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DEPARTAMENTO DE FISICOQUIMICA FARMACEUTICA. 
FACULTAD DE FARMACIA. UNIVERSIDAD DE GRANADA. 

"DETERMINACION DE HIDROXIFENILET ANOLAMINAS 
MEDIANTE FORMACION DE DITIOCARBAMATOS DE COBRE 

(11)" . 

Crovetto, O., Oonzález, R.M., Oómez, M.I., Crovetto, L. y Thomas, J. 

RESUMEN 

Se ha estudiado, por método espectrofotométrico, la posibilidad de valo
rar hidroxifeniletilaminas haciendo uso de la reacción coloreada que tiene lu
gar al tratarlas con SLC, para formar el ácido ditiocarbámico, y su posterior 
complejación con Cu(II). 

SUMMARY 

A colorimetric method for the assay of hydroxyphenylethanolamines is 
proposed. The reaction of amines with carbqn disulfide is utilized as a basis 
for their analysis. 

INTRODUCCION 

La determinación selectiva de distintos tipos de aminas en mezclas, ha si
do un problema abordado por un gran número de investigadores. Zinkov y 
Pylaeva (1) estudian las reacciones del ácido nitroso con ami nas primarias, se
cundarias y terciarias para caracterizar cada una de ellas y Smales (2) y En
glish (3) utilizan esta reacción en la determinación específica de aminas secun
darias. Critchfield y Johnson (4) investigan la reacción de los diferentes tipos 
de aminas con disulfuro de carbono: las ami nas primarias pueden ser enmas
caradas mediante la formación de imina con 2-etilexaldehido; las secundarias 
producen el correspondiente ácido ditiocarbárnico, que puede titularse con 
una base, y las aminas terciarias no reaccionan. Resulta así un método válido 
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para determinar aminas secundarias. Katcher y Voroshilova (5) determinan 
dimetilamina en presencia de amoniaco por conversión en la sal de amonio del 
ácido dimetilditiocarbámico. El ditiocarbamato es precipitado cuantitativa
mente como sal insoluble de cobre mediante valoración con una disolución de 
sulfato de cobre. Dowden (6) trata una disolución de S2C en alcohol isoamíli
co con una disolución acuosa alcalina de dimetilamina y una sal de cobre, to
rnando la capa superior un color ámbar. Este efecto puede incrementarse adi
cionando ·CJI6. 

Stanley, Baum y Gove (7) estudian la interferencia de metanol, monome
tilamina y trimetilamina, así como el efecto del tiempo y la temperatura, en la 
estabilidad del dimetildiocarbamato de cobre, proponiendo un método para 
eliminar la interferencia de monometilamina. Umbreit (8) describe un método 
espectrofotométrico para la determinación de aminas secundarias por forma
ción del ditiocarbamato de cobre, aplicándolo a la dietilamina, N-metilanilina 
y a  mezclas de ambas. En el presente trabajo aplicamos este último método a 
cuatro derivados de hidroxifenilaminoetanol, estudiando el espectro visible en 
la región comprendida entre los 600 y 350 nm, determinando la longitud de 
onda a la que se produce el máximo de absorción de los correspondientes di
tiocarbamatos de cobre y su utilidad en la determinación cuantitativa de ami
nas simpatomiméticas. 

METO DO LOGIA 

Reactivos.-

Los derivados de hidroxifenilamiaminoetanol estudiados han sido los si
guientes: clorhidrato de 1-(3-hidroxifenil)-2-metilaminoetanol; clorhidrato de 
1-(3-hidroxi fenil)-2-etilaminoetano; s ulfato de 2-n-butilamino-1-
(p-hidroxifenil)-etanol; tartrato de 1-(4-hidroxifenil)-2-metilaminoetanol; to
dos ellos de C.H. Boehringer Sohn Ingelheim; piridina Carlo Erba; ácido acé
tico glacial y cloruro de cobre Merck; alcohol isopropílico, benceno y sulfuro 
de carbono Probus. 

. 

Disolución de S2C -piridina- alcohol isopropílico en la siguiente pro
porción: 35 mI de S2C, 25 mI de piridina y 65 mI de alcohol isopropílico. Esta 
disolución presenta estabilidad durante un período aproximado de dos meses. 

Disolución de cloruro de cobre, 0,0013 M, preparada disolviendo 0,12 g 
de C12Cu.2H20 en 250 mI de agua y diluyendo a 500 mI con piridina. 

Disolución de ácido acético glacial al 10 % en volumen. 

Material.-
Los registros gráficos se han obtenido con un espectrofotómetro Beck

man DBGT. Las absorbancias en los puntos característicos se han determina
do con espectro fotómetro Beckman DU modelo G24oo. En todos los casos se 
han empleado cubetas de cuarzo de 1 cm de espesor. 
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PARTE EXPERIMENTAL 

Se prepararon disoluciones acuosas de las diferentes aminas simpatomi
méticas estudiadas en concentraciones comprendidas entre 2 y 30.1O-4M. 5 mI 
de la muestra se mezclan con 20 mI de reactivo constituido por S2C-piridina
alcohol isopropílico y con 10 mI del reactivo de cloruro de cobre. El conjunto 
es agitado durante 1 minuto y se deja reposar a temperatura ambiente de 5 a 
20; en este período de tiempo se desprende algo de S2C, Se agrega a continua
ción 15 mI de ácido acético y 15 mI de benceno. La mezcla se agita por inver
sión, separándose las fases. Se extraen 12 mI de la capa orgánica y se diluye 
hasta 15 mI con alcohol isopropílico. Esta disolución se deja reposar duran
te dos horas, midiendo su absorbancia a 445 nm. 

RESULTADOS Y DISCUSION 

Los espectros, correspondientes a la fase orgánica, de cada uno de los di
tiocarbamatos de cobre(I1) de los compuestos estudiados, en el rango com
prendido entre 600 y 350 nm, muestran en todos los casos un máximo bien de
finido a 445 nm. Los datos de absorbancia (A) en función de las concentracio
nes molares que presentaban las disoluciones de partida (c) mostraron, al se
guir la metodología descrita, una dependencia lineal que puede expresarse por 
las siguientes ecuaciones: 

Clorhidrato de 1-(3-hidroxifenil)-2-metilaminoetanol: A = 551.c 
Oorhidrato de 1-(3-hidroxifenil)-2-etilaminoetanol: A = 546.c 
Sulfato de 2-n-butilamino-l-(p-hidroxifenil)-etanol: A = 1053.c 
Tartrato de 1-(4-hidroxifenil)-2-metilarninoetanol: A = 1208.c 
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Fig. 1.- Absorbancia, a 445 nm, de los ditiocarbamatos de Cu(I1) obtenidos a 
partir de disoluciones acuosas de: A) clorhidrato de 1-(3-hidroxifenil)-
2-etilaminoetanol; B) clorhidrato de 1-(3-hidroxifenil)-2-metilamino
etanol. 
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La buena linealidad obtenida en todos los casos, Fig. 1, con coeficientes 
de determinación comprendidos entre 0,99 y 1,00, asegura la exactitud del mé
todo y lo hace útil en la determinación cuantitativa de este tipo de aminas. 

BIBLIOGRAFIA 

(1) ZINKOV, Z.E. y PYLAEVA, L.!. J. Anal. Chem., U.S.S.R. 15, 109-12 (1960). 
(2) SMALES, A.A. y WILSON, H.N. Soco Chem. Ind., 67, 210-13 (1948). 
(3) ENGLISH, F.L. Anal. Chem., 23, 344-6 (1951). 
(4) CRICHFIELD, F.E. y JOHNSON, J.B. Anal. Chem., 28, 430-6 (1956). 
(5) KATCHER, E. y VOROSHILOVA, M. Anilino Kraschnaya Prom., 4, 39-41 (1934), Chem. 

Abstr., 28, 3689 (1934). 
(6) DOWDEN, H.C. Biochem. J., 32, 455 (1938). 
(7) STANLEY, E.L., BANM, H. Y GOVE, J.L. Anal. Chem., 23, 1779 (1951). 
(8) UMBREIT, G.R., Anal. Chem., 33, 1572 (1961). 


