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Pri stadiu vlastnosti L-fenylacetylkarbinolu sme sa v tejto prici zaoberali
jeho chovanim pri redukciach. Z velkého poétu redukénych metdd sme si vy-
brali redukeciu katalytickti na platine a redukciu hlinikovym amalgdmom.

Pri beztlakovej katalytickej redukeii L-fenylacetylkarbinolu sme predpokladali vznik
opticky aktivneho 1-fenyl-1,2-propandiolu, pri redukeii hlinikovym amalgdmom okrem
1-fenyl-1,2-propandiolu i vznik opticky aktivneho pinakonu:
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a) Katalytickou redukciou r-fenylacetylkarbinolu sme dospeli k Ziadanému opticky
aktivnemu 1-fenyl-1,2-propandiolu, ktory opisal E. Fourneau [1].

b) Redukeciou r-fenylacetylkarbinolu hlinikovym amalgémom sme ziskali dve latky,
z ktorych jednu sme identifikovali ako opticky aktivny 1-fenyl-1,2-propandiol a druht
ako fenylaceton.

Na zaklade uvedeného sme zistili, Ze katalytickou redukciou L-fenylacetylkarbinolu
vzniké opticky aktivny 1-fenyl-1,2-propandiol a redukciou hlinikovym amalgdmom
nedochédza popri vzniku 1-fenyl-1,2-propandiolu k zdvojeniu molekuly na opticky aktiv-
ny pinakon, ale k deétruktivnej redukeii za tvorby fenylaceténu:
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Podobné redukéné Stiepenie vidzby medzi uhlikom a kyslikom téinkom sodikového amal-
gému a sodika zistili Klages [2] a Bamberger [3].
Experimentalna ¢ast

L-fenylacetylkarbinol sme pripravili metédou podla C. Neuberga [4]. Jeho hodnotu
sme stanovili oximaénou metédou [5].
VSetky body varu a body topenia sti nekorigované.

Katalyticka redukcia v-fenylacetyllarbinolu
1-Fenyl-1,2-propandiol
15 g L-fenylacetylkarbinolu o &distote 97,6 %, [x]}} = — 157 £ 3° (4% alkohol) sa
priebehom 24 hodin hydrogenuje v 250 ml etanolu za pritomnosti 0,1 g PtO, podla
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Adamsa. Spotrebuje sa 2500 ml H,. Katalyzétor sa odfiltruje, alkohol sa oddestiluje
a zvysok sa rozpusti v 150 ml destilovanej vody. Nerozpustné ¢ast sa odfiltruje malym
mnoZstvom Zivoéi$neho uhlia a voda vo vdkuu sa oddestiluje. Sirupovity zvySok sa
dvakrat predestiluje vo vadkuu. VytaZzok je 7,3 g 1-fenyl-1,2-propandiolu (48 %, teérie),
b. v. 93—95 °C/0,2 mm Hg; dobre sa rozpusta vo vode, alkohole a v éteri.

[«]}} = — 21,25 L 8° (4 % allkohol), n§ = 1,5292.

Pre C,H,,0, teoreticky C = 71,19, H=1789% —OH =22,3%,
néjdené C=170969% H=17729% —O0H =22,19,.

Di-p-nitrobenzoat 1-fenyl-1,2-propandiolu

Do roztoku 10 g 1-fenyl-1,2-propandiolu v 150 ml bezvodého pyridinu sa pridé 30 g
p-nitrobenzoylchloridu. Reakénd zmes sa prudko zahreje a neché sa dva dni stat za la-
boratérnej teploty. Vzniknuty diester sa odfiltruje, dékladne premyje destilovanou vodou,
vysusi a prekryStaluje sa z vriaceho benzénu. VytaZok je 17,2 g di-p-nitrobenzoatu
1-fenyl-1,2-propandiolu (58 9, teérie), b. t. 192—193 °C.

Pre Cp,H,;O4N, teoreticky C=61,39% H=419% N =6,229,
néjdené C=615% H=489% N=26,239%.

1-Fenyl-1,2-propandiol z di-p-nitrobenzoatu

15 g diesteru sa zmydelni alkoholickym KOH (6 g KOH v 150 ml etanolu) varom pod
spidtnym chladi¢om na vriacom vodnom kupeli 1 hodinu. Reakénéd zmes sa po skonéeni.
zmydelnenia vleje do 700 ml vody a okysli sa zriedenou H,SO,, pri¢om sa vyzrdza kyse-
lina p-nitrobenzoové, ktord sa odfiltruje a pH filtrdtu sa pridavkom NaHCO, upravi
na pH. 7. Vodny roztok sa vikuove odpari do sucha a zvySok sa extrahuje éterom, ktory
sa po vysuSeni bezvodym Na,SO, oddestiluje. Potom sa zvySok védkuove destiluje. Vy-
taZzok je 2,63 g l-fenyl-1,2-propandiolu (52,6 9%, teérie), b. v. 95—97 °C/0,5 mm Hg.

[0]% = — 17,5 + 3° (4 % alkohol), n}} = 1,5295.

Pre C,H,,0, teoreticky C=171,19% H=17899% —OH = 22,39,
néjdens C=171,0% H=1829% —OH =22,239%,.

Redukcia L-fenylacetylkarbinolu hlintkovym amalgémom

30 g u-fenylacetylkarbinolu o &istote 97 9%, [v]§ = —155,5 4 3° (49 alkohol)
v 1000 ml éteri sa priebehom 4 hodin redukuje 80 g hlinikového amalgamu [6]. Redukcia
prebieha v trojhrdlej banke, opatrenej spatnym chladiom a prikvapkévaéom na vodu.
Podas redukeie sa teplota udrZuje tak, aby bol mierny reflux éteru, pri¢om sa prikvapké
ca 30 ml vody. Po skonéeni redukeie sa éterovy roztok odfiltruje a vylaéeny Al(OH); sa
doékladne premyje ca dvoma litrami éteru. Odfltrovany éterovy roztok sa vysu$i bez-
vodym Na,SO, a odpari sa. ZvySok sa destiluje vo.vakuu. Vydestiluju tieto frakcie:

14 g frakcie I, b.v. 93—115 °C/10 mm Hg,
12 g frakeie II, b. v. 112—117 °C/1 mm Hg.
Frakcia I sa znova predestiluje a chyta sa frakcia 83—85 °C/10 mm Hg. Vytaiok je
10,47 g 1atky nerozpustnej vo vode, dobre rozpustnej v alkohole, éteri a v benzéne.
[*]8 = 0 (4 9 alkohol), n = 1,5152, stanovenie —OH = 0.
Pre C,H,,0 teoreticky C = 80,59, H=1749%,
néjdené C=28037% H=131%.
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Semikarbazén sa pripravi z 0,5 g fenylaceténu pridanim 1 g semikarbazidhydrochlo-
ridu a1 g octanu sodného do horiceho vodného roztoku. Po ochladeni vykrystaluje se-
mikarbazén fenylaceténu, ktory sa prekryStaluje z horticeho alkoholu. Vytazok je 0,58 g
semikarbazénu fenylaceténu (83 9, teérie), b. t. 188—189 °C.

Pre C,H,;,ON, teoreticky C=162,89% H=26,81% N = 21,99%,

néjdend C=6259% H=26,7% N = 21,65 9%.

Opiitovnou destildciou frakeie II sa ziska 8,62 g frakcie o b. v. 92—93 °C/0,2 mm Hg.

[\]5 = — 18 + 3° (4 9 alkohol), n}} = 1,5294.

Pre C,H,,0, teoreticky C = 71,1% H=7809% —OH = 22,39,

najdené C=17089% H=1789% —O0H = 22,199,.
Identifikované ako 1-fenyl-1 ,2-propandiol.

Stvorhodinové redukeia déva optimalne vytazky na fenylacetén, ako aj na 1-fenyl-
-1,2-propandiol, kedZe pri dlhSie trvajacich redukeciach (a% 24 hodin) sa nejavia prakticky
nijaké rozdiely vo vytazkoch.

1-Fenyl-1,2-propandiol, ziskany 6i uZ katalytickou redukciou alebo redukeciou hlini-
kovym amalgdmom, nepodarilo sa destilovat podla [1] pri tlaku 30 mm Hg, lkedZe nastaval
rozklad.

”

Na priprave L-fenylacetylkarbinolu sa ztGéastnil Z. Matrka, zado mu na tomto micste
vyslovujeme vdaku.
Zarovei dakujeme in%. J. Beichtovi za vykonanie analytickych préc.

Stihrn

Katalytickou redukciou L-fenylacetylkarbinolu sme pripravili opticky aktiv-
ny 1-fenyl-1,2-propandiol. Redukeciou r-fenylacetylkarbinolu hlinikovym amal-
gamom vznikaji dve latky, a to opticky aktivny 1-fenyl-1,2-propandiol a fe-
nylacetén v pomere asi 1 : 1.
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BrIBOAbI

KaTOAHLIM BOCCTAHOBJEHMEM JI-DEHMIIALIeTMIKApOMHOAa ObLI IIPUTOTOBJIEH OITH-
YecKM AaKTMBHBIM J-(eHui-1,2-mpornaHamnoi, BOCCTAHOBJEHMEM JI-(DEHMIIALIETUIKAP-
6uHoMa Al aMajbraMoli MOJIy4YaloTCsS ABa BeLeCTBa, a TO ONTUYECKM aKTUBHBIN JI-e-
Hi1A-1,2-nponadAnon ¥ (PEHMIAUETOH B OTHOILEHMM npubamsurensHo 1 :1.
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Zusammenfassung

Durch katalytische Reduktion von L-Phenylacetylcarbinol wurde das optisch aktive
1-Phenyl-1,2-propandiol hergestellt, wihrend durch Reduktion von L-Phenylacetylcarbi-
nol mittels Al-Amalgam zwei Stoffe entstehen, und zwar das optisch aktive 1-Phenyl-
-1,2-propandiol und Phenylaceton im Verhéltnis von ungefihr 1:1. .

In die Redaktion eingelangt den 16. VI. 1955
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POUZITIE SATURACNEJ KRIEDY V-K (VASATKO-KRIZAN)
POCAS SKLADOVANIA A VEGETACIE CUKROVKY
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v Bratislave

Straty cukru priebehom vyroby moézu nastat bud v tiseku reparskom, t. j. pri
zbere, doprave, uskladneni a ochrane cukrovky, alebo pri vlastnom chemicko-
technologickom postupe, t. j. pri vyrobe v tovarni. Vyrobné straty moZno
obmedzit a znizit vhodnym raciondlnym pracovnym postupom a spolahlivou
a véasnou chemickou kontrolou. Tomuto Gseku price v tovariiach sa venuje
zvySend starostlivost. Naopak v tseku reparskom, pokial ide o straty pocas
zberu, uskladiiovania a chranenia, venuje sa velmi malo starostlivosti. Vzhla-
dom na vyhladové moznosti predizenia cukrovarnickej kampane mézu byt
straty cukru v zavislosti od podmienok bud védésieho, alebo mensieho rdzu.
Stvisi to s akostnym zberom, s biologickym, fyziologickym a fytopatologickym
stavom cukrovky a najmé so starostlivostou, ktord sa venuje cukrovke pocas
zberu, uskladnenia a chranenia.
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