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【 ０ ０ ５ ３ 】
i) １ － オ キ サ － ６ － ア ザ ス ピ ロ [２ .５ ]オ ク タ ン － ６ － カ ル ボ ン 酸 , １ ,１ － ジ メ チ ル エ
チ ル  エ ス テ ル
　 カ リ ウ ム  ｔ － ブ ト キ シ ド (３ １ ｇ )を 、 撹 拌 し な が ら 、 １ ,２ － ジ メ ト キ シ エ タ ン (２ ５
０ ml)中 の ヨ ウ 化 ト リ メ チ ル ス ル ホ キ ソ ニ ウ ム (６ ０ .８ ｇ )の 懸 濁 液 に 、 ２ ０ ℃ で 加 え た 。



１ 時 間 後 、 撹 拌 し な が ら 、 １ ,２ － ジ メ ト キ シ エ タ ン (５ ０ ml)中 の ４ － オ キ ソ － １ － ピ ペ
リ ジ ン カ ル ボ ン 酸 , １ ,１ － ジ メ チ ル エ チ ル  エ ス テ ル (５ ０ ｇ )の 溶 液 に 、 ０ ℃ で 混 合 物 を
３ ０ 分 に わ た っ て 。 さ ら に ２ 時 間 後 、 水 (５ ０ ０ ml)を 加 え 、 混 合 物 を ｔ ｅ
ｒ ｔ － ブ チ ル  メ チ ル  エ ー テ ル (２ × ５ ０ ０ ml)で 抽 出 し た 。 有 機 抽 出 物 を 別 に し て 飽 和 重
炭 酸 ナ ト リ ウ ム 溶 液 (２ ５ ０ ml)で 洗 浄 し 、 合 わ せ 、 無 水 硫 酸 マ グ ネ シ ウ ム で 乾 燥 し 、 濾 過
し 、 減 圧 下 で 蒸 発 さ せ た 。 残 渣 油 状 物 を ト ル エ ン (１ ０ ０ ml)で 共 沸 し 、 副 題 化 合 物 を 固 体
と し て 得 た (４ ３ .２ ５ ｇ , ８ １ ％ )。
1 H-NMR (400 MHz, CDCl3 ): δ  1.46 (9H, s), 1.43-1.48 (2H, m), 1.75-1.84 (2H, m), 
 2.69 (2H, s), 3.38-3.47 (2H, m), 3.70-3.75 (2H, m).
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少 し ず つ 加 え た
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