acetil-amino/-4~piperidino-5-cloro-benzoldiazonio -
acido hexafluorotosférico g '

Aceite
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31)

32)

33)

34)

" ¥p 126 - 128° ¢

35)

36)

37)

v738)

- 39)

Fp 95 - 96° C

4-mbrfolino-&—cloro-benzoldiazonio

' nil-amino/-4-merfolino-5-cloro-benzoldiazonio - te-

Tetrafluoroborato de 2-(N-metil-*~acetil-amino)-4-
(4 ,metil-piperidino)~5-cloro~be. .oldiazonio

Fp 129 =~ 130° ¢

Cloruro de 2-(N-metil-N-acetil-aminn)-4-(3*-metil-
piperidino)-5-cloro-benzoldiazonio - tetracloruro
de estafo

Aceite

Sulfato hidrogenado de 2-(N—metii—NQetoxicarbonil~

anino)-4-heptametilenimino-5-eloro-benzoldiazonio

Sulfato hidrogenado de 2-(N-metil-N-acetil-amino)-

Cloruro de 2-(N—metil—N-acetil-amino)-47morfolino-
5-bromo-benzoldiazonio - cloruro de cinc

¥p 125 - 127° ¢

Cloruro de 2-(N—metil-Nfbenzpil-amino)—4—morfolino-
é-cloro-benzoldiazonio - cloruro de cine - cloruro
s6dico |

Pp 122 - 125° ¢ |
Sulfato hidrogenado de 2f(N-metilQN-etoxicarbonil-
amino)-4—morfolin§-5-clofo-benzoldiazohio

Fp 99 - 100% ¢

Clofﬁroide 2—éﬁ;(3r-métoxi-propil)-N—benzqilcarbo-

tracloruro de estano
Aceite _
Sulfato hidrogenado de 2-(N-ciclohexil-N-acetil-amid
10)~4-morfolino-5-cloro-benzoldiazonio

¥p 185°% ¢
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40) Cloruro de 2—(N—ciclohexil—ﬂ-et;xicarbqnil-amino)~ -

4-morfolino-5-cloro-benzoldiazonic - tétraclorﬁro :
de estatio

Pp 181° ¢

41) Clorurd de 2-(N-bencil-N~acetil-amino)-4-morfolino-

5-cloro-benzoldiazonio - cloruro de cine
Pp 132° ¢ _

42) Tetrafluoroborato de 2-(N-bencil~N-etoxicarbonil-

| amino)-4-morfolino-5-cloro-ben20i&iazonio

Pp 138° ¢

43) Cloruro de 2-/F-(4*-metoxi-fenil)-N-acetil-amino/-
4-morfolino~5~cloro~benzoldiazonio- tetraclorgfo-de
estaﬁo’
Fp 170 - 171° ¢ .

44) Sulfato hidrogenado de 2-(N-metil-N-acetil-amino)-
4—(3'-metil—morfolino)-B-éléro-bepzoidiazoﬁio '
Fp 198 - 200° € 4 :

45) Sulfato hidrogenado de 2-(N-metil-N-acetil-amino)-
4-(3';5‘edimetil-morfblinO);54clo?o—ben201diazonio
Fp 131 - 134° ¢ _

46} Cloruro de 2-(N—metil—N-aceti}-amino)-4—(N~metil—
piperaciho)—5~cloro~benzoldiazonio leruio de cinc
Pp 178 - 180° C. | o | s

Los puntos de fusidn ée réfieren a los«coireﬁﬁondieﬁ;
tes nitrocompuestos, que todavia tienen que reducirse.y

diazotarse,

Para la preparacién de los diazocampuestos contforme all

invento se acetila 2,5-dicloro-anilina, se nitrura y se des

acetila. La 2,%-dicloro~4-nitro-anilina se alcohiliza en—r

" tonces, por ejemplo, se metlliza. Mediante reaccidn eon unal




10

18

20

a5

30

ro-4-nitro-5-buvilamino-N,N-dimetil-ani.:na, que después se

I. acila, se reduce y. se diazota.

" aceidén , por ejemplo, con 8’—metoxi—propilamina, proporcio-
na 2-nitrp-4—cloro-b—morfolinorN—(3F~metoxi*propil)~aniLi—

‘na, que se hace reaccionar con el éster etilico del dcido

como en las hojas de materiales sintéticos, se aplica el

hidréfobo, junto con las adiciones usuales.

‘te natural, papel transparentizado, papel tela de dibujo u

‘hoja de polidster, que lleva sobre la superficie una capa

- 12 -

386487

amina primaria, por ejemplo, butilamin: . se obiiene 2-clo-

En una seguhda via dé sintesis se par.-e de %,4-diclorot
anilina, que se acetila, se nitrura y se desacetila. la 3,
4-dicloro-6-nitro-anilina se hace reaccionar, por ejemplo,
con morfolina y, a través de una reaccidn Sandmever siguient

te, se obtiene 2,S-dicloro-4-morfolino-nitrobenzol. ILa re-

cloroférmico, después de lo cual se reduce y se diazota.

" Bl porvador del material de diazotipia elaboradc con
los compuestos conforme al invento puede ser opaco, tal co-
mo papel, tela, papeles recubiertos ¥y materiales metélicos,
o) tréns;pcido, tal como papeles de calco recubiertos y sin
recubrir, o también transparente, tal como, por ejemplo,
hojas de acetato de celulosa, de poliéster o de policarbo-

ﬂgtp. Cuendo la superficie del portador es hidréfoba, tal

diazocompuesto preferentemente en una capa de pelicula hi-

dréfila, con la que se recubre la superficie del portador

Un material de diazpotipia excelente se obtiene emplean

do un portador transparente, por ejemplo, papel transparen-

de pelicula hidrétila obtenida median hidrdlisis superfi-
cial ae und capa de barniz a base de éster de celulosa ©

de polivinilo, g
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' nes de dcido silicico.

la con la solucidn siguiente:

Y T

" 386487 L=
Cuando el portsador es traﬂsparente_ 0 pbr lo-menos
translicido, envonces el material dé digz'tipia,elaﬁorado
con éste resulta muy bueno especialmente para'ia ¢ohfebcién.
de originales intermedios. . ‘ | |
La capa fotosensitiva del material de diazofipia puede
contener, ademas del diagocompuesto cohforme al invento y -
eventualmente un componente de copulacidén, vambién las adi-
ciones usuales, por ejemplo, édcidos como él citrico, el tar-
tdrico, el béreio, el sulfosalicilico; estabilizadores éomo.
el deido naftalin—1,3,6-£risulf6nico Yy sus galgé hidrosolu-'
bles; antioxidantes como la tiourea; sales metdlicas como -
el sulfato de aluminio; agluvinantes como gelatina y goma

ardbiga, y también resinas sintéticas, asi como dispersio-

Los ejempios siguientes servirén pare iluétfariel in-
vento, sin por elle limitar su alcance. '
Ejemplo 1 | .
"~ Un ‘papel soporte heliogrifico blanco 8e proveé.de una
mano previa ae dcido silicico ae particula fina y acetato
de polivinilo, y después seArecubre'cbn una solﬁcién de

0,b g de acido citrico

-

3,5 £ de sodio naftalin-1,3,6»trisu1fénico, y

1,7 g de cloruro de 2-(N—metil4N—aceﬁil—amino)-4-
(N-metil-N—ciclohexilfamiho)QB—Cloro—benzol-
diazonio - cloruro de cinc (n® 15), en |

100 m1 de agua, o

y se seca. Después de exponerse fotogréficaménte,'se reve-

0,3% g de floroglucina

y,6 g de citrato trisddico !

i
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2,4 g de benzoato sddieo
0,2 g.de acido adipico
2,0 g de adipato sbdico
5,7 & de cloruro sédico
+ 0,2 g de sal sédica de un dcido dialcohilnaftalin-
sulfénico en calidad de humectante, en
100 ml de agua.
Bl valor pH de la solucidn es de aproximadamente .

Las copias presentan lineas vigorosas de color violeta
pardo, que aparecen inmediatamente después de aplicado el
liquido ce revelado.

Eijemplo 2:

Un papel transparenterna;ural se recﬁbre con una solu-

cidn de '

O,D‘ g de deido citrico

3,0 g de sodio naftalin—1,3,6-trisu1f6nico

0,02 g de saponina, ¥y

3,4 g de tetrarluoroborato de}2—(N~metil—ﬁ~acetil-
amino )-4-(4*-metil-piperidino)-5-cloro-benzol.
diazonio (n® 31), en

80 ml de‘agua ¥y

20 ml de isopropanol,

Y se seca. Se expone ensonces débajo de un dibujo de tinta
.'ch;navo de lapiz, y se revela la imagen lavente por el de-
nominaco método de capa delgada, aplicando la solucidn si-

I guiente:

0,6 g de florogiucina
0,4 g de resorcing -
1,5 g de benzoato sddico

5,0 g de citrato trisddico

LA
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1,0 g de formiato sédico
1,0 g de tiourea
0,1 g sal sbédica de un 4cido alcoh.lnaftalinsulféni-
co en calidad de humectante, e&n
100 nl de agua. A
El valor pH es de aproximadamente 7,0. .

Inmediatamente después de la aplicacidn del revelador
aparece la imagen revelada con lineas de color pardo oscu-
ro, que absorben muy bien la luz ultravioleta. la copig ob-
tenida es por consiguiente excelentemente apropiada como
original intermedio para confeccionar otras qopias. Resul-~
tados similarmente buenos se obtienen con los compuestos
n* 5, 8, 44 y 45.

Bjemplo 3:
Un papel transparente se harniza con acetilcélulosa,

y la capa de barniz se hidroliza superficialmente hasta una

profundidad de aproximadamente 3;5/u. Después de eliminados| o

mediante lavado con agua 1os'productos quimicos utilizados
para la hidrdélisis, se sensibiliza la superticie hidréfila
con la solucidn siguiente: |

0,5 g de dcido citrico

4,0 ¢ de sodio naftalin—1,3,6—trisuir6nico

0,1 g de saponina, ¥ '

4,0 g de tetrafluoroﬁorato de 2-(N-bencil-N-e¢toxi-
carbonil—amino)-3—clor6-4~dimenilamino—benzol-
diazonio (n¥ 12), en |

- 85 ml de agua y

15 ml de isopropanol.
Se expone debajo de una muestra y serrevela‘con'lé 50—

Jucidén indicada en el ejemplo 1. la copia obtenida presenta
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nos se obhtienen con los compuestos n¥s 26, %4 v 37,

mano previa de récula de arroz y acetato de polivinilo, y

se interrumpe el revelado 1% secundos después de la aplica-
fcién del revelador-y, sobre’el trozo II, 30 sepundos deg—~

pues de dicha aplmcacmon, para lo cual se exponen hajo una

* canzar la densidad maxima p051ble del colorante. Ln este ma+4

lineas violeta sohre fondo transparente y es.muy bien aprod
piada como original intermedio. Resultaa s sinilarmente bued
Ejemplo 4:

"Un papel soporte heliogrdtfico blanco se provee de una

después se sensibiliza con una solucidn de
0,5 g de écido citrico
4,0 g de sodio naftglin-1;3,6-trisulf6nico, v
2,0 g de cloruro de 2-(N-ciclohexil-N-acetil-amino)-
3-cloro-4~dimetilamino-benzoldiazonio - ¢loru-
ro de cinc(nv 6), en -
100 ml de agua.

Si se expone rotogrdricamente el material de diazoti-
pia asi obtenido y se revela con el revelador descrito en
el ejemplo 1, se obtienen copias coﬁ lineas de color viole-
ta pardo sobre fondo blanco.

;Para'determinar la velocidad de revelado se revelé una
tira no expuesta por el denominado método de capa delpadx,
empleando para ello un miquina de rodillos acanalados y el
fevelhdqr del ejemplo 1, e inmediatamente después de la sa-

lida de la mdquina se corta en % trozos. Sohre el trozo I

fuente lumlnosa potente, mientras que el Trozo 171 se hace

pasar una segunda vez por la maquina de revelado para al-

terial se alcanzan al cabo de 15 segundos 89 %, y desnués

de 30 segundos, 96 % de la densidad méxima.




10

15

20

28

30

Si un material que en lugar del dlﬂzocompuesto clzado
contiene una cantidad equimolar de cloru-. de ¢,%-dicloro-

4-dimetilamino-benzoldiazonio - cloruro de cine, se trata

del mismo modo y con el mismo revelador, er:onces se consi-

guen al cabo de 19 sesundos 57 %, y después de %0 segundos,
76 % de la densidad mixima del coWOrante.'Empleando tetra-

ILuoroborato de 2-et11—mercapto-%—cloro-4 dlmetllam1no»ben—

zoldiazonio en 1ugar ael dlazocompuesto citado, son los va-|

lores correspondlentes >8 % al cabo de 15.segundos, y 55 ¢

después de 30 segunaos, y empleando tetraxluoroborato de

2—(N«cmciohex1l—h«acet11~am1no) -metox1 4-dimetilamino-ben

zoldiazonio, son los valores correspondientes 56 % al eabo
de 17 segundos, y 74 % después de %0 segundos,
Ejenplo 5: .
Un papel soporte hellograflco blanco ¢ eArecubre Eon
una solucién de . -
0,5 g de 4cido tartdrico
3,5 g de soqio nartalih—1,S,G—frisulfénico yi

Ls

2,2 g de cloruro de 2-(Nééiélohexil-N-etdxicarbonil—
amino)-4—pirrolidino-S-ciOro-benzoldiazdnio -
cloruro de cine (n® 24), en

100 ml. de agua, '
y se seca. lespués de expuesto fotogréficamente‘se revela .
con una solucidn de '
0,6 g de floroglucina

0,6 de resoreina

Jtiv]

1,5 de tiourea
7,2

0,8

it

de tetraborato potésico

oce

‘o

de hidroxido potasico

de soaio isopropilnaftalinsulfénico, en
I o . 1

100 ml de agua.

0,1

o3

L
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Ejemplo 6:

'yrséfseca’(material A). Exponiendo debajo de una muestra ¥

revelando  con una solucidn de

descrita en el ejempld 4, entonces se han alecanzado al cabo

de 5 Qégdndos 47 %, y despuéamge 10'segunpbs, Y1 % de la

-18 -

386487

E1l valor pH de este liquido es de apror  madamente 9,5,

i

o B
Se obtienen copiaw con lineas de cusor pardo rojiso.
Resultados similarmente buenos se obtviener empleando los

compuestos de los n®¢ 13, 14, 18 y 23.

Un papel soporte heliografico blanco se dota de una maf
no previa de récula de arroz y acevato de polivinilo, y des-
pés- se recubre con una solucién de

0,3 g de goma arébiga
0,5 g de Acido qitrico

-0,02 g de saponina y

1,76 g de tetrafluoroborato de 2-(N-ciclohexil-N-eto4

xicarbonil-amino}-4~dimetilamino-5~cloro-ben-
zoldiazonio (n?® 7); en

100 ml de agua,

0,4 ‘g de floroglucina
0,17 g de acetvoacetanilida
0,25 g de 4dcido benzoico
1,5 'é de benzoato sddico
15,0 g de formiato sédico y
0,1 .g de moncéster 2-etil-hexilico del dcido sultu-
’ rico como sal sbédica, en
100 ml de agua, ’
501ucién que tiene un valor pH de apréximaaamente 5,8, se
obtienen calcos con lineas violeta vigorosas.

‘51 se determina la velocidad de revelado de la manera
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densidad maxiha.

81 se sustituye el dilazocompuestp conforme al invento'
por una cantidad equimolar-de sulfato'hidr@genadp de_ZA(N-'
ciclohexil—N—etoxicarbonil—amino)—4—dimetiléﬁino—5—(4'—clc—

ro-fenoxi)-benzoldiazonio (material B), envorces los valo-

res correspondientes con 76 % al cabo de 5 segundos, y 86 %

después de 10 seguridos. El1 material A conforme al invento'-
alecanza por consiguiente en el revelado-Bf %‘de 1a densidéd
maxima ya al cabo de aproximadamente la mitad de tiempo nue.
el material B. |

Ejemplo 7:

Un papel transparente barnizado con acetilcelulosa se

hidroliza superficiaslmente hastza unaAprofundidad'de aproxi-

madamente 3,0/u, vy la superficie hidréfi}a asi obtenida se
recubre con une solucién de
0,5 g de &cido citrico
0,1 g de saponina y
3;5 g de tetrafluoroborato de 2—(Neciclohexil-N-etoQ
xicarbonil-amino)-4-dimetilamino-5-cloro~ben-
zoldiazonio (n¢ 7), en
10 ml de isopropanol y
90 ml de agua,

y se seca (material A1). Si se expone este material debajo

de una muestra y se revela con el revelador indicado més
arriba, entvonces se obtiene un calco transparente con li-

neas de color violeta oscuro, que debido & alta absorcidn

del. colorante para la luz actinica, es excelentemente apro-|

piado como original intermedio para seguir calcando.

Como comparacién se recubrid el mismo portador can una

solucidn que contenia una cantidad equimolar del compuesto

[N S .
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- conocido méis arrita citado (material Bl). Mediante exposi-

cién y revelado con el mismo revelador, .. obtienen aqui
calcos‘con lineas de color negro azulado, <ue absorben ln
luz actinica mucho més débilmente,

Los lugares de imagen de la copia obtenida con el ma-
terial Al tienen, medida contra el fondo terminzdo de ex-
poner del calco, uné transmisibén de 6,5 % en 405 nm. Los
lugares de imagen de.la copié obtenida con el material Bl

presentan en estas condiciones una transmisibén de 13,0 %.

Férmula I




10

18

20

25

30

|
i

En resumen, la Patente de Invencibén gue se saliei-
ta, deberd recner sobre lag slgwienbem

~ REIVINDICACIONES - :

1. Mejoras introducidas eh el procedimiento para

la fabricacibén de un material de diazotipia, caracteriza-

| das porque en un portador se aplica una solucién que al me-

nos contiene un diazocompuesto fotosensitible de la ﬁérﬁur
la general I

R2 

en la cual

: Rl

¥ By soﬁ radicales alcohilo, aralcohilo o ciclo-
alcohilo, o bien, junto con 6l &tomo de ni-
trégeno, un radical heterociclico;

R3 ¥ R, son &tomos de hidrégeno oRhalégeno;

R representa el grupo - N'( ®
5 ~
. 00-0,-Ry
X es el anibn del compuesto de diazonio;:

n es 061, ¥y
RG y R7 son radicales alecohilo, aralcohilo, arilo o
.cicloalcohilo, teniendo uno;de 1bé-radicales
Ré ¥ Rq qﬁe ser hidrégéno y secéndose la so-
lucidn. '
2. Be reivindica por Gltimo, como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que'sg solicita:

"MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL PROCEDIMIENTO PARA IA FABRICA~

Poawe
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. CION DE UN MATERTAL DE DIAZOTIPIA".

Todo conforme queda descrito y re1v1ndlcado en la
presente Memoria describtlva que consta de veintidos pégl-

nas- mecanografiadas.

Madrid, 15 Diciembre 1970

BERNARDO UNGRIA
DaD-

-

LT
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