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N-(22-Dia1koxyethy1)-N-methylakryl-
amid obecného vzorce I

OR

N OR

CH2=CH-CO-§-CH20H

. CHg

kde R je methyl nebo ethyl,

se pfipravuje tak, Ze se na dva ekviva-
lenty (2,2-dialkoxyethyl)-methylaminu
pisobi jednim ekvivalentem akryloylchlo~
ridu v pritomnosti bezvodého rozpoustéd-
la, s vjhodou etheru. Sloudenina podle
vyﬁélezu je vychozi l&tkou pro vyrobu
hydrofilnich polymerd obsahujicich se-
kundérni amidoskupinu a aldehydickou
skupinu, ktergych lze pouiit jako nosidt
biologicky aktivnich léatek.
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Vynalez se tyka N=-(2,2-dialkoxyethyl)-N-methylakrylamidu
obecného vzorce I '

OR
N=CH, ~cHl (1),
n N
L OR -
: 3

CH2=CH-C0- 2

kde R je methyl nebo ethyl
a zplsobu jeho vyroby.

Podobné latky, pouZivané jako monomery s amidovou a ace=-
talovou skupinou, poskytuji polymeraci polymerni hydrofilni ma-
teridly, jejichZ acetalové skupiny je moZno selektivné hydrolQ#
sovat za vzniku polymerniho materialu s amidovymi a reaktivnimi
aldehydovymi skupinami. Dosud znadmé monomery s amidovou a aceta=-
lovou skupinou (nap#. US 3,761 357; Ger.Offen 2 757 206) maji
primarni amidovou skupinu, ktera po polymeréci a hydrolyse aceta~
lovych skupin komplikuje strukturu a reaktivitu vzniklych polymer-
nich materiald diky adiénim a kondensalnim reakcim mezi aldehydem
a primédrnim amidem. Obsah aldehydovych skupin a struktura se tak
stavaji Spatng definovanymi. '

Pfedmétem vyndlezu je N-(2,2~-dialkoxyethyl)~N-methylakryl-
amid obecného vzorce I. Vyrabi se tak, Ze se na dva ekvivalenty
(2,2-~dialkoxyethyl)-methylaminu plsobi jednim ekvivalentem akry-
loylchloridu v pritomnosti bezvodého rozpoustédla s vyhodou ethe~
ru pfi teploté ~10 az 35 °c.

Latka obecného vzorce I je vhodnym monomerem, ktery polyme-
- raci poskytne hydrofilni polymerni materidl s amidovymi a aceta=-
lovymi skupinami s moZnosti tento polymerni materidl déle modifi-
kovat na principu reakci acetalovych skupin. Monomer podle vyné-
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lezu je na rozdil od dosud znémych‘obdobnych latek sekundarni
amid, ktery polymeraci a nédslednou hydrolysou acetalovych sku-
pin na skupiny aldehydové, poskytne polymerni materidl, ktery
bude mit definovanou.strukturu diky vzdjemné inaktivitd sekun-
darni amidové skupiny a skupiny aldehydové. Monomer podle vy-
ndlezu je mozno modifikovat i pfed vlastni polymeraci a tak
lze ziskat selektivni hydrolysou acetalové skupiny odpovidaji-
ci monomer se sekundarni amidovou skupinou a aldehydovou skupi-
nou.’ ”

V dal$im popisu je vynalez bliZe objasnén na prikladu kon-
krétniho provedenl.

Priklad
N=(2,2-Dimethoxyethyl)~-N~methylakrylamid (DMEAA)

K roztoku (2,2-diethoxyethyl)methylaminu (200,0 g, 216 ml,
1,68 mol) v absolutnim etheru (840 ml) byl za michdni a pri O °c
prikapén b&hem 2 hodin roztok akryloylchloridu (75,96 g, 68,2 ml,
0,84 mol) v absolutnim etheru (750 ml). LazeR byla odstranéna a
suspense byla dale michéna 4 hodiny, poté filtrovana. Filtrat
byl promyt nasycenym roztokem hydrogenuhli&itanu sodného (60 ml),
dale vodou (60 ml), nasycenym roztokem chloridu sodného (2 x 60
ml) a vysuden bezvodym siranem hofeCnatym. Roztok byl po pridani
hydrochinonu (0,1 g) zbaven:rozpouétédla za snizZeného tlaku pri
25 °C a dale krétce pti 70 . Zbytek byl destilovén & pouzZitim
chladiée pro nizkotepelnou destilaci., Vyt&Zek 91,38.g (63 %)
acetalamidu DMEAA, b.v. 77-78 0C/20 Pa, Obsah byl
stanoven GC 97 % (GE~XE -60, 200 C). IR spektrum (film, cm 1):
3100 (C=CH2). 1653 (C=0), 1615 (C=CH ), 1190, 1124, 1176, 1032
- (C~0 acetal). 1h-nMR spektrum (deuterlochloroform. 20 °c, §):
6,82~6,15 (m, 2H, CH=CHH), 5,74-5,53 (m, 1H, C=CHH), 4,51; 4,39
(t; t, 2:1, 14, CH-0), 3,51 (d, J=5,2 Hz, 2H, CH,=N), 3,41 (s,
6H, CHy=0), 3,14; 3,04 (s.’s, 2:1, 3H, CHz-N). IH-NMR spektrum
(1,2~ dlchlorbenzen, 22 %, §): 6,66-6,08 (m, 24, CH=CHH), 5,57~
-5,39 (m, 1H, C=CHH), 4,51; 4,29 (t; t, 2:1, 1H, CH-0), 3,48;
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3,32 (d; d, 2:1, J=5,2 Hz “2H, CH -N), 3,32 (s, 6H, CH3=0), |
2,95; 2,92° (s; s, 1:2, 3H, CH -N) H-NMR spektrum (1, 2 dichlor-
benzen, 66 °C, 6 ): 6,68-6,08 (m, 2H, CH=CHH), 3,61 (q, 1H, - G=CHH),
4,41 (br s, Wy =16 Hz, 1H, CH-0), 3,42 (br's, W, §=12 Hz, 2H,

CH —N), 3,27 (s, 6H, CH -O) 2,93 (s, 3H, CH, -N) H-NMR spektrum
(1 2-dichlorbenzen, 102 °c, 6¢): 6,416 (AB q, 20 =345 Hz, {3 gl=
=16,5 Hz, 1H, CH=CH2) 6,349 (AB q, 20_=27, 8 Hz, 1H, CH=CHH
trans-), 5,47 (X q, | 9ax+Ipx) =12.7 Hz, [AyABls 6,6 Hz, 1H, CH=CHH
cis-), 4,43 (t, J=5,2 Hz, 1H, CH-0), 3,42 (d, 2H, CH o=N), 3,24
(s, 6H, CH -0) 2,94 (s, 3H, CH. -N). Standardnim vypoctem pro .
ABX systém byly z odeltenych hodnot vypodéteny zbyva3ic1 konstan-_
ty JAX-10 25 Hz, 2:JBX-Z 25 Hz, 1H NMR spektrum (hexadeuterlodi-
methylsulfoxid, 84 °C, 6): 6,77 (A a. 39 ,=16.5 Hz, 33,4=10,3 Hz,
1H, CH=CH,), 6,10 (M q, 23,x=2+7 Hz, 1H, CH=CHH trans-), 5,65
(X q, 1H, CH=CHH cis-), 4, 48 (t, J=5,3 Hz, 1H, CH-0), 3,44 (d,
2H, CH -N), 3,30 (s, 6H, CH3-0), 2,99 (s, 3H, CH 5~N). GC-MS
spektrum, n/z (tk 1. 130 °c, tvyp 160 °c, 0,5 /ul 10 % roztoku
\% dlchlormethanu) 55 (CH =CH-C-O) , 98 (M - CH(OCHS)Z)
(CH(OCH3) ) 142 (M - CHS) . Pro 08H15N03 (173,23) vypoéteno:
55,47 % C, 8, 74 % H, 8,09 % N; nalezeno: 55,21 % C, 8,72 % H,

8,27 % N. ?
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1. N-(2,2-Dialkoxyethyl)-N-methylakrylamid obecného vzorce I

OR
CH/O

1),
<o | (1)

CH =CH--.-CO—N-~'CH2

2
Hs

kde R je methyl nebo ethyl.

2. Zpﬁéob vyroby N-(2,2-dialkoxyethyl)~N-methylakrylamidu po-

- dle bodu 1,vyznaéeny tim, %e se na dva ekvivalenty (2,2-&1-
alkoxyethyl)-methylaminu pdsobi jednim ekvivalentem akryloyl=-
chloridu vlpfitomnosti bezvodého rozpoustédla, s vyhodou ethe~
ru.
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