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Im Zusammenhang mit unseren Untersuchungen iUber Heterocarbene1
interessierte uns Nitrodiazomethan, N2=C(H)N02 (I), als Vor-
stufe flr das bislang unbekannte Nitrocarben. Nachdem wir kirz-
lich eine Methode zur Nitrierung von Diazoessigsiureestern ge-

funden hattenz, war der Weg filir selne Synthese ge8ffnet.

Ausgehend von Dlazoessigsédure-tert.-butylester erhielten wir

(bei -30° in CClu) mit einem halben Xquivalent Distickstoffpent-
oxyd neben Nitratoessigsiure-tert,-butylester (IV) [Sdp.11 76°;
IR-Banden: 2980, 1745, 1650, 835 cm'l; NMR: (CClu, T): 8,6 (s),
5,35 (s)], den Nitrodiazoessigsiure-tert,-butylester (III) [Schmp.
34 - 35° (aus Petrolither); IR-Banden: 2980, 2140, 1735, 1510,

1315 em™'; NMR:(CCl,, 7): 8,55 (s)].

2 N2=C(H)C00tert.-Bu + N205 _— N2=C(N02)COOtert.-Bu +

II III

O2NOCH2COOtert.-Bu + N2
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III und IV lieBen sich durch mehrfaches Chromatographieren ilber
Kieselgel (mit Petrol&ther/Ather 3:1) trennen. III konnten wir
auch aus Quecksilber-bis(diazoessigsfiure-tert.-butylester) (V)

und N205 gawinnen, wenngleich bisher nur in schlechter Ausbeute.

N,0
2
Hg [c(v,)cootert.-By , —2-2 Hg(No;), + III
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Da Nitrodiazoalkane relativ sHurestabill sind, liess sich die tert.-
Butoxycarbonyl~Gruppe bequem mit Trifluoressigsiure in Ather eli-
minieren. Das nach Abdampfen der Solventien (1. Vak.) zuriickblei-
bende Rohprodukt, welches nach Dilnnschichtchromatogramm und IR-
Spektrum meist noch etwas nichtumgesetztes III enthielt, lieferte
bel der Kristallisation (aus Kther/Petrolither) Nitrodiazomethan
(I) in Form farbloser Kristalle mit Schmp. 55°[?R-Banden (HCCl3):
3160, 2105, 1480, 1315 cm™}; NMR (ce1,, ¥ b (s)] . I explodiert
auf Schlag oder beim raschen Erhitzen; mit HCl in feuchtem XAther

gent es 1in Chlornitromethan {iber.
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