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{>) Spdsob pripravy 14C—znaékovanej D-galaktozy

' Vynélez sa tyka spbsobu pripravy l4c.
znalkovane j D—galaktézy katalyzovanou epi-
merizéciouv14C-znaék0vanej D-xylozy.

Podstata vyndlezu spoliva v tom, %e
D-xyloze sa vo vodnom roztoku za pritom-
nosti kyseliny molybdénovej epimerizuje a
epimérne aldepentozy sa prevedd nitromet4-
novou syntézou na l-deoxy-l-nitrohexitoly,
ktoré sa oxida¥nym rozkladom konvertujd na
odpovedajice aldézy.

Vyndlez mé vyznam v tom, %e 14C-znaé~
kovand D-galaktdza mé 3iroké uplatnenie
v biochemickom vyskume, a to v oblasti
§tddia transportu a metabolizmu sacharidov.
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Predmetom vyndlezu Jje sp8sob priprayy,}4c-znaékovanej D—galaktézy katalyzovanou epi-
merizdciou 14C-znaékovane,j D-xylozy a ndslednym uplatnenim‘nitrometénovej'syntézy a oxidad-

ného rozkladu reakeiou vzniknutych nitrohexitolov.

Efektivne postupy syntézy galaktdzy s zalo¥ené hlavne na predl¥ovani uhlf{katého re-
tazca lyxozy. Kyenhydrinovou syntézou, hydrolyzou & ndslednou reakoiou galaktﬁnovej kjseli—
ny sa ziska z D-(1-1%C)1yxdzy D- (2-140)gelaktoza (H. S, Isbell, H. L. Frush, R. Schaffer;
J. Res, Nat. Bur. Stand. §~, 201 (1953)), resp. z D- ~lyxozy & 14C-znai‘kovaného kyanovodlka,
D—(l-l4c)galakt6za (H. S. Isbell, H. L. Frush, N. B. Holt; J. Res. Nat. Bur. Stend 51, 307
(l§53)),.pripadne}upiatnenimAnitrometénavej ayntézy a oxida¥ného rozkladu lwdeoxy;l-nitrO»
galaktitolu na galaktozu (V. Bflik; Coll. Czechoslov. Chem. Commun. 39, 1621 (1974)). Vo
vdetkyeh tychto pripadoch je potrebnd relativne menej dostupnd 1yxoza. Navrhoveny spbsob

pripravy vyuziva.ako vychodiskovd zlddeninu relativne dostupnejdiu Dfxylézu.

‘Podstata vynélezu spodfiva v tom, Ze D-xyléza sa vo vodnom roztoku za pritomncsti kate-
lytickych mnoZstiev kyseliny molybdého?ej pri teplote BQ aﬁ 100 °c po dobu 0,5 a% 3 hodi-
ny‘epimerizuje a epimérne éldopentdzy s8a bez osobitného deleni& prevedd nitrometdnovou syn-
tézou na odpovédajﬁce l—deoxy-lunitrohexitoly, ktoré sa oxida¥nym rozkladom konverituji na
odpbvedajﬁce aldozy. Zo zmesi aldoz sa galaktdza osobitne jednoducho izoluje chromstogra-
fiou na papieri.

Z D»(U—14C)xy16zy a 14C—znaékovaného nitrometdriu sa uvedenym postupom ziska D-(U—l4C)
galaktoza. Obmenou D-xyldzy, resp. Specificky 14 _snadkovanej D-xyldzy & nitrometdni, resp.
140 znatkovaného nitrometdnu je dand moZnost pripravy cele] palety Specificky 14.'C: znalkova-

nych D-galaktoz.

Vyhodou navrhovaného spbsobu pripravy 14C-znaékovanej D-galektozy Jje, %e

- vyuz{va relativne dostupnejsiu aldopentozu,

- znaéné gast aldopentoz (60 - 70 %) sa spaﬁ regeneruje n mb¥%e sa pouZit do dal¥ieho
cyklu pripravy D-galaktozy (nitrohexitoly odvodené od xylmzy sa za podmienok oxldaéné-
ho rozkladu retrcgresnou reakeiou konvertujd na vychodlakovu xylozu),

- cely postup pripravy je v technickom prevedeni velmi Jjednoduchy,

- véetky potrebné chemikdlie - vynimajdc 146, znadxoveny D-xylozu €U beZne dostupné.

Priklad prevedenia

V skimavke opétrenej zébrusom a spitnym chladidfom 88 umes D-xylozy (25 mg),
D-(U-T4C)xy1dzy (10 uCi o Specifickej aktivite 90 nCi/mmdl), 0,1 % vodny roztok kyseliny
molybdénovej zahrieva 2 hodlny pri 90 °C. Roztok sa potom zahustf (vékuovéd rotand odpar-
ka) a.k suchému destiladnému zvySku sa pridd metanolicky roztok metanolédtu sodného (0,25 ml
pripraveny rozpustenim 0,3 g sodika v 10 ml metanolu) a nltrometén (0,1 ml). Reak¥nd zmes
'sa nechd st4t pri teplote miestnosti 20 hodin a,po'pridani 15 % vodného roztoku peroxidu
vodika (1 ml) sa neché ‘st4t deldich 24 hodin. Roztok sa deionizuje na stipei (20 x 1 em)
zme sného 1onomenléa "Bi o=Deminrolit” (Permutit) a eludt (60 - 80 ml) sa-po zshusteni a po
rozpuisten{ destilalného zvyékd v zmesi metanol - voda chromatografuse na papieri Whatman

N 1 (20 v R& em) aluiném xvstémom l-butanol—etanol—voda (5 :+ 1 : 4, v/v) zostupnou chro-



c
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matografiou pri teplote miestnosti 24 hodin. Po detekc11 reprezentativneho pdsu chromato—
grafického papiera (0,5 cm) rddiometricky, resp. &inidlom kyslého" ftaldtu anilfnu sa 'z chro-
matogramu vystrihne zona D»galaktozy a zona aldopentoz (v zdne D»galakt&zy Jje 25 % a v zone
aldopentoz 68 % z rédioaktivity vychodiskovej D-(U~ 4C)xy10zy) Chromatograficky &ist4
-(2,3 4,),6- 4C)galaktoza sa ziska nésladnou rechromatografiou 1zolovaneg 4C-znaékovanej
D-gelaktozy v eludnom systéme cctan etylovy-pyrldinwvada 8 : 2 :1, v/v, prietok pri tep-
lote miestnosti 20 hodin) v ca 20 % vytaiku poditané na vychodiskovd 140 znaékovanu D-xylozu.

14C«znaékované D~galaktoza mé élroké uplatnenie v biochemickom vyskume, a to hlavne

v obiasti ¢tddia transportu & metsbolizmu sacharidov.

PREDMET VYNALEZU

Spbsob pripravy l4C«-znaékovaneJ D~galaktozy, vvvnaca‘u01 sa tym, Ze 4C ~znatkovand
' —xyloza sa vo vodnom roztoku za pritomnosti katalytickyeh mnofstiev kyseliny moljbdénoveJ
pri teplote 80 az 100 °g po dobu 0,5 a% 3 hodiny epimerizuje a epimérne aldopentozy sa bhez
oqobltného delenia prevedd nltrometénovou syntézou na odpovedeJuce nltrohex1toly, ktoré ea

oxidalnym rozkladem konvertujd na odpovedajice aldozy.
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