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В условиях межфазного катализа осуществлена реакция алкилирования изопропил-
амина с применением в качестве алкилируюшего агента 2-фенилэтилбромида. Взаи-
модействие  в системе бензол/твёрдый K2CO3 в присутствии каталитических коли-
честв бромида триэтибензиламмония при 600С в течение 5 часов даёт 2-изопропил-
амино-1-фенилэтан – соединение, которое до сих пор не было описано в химической
литературе. Структура синтезированного продукта идентифицирована методами
ИК- и  ЯМР-спектроскопии.
Ключевые слова: межфазный катализ, органический синтез, алкилароматические амины

          Ароматические соединения с амино-
группой в боковой цепи обладают ярко вы-
раженным физиологическим действием.
Препараты на их основе находят широкое
применение в медицинской практике  [1].
Традиционные методы синтеза этих соеди-
нений многоступенчаты, чрезвычайно тру-
доёмки и продолжительны.

Существует возможность синтезиро-
вания ароматических соединений с амино-
группой в боковой цепи методом межфаз-
ного катализа (МФК), когда оба реагента
находятся в органической фазе, но взаимо-
действуют лишь в присутствии основания
(твёрдого или локализованного в водной
фазе), генерирующего анион одного из реа-
гентов на межфазной границе. Эта методи-
ка  позволяет исключить отмеченные выше
трудности [2]. Роль катализатора сводится
к переносу генерируемого in situ аниона от
поверхности раздела фаз в объём органиче-
ской фазы.

В качестве оснований, генерирую-
щих анионы in situ на границе раздела фаз,
чаще всего используются твёрдые щёлочи
(NaOH,  KOH  ),  реже  –  карбонаты,  бикар-
бонаты [3]. Рассматривалась также воз-
можность применения в МФК реакций ал

килирования систем CaO  –  KOH       и
CaH2 – KOH  [4].

В случае МФК типа жид-
кость/твёрдое тело в качестве переносчика
анионов наиболее эффективны четвертич-
ные  ониевые соли  – соли тетраалкилам-

мония   R4 N
+

X
-

. Это связано как со свой-
ствами катиона (его липофильностью,
определяющей его нахождение в органиче-
ской или водной фазе, и экстрагирующей
способностью), так и с природой аниона

X
-

, определяющей его способность к ион-
ному обмену с анионом реагента. Относи-
тельно низкая термическая и химическая
стабильность обычных четвертичных оние-
вых солей не является препятствием для
реализации подобного рода синтезов, т.к
присутствующие  в реакционной системе
алкилирующие агенты взаимодействуют с
триалкиламинами, образующимися при
разложении солей, и регенерируют четвер-
тичные соли [ 2].

В настоящей статье рассмотрен син-
тез алкилароматического амина – 2-изопро-
пиламино-1-фенилэтана методом МФК с
триэтилбензиламмонийбромидом.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ ЧАСТЬ

В реакции синтеза использовали:
бензол – t кип. 80о С, квалификация «х.ч.»;
K2CO3 – квалификация «х.ч.»; 2-фенилэтил-
бромид  Ph–(CH2)2–Br   фирмы  Sigma

Aldrich, t кип. 88  –  92оС (11  мм  рт.ст.),  d 4
20

1.366,  nd
20 1.556;             изопропиламин

(CH3)2–CH–NH2 фирмы Sigma Aldrich, tкип.
32–34оС,  d4

20 0.688,  nd
20 1.374; триэтилам-
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моний бензилбромид (ТЭАББ)  [(C2H5)3–

N
+

–CH2–Ph]Br–  фирмы  Sigma Aldrich,
t пл.194о С,  99%-ой чистоты.

Синтез 2-изопропиламино-1-фенил-
этана (i-ПАФЭ) осуществляли по нижепри-
веденной методике.

Смесь 0.25 моль  изопропиламина,
0.1 моль 2-фенилэтилбромида, 12 г K2CO3 ,
200 мл бензола, ТЭАББ в каталитических
количествах нагревали при 600 С в течение
5 часов на водяной бане в колбе ёмкостью
500 мл с обратным холодильником. По за-
вершении реакции избыток      изопропил-

амина отгоняли. К остатку  прибавляли 120
мл дистиллированной воды, смесь переме-
шивали. Бензольный слой отделяли и вы-
сушивали безводным Na2SO4. Бензол отго-
няли, а остаток перегоняли в вакууме при
остаточном давлении 8  мм рт.ст.  Выход
продукта 83%, t кип. 150о С.

 Для идентификации  синтезирован-
ного алкилароматического амина применя-
ли методы ИК (VARIAN 3600,  в плёнках в
кюветах из KBr) - и ЯМР (BRUKER AC
3000, растворители ацетон, дейтерирован-
ный хлороформ)-спектроскопии. Маршрут
реакции представляется следующим обра-
зом:

Р

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

В ИК-спектре синтезированного
продукта (рис.1) присутствуют полосы по-
глощения с максимумами при 685 и 740
см-1, характерные для монозамещения в
бензольном кольце. Поглощения в диапа-
зоне 2840–2980 см-1  характерны для ва-
лентных колебаний связи С–Н  в метиль-

ных   –СH3,  метиленовых

и метиновых                     группах, включен-

ных в молекулу i-ПАФЭ. За деформацон-
ные колебания  С–Н связей  в этих же
группах  в диапазоне 1280 – 1500 см-1   от-
вечают полосы с максимумами поглощения
при 1490, 1966, 1450, 1374, 1320 см-1.

                                        Рис.1. ИК-спектр i-ПАФЭ.
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Полоса поглощения с максимумом
при 3110 см-1 характеризует валентные ко-
лебания  С–Н-связи в ароматическом коль-
це.

Поглощение, вызванное деформаци-
онными колебаниями в  N–H-группе, за-
фиксировано при 1590 см-1. Поглощение,
ответственное за валентные колебания в
этой группе,  обнаруживается при 3480 –

3300 см-1.  Поглощение, вызванное дефор-
мационными колебаниями в N–H-группе,
зафиксировано при 1590 см-1.

В диапазоне 1000–2000 см-1  в ИК-
спектре i-ПАФЭ обнаруживаются  поло-
сы поглощения с максимумами при 1030,
1080,  1120, 1175 , 1240 см -1, которые ха-
рактеризуют валентные колебания –C–N-
связей двух типов –  I  и II:

                                                тип I                 тип II

В 1Н ЯМР-спектрах (рис.2) химичес-
кие сдвиги при 0.99 ppm, 1.02 ppm и хими-
ческие сдвиги в интервале 2.72–2.87 ppm
характеризуют метильные, метиленовые,

метиновые протоны. Сигналы с химиче-
скими сдвигами в интервале 7.2–7.4 ppm
отвечают протонам бензольного кольца.

Рис. 2. 1Н ЯМР - спектр   i-ПАФЭ

Проявляющийся в 13С ЯМР-спектре
(рис.3) синтезированного алкилароматичес-
кого амина  химический сдвиг при  22.8

ppm  характерен для углеродных атомов
С1, С1¢  двух метильных групп в изопропи-
ловом фрагменте.
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Рис.3. 13С ЯМР-спектр i-ПАФЭ.

Химические сдвиги при 22.5 ppm,
36.9 ppm, 48.4 ppm соответствуют атомам
углерода метильных, метиленовых, мети-
новых  групп   боковой цепи бензольного
кольца.  Атом углерода, непосредственно
связанный с азотом, сдвигает сигнал на
49.0 ppm. Сигналы от  углеродов  бензоль-
ного кольца  сдвинуты на   125.75 ppm (С8),
128.25  ppm (С7,  С7¢), 128.70  ppm (С6,С6¢ ),
142 ppm (С5).

Таким образом, результаты спектро-
скопических исследований подтверждают
образование i-ПАФЭ.  Метод МФК позво-
ляет осуществить синтез алкилароматиче-
ского амина с высоким выходом, скоро-
стью, селективностью в условиях упро-
щённой экспериментальной процедуры.
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FAZALARARASI KATALİZ YOLU  İLƏ 2–İZOPROPİLAMİN–1–FENİLETANIN
ALINMASI

И.Д.Ящмядов, Н.Й.Мелникова

Alkilləşdirici agent olaraq 2-feniletilbromiddən istifadə etməklə, fazalararası kataliz şəraiətində
izopropilaminin alkilləşməsi reaksiyası həyata keçirilmişdir. Benzol/bərk K2CO3 mühitində, katalitik
miqdarda trietilbenzilammoniumbromid iştirakı ilə 60oC, 5 saat qarşılıqlı təsir nətiçəsində 2-
izopropilamin-1-feniletan alınır. Alınan maddə haqqında bu qünə kimi heç bir kimyəvi ədəbiyyətdə
məlumat yoxdur. Sintez olunan birləşmənin quruluşu İQ-, NMR-spektroskopik üsulları  ilə tədqiq
edilmişdir.
Ачар сюзляр: фазаларарасы катализ, цзви синтез, алкилароматик аминляр.
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PRODUCTION OF 2–ISOPROPYLAMINE–1–PHENYLETHAN
BY MEANS OF INTER-PHASE CATALYSIS METHOD

I.D.Akhmedov, N.Y.Melnikova

In terms of phase transfer catalysis, the alkylation reaction of the isopropylamine has proceeded using 2-
phenylethylbromide as the alkylating agent. Interaction in the system benzene / hard K2CO3 in the pres-
ence of catalytic amounts of triethylbenzylammoniumbromide at 60oC  for 5 hours yields a 2-
isopropylamino-1-phenylethane.This compound has not been described in chemical literature so far. The
structure of the synthesized product was identified by IR–, NMR–spectroscopy.
Keywords: inter-phase catalysis, organic synthesis, alkylaromatic amines


