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TRABAJOS ORIGINALES DE LA FACULTAD

DEPARTAMENTO DE QUIMICA FISICA

DETERMINACION CUANTITATIVA DE AMINAS
SIMPATOMIMETICAS POR FORMACION DE DITIOCARBAMATOS.

G. Crovetto, R. M. Gonzilez, M. 1. Gbmez y J. Thomas.

RESUMEN

Se aportan las metodologias que permiten la determinacion cuantitativa,
por técnicas conductimétrica y potenciométrica, de derivados de hidroxifenil-
laminoetanol a partir de la reaccion de las aminas con S,C para formar el co-
rrespondiente acido ditiocarbamico.

SUMMARY

Metodologies for qualitative determination by conductimetrical and po-
tenciometrical technics have been used. Derivatives of hidroxyphenilami-
noethanol have been made reacting with S,C to obtain the corresponding di-
tiocarbamic acid.

INTRODUCCION

Las aminas primarias y secundarias reaccionan con el disulfuro de carbo-
no para formar el acido ditiocarbamico correspondiente (1-4) de acuerdo con
las siguientes reacciones:

RNH, + CS, = RNH—C—SH
s

RNH + CS, = R,N—C—SH
g

Ars Pharmaceutica. Tomo XXVIII. Nam. 1, 1987
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Crichfield y Johnson (5) describen una técnica para la determinacioén de ami-
nas primarias y secundarias en presencia de aminas terciarias, previa reaccion
con S,C. El acido ditiocarbamico se valora con una disolucién estandar de
NaOH, usando fenolftaleina como indicador.

En el presente trabajo se valoran potenciométricamente y por método
conductimétrico los acidos ditiocarbamicos de diversos derivados de hidroxi-
fenilaminoetanol formados en medio piridinico, utilizando KOH como reacti-
vo de valoracion.

PARTE EXPERIMENTAL

Reactivos.- Clorhidrato de 1-(3-hidroxifenil)-2metilaminoetanol (I); clor-
hidrato de 1-(3-hidroxifenil)-2-etilaminoetanol (II); tartrato de
1-(4-hidroxifenil)-2-metilaminoetanol (111); sulfato de 1-(4-hidroxifenil)-2-n
butilaminoetanol (IV); sulfato de 1-(3,4-dihidroxifenil)-2-
isopropilaminoetanol (V); sulfato de 1-(3,5-dihidroxifenil)-2-
isopropilaminoetanol (VI); (*); piridina; hidréxido potasico; biftalato potasi-
co y disulfuro de carbono.

Material.- Potencidbmetro Radiometer pHM 26, equipado con accesorios
de titulacién automatica TTT11 y Titrigrafo SBR2C. Las medidas se han efec-
tuado a 25° C. Autobureta Radiometer ABU-12. Conductimetro Radiometer
cpM3 dotado de un registrador REA 310y célula de conductividad ppP1042. Mi-
crojeringa Chemetron.

Metodologia.- Se realizd primeramente la valoracién potenciométrica de
la disolucién de KOH utilizada como reactivo de valoracién, mediante una di-
solucién de biftalato potasico. La concentracién en KOH result6 8,8.10—2M.
Asimismo se prepararon disoluciones acuosas de las sustancias I y II en con-
centracion 6.10—2M y de III, IV, V y VI en concentracién 3.10—2M. Se tomo en
cada experiencia 1ml de la muestra, Sml de piridina y 1 ml de S,C. La curva de
valoracién potenciométrica se registré con las siguientes condiciones experi-
mentales: banda proporcional 0,5; incremento de pH. 0,5 unidades de
pH/cm; adicion de titulante 0,5 ml/min. y agitacién constante. Se efectuaron
tres determinaciones para cada una de las muestras.

En las valoraciones conductimétricas el reactivo de valoracion fue igual-
mente una disolucion de KOH de concentracion 9,1.10-3M. Se prepararon di-
soluciones acuosas de las sustancias I y 11 en concentracioén 1,2.10—3M, y de
III y IV en concentraciéon 6.10—M. Se tomaron en cada experiencia, 25 ml de
las disoluciones preparadas, adicionando 3 ml de piridina y 1 ml de S,C. Se re-
gistraron las curvas de valoracion en la siguientes condiciones experimentales:
20 mV/cm; 500 u~ —1.cm—!; adicion de titulante 0,5 ml/min. El agua bidesti-

(*) Agradecemos a Boehringer Ingelheim el suministro de los derivados de hidroxifenilaminoetanol.
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Fig. 1.- Curvas de valoracion potenciométrica correspondientes a los acidos
ditiocarbamicos de: a) 1-(4-hidroxifenil)-2-metilaminoetanol; b)
1-(4-hidroxifenil)-2-n-butilaminoetanol.
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Fig. 2.- Curvas de valoracion conductimétrica correspondientes a los acidos
ditiocarbamicos de: a) 1-(3-hidroxifenil)-2-metilaminoetanol; b)
1-(3-hidroxifenil)-2-etilaminoetanol.
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lada empleada para preparar las disoluciones presentd una conductividad es-
pecifica de 1 un —!.cm—!. Se efectuaron cuatro valoraciones conductimétricas
de cada una de las aminas.

RESULTADOS Y DISCUSION

En las figuras 1a y 1b se representan las curvas de valoracion correspon-
dientes a los acidos ditiocarbamicos resultantes de la reaccion del disulfuro de
carbono con las sustancias I y II.

En las figuras 2a y 2b estan representadas las curvas de valoraciéon con-
ductimétrica de las aminas III y IV siguiendo el método descrito en la parte ex-
perimental.

Los resultados de ambos métodos de valoracioén se encuentran recogidos
en la tabla I y de su observacion puede deducirse que son aplicables a la deter-
minacion cuantitativa de este tipo de aminas simpatomiméticas. El error ob-
servado en todos los casos es aproximadamente del 4%, si bien resulta mas
aconsejable el método conductimétrico que permite determinaciones de las
aminas en concentraciones menores.

TABLA I

Resultados de las valoraciones conductimétricas y potenciomeétricas de
derivados de hidroxifenilaminoetanol por formacion de los acidos

ditiocarbamicos.
Método potenciométrico Método conductimétrico
Muestra real Valor hallado Error Muestra real Valor hallado Error
Sustancia (mg) (mg) %o (mg) (mg) Yo
I 12,2 12,2;12,2 0,00 6,5 6,2;6,3 3,46
12,2; 6,3;6,3
(IT1) 13,0 12,9;13,0 0,77 6,1 5,9;5,9 4,10
12,8; 5,8;5,8
(I1I) 14,5 13,8;13,8 4,60 7,3 6,8;6,9 5,48
13,9; 6,8;7,5
(Iv) 15,5 15,3;15,0 2,37 7,8 7,5:7,3 4,81
15,1; 7,4;7,5
%) 15,6 14,8;14,8 4,70
15,0
(VD) 15,6 15,0;15,0 4,49

14,7;
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