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(54) N-(3-dimethylaminofenyl Jmethakrylamidy a zplisob jejich vyroby

(57) Reseni se tykda N-(3-dimethylamino-
fenyl)methakrylamidii obecného vzorce I, v
ndmZ R znamend wvodik nebo methylovou
skupinu. Tyto l4tky se pFipravuji tak, Ze se
na 3-dimethylamineanilin obecného vzorce
I1 ptisobi methakryloylchloridem pri teplo-
t8 neprevysujici 50 °C v pFitomnosti orga-
nické nebo anorganické bdze, napfiklad tri-
ethylaminu ¢i uhli¢itanu draselného.
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Vyndlez se tykda N-(3-dimethylaminofe-
nyl)methakrylamidii a zptisobu jejich vyro-
by.

Tyto latky jsou vhodné k p¥ipravé poly-
merd obsahujicich funké&ni tercidrni amino-
skupiny a nebyly dosud v literatufe popsa-
ny. Podstatou vynédlezu jsou N-({3-dimethyl-
aminofenyl)methakrylamidy obecného vzor-
ce I,

CHzN-CH3
,._NHCO—-IC-=CHQ ()

v ndmZ R znamend atom vodiku & methylo-
vou skupinu.

Zptisob jejich p¥ipravy podle vynélezu
spodivd v tom, Ze se na 3-dimethylaminoani-
liny obecného vzorce II,

Y

(1)

v ndm¥ R mé& vy3e uvedeny vyznam, plisobi
2 aZ 3 moly methakryloylchloridu p¥i teplo-
t& nepfevySujici 50 °C v pritomnosti orga-
nické nebo anorganické béze, napfiklad tri-
ethylaminu & uhliitanu draselného.

Reakci je vhodné provadét v prostiedi,
v némZ se dobfe rozpoudti methakryloyl-
chlorid a vychozi dimethylaminoanilin, ale
nerozpou$téji se produkty neutralizace vzni-
kajiciho chlorovodiku pfidanou b4zi. Re-
akéni sloZky se sméSuji takowvou rychlosti,
aby teplota smé&si nepiesdhla 50 °C. K zabré-
néni polymerace methakryloylchloridu a vy-
slednych nenasycenych amidd v prib&hu re-
akce se pridaji inhibitory radikilové poly-
merace, napfiklad chlorid m&dny, benzochi-
non nebo 2,2-difenyl-1-pikrylhydrazyl. Po
jednodennim sténi reakni smési se filtra-
ci odds&li pevné soli wzniklé neutralizaci
chlorovodiku p¥idanymi bazemi. Zbytky ba-
ze a nezreagovanych vychozich sloZek se z
filtratu vymyji vodou a slab& alkalickymi
vodnymi roztoky. Z vysuSeného filtratu se
za sniZeného tlaku oddestiluje rozpousté&dlo
a zbyly surovy produkt se pFetist! krystali-
zacl.

Zplisob piipravy nenasycenych amidl o-
becného vzorce I je popsédn v nésledujicich
p¥ikladech.

}

Priklad 1

V 90 cm?® benzenu se rozpusti 5,2 g (0,04
molu) 3-dimethylaminoanilinu a 11,1 g (0,11
molu] triethylaminu & do smé&si se za mi-
chani prikapava roztok 7,4 g (0,07 molu) me-
thakryloylchloridu (stabilizovaného chlori-
dem mddnym) ve 29 cm® benzenu. Chlaze-
nim vodni 1dzni se udrZuje teplota smési v
rozmezi 15 aZ 30 °C. Druhy den se odfilt-
ruje hydrochlorid triethylaminu, filtrdt se
StyFikrat vytfepe 50 cm® 5% vodného roz-
toku octanu sodného a benzenovy extrakt se
vysu§i siranem sodnym (Na2S04}. Po od-
stranéni rozpou$tédla na vakuové odparce
se izoluje 7,8 g (100% vytdZek) surového N-
-(3-dimethylaminofenyl )Jmethakrylamidu,
ktery po krystalizaci z cyklohexanu mé tep-
lotu tdni 104 aZ 105 °C.

Analyza:

'C12H16N20, mol. hmot. 204,28;
Nalezeno:

70,47 % C, 8,00 % H, 13,48 % N;
Vypoéteno:

70,56 % C, 7,90 % H, 13,71% N.
Priklad 2

Stejnym zplisobem jako v pFikladu 1 se
smisi roztok 1,5 g (0,06 molu) methakrylo-
ylchloridu se smési 4 g (0,03 molu) 3-dime-
thylaminoanilinu, 12,2 g {0,09 molu) uhli¢i-
tanu draselného (K2C03) a 70 cm® benzenu
p¥i teplot& mistnosti. Po 24 hodindch se od-
filtruji pevné soli a filtrat se extrahuje 5%
vodnym roztokem octanu sodného. Z filtra-
tu se po vysuSeni siranem sodnym (Na2504)
a odstran&ni rozpoustddla izoluje 8 g (100%
vytéZek) surového N-[3-dimethylaminofe-
nyl}methakrylamidu, ktery se krystalizuje z
cyklohexanu. Jeho charakteristiky odpovi-
daji tdajim uvedenym v pfFikladu 1.

Ptiklad 3

Ke smési 9,9 g (0,07 molu) (3-dimethyl-
amino-6-methyl)anilinu, 19,2 g (0,19 molu)
triethylaminu a 150 cm® benzenu se za mi-
chéni pfida 12,8 g (0,12 molu) methakrylo-
ylchloridu rozpuitdného ve 40 cm?® benzenu.
Vylou€eny hydrochlorid triethylaminu se
druhy den odfiltruje a {filtrdt se vytFepe
5% vodnym roztokem octanu sodného. Po
vysuseni benzenového extraktu siranem sod-
nym (Na2S04) a oddestilovan{ rozpoustédla
na vakuové odparce se ziskd 14,4 g (100%
vyi8Zek) surového N-(3-dimethylamino-6-
-methylfenyl Jmethakrylamidu. Ten se vycis-
ti krystalizaci v benzenu a srdZenim cyklo-
hexanem. Jeho teplota tdni odpovidd 103 aZ
104 °C.
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Analyza:
C13H18N20, mol. hmot. 218,30;

Nalezeno:
71,43 % C, 8,22 % H, 12,53 % N;

Vypoéteno:
71,53 % C, 8,31 % H, 12,83 % N.

Pfipravené N-(3-dimethylaminofenyl)me-
thakrylamidy jsou bilé krystalické latky s
teplotou tani cca 104 °C. V pFitomnosti or-
ganickych & anorganickych bazi (triethyl-
aminu, uhli¢itanu draselného) vznikaji s
kvantitativnim vyt&Zzkem uZ p¥i teploté mist-

4

nosti. Jsou rozpustné v aromatickych uhlo-
vodicich, acetonu, ethanolu, ethylacetdtu,
dimethylformamidu, acetonitrilu, &astetns
se rozpoustéji v ethern a kyseling octové.
V alifatickych uhlovodicich se rozpou3tgji
pFi zahrFivani. Zistdvaji nerozpustné ve zfe-
dé&nych alkéliich a ve vodé.

Ptisobenim inicidtordt radikdlové polyme-
race N-(3-dimethylaminofenyl])methakryl-
amidy homopolymeruji a kopolymeruji s e-
thylenicky nenasycenymi slou€eninami. P¥i-
tomnost tercidrnich aminoskupin v jednot-
kach vestavénych v polymernim Fetézci u-
moZiiuje jejich chemickou modifikaci a tim
i ovlivnéni ziskanych polymerd.

PREDMET VYNALEZU

1. N-(3-dimethylaminofenyl}methakryl-
amidy obecného vzorce I,

CH§N"CH3
NH_CO—'C=CH2 ¢

R CH3

v némZ R znamend atom vodiku ¢i methylo-
vou skupinu.

2. ZpGsob vyroby N-(3-dimethylaminofe-
nyl)methakrylamid@i obecného vzorce I po-

dle bodu 1, vyznaceny tim, Ze se na mol
3-dimethylaminoanilinu obecného vzorce II,

NH, (1)
R

v némZ R mé vySe uvedeny vyznam, plisobi
2 aZ 3 moly methakryloylchloridu p#i teplo-
té meprevySujici 50 °C v pFitomnosti orga-
nické nebo anorganické baze, napfiklad tri-
ethylaminu &i uhli¢itanu draselného.
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