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SUMARIO 

Se sintetizó el yoduro de trlmetlltwncllamonlo por metllaclón exhastiva de la 
amina primarla. La dimetilbencllamina se preparó mediante la reacción de la amina 
primarla con formaldehído y ácido acético. La reacción entre la dimetilbencllamlna 
y el cloruro de bencllo produjo el cloruro de dimetilbencllamonio, cuyo ion cloruro 
fue Intercambiado por el ion yoduro empleando una resina de Intercambio Iónico. 
Las sales fueron caracterizadas por espectroscopia de resonancia magnética 
nuclear, punto de fusión y titulación potenclométrica del Ion yoduro con nitrato 
de plata. 

ABSTRACT 

Through exhaustive methylatlon of the prlmary amine, bencyltrlmethyl-
ammonlum lodide was synthetized. Dlmethylbencylamlne was prepared from the 
prlmary amine, formaldehyde and acetic acld. Dimethydlbencylammonlum 
chioride was obtained by reactlon of dlmethylbencylamlne wlth bencyl chioride. 
This chioride was converted to the correaponding lodide by lonic exchange. The 
producís and thelr purlty checked by NMR, melting point and potentlometric 
tltratlon of the lodide Ion wlth sllver nltrate. 

PARTE EXPERiiMENTAL 

Todos los reactivos y solventes empleados fueron de caiidad R.A. Los 
puntos de fusión fueron determinados en un fusiómetro de tipo Koffier, 
marca Brtstoline, con una velocidad de calentamiento de 0,5°C/min. 
aproximadamente. Los espectros de resonancia magnética nuclear 
protónica fueron obtenidos en un espectrómetro Perkin-Elmer, R12B, 
60 Mhz. Para las t i tu lac iones potenc iométr lcas, se u t i l i zó un 
potenciómetro tipo MV 84, marca Clamann Grahnert Dresden, con 
electrodos de plata y calomel saturado. El índice de refracción fue 
determinado en un refractómetro tipo Abbe, marca Bausch and Lomb. 
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Yoduro de trimetHbencilamonio. 

Se mezclaron 0,5 moles de benciiamina con 1,0 mol de tri-n-butilamina 
y 4,0 moles de yoduro de metilo en 250 mi de N,N-dlmetilformamida. La 
mezcla se dejó en reposo durante seis días a temperatura ambiente. 
Luego, se añadieron 5 volúmenes de éter etílico. Se separaron dos fases: 
una densa de color rojo oscuro que contenía la sal y la etérea de color 
amarillo claro. Para recuperar la sal, se disolvió ia fase más densa en 
acetona y luego se agregó éter. El precipitado amartllo así obtenido se 
recnstalizó cuatro veces con los mismos solventes para dar finalmente un 
sólido de color blanco. El producto se secó a 54°C durante 48 horas en una 
pistola de Abderhalden, procedimiento recomendado para sales orgánicas 
(4). P.f: 179°C, RMN^H(D20, TMS): c/'3,05(s, 9H); 4,45(s,2H); 7,50(s, 
5H). 

Dimetllbencitamina. 

Se mezclaron, con agitación y enfriamento, lentamente 5,0 moles de 
ácido fórmico al 98% con 1,0 mol de benciiamina y 2,2, moles de 
formaldehído (175 mL de solución ai 30%). Esta mezcla se llevó a reflujo 
suave durante 16 horas (temperatura entre 65-70°C), se dejó enfriar y luego 
seadicionaron90ml deHCI (36,5% d = 1,19 g/ml). La mezcla se pasó 
a un rotavapor (temperatura 83°C) para eliminar el exceso de ácido fórmico 
y formaldehído, luego se neutralizó con una solución de KOH. La amina se 
separó por decantación y se sometió a calentamiento a 70''C (10 mmHg) 
para eliminar residuos de agua. TV," = 1,5034; RMN^H (CCI 4, TMS) 
</ : 2,10(s, 3H); 3,30(s, 2H); 7,15 (s, 5H). 

Yoduro de dimetildibenciiamonio. 

Se añadieron aproximadamente 0,4 moles de dimetilbencllamlna y 
0,54 moles de cloruro de bencllo a 200 mL de etanol absoluto. La mezcla 
se llevó a reflujo (74-75°C) durante 38 horas. Luego, se añadieron 5,0 
volúmenes de éter, con lo cual se separaron dos capas. La infertor se dejó 
en una estufa a SCC durante 4 días hasta que precipitó el cloruro de 
dimetilbencllamonio. Este se disolvió en agua y se pasó varias veces 
(hasta fin de cloruros) a través de una columna de intercambio iónico con 
lecho de Amberllta CG-400 (Cl), tipo I, previamente saturada con iones 
OH , para dar el hidróxido de dimetildibenciiamonio. Este hidróxido se 
neutralizó con Hl. El agua se eliminó usando un rotavapor. El sólido 
amarillo rojizo obtenido se purificó por varias cristalizaciones con 
acetona-éter, para dar finalmente un sólido de coló/ blanco. Teniendo en 
cuenta la facilidad con que se colorea esta sal, se envasó en un recipiente 
con paredes negras y se secó en una estufa al vacío durante 2 días a 
temperaturas entre 30 y 40''C. P.f: 191,5-192,5°C; RMN'H (CDCI2, TMS): 
J ' 3,15(s, 6H); 5,20 (s, 4H); 7,45-7,80(m, 10H). 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

Los métodos descritos en la literatura para la síntesis de sales de 
amonio cuaternario (3) (6) (7) (15) Indican que éstas precipitan mediante ia 
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adición de 3 a 5 volúmenes de éter al líquido madre. Sin embargo, en las 
síntesis del yoduro de trimetiibenciiamonio y del cloruro de 
dimetilbencllamonio, esto no sucedió, siendo necesario aplicar el 
procedimiento descrito anteriormente para la precipitación de estas sales. 

El punto de fusión del yoduro de trimetiibenciiamonio coincidió con el 
reportado en la literatura (8) (9). La pureza de este compuesto fue del 
99,8 i 1,2%, calculada por el contenido de yoduro. El espectro de RMN 
(Flg. 1) muestra un singlete a ( f : 3,05 que corresponde a los nueve 
protones alifáticos de los tres grupos metilo, el segundo singlete 
a ( f :4,45 integra para dos protones y corresponde al grupo metileno, el 
tercer singlete </ : 4,60 es debido al solvente y el cuarto singlete a 
í/" 7,50 corresponde a los cinco protones aromáticos. El espectro de 
RMN corrido utilizando OD (sal disódica del ácido 2,2-dimetil-2-sllapen-
tano-5-sulfónico) como patrón mostró los mismos picos, pero ligeramente 
desplazados. 

El índice de refracción encontrado para la dimetilbencllamlna a 16°C 
fue de 1,5034. Empleando el coeficiente de temperatura de 0,00045 para el 
índice de refracción(12), se tiene 1,5016 a 20''C, valor que es comparable 
con 1,5011 reportado en la literatura(13). 

El espectro de RMN para la dimetilbencilamina (Fig. 2) muestra 
señales a c ^ :2,10; 3,30 y 7,15 correspondientes a los grupos -CH2, 
-CH3- y -CgHg. El punto de fusión del yoduro de dimetildibenciiamonio 
observado fue de 191,5-192,5''C, mientras que el reportado en la 
literatura(14) es de 191 °C y 186,0-187,5''C. La pureza calculada por el 
contenido de yoduro fue de 98,1 — 1,2%. El espectro de resonancia 
magnética nuclear para este compuesto (Fig. 3) muestra claramente las 
señales correspondientes a los grupos metilo, metileno y protones 
aromáticos( / : 3,15; 5,20y 7,45-7,80). 

Observando los cristales de este yoduro al microscopio, se 
encontraron pequeñas incrustaciones dentro de la red cristalina, las 
cuales podrían ser de alguno de los solventes empleados en el proceso de 
cristalización. Los picos pequeños en J* :1,85 y 2,15 en el espectro (Fig. 
3) parecen confirmar esta apreciación. Los valores encontrados para el 
punto de fusión, 191 "C y 186,0-187,5''C publicados en Beilsteln(14), y los 
resultados de este trabajo demuestran ia dificultad que existe para obtener 
una pureza cercana al 100%. 
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