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ABSTRACT 

Hydrogenolysis of 3,6,8-trioxabicyclo[3.2. lloctanes by the 1: 1 lithium aluminum 
hydride-aluminum chloride complex leads, through the specific opening of the acetal 
function at C-5-O-6, to l&dioxanes bearing a hydroxymethyl group. The stereo- 
chemistry of the dioxanes obtained is discussed with emphasis on the intramolecular 
hydrogen bond. 

SOMMAIRE 

L’hydrogCnolyse de 3,6,8-trioxabicyclo[3.2. lloctanes par le complexe alumino- 
hydrure de lithium-chlorure d’aluminium 1:l m&e, par un mode de rupture unique 
C-5-O-6 de la fonction acttal, 2 des 1,4-dioxannes fonctionnalisks par un groupement 
hydroxymCthyle. La stkeochimie des dioxannes obtenus est d&cut&e, particuli$rement 
sous I’aspect du phCnom&e de liaison hydrogene intramokulaire. 

INTRODUCTION 

D&s 1947 le pouvoir rCducteur de l’hydrure de lithium et d’aluminium a CtC 
utilisC en chimie organique2. Tr& vite on a mis B profit son inactivitC vis-&-vis de la 
fonction a&al dans les rkductions de composCs oti le groupement carbonyle est 
temporairement protege par acktalisation. La fonction hCmiacCta1 est en revanche 
beaucoup plus sensible 5 l’action de l’hydrure : en particulier, des dioxolannes-diols 
et des dioxannes-diols ont CtC priparb au laboratoire par reduction de 3,6,8-trioxa- 
bicyclo[3.2.l]octanes substituk en position 4 par une fonction alcoo13. En 1951 la 
reduction d’un spirostanol (spiroacktal) en furostanol (ether) a pu Ctre rCalisCe par 
utilisation d’aluminohydrure de lithium au sein d’Cther saturk d’acide chlorhydrique4. 

*Recherches dans la skie des a&& cycliques XVIII. Pour la partie XVII, voir R&f. 1. Ce m&moire, 
ainsi que le suivant, constituent une partie de la these de 3**e cycle no 344 soutenue par S.V.R. le 
21 juin 1973 5 Clermont-Ferrand. 11s sont dtdi6s 5 M. le Professeur Rend Rambaud, Directeur de 
l’&ole Nationale Supkieure de Chimie de Clermont-Ferrand. 
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Eliel et aZ.' sent alors les premiers a Cmettre l’idee que c’est un complexe semblable 
B celui obtenu par adjonction de chlorure d’aluminium B l’hydrure, qui agit sur la 
fonction a&al. Depuis, une longue serie de reductions d’adtals a CtC r&Ii&e, en 
particulier par Eliel et aL6 et Brown et al. ’ Le complexe aluminohydrure de lithium- 
chlorure d’aluminium ouvre ainsi les 1,3-dioxannes, les 1,3-dioxolannes, les oxathio- 
lannes, ainsi que Ies 2-alkoxyt&rahydropyrannes et les 2-alkoxytCtrahydrofurannes_ 
Un certain nombre d’articles generaux concemant son utilisation peuvent Ctre con- 
sultCs8-‘0. L’extension de son utilisation B des systemes plus complexes a etC beau- 
coup moins Ctudiee. En serie 6,8-dioxabicyclo[3_2. lloctane, Naya et al. l1 ont observe 
une hydrogenolyse de la liaison C-5-O-6, resultat recemment confirm6 par Clasper 
et Brown” et qui avait CtC Ctendu a d’autres exemples de Ia mCme strie par Collonge 
et al.' 3. Enfin, Gorin et al. l4 ont montre !‘intCr& de cette reaction dans la chimie des 
sucres. 

Nous presentons dans ce memoire les resultats obtenus pour une serie d’alkyl- 
3,6,8-trioxabicyclo[3_2_l]octanes. Dans le memoire suivant nous donnons l’extension 
de ces resultats ZI quelques exemples pris dans des series voisines. 

L’hydrogenolyse du systeme trioxabicyclooctane peut theoriquement conduire 
aux deux types d’hedrocycles : 1,4-dioxzumes (A) et l+dioxepannes (B) (Schema 1). 

.4 (Couture C-5-O-6) 

6 Koupure C-5-O-8) 

S&ha 1. 

Dans tous les cas Ctudits (l-5) nous avons observe l’hydrogenolyse des bicycles par 
l’apparition de l’absorption correspondant B un groupement hydroxyle dans les spec- 
tres i.r.; le site de rupture (C-5-O-6 dans tout les cas) a CtC assign& sans ambiguZC 
g&e au couplage du proton hydroxylique avec les atomes d’hydrogene vicinaux, 
rev& dans les spectres de r-m-n. pris en solution dans le dimethyl sulfoxyde : dam, les 
cas d’une structure B on devrait observer un doublet; dans les spectres des composes 
6-10 on observe en fait un double doublet (pouvant prendre l’apparence d’un triplet) 
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dti au caractke diastereotopique des protons du groupement methylerie tie en C-6 
sur le dioxanne (3JHoc..i 4,s h 5 Hz). 
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L’observation d’un mode unique de coupure (les produits correspondant a 
I’hydrogenolyse C-5-O-S n’ayant pu Ctre d&ecu% ne sauraient rep&enter plus de 
quelques pour cent du melange) est a rapprocher d’une part du fait que now avons 
constauF5 une rupture de la mCme liaison dans l’action de I’iodure de mtthylmagne- 
sium sur certains des derives CtudiCs ici, d’autre part d’un certain nombre de resultats 
obtenus dans des series proches de la natre. En serie 6,8-dioxabicyclo[3_2_l]octane la 
rupture de la liaison sit&e en mi?me position que C-5-O-6 dans notre systeme semble 
etre la regle : elle est hydrogenolyde par l’aluminohydrure de lithium-chlorure d’alu- 
minium’ l-l 3 et son hydrolyse acide a permis la synthbe totale d’un certain nombre 
de sucresi6; enfin, une tehe rupture permet d’interpreter la bromation en a de la 
fonction a&al de ce mEme systeme ’ 7 En serie 2,8-dioxa-6-thiabicyclo[3.2. lloctane . 

cette mCme liaison subit une hydrolyse conduisant a un 1,4_oxathianne’*. 
Nous ne revenons pas ici sur le mecanisme de la rCactionGiO qui implique 

l’attaque d’un des atomes d’oxygene de la fonction a&al par le complexe AlH,Cl 
vraisemblablement obtenu’ pour Ie melange 1:l d’hydrure et de chlorure que nous 
avons mis en jeu. L’examen de modeles moleculaires montre que la selectivite de la 
coupure, qui correspond a une attaque privilegiee de l’atome O-6, ne peut s’expliquer 
par une p&endue meilleure accessibilite de cet atome. En revanche, si on admet pour 
le cycle Wdioxanne des bicycles une conformation chaise Egkement aplatie par 
l’effet anti-rrZlexe’g present dans ce systeme2’, conformation en accord avec les 
resultats de l’etude du bicyclc[3.2. I]octane2 ‘, on constate que la liaison rompue a une 
conformation axiale sur ce cycle. 11 parait raisonnable d’admettre que la rupture entre 
C-5 et O-6 (menant a un intermediaire ayant une conformation proche d’une chaise) 
est energetiquement plus probable que I’hydrogenolyse entre C-5 et O-8 (qui suppose 
le passage par un intermediaire bateau). On peut Cgaiement admettre tout simplement 
que des deux cycles (dioxolanne et dioxanne) c’est le cycle le plus tendu qui est coupe. 

Bien que la configuration au niveau des atomes C-2 et C-6 des dioxannes 
obtenus ne change pas au tours de la reduction, on obtient pourtant les stereoiso- 
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m&es possibles pour 7, 8 et 9. Ceci est dG A I’Cquilibration thermodynamique du 
produit cinCtique de la reaction provoqke par le complexe rkducteur. Une telle iso- 
mkisation est la cause de &actions secondaires pouvant aller, par exemple, jusqu’8 
l’ouverture des dioxannes en diols. Cette observation rejoint le rtsultat” selon lequel 
le Gtrahydrofuranne est hydrogCnolysC par le complexe aluminohydrure de lithium- 
chlorure d’aluminium et ne peut Etre, de ce fait, utilisi dans de telIes reactions que 

si celles-ci sont t&s rapides (moins d’une heure), ce qui n’est pas le cas ici (3 & 36 

heures). 
Les trioxabicyclooctanes I-4 ont kte prkparks par dkhlorhydratation de dioxo- 

lannes cr-hydroxy1C.s et c+chlor& en positions 2 et 4 ou inversement23. Signalons que 

I’action du chloracttaldChyde sur le glycirol conduit B un melange des formes dioxan- 
nique et dioxolannique qui, aprk cyclisation sous I’action d’une base, m&e au 
melange du trioxabicyclooctane 1 en mClange avec son isomtke bicyclo[2.2.2] octane24. 
Malgrk purification par chromatographie nous n’avons pu obtenir le bicycle 1 exempt 

de son isomke; cependant la presence de cette impuretC n’est pas g&ante puisque 
son hydrogknolyse ne peult que mener au dioxanne 6. Le bicycle 5 a CtC p&pa& par 
dkhloracylation du 2-(2-acCtoxypropyl)-4-chloromCthyl-1 ,3-dioxolanne2 ‘. 

Nous avons dkjja indiquk que les dioxannes avaient CtC identifies par r-m-n., en 
particulier en observant le couplage du proton hydroxylique avec le groupement 
mCthyl&e voisin. Le dioxanne 7 peut se presenter sous deux formes stCrCoisom&es 
cis et trans. On obtient effectivement un composC prksentant deux pits en c.p.v. 
(proportions respectives : environ 65 et 35% par ordre de rktention croissante). 
L’attribution respective des configurations cis et trans a &t faite, en premiere hypo- 
thtse, en considerant cis celui qui est thermodynamiquement le plus stable (Me et 
CH,OH Cquatoriaux) (Schema 2). Le derive trans (equatorial-axial) est de son cBtC 

\ 
CiS 

CH20H 
trons 

Schema 2. 

susceptible d’exister sous deux formes interconverties. Une telle attribution est con- 
firmee par deux considerations : (a) Zotov et aLz6 ont remarquC pour divers 2-ha!o- 
g&omCthyl-6-hydroxymCthyl-1.4-dioxannes que les isomGres cis sont ceux dont le 
point d’Cbullition est le plus bas, ce qui est ici le cas du produit prkpondrkant; (b) un 
groupement mkthyle en position 4 sur un 1,3-dioxanne rtsonne, en conformation 
kquatoriale, & champ plus fort qu’en conformation axialez7. En ce qui conceme nos 
deux isomks nous observons I,08 (cis) et I,15 p-p-m_ (trans). 

Nous pouvons comparer utilement ces d+lacements chimiques & ceux observks 

pour un groupement mCthyle en mCme position sur des composCs ne presentant pas 
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de sterkoisomerie et oh I’equilibre conformationnel est fortement deplace vers une 
conformation privilegiee. C’est Ie cas du derive 2,2-dimethyl-Ghydroxymethyle 
(prepare r ’ par action de I’iodure de methylmagnesium sur le bicycle 1) et du derive 
3,3-dimethyl-6-hydroxymethyle (10) du I$-dioxanne. On observe respectivement 
1,lO et 1,08* p_p.m_ pour le groupement methyle equatorial et 1,33 et I,28 p.p.m. pour 
un groupement mtthyle axial, soit A6 OJO B 0,X p.p.m. Compte tenu du faible Girt 

releve pour Ie derive 7ci.s (A6 0,07 p.p.m.), on peut penser que l’equilibre (Schema 2) 
est fortement depIacC vers la conformation oh Ie groupement methyle est equatorial. 

Les hydroxymethyldioxannes constituent par ailleurs un cas permettant 
d’apporter une contribution a l’etude du probItme des Iiaisons hydrogene intramolb 

culaires dans les heterocycles oxygen&. Pour les isomeres cis et trans du dioxanne 7 
nous avons d&elk, en spectre i-r. & forte dilution, un equilibre entre une forme oti le 
groupement hydroxyle est libre et une conformation ou il est lie intramoleculairement. 
Si le Av observe dans chaque cas (7cis : 40 cm- 1 et 7 tran~ : 47 cm- ‘) ne permet pas 
une nette distinction, le rapport Dlit/Dlibrc est par contre significatif : 2,9 (cis) et 
I,7 (trans). 

Les valeurs de Av permettent d’affirmer l’existence d’une chelation B cinq 
maillons (Foster et aLzg donnent pour un compose modele Av : 26 B 31 cm- ’ ; 76 B 
87 cm-l; 156 a 180 cm- r pour des chelations respectivement B 5, 6 et 7 maillons). 

L’examen de modeles moleculaires montre que pour la configuration cis (SchCma 3) 
une teile chelation est la seule raisonnablement possible. En revanche, le derive trans 

SchCma 3. 

(qui presente vraisemblablement, on I’a vu, un Cquilibre conformationnel) offre un 
choix entre une chelation a 5 ou B 6 mailIons. La preference pour la premiere est a 
rapprocher d’une part de I’absence de liaison hydrogene intramoItculaire pour un 
groupement hydroxymethyle tie en C-5 sur un 1,3-dioxanne30*3 I; d’autre part, 
Foster et aL2’ ont constate sur le 1,4-dimethoxy-2-butanol que la chelation Zt cinq 
maillons est privilegiee par rapport Zi sa concurrente a six maillons. Signalons enfin 
que, dans le cas de la presence d’un seul atome d’oxygene en /3 du groupement 
hydroxyle (2,6-dimethyl-5-hydroxymCthyltCtrahydropyranne), Eliel et aZ.27 ont 
mesureunAvdellOcm-’ pour I’isomere oti le groupement hydroxymethyle est axial 

*Cette valeur est par ailleurs proche des dbplacements not& (I,10 B 1,15 p.p.m.) pour les groupe- 
ments m&hyIe Cquatoriaux en Q de l’atome d’oxygkne dans les 2,6-dimbhyl-3-hydroxymbhyl- 
tCtrahydropyrannes cis et trans?. 
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et constan? I’absence de chCIation pour c&i oh ce groupement est Cquatorial. La 
presence dans le cycle d’un second atome d’oxygene en a du groupement hydroxy- 
methyle introduit done des effets Cleetroniques s’opposaut B la chelation mettaut en 
jeu ie premier atome d’oxygene. 

Les rapports DliCjDlibrc donnent une Cvaluation de la proportion de molecules 
chelatees. 11 est net que cette proportion est d’autant plus Clevee que la conformation 
Cquatoriale du groupement hydroxymCthyle est plus marquee. Ce rksultat est en accord 

avec la valeur DriC/Dribre 3,3 mesuree pour Ie dioxanne 10. Rappelons Cgalement que 
nous avons observe une chelation totale pour divers 2-allcyl-2-hyclroxymethyl-1,3- 
dioxannes3 l. 

En conclusion, nous avons montrC que la reaction d’hydrogenolyse de la fonc- 
tion a&al par le melange aiuminohydrure de lithium-chlorure d’aluminium peut etre 
appliquee au systeme 3,6,8-trioxabicycIo[3.2.l]octane et constituer une synthbe de 
l&dioxannes fonctionnalises par un groupement hydroxyle, done susceptibles de 
transformations ulterieures. Nous avons pu, a cette occasion, apporter des elements 
nouveaux de discussion concemant Ie phenomene de liaison hydrogene intramolecu- 
laire dans les heterocycles oxygen&; en particulier, nous avons montr6 que les 
renseignements apportes par 1’Ctude du spectre i.r. sont indicatifs de la conformation 
des molecules. 

PARTIE E&RIhfENTALE 

M&thodes g&Gales. - Les chromatographies en phase vapeur (c.P.v.) ont CtC 
effect&es sur un appareil Hewlett-Packard 5750 (colonne Carbowax 20M, 3 m); les 
c.p.v. preparatives ont CtC realisees sur un appareil Varian-Aerograph 705 (colonne 
Carbowax 20M, 6 m). Les spectres i-r. ont CtC obtenus sur un appareil Beckman IR-8; 
ceux concemant I’Ctude de liaisons hydrogene intramolCculaires ont CtC effect&s sur 
un appareil Leitz a reseaux, dans des cellules d’epaisseur proportionnelle a la concen- 
tration; Ies bandes sont relevees par rapport a celles des vapeurs d’eau et d’ammoniac; 
le rapport DliJDubre est le rapport (log I,,~/&)/(lOg 1,&I,), ru, et Jlibrc Ctant les 
intensites des absorptions correspondant aux groupements hydroxyle respectivement 
chelates et libres. Les spectres de r.m.n. ont CtC realists sur un appareil Varian A-60; 
abreviations utilisees : singulet (s), doublet (d), multiplet (m); deplacements chimiques 

en p,p.m. par rapport au tCtramtthylsilane; intensite relative du signal entre paren- 
th&ses. 

Les preparations des trioxabicyclooctanes ont et6 dCcrites23s25. Toutes les 
moKcules chirales d&rites sont sous forme de radmiques. 

Action du m&Iange aiuminohydrure de lithium-chlorure d’aluminium sur les 
trioxabicyclooctanes 1-5. - En 3 min environ, on ajoute 0,l mole de chlorure 
d’aluminium anhydre (13,3 g) en solution dans 60 ml d’ether anhydre a 0,l mole 
d’aluminohydrure de lithium (3,8 g) et 0,l mole de trioxabicyclooctane en solution 
dans 140 ml d’ether anhydre. On agite fortement (il peut y avoir prise en masse 
momentanee) et Porte B reflux durant 3 a 36 h (controie de la disparition du bicycle 



par c.P.v.). On hydrolyse tres lentement par quelques ml d’eau, en refroidissant, puis 
ajoute 40 ml d’eau supplementaire. On extrait & l’ether en continu (72 h), s&he et 
Cvapore le solvant. Le residu est di.stillC (rdt. de 70 & 80%). 

2-Hydroxynrkthyl-I,4-dioxanne (6). - PurifiC par c.p.v. preparative apres 
distillation (p. Cb., 1 SO-96O) du produit brut de la reaction; i.r. : 1~22 3620 (OH), 
1126, 1087,1034,1030 cm-’ (C-O-C); r-m-n. : (a) solvant tetrachlorure de carbone : 
m 3,25-3,90 (IO); (b) solvan* dimethyl sulfoxyde : 2d 4,55 (J 5,4 Hz) et 4,65 (J 5,O Hz) 
(1) OH; m 3,10-3,85 (9), 

Anal. Calc. pour C,H,,O, : C, 50,85; H, 8,47; 0,40,68. TrouvG : C, 50,72; 
H, 8,35; 0,40&I. 

6-HydroxynGthyZ-2-m&h+2,4-dioxanne (7). - Le produit brut de la r&action 
montre dew pits en c.p.v. (13:7). Apr& distillation (p. eb.,, SO-100°), ils sont sCpar& 
en c.p.v. preparative : i.r. de 7cis : vccl max4 3638 (OH libre), 3598 (OH lie), 3493 cm-l (OH 
inter), dv 40 cm- ‘, DliB/Dlibrs 2,9; i-r. de 7tr0z.s : vG$$ 3641 (OH libre), 3594 (OH lie), 
3484 cm-l (OH inter), dv 47 cm-‘, DliC/Dlibrc 1,7; r.m.n. : (a) solvant tetrachlorure 
de carbone 7cis : d 1,08 (3) Me, m 2,85-3,85 (S), s 3,57 (1) OH; 7tran.s : d 1,15 (3) 
Me, m 3,03-4,11 (8), s 3,66 (1); (b) 1 so vant dimethyl sulfoxide 7cis : d 0,99 (3) Me, 
m 2,75-3,90 (8); d 4,62 et 4,70 (1) OH (J 5,5 Hz et $0 Hz); 7trans : d I,05 (3) Me, 
m 2,95-4,20 (8) masquant particllement denx doublets correspondant a OH. 

Anal. Calc. pour C6H1203 (mtlange cis-trans) : C, 54,50; H, 9,20; 0, 36,30. 
Trouve: C, 53,16; H, 9,08; 0, 36,20. 

6-Hydroxymkthyl-2,3-dimtithyl-I,4-dioxane (8). - Quatre isomeres peuvent 
theoriquement exister pour ce dioxanne. En c.p.v. on rep&e deux pits, celui ayant le 
temps de retention le plus long prksentant deux Cpaulements. Melange brut distille : 
p. Cb.,, 98-102”; i.r. : vz2 3470 (OH), 1220, 1120, 1100 cm-l (C-O-C); r.m.n. 
&methyl sulfoxyde : 4 series de deux doublets entre 4,40 et 4,75 OH (J de 5 & 5,5 Hz). 

Anal. Calc. pour C7H1403 : C, 57,53; H, 9,56; 0, 32,87. TrouvC : C, 57,76; 

H, 9,68; 0, 32,93. 
On s&pare par c.p.v. preparative un Cchantilion du premier pit et un echantillon 

du melange que constitue le second pit. Compte term des crittres dejja discutes (reten- 
tion en c.p.v., p. Cb., produit preponderant, deplacement chimique en r.m.n.), nous 
attribuons au premier pit la configuration qui permet de placer les irois substiruants 
en conformation Cquatoriale; cette attribution est confirmed par la valeur DliC/Dlibre 
relevee en i.r.; i.r. : vz 3646 (OH libre), 3599 (OH Sk), 3493 cm- 1 (OH inter), 
dv 47 cm-l, DliC/Dlibre 3,5; r.m.n. solvant tetrachlorure de carbone : d I,06 (3) Me 
(J 5,6 Hz) et d 1,08 (3) Me (J 5,7 Hz), m 2,90-3,90 (7) (06 on peut repCrer 2 quadru- 
plets dtk ?I Me-o, s large $50 (1) OH. 

A titre indicatif un spectre i.r. est realid B forte dilution sur le mClange constitue 
par le second pit en c.p.v. : les raies sont Clargies et on mesure dv 45 cm- ’ et DliC/Dlibre 
i,8. Un spectre de r.m.n. montre dans la region d’absorption des groupements 
methyle trois series de deux doublets dont l’integration approximative donne une 
indication des proportions de chacun des trois constituants : 30%, d 1,02 et d 1,OO 
(J 6,3 Hz); 50%, d 1,07 et d 1,04 (J 5,9 Hz); 20 %, d I,23 et I,19 (J 6,6 Hz). L’attri- 
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bution des configurations A chacun de ces trois isomires ntcessiterait une Ctude 
approfondie que nous n’avons pas entreprise ici. 

6-Hydroxyme’rltyl-2,3,3-trim&hyl-1,4-dioxanne (9). - En c.p.v. on dktecte deux 
pits (environ 15:7) correspondant (c&&es dkjja discutks) aux deux isomeres cis et 
trans (cis Btant celui oh les groupements Me-2 et CH,OH-6 sont Cquatoriaux), p. 6b. I4 
108-l 12”. 

Anal. Calc. pour CsH160, : C, 59,98; H, 10,07; 0, 29,96. TrouvC : C, 59,52; 
H, 9,89; 0, 30,13. 

On s&pare par c.p.v. priparative un Cchantillon de chacun des isomtres; i.r. de 
9cis : vzz 3472 (OH), 1167, I, 124,1111,1099 cm- 1 (C-O-C); 9tran.s : 1~22 3478 (OH), 
1215, 1176, 1167, 1121, 1085, 1063 cm- 1 (C-O-C); r.m.n. : (a) solvant tCtraclhorure 
de carbone, 9ck : d 1,02 (3) tire-2 (J 6,3 Hz), s 1,05 (3) et s 1,17 (3) 2 Me-3, m 3,1 S-3,82 

(7); 9tran.s : d 1,13 (3) Me-2 (J6,3 Hz), s 1,lO (3) et s 1,17 (3) 2 Me-3, m 3,20-3,90 (7); 

(b) solvant dimethyl sulfoxyde, 9cis : d 0,96 (3), s 1,02 (3), s 1,lO (3), m 3,15-3,60 (6), 
d 4,53 (J4,5 Hz) et d 4,63 (J 5,5 Hz) (1) OH; 9trans : d 1,02 (3), s I,08 (3), s 1,ll (3), 
m 3,35-3,65 (6), 2 d peu nets vers 4,50 (1) OH. 

La valeur du deplacement chimique pour Me-2 du composC trans, pourrait 
indiquer que I’tquilibre conformationnel privil&ie la conformation oG CHzOH-6 
est axial et Me-2 equatorial. 

6-Hydroxyme’thyl-3,3-dim&thyI-1,kdioxanne (IO). - Le produit brut de la 
reaction ne montre pratiquement qu’un seul pit en c_p.v_, p. Cb.,, 101”; i.r. : ~22 3636 
(OH libre), 3596 cm-’ (OH lie), dv 40 cm-‘, DliC/Dtibre 3,3; r.m.n. tCtrachlorure de 
carbone : s I,08 (3) Me-3 equatorial, s 1,28 (3) Me-3 axial (A6 0,20 p-p-m_), m 3,35-3,80 
(8% 

Anal. Calc. pour C7H1403 : C, 57,53; H, 9,56; 0, 32,87. TrouvC : C, 57,03; 
H 9,45; 0, 32,06. 
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