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"Procedimiento de obtención de nuevas oompo- 
"alciones para el revelado fotográfico".
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I3T0RD IDCTED, entidad inglesa, residente en 23 
Roden Street, Ilford, Essex, In^Laterra.

Este invento se refiere a nuevos compuestos 
de 3-pirazolidona, y a las composiciones reveladoras 
fotográficas, que les contengan.

En la Patente Británica nS 542.502, se han 
5. descrito como substancias reveladoras fotográficas,
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3-pirazolidonaa de la fámula general I:

en la que R^, Rg y R^ son hidrogeno, o grupea alkilo, 
arilo o aralkilc. Uno de estos compuestos, la l-fenil-3- 
plrazolidona, ae ha utilizado en alto grado en la prácti 
ca.

Se ha comprobado que loa compuestos del tipo 
citado, en loa que R^ ea arilo, y laa poaicionea 4 y 5 
del anillo de la pirazolidona están acopladaa por un — 
substituyante cidcalifáticc, oo^tituyen también ageg 
tea de revelado fotográfico valiosos que, para ciertos 
finea, tienen ventajas importantes. En especial, se ha 
comprobado que tienen una resistencia apreciablemente 
superior a la hidrólisis, en almacenamiento.

De acuerdo con una primera característica de 
este invento, por tanto, se proporcionan compuestos de 
la fámula general II:

en la que Z es un grupo alifático divalente que, con los 
átomos de carbono de las posiciones 4 y 5 del ge 
la pirazolidona, completa un anillo cioloalifático de 5
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,6 6 elementos, y R^ es un grupo arilo, por ojeadlo, fe- 
nílico o naftilico. Betos grupos arílicoa pueden estar 
substituidos con grupos hidroxi, alkoxi, oxialkilo, amino, 
amino sustituido, nitro, sulfónico o carboxilico, o ¿to­
mos de halógeno.

Loa compuestos anteriores de fórmula general 
II, pueden prepararse por cualquiera de los métodos co­
nocidos en esencia para la obtención de los compuestos 
correspondientes de fórmula general I, con la variante 
de que en loe materiales de partida, los grupos Rg y R^ 
se sustituyen por el grupo Z como se ha definido. Estos 
procedimientos se describen, por ejemplo, en las Paten­
tes Británicas me. 542502, 679677, 679678, 703669 y 
728368. Más específicamente, se prefieren los métodos 
generales siguientes*
A. Condensación de una hidrazina de la fórmula
general R^NH NHg con un ester de la fórmala general:

CH —  C - COOR
en la que R es un grupo hidrocarburo
B. Condensación de una hidrazina de la fórmala ge­
neral R^NH NHg con una amida de la fórmula general!

! !CH .=*= C - CONHR't
en la que R' es un átomo de hidrógeno o un grupo hidro- 
carburado.

Loa ejemplos siguientes servirán para aclarar 
este invento!

EJEMPLO 1
l-Fenil-4.5-tetrametilenouirazolidin-3-oaa.



Una solución de 7# 5 g* de sodio en 150 mi. de 
etanol, ae trató sucesivamente oon 25 mi. de fenilhidra 
zina y 36)5 g* de ciclohexeno-l-oarboxilato de etilo) y 
la mezcla ae sometió a reflujo durante 18 horas. Deapuós 
de eliminar el disolvente a presión reducida) el residuo 
ae aometió a reflujo durante 3 horas con una mezcla de 
200 mi. de Ácido clorhídrico concentrado y 100 mi. de 
agua. Se enfiló la mezcla y el sólido se recogió, se lavó 
con solución diluida de amoniaco, y se secó* la cristali­
zación en acetato de etilo y luego en una mezcla de ciclo 
hexano y benceno, proporcionó 1-f enil-4,5-tetrametileno- 
pirazolidin-3-ona, en forma de cristales color crema, 
punto de fusión 161-162SC.

EJEMPLO 2
l-Fenil-4.. 5-trlmetilenopiragolidin-3-ona.

Se añadieron 5,3 mi* de fenilhidrazina y 5,9 g. 
de ciclopenteno-l-carboxamida, a una solución de 1,6 g. 
de sodio en 30 mi. de etanol, y la mezcla se sometió a 
reflujo durante 16 horas. El sólido que se separó, se 
eliminó por filtraoión deepuós del enfriamiento y se lavó 
sucesivamente con un poco de etanol Ario y óter. Una solu 
ción de este sólido en 40 mi. de agua, se acidificó oon 
ácido clorhídrico concentrado, y ae separó un sólido pioeo, 
que se endureció lentamente y se lavó con un pooo de agua 
fría, y se cristalizó en agua, para proporcionar la 
pirazolidinona en forma de agujas incoloras, punto de fu­
sión 129-13000.

EJEMPLO 1
l-m-Clwofenil-4.5-tetrametilenoTDirazolidin-3-ona.

Una solución de 3 g* de sodio en 100 mi. de etandL



ae sometió a reflujo durante 16 horas con 14,3 g* de 
m-olorofenilhidrazina y 15,4 g. de ciclohexeno-l-carbo- 
xilato de etilo. Deapuáa de enfilar, ae recogió el sólido 
y ae trató en 80 mi. de agua con áoido acético. EL aceite 

5. que ee separó ae recogió en cloroformo y el extraoto aeoo 
(sulfato abdico) se destilé, recogióndoae la fracción de 
punto de ebullición 110-160^/2 mm.

Una solución del destilado en la cantidad mínima 
de benceno caliente, ae trató con petróleo ligero (punto 

10. de ebullición 60-80*0) y ae enfrió. El aólido aeparado se 
recogió y cristalizó en ciolohexano, y luego se recriata- 
lizó en ""A mezcla etano-agua, obtenióndose la pirazolidi- 
áona en forma de plaquitaa incoloras, punto de fusión 
145-347*0.

15. Loa compuestos de la fórmula general II pueden
emplearse del mismo modo que loa compuestos de la Patente 
Británica n* 542.502. Tienen la propiedad denominada "au- 
per-aditividad" cuando se usan asociados con otros agen - 
tes reveladores, tal como por ejemplo hidroquinona o 

20. p-hidroxifenil glicina.
Bate invento, por tanto, comprende composicio­

nes reveladoras para fotografía, que contienen un compueg 
te de la fórmula general II junto con una substancia alc& 
lina; con preferenoia contienan tambión hidroquinona y,

2$. opcionalmente, contienen además los aditivos que corrien­
temente figuran en loa reveladores fotográficos.

El ejemplo siguiente sirve para facilitar una 
fórmula de revelador en la que se utiliza el compuesto a 
que este invento ae refiere!

30. E JEM P Tn 4
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La composición siguiente es la da un revelador

adecuado, de acuerdo con este invento: 
l-fenil-4,5-te trametilenopirazolidin-3-ona 0,26 g.
Sulfito sódico (anhidro) 75)00 g.
Hidroquinona 8,0 g.
Carbonato sódico (anhidro) 37,5 g.
Bromuro potásico 2,0 g.
Agua, la precisa para 1000 mi.
Para usarse, se diluye una parte de esta solución, con 2
partes de agua.

Como antes se indicó, una ventaja especial de
los compuestos a que este invento se refiere es su elev^ 
da resistencia y a la hidrólisis, superior, por ejemplo, 
a la de la l-íenil-3-pirazolidona. Beto da por resultado 
una estabilidad mayor en las composiciones de revelado 
que contienen aquéllos, y oonsiguientemente, proporciona 
una pérdida reducida de actividad, durante el almacena­
miento. La mayor estabilidad se aclara por los ensayos 
comparativos siguientes:

Se incubaron a 503C, una solución reveladora 
como se describe en A, y una solución reveladora análoga 
B que contenían como pirazolidinona, una cantidad equi­
valente (0,19 g.)de l-fenil-3-pirazclidcna. A intervalos 
convenientes se utilizaron partes de cada revelador para 
el revelado a 2030, de una película pancromática con 
emulsión de haluro de plata, y los productos se examinaron 
simultáneamente para determinar la velocidad efectiva 
(oalculada oomo exposición necesaria para producir una 
densidad 0,1 superior a la densidad del nivel de velado 
de la emulsión) y el contraste (valor gamma) siendo .éstos 
los métodos convencionales para determinar la efeotividad
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Loe resultados obtenidos se indican en la tabla 

siguiente:
TIEMPO DE INCUBACION (días)

. ! : t ! ! !
¡Revelador t ! 0 í 6 ! 10^ ! 18 : 23 :
: ! ! ! ! ! ! !

t Velo- !
5.65

! ; t : !! A ! oidad ! ! 5.66 5.46 ! 5.50 ! 5.56 !¡! ! ! - !
0.67

: ! ! :
!
!

!
! "V !

! 0.75 !
!

!
:

0.76 : 
!

0.64 !
!
0.81 ü

!!
! Velo- ! ! ! ! ! !¡! B ! ddad ! 5.79 ! 5.72 : 5.70 ; 5.07 ! 4.60 !!í ! i ! ! : ! !i

:
t ! Y !

!
1.07 !

!
0.91 ! ! 0.83 í 

!
0.87 !

!
0.61 íi

í!

Se observará que mientras el revelador de acuerdo 
con este invento, no muestra p&rdida real en la velocidad 
o cambio de contraste ai adn despula de conservarse duran­
te 23 días a 50*3, el revelador que contenía l-feail-3- 
pirazolidona, acusa una perdida muy superior en la velo­
cidad y en el contraste.

Los reveladores de este invento son por tanto 
muy ventajosos con respecto a las propiedades de conser­
vación, especialmente en las condiciones tropicales, re­
sultado altamente sorprendente y que desde luego no po­
día preversqde ninguna consideraciín de la estructura 
química de los nuevos compuestos.

N O T A
Descrita suficientemente la naturaleza del 

invento asi como la manera de realizarlo en la prác­
tica, debe hacerse ocnstar que lae disposiciones an­
teriormente indicadas son susceptibles de modificado-
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nes de detalle en cnanto no alteren su principio funda­
mental. También se hace constar que el invento se refie 
re a una solicitud de patente británica presentada con 
fecha 7 de junio de 1.962, nP 22157/62, acogiá,adose, por 
lo tanto, a los beneficios que conceden los Convenios 
Internacionales en vigor y siendo lo que constituye 3a 
esencia del referido invento y por lo que se solicita 
Patente de Invención por 20 aSos en Espada: "PROCEDIMIEN 
TO DE OBTENCION DB NUEVAS COMPOSICIONES PARA EL REVELADO,
FOTOGRAFICO"; caracterizándose por lo siguiente:

Ib.- Procedimiento de obtención de nuevas com-. 
posiciones para el revelado fotográfico,, caracterizados 
por comprender un agente revelador y una substancia al­
calina, y porque el revelador es un compuesto de fórmula 
general:

1

C * 0

en la que Z es un grupo alüátioo divalents que, con los 
átomos de carbono de las posiciones 4 y 5 del anillo de 
la pirazolidinona completa un anillo oicloalifátioo de 5 
c 6 elementos, y R^ es un grupo urálico o urálico susti- 

20.! tuído.
2a.- Perfeccionamientos segán reivindicación la, 

caracterizados por contener otro agente revelador que con 
el compuesto de pirazolidinona tiene un efecto superádita 
vo.

3*.- Perfeccionamientos segdn reivindicación 2*,25.
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caracterizados porque el muevo agente revelador, es hi­
droquinona.

40.- Perfeccionamientos segdn cualquiera de las 
reivindicaciones anteriores, caracterizados porque el com 
puesto de pirazolidinona es l-fenil-4,5-tetrametilenopir^ 
zolidin-3-ona.!

5*.-"Procedimiento de obtención de nuevas com­
posiciones para el revelado fotográfico"; tal y como que 
da sustanciáronte descrito en la presente memoria.
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