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SUMMARY 

Methyl cinnamate -3-I4C is reduced smoothly in eucellent 
y i e ld  t o  cinncvnyl alcohol -3-14C by alwnimun hydride, without 

a t tack  of the double bond. 
mtography cinnamyl alcohol -3-I4C is obtained with a radio- 
ac t ive  overa l l  y i e ld  of 65% based on cinnamic acid -3-I4CJ 
specific ac t iv i ty  = 9 mCi/mM. 

After purification bl/ colwm chro- 

RESUME 

Le c i n m a t e  de mithyle I4C-3 e s t  rgdui t  par 1 'hydrure 

d 'alminiwn en atcoot cinnamique 14C-3 avec un excellent 

rendement, sans attaque de la double liaison. 
f ica t ion  par chromatographie s w  colonne, on obt ien t  l ' a lcool  
cinnamique I4C-3 avec un rendement radioactif  global de 65% par 
rapport  6 ~'acide c i n m i q u e  I4c-3, activit i  spgcifique : 9 r n C i / d .  

Aprgs puri- 

Nous avons 6th amends Ir preparer l ' a l coo l  cinnamique 

marque au carbone 14. 

h 1958, INOUE e t  a l .  (1) ont ddcr i t  l a  pdpara t ion  de 
l ' a l coo l  cinnamique 14C-3 B f a ib l e  ac t iv i tk  specifique par reduction 
de l 'alddhyde cinnamique 14C-3 avec l e  borohydrure de sodium. 

JORGENSCIN (2) a obtenu l ' a l coo l  cinnamique par reduction 
du cinnamate d'kthyle avec l 'hydrure d'aluminium. Nous avons adopt6 
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cette m6thode pour la preparation de l'alcool cinnamique 1 4 C - 3  & 

partir de l'acide cinnamique 14C-3,  selon le schema I. 

SCHEMA I 

2) 1 )  Hydrolyse P 1  H, ' O C H  = CHT;,CH2 OH 

iii 

La synthhse de L'acide (I) a 6te mise au point dans notre 
laboratoire (J), avec un rendement de 86 $ par rapport B l'acide ben- 
zo'ique carboxyle I 4 C .  L'acide cinnamique l 4 C - 3  est transform6 en ester 
(11) par l'action du diazomkthane avec un bon rendement. La reduction 
s6lective & -5" C de l'ester par l'hydrure d'aluminium, suivie d'hy- 
drolyse & -2" C, conduit B l'alcool cinnamique 1 4 C - 3 .  Des radiochro- 
matographies en couche mince et en phase vapeur du produit b r u t  nous 
ont permis de detecter la presehce d'environ 15 5 d'ester residuel, 
de 5 $ d'impuretks radioactives non identiflees et de nous assurer 
de l'absence du phenyl-3 propanol-1. 

de silice d'adsorption, on obtient l'alcool cinnamique 14C-3 ( 1 1 1 )  

dont la purete a 6t6 contral6e par chromatographie en couche mince et 

chromatographie en phase vapeur, avec un rendement radiochimique de 65 '2 
par rapport B l'acide (I), activit6 specifique = 9 m C i / d .  

Aprbs purification par chromatographie sup colonne de gel 

PARTIE EXPERIMENTALE 

TABLEA!J I 

Chromatographie en couche mince (CCM) 

Plaques gel de silice Merck F 254 
SoIvants = C H . ACOEt 60 : 40 
Ddtection : IJ'J et radiochromatographie 

PRODTJITS 

Rf. approximatifs 



prdpara twn  du PhenyZ-3 Propene-2 OL-1 I4C-3 (AZcooZ Cinmique14C-31 

PRODVTTS 

Temps de 

retention 
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PHENYL-3 

IT TI1 
PROPANOT,- 1 

0,54 1 0.46 

TABLEAU I1 

Chromatographie en phase vapeur (CPV) 

Appareil : Mlcrotek PTP 220. equip6 d'un d6tecteur B 
ionisation de flmme e t  d'un systime de detec- 

t i on  de rad ioac t iv i te  par s c in t i l l a t i on .  

Colonne : "kromosorb G" 80/100 mesh lev6 aux acides, 

imprkgnk h 10 $ de "Carbowax 20 M"; 

longueur : 2 m ; temperature : 200 O C .  

CINNAMATE DE M-E "C-3 (11) 

A une solution re f ro id ie  p a r  un bain de glace de 1,11 mM 

(10 m C i ,  9 mCi/mM) d 'acide cinnamique "C-3 ( 3 )  dans 10 m l  d ' e ther  

anhydre, on a joute  goutte & goutte e t  sous ag i ta t ion  magnetique 

5 ml ( l , 5  mM) d'une solution dtheree de diazomethane frafchement 

pr6paree. Ap&s l ' addi t ion  ( 5  min.), on continue l ' ag i t a t ion  h l a  

temperature ambiante pendant 15 minutes. La Solution Ctheree e s t  por- 

t6e immediatement B sec B l 'dvaporateur r o t a t i f  sous vide sans chauf- 

f e r .  On obtient 9,2 mCi (rendement = 92 $1 d ' e s t e r  (11). Une radio- 

chromatographie en couche mince (Tableau I )  enregistre un pic princi-  

pal de Rf = 0,57 correspondant au produit (11) t6moln e t  deux autres 

pics representant 2 5 d'acide (I) e t  4 '% d'une impurete non ident i f ide .  

ALCOOL CIN!??IQUUE l4C-3  (III) 

On pr6pare uresolution de A1H en ajoutant en une seule 3 
fo i s  45 mg de A l C l  

solution Bther6e de LiAlH4  re f ro id ie  B 2 - 3° C. On ag i t e  pendant 

10 minutes B c e t t e  temperature : au bout de quelques minutes A l C l  

e s t  dlssous e t  il se  f o n e  un precipit6 de LiC1 .  

finement pulverise dans 6 m l  (0,8 mM) d'une 3 

3 

A c e t t e  solution re f ro id ie  h - 5" C e t  ag i tee  magndtique- 

ment, on aJoute goutte B goutte, en 15 minutes, 30 m l  de l a  solution 

Ctherke contenant 9,2 m C i  de ( I T ) .  On ramhe l e  bain B - 2' C e t  
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d6 t ru i t  l 'excbs d'hydrure en aJoutant successivement 5 m l  

e t  20 m l  d'eau. 

de m6thanol 

ApSs extraction en continu B 1'6ther,  on obtient 8,5 mCi 

de prcduit brut qui, chromatograph16 su r  plaque, prksente un pic  prin- 

c ipa l  correspondent 81 (III), 15 $ d ' e s t e r  non rkduit  e t  deux au t res  

impuretks radioactives (environ 5 $) non ident i f ikes .  La C.P.V. ne 

dktecte aucune t race  de ph6nyl-3 propanol-1. 

PWRIFICA'ITON D E  (111) 

L'alcool cinnarnique "C-3 b ru t  en solution dens du benzbne 

e s t  place sur une colonne (h = 100 cm, @ ext .  = 22 mm) contenant 

150 g de gel de s i l i c e  d'adsorption Woelm. La colonne est kquilibrke 

avec du benzene e t  l e  gradient d 'klution e s t  obtenu B l ' a i d e  de 2 

flacons superpos6s : 

A ( in fe r i eu r )  contenant 450 m l  benzene. 

B (supkrieur) contenant 900 m l  benzbne - ace ta te  d 'kthyle 

6 : 4  
On recue i l le  a ins i  1.2 m C i  d ' e s t e r  (11) e t  6,5 m C i  d ' a lcool  

cinnamique 14c-j. 
Le rendement radiochimique en alcool ( 1 1 1 )  e s t  de 65 41 par 

rapport B l ' a c ide  ( T I ) ,  a c t iv i tk  specifique = 9 mCi/mM. 

La puretC chimique e t  radiochimique e s t  contralke par 

CCM (tableau I )  e t  CPV (tableau 1 1 ) .  
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