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Z PRAC NAD NOWOCZESNYMI SRODKAMI DEZYNFEKCYJNYMI

II. NIESYMETRYCZNE POCHODNE FENOLOWE DWUFENYLOMETANU
III. POCHODNE FENOLOWE ORGANICZNYCH SIARCZKOW

Z Laboratorium Technologicznego Dezynfekceji, Dezynsekcii
i Deratyzacji Ministerstwa Zdrowia i Opieki Spolecznej. w Warszawie

Autorzy dokonali syntezy mniektérych niesymetrycznych
pochodnych fenolowych dwufenylometanu i pochodnych fe-
nolowych siarczkéw organicznych, ktére mogq znaleié za~
stosowanie do zwalczania bakterii i grzybkdéw patogen~
nych.

Kontynuujgec prace nad Srodkami dezynfekecyjnymi (Roczniki PZH
nr 6, 1960) wykonano syntezy niektérych niesymetrycznych pochodnych
fenolowych dwufenylometanu i pochodnych fenolowych siarczkéw or-
ganicznych. Z uwagi na korzystne wlasnoéci fizykochemiczne, swacutny
zasieg 1 wysokag aktywno$§¢ biologiczna, zwigzki te znalazly lub mogg
znalezé zastosowanie w zwalczaniu bakterii i grzybkéw patogennych.
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wzor I, II
CZESC DOSWIADCZALNA

Niesymetryczne pochodne fenolowe dwufenylometanéw (II) zsyntezo-
wano w oparciu o prace Paterno i Renniego (1, 2). Metoda ta, jak row-
niez préoby syntezy innymi metodami (3) nie prowadzily do otrzymania
substancji o zadawalajgcych cechach i wydajnosciach. Poniewaz celem
pracy bylo otrzymanie produktéw o dobrych wydajnosciach oraz przede
wszystkim pozbawionyh zapachu, przeprowadzono préby’ uproszczonego
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cczyszczania produktow reakeji przez odpedzenie z parg wodng nieprze-
reagowanych substancji wyjSciowych nadajgcych im charakterystyczna
nieprzyjemng won. Jak wykazala ccena bakteriologiczna na przykladzie
otrzymanego w taki spcséb p-chloro-o-benzylofenolu — aktywnosé pro-
duktu technicznego nie odbiega w znacznym stopniu od aktywnosci
zwigzku czystego.

a) p-Benzylofenol.

Otrzymano za pomocg benzylowania fenolu chlorkiem benzylu
w obecnosci cynku jako katalizatora.

Celem oczyszczenia preparatu produkt reakcji poddano destylacji pod
zmniejszonym ci$nieniem, zbierajgc frakcje wrzgcg w temperaturze
180——210° przy cisnieniu 3—4 mm Hg.

Kohcowe oczyszezenie przeprowadzono przez krystalizacje z eteru naf-
towego lub izcoktanu.

Temperatura topnienia 84°.

b) p-Chloro-o-benzylofenol.

Otfrzymano przez benzylowanie p-chlorofenolu chlorkiem benzylu
w cbecnosci cynku.

Oczyszczono .przez destylacje pod zmniejszonym ci$nieniem.

Powstajgee w czasie reakeji zwigzki o charakterze eterowym usunieto
wg metody Claisena (4). Pozostatosé poddano ponownej d‘estylacji proz-
niowej, zbierajgc frakcje wrzgcg w temperaturze 199—230° przy ci$nie-
niu 6—8 mm Hg. Krystalizowano z izo-oktanu. Temperatura topme—
nia 48°.

¢) p-Chloro-o-benzylofenol techniczny.

Produkt otrzymano za pomocg benzylowania p-chlorofenolu chlorkiem
benzylu w obecnogci cynku. Produkt reakcji poddano destylacji z parg
wodng w celu usuniecia nieprzereagowanego chlorku benzylu i p-chloro-
fenolu, az do uzyskania klarownego destylatu. Oczyszczony w ten spo-
s6b produkt jest olejem o ciemnozéltym zabarwieniu i stabym zapachu.

Otrzymane preparaty poddano ocenie mikrobiologicznej (Wysocki, Bo-
zynska) na szczepach pochodzgeych z Muzeum Szczepéw PZH, sporzg-
dzajac 1% roztwory w 50° (obj) alkcholu.

Tabela I
Wspélezynnik fenolowy
Lp. Preparat
. . St aureus 858 Baot. coli 46
1 | p-benzylofenol 44,0 44,0
p-chloro-o-benzylofenol 90,9 166,0
3 | p-chloro-o~benzylofenol techniczny 90,9 83,3
{

Pochodne fenolowe worganicznych- siarczkow (III) otrzymano metodg
Dunninga (5) wychodzac z p-chlorofenolu i dwuchlorku siarki w cztero-
chlorku wegla.

Halogenowanie otrzymanego symetrycznego siarczku przeprowadzo«no
- przez dzialanie obliczong iloécig wolnego chlorowca w kwasie octowym
Iub metanclu. ITloé¢ wigzanego halogenu sprawdzano metoda analitycz-
g wg buckiej (6). 1 czgsteczka siarczku przylacza 2 atomy chlorowca.
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Otrzymane zwiazki poddano ocenie mikrobiologicznej (Wysocki, Bozen-
ska) na szczepach pochodzacych z Muzeum Szczepéw PZH, sporzadzajac
roztwory 1% w alkoholu 50% (wag).

Tabela II

Wspotczynnik fenolow

Wzor empiryczny Temp. :

Lp. siarczku topnienia St. aureus | Bact. coli
858 46
1] C,H0.CLS . 1720 30 20
2 | C,HzO.ClL. Br,S 167—-168° 70 30
3 | C,.H,0,Cl,S 164° 30 10

1. CowpopspaTka M Dxesuwinka-bodx

M3 PABOT HAJl COBPEMEHHBIMU JAE3WHOEKUHOHIIBIMH CPEJICTBAMM

I1. Acummerpuueckue (PCHOJIOBBIC HPOM3BOMHBIC AMQEHHIMeTaHa
HI. denososbic MPOH3BOJHLIE OPraHHYECKHX CEePHUCTBIX COeIMHEHHN

ComepxaHue

Moayueno acUMMeTpHUSCKHe (eHOJOBBIE TMPOH3BOAHBIE AHPEHHAMETaHd, IIPOBOAs OeH-
suiopaike Qeirosa M N-XJ0pGheHosa XJIOPUCTHIM BEHSHJOM B IPHCYTCTBHH KaTaJu3aTopa.
OcHOBLIBASICE HA HpPHMepe 1-XJ0p-0-GeHaHIdenoNa H3NOKEH YIPOUIEHHBIH METON OUHCTKH
TEXHHUECKHX NpOAYKTOB. [losiyueHo raJjioredoBble (DeHOJOBBIC IPOU3BOAHBIE OPLaHHYECKHX
CEPHUCTHIX COEJHHEeHHHA, HCXOAd ¢ M-XJI0pgeHoMa H JBYXJODHCTOR cepbl B Cpele YeTblpex-
XJOPUCTOTO yraeposaa. JlasbHeline ABa aToMa rajoreHa BBCICHO HNPUMEH:S CPeLy YKCyCHOR
KHCJIOTBl HJIM METaHOJa, TeXHMYecKue H OUMIIeHHBIE MPOAYKTH OXapaKTePH3OBAHO U TOK-
BEPrHYTO MHKPOOGHOJIOTHUCCKOH ouenke. IlojiyueHHbie TpenapaThi IIOKasajd (eHOJOBLIE
noxasatenu njas Bac. coli 46 ot 10 go 166, nas St. aureus 858 or 30 go 90. Ouu oTau-
YaJMCh OTCYTCTBMEM 3amaxa M caaboil oKpackoH. XapaKTepHCTHKA OYMIEHHBIX TIpelnapaToR
YIPOIEHHBIM METOLOM MaJio OTNHYaNach OT CBOHCTB UMCTBIX cOejHHeHHH. ’

T. Syrowatka, M. Brzezicka-Bagk

FROM THE STUDIES ON MODERN DISINFECTANTS.

II. Asymetric phenolic derivatives of diphenylmethane.
II1. Phenolic derivatives of organic sulphides

Summary

Asymetric phenolic derivatives of diphenylmethane were obtained in ben-
zoylation of phenol and of p-chlor-phenol with benzoyl chloride in the presence
of a catalyst. A simplyfied method of purification of p-chlor-o-benzoylphenol
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is presented and considered to be useful for purification of all technical
products.

Starting from p-chlorphenol and sulphur dichloride in carbon tetrachloride
medium, phenolic derivatives of organic sulphides were obtained. Additional
two halogenex atoms were introduced in acetic acid or methanol medium. Both
technical and puryfied products were characterized and were evaluated micro-
biologically. The products as obtained showed phenol coefficients from 10 to 166
with B. coli 46, and from 30 to 90 with St. aureua 858; moreover were odorless
and coloured only slightly., The characteristics of products purified with simply-
fied method were close to those of pure substances.

PISMIENNICTWO

1. Paterno: Gazz. chim. ital,, 1, 1, 1872, ibid, 3, 121, 1873. — 2. Rennfe: J. Chem.
. Soc., 41, 33, 1883, — 3. Huston, Eldridge: J. Am. Chem. Soc,, 53, 2260, 1931: Huston
1 inni, ibid, 55, 4639, 1933, Harden, Brewer, ibid, 59, 2379, 1937; Hauser, ibid 60,
1957, 1938; Hustom, ibid, 72, 4171, 1950, — 4. Claisen: Ann, 418, 96, 1919, — 5.
Dunning F., Dunning B., Drake W. E.: J. Am. Chem. Soc, 53, 3466, 1931. — 6.
fucka B., Taborska H.: Przem., Chem. 34, 706, 1955.

P. C. Williams: OZNACZENIE BIALKA W ZIARNIE PSZENNYM I MACE
METODA BIURETOWA. J. Sci. Food Agric.,, 12, 58, 1961,

Opracowano kolorymetryczng metode oznaczania biatka w ziarnie i mgce pszen-
nej, opartg na reakcji biuretowej. W reakeji tej w wyniku zetkniecia sie biuretu
z alkalicznym roztworem miedzi powstaje fioletowe zabarwienie. Metoda polega
na ekstrakeji biatka ze zmielonego produktu zbozowego za pomocg alkalicznego
roztworu miedzi, a wystepujgce jednoczesnie fioletowe zabarwienie po odpowied-
nim sklarowaniu roztworu oznacza sie kolorymetrycznie. Dla poréwnania bialko
w produktach oznaczano jednoczesnie metodg Kjeldahla i metoda biuretowg. Wy-
kreslono oddzielnie dla mgki pszennej i oddzielnie dla ziarna krzywe zaleznoscl
miedzy odczytami na absorpcjometrze a zawarioscig bialka oznaczonego metoda
Kjeldahla. Krzywe te stuzyly nastepnie do okre§lania bialtka na zasadzie otrzy-
manych wynikéw dla absorpeji.

Stwierdzono, iz zachodzi dobra korelacja migdzy odczytami na absorpcjome-
trze w metodzie biuretowej a zawartoscia bialka oznaczonego metoda Kjeldahla
w granicach od 6—19,0% biatka dla pelnego ziarna i 5,8—17,6°/0 — dla maki.

Stwierdzono, ze metoda ta nadaje sie do celéw rutynowych do szybkiego ozna-
ezania bialka w produktach macznych. Pod wzgledem ekonomicznym metoda biu-
reiowa znacznie przewyzsza metode Kjeldahla, koszta odczynnikéw w metodzie
biuretowej wynoszg 40 razy mniej niz w metodzie Kjeldahla, przy tym ilo§é
oznaczen wykonana w tym samym czasie moze byé .dwukrotnie wyzsza, Metoda
nie jest pozbawiona pewnych wad. Miedzy innymi nalezy pamietaé, Ze reakcja
biuretowa zachodzi jedynie w obecno$ci larcucha peptydowego, azot niebialkowy
wystepujacy w z'arnie i mace nie jest brany pod uwage. Autor po przeprowadze-
niu szeregu réwnoleglych analiz na zawartoéé azotu niebiatkowego dochodzi do
wniosku, ze jego obecnosé jest niewielka w badanych produktach i nie powoduje
istothych réznic w zawartosci bialka okre§lonego obiema metodami.

‘ Z. Markuze



