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4 PROCEDEU DE PREPARARE A 2-(DIALCHILAMINO)-ETIL-
MERCAPTANILOR DIN AMINOALCOOLII CORESPUNZATORI

(57) Rezumat: Inventia de fata se refera la in doua etape, prin transformarea amino-
un procedeu pentru prepararea 2-(dialchil- alcoolilor corespunzatori in saruri de izo-
amino)-etil-mercaptanilor din aminoalcooli tiuroniu si hidroliza bazica a acestora.

corespunzatori, cu randamente superioare,
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Inventia se refera la un procedeu
nou pentru prepararea 2-(dialchilamino)-
etil-mercaptanilor din aminoalcoolii co-
respunzatori, prin transformarea lor in s&-
ruri de izotiuroniu si hidroliza bazica a
acestora.

2-(dialchilamino)-etil-mercaptanii
constituie intermediari pentru sinteza unor
medicamente, pesticide, materiale radio-
protectoare si materiale foto.

Procedeele cunoscute pentru pre-
pararea 2-(dialchilamino)-etil-mercaptani-
lor din aminoalcoolii corespunzatori cu-
prind trei faze principale, si anume trans-
formarea aminoalcoolilor in derivati halo-
genati, obtinerea sarurilor de izotiuroniu si
hidroliza bazica a acestora, cat si o serie
de operatii auxiliare ca separari, extractii
cu solvent, uscari, concentrari. Din a-
ceasta cauza, timpul necesar parcurgerii
tuturor fazelor si operatiilor este foarte
mare (numai timpul total de reactie depa-
seste 15 h), randamentul total fatd de
aminoalcool este, in general, sub 60 %,
iar consumurile de materii prime, auxiliare
si energie este foarte ridicat (CA 51/1957;
15452 d, US 3025325, 3213091).

Scopul inventiei este de a creste
randamentul, de a reduce consumurile de
materii prime, auxiliare si energie.

Procedeul conform inventiei se
desfasoara in doua etape: prima etapa in
care se obtin clorhidratul clorurii de 2-
(dialchilamino)-etil-izotiuroniu prin adau-
garea timp de 1...1,5hla 1,2 moli clorura
de tionil a 1 mol 2-dialchiamino-etanol la
20...35°C, urmatd de fincalzire la
40...50°C, timp de 2...2,5 h, diluare cu
350 mi alcool etilic absolut si aducere la
pH 3...4 cu dietilamina si adaugarea a 1
mol tiouree, iar dupd 30 min de reflux,
racire si filtrarea precipitatului de clorhi-
drat al clorurii de 2-(dialchilamino)-etil-
izotiuroniu obtinut cu randamente de
peste 95 % si care, in etapa a doua, de
hidrolizeaza sub forma de solutie apoasa
50..53 %, timp de 15..20 min la
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70...80°C, cu o solutie 45...50 % de hi-
droxid de sodiu la un raport molar sare de
izotiuroniu : hidroxid de sodiu 1:2, stratul
organic rezultat fiind separat si distilat la
presiune redusa, obtinandu-se 2-(dialchil-
amino)etil-mercaptani cu randamente de
peste 87%.

Se da, in continuare, un exemplu
de realizare a inventiei.

a) Obtinerea clorhidratului clorurii

de 2-(dialchilamino)etil-izotiuroniu

La 50 g (0,41 moli) clorura de tionil
se adauga in decurs de 1...1,5 ore, 50 g
(0,34 moli) 2-diizopropilamino-etanol,
mentindnd temperatura intre 20 si 35°C.
Dupa terminarea adaugarii, amestecul de
reactie se incélzeste la 40...50°C timp de
2..2,5 h, apoi, se dilueaza cu 120 mi
alcool etilic absolut si se aduce la
pH=3...4, prinadaugarea a 10...12 g dietil-
amina.

La solutia obtinuta se adauga 27 g
(0,34 moli) tiouree si amestecul de reactie
se incalzeste la reflux. Dupa 5...10 min de
incalzire la reflux, are loc precipitarea
brusca a clorhidratului clorurii de 2-(diizo-
propilamino)-etil-izotiuroniu, insotitd de
degajarea masiva de bioxid de sulf si de
cresterea considerabila a refluxului. A-
mestecul de reactie se mentine la reflux
inca 20 min, apoi, se raceste la 20...25°C
si se filtreaza. Se obtin 93...95 g diclorura
de 2-(diizopropilamino)-etil-izotiuroniu de
puritate peste 97 % (randament 97...98%)
sub forma unor cristale albe, cu
P, = 223...225°C.

Similar s-au obtinut diclorura de
2-(dimetilamino)-etil-izotiuroniu si, respec-
tiv, 2-(dietilamino)-etil-izotiuroniu.

b) Obtinerea 2-(dialchilamino)-etil-
mercaptanilor

200 g clorhidrat de 2-(diizopropil-
amino)-etil-izotiuroniu clorura se dizolva in
180 g apa si se incadlzeste solutia la
75...80°C. Se adaug3, in decurs de 10
min, sub agitare puternica, 114...115 g
solutie hidroxid de sodiu 50% si se
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mentine la aceeasi temperatura, sub
agitare, inca 10...15 min. Se separa stratul
organic superior la 70°C si apoi se frac-
tioneaza pe o coloana eficienta la pre-
siune redusa, sub atmosferd inertd.Se
obtin 97..99 g 2-(diizopropilamino)-etil-
mercaptan, de puritate 98,5...99 % (ran-
dament 88..89 %) cu T, =
81...82°C/14...15 mm col.Hg.

Revendicare

Procedeu pentru prepararea 2-
(dialchilamino)-etil-mercaptanilor din
aminoalcoolii corespunzatori, caracterizat
prin aceea ca se desfasoard in doua
etape, prima etapa in care se obtine clor-
hidratul clorurii de 2-(dialchilamino)-etil-
izotiuroniu prin adaugarea timp de 1...1,5
h la 1,2 moli clorura de tionil a 1 mol 2-

Similar s-au obtinut 2-(dimetil- 10y chilamino etanol la 20...35°C, urmata
amino)-etil-mercaptanul si respectiv. 2- de incalzire la 40...50°C timp de 2...2,5 h,
(dietilamino)-etil-mercaptanul. diluare cu 350 ml alcool etilic absolut,

Inventia prezintd urmatoarele aducere al pH 3...4 cu dietilamina si adau-
avantaje: garea a 1 mol tiouree, iar dupa 30 min de

- elimina faza de obtinere a deri- 15 reflux, racire si filtrare a precipitatului de
vatilor halogenati si, implicit, operatiile de clorhidrat al clorurii de 2-(dialchilamino)-
izolare si purificare a acestora; etil-izotiuroniu obtinut cu randament de

- elimina operatiile de extractie cu peste 95 %, si care, Trj etapa a doua, se
solvent, uscare si concentrare, la faza de hidrolizeaza SL,'b forma de solutie aP°asa
hidroliza a sarurilor de izotiuroniu; 20 50..53 %, timp de 15.20 min, la

o S 70...80°C, cu o solutie 45...50 % de hi-

- asigura scurtarea timpului d? droxid de sodiu la un raport molar sare de
reactie cu peste 50 %, reducerea consi- izotiuroniu : hidroxid de sodiu de 1:2, stra-
derabild a consumului de energie si de tul organic rezultat find separat si distilat
materiale auxiliare, fa presiune redusd, obtinandu-se 2-

- asigura o crestere a randamen- 25 (dialchilamino)-etil-mercaptani cu randa-

tului global cu peste 15 %.

mente de peste 87 %.

(56) Referinte bibliografice:
CA 51/1957:15452 d,
Brevete US nr.3025325, 3213091.
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