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7. Experimentelles

7.1 Chemikalien

Die Aufarbeitung der Chemikalien und die Durchführung der Copolymerisationsversuche erfolgten in zuvor ausgeheizten Glasgeräten unter Schutzgas. Dafür wurde Argon 4.6 (Messer-Griesheim GmbH, Düsseldorf) verwendet, welches vor dem Einleiten in die Geräte eine mit Sicapent (Merck, Darmstadt) und eine mit Oxisorb (Messer-Griesheim GmbH) gefüllte Patrone zur Abtrennung von Feuchtigkeit und Restsauerstoff durchströmte.

Die beiden Monomeren wurden freundlicherweise von der Bayer AG, Leverkusen, zur Verfügung gestellt, das Lösungsmittel Methylethylketon (2-Butanon) und der Initiator (Di-Lauroylperoxid) wurden von der Fluka AG bezogen.

Das 1,3-Butadien konnte durch Umkondensation aus der 10 l Stahlflasche in eine evakuierte, gekühlte 500 ml Glasbürette vom Inhibitor (4-tert.-Butylbrenzkatechin) befreit werden. Die Weiterverarbeitung des Butadiens wurde schon in Kapitel 3.4 beschrieben. Acrylnitril und Methylethylketon wurden mehrere Tage über Calciumhydrid getrocknet und anschließend bei Normaldruck destilliert.

Der Initiator wurde eingesetzt wie angeliefert.

7.2 NMR-Spektroskopie

Die Aufnahme der 1H-NMR-Spektren erfolgte mit einem 200 MHz Gerät der Firma Varian GmbH, Bergisch-Gladbach. Die Aufnahme der 13C-NMR-Spektren erfolgte mit einem 300 MHz Gerät der Firma Bruker. Das Lösungsmittel CDCl3 (Aldrich, Steinheim) wurde wie bezogen eingesetzt. Die Aufnahme aller Spektren erfolgte bei Raumtemperatur.

7.3 Bestimmung der Molmassen

Die Messung der Molmassen erfolgte durch Gelpermeationschromatographie (GPC) mit universeller Eichung. Zur Analyse wurden die Proben im Lösungs- und Elutionsmittel Chloroform gelöst und bei 303 K mit einer Strömungsgeschwindigkeit von 1 ml/min über die Kombination der Säulen 802/804/806 der Firma Shodex gefördert. Das Injektionsvolumen betrug 100 (l.

Als Detektor diente eine Vsikosimeter-Differentialrefraktometer -Kombination der Firma Knauer, Berlin.

