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ANALYTICKE STANOVENIE /-FENYLACETYLKARBINOLU

0. BAUEROVA, §. BAUER

Oddelenie farmaceutickej chémie a biochémie Chemického ustavu Slovenskej akadémie
vied v Bratislave

Stdiom analytického stanovenia I-fenylacetylkarbinolu v tzv. ,surovom
ketole*, ziskaného biochemickou cestou podla C. Neuberga [1], zaoberali sa
L. Molnar s S. Bauer [2], ktori stanovili I-fenylacetylkarbinol optickou
otacavostou, oscilopolarograficky, titraénou oximaénou metédou na skupinu
—CO— a polarograficky.

Priame polarografické stanovenie [-fenylacetylkarbinolu opisal M. Fedo-
rotniko [3].

Pretoze surovy ketol je zmes rozliénych latok [4]. videli sme v pouZiti
papierovej chromatografie dalsiu moznost rozsirenia analytickych metéd na
stanovenie [-fenylacetylkarbinolu.

Papierovou chromatografiou /-fenylacetylkarbinolu sa zaoberal K. Macek
[5] tym spdsobom, Ze [-fenyvlacetylkarbinol chromatografoval vo forme 2,4-
dinitrofenylhydrazénu. Tato metéda sa vSak nedd vyuzit na kvantitativne
stanovenie, pretoze 2,4-dinitrofenylhydrazén nevznika z [-fenylacetylkarbino-
lu kvantitativne [6].

Vyhodnejsie je teda stanovit [-fenylacetylkarbinol ako taky a vhodnym
systémom rozpustadiel dosiahnut jeho oddelenie od metylbenzoylkarbinolu,
acetylbenzoylu a benzaldehydu.

V literatture opisané detekéné ¢inidla pre latky s karbonylovou skupinou [7]
sa ukazali nevhodné pre kvantitativne vyhodnocovanie.

Dobré vysledky poskytli alkalické roztoky tetrazdliovych soli, ktoré na
detekciu a-ketoalkoholov pouziliJ. C. Touchston a Chien-Tien-Hsu [8].

Toto ¢inidlo ddvalo kontrastné farebné skvrny (na ruzovom poklade inten-
zivne fialové skvrny) s fenylacetylkarbinolom, kym s benzaldehydom a acetyl-
benzoylom nereagovalo. [-Fenylacetylkarbinol mozno takto detegovat uz
v mnoZstve 5 . 10-6 g.

Otazke vhodného systému rozpustadiel, ktory by dostatoéne oddeloval
1-fenylacetylkarbinol od metylbenzoylkarbinolu, bolo treba venovat viac
pozornosti. Vzhladom na rozpustnost I-fenylacetylkarbinolu v benzéne pouzili
sme ako mobilnt fazu zmes benzén—petroléter. Tento systém sa nedal pouzit
na kvantitativne vyhodnotenie.

Preskugali sme preto rozliéné vyssie alkoholy v systémoch alkohol—voda vo
forme tzv. ,,obratenej fazy‘‘. Za najvyhodnejsi povazujem systém ¢zoamylalko- .
hol syteny vodou, ktory jediny vyhovuje z hladiska rozdelovacej schopnosti
i z hladiska kvantitativneho vyhodnotenia chromatogramu (pozri chromato-
gram 1).
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Kvantitativne stanovenie sa vykonalo metédou premeriavania negativov
po sfotografovani chromatogramov pomocou fotometra podla B. Keila [9],
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Chromatogram 1. .

FAK = l-fenylacetylkarbinol, B = benzaldehyd,
D = acetylbenzoyl, M = metylbenzoylkarbinol,
SK = surovy ketol.

Impregnécia: izoamylalkohol syteny vodou.

v Systém: voda sytena izoamylalkoholom.

celo Doba: 22 hodin.

Teplota: 20 °C.

» I-Fenylacetylkarbinol mé Rp = 0,34, metylben-
zoylkarbinol mé Rp = 0,12.

38 cm

pridom bolo potrebné pouzit farebné negativy, aby sa dosiahla vysoks kon-
trastnost. Namerané hodnoty uvadzame v tab. 1.

Tabulka 1
Navazok Plochs (o) Priemernd Chybs (%)
" 0% g meranie | meranie | meranie | meranie plocha
a b c d (em?) - +

10 5,32 5,68 5,70 5,28 5,49 3,82 3,82
30 16,38 16,68 16,86 16,27 16,55 1,69 1,87
40 21,66 22,35 21,72 21,96 21,92 1,18 1,94
50 27,09 28,61 217,98 217,82 27,87 3,15 2,71
70 39,87 38,52 38,77 37,12 38,57 3,84 3,37 I

V intervale od 10.10-% do 70.10-% g je linedrna zavislost medzi mnozZstvom
I[-fenylacetylkarbinolu a plochou oznadenou splanimetrovanim kriviek foto-
metrického premeriavania negativov, priéom rozptyl je v medziach +5 9.

Experimentilna ¢ast

Ako zékladns latka sa pouil I-fenylacetylkarbinol s b. v. ;, = 124 °C, [«]}) = —182°
(4 9% etylalkohol) a racemicky metylbenzoylkarbinol, ktory obsahoval ca 75 %, fenyl-
acetylkarbinolu.
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Rozpustadld pouzité pri chromatografovani

Benzén: neobsahujuci tiofén.
Petroléter: frakeia 40—60 °C.
Ostatné rozpustadld boli éistoty p. a.

Reagencie

2,4-Dinitrofenylhydrazin: nasyteny roztok 2,4-dinitrofenylhydrazinu v 2 ~-HCL

Tetrazéliovd modrda: 0,2 9%vodny roztok 2,2’-p-(di-o-metoxy)-difenylén-3,3',5,5-
-tetrafenylditetrazéliumchloridu s 2 N-NaOH v pomere 1 : 1.

Priprava paptiera

Na papier Whatman 1 o velkosti 38 X 15 cm sa 11 cm od horného okraja vyznadi
ceruzkou Startovna éiara, na ktora sa vo vzdialenosti 3 cm vybodkuju jednotlivé miesta
nanéSok. Z roztoku 0,001 g latky v 0,5 ml etylalkoholu sa vzorka nanéSa mikropipetou
pod dusikom na Start (aby sa zamedzila pripadné oxydécia ketolu) tak, aby priemer
dvorca nandSky nepresahoval 0,5 cm. Papier sa naimpregnuje organickou fazou a medzi
niekolkymi filtraénymi papiermi sa pomocou gumového valéeka vylisuje.

Chyromatografia

Chromatografick4 komora sa 24 hod. syti organickou a vodnou fazou, potom sa do nej
hned po nanasSani zavesi do skleného Zliabka chromatogram a chromatografuje sa zo-
stupne 8—26 hod. pri teplote 2042 °C.

Detekcia

Po vybrani z komory sa papier 25 mintt susi pri teplote 50 °C a v zévese sa postrieka
detekénym ¢inidlom. Potom sa prenesie na sklent dosku a 3 mintty sa vymyva pradiacou
vodou. Napokon sa pri laboratérnej teplote ususi.

Ziskanie negativu

Takto ziskany chromatogram sa sfotografuje na opdlovom okienku v priesvite na fa-
rebny film. (Fotoaparat znalky ,,Praktina‘‘; objektiv Biotar 1 : 2 F = 58 mm; negativ:
Agfacolor K, citlivost 17/20 DIN; expozicia: 1 sekunda pri clone 5,6; priesvit dvoma
100 W Ziarovkami; film vyvolany vyvojkou Agfacolor Negativentwickler.)

Premeriavanie negativov a plantmetrovanie

Negativy sa premeraju mikrofotometrom Zeiss-Jena (Schnell-fotometer II), jednotlivé
hodnoty sa nanesd na milimetrovy papier a plocha ohraniéend vzniknutymi krivkami sa
zmeria kompenzaénym planimetrom Reiss.

Za pripravu zdkladnijch ldtok vyslovujeme vdaku in. §. Orszdghovi a in. L. Mas-
lerovt, za zhotovenie negativov K. H. Giirthovi a za pomoc pri experimentdlnych prdcach
A. Slezarikovi.

Suhrn
Vypracovala sa metéda stanovenia I-fenylacetylkarbinolu papierovou
chromatografiou v surovom bicchemickou cestou ziskanom ,,ketole‘‘; pouzil sa
systém izoamylalkohol—voda v obratenej faze a detekcia tetrazéliovou mod-
rou. V intervale od 10 ..10-6 do 70.10-¢ g sa ziskala linearna zavislost medzi
mnozstvom [-fenylacetylkarbinolu a plochou ziskanou splanimetrovanim kriv-
ky fotometrického premerania negativu s rozptylom v medziach +5 9.
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AHAJINTUYECHKOE OIIPEJNEJIEHNE [-OEHWJIALLETIJIKAPEMHOJIA
0. BAY3POBA, Ill. BAYJP

Omjrenenne QapmaueBTHUecKOHl XuMmuu u Ouoxmmum Xumuiueckoro uHcrutyra CioBankoi
Axagemunn Hayxk B Bpatucnase

BrniBosr

Pa3zpaboran Merox ompenesnenns l-peHnnaueTuskapouHona xpomarorpadueil Ha Gymare
B CbIPOM, OMOXMMHUCCKUM ITyTeM L1PUOOPETeHHLIM, (KeToJIe» B CHCTeMe H30aMUIIOBLII CIHpT—
—Bojia B ofpameHHO# (pade MpPH NPHMEHEHMH TETPA30JMOBOIO CUHHEIO KaK IPOABUTENSI.
B murepsane 10.10-% — 70.10-% r nproGpeTeHHAs INPIMOJIMHCIHAsI 3aBUCHMOCTh MEKILY
KOJIMYEeCTBOM [-(eHmmaneTukapbuHoIOM M TUIOMALbI0 MPHOOPETeHHOI NIaHuMeTpHIecKUM
H3MepeHNneM KpUBOIl, KoTopas Onula npuodpereHHas (JOTOMETPUYECKHM H3MepeHHeM Hera-
THBa .¢ pasdpocoM B mpefenax +59%,.

[Mocrynmio B pegaxmuio 20. 12. 1957 r.

ANALYTISCHE BESTIMMUNG VON [-PHENYLACETYLCARBINOL
' 0. BAUEROVA, §. BAUER

’
Abteilung fiir pharmazeutische Chemie und Biochemie des Chemischen Instituts an de
Slowakischen Akademie der Wissenschaften in Bratislava

Zusammenfassung

Es wurde eine Methode zur Bestimmung von l-Phenylacetylcarbinol mittels Papier-
chromatographie ausgearbeitet, u. zw. in rohem, auf biochemischem Wege erhaltenen
,, Ketol, im System Isoamylalkohol—Wasser in umgekehrter Phase fiir die Verwendung
der Sichtbarmachung mittels Tetrazoliumblau. Im Intervall von 10 . 1078 bis 70 . 10-% g
erhilt man eine lineare Abhiangigkeit zwischen der Menge des I-Phenylacetylcarbinols
und einer Fliche, welche durch Planimetrieren der Kurve der photometrischen Messung
des Negativs mit einer Streuung in den Grenzen von +5 %, erhalten wurde.

In die Redaktion eingelangt den 20. 12. 1957
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