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MEMORIA DESCRIPTIVA

El objeto de esta invencidn es un procedimiento
para el endurecimiento de gelatinas, caracterizado nare™
hacen reaccionar las gelatinas, en especial en forma de emuls

siones fotogrificas, con compuestos de la férmula

i
H:N—' C"'Rl

(1) 0=5=0 ,
HN-C-Ry
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en donde Rl y R signifioan, cada una, un radical apto

2
pars reaccidn y enlazado mediante un heterodtomo a los
grupos ~CD-; con compuestos que contienen &tomos de hidrd-
genos movibles bajo formacidn de enlaces homopolares.

Los radicales Rl ¥ Ry pueden ser preferentemente
iguales o también diferentes entre si. Estdn enlazados en
los grupos -CO0- mediante un hgterodtomo; es decir mediante
un dtomo difvrente de carbono, que puede ser un miembro de
anillo en anillos heterociclicos. Como heteroétomoslpueden
entrar en consi@eracién en consecucncia, por ejemplo, dtomos
de azufre; pero en cspecial dtomos de oxigeno y de nitrégseno;
Los radicales Rl Yy R2 conticnen, junto a este he?eroétomo,
la parte apba para reaceidén de la clase indicada, en donde
son posibles enlaces de clase distinta entre aquella y el
heterodtomo, ‘Estos radicales contienen; por ejemplo, caja
uno de 1 a 12, y de preferencia de 2 a 6, dtomos de carbono.
Por consiguicnte, los radicales Rl ¥y 32 se forman de la parte
(R') apba pare reaccidén y el miembro de enlace (X) situado
entre ésta y el grupo -C0-:-X~R'. Los radicales con el
miembro de enlace X pueden mostrar la composicidn -O—CH2-;
~5~CH,~ como forma éster, los radicales con una X de la
férmila -0-CO~ como forma anhidrida, aguellos con X de la
férmula ~NA;CH2 como'forma de omide y por ultimo los radicales
con una X de la férmula -NA-XO- o ~NA-SO,- como forma de imida.

Ademds, A significa un radical hidrocarburo, por ejemplo un

radical alquilico con 4 dtomos de carbono a lo sumo o un rodi-
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cal fenilico, o de preferencia un Sftomo de hidrégeno.
Con rospecto al miembro de enlace X son ventajousos

los compuestos de la férmula:

i

(¥ =R!
H? C X1 R',

(2) O=?=O
HNL%—X

]
R

en donde Xl vy X, significan cada wna Ge ellas una agrupacidn
atémica de lag férmules ~0-CH,-, ~H~CHy=, =0-CO~, ~NH-CO-
y +NH—802-, v Rl' ¥ R2‘ gignifican cada una de ellas un
radical apto para reaccidn con compuestos que contienen dtomos
de hidrégeno méviles, bajo formacidn de enlaces homopolares.
Como partes de moldcula aptas para reaccidn Rl' ¥y
R2', que deben hallarse en la condicifn de introducir enlaces
homopolares medionte rcacciones de adicidn o substitucidén con
compafieros reaccionales nmucledfilos, como grupos hidroxilicos,
sulfhidrilicos, amino primarics o sccundarios, o grupos met?—
1lénicos aptos para reaccidn, pueden cntrar en consideracidn,
por cjemplo, log radiecles de los tipos de compuestos giguion-

tegos
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aldehidos;
compuestos epdxidos,
compuestos etileniminicos,
compuestos halogenados N-hetociclicos con dtomo de

5 halégeno apto para reacoidn, en posicién alfa al nitré-
&eno, )
compuestos halogenados a;iféticos, )
dcidos carboxilicos alfa,beta—etilégicos insaturados,
dcidos sulfénicos alfa,beta- o beta,gammo~etilénicos

10, insaturados, )
dcidos alfa~ y beta-halogencarboxilicos,
beta-hidroxisulfonatos o beta-hidroxisulfatos de
dcidos carboxilicos alifaticos,
haluros o anhidridos de deidos carbox{licos,

15. holuros de dcidos sulfénicos,

En especial son dignos de mencidn los compuestos de

la férmula (2), cuyos radicales -X-Ryt ¥ XZ-Rz' corres-
ponden a una de las férmulas

IO
-0~01-001=CC1-0 """,
“~NH

20. -O—CHZ—CHv———~CHé
o/

—CH2-Cl

—O-CH2
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~NH-00--CH=CH, ;
-~NH~0,,S--CH=CH, ,
~NH~0C~CH,01 ,

~NH-0CnCH,~CH, C1 y

3. ~NH~00~CHEr~CH,Br

por ejemplo los compuestos de la férmula

0
4]
HH~ (X ~CH=CH
10 - (3 ) 0=Sﬂ0
l ’
Hﬂﬁd%—&h@% ,
0

en donde -X3~ significa un grupo ~NH-0C- o un grupo -NH~OZS~.
Los ccmpuestos de lo férmula (1) pueden prepararse
15. haciendo reaccionar, en proporcidén molecular 1l:2, diisociana-
t0 sulfonilico con compuestos quc contienen un dtomo de hidrd-
geno mdévil enlazado en un heterodtomo y un radical apto para

reaccidn bajo formacidén de enlaces homopolares con compuestos



10.

15,

20,

que contienen dtomos de hidrdgeno méviles,

Bl diisocianato sulfonilico aqui utilizado como *
materic de partida, puede preparcrse de manera conocida a
partir de isocicnato clorosulfonilico y cianato argénticbfu'

segin la ecuacidn reaccional.

I.  0=C=F-80,-C1  +  Ag-0-C=N —» 0=C=N-S0,-N=0=0 + AgCl

2

La preparacidn de isocianato clorosulfdénilico es ya conocilda,
Seain cada micmbro de enlace en los grupos =-CO-
y agrupacién atdémica apta para reaccidn son de elegir los
compuestos necesarios como otras moterias de partida.
Los compuestos de la férmula (1), en la que R, ¥
R2 representan, cada una, un radical aldehido, pueden obte-
nerse, por ejemplo, al hacer reaccionar, en proporeidn mole-
cular 2:1, hidroxialdehidos o amincaldehidos alifdticos o aro-
mdticos con diisociancato sulfonilico, Asi, se obitiene a
partir de 2 moléculas de aldehido de glicol y 1 moléeula de

diisocianato sulfonflico, el compuesto de la férmula

0
4
HC=0~CH,~CHO
i
(4) o=%=o
HN—-(O-CH—CHO ,

|
0
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o a partir aldol y diisocianato sulfonilico, el compuesto

de la férmla

0 CH
i /3
HN—C-0~CH
5, l \‘CH2*CHO
(5) 0=8=0
' y CH,,~CHO
HN-C-0-CH

" .
] CH3 .

10, Los compuestos de la férmmla (1), ou 12 que Rl ¥ R, contienen
cada una de cllas un radical epoxi, pueden prepararse, por
ejemplo, mediante reaccidn de glicidol con diisocianato sulfo~

nflico en la proporeidn molecular 2:1,

0
) o
15, HN-&--O-BHZ—CH---\GH2
]
(6) =S=0

I

HN-C-0-CH,~CH ~ CH
27 2
8 0
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Los compuestos de la férmula (1), en la que R, ¥ Ry contienen

cada uno de ellas un compuesto halogenado N-heterociclico,

pueden obbtencrse, por ejemplo, haciendo reaccionar derivados

apropiados de la 2,3-dicloroquinazolina o de cloruro de .

triciendgeno con diisocianato sulfonilico en proporcidn mole—

cular 2:1; asi se obtiene, por ejemplo, el compuesto (7):

a
9 0 ¥-d
T P
HNwCeHN=CmH CHT=C” \E\N
/
N
N
o1
(7
0=8=0
o1
N=2C 7
S AN
HN~C~EN-C-H,C ~HN-C N
f N /e
b Nl
Na

Los compuestos de la férmula (1), en la que Rl y R

2

contienen,

cada una de ellas, un compucsto halogenado alifédtico, pueden

obtenerse, por cjemplo, & partir de dos moléculas de clorhi-

drina etilénica o bis-beta-cloroetilenamina y una molécule

de diisocianato sulfonilico:
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J
HN--C-~0-CH ~CHy~Cl

2

i
(8) 0=8=0
l

HN~C~O~CH2~CH2~01

fi
0

1y
H

-GN

0 CHy=CHy~C1

\ \\CH2~CH2~01

(9) 0=8=0

i CH,,~CH,~C1

y 2
HN-C-N
TERN

0 CH ~CH2—Cl "

2

Los compucstos
R2 representan radicales

~etilénicos insaturados,

estan enlazados cn forma

de 1a formula (1), on la que R ¥
de #cidos corboxilicos alfa,beta~
con hasta 4 atomos de carbomo, que

anhidrida, se obticnen, por ejempl~

mediante reaccidn ds 2 meldeulas de acido uwue’ 31érico o

acido mucobrdmico con 1 moléculc de diisocisnato sulfonilico:
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0 0C1cCl
ivohg

HN=(=0~=C=C~CHO

|

(10) 0=5=0

HN~ Qe Qe G G=C-CHO .
; 1
5. 0 0¢1cCl

En cambio, los radicnles enlazados en forma de
imida de tales dcidos carboxilicos o dcidos sulfdnicos se
originaen en la reacecidn de las amidas correspondicntes de
deido carboxilico o dcido sulfénico con diisoccianato sulfoni-

10, lico, en la proporcidn molecular 2:1. Asi, por ejemplo,

0 0

HN-gnﬂN»C—CH#CHé

|
!

(11) 0=8=0
i .
N C~NN~C—CH=CH
’ il Il 2
15, 0 0



0 0]
z z b t!
° HO=HD—"HO~S~{H-D"NH
0 i
0=8=0 (v1)
0 ;

CHO=H0~CHO~S1TI~D~1H
i B
0 o0

0 0
, i

- i' J
”HO?HO“%“MH“O"NH
‘ l

0
0=8=0 (€T)
0

il :

CH) =0~ -1~

0 0

¢
HD O 0
2 ol i
HO=D~D~NH~D—NH
0=8=0 (21)

S0 =0 M=) ~NH
i i

~ o
‘0 0 0

LGL6ES

=TT -
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R2 contienon radicales de

gen~carboxilico, en donde

e

por ejemplo

(15)

10,

(16)

15,

cloro o bromo, sc reducen
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o 0
1" i
HN~ G~ HN—C~CH, C1

K

0=5=0

|

IDT—C—-I*ET—-C-—-CHQ 1
] 4
0 0

0 0

HlN- C Hl¥— G=CH, ~CH,~C1
i
i
0=8=0
i
HN- G- HIfC—CH,—~CH,~C1

i 1t

0 0

laque R ¥y
1

amida de Acido alfa- o beta-halo~

haldgeno representa, por ejemplo,

en forma totalmente andlogas asi,
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0 0 Br
ol i
HN—C—HN«CmCH»CHQ»Br

l

(17) 0=5¢0
|
HN»%nHNowCH-CH2~BC .
i i
5e 0 0 Br

Finalmente, s preparable de mansra andloga, por

cjemplo:

0

H 0o
HN—-CeFN= o2 N\ ~S0,F
’ =

10, (18)  0=85=0
|
V-~ TN ~50, F .
Lo 2

et

Tos compucstos de la férmula (1), on donde Ry ¥
15. R, contienen cada una de cllas una agrupaeién vinilica o
acetilénica, pucden prepararse, por c¢jomplo, mediante reac—
cidn de alcohol alflico o alilamine cor diisocianato sulfom

nilico en la proporcidn molecular 2:1,
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0

h
H¥~C—O—Ch2—CH=CHé
(19)  0=8=C

s ,
Hif~C~0~CH,~CH=CH,, ,

5. d

i
HN~C~HN~CH,~ CH=CHy
|
(20)  0=8=0

HN~C-NH-CH,~CH=CH,

i

10, 0

Mediante roaceidn de dos Fases de diisocianato
sulfonilico con dos compuestos diferentes, aptos para reac—
cidn, se alcanzan compuestos asimétricos do la férmula (1),

por gjemplo los siguiontess

0 0

: : |
15, HN-C~HN-C~CH=CH,
!

1

(21) 0=8=0

%

HN—C~HN—C—QH§~CH2—CI

g
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! :
HN—C~-HN--C~CH= CII2

l

(22) =5=0
}
HN~(C~0-C~C=C~CHO .
i f oy
0 oc1c1

El diisocianato sulfonilico es muy apto para
reaccion. Muchas de las reacciones requeridas para la prepa-
racidén de los compuestos de la formula (1) pueden realizarse
en caliente, Corricntemente las rencclones pueden efectuarse
bajo las condiciones usuales de por si conocidas para la
reaccidn de isocianntos, por cjemplo en presencia de disolven-
te inerte y bajo exclusion de humedad.

Los compuestos de la férmula (1) son, sin embargo,
agimismo accesibles mediante otras formas. Asi, se ha hallado
que la sulfamida (H2N~SOQ—NH2) puede haccrse reaccionar con
isocianatos aeilicos on proporcién molccular 1:2, en una o
dos fascs reaccionables, bajo otras condl..ioncs anélogus, como
las arriba descritas para ol diisocianato sulfonilico. Scgun
cllo, sc obticne, por cjomplo, ol compuesto de la férmula (16)

agsimismo como siguc:



5,

15,

- 16 -~

1T
0 0 0]
) ] i
Hg? + OCN—C-CH2—CH2—01 H?—C-HN—C—CHé—CHé—Cl
0=S=O O=S=O
\ mre———
HoN

HoN + OCN~S—CH2—CH2-01
0

o o©
!
HN—C—HN—C-CHZ-CHQ-Cl

H
5 (16) 0=35=0

!
i

HN-?—HN—?—CH2-CHQ-01 .

|
8§ o

Los isociaonatos acilicos agui utilizados como mate-
rias de partida pveden prepararse a partir de amidas de acido
y ecloruro oxalilico, Asimismo, otros isocionatos preparables,
por ejemplo, de mancia conocida, sc hacon reaccionar de esta
forma con sulfamida, por ejemplo isocianato alilico, con lo
que se obiticne el compuesto de la férmula (20). Ademds,

+ . . ’ -
pucden obitenerse asimismo compuestos agimetricos, como el

compuesto de la formula



0 s
I~ CHI- G CH,y~ C1

!
i

(23) =3:=0
]
HN—C—HN—C—CH2~CI .
i o
5, 0o 0

Finalmente, puede llevorse a wenicidn, segin métodos
3 . . 0 I 4 »
de por si conocidos, asimismo el éster de acido clorocarbdnico

o cloruro de Acido carbimico con sulfamida, como por ejemplo

_f,.CHZ—CHECl
10, C1CO-H

AN

CH,~CH,C1

Por otra parte, son asimismo opropiados los ésteres
de dcido carbimico, como por ejemplo el éutor del Acido sulfo-
nil-biscarbamico, con alcoholes alifdticos inferiores para la

15, reaccidn con radicales R; ¥ Rp conteniendo grupos amino,

Los compuestos de la formula (1) son apropiados

segin la eleccidn de los radicales orgdnirog Rl ¥ Ry para

enlazar entre si dos compafieros reaccionanles iguales o dife-
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rentes, bajo formacidn de enlaces homopolares. Asimismo, por
la elsceidn correspondiente de rodicales R, ¥ Ry iguales o
diferentes, respecto 2 loz compafieros renccionales homopolares
o enlazcr entre si, pueden constituirse aquellos radicales
My R2, que solo se¢ hocen reaccionar bvajo condiciones reac—
cionales totalmente deterwmincndas y deseadas. Asi pues, se |
puede conducir, por ojemplo compuestoes de la f£érmila (1)

gue contienen on los radicalcs Rl ¥y R2 grupos aldchido, o
enlazar en forma de acetal con monoalcohcles o polialcoholes.
Los compuecstos iguales pueden dar, por cjumplo con compucstés
contenicendo grupos amino, azometinas y compucstos de metilol.
En espoecial son apropiados los compuestos de las férmulas (4),
(5) y (I1), para reticular en forma de por =i conocida com-
puestos wolimeros conteniendo grupos amino o hidroxilo,

De mencrs Similar, los compucctos de la férmula (6)
conducen, por c¢jomplo, a bisdtores, bisominas y loo de la
£érmula (7) a compucstos amino hetorociclicos, Asimismo, en
e8t0s cosos, es pozible como antes una reticulacidn de compues—
tos polimeros con grupos hidroxilicos o omino,

En forma totalments andloga reaccionan 1os compuss—
tos de las férmulas (5) a (18) con compaliores reaccionales,
gquc conticnen grupos hidroxilicos, sulfhidrilicos y amino.

Muchos dc los compucstos de la Térmula (1), como
por ¢jemplo los de las f£érmulas (6), (11), (12), (13), (14),

(19) y (20), smm abropiados para producir compuestos polime-

-
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ros. Asi, por cjemplo, mediante nolimerizacidn con
ellos mismos, asi como con otros compucsins ctilénicos insa-
turados o mediante reaccidén con decrivados bifuncionales, con
grupos hidroxilicos, sulfhidrilicos o aminicos.

Ia introduccidn de la esiructure sulfonil-dicarbo-
namida de la férmula (1) en compues tos organicos presta a
éstos la posibilidad dc ir en solu01on, por adicidn por ejem—
plo de alealis, en una zona de pH definida, en medio acuoso

mediante Tormacidn de sal., Como alcalis pueden entrar en

- consideracidn, por cjemplo, los hidréxidos y los carbonatos

de metales alecalinos, alcalinotdérreos o amoniaco. Asimismo
pueden utilizarse aminas organicas con, por ejemplo, radica-
les alifdticos inferiores. De 1los compuestos de la férmula
(1) es posible el dosdoblamlento de 2 preiones., Se efectua

generalmente en 2 fases:

ITT
HI}I—CO—R]_ o C N—CO—-Rl I A N-co-R1
S50, ——— ~ —

El primer protdn sc desdobla segin la ecuwzcidn III general-
mente a un pH de 6,5 ¥ ¢l segundo a un pH ac 9,

La ventaja especial de la presencia de esta agru-
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pacidn sulfonil~dicarbonamida en moléculas orginicas, consis-

.

to en que los compuestos, en disolventes orgdnicos, se prepa-

. .t s

ran en forme muy pura ¥ en caso necesario también pueden puri—
Ticarse de nuevo mediante cristalizacidn, y la agrupaoiénf"
citade de compuestos de la férmule (1), terminendo a menudo
dentro de la solubilidad del agua en la zona de pH 6,5 a 12,
preforentemente de 6,5 a 9,5.

Los compucsios de la férmula (1) se utilizan igual-
mente como endurecedores para gelatinas, c¢n cgpecigl en capas
de gelatina foltograficas,

La reaccidn de la gelatina con los compuestos de
la férmula (1) sc roaliza on general facilmente y de manera
usual. Se puede reunir, por ejomplo, wma goiucidn acuosa
del agentoe cendureccdor a temperaturs ligeramente elcevada,
por ojomplo de haste unos 602C, con gelatina y los materia-
les fotogrdaficos, eventuslmente halurc de nlata y/o otro
para la produccidn de imdgencs fotograficas, que contienen
gelatina sobre un soporte, se viorten en forma usual para
constituir una capa y cventualmente s¢ sccan, La capa puede
dejarse luego a temperatura elevada, duronte un tiempo
deseado, por ejemplc hasta 24 horas, o a itomperatura ambicnte.
Agui se generz el ondurecimicnto on la masa crecicnte, el
punto doe fusidn de la golatina se eleva csoncialmente, por
¢jomfilo de 10 a 509, Scgim la temperatura, duracidn de la

accién, constitucidn y dosiz del agento de ondurccinmiento,
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puede ser mds fuerto o mas 4ébil ¢l enduratimiento obtenido
mediante reaccidn de los compucatos de la férmula (1) con la
g-latina, Ia dosis dul agente endurecedor, caleilada sobre
1a dosis do la gelatina seca, asciende convenientemente de
5e 0,5 a 5%, El cndursciwicnte de la gelatino se basa a menudo
en una reticulacidn considerable. DPor ello cstos compuestgé'
son cn gencral bastante solubles en agua, aungue no poscan
grupos fuertemente solubles en agua, por ejemplo grupos de
deido sulfdnico o d¢ deido carboxilico libres, que puedan
10, utilizarse sin reglas copeciales como cndurccedores. Pueden
llevarse junto con laz gelatinas on forma do soluciones
acuosas. Mediante ol cndurccimiento de la golatina scgin el
presente procedimicnto, ni son perjudicislos a las propicda~
des fotograficas dec los capas sensibles a 1a luz, ni a la
15, disposicidn rcaccional dc los copuladcros de color o coloran—
tes, Asimismo, no so altera practicamonte el vapor de pH
y la viscosidad de la gelatina mediante ol presente endurecci-
miento.
Como ventaja do estc endursccdor uara gelatinas
20, fotograficas es do tcnor on cuenta la posibilidad de¢ aplica-
cidn de soluciones scuosas dc endurecedsr o zonas de pH de
6 aT,5.
Dc especial vcntaja'es sgimismo la posibilidad, median-
te tipos de compuestus determinedos de la férmula (1), de

25, incorporar un endurecccdor de gelatina de la enulsidn, que
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desarrolla primero al agitar con el bafis revelador alcalino,
casi instantdncementc, su actividad de endurecimiento. Esta
propiadad cspecial se presta por la estructura éulfonil—dicar—
bonamida, por ejemplo del compuesto de la férmula (14). Si
este compuesto se disuelve en un valor de pH de 6,5 en agua,
mediante adicidn correspondiente de dlcalis, y esta soluoién
se adiciona a una emulsidn de haluro de plata de igual valor
de pH en forma similar, no aparece tras el vertido, secado y
reposo, ninguna subida sefialable del punto de fusidn, Sin
embargo, si sc trate una tal fundicidn en un bafio de revelado
alecalino, por ejemplo a un pH de 9,2 o mayor, Se presenta al
instante endurecimiento de la capa de emulsidn.

Es especialmente valiosa la obtencidn de las propie~
dades humectantes de este agente de endurecimiento acuosoluble
en solucidn acuosa, que, a pesar de la existencia de los grupos
aptos para reaccidén, permencce durante un periodo suficiente-
mente largo. Asimisme, tras adicidn de cstas soluciones de
endurecedor a las emulsiones recién fundidas, no se presenta
en el término de un ticmpo dtil, por ejemplo de 4 a 6 horas,
ninguna subida de viscosidad intolerable a causa de la inci-
piente humectacion., No obstante, se obtiecnon en presencia de
cololdes solubles en agua, al secar las cmulsiones vertidas,
capas delgadas de una a algunas micras de espesor dentro de
may corto tiempo, por cjemplo ds 12 a 18 horas, a pesar de
lasg concentraciones comparablemente pequefias y la notable

elevacidn del punto de fusidn. Esto significa empero que
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la capacidad de reaccién de este gelatina-endurecedor, se

- 22 -

prpduce primero en el momentn de la formacidn de la pelicula
del coloide acuosoluble.

Por la posibilidad de preparar compuestos de la ..
formula (1) con doz radicales Ry ¥y By de reaccidn con geléfi-
nas diferentes, segin ¢l procedimiento arriba indicado, eé;f
asimismo posible, por ejemplo, clegir aqucllos radicales R1
Yy R2 que, bajo condicionns reaccionales claramente diferentes
pueden reaccionar con las gelatinas.

Asi, puede coinducirse a reaccidn, por ejemplo, el
compuesto de la férmula (21) por su partc com el radical Rl
ya a wn valor medio de pH, por ejemplo de 6 a 7,5, mientras
que el radical R2 reacciona primero a un valor de pH clevado,
por ejomplo por encima dc 9, espontdneamente con la gelatina,
De csta forma, pueden obtenerse los derivados de mancra dife-
rente de la gelatina,

Fn las recetas de preparacidn siguientes y en los
Ejemplos, las partes significan paries en peso y los porcen-
tales tantos por cicnto sobre el peso, Las partes en peso
corresponden a las partes en volumen coms el gramo al mili-

litro,
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Recetas de preperacidn

w oy

A, Una solucidn de 148 partes de diisocianato shifoniu
lico en 500 partes de éter dictilico se rcunen, a —59‘a‘090;
lentamento, con una solucidn de 338 partes de decido mwdoeléri—
co de la férmula HCO-CCl-CCl-COOH en 100 partes de éter Jdieti-
lico. Imego se destila el étor y se machaca el residuoibon

bencina. Pras eliminacidn de la boneina se obtiene un volvo

- ineoloro, qus funde de 120 a 1122C bajo descomposiciéin, es

soluble en aproximadamente el 2% en muchos disolventes orgd-
nlcos, por c¢jemplo en alechol y en z2gua. ElL rendimiento en
producto de rcaccidn de la férmula (10) asciende cerca del
100%. Una prucba rocristalizada en agua bajo accidn de

carbdén activo, funde a 1249C,

Andlisis: ClOH4010N2014

Caleulado: G 24,71 H 0,83 N 5,76 S 6,60 C1 29,18
Hallado : C 24,6 H 1,1 W5,9 S6,6 0C129,5,

B, 71 partes de amida de dcido acrilico se diluyen en
2000 partes cn volumen de étor dietf{lico absoluto. A esta
suspensién se adiciona, o gotas, a -52C y bajo agitacidn,
una solucidn de 74 partes de diisocianato sulfonilico en

500 partes en volumen de dter diectilico absoluto y se agita
a temperatura smbiente durante 12 horas. E1 polvo incolcro
suspendido en $ter se succions luego v se seea en vacio a

402C¢, Sc obtione en rendimiento prdcticomente cuantitativo
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el compuesto de la férmula (11).

El

Se doscomponc sl preducte de 181 s 1839C, ég
disuelve a aproximadamonte cl 5 en agua, ficilmente con
dlcalis acuosos, con lo que ol vapor de pH puede descender

5. hasta aproximodcmente 6,5, sin que se crigine una prééipita~
cibn, diffcilmcnte en acetona y ctanol, 7 ligeramente en
dimctilformemida., Puede purificarsc al digolver 25015;ftes
de é1, a 552C, cn 300 partes en volumen de metilformamﬁda;
cuando es necesario, se filtra de las escasas impureias; se

10, adicionen 500 partes en volumen . de ¢tanol, se enfria indirec-
tamente con unz mezcla de hielo y sal comin, se succiona, se
lava el residue sobre el filtro com 200 partes en volumen de
etanol y lucge con 200 partes en volumen de éter dietilico
v se le seca on vacio. Se obhtienen unas 200 pertes del produc-
15, to puro en forma de cristales blanccs, con punto de descompo-

sicidn indetorminado de 1862C,

Andlisis:
Galeulado: € 33,1 H 2,47 N 19,3 § 11,05
Hallado ¢ C 33,3 H 3,6 I 19,4 S 11,1

20, Bl compucsto de la £érmule (11) se pucde polimeri-
zar, por e¢jomplo, come sigus:

S¢ ealienta la sclucidn 4o 3 g del compuesto de la

férmula (11) on 10 cc de dimetilformomida durante 10 minutos,

en bafio maric hiviente, transformindose luego en una gela-
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tina. Mediante machacado con motcnol se obtiene un polvo
blaneo, quc se succiona, ss lave con mebanol y se seca a 3020
en vacic, s insoluble en disolventes orgdnicos ¥y en agua,

pero se espenja en nhua o un pH de 9. Ia solubilidad’pﬁede

_elevarse mediante copolimerizacidn, por ejemplo con Jdériloni-

trilos para cllio se disuelven 2,9 gromos del compueste de la
férmula (11) en 10 cc de uno mezela de 10 cec de dimetilforma-
mida y 2,2 gremos de acrilonitrilo, ¥ se calienta duréhte l
10 mirutos en bafio maria hirvientc. Se transforma 133301*—
cidn en un aceite altamente viscoso, de color amarillo cloro,
que precipitn con 80 cc de metancl, se succiona y se lava con
metanol. Tras el secado en vacio a 302C, 0,05 g del produc-
to disueltos en 2 cc de agua, a un pH de 9, dan una solucidn
clara, Se cleva la dosis del acrilonitrilo o 4 gramos en
iguales condiciones, y se elabera el producto como antos,
obteniéndose lucgo, a partir des 0,05 g de sﬁbstancia ¥ 2 cc do
agua, ya a un pH de 6,5, una solucidn clarza, Estos polimeros

)

son espesantog valiosos.

C. 9,24 partes de amido dzl dcido elfa,beta-dibromopro
pidnico, que puede prepararse en formg conocida a partir de
clorurc del deido dibromopropidnico y amoninco, se suspenden
en 150 partes en volumen de dter dietilico absoluto. En estc
solucidn se pucden adicionar a gotas, desde -52 a 09C, 3 par-
tes de diisccionato sulfénilice disuelto en 20 portes en volum

men de éter dietilico absoluto., Tras corte tiempo se origina
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una sclucidén clarn, que se cntirbia después de unas 3 horas, -
tras lo cual sc¢ inicia ¢l precinitado dc cristales. Se agtba
durante 4 dias a temperatura ambiente, se succiona y se lava
con éter dietilico, Se obtiencn unas 9,5 partes del compuds—
to de la férmula (17), cn forma de cristales incoloros, de
sunto de descomposicidn de 1762C. Trzo la recristalizacion

¢n metanol, asciende el punto de descomposicidn de 182 a 1832C.

Andlisis: _ _ o
Caleuladot © 15,75 H 1,65 N 9,19 § 5,26 Br 52,41
Halledo : C 16,1 H 1,8 N 9,2 §5,6 Br52,1.

D. Se disuclvon 4 partces de diisocianato sulfonilico en
50 partes en volumen de éter dietilico absoluto y sc adiciona,
a gotas y a 02C, una solucidn de 4 partos do glicidol en

50 partes en volumen dc éter dietilico abscluto. Transcurri-
dos unos 15 minutos, precipita el compuesto de la férmmla (6)
como polvo incoloro, Se agite todaviz durante 2 horas a
temperatura ambicnte, sc succiona y s¢ lava con éter., ELl ren-
dimiento asciende a unas 6,5 partes y ol punto de fusidn

a 1389C, Del filtrado me obtiens, tras destilacidn del éter,

otras 1,3 partes de substancia. El producto es insocluble en

éter y acetona, y difficilmente soluble en ctancl,

Andlisis:
Calculado: C 32,43 H 4,08 N 9,46 S 10,82
Hallado : C 32,5 H 4,02 N g,6 § 11,1 .
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B, 18,6 partes de amida del decido vinilsulfdénico de is

férmila HyC= CH-S0,-NH,, se disuelven cn 200 partes en 7
volumen de éter diwtilico absoluto. A esta solucidn se 8di-
cionan, a gotas, 7,4 partes de diisocianato sulfonilico eh:
50 partes en volumen de étor dietilico absoluto. Se agité:
durante 48 horas a temperatura ambiente, se succiona y se ™’
lava con éter. Tras recristalizacidn en metanol se obtiene .

el compuesto de la férmla (13) en forma de cristales incolo-

ros, dc punto de descomposicidn 1502C,

’

Andlisis: Calculado: C 19,8 H 2,8 N 15,48 S 26,5
Hallado: © 19,5 H 3,1 N 15,6 § 26,2

B, 18,7 partes de cloroetanol sc disuelven en 50 partes
en volumen de éter dietilico absoluto. 4 esta solucidn se
adiciona; a gotas y o 02-52C, una solucidén de 17,2 partes

de diisocianato sulfonilico en 50 partes en volumen de éter
dietilico absoluto. Tras corto tiempo precipitan cristales
blanvos. Se agita de nucvo durante 24 horas a temperaotura
ambiente, se succiona y sce lava con éter. ILos cristales
obtenidos, unas 23 partes, son favilmente solubles en muchos
disolventes orgdnicos; sin embargo, dificilmente solubles

en éter e insolubles en bencina. PRl compuesto corresponde

a la féormula (8)., Puede recristalizarse cen ague, en la que

se disuelve bastante bien; punto de fusién, de 225 a 2282¢,

-



Mndlisis: ,
Calculedo: € 23, 31 H 3,26 N 9,06 C1 22,94 S 10,37
Hallado : C 23,5 H 3,3 ¥ g,l Cl 23,4 S 10,6

G.. Se suspenden 17 partes de amidc del deido metaerilico
5. en 300 partes en volumen de dter dietilico cbsoluto y se '

adiciona, a gotas y a -52C, lo solucidn de 14,8 partes de
diisocianato sulfonilico en 50 partes en volumen de dter
dietilico absoluto y se agita durante 12 horas a temperotura
ambiente. Se obticne, en rendimiento cuentitativo, el com-

10, = puesto de la férmula (12) en forma de un polve incoloro. Se
seca durante una hors en vacio y a 702C., EI1 producto funde

a 1952C, bajo descomposicidn,

Andlisist
Calculado: € 37,73 H 4,43 K 17,60 S 10,01
15. Holledo @ ©38,0 ¥ 4,7 §17,5 8 9,9
H. En 100 partes en volumen de éter dietilico absoluto se

suspenden 9,35 partes de cloroacetamida y se deja circular,
a una temperatura entre 02 y 520, una solucidn de 7,4 portes
de diisocianato sulfonilico en 50 partes en volumen de éter
20, dietilico absoluto., Se agita durante 24 horas o temperatura
ambiente, se succiona y se obtiehen unas 9,5 partes de cristal
incoloro de la férmula (15), de punto de fusidn 1002 a 130¢C,
Ello se m?zcla en un mortero con 100 partes en volumen de

deido clorhidrico n, se succiona y se lava con 200 partes
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de aguns punto de fusidn, 180¢C (descomposicién). Para puri-
ficor se disuelve la substancia en 150 partes de agua, a uil
pH de 7, se filtr", se trata con 20 partes en volumen de 101do
clorhldrlco n, se¢ lova con agua, luego se seca en v101o a
402C, con lo que se eleva el punto dc aeseompoulclén a 183°C°

el rendimicnto osciende luego o unas 7 5 partes.

Andlisis: o
Caleulado: C 21,50 H 2,41 W 16,72 § 9,57 -C1 10,86
Hollado : G 21,4 H 2,7 ¥ 16,8 S 10,0 €1l 10,9 .

I. 7,2 partes de amida del deido bata-cloropropidnico se
disuelven en 100 partes en volumen de dter dietilico absoluto.
Se adiciona, a gotas y o 02-52C, una solucidn de 4,9 partes

de diisocianato sulfénilico en 50 partes en volumen de éter
dietilico absoluto. Se agita todavia durante 24 horas a
temperatura ambisnte, se succionan los cristales originados

y el compuesto asi obtenido de la férmmln (16) se lava; 17792C

bajo descomposicidn.

(Andlisis: (sin ourmflcacién ulterior)
Calculados C 26, 46 H 3 33 N 15 43 3 8 89 Cc1 19 52
Hallado: G 26,8 H3,2 N150 S 8,5 c1 19,1

Los &tomos de cloro de oste compuesto son muy aptos
para reaccidn y ficilmente intercambiaobles frente a otros

substituyentes. Por ejemplo, se agitan, o temperatura ambisnte y
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durante 2 hores, 4 gromes de la subsbancia de la férmule (16)
con 30 cc de metonol y 19 cc de golucidn al 0,5% de metiiﬁto
gbddico, se succiona y se lave con metanol. Il residuo se
disuelve en 50 cc de agua, se regula o un pH de 2 con ddido
clorhidrico, se succiona, se lava con aguc ¥ S€ seca en vaclo
a 409C, El compuesto se descompone ontre 155 y 1589C, y

corresponde a lo férmula:

0 0
i ]
HN-~C~HN~C~CH, ~CH,~0~CH;

(24) !
0=5=0
|
HN~C—HN—-CCHy~ O, ~O~CH,
i il
0 0
Andlisis:

Colculado: € 33,90 H 5,08 ¥ 15,95 S 9,15
Halledo ¢ ¢ 33,70 H 4,80 ¥ 15,90 S 9,06°,
De maners gimilor puede efcctunrse un intercambio

frente o los grupos amino o grupos sulfhidrilo.

K. 11,4 partes de alilamina sc disuelven en 100 partes
en volumen de éter dietilico absoluto., A esta solucidn se
adiciona, a gotas y a -102C, una solucién de 14,8 partes de

diisocicnato sulfonilico en 150 partes en volumen de éter
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dietilico. E1 prcducto reaccional sc seporz en el acto como
un polvo incolore. Se agita durante 24 horas = temperatura
ambiente, se succiona y se lava con éter. Iuego se recristo-

liza en metanol el compuesto de la férmula (20).

Andlisiss .
Caleulados C 36,63 H 5,38 N 21,36 S 12,22 iaan-

« * "

?
Hallado : € 36,7 H5,5 N21,6 §123 ..~

L. 14,8 partes de diisocinnato sulfonilico se disuvelven
en 170 partes en volumen de éter dietilico sbsoluto. Ia solu-
cidn se enfria o -109C v luego se adiciona a gotas o esta
temperatura, en el término de una hors, usa celeidn de 7;1
partes de acrilemicda en 100 partes en volumen de acetonitrilo
absoluto. Se egite durantce 12 horas & la temperatura ombien-
te y se obtiene una solucidén elara, A cllo se adicionan 10,8
partes de amida dol deido beta-cloropropidnico, finamente
pulverizada. Troas corto tiempo se scparan eristales bastante
blancos. Se agita durante 24 horas, sc suecciono, se lava con
éter y se obtiencn unas 27 partes del compuesto do la

férmla (21). 2Bl producto se hierve con 100 partes on volu-
men- de acctonitrilo, se suceciona luego y se lava con 200 par-
tes en volumen de acetonitrilo. Tras recristalizado en 600
partes en volumen de acetonitrilo, el rendimiento asciende
todavia o unas 21 partes y el punto de descomposicidn de

177 a 1802°C. )
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aloulado: C 29,41 & 3,39 ¥ 17,15 S 9,81 C1 10,85
Hallado s ¢ 29,6 H 3,4 W 17,1 S 19,0 Cl 10,8

M. 7,4 paries de diisociancto sulfonilico se dicuslven
en 85 partes en volumen de 3ter dietilico absoluto., A esta
solucion se adicionn a gotas, a -10°C, wi: solucidn de 3,55
partes de acrilamida en 75 partes en volumen de acetonitrilo.
Se¢ agita durante 24 horas a temperatura =zmbiente y sc¢ obtiene
una solucidn clara. En esta solucidn se¢ introducen 8,4 partes
de Acido mucoelérico pulverizado finamente, Tras wnas 4 ho-
ras, se separa por cristalizavidn el compuestc de la férmula
(22). Se ngita durante 24 horas a temperatura ambiente, se
succiona y ge lava con éter, con 1¢ que sc obtienen otras

16,8 partes de ecte compuesto, que es nuy facilmente solubls
en metanol y acetona, facilmente soluble on mcetonitrilo y
myy dificilmente soluble en agua. Para 1z purificacidn se
disuelve la substuncia en metanol calicnte acuoso, se adiciona
agua hasta el inicio de la cristulizceidn, se enfria, se

succiona, se lava con agua ¥ Se seca a 4090 on vacio.

Andlisis: |

Calculado: € 25,55 H 1,88 N 11,17 ¢C1 18,85 S 8,52
Hallado : © 25,3 H1,8 1I11,0 c1 18,7 S 8,3 -
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N, 4,8 partes de sulf-mida (HpN-SC,-NH,) se disuelven on
50 partes en volunmen de acetonltrilo absoluto y a ello se
adiciona una solucidn de 14,7 partes de isocianato beta~cloro-
propionilico (ClCHé—CHz—CO-NCO) en 100 portes en volumen de
acetonitrilo absoluto. Se hiérve la mezcla con refrigeracién
por reflujo durante 2 horas., Tras corto tiempo precipitén
cristales blancos., . Después de enfriado, se succiona él’
compuesto asi obtonido de la férmula (16) y se lava con
acetonitrilo y éter. Sc obtienen wnas 16;7 partes de subs-

tancia, con punto de descomposicién de 1759C,

Andlisis:
Calculado: C 26,45 H 3,33 & 15,43 8 8,63 (1 19,52
Hallado : C 25,8 H 3,5 N 15,4 s 8,8 Cl 18,9

Mediantc desdoblamiento de fcido clorhidrico del
compuesto de la #érmula (16) sc alcanza el compuesto de la
férmula (11).

12 g do la férmula (16) se dicuclven en 120 cc de
trictilamina absoluta y se zglta a temperatura ambiente., Tras
unos 5 minutos . precipitan cristales. So agita durante 12 ho-
ras, se succiona del clorhidrato de trictilamina precipitado
¥ se lava con un poco de acetona, El agua madre de acctona
se destila cn vecio a 252C de tomperatura de batio, se machaca
el residuo con 30 cc de agua, se fegula a dcido congo con

geido clorhidrico y me succiona. Sc lava con un pooo de agua
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helada y sc seea en vacio a 25920, Tras recristalizacidn en

metmol se obtiene un punto de descommosicidn de unos 1662C,

Analisis:
Cnlculados C 33,10 H 3,47 ¥ 19,30 S 11,05
Hallado ¢ € 33,0 H 3,3 I"19,2 S8 11,0 .

El producto es iddntico al producto del Ejempio

2, férmula (11),

0. 6 partes de aldehido de glicol se susyendenren 50 par.-
tes en volumen de éter absoluto y se trata a -102C con 7,4
partes de diisocizmeto sulfonilico, disueito en 50 partes en
volumen de éter aobsoluto, Se agita durante 24 horas; se
gucciona y se lava con éter. Sec obtienen unas 13,4 partes

del compuesto de la formula (4) en foria de cristales incolo-

ros, que funden, bajo descomposicibn, de 118 a 1212C,

Andlisis:
Calculado: C 26,87 H 3,01 ¥ 10,45 S 11,96
Hallado: € 27,1 H3,3 10,2 8 11,7 .

P, 1344 partos de diacetal de uminoacetaldehido se

disuelven on 50 vortes er volumen de Ster sbsoluto y se traten,
o -109C, con 7,4 vartes de diisocignato sulfonilico, disueltas
en 50 partes on volumon do dter absoluto. Sc agita durantc

24 horas a temperaturc ambiente y se dnozuta el Ater em vacio

a 259C de temperatura de bafio, Se mackaea el residu o con
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agua, se succiona, se lava con agua y Se scca en vacio.a -
252C, Tras dos recristalizaciones en metanol a 1462C, se

obtiene ¢l compuesio de la férmala

(25)
? H 0-C,Hg
| 1/
HN-~C~HN~CH,~C

¢

| No-C,H
0=5=0 275
HIY O~ HIf~GH,~C

b I
H 0-CoHg

en forma de cristales incoloros, que funden a 1462C,

Andlisis:
Caleulado: € 40,57 H 7,30 XN 13,52 S 7,74
Hallado: C 40,5 H 7,4 I 13,2 S 7,4

Q. Se presentan disueltas 8 partes de aldol recidén des-
tilado, en 50 partes en volumen de (ter absoluto y se adicio-
nan a gotas, a ~109C, 7,4 partes de diisocianato sulfonilico,
disuelto en 50 partes en volumen de dter absoluto. Se agita
durante 24 horas a temperctura ambiente, sc decanta el éter

vy se machaca el residuo cuatro veces con 50 partes en volu~
men cada vez de étef, se succiona y 80 lava con éter. El resi-

duo se machaca on 4 partes en volumen do acetona y se trata

eyt
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con 25 partes en wolumsn de Ster absoluto. EL primer producio
en forma de miel de 1la Férmula (5), aue cristaliza tras coric

tiempo en crizstalcs incoloros, que s2 descomponen a 1039C.

R, 23,2 partes de 3-hidroximetils-3--etil-l-oxaciciobuta-
no se disuelven ea 120 portes en volumen de éter absoluto; a
¢llo se cdicionan o gotas, a -109C, 14,7 partes de diisociana-

to sulfonilico disuelto en 50 partes on volumen de éter absolu

ot

0. Se¢ aglta duranto 24 horas a ftomperatura ambiente, =e sue-

iona el compuesto de la formula

[¢]

2
(26) C,Hs ox
HN--C—~0--CH,,~C 0
- V4
c’H2
0=S=0
|
: QL
HN~C~O~012 0
- N
0 ¢ oHs CHé

¥y se lavan loz cristales blancos con éter, los cuales descom-

ponen a 1399C,

Andlisis:
Calenmladas 44 27 W .30 W 7.56 S 8,42
Hallado : G 44,5 H 6,3 N 7,1 S 8,4 .
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S, 9 partes de clorhidrato de bis~(2-cloroetil)-amina
se suspenden en 5C portes on volumen de éter absoluto y &
ello se adleionan, a 02C y en forma de gotas, 3,7 partés
de diisocianato sulfonilico, disuclto cm 50 partes en volu—
5} men de éter absoluto., Se agita durante lc noche a tempera—
tura ambiente, se succionan los cristales y sc¢ lava con éter,
El rcsiduo se machaca con 50 partes en volumen de agug;;ée
succiona y se lava tres veces con 50 nartos en volumen:dg
agua cada vez. BSe scca a 308C en vacio, Il compuesto; obte-
10. nido en forma cristalizada, de la férmula (9) descompone 2
108ec¢.

Andlisis:
Calculado: Cl 35,14
Hallado: C1 34,9
15, T, En una solucion de 6,9 partes dc alcohol alilico
en 100 partes on volumen de éter absoluta sc introduce a gotas,
a ~102C, una solucién de 14,8 flartes do diisocianato sulfo-
nilico en 100 partes en volumen dc éter absoluto, Se agita
durante 24 horas a tomperatura ambiente y luego se destila
20, el éter. Rl compucsto obtenido como residuo, de la férmula
(19), recristaliza cn la mezcla de alechol-agua 1:3. Punto de

descomposicidn: 131eC,

Andlisis: .
Caleculado: € 36,36 H 4?58 .N 10,60 5 12,13
25, Hallado : C 36,2 H4,7 N 10,5 S 12,3
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U, 18,4 partes de cloruro de tricianégeno 3¢ disuelven

en 200 partes en volumen de acetona absoluta y
se enfria a -102C. A esta temperatura se adicionan
21,2 partes de carbonato sédico cxento de agua ¥
- 7,8 partes de amino-acctamide, de modo que el valor
de pH sc halle entre 6 y 7. Después que todo ello
ha sido introducido, se climina el bafio de refrige~
racion y s¢ agita durante 2 horas, con lo due la
temperatura se cleva a 0°C., S filtra y ei filtrado
se concentra a 202C de tcmperatura de bafio, en va-
cio, hasta sequedad.
11 pavtes del producto ge rceristalizan en 200 par-
~teg en volumen de acetonitrilo y 1 parte de carbén;
y se scca en vacio a 402C,

Rendimiento: 10 partes, punte dc fusidn 1949C, hajo

descomposicidn,
(27)
Cl
i
VAN
. § 1
o
¢1l-C C—NH"CH2~CO-NH2

Ny
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Andlisis: _ T
Calculado: C 27,05 Hellado: € 27,3 '
H 2,27 E 2,3
N 31,54 N 31,5
Cl 31,398 ¢cil 31,5
3 partes de este producto se adicionan a gotas en
150 partes en volumen de acetonitrilo absoluto disqé%go a
30-409C, enfriado a -109C, y bajo agitacidn ennﬁﬁa.so-
lucidn de s
1 parte de diisocianato sulfonilico, disuelto en
20 partes en volumen de acetonitrilo, Se agita durante 24

horas a temperatura ambiente y sc docantan a 302C de tem~
peratura de bafio, en vacio, 75 partes en volumen de ace-
tonitrilo. El agua madre se enfrio en hiclo y sc
succiona. Permonece un residuo de 0,4 partes que

se rechaza,

El filtrado sc concentra cn vacio hasta sequedad,

a 302C de femporatura de bafio 7 el residuo se seca

en vacio a 40¢2C.

Rendimicnto: 2,7 partes del producto de la férmu~

la (7); punto de fusidn, 158°C, bajo descomposicidn.

Andalisiss Calculado: C 24,30 Hallado: C 24,0
E 1,70 12,2
N 28,29 N 28,3
Cl 23,é5 Cl 23,7 .
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EJEMPLO

A partir dc umo de los compucstos d2 las férmulas_
(4), (5), (6), (8), (9), (10), (11), (23), (15), (16), {117),
(21), (22), (26), y el disolvente indicado cn la Tabla, se pre-~
5, para una solucion al 10%., La solucidn de endurecedor ge¢ adi--
ciona, a 402C, on dosis dec 0,2 a 2 cc para 20 cc de una solu-
cidn acuosa al 10%, ascquible en el mercado, para la gela-
tina aproﬁiada paro fines fotogrdaficos, que estd diluide con
10 cc de agua; sc vicrte la mezcla a continuacidn sobre un
10. trozo de pelicula dc 18 cm x 24 cm, so doja solidificar
durante 15 minutos y so scca, durantc 24 horas, a 389C y
bajo eirculacidn de aire, a la humcdad normal del airc. Iuego
ge deja reposar la pelicula., Los puntos do fusidn se deter— '
minan cn log trozos de pelicula humedecidos en sgua corriente,
15, mediante lento calentado hasta sobrenadado dc la capa de
gelatina, En una serie de ensayos realizados de este modo
sc¢ obtuvieron los resultados que sc indican en la siguiente

tabla,

«
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o

disuwelto en | Canti |Punto

i Punto : Punto

i EeApan

i L
Endu i L Punto de
rece | dad " ide fu j de fu | de fu | fusion
dor len celgidn™ | sidn™ | sidn después
Por- : en s0;des~ des~ deg- de 18
mula :lu-~  lpues rues pues dias de -
we lcion !de 24 | de 48 ! Qe 8 almacens
: horas | horas | dias miento =
;de al | de al | de al en °C
mace-~ | mace- | Mace-
namien | namien: namien
toen | to en | t0 en L
o¢ ¢ o¢ j
lgent 0,25 38 8
(6) cec de dime | 0,50 | 38 is Egg S
tilformemi | 1,00 | 42 87 > 95
da 2,00 ;7 45 92 > 95
(0) i 1 gen cc 0,2 90
de etanol O;% >05
0;8 |33
(A1)} L gen 9 0,2 43 295
ce de agua | 0,4 |65 %05
a pH de 0,6 |?95 %95
6,5 - 7 0,8 |95 95
(13) | L gen 9 0,2 39 A1
cec de agua 0.4 35 he
a pH de¢ 6,5 0,6 39 a1
-7 058 41 >9'5
(15) | Lgen9 joj2 | 73%)
cc de agua | 0,4 36
a pH de 0,6 |*95
6,5 - 7 0,8 {95
(16) | 0,5 g en 0,2 |:95%)
4,5 ce de 09[1. » 05
dimetilfor~; 0,6 |>95
mamide i 0,8 .95
(17) | Lgen 9 0,2 | 57
ce de agua 0,4 85
a pH de 0;6 95
695 - 7 0’8 9



5e

10.

15.

20,

- 42 =

Punto

Endu; dieuclto ong Canti | Punto ; Punto Punto
rece: i dad de fu | de fu de fu | de fu
dor™ | en cc | sién | sidn” | sidn” [sidn T
Pér-, en so | des~ | des- deg- | des-
mula lu- pués pués pucs puds -
NQ cidn de 24 | de 48 de 8 de 18
horas | horas dias dias de
de al | de al de al | almaceng
mace= | mMecow mace~ | miento
namien| namien | namien| en 2C
to en | to on to en .
°C eC eC
(21 1l gen 9 0;2 89+) 44
cc de agua 0,4 91 46
a-pH de 0,6 gg 80
655 ~ 7 0,8 94 91
(22)) 1 gen 9 0,2 54. 60
ecc de agua 0,4 85 89
o pH de 0,6 95 95
6,7 - 17 0,8 95 95
(8)] 1gen9 052 73")
cc de di G,4 73
metilfor 0,6 T4
momida 0,8 75
(5) | 1gen9 0,2 61
cc de agua 0,4 82
a pH de 0,6 94
6,5 0,8 95
(8) | Lgen 9 0,2 42
ce de Hy0 034 53
a pH de 0,6 80
8 . 0,8 89
(9) | Lgen 9 0,2 44+)
ce de di 0,4 55
metilfor 0,6 78
mamida 0,8 83
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Endu | disuelto en! Camti | Punto | Punto | Pumto ! Punto
rece dad de fu [ de fu | de fu |de fu
dor~ en cc | sion gidn sidn sidn -
Pér-~ en sg | des- | des- | des- des~
mila Tu— pués pués pués pués
Ne cidn de 24 | de 48 | de 8 de 18
horas | horas | dias dias de
de a1l | de al | de al alina~
5. mace- | mace- | mace=— cena-
namien | namicn| namien |miento
toen {toen § toen ;en 2C
e, ag o¢ .
(26)] 1 gen 9 0,2 | 60%)
cc de agua 0,4 62
a pl de 0,6 T
7 0,8 73
10, . ’
(4) lgen 9 0;2 | 42 43 50
cc de di 034 | 42 44 60
metilfor 0;6 43 86 95
mamida 0,8 44 95 95
+) Este punto de fusidn se alcanza cuando se bafion, du~
15, rante 10 minutos y a 202C, las capas en la solucidn
de revelado que s6 indica a continuacién;Vse mojan se-
guidamente durante 15 minutos y se secan,
Solucidn de revelado
Agua 8000 ce
20, l-Metilamino-4-hidroxibenceno 30 g
Hidroguinona 80 g
Sulfito sédico exento de agua 345 g

Carbonato sddico exento de agua 690 g

Bromuro potdsico

25g
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REIVINDICACIONES

Descrito ¢l objeto del prosonte invento, se decla-
ran nuevas y ¢o propia invencidn, las siguientes rciviﬁm
dicaciones, con prioridad de la solicitud de patentes
suizas mims. 5232/66 del 12 de Abril de 1966 y 2723/67

del 23 de Febraro de 1967, cxistiendo unidad de invencidn

1. Procedimiento par2 endurecor gelatinas, caracte-
rizado porquc la gelatina, especialmente cn forma de emulsio-
nes fotogréficas, sc hace reaccionar concompuesto de la formu-

la

5' O

il
Hm-é—Rl

10, en donde Ry ¥ R, significan, cada wna de ellas, un radical
apto para reaccion cnlazado mediente un heterodtomo, de pro-
ferencia wun atomo de oxigeno o dz nitrdgeno, al grupo -CO-

con compucstos de uilaces homopolarcs.
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2, Proccdimicnto segin la roivindicacién 1. corac-
terizado porque so hace roacceionar la ge'-atina con compuestos

de la Térmula

0

il -
HT~C—X1~R1'
0=58=0

HN~g~X2-R2'

0

en donde Xl y X, significon, cada une. de ellas? una agrupa~
citn atdémica de los férmulas ~0~CHp—, ~NH~CH,~, ~0-CO-, .
~NH-CO- y ~NH-S0,~ y Ry' ® Ry! significan, cada wne de
ellas, un radical apto para reaceidn con compucstos que
contiencn afomos de hidrdgeno mdévibles bajo formacidn de

enlace homopolares.

3. Procodimiento segin la reivindicacidn 2, carac—
terizado porque lao gelatina se hace roacclonar con compues--
tos segin la reivindicacidn 2, cuyos radicales X,-R 'y

Xy~Ry! corresponden A una de las férmulos
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5. Procedimisnto segim la reivindicacidn 1, carac-
terizado porquc la gelatina se hace roaccionar con el com-

puesto de la férmula

0O 0ClLcL

iy i
i 5

. : !
5, HN~C~O-C~C==&—CHO

FN~ G0 C==CCHO
TR
0 ocLc

10. 6. Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizadc porgque se hace reaccionar la gelatina con

el compuesto de la férmulae

0 0

i
Al

15, HN~Cm G CH, ~CHp~C1
]
0=5=0
i
I

]
Hm GomdilNo- G CH,, — CH, ~ C1
M Ho-CH,

0 0
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7. Procediniento para endurecer gelatina.

Segin se describe y reivindica en la presente’
memoria descriptiva que consta de 48 hojas, foliadas.

y escritas a maquina por una sola cara.

Madrid, a 3T\ie Abril éc 1967

p.a. {
K !

\ YAIME 1SERK

'Y

Fitmade: JDui RODRIGUEZ
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