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Ein zweiter Syntheseweg zu Diazo-nitro-alkanen ’ wurde in

der folgenden Reaktion gefunden. Die Ubertraguug einer

Diazogruppe aus Azidiniumsalzen 12)

auf reaktive Methylen-
verbindungen IIB) gelingt auch an durch Nitrogrupren akti-
vierten Substraten II, X = N02, wie erste Versuche an Ila,

b, X = NOZ’ Y = COOCH3 bzw. COPh zeigten.
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Man 188t bei Raumtemperatur unter Rilhren innerhaldb von

10 Min. #quimolare Mengen von Nitroessigsduremethylester
Ila, geldst in 90%igem Methanol unter Zusatz von wiBriger
Natriumacetatldsung zu dem Azidiniumsalz 2-Azido-3-dthyl-
benzthiazoliumfluoroborat Ia, geldst in 90%igem Methanol,
zutropfen. Nach Verdampfung des Methanols im Vakuum, Extrak-
tion des Riickstandes mit Aether und Chromatographie des Ex-
traktes in Chloroform an neutralem Aluminiumoxid (Aktivi-
titsstufe IV) erh#lt man in 18%iger Ausbeute Diazo-nitro-
methoxycarbonyl-methan IIIa in Porm farbloser, explosiver
Blittchen, Schmp.: 59260°C (aus Petrolather/Kther 3:1),

v (CH3OH) : 290 (17200)

IR (CCL, ) : 2145, 1770, 1535 cm™

AKhnlich erhélt man aus Benzoyl-nitro-methan IIb und Ia nach
Chrometographie an Kieselgel in 23%iger Ausbeute Diazo-nitro-
benzoyl-methan IIIb in Form gelblicher, explosiver Kristalle,
Schmp.: 86~88°C (aus Petroldther/Ather 3:1),

uv (CH3OH) t 260 (12000)

IR (CClA )+ 2155, 2125, 1645, 1525 cm-1

Der Einsatz von reaktiven Methylenverbindungen II mit
X=1R0, Y= CGHS’ p-N0206H4, NO,, CN, CONHR, SO,Ar, COCH

3
ist in Bearbeitung.
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