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Zur Synthese des Phenyl14 -co-hydroxyﬁthylﬁ.thers+
C=U
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Fir die Untersuchung von enzymstiéchen Spaltungen von Phenoldthern (1) wurde markiertes
Phenoxydthanol bendtigt. Zur Synthese dieses Athers stehen mehrere Verfahren zur Ver-
fiigung. BEr kann aus Phenol und Athylenoxid (2) oder durch Umsetzung von Phenol mit
Kthylencarbonat (3) oder Athylenchlorhydrin (4) erhalten werden. Inaktive Vorversuche
mit allen drei Methoden zeigten, daB fiir eine "aktive" Synthese die Umsetzung von 14C-U-
Phenol mit Athylenchlorhydrin am geeignetsten war.

Es wurden 0,18 mg 4

C-U-Phenol (Gesamt—Aktivitéit: 50 uC) mit 940 mg inaktivem Phenol
versetzt und dieses in 10 ml abs. Athanol gelSst. Die spez. Aktivitit des Fhenols be-
trug jetzt 5 uC/mM. Zu dieser Lysung wurden 0,6 g NaOH (50 % UberschuB8) gegeben und
unter Riilhren und FeuchtigkeitsausschluB in Ldsung gebracht. Dann wurde, gleichfalls
unter FeuchtigkeitsausschluB, eine Lésung von 1,2 ml (1,44 g) Athylenchlorhydrin (ce.
80 % UberschuB bezogen auf Phenol) in 5 ml abs. Athanol im Verlauf von 10 Min. unter
stetem Rithren bei 20° (&uBere Kiihlung) hinzugegeben und der Ansatz noch 16 Std. stehen
gelassen. Ein Arbeiten bei hoherer Temperatur fiihrte, wie "inaktive" Vorversuche zeig-
ten, zu Ausbeuteverringerung.

Zur Entfernung des gebildeten Natriumchlorids wurde nun zun#échst mit 15 ml Di-n-Butyl-
ither versetzt und Athanol am Rotationsverdampfer bei 100 mm abgezogen. Es wurde fil-

triext, mit etwas Di-n~Butyldther nachgewaschen und zur Entfernung etwaigen unumge-

setzten Phenoles mit 2 x 10 ml 2 n NaOH susgeschiittelt.
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Dann wurde der Di-n-Butyldther im Rotatlonsverdampfer bei 700 und 14 mm abgezogen und
das rohe, noch geringe Meugen Di-n~Butyléither enthaltende Produkt (Rohauabeute 1,4 g =
100 %) priparativ gaschromatographisch gereinigt. Autoprip 4 700; Séule 05 138 3/8"
x 20°, 220°. Das Rohprodukt enthielt nach quantitativer Auswertung der Chromatogram-
me ca. 70 % PhenoxyHthanol, was jedoch infolge Aerosolbildung nicht quentitativ kon-
densierbar war. An reinem Produkt kounten 473,6 mg = 34,5 % erhalten werden.

Die spezifische Aktivitdt betrug 1,111 . 107

Zerf./Min. und =M = 5 pC/mM. Das ent-
spricht der spezifischen Aktivitét des eingesetzten Phenols. Zur Reinheitspriifung
des aktiven Phenoxyéthanols wurde ein Gaschromatogramm auf einer Golay-Sdule 11 G 20,

50 m, 140° angefertigt. Das Préparat erwies sich als rein.
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