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Kurze Mitteilungen

Bis am 20. des Monats bei der Redaktion eingehende Kurze Mitterlungen werden in der Regel am 15. des folgenden Monats
veréffentlicht. Es werden auch Manuskripte aus dem Ausland angenommen

Tert.-Butyloxycarbonylazid

Physiologische Eigenschaften und Destillation™

Der siurelabile tert.-Butyloxycarbonyl-Rest (Boc-
Rest)1:2 wird in der Peptidchemie oft als Amin-Schutz-
gruppe verwendet3:4. Fiir die Synthese der Boc-Amino-
sduren® ¢ wird heute allgemein Boc-Azid eingesetzt, das
zum erstenmal von CARPINO? synthetisiert wurde. Die
Azidierung des tert.-Butylesters der Carbazinsiure zum
Boc-Azid ist schon deshalb gefihrlich, weil Boc-Azid
«physiologisch nicht unbedenklich»? sein soll. Aufer-
dem kommt es bei der Destillation von Boc-Azid nach
den in der Literatur angegebenen Vorschriften hiufig zu
Explosionen?®.

Physiologische Eigenschaften des Boc-Azids: Spuren
von Boc-Azid werden schon durch dessen charakteristi-
schen aromatischen Geruch wahrgenommen. Wird mit
Boc-Azid unvorsichtig gearbeitet, kommt es schon nach
kurzer Zeit zu folgenden Symptomen: Augenbindehaut-

* Eingegangen am 4. Juli 1969

1 E.ScHERODER und K.LUBKE, The Peptides, Academic Press, New
York 1965, Band 1, S. 3.

2 J.L.BAILEY, Techniques in Protein Chemistry,Elsevier Publ.Comp.,
Amsterdam | London [ New York 1967, S. 361.

3 R.ScawyzeR und P.S1EBER, Helv. Chim. Acta 49 (1966) 134.

4 R.B.MERRIFIELD, Biochemistry 3 (1964) 1385. :

5 R.Scawyzer, P.S1EBER und H.KaArpPELER, Helv. Chim. Acta 42
(1959) 2622.

¢ E.ScHNABEL, Liebigs Ann. Chem. 702 (1967) 188.

7 L.A.CArPINO, J. Amer. Chem. Soc. 79 (1957) 44217.

8 P.G.Karsovannis und K. HorMaNN, The Proteins, Academic
Press, New York 1963, Band 1, S. 67.

entziindung, Entziindung der Nasenschleimhaut, Kopf-
schmerzen und Atemnot.

Die Darstellung des Boc-Azids sowie der Boc-Amino-
siduren erfordert deshalb als besondere Vorsichtsmafinah-
men:

a) die Durchfithrung simtlicher Arbeiten in einem gut
ziehenden Abzug,

b) mdglichst die Verwendung einer Gasmaske mit den
Filtereinsitzen der chemischen Fabrik Stoltzenberg,
Hamburg: Transparentfilter A (braun) oder ELA
(braun; doppelte Breite, gelb-rot).

Destillation des Boc-Azids: Die Destillation des Boc-
Azids nach Literaturangaben bei 73 bis 74 °C und 70 Torr
muB als gefihrlich angesehen werden. Bei dieser Tempe-
ratur kam es auch in unserem Labor 6fter zu heftigen
Explosionen. Man konnte daher immer nur kleine Men-
gen Azid destillieren. Wir haben die Destillationsbedin-
gungen geiindert und gewinnen jetzt reines Boc-Azid in
Mengen bis zu 500 ml ohne Gefahr: Man destilliert bei
36,5 bis 37,5°C und 10 Torr und verwendet zum Erhitzen
ein Wasserbad von 45°C. Unter diesen Bedingungen
haben wir bisher 20 Destillationen ohne Zwischenfall
durchfiihren kénnen.

K.P.PoLZHOFER

Unilever Forschungslaboratorium Hamburg
Behringstrafle 154, D-2000 Hamburg 50
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