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U.592

Descrizions del trovato avente per titolo:

7Alti polimerdi di N-vinil-acetammidi-N-sostituiti e procedi=
mento per la lore preparazions™

2 pome Coneiglio Nazionale delle Ricarche~-Roma.,

2 s . e S

Ls presente invenzione ha per oggetto alti polimeri di N=vi-
nil-acetammidi~N-sosiituits nonché un procedimento per la 1o
ro preparazione.
In perticolare, la presente invenzione ha per oggetto alti
polimeri di N-vinil-acetammidi-N-sostitnuite, formati da ma-
cromolscole essenzialmente costituiie da unit&‘rioorrenti
aventi formula
—CHz‘- CH =
| L = CCCH
3

l
. R

dove R é un gruppe idrocarburico, guale un alchile, arile o©
cicloalchile.

. 1 monomeri aventi la formula CH2=CH-$wCOCH3, dove R ha il
R

significato suddetto, vengono ottenuti per pirclisi deéli
egteri-amidi CH3COOCH2-CH2ﬁg—COCH3 secondo il procedimento
descritto W.J. Bailey e C.N. Bird (J. Org. Chem. 23, 996
(1958) ). Nell'ariicolo citato vieme anche menzionata la
pessibilitd di polimeriszzare actﬁmperatura ambiante il mono
mero avente la formula CH -CH—&ECSCH con 1l'aiuto di BF3—

aterate. I prodotti otterutii hanno pesc molecolare assal
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basso ed hanno un tsnore di sszoto asszi diverso da qusllo
previzso in iteoria.

Si & ora comsiatato secondo lz presents invsnzione che é pos
sikile ottenere alti poliméri aventi ls Bﬁrntturalpiﬁ sopra
indicata polimeri#zando i corrispondenti menomeri in pregan=
zardi iniziatori radicaslici,

Come iniziatori si possono impiegare psrossidi o azocomposti
come, ad essempic perosgido di benzoils, azcbisiscbutirroni- “
trile, perossido dell’adiride butirrica, persoifato di po-
tasaioc,

Guanti4d di inisizfore comprasc tra 0.1 s 3% in peso rispst-

to al monomerc sond in pratica sufficianii.

La polimerizzazione pud essere offeittuata in blocco o in 30

-

iuzicne, usando di preferenza solventi ilresarburicl s temps

pata
[

rature comprese tra 45 & 85°C,; per tempi wariabill fra 2 e

48 ore. Eazsa pud anche essers condoita iu presensza di altri
monomeri contenenti doppi legami di +ipo winilico e dar luo-

go alla fermazicne di copolimeri.

I polimeri risultanti sono vetri incolori, solubili in acquay
benzolo, cleroformio, alccli, cheioni, esteri, dicssano & N
insolubili in n-eptano e simili idrocarburi slifatici.

Essi raggiungone facilmente viscoziid intrinseche in cloro- —

formioc a 30°C compress fra 0,15 a 0.55 (espresse in 100 cm3/g).

T polimeri posaonc purificarsi per dissoluzione in clorofor-

mic © benzolo e riprecipitazions in eccesgc di n-eptanc.
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Le possibilitd di impiego dei polimeri cggeiic dells presente
jnvenzione sono varie; inm particolarse; essi posaonc essare im
pisgati nella preparagions di manufetti e articoli wvari, o cg

w2 ingredienii per emulsioni, gelatine, preparati di uso bio-

tﬂ

tinvenzione varrd ors illusirata negll esempl sagusnti, che
gono riportati a titolo indicativo e nom limitativo.

ESENPIO 1

L 10 g di Neatil-N-vinilacetammide, ottenuta ad esempic per
pirolisi di 1-acetossi-2(H-edil, N-zcetiljammine etanc, se=
conde quanto deseritio da W.J. Balley s C.N. Bird (J. Orz.
Chem. 23, 996 (1958) ), vengono addizionati 0,1 gz di azobis-
igobutirronitrile, e la miscela viens posfa in una fiala dal
1la capacitd di 20 cm3.

Dopo aver eliminato 1l'aria medianie ripetute evacusszioni ed
immissioni 4i azoio ®i salda la fials in atmosfera di azoto
e la si pone per 48 ore in bagno termostaiico mantenuto a
55° + 19C, Trascorsd tale pericdo, si dissolve il grezzo di
raazioné in 200 em® & cloroformio e si wersa la soluzione
cosl ottenuta in 1 litre di n-spitano, soiio agitazions. Pre-
cipita cosl in forma di fiocchi bianchi poli-N-vinil-N-etile
acstammide pura, con resa del T5%.

I1 polimero cosl ottenunts ha viscosi%d initrinseca, in cloro-

formio a 30°C, pari a 0,4 (espressa in 100 cm3/g). I1 suo

spettro I.R. @ zappresentaic in Tigura i.
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ESEMPIO 2

4 (5g di N-metil-F-vinilacetammide, oiienuts per pirolisi di
{-acetossi=2(N-metil-N-acetil)ammino etano, analogamente a
quanto indicato nell'esempio precedents, si aggiungeno 0,05g
di azobisisobuitirronitrile e la miscela viene gquindi posta

in une fiala della capacita dia10 cm3.

Operando con le modalitd dascri;te nsl presente esempio si
ottiene, con rese del 70%, poli-N-vinil-N-metil-acetammide.
Il polimeroc ha viscesiid intrinseca in clorﬁformio a 30°C pa-
ri a 0,38 (espressa in 100 cm3/g}. I1 suc spettro I.R. & rap=-
presentato in figura 2.

ESEMPIO 3

Ad une solugione di 5 g di N-meiil=N-vinilacetammide in 15
em® di benszolo si aggiungone 0,1 g éi zzobisiscbutirronitri-
le. Si pone la miscela in una fizla della capacita di 3C bm3
che, 2liminata l'aria mediante ripatuﬁe avacuazioni ed im?
missicni di agotc, viene saldata in atmosfera di azoto s quin
di posta in bagno termesiatico mentenutc a 65°C, Trascoree
48 ore si versa il contenmutp della Tiala in 200 cm3 @i n—ep—a
tanc & si separanc 3 g di peii=N-vinil-N-metilacetamnide
avente Zﬁz;7 in cloreformio = 30°C pari a 0,18 (100 cmB/g)’
in tutio analoga a quella gttenuta secondo il precadente
asempio.
RIVENDICAZIONI

1

1) Polimeri ad alto peso molecolare di N-vinil-acetammidi- -
w -




N-gosiituite, formati da macromolecols essenzialmente costi-
tuiti da unitd ricorrenti awvenii la formula

CHy - ?H -

N _cocE
l
R

3

dove R é un gruppo idrocarburico alechilico, cicloalchilico o
arilice.

2) Procedimente per la preparazioms di polimeri seccndo la
rivendicaziocne 1, caratterizzato dal fatto che si polimeriz-
zano i corrispondenti moncmeri in presenza di inigiatori ra-
dicalici.

3) Procedimento secondo la rivgndicizione 2, caraiterizzato
dal fatto che si impiegano gquantitd di iniziatore cempress
tra 0.1 e 3% in pese rispetto al monomero.

4) Procedimento secondo le rivendicaziuni 2 & 3, caratteriz=-
zato dal fatto che si effettua la polimerizzazione in solu-
zione.

5) Procedimento secondo lz rivendicaziona 4, caratterizzato
dallfatto che =i impiega come solvente un idrocarbure.

6) Procedimento seéondo le rivendicazicni da 2 a 5, caratteriz
zato dal fatto\ohe 81 opars a temperature comprese tra 45 e
85°C.

7) Manufatti, erticoli vari costitmiti da o contenenti i poli
meri secondo la rivendicazicne 1.

8) Impiego dei polimeri secondo la rivendicazione 1 come in-
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gredienti per emuigiomi, gelatine, preparati di use biologico
ecc.
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