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Summary

Pentacarbonyl{diorganylamino[methoxy(phenyl)methyleneaminojcarbene}chro-
mium(0) complexes, (CO);C{C(NR,)N=C(Ph)OMe] (I) (a: R = Me; b: R =i-Pr; c:
R = Ph), react with three equivalents of boron trichloride to give cationic amino-
carbyne complexes, [(CO);Cr=C:=NR,|BCl, (Ila-Ilc), via fragmentation. Cationic
diarylaminocarbyne complexes which up to now could not be prepared by other
routes can also be synthesized. The BCl,™ salts can be converted with SbCl; into the
more stable SbCl,~ salts and with AgBF, into the BF,™ salts, respectively. The
reactions of Ia and its tungsten analogue with a deficiency of BBr; give carbene
complexes in which the methoxy group is substituted by bromide.

Zusammenfassung

Pentacarbonyl{diorganylamino[methoxy(phenyl)methylenamino]carben }chrom-
(0)-Komplexe, (CO);Cr[C(NR,)N=C(Ph)OMe] (I) (a: R=Me; b: R=i-Pr; c:
R = Ph), reagieren mit drei Aquivalenten Bortrichlorid unter Fragmentierung und
Bildung von kationischen Aminocarbin-Komplexen [(CO);Cr=C=NR,]BCl,
(IIa~IIc). Dieses Syntheseverfahren eignet sich auch zur Darstellung von auf anderen
Wegen bisher nicht zuganglichen kationischen Diarylaminocarbin-Komplexen. Die
BCl,~-Salze konnen mit SbCl; in die stabileren SbCl, ™ -Salze bzw. mit AgBF, in die
BF, ™ -Salze ubergefuhrt werden. Die Reaktionen von Ia und dessen Wolframanalo-
gon mit BBr; im Unterschuss hingegen liefern Carben-Komplexe, in denen die
Methoxygruppe durch Bromid substituiert ist.

Einleitung

Kationischen Aminocarbin-Komplexen des Typs [(CO);M=C:==NR,]* BE,” (1)
kommt fiir die Synthese von auf anderem Weg nicht darstellbaren Carben-Komple-
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xen besondere Bedeutung zu. So reagiert z.B. der Komplex 1 (M = Cr, R = Et) mit
einer Reihe von Nukleophilen X~ unter Addition von X~ an das Carbin-Kohlens-
toffatom und Bildung von Aminocarben-Komplexen (CO);Cr{C(X)NEt,] (Vergl. [1]
und dort zitierte Literatur). In den Verbindungen 1 ist jedoch auch ein betriachtliches
synthetisches Potential als “CNR,*-Quellen” zu vermuten, obwohl die Reaktivitat
von 1 gegenuber polaren organischen Substraten noch wenig untersucht ist. Die
systematische Untersuchung des Reaktionsverhaltens der Komplexe 1 wurde bisher
zum einen durch ihren relativ schwierigen, aufwendigen und im allgemeinen nur mit
massigen Ausbeuten (20-35% bez. auf (CO)M) verbundenen Darstellungsweg
behindert. Zum anderen scheint die uibliche Synthesemethode (sukzessive Umset-
zung von (CO)¢M mit LiNR,, [Et,O]BF, [2] und BE, [3}) auf die Verwendung der
sehr stark nukleophilen Lithiumdialkylamide beschrinkt zu sein. Wir berichten nun
iiber einen neuen, einfachen und breit anwendbaren Syntheseweg, der kationische
Aminocarbin-Komplexe in guten bis sehr guten Ausbeuten — bezogen auf (CO) M
— liefert.

Praparative Ergebnisse

Setzt man Pentacarbonyl{diorganylamino[methoxy(phenyl)methylenamino]-
carben}chrom(0) (Ia-Ic) in einem Gemisch von Dichlormethan/Pentan (1,/1) mit
drei Aquivalenten Bortrichlorid bei —20°C um, so farbt sich die Reaktionsldsung
sofort intensiv rot. Gleichzeitig scheidet sich Pentacarbonyl(diorganylaminocar-
bin)chrom-tetrachloroborat (Ila-1Ic) in Form eines feinkristallinen, roten
Niederschlags ab. Durch Behandeln mit einem Aquivalent Antimonpentachlorid
lassen sich die Tetrachloroboratsalze nahezu quantitativ in die stabileren Hexach-
loroantimonatsalze (I11a-IIlc) iberfithren (Gl. 1).
(CO)5Cr:;_'C/:’:R2 + 3BCly ~————a= [(CO)SCPEC‘;NRZTBCLJ +

1} (1)
(n
+SDC‘51 -BCly

+
[ico)crz=c =NR, ] sbcly”
)

(I,II,III R =Me{al), -Pr{b), Ph{c)}

Die Tetrafluoroboratsalze sind durch Umsetzung mit AgBF, zugénglich. Dies
liess sich am Beispiel von IIb zeigen: die Reaktion von IIb mit vier Aquivalenten
AgBF, liefert IVb in 88% Ausbeute (Gl. 2).

-4 AgCl

[(corcrz=c=N-i-Pr ]BF4 (2)
-3BF;3

IIb + 4AgBF,
(IVDb)

Die neuen kationischen Carbin-Komplexe sind ziegel- bis rubinrote, diamag-
netische, thermolabile Verbindungen, die sich in Dichlormethan gut, in Tetrahydro-
furan schlecht und in Diethylether bzw. Hexan nicht lésen. Um maximale Ausbeu-
ten an Ila—Ilc zu erzielen, miissen drei Aquivalente BCl, mit la-Ic umgesetzt
werden, Versetzt man hingegen eine Losung von Ia in Dichlormethan bei —20°C
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langsam mit 0.6 Aquivalenten Bortribromid in Dichlormethan, so farbt sich die
Losung zunichst rot und dann langsam gelb. Nach Entfernen des Solvens lisst sich
aus dem Reaktionsgemenge {(Brom(phenyl)methylenamino]dimethylamino-
carben }pentacarbonylchrom(0) (V) mit Pentan extrahieren (Gl. 3).

Loz NMeZ
C\N
g

BF/ \Ph

Ia + 0.6 BBr‘3 — (CO)SCr: + .. (3)

(v)

Die analoge Wolframverbindung (VI) erhilt man durch Umsetzung von Penta-
carbonyl{ dimethylamino[methoxy(phenyl)methylenaminojcarben }wolfram(0) mit
0.6 Aquivalenten BBr,. Die Komplexe V und VI sind gelb, kristallin, in Dichlor-
methan gut, in Diethylether und Pentan hingegen nur maissig 16slich. Unter Stick-
stoff sind sie bei Raumtemperatur weitgehend stabil.

Spektroskopische Untersuchungen

Die IR-Spektren der Verbindungen IIb, IIla-IIlc und IVb zeigen im
»(CO)-Bereich in polaren Solventien drei Absorptionen mit relativ grosser Halb-
wertsbreite (Tab. 1). Die Anzahl der Banden entspricht der eines Pentacarbonyl-
komplexes mit lokaler C, -Symmetrie des Metallcarbonylgeriistes. Die Zuordnung
der CO-Streckschwingungen erfolgte unter Beriicksichtigung der Annahme, dass der
kationische Carbinligand durch seine im Vergleich zu Kohlenmonoxid grossere
w-Akzeptorstirke die Riickbindung vom Metallatom zum in trans-Stellung
angeordneten Carbonylliganden schwicht und somit die A{"-Bande bei hoherer
Wellenzahl liegen sollte als die A4{¥-Absorption. Entsprechend wurde bei der
Rontgenstrukturanalyse von 1 (M = Cr, R = Et) [4] fiir die Cr—CO(¢rans)-Bindung
ein signifikant grosserer Bindungsabstand gefunden (198.1 pm) als im Mittel fiir die
Cr-CO(cis)-Bindungen (187 pm). Im Vergleich zu den Edukten la-lo sind die
Absorptionen um ca. 100 cm~! nach hoheren Frequenzen verschoben. Die Carben-
Komplexe V und VI zeigen im »(CO)-Bereich jeweils vier Banden (in Hexan): 2060
(m, A{?), 1978 (w, B,), 1938 (vs, E), 1932 cm ™! (sh, A4{V) fiir V; 2068 (m, 4{?), 1975
(w, B,), 1938 (vs, E), 1931 cm™! (sh, A{") fiir VI. Gegeniiber den Edukten sind die
Absorptionen gleicher Rasse um 2-12 cm™! zu hoheren Wellenzahlen verschoben,

TABELLE 1

»(CO)-ABSORPTIONEN VON [(CO);Cr=CNR,]* X~ IN CM ™! (- 30°C)

Komplex R X AN (m) AP (s,sh) E (vs)
la Me SbCl, “ 2140 2037 2025
11b i-Pr BCl, " 2140 2038 2025
IVb i-Pr BF, ¢ 2135 2041 2028
11Ib i-Pr SbCl, “ 2134 2046 2032
Ilic Ph SbCl, 2143 2067 2038

% In 1,1,2-Trichlorethan. # In THF. ¢ In Dichlormethan.
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TABELLE 2

'H-NMR-DATEN VON [(CO);Cr=C=NR,]* X~ IN CD,Cl, UND VON (CO);M[{C(NMe;)
N=C(Ph)Br] (V: M=Cr, VI: M=W) IN CD,COCD, (8-Werte in ppm bez. auf CHDCl, bzw.
CHD,COCD,)

Komplex R X N-CH, CH(CH,), CH(CH,;), C,H, Temp.
(°C)

I1a Me SbCl,  3.48(s) -30

b i-Pr  BCI, 3.78¢h,1) 1.55(d,6) —-40

Vb i-Pr  BF, 3.73(h.1) 1.48(d.,5) -30

b i-Pr  SbClg 3.83(h1) 1.68(d,6) =50

e Ph SbCl, 7.45(m) -50

7.68(m)

Vv 3.30(s,3) (E) 7.78(m,3y RT
3.96(s,3) (Z) 8.20(m,2)

VI 3.30(s,3) (E) 7.80(m,3) RT
3.90(s,3)(Z) 8.20(m.2)

entsprechend einer geringfiigigen Verringerung des o-Donor/n-Akzeptor-
Verhiltnisses des Carbenliganden. Die Absorptionen der C=N-Streckschwingung
liegen bei 1655 (V) bzw. 1660 cm ™! (VI) (Eduktkomplexe: 1680 bzw. 1677 cm ™! [5]).

In den "H-NMR-Spektren (Tab. 2) beobachtet man fiir die Methyl-Verbindung
I11a ein Singulett und fur die Isopropyl-Komplexe IIb-IVb jeweils nur ein Heptett
und ein Dublett der relativen Intensitat 1/6. Die beiden Methyl- in IIla bzw.
Isopropylgruppen in [Ib-1Vb sind somit kernmagnetisch aquivalent. Dies deutet auf
das Vorliegen einer linearen Cr-C-NR,-Gruppierung hin. Die Werte der chemi-
schen Verschiebung belegen eine deutliche Entschirmung der Protonen im Vergleich
zu Dimethyl-, Diisopropyl- bzw. Diphenylamin und lassen somit auf eine Beteili-
gung des Stickstoffatomes an der Delokalisierung der positiven Ladung schliessen
[4b]. In Ubereinstimmung mit einem partiellen Doppelbindungscharakter der
C(Carben)-NMe,-Bindung beobachtet man bei den Carben-Komplexen V und VI
zwei Singuletts fur die NMe-Protonen, entsprechend ihrer E- bzw. Z-Stellung.
Gegenitber den N-Me-Resonanzen der Edukte sind diejenigen von V und VI zu
tieferem Feld hin verschoben. Die Resonanzen der aromatischen Protonen sind
infolge anisotroper Einfliisse des Bromatoms in zwei deutlich getrennte Multipletts
aufgespalten.

In den *C-NMR-Spektren (CD,Cl,, —50°C, 8-Werte in ppm bez. auf Dichlor-
methan-d,) findet man fiir die Isopropylverbindung IIIb Signale bei 285.1
[C(Carbin)], 207.3 [CO(cis)], 201.7 [CO(trans)], 61.1 [NCH(CH,)] und 22.6
[CH(CH,)] sowie fiir die Phenylverbindung IIlc Peaks bei 273.7 [C(Carbin)], 205.5
[CO(cis)], 198.2 [CO(¢rans)] und 133.4, 131.3, 123.0 { C(Aromat)]. Die Resonanz des
Carbinkohlenstoffatoms wird dabei bei der Variation der Aminogruppe NR, in der
Reihe R =Ph, R = Et ([C(Carbin)]: 282.2 ppm [3]) und R =i-Pr zu niedrigerem
Feld hin verschoben,

Diskussion

Durch die Umsetzung von Pentacarbonyl{diorganylamino[methoxy(phenyl)me-
thylenaminojcarben Jchrom(0) mit BCl; sind kationische Aminocarbin-Komplexe
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auf einem neuen Weg in sehr guten Ausbeuten zuginglich. Die Beobachtung, dass
maximale Ausbeuten erst bei Verwendung von drei Aquivalenten BCl, erzieit
werden sowie die Bildung eines isolierbaren MeO /Br-Substitutionsproduktes bei
Verwendung eines Unterschusses an BBr; deuten auf den in Schema 1 dargestellten
Reaktionsablauf hin.

» " N R.
ls  _NR &  _NRy _”MeOBX; ls  NRe
—cr=cZ + BXy == { —Cr==c% 2= —Cr=C
7 /1 ™ 4 N
AN AN AN
MeO Ph Me? Ph X Ph
(D BXa (B)
(A)
+ 28X,
(x=c1)
- PACEN—+BXg
+ -
[(cor cr=c==NR, ] BX,
SCHEMA 1

Fir eine reversible Addition von BX; an I bei tiefen Temperaturen gibt es
spektroskopische Hinweise, das Addukt A liess sich bisher jedoch noch nicht in
reiner Form isolieren. Abspaltung von “MeOBX,” (Austausch von OMe gegen X,
moglicherweise in Form eines Sy;-Mechanismus) ergibt B, das fiir X = Br isoliert
werden kann und stabil ist. Der Austausch von OMe durch Br (I - B) fiihrt
allerdings zu einer Schwachung der C(Carben)-N(=C)-Bindung. Gleichzeitig wird
— spektroskopisch nachweisbar — die C(Carben)-NR ,-Bindung durch eine erhohte
Beteiligung des freien Elektronenpaares am Stickstoff an der partiellen
C(Carben)-N-Doppelbindung gestarkt. Fur X = Cl ist eine noch starkere
C(Carben)-N(=C)-Bindungsschwachung zu erwarten (Vergleiche hierzu die un-
terschiedlichen induktiven Substituentenparameter von OMe, Br und Cl [6]). Die
Verbindung B reagiert daher mit BCl, im Uberschuss unter Fragmentierung: X~
(X = Q) reagiert mit BCl, zu BCl,~ und das abgespaltene PhC=N bildet mit BCl,
ein Benzonitril-Bortrichiorid-Addukt. Bei einem geringeren als dem optimalen, drei-
fachen Uberschuss an BCl, lasst sich Benzonitril anhand seines charakteristischen
Geruchs wahrnehmen.

Da die Ausgangscarben-Komplexe I sehr gut und in hohen Ausbeuten durch
sukzessive Umsetzung von Hexacarbonylchrom mit Phenyllithium und [Me,O]BF,
[7] sowie nachfolgende Insertion von R,NC=N in die Chrom-Carbenkohlenstoff-
Bindung [5] zuginglich sind, lassen sich Aminocarbin-Komplexe iiber die Lewis-
Saure-induzierte Fragmentierung von Gl 1 in 55 bis 60% Ausbeute (bez. auf
kaufliches (CO)4Cr) erhalten. Dies stellt nahezu eine Verdoppelung der Ausbeuie
gegeniiber dem bisherigen Verfahren dar (sukzessive Reaktion von (CO),Cr mit
Li[NR,], [Et,O]BF, und BF; [2,3]). Mit Ausnahme des letzten Reaktionsschritts (Gl.
1) konnen beim neuen Syntheseweg alle Stufen bei Raumtemperatur im 20-50 g
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Massstab durchgefiihrt werden. Von besonderem Interesse ist dabei, dass sich das
Verfahren nach Gl. 1 sowohl fitrr die Darstellung von Dialkylaminocarbin- als auch
von Diarylaminocarbin-Komplexen eignet. Letztere konnten auf dem iiblichen Weg
aufgrund der geringen Nukleophilie von Lithiumdiarylamiden bisher nicht syn-
thetisiert werden. Eine Erweiterung auf Komplexe des Molybdans und Wolframs
scheint ebenfalls moglich. Der Komplex IVa konnte noch auf einem alternativen
Weg durch Cl™-Abspaltung aus (CO);Cr{C(C])NMe,] erhalten werden [8]. Dieser
Weg ist jedoch durch die geringe Ausbeute von 15% begrenzt, mit der der
Chlor(dimethylamino)carben-Komplex bei der Synthese aus Na,[Cr(CO);] und
[Me,N = CCl,]Cl anfallt [9].

Experimentelles

Alle Arbeiten wurden unter N,-Schutz durchgefuhrt. Die Losungsmittel waren
sorgfaltig getrocknet und ebenso wie das zur Chromatographie verwendete Kieselgel
(Nr. 60, 0.062-0.2 mm, Fa. Merck) N,-gesattigt. Die Ausbeuten beziehen sich auf
analysenreine Substanzen und sind nicht optimiert.

IR-Spektren: Perkin—Elmer-Spektrometer 580. 'H-NMR-Spektren: JEOL PMX-
60. 3C-NMR-Spektren: JEOL FX 60. Massenspektrum: Varian MAT 311A.

Der Komplex Ia wurde nach Literaturangaben [5], die Verbindungen Ib und Ic
wie in [5] fir Ia beschrieben dargestellt.

1. Pentacarbonyl(diisopropylaminocarbin)chrom-tetrachloroborat (11b)

2.00 g (4.56 mmol) Ib werden bei —30°C in 30 ml Pentan/Dichlormethan (1/1)
gelost und portionsweise mit 1.61 g (13.7 mmol) Bortrichlorid versetzt. Die Reak-
tionslosung farbt sich sofort rot, und es fallt ein roter, feinkristalliner Niederschlag
aus. Die Losung wird im Hochvakuum zur Trockne gebracht (—40°C) und der
Riuckstand bei —50°C in 10 ml Dichlormethan aufgenommen. Das Produkt ist
durch Zugabe von 100 ml Diethylether als roter Niederschlag fallbar. Man filtriert
ab und wiederholt diesen Reinigungsschritt zweimal. Das rote Kristallpulver wird
bei — 50°C im Hochvakuum getrocknet und aus Dichlormethan /Diethylether (10/1)
umkristallisiert. Rubinrote Kristalle. Ausb.: 1.81 g (86.4% bez. auf Ib). Analyse:
Gef.: C, 31.97; H, 3.19; Cl, 30.93; Cr, 11.28; N, 2.74; O, 17.76. C,,H,,BCl ,CrNO;
ber.: C, 31.55; H, 3.09; Cl, 31.04; Cr, 11.38; N, 3.07; O, 17.51%. Mol.-Gew.: 456.87.

2. Pentacarbonyl(dimethylaminocarbin)chrom-hexachloroantimonat (111a)

Zu einer Losung von 540 mg (1.41 mmol) Ta in 20 ml Pentan/Dichlormethan
(1/1) werden bei —10°C 500 mg (4.23 mmol) Bortrichlorid zugetropft. Die gelbe
Losung farbt sich sofort rot, und es fallt ein hellroter Niederschlag aus. Nach einer
Stunde Rithren wird das Losungsmittel im Hochvakuum abgezogen. Der Riickstand
wird bei —50°C in 20 ml Dichlormethan gelost und mit 421 mg (1.41 mmol)
Antimonpentachlorid versetzt. Man beobachtet eine Farbintensivierung. Die Losung
wird dann auf —70°C abgekiihlt, das Salz durch Zugabe von 100 ml vorgekihltem
Diethylether ausgefallt, abfiltriert und aus Dichlormethan/Diethylether (10/1)
umkristallisiert. Rubinrote Kristallnadeln. Ausb.: 610 mg (74.3% bez. auf Ia).
Analyse: Gef.: C, 16.25; H, 1.22; Cl, 36.89; Cr, 8.56; N, 2.17; O, 14.06; Sb, 21.70.
CzH,Cl,CrNO;Sb ber.: C, 16.49; H, 1.04; Cl, 36.51; Cr, 8.92; N, 2.40; O, 13.73; Sb,
20.90%. Mol.-Gew.: 582.66.
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3. Pentacarbonyl(diisopropylaminocarbin)chrom-hexachloroantimonat (111b)

3.25 g (7.41 mmol) Ib in 60 ml Dichlormethan/Pentan (2/1) werden bei —40°C
analog 2 zunichst mit 3.51 g (29.9 mmol) Bortrichlorid und anschliessend mit 2.22 g
(7.42 mmol) Antimonpentachlorid umgesetzt und aufgearbeitet. Rubinrote Kristall-
nadeln. Ausb.: 4.00 g (84.5% bez. auf Ib). Analyse: Gef.: C, 22.90; H, 2.17; Cl,
32.84; Cr, 7.85; N, 2.12; O, 12.92. C,,H,,C1,CrNO;,Sb ber.: C, 22.67; H, 2.21; C],
33.30; Cr, 8.14; N, 2.19; O, 12.52%. Mol.-Gew.: 638.71.

4. Pentacarbonyl(diphenylaminocarbin)chrom-hexachloroantimonat (I1lc)

740 mg (1.46 mmo}) Ic in 25 ml Dichlormethan /Pentan (4,/1) werden bei —20°C
analog 2 zunichst mit 510 mg (4.38 mmol) Bortrichlorid und anschliessend mit 440
mg (1.48 mmol) Antimonpentachlorid umgesetzt und aufgearbeitet. Rubinrote Kris-
tallnadeln. Ausb.: 910 mg (88.4% bez. auf Ic). Analyse: Gef.: C, 30.54; H, 1.41; C],
30.70; Cr, 7.23; N, 1.65; O, 11.40; Sb, 16.70. C,3;H,,Cl,CrNO,Sb ber.: C, 30.59; H,
1.43; Cl, 30.10; Cr, 7.36; N, 1.98; 0, 11.32; Sb, 17.23%. Mol.-Gew.: 706.74.

5. Pentacarbonyl(diisopropylaminocarbin)chrom-tetrafluoroborat (1Vb)

430 mg (0.94 mmol) IIb werden in 75 ml Dichlormethan bei —30°C gelost und
mit einer auf —30°C vorgekiihlten Losung von 732 mg (3.76 mmol) AgBF, in 7.5 ml
Diethylether versetzt. Es bildet sich sofort ein farbloser Niederschlag von AgCl. Die
hellrote Losung wird abfiltriert und IVb mit 100 ml vorgekithltem Diethylether bei
—50°C gefallt und getrocknet. Man wiederholt diesen Reinigungsschritt zweimal
und kristallisiert das hellrote Produkt aus Dichlormethan /Diethylether (10/1) um.
Ziegelrote Kristalle. Ausb.: 325 mg (88.3% bez. auf IIb). Analyse: Gef.: C, 36.81; H,
3.69; Cr, 12.74; N, 3.49. C,,H,,BCrF,NQ; ber.: C, 36.86; H, 3.61; Cr, 13.30; N,
3.58%. Mol.-Gew.,: 391.05.

6. { [Brom(phenyl)methylenamino]dimethylaminocarben} pentacarbonyichrom(0) (V)

Versetzt man 320 mg (0.84 mmol) Ia in 5 ml Dichlormethan bei —20°C langsam
mit einer Losung von 125 mg (0.5 mmol) Bortribromid in 30 mi Dichlormethan von
—20°C, so erhalt man eine rote Ldsung, die sich nach 14-stindigem Rithren
rotbraun verfarbt. Nach dem Entfernen des Losungsmittels bei —20°C bleibt ein
dunkelbrauner Riickstand, der mehrmals mit je 10 ml Pentan digeriert wird. Die
vereinigten Fraktionen werden auf —78°C gekuhlt. Es fallt ein gelber Niederschlag
aus, der aus Dichlormethan /Diethylether (1,/1) umkristallisiert wird. Zitronengelbe
Kristalle. Ausb.: 154 mg (42.7% bez. auf Ia). Zers.-P.: 94°C. Analyse: Gef.: C, 41.66;
H, 2.68; Br, 18.67; Cr, 12.06; N, 6.44; O, 18.26. C,sH,,BrCrN,0O; ber.: C, 41.78; H,
2.56; Br, 18.53; Cr, 12.06; N, 6.49; O, 18.55%. Mol.-Gew.: 431.17.

7. { [Brom(phenyl)methylenamino]dimethylaminocarben} pentacarbonyiwolfram(0) (V1)

Es werden 800 mg (1.55 mmol) Pentacarbonyl{dimethylamino[methoxy-
(phenyl)methylenamino]carben }wolfram(0) (Id) in 5 ml Dichlormethan geldst, lang-
sam mit einer Losung von 258 mg (1.03 mmol) Bortribromid in 35 ml Dichlor-
methan bei —20°C versetzt und analog zu 6. aufgearbeitet. Zitronengelbe Kristalle.
Ausb.: 338 mg (38.8% bez. auf Id). Zers.-P.: 105°C. C H,;BrN,O,W Mol.-Gew.:
563.02; gef.: 562 (MS bez. auf '*W und "Br).
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