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v ném¥ R je methylovd, et;ylové, allylova : : R

nebo benzylovd skupina a je chloridovy, AN

bromidovy nebo methyls{ranovy anion. CH=CH, cH
Zpisob vyroby kvartetnfch sol{ 3~dimethyl- 3
sminostyrenu obecného vzorce I spodivd v tom,

%e se na 3-~dimethylaminostyren pisobi methyl-

bromidem, methylchloridem, ethylbromidem,

allylbromidem, allylchlor{dem, benzylchlo~-

- ridem, benzylbromidem nebo dimethylsulfdtem.
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Vynélez se tyké& kvarternich solf 3-dimethylaminostyrenu a zpisobu jejich p¥ipravy,

Z t¥chto l8tek byl pfipraven pouze N,N,N-trimethyl-N-(3-vinylfenyl)amoniumjodid [D.A.R.
Happer, J. Chem, Soc,, Perkin Trans,, 2, 1673 (1984)}

PFfedmétem vynélezu jsou kvarternf soli 3-dimethylstyrenu obecného vzorce I,

/CH3 + '
7 N~ N— R X~ (1)
— N (1)
CH=CH,, CH,

v némZ R je methylovéd, ethylové, allylovd nebo benzylovd skupina a X~ je chloridovy, bromi-
dovy nebo methyls{ranovy anion, b

Kvartern{ slouZeniny obecného vzorce I lze podle vyndlezu pfipravit pisobenim methyl-
chloridu, mothylbrbmldu, ethylbromidu, allylbromidu, altylchloridu, benzylchloridu, benzylbromidu
a dimethylsulfétu na 3-dimethylaminostyren, a to bud samotny nebo rozpuit¥ny ve vhodnych roz-
pousitédlech, jimiZ mohou byt napiikiad benzen, aceton, tetrahydrofuran, diethylether, acetonitrili a
toluen., Koncentrace 3-dimethylaminostyrenu v reak&nf sm&si odpovidd obvykle 0,5 aZ 3 mol.dm's.
Alkyl- a arylestery minerélnfch kyselin RX, kde R a X mé& vyie uvedeny vyznam, se pouZf.
vajf v mirném molérnfm pFebytku vzhledem k 3-dimethylaminostyrenu, ReakZnf teplota miZe byt
v pifpadé rychle interagujicich sloZek sniZena pod laboratorn{ teplotu a v p#lpad® pomalu intera-
gujlcich sloZek zvy¥ena na 40 aZ 6o °C. vzhledem k moZnosti polymerace 3~dimethylaminosty~
renu je GZelné do smési p¥idat inhibitor radikdlové polymerace, napfiklad hydrochinon, benzochi-
non, 2,2-difenyl.-1-~pikrylhydrazyl nebo Nanitrosodifenylamin v mnoZstv( asi 0,01 % vzhledem k
hmotnosti 3~dimethylaminostyrenu, Z reakZnf smési se vylufuji krystaly kvartern{ soli, které lze
izolovat prostou filtracf, Zpisob v;"robiv kvarternfch solf 3-dimethylaminostyrenu je objasndn dé-
le v piikladech, ‘

Pifklad 1

Roztok 2,21 g 3d=dimethylaminostyrenu (n;° - 1,5872), 1,71 § methylbromidu, o,001 g
2,2~difenyl=1-pikrylhydrazylu a o,001 g hydrochinu ve 3 cm”™ acetonu se neché stit 21 hodin
pFi laboratornf teplotdé. Vyloudl se krystaly, které se odfiltrujf, rozpustf{ v 8 cm3 N,N-dimethyl-
formamidu a z roztoku se p¥idavkem 43 cm3 1,4=dioxanu vysrdZ{ Zisty N,N,Natrimethyl-N-(3=vi-
nylfenyl)amoniumbremid, Odfiliruje se, na filtru se promyje 1,4-dioxanem a vysuidi v evakuova-
ném exsikétoru nad bezvodym chloridem vépenatyms v&%f 2,72 g (74,9 % molérnfch vzhledem
k 3-dimethylaminostyrenu) a taje v rozmezl 162 a 164 °c. Analyza soli C11H16NBr o relative
nf molekulové hmotnosti 242,16 : vypo&teno 54,56 % C, 6,66 % H, 5,78 % Nj nalezeno 54,50 %

C, 6,72 % H, 5,76 % N,

PFiklad 2

Smés 2,21 g 3-dimethylaminostyrenu, 0,91 g methylchloridu, 0,001 g 2,2-difenyl-l-pikryl=
hydrazylu, o,001 g 1,4=benzochinonu a 3 cm3 acetonu se nechéd v zatavené sklendné ampuli
reagovat 7 ,dnﬁ»pﬂ laboratornf teploté& Potom se ampule ochladl v l4zni z pevného kysli&nfku
uhiiXitého a ethanolu, ampule se olevie, vylouZené krystaly se odfiltrujf a promyjl 3 c:m3 aceto-
nu, Rozpustf se v 3 cm3 N)N~dimethylformamidu a z roztoku se 25 cm3 1,4-dioxanu vysréZf
Zisty N,N,N-trimethyl-N-(3-vinylfenyl )amoniumchlorid. Po promyt{ a vysuenf jako v pFfkladu 1
vaZ{ 0,24 g a taje v rozmezf 172 aZ 175 °c. Analyza soll C11H16NCI o relativn{ molekulové
hmotnosti 197,70 : vypo&teno 66,82 % C, 8,16 % H, 7,09 N{ nalezeno 65,47 % C, 8,22 % H,
7,03 % N.
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Piikiad 3

Do 15 <:m3 benzenu se navaZf 2,21 g 3-dimethylaminostyrenu, 2,02 g dimethylsulfétu,
%001 g benzochinonu, 0,001 g 4~methoxyfenolu a roztok se ponechd 24 hodin v uzaviené né-
dob® pfi laboratorn{ teplots. U dna se vytvo¥ olejovits vrstva. Roztok nad ni se slije, spodnf
vratva se rozmichéd s 1o curn3 l/4-dioxanu a hornf vrstva se po vyZeienf znovu slije. Olejovi-
ty zbytek se rozmichd s 1o em® l,4-dioxanu a uloZf se na 2 hodiny v mrazicfm boxu. Ztuhly
dioxan nad spodni skelnou vrstvou se Zésteind rozmrazf a smés se promfché, Spodn{ vrstva
N,N,N-trlmothyl-N-(3-vinylfenyl)amonlumm.ﬂmylsiranu zkrystalizuje, Krystaly se odfiltrujf a promy-
Ji dvaekrét s cm3 dioxanu, Po vysuSenf nad bezvodym chloridem vé&penatym v&if 3,81 g a tajf
v rozmezf 60 a¥ 64 °C, Analyza soli sumérnfho vzorce C12H19N0 45 o relativnl molekulové
hmotnosti 273,34 : vypodteno 52,73 % C, 7,01 % H, 5,12 % N3 nalezeno 51,8 % C, 7,08 % H,
4,85 % N, '

Priklad 4

Rozlok 2,21 g 3~-dimethylaminostyrenu, 1,94 g ethylbromidu a o,0005 g hydrochinonu v
3 em> benzenu se nechd slét v uzaviené néddob& 23 dny pii laboratornf leploté. VylouZené kry-
staly N,N-dimethyl-N-ethyl-N-(3-vinylfenyl)amoniumbromidu se odfiltrujf, rozpust{ ve 3 cm3 di=
methylformamidu a z rozioku se vysrdZejf 20 <:m3 1,4-dioxanu. Po vysulenf nad bezvodym chlo~
ridem vépenatym véZf 0,44 g a tajf v rozmezf 168 a% 170 °C. Analyza soli C12H18NBr o rela-
tivnf molekulové hmotnosti 256,18 : vypo&teno 56,26 % C, 7,08 % H, 5,47 % Nj; nalezeno

56,30 % C, 7,07 % H, 5,44 % N,

Pfiklad 5

Roztok 2,21 gr 3-dimethylaminostyrenu, 2,18 g allylbromidu a 0,0005 g benzochinonu v
5 <:m3 acetonu stojf 96 hodin p#i laboratorn{ teplot&, VylouZené krystaly NeallyleN,N=dimethyl-
=Ne(3-vinylfenyl)amoniumbromidu se odfiltrujf, promyjf acetonem a vysuff{ se ve vakuu nad bez-
vodym chloridem vépenatym; 3,14 g (78 % molérnich), bod ténf 132 a% 134 °C, Analyza
C,4H,NBr o molekulové hmotnosti 268,19 : vypolteno 58,22 % C, 6,77 % H, 5,22 % N : na-

13°718
lezeno 58,0 % C, 6,94 % H, 5,05 % N.

Pifklad 6

Sm&s 2,21 g 3-dimethylaminostyrenu, 1,38 g allylchloridu, 8 cm3 vody a o0,0005 g hydro-
chinonu se piechovdvé za oblasného protfepénf v zatavené sklendné ampuli zbavené kyslfku po
dobu 34 dn& pii laboratorn( teplot$, Potom se obsah ampule protiepe s 6 cm3 benzenu, vodnf
vrstva se oddé&{f a protfepe jeXté dvakrit s 6 c:m3 benzenu. Vodn{ vrstva se potom &istf pFfdave
kem o,1 g karborafinu, zfiltruje a za snffeného Haku se z nf oddestiluje voda, Viskoan{ zbytek
se sus{ v evakuovaném exsikétoru nad bezvodym chloridem vépenatym. Za 9 dnf se premdnf v
krystaly (1,1 g) tajficf v rozmezf 90 a% 93 °c, Anatyza C13H18Ncl o molekulové hmotnosti
223,73 : vypolleno 69,79 % C, 8,11 % H, 6,26 % N3 nalezeno 68,60 % C, 7,99 % H, 5,82 % N,

Piiklad 7

Roztok 2,21 g 3~dimethylaminostyrenu, 3,08 g benzylbromidu a o,001 g hydrochinonu v
5 cm> tetrahydrofuranu - se nechd stét 1o dnd pii laboratornf teplot®, Vysufiené krystaly se od-
filtrujf, promy}{ acetonem a vysuif se ve vakuu nad bezvodym chloridem vépenatym; 3,95 g, bod
téinf 98 a¥ 100 °C. Analyza CI7H20NBr o molekulové hmotnosti 318,25 : vypodteno 64,15 % C,
6,33 % H, 4,40 % N{ nalezeno 63,33 % C, 6,58 % H, 3,82 % N,

PHklad 8

Smés 2,21 g 3-dimethylaminostyrenu, 2,28 g benzylchloridu, 2 cm3 benzenu a 0,0005 g
hydrochinonu se poneché 30 dni v zatavené ampuli napln¥né dusfkem pii laboratorn{ teplotd,
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Potom se vznikld sraZenina odfiltruje, promyje acetonem a vysusf{ ve vakuu nad bezvodym chio-
ridem vépenatym; O,70 g, neroztaje Upln& do 260 °c. Rozpoustl se v N,N-dimethylformamidu, A-
nalyza C17H2°NC1 o molekulové hmotnosti 273,80 : vypo&teno 74,57 % C, 7,36 % H, 5,12 % N
nalezeno 73,80 % C, 7,30 % H, 5,21 % N.

Popsané kvartern{ soli 3-dimethylaminostyrenu se dobie rozpouitéjf ve vodé&, nfzkomoleku-
larnfch alkoholech, dimethylformamidu, dimethylsulfoxidu, kyselind mraven®f{ a mén& v kyselind oc-
tové. Nerozpouitsjl se v alifatickfych a aromatickych uhlovodicich a jejich halogenovych derivé-
tech, v etherech a ketonech, Lze jich vyufft k vyrob& homopolymeri a sm¥snych polymerd s
hydrofilnimi, antibakteridlnfmi a antimykotickymi viastnostmi,

PpPEEDMET VYNALEZU

1, Kvarternf soli 3=dimethylaminostyrenu obecného vzorce I,

/CH3 |
— N— R- X
N (0 (1)
CH,

CH:CH2
v némZ R je methylov4, ethylov4, allylovd nebo benzylovd skupina a X~ je chloridovy, bro-
midovy nebo methylsfranovy anion.

2, Zplisob vyroby kvarternfch solf 3-dimethylaminostyrenu obecného vzorce I, vyznadeny tim,
Ye se na 3-dimethylaminostyren plsobf methylbromidem, methylchloridem, ethylbromidem, allyl-
bromidem, allylchloridem, benzylchloridem, benzylbromidem nebo dimethylsulfdtam,
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