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59 o Zpieob viroby /33c/metnyliodidu

Reden{ se tykd zplsobu vjroby /By
methyljodidu, ktery jfe vychozi ldtkou pro
syntézu slozitgidich bioloficky ektivnich
létek znalenjoh izotopem 13C, jehof pod-
statou je, Ze redukce oxidu/i3c/'uhliéité-
ho se provddi v nasyceném tetrehydrofura=-
novém roztoku tetrahydridohlinitanu lithného,
Po odgtrandni ronggﬁtédla a rozkledu hlini-
tanového komplexu/+5C/met lu diethylen=
glykolmonsbutyletherem se /1JC/methanol vy-
destiluie a surovy produkt se beg dal3iho
8isténd gfevede ne / c/methyligdid,pﬁsobes.

nim 50 e 58% kyseliny Jodovodikové,
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Vyndlez se tfkd spisobu vyroby /130/nethyljodidu s vychosiho oxi-
du /130/uh1181t6ho, ktery redukof tetrahydridohlinitsnem 1ithnfm v
tetrahydrofuranu poskytne /13c/methanol, jenZ se pak reakci s 30 a¥
58% kyselinou jodovodikovou pfevede na /13 C/methyl jodid.

V literatui’e popsané metody redukce /13 (.‘,/02 na /wclmethanol te~
trahydridohlinitanem litlnym pou¥ivaji jako reakini prostied{ pie-
v4¥nd diethylenglykoldiethylether (O0tt D.Get Synthesis with Stable A‘
Isotopes, str. 106-109, John Wiley and Sons, New York 1981 a citace
tam uvedenéd)., Po rozkladu hlini tanového komplexu diethylenglykolmono=
butyletherem se lwclmethanol vydestiluje ve vakuu, Nevyhody tohoto
postupu jsou tyto - mald . rogpustnost LiAlHu v diethylenglykoldiethyl-

etheru (max, 0.4 M roztok) a s toho vyplyvajic{
nutnost pracovat s velkymi objemy rozpoudtddla;
« nutnost nejménd pdtindsobné redestilace /130/me-
thanolu pied dalZi reakei s kyselinou jodovodi-
kovou (a 8 tim souvisejfci ztrdty), nebot sbytky
diethylenglykoldiethyletheru by poskytly ethyljo-
. did, ktery by kontaminoval konedny produkt,

Také ostatni postupy uvedend ve vyse zminéné literatufe pouii-
vaji neobvyklych rospoustédel, Zvlddnuti katalyt:l.cké redukce / 13 c/o
vodikem na kombinovaném ZnCu=Cr katalysdtoru, kterd poskytuje vplioe
Sisty /130/methmol, vyzaduje konstrukei slo¥ité jednoiilelové aparatu=
i'y a vzhledem k piedpoklddanym objemim vyroby by byl tento postup sdlou~
hav{ a neefektiwi,

Uvedend nevyhody odstranuj® spisob viroby /13(:/methy1;|odi~dn, je~
ho¥ podstatou je redukce oxidu /130/nh1161tého v nasyceném tetrahy-
drofuranovém rogtoku totfahydrldohl:lnitanu 1ithného, nadeZ se po
odstrandn{ rospouStddla a provedeni rozkladu hlinitanového komplexu
lwcluothanol vydestiluje a surovy produkt se bes dal¥fho &i¥t¥ni
pfevede na /130/mothyljod1d.
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Pfinosem vynélesu je nahraseni velkych objem} drahého rospoustSd-
1a nepomd3rnd lacindjsim tetrahydrofuranem a zkrdceni celkové doby
syntésy /13C/methanolu. Vy#&siho Winku podle vyndlezu, ve srowndni se A
sndmymi postupy, se dosahuje tim, Ze pifi pou¥iti tetrahydrofuranu je-
ko%to rospousitddla odpadd nutnost sdlouhavé a strdtové ndkolikandsobné
" redestilace surového /wclmethanolu, nebot sbytky tetrahydrofuranu a
-diethylenglykolmonobutyletheru poskytujf{, na rozdil od diethylenglykole
diethylethéru, reakc{ s kyselinou Jddovodikovou netdkavé jodderivdty.

VyuZitf postupu podle vyndlesu tmoiﬁuj’; piipmw /13 C/methyljo=
didu se atupndm obohacen{ 80 a% 100 % a o chemické S1stotd vy55{ ne¥
99 %, ktery¥ je vychozi ldtkou pro gnalen{ sloZit&jsich biologicky
aktiwnich ldtek stabilnim isotopem 13C.
P¥{klad

oxia /'%c/un1181t¥, uvolndny = 30 g Ba/130/03 (150 omol) plso-
benim kyseliny se vede pies promyvadku plnénou konc, kyselinou sirovou
a pifes sufici trubici plnénou oxidem fosforeXnym nad hladinu intens{ve
nd michaného roztoku LiAth v tetrahydrofuranu (180 ml, konc,

1,9 mol,l” ) takovou rychlost{, aby reakdni smés nevaﬂla. Po skonde-
né redukc:l se rozpoudtddlo odpaii na vakuové odparce a / C/methoxy-
‘alumindt se dosuS{ pii tlaku 13 Pa a teplotd 100 % po dobu 3 hodin,
/13c Methoxyaluninit se rozloif pFiddnim 370 ml diethylenglykolmono=
butyletheru a /130/methanol gse z reakini smési vydestiluje ve vakuu
olejové pumpy p¥i teplotd 53 a% 60 °C do vymrazovadky. chlazend kapal=
nym dusikem, Obsah vymrazbvaéky se na vakuové lince pfevede do 230 ml
baﬂky 8 postrannim tubusem opatfenym septem (destilgce se pierusf po
zahfdti vymrazovalky na teplotu mistnoéti). K dqstilétu v bance s
postrannim tubusem se p¥idd 130 ml 58% kyseliny jodovodikové, reskéni
sm®s se uvede do varu a /13C/methyljod4d se vede proudem vodiku, za-

- v4dénym injekini jehlou pieas septum v postrannim tubusu, pies zpdt-

" . ny chladié&, promyvadku se susper;zi Servendho fosforu ve vodd a susi-

c¢i{ trubici plnénou Ca012 a molekulovym sitem do vymrazovalky chlagzené

smési ethanol-pevny C0,e VytdZek /13 C/methyljodidu je 17.88 g (84 %,

vztaZeno na vychozi Ba/130/03). Chemiclkd Sistota a obsah isotopu 130

se kontroluji hmotnostni spektrometrii - chemicki &istota je leps{
ne¥% 99 %, obsah 13¢ Je ste‘Jn)’r jako ve vychozim 33/130/03.
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PREDMET vYRNALEZU

2Zpdsob viroby /17C/methyljodidu redukef oxidu /1°C/un11¥iténo
tetrahydridohlinitanem 1ithaym na /'7C/methancl, rosklsdem vaniklého
hilinitanového komplexu /17C/methanolu diethylenglykolmonobutyletherem
a reakof /130/-sthonolu l 50 a¥ 38% kynluou Jodovodikovou, vysnatemy
tim, %o redukce oxidu / c/mumno se provid{ v nasyceném tetrahy-
drofuranovém rostoku tetrahydridohlinitanu litimého, nale¥ se pe od- .
stranéni{ rospouiitidlia a proveden{ roskladu hlinitanowvého komplexu
lﬂclmthnnol vydntilnao & surovy prodnkt se bes dal¥fho 3i¥tin{
pi‘mdo na / Olnethy'.ljcdid.
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Opravy ve vyti3tdnych popisech vyndlezi

Ve vytistiném popisu vyndlezu k sutorskému osvédleni &, 259 101
( PV 6876 - 86.T ) je chyend vytidté&no zvefejn&ni.

Sprévn& : (40) Zvetejnéno 15 02 88
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