
Tetrahedron Letters Bo. 12, pp 905 - 906, 1976. Perqamon Press. Prlnted in Great Brltaln. 
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ALS KONDISfuSAIIOhSREAGEKZ FLR DIE PEPTlDSmTHESE 
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Die Peplldsynthese mlt dem RondeneatlonsreagelJL Trlphengtphosphm,‘Tetrachlorkohlenstoff 1st mehr- 

fach bearbeltet worden 
l-7) 

Kurzllch beschrleben Hodge und Richardson “1 sovrle Regen und Lee 9) eme emfache Methode, Carbon- 

sauren m Saurechlorrde und Alicohole m Alkylchlorlde zu ubeltuhren, beI der sle em Polystyrol- 

Diphenylphosphan-Harz und Ccl, cerwerldeten 

Wlr untersuchten die L~gnung dleses svbiems our Pcplldsynthese und stellten test, da8 Peptrde nach 

Gl (1) m guter Ausbeute erhalten werden konnen 
- 

PPh2 
L %-NH-CH-CO011 ’ HZN-CH-COOR 11X + CC1 

1 
h 

4 +2hlJN - 

R 

0 
il 
PPh2 

* Z-NH-CH-CO-bH-CH-COOR * CHC13 - Et$lI X + h$NH Cl I k 1 1 
R 

(1) 

Der allgemelne Arbeltsablauf 1st WI& folgl 

Dlphenylphosphangruppen-haltiges Polystyrolharz (mlt 25 Dlvmylbenzol) vernetztj ‘-11) (3 Aqulvalente), 

N-geschutzte Arrtnosaure (1 Aquivalent), Salz des Amlnosaureesters (1 Xqulvalent) und Trlathylamm 

(2 Aquivalente) werden m Aceto’iltril beI Raumtemperatur 2 h geruhrt Anschllefiend wlrd Tetra- 

chlorkohtcnstoff (1 Xqulvalent) Tugegeben und 24 h auf 40°C erwarmt 

Das Polymer wlrd abfiltrlert und rnit helRem Methanol extrahlerr Kach Emdampfen der veremlgten 

Losungcn wlrd in Esslgester/Wasser aufgenommen, anschlleRend wlrd die orgamsche Phase mlt 

Zltronensaui-elosung (lo%,, gesattlgter NaHC03- und KaCI-Losung gewaschen und uber eme 5 cm 

ldnge Kleselgel-baule flllrlcrt Nash dem Destlllieren des Losungsmlttels wlrd das Peptld aus 

Esslgester/Petrolather 50/70°C umklIstalllsler+ 

Each dleser volschrlft wurden folgecde Olpeptlde dargestellt 

905 



906 NO. 12 

Peptld Ausb (%) FP OC, c, Losungsmlttel) 

gsf Lit 
CM] D (Temp 

ge f Lit 

Z-Pro-Gly-OBzl 76 88-89’C 88-89’C -57,4 (2&l, EtOH) -56,9 (zz,l,EtOH)6) 

Z-Val-Val-OBzl 70 11%16’C 116’C -43, 5 (22, 5,2, MeOH) -44,3 (25,2, MeOH) 12) 

Z-Ala-Gly-OBzl 70 113-14Oc -24, 0 (26,4, MeOH) -26, 5 (26,4, MeOH) 13) 

Wlr pruften die neue Kondensatlonsmethode ebenfalls rnjt dem Anderson-Racemlslerungstest 14) und 

erhlelten Z-Gly-Phe-Gly-OEt m 45, G$lger Ausbeute (Reaktlonstemperatur 4O*C) Die Analyse zelgte 

eme partlelle Racemlslerung mlt 67,80/c Racematantell In emem welteren Versuch wurde 1-Hydroxy- 

benzotrlazol zugesetzt, dessen racemlslerungshemmende Wlrkung beI der Peptldsynthese mlt Ph3P/ 

CC14 von uns nachgewlesen wurde 15) Bei Zugabe van 1,2 Aqulvalenten l-Hydroxy-benzotrlazol be- 

trug die Ausbeute des Trlpeptlds 57, 3?$, der racemlsche Ante11 betrug 13, 7% Die Zugabe van 

2,4 Aqulvalenten l-Hydroxy-benzotr!azol senkte den racemlschen Antell auf 10. 2% 

Der Vortell dleser neuen Varlante zur Peptldsynthese 

meldung der aufwendlgen Pbtrennung des entstehenden 

tographle 

mlt Trlphenylphosphm/CC14 llegt In der Ver- 

Trlphenylphosphmoxlds mittels Saulenchroma- 

*) 33 MIttelI uber die gememsame Emwlrkung van 

Nucleophlle, 32 Mlttell R Appel und K Glesen, 
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