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KOLORIMETRICKE STANOVENIE (—)FENYLACETYLKARBINOLU
0. BAUEROVA, 8. BAUER

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

Vyroba (— )fenylacetylkarbinolu priniesla i problém jeho analytického sta-
novenia. Obsah (—)fenylacetylkarbinolu v surovom technickom ketole, ktory
sa ako vychodiskova latka pouziva pri dalej syntéze, stanovuje sa rozliénymi
metédami, napr. stanovenim optickej otédavosti, titraéne oximaénou me-
tédou [1], polarograficky [2] a pomocou papierovej chromatografie [3].

Vysledky ziskané uvedenymi metédami st skreslené, a to pritomnostou
inych opticky aktivnych litok v surovom technickom produkte, asociaciou
v koncentrovanych roztokoch, pritomnostou kolisavého mnozZstva benzal-
dehydu a inymi faktormi danymi biochemickym charakterom pripravy.

Stanovenie pomocou papierovej chromatografie je pre technologickd kon-
trolu zdfhava metéda.

Pretoze pri chromatografickych pracach na papieri sa v surovom ketole nikdy
nedokazala okrem (—)fenylacetylkarbinolu nijaké ind latka, ktora by reagovala
s tetrazdliovou modrou, vyuzili sme tato skutoénost na jeho kolorimetrické
stanovenie.

Kolorimetrickym stanovenim ketoalkoholov v oblasti steroidov sa zaoberali
W.J.Mader, R. R. Buck [4] a A. A. Henly [5]. V obidvoch pracach ide o re-
akeiu tetrazdliovej modrej s redukujiicou latkou za vzniku cerveného sfarbenia.

Zavislost extinkcie od vlnovej dizky, ¢asovi stalost zafarbenia a platnost
Lambert—Beerovho zdkona v rozmedzi koncentricie od 20 10-% g do 100.10-¢
g sme stanovili premeranim hodnét extinkeii po vyvolani farebnej reakcie
medzi distym (—)fenylacetylkarbinolom, predistenym cez adiéntG bisulfitic-
ki zlileninu, a tetrazéliovou modrou za podmienok uvedenych v experi-
mentélnej éasti. Jednotlivé vysledky si zhrnuté na grafe 1, 2 a 3.
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Graf 1. Extinkéna krivka.
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Graf 2. Zavislost extinkeie od ¢asu v minttach.
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Graf 3. Zavislost extinkecie od koncentracie (—)fenylacetylkarbinolu.

Pritomnost kolisavého mnozstva benzaldehydu v surovom ketole neovplyv-
Huje presnost kolorimetrického stanovenia (graf 4).
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Graf 4. 5 10-% g (—)fenylacetylkarbinolu po pridani 1, 3, 5, 10, 20 % benzaldehydu.

Nailustraciu uvadzame vysledky ziskané stanovenim (— )fenylacetylkarbino-
lu v 4 vzorkach surového technického ketolu, oznadenych A, B, C, D (tab. 1).

Tabulka 1

|Névazok [80.10-3g _~|100 10g - |120.10%¢g -
d ’ ,/’/ /// l e Chyba v !
A - / !
1 e y - b
—//o l/ /0 // /6 l/ ?/() + || — _l
A* 47,7 47,0 l 46,6 1,05 | 1,05 |
B 21,5 27,0 | 28,3 2,52 0,27 ;
c 36,5 36,0 | 35,9 1,02 0,60 [
D ‘ 38,0 ! 37,0 | 35,9 2,81 2,87 |
|

Vzorka A* je predestilovany technicky ketol [6].

Experimentalna éast

Reagencie

Tetrazoliovd modra je 0,2 9% roztok 2,2’-p-(di-o-metoxy)-difenylén-3,3’-5,5’-tetra-
fenylditetrazéliumchloridu v etanole;

0,05 N-NaOH v 25 9%, dzopropylalkohole;

0,01 x kyselina octové v 90 °; izopropylalkohole;

etylalkohol &istoty p. a.

Aparatira
Meralo sa na Langeho kolorimetri v kyvete o hribke 2 em za pouZitia modrozeleného
filtra pri 490 mu.

Priprava zdkladného roztoku

10 mg (—)fenylacetylkarbinolu sa dd do 1000 ml odmernej banky a doplni sa etyl-
alkoholom.
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Reakcia

Zo zdkladného roztoku sa pipetuje 1 ml, 2 ml, 3 ml, 10 ml (10 10-¢ g,
20 10-% g, 30 10-% g 100 10-% g) (—)fenylacetylkarbinolu do 50 ml od-
mernej banky. Nato sa pridd 1 ml roztoku tetrazéliovej modrej (pripraveného asi
30 minat predtym), 1 ml 0,05 N sodného lthu v 25 9, izopropylalkohole a necha sa 10—15
mintt stat za ob&asného pretrepania. Potom sa doplni po zna¢ku 0,01 x kyselinou octovou
v 90 9%, izopropylalkohole a zmes sa meria proti roztoku pripravenému zéroven bez za-
kladnej latky.

Suhrn

Vykonalo sa kolorimetrické stanovenie (—)fenylacetylkarbinolu na zaklade
farebnej reakcie s tetrazéliovou modrou. Metéda nie je ovplyvnena pritom-
nostou benzaldehydu, a preto sa da vyhodne vyuzit v technolégii na stano-
venie percentudlneho obsahu (— )fenylacetylkarbinolu ako rychlej analytickej
metédy. Presnost merania je +3 9.

KOJIOPUMETPUUYECKOE OIIPEJIEJEHIE
(—)OEHWJIALETUJIKAPBIHOJIA

0. BAY3POBA, IlI. BAY3P

Otgen QapmauneBTHuecKoil xumum u OuoxuMmuu XHMHYECKOro MHCTHTYyTa CjoBalKO#H
Aranemun Hayr B Bparnciase

BriBoint

IlpoBeiocs KoslopuMeTpuuecKoe onpejenende (—)peHnaneTn;ikapouHoNIa Ha OCHOBAHHHK
KpacoYyHOIl peaKLUHM C TeTpa30jMeBLIM CUHHHM. DTOMY METOJY ONpejcieHHUs He MellaeT
npucyTcTBUe GeH3anp/lerna U I03TOMY OB XOPOIIO IOJAUTCS B TeXHOJOTHH A1sI ONpejIeICHH s
KosmmuecTBa (—)deHnmaneTnaKapOMHOIa KaK CKOphil aHanutHyeckuil Merox. TouHoCTh
usmMepeHusa +3 %.

IMocTynuno B pegakuumio 23. 5. 1958 r.

KOLORIMETRISCHE BESTIMMUNG VON (—)PHENYLACETYL-
CARBINOL

0. BAUEROVA, §. BAUER

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

Zusammenfassung

Die Autoren fiihrten die kolorimetrische Bestimmung von (—)Phenylacetylcarbinol
durch, u. zw. unter Zugrundelegung der Farbreaktion mit Tetrazoliumblau. Diese Methode
wird nicht durch die Anwesenheit von Benzaldehyd beeinflusst und lédsst sich deshalb mit
Vorteil in der Technologie fiir die Bestimmung des Prozentgehalts an (—)Phenylacetyl-
carbinol als rasche analytische Methode beniitzen. Die Genauigkeit der Messung betrigt
+39.

In die Redaktion eingelangt den 23. 5. 1958
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