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Three synthetic methods have been applied to prepare amino phosphonium salts: 

1.1 
( C ~ , H J ) I P - ( C H ~ ) ~ - N  < X  

The best ways have been determined for different n values and different substituents on the nitrogen 
atom. 

In all cases, yields are better with n = 3 ,  but no intramolecular stabilization has been detected. 

Trois mtthodes de synthese ont  ttt appliquies a la preparation des sels de phosphonium aminis de struc- 
ture gtnerale: 

1.1 
(C~HY)IP-(CH>)~-N/, X 

Pour diffirentes valeurs de n. et diffkrents substituants sur I’azote les meilleures voies d’acces ont ete 
dherminees. Dans tous les cas, Ies rendements sont meilleurs pour n = 3 bien qu’aucune stabilisation in- 
tramoliculaire n’ait pu Otre mise en evidence. 

INTRODUCTION 

Les nombreux travaux effectuts sur la reaction de Wittig sont la cause principale 
du dtveloppement de la chimie des sels de phosphonium. 

Parmi les sels de phosphonium fonctionnalists, qui permettent l’introduction si- 
multanie d’un groupe fonctionnei lors de la synthkse de l’tthylinique, les sels de 
phosphonium amints sont peu connus, mis a part les sels de phosphonium du type: 

(C6Hs),P-CH2-CH2-N <Br 
qui ont Cti rCcemment synthitisis par Marxer et Leutert (1) par une mtthode origi- 
nale rksumge dans le Schtma 1: 

(‘I 

HBr a 48% (CH3)2N--(CH2)2--OH + ( C ~ H S ) J P  HO-(CH2)2-N(CH3)2HBr 

t 

(Ct.Hs)$H Br- 

in situ 

I + )  1 I + )  
(C6Hs)3P-(CH2)2-N(CH3)zHBr 

Schkma 1 
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98 T. N. de CASTRO DANTAS, J .  P.  LAVAL ET A. LATTES 

Ces auteurs ont appliquk la mithode a des kthanolamines diversement substitukes 
sur I’azote. 

Dksireux de  disposer d’un reactif permettant d’introduire une fonction amine a 
diffkrentes distances d’une insaturation, nous nous sommes proposks de gkniraliser 
leur processus des sels de phosphonium aminis de  formule: 

( + I  
( C ~ H J ) ~ P - ( C H ~ ) ~ - N < X  

R ES U LTATS 

Nous avons prkpart les aminoalcools figurant dans le Tableau I .  La rkaction de ces 
aminoalcools sur la triphinylphosphine en prksence d’acide bromhydrique est loin 
d’ttre simple et gknkralisable. 

En effct nous avons observk des diffkrences importantes dans les rksultats obte- 
nus suivant I’ktat physique de I’acide bromhydrique utilisk; de mCme le facteur 
tempkrature semble Ctre particulitrement important pour le bon dkroulement de  la 
rkaction. 

( a )  
L’acide bromhydrique en solution aqueuse a 4896, ne convient pas car il ne nous a 
jamais permis d’obtenir le sel de  phosphonium recherche. 

L’acide bromhydrique gazeux donne des rksultats positifs, bien que pas toujours 
reproductibles. 

Influence de I’trar physique de I’acide bromhydrique 

(6)  Ri le  de la temphalure 

La rkaction ne peut avoir lieu qu’au-dessus de 155°C car en-dessous on n’observe 
jamais I’apparition du sel de phosphonium. Au dela de 180°C le sel de phosphonium 

se dtcompose en (C&S)~P-CH~.  Dans tous les cas nous avons donc travail16 a une 
tempkrature comprise entre 155” et 180 “C. 

Le Tableau I montre les risultats des diffirentes tentatives de synthkse des sels de 
phosphonium a partir de divers aminoalcools, en reproduisant exactement les con- 
ditions dkcrites par Marxer et Leutert. 

Ces rksultats montrent les limites de cette mkthode. En particulier, il n’est pas 
possible d’klever la tempkrature a 200-210°C comme le prkconisent ces auteurs pour 
obtenir le melange des bromhydrates solides: dans tous les cas on observe la dk- 
composition du sel de phosphonium comme nous I’avons mentionnk ci-dessus. 

En outre, il faut ajouter que le succts de cette technique semble dtpendre des sub- 
stituants de I’azote el de f a  valeur de “n”: (nombre de CH2 compris entre I’azote et le 
phosphore). 

C’est pourquoi dans la plupart de nos essais nous avons k tk  amenks a modifier 
comme suit les conditions experimentales dkcrites dans la littkrature: 

( + I  

(+) 

-synthtse skparke de (C&)#H, Br- 
-synthtse skparke du bromhydrate de I’aminoalcool 
-melange a sec des deux produits ainsi obtenus et chauffage a 160°C maximum 

Cette technique modifike constitue la premitre des mkthodes ( I )  que nous avons 
utilisks pour la synthkse des sels de phosphonium aminks. Nous avons kgalement 
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100 

mis au point d’autres synthtses nous permettant de rtaliser la prtparation des sels 
de phosphonium souhaitts (I1 et 111): 

T. N .  de CASTRO DANTAS, J .  P. LAVAL ET A. LATTES 

\ ( I )  R R’N--(CHz),-OH, HBr 

I+) 
+ (C~HJ)~P-(CH~)~-NR’R X- 
I 

( C s H ~ l y  
(11) R R’N-(CH*)n-X 

X =  Br 

Schkma 2 

La mtthode ( I )  est celle de Marxer et Leutert que nos avons modifite comme in- 
diqut prtcidemment. 

La mtthode (11) caracttriste par la substitution de X (halogkne) par la triphinyl- 
phosphine, est difficilement applicable dans le cas OG n = 2 (2) mais elle donne des 
risultats positifs quand il existe plus de deux carbones entre I’azote et l’halogtne. 

La mtthode (111) est issue de celle dtcrite par Charles (3) qui faisait riagir une 
amine secondaire sur des sels de phosphonium dtrivts du phinol. 

L’application de ces trois techniques de synthkse nous a permis d’obtenir les sels 
de phosphonium du Tableau 11. 

Le choix a Ctt fait dans chaque cas suivant les difficultts rencontrtes pour syn- 
thttiser certains sels de phosphonium. 

Les sels de phosphoniums 6 et 7 ont t t i  synthitists par la mtthode ( I ) ,  avec des 
rendements satisfaisants, alors que son application a la synthtse du sels de phos- 
phonium 8 n’a jamais pu Ptre rialiste: on observe toujours une dtcomposition du 

sel de phosphonium en ( C ~ H S ) ~ P  CHj. Ce produit a tti mis en evidence par RMN 
( + I  

TABLEAU 11 

Preparation de sels de phosphonium du type: (CC.HJ),P(CH~),NRR X- 
( + I  

n 

Methode de Rdt . 
2 3 4 preparation % 

5 
NMe2 

NEtZ 
NMe, iPr 
NMe, Ph 8 

9 

10 
11 

6 

12 
13 

NMe, Bz I 

N(iPr)2 14 

NH, iPr 

15 
16 

17 

I 
11 
I 

111 
I11  

I1 et 111 
111 
1 1 1  
I 

111 

I11 
I l l  
I 1  

60 
82 
66 
75 
85 
60 
89 
16 
40 
50 

70 
77 
40 
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SELS D'AMINOALKYLPHOSPHONIUMS 101 

du proton, ou le doublet a 6 = 3.18 ppm (J = 12 Hz) est caractkristique de ce type 
de compost. 

Les voies (11) et (HI) ont permis d'atteindre ce reactif 8 avec le mtme rendement 
dans les deux cas, mais la mkthode (111) s'avtre beaucoup plus satisfaisante. 

Dans le cas de la formation de ( C ~ H S ) ~ P - C H ~ ,  il  ne semble pas que le sel de 
phosphonium attendu se soit formk. En effet, ce produit: 

( + I  

(+ )  
C H ~ , P ~ N - C H ~ - C H ~ - P ( C ~ H S ) ~  X- 

pourrait donner lieu a une riaction de fragmentation type Grob (4) iventuelle- 
ment initike par X- 

I + )  
Afin de rendre compte de la formation de (C6Hs)#-cH3 il faudrait envisager 

une rupture entre deux carbones sp3 C-C, ce qui se comprend assez mal. 
II s'agit ici, plus vraisemblablement, d'une conskquence de la facile dkshydrata- 

tion de I'aminoalcool CH3,PhN-CHKHzOH en prksence d'acide ce qui conduit 
aux produits suivants: 

CH3,PhNH + C H I , P ~ N - C H ~ - C H ~ - N P ~ , C H ~  + ( C H ~ , P ~ N - C H I C H ~ ) ~  0 

i l  n'y a donc plus d'alcool pour rkagir. 

d'ammonium provenant de l'une ou l'autre des entitis prksentes dans le milieu: 
La rkaction qui s'instaure alors est sans doute une reaction d'kchange entre un  sel 

CH3,Pd;R'R (R' = H) 

et la phosphine formke, par kquilibre acido-basique (au sens de Pearson) 

( + I  ( + I  
(C6Hj)jP + CH3,PhNR.R-+ ( C ~ H J ) ~ P - C H ~  + PhNR'R 

Les aminoalcools N-aromatiques conduisant tous a de telles rkactions de dkshyd- 
ratation (lo), on doit s'attendre a ce que la mkthode de Marxer et Leutert ne con- 
vienne pas avec ce type de produits. 

DISCUSSION 

L'examen du Tableau I1 fait apparaitre que quelle que soit la mithode utiliske, les 
meilleurs rendements obtenus se rencontrent dans les cas oh n = 3. Ceci se trouve 
vkrifik quels que soient les substituants sur I'azote. De plus, le produit 8, prkpare 
selon deux mtthods diffkrentes (I1 et 111) est obtenu dans les deux cas avec le mZme 
rendement. 

II apparait' donc comme evident que la preparation de ces sels de phosphonium 
aminks est indkpendante de la mkthode employke, des substituants sur I'azote, mais 
dkpend plut6t de la longueur de la chaine: le meilleur rksultat ktant toujours obtenu 
pour n = 3.  
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102 T. N. de CASTRO DANTAS. J. P. LAVAL ET A. LATTES 

Ce rtsultat nous a ament a envisager I'existence d'une interaction favorable entre 
le phosphore et l'azote qui correspondrait a la structure ci-dessous: 

Ce type d'interaction entre un phosphore quaternaire et un atome d'azote a ttt 
t tudii  par Verkade et coll. ( 5 )  sur un  composi du type: 

Quel que soit I'environnement du phosphore dans le cas OG il est pentacoordint, 
cyclique ou exocyclique, nous avons relevt dans la littkrature des diplacements 
chimiques negatifs (6 a 9). 

Les diplacements chimiques de tous les sels de phosphonium aminis que nous 
avons synthttisis sont positifs a temperature ambiante (6 "P compris entre + 23.2 
ppm et 29.2 ppm). Par ailleurs les spectres des sels de phosphonium'9 et 6 a basse 
temperature (de -9" a -56°C dans le CDCI3 et le DMF) ne permettent pas d'ob- 
server des variations significatives du dtplacement chimique du phosphore. 

Ceci nous amkne a penser que le type d'interaction que nous avions envisagt 
n'existe pas, du moins jusqu'au point de permettre la formation d'un vtritable 
cycle. 

PARTIE EXPERIMENTALE 

Priparation des aminoalcools: 
-Mithode Ginkale:  Ref. (10) 
0.34 mole de chlorhydrine et 0.70 mole d'amine secondaire dissous dans 50 ml d'acitonitrile sont por- 

ties a reflux pendant une nuit. 
Dans le cas de I'utilisation de la dimithylamine on opkre dans une ampoule scellie porti a 60°C pen- 

dant une nuit. 
Apres lavage par une solution de KOH 5N (3 X 30 ml) le produit est extrait a I'Pther puis seche sur 

KOH. On ivapore I'ether et aprks distillation on obtient I'aminoalcool correspondant caracterise par 1.R 
et RMN du proton. 

-N.N-dimithylamino-4 butanol-2: Eb760 = 177-179°C (rdt. 70%) IR: J (cm-') 3300 (0-H); RMN 
('H, 60 MHz, CCL, TMS): 6 1.51 [6 protons, massif, ( C H Z ) ~  N:], 2.21 [6 protons, singulet -N(CH3)z] 
3.48 (2 protons triplet, CHI-OH), 5.10 (1 proton singulet ichangeable avec DzO, 0-H). 

-N-rnithyl N-benzylithanolamine 3: huile, EbI7: 127-135T (rdt. - 100%). IR: J (cm-') 3320 (0- 
H). 3040 (=C-H) 1620, 1505 et 1460 (C=C, Ar), RMN ('H, 60 MHz, CCL TMS): 6 2.21 (3 protons, 
singulet, -N-CHa), 2.58 (2 protons, triplet CHZ-N), 3.38 ( 1  proton, singulet, ichangeable avec D20. 
0-H), 3.52 (2 protons, singulet N-CH2-Ar), 3.62 (2 protons, triplet, -CHz-OH), 7.29 (5 protons, 
singulet Ar-H). 

-N-mithyl N-phinyl ithanolamine, 4: huile, Eb760: 177-189T (rdt. 70%) IR: J (cm-I): 3340 (0-H), 
3040 (-C-H) 1600 et 1500 (C=C. Ar). RMN ( ' H  60 MHz, c c l 4 ,  TMS) 6: 2.90 (3 protons. singulet, 
N-CHj), 2.82 ( 1  proton singulet, ichangeable avec DzO, 0-H), 3.39 (2 protons, triplet, CHZ-N) 3.72 
(2 protons, triplet, -CHz-OH), 6.59-5.91 (3 protons, massif, Ar-H-3 H-4 et H-5). 7.09-7.46 (2 prot- 
ons, massif, Ar-H-2 et H-6). 
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SELS D'AMINOALKYLPHOSPHONIUMS 103 

Preparation des amines bromees 

On place dans un ballon a deux voies 22 ml (0.2 mole) d'une solution d'acide bromhydrique a 48% et o n  
refroidit a 0°C. puis on ajoute. goutte a goutte sous agitation. 0.06 mole d'aminoalcool. 

L'addition terminee, on adapte sur le ballon une colonne vigreux et on distille jusqu'a ce que 6 ml de 
solution d'acide bromhydrique soient ainsi recupkres. On baisse le chauffage de facon a laisser le me- 
lange au reflux pendant une heure. 

On recommence alors la distillation afin d'obtenir 3 ml de solution d'acide bromhydrique puis o n  
laisse de nouveau 2 heures au reflux. 

On rPpite ce processus jusqu'a que 19 ml de solution d'acide bromhydrique soienr recueillis. 
U n  residu de couleur foncee est finalement obtenu. On refroidit jusqu'a 7OoC et on ajoute 10 ml d'act- 

tone, ce melange est agite puis refroidi, le solide alors obtenu est lave a I'acetone et skche sous vide. On 
obtient les amines bromkes avec des rendements quantitatifs. 

Preparation des sels de phosphonium 

Methode I 

Les bromhydrates de la triphtnylphosphine et de I'aminoalcool sont prepares stpariment en faisant bar- 
borer de I'acide bromhydrique gazeux, sous agitation lente. dans 52.4 g (0.2 mole) de triphenylphosphine 
dissous dans 150 ml de benzine et dans une solution benzenique de 0.2 mole de I'aminoalcool adequat. 

On kvapore le benzene et le melange des deux bromhydrates est port6 a 150°C pendant 5 heures. 
Apris refroidissement a temperature ambiante la masse solide ainsi otenue est dissoute dans 100 ml 

d'eau froide et filtrie. 
La phase aqueuse obtenue est portee a pH basique par addition d'une solution de carbonate de potas- 

sium puis extraite avec du dichloromethane. La phase organique skchke sur carbonate de potassium est 
evaporee sous vide. 

La masse solide ainsi obtenue est dissoute dans un melange 4/1 d'acktate d'kthyle/chloroforme. jus- 
qu'a cristallisation du sel de phosphonium. 

Mkrhode I I  

On place dans un ballon 0.2 mole d'amine halogenee correspondante et 52.4 g (0.2 mole) de triphinyl- 
phosphine puis on chauffe a 90°C (pour X = Br) et a 140" (pour X = CI) pendant 8 heures. On laisse re- 
froidir; le solide obtenu est alors dissous dans l'eau et filtre. 

La phase aqueuse est mk1angi.e a une solution de carbonate de potassium 4N puis extraite avec du 
dichloromtthane. L'kvaporation du solvant permet d'isoler le sel de phosphonium. 

Methode II I  

La methode 111 de preparation de sels de phosphonium peut se resumer en deux itapes essentielles: (a)- 
Preparation du sel de phosphonium bromk; (b)-Preparation du sel de phosphonium amint a partir du 
dirivt bromk 

(a) On fait reagit 18.8 g (0.1 mole) de dibromo-1.2 ethane avec 26.6 g (0.1 mole) de triphenylphosphine 
a 9OoC, sous agitation, pendant 8 heures. Apres lavage a I'ethanol on obtient le sel de phosphonium 18 
avec u n  rendement de 60%. 

(b) La reaction d'un sel de phosphonium brome avec des amines secondaires correspondantes au re- 
f lux de l'acktonitrile pendant 24 heures, suivi d'un lavage par une solution de carbonate de potassium 
5N, donne le sel de phosphonium amink. 

-Bromure de N.N-dimethylamino-2 t.thyltriphknylphosphonium 5: (Methode I ) .  Rdt. 60%. 
F = 204206°C; Lit. (3) = 204-205°C "P RMN (CDCII /H3POa) 6 26.3. 

-Bromure de N,N-dimethylamino-4 butyltriph~nylphosphonium. 6: (Methode I), Rdt. 66%; 
F = 212-214°C; RMN ( 'H,  60 MHz, CDCI3. TMS) 6 7.71 [ I5  protons, massif, P(C6Hr)3], 3.35-4.20 (2  
protons, massif CH2 (I P) 2.00-2.51 (2 protons, massif, CHI a N). 2.20 [6 protons, singulet. N(CH,)?], 
1.50-2.00 (4 protons CH2 f l  et y P). "P RMN (CDCIJH~POI)  6 24.3. 

-Bromure de N-methyl, N-benzylamino-2 kthyltriphPnylphosphonium 7: (Methode I ) ,  Rdt. 40%; re- 
cristallise dans I'acetone: F = 168-170°C RMN ( 'H ,  60 MHz, CDCI,. TMS) 6 7.80 [ I5  protons, massif. 
P(C,H,)I], 3.41-4.15 (2 protons, massif, CHI (I P), 7.32 (5 protons, singulet, Ar-H), 3.62 (2 protons, 
singulet, CH2-Ar), 2.81 (2 protons, massif, CH2 a N.) 2.24 (3 protons, singulet, N(CH3). "P RMN 
(CDCI,. H,PO,) 6 25.4. 
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104 T. N. de CASTRO DANTAS, J. P. LAVAL ET A. LATTES 

-Bromure de N-mtthyl, N-phtnylamino-2 ithyltriphtnylphosphonium 8 (Mtthodes I1 et 111), Rdt. 
6095, piteux. RMN ('H, 60 MHz, CDCI,, TMS) 6 7.78 [15 protons, massif, P (CsH,),] 6.80-7.50 ( 5  pro- 
tons, massif, Ar-H), 3.80-4.40 (4 protons, massif, CHI a N et CHI a p), 2.80 [3 protons, singulet 

-Chlorure de N,N-dimtthylamino-3 propyltriphinylphosphonium, 9: (Mtthode 11); rdt. 82%; 
F = 206-208°C, RMN (IH; 60 MHz, CDCI,, TMS) 6 7.80 [15 protons, massif P(C~HS)~],  3.49-4.30 (2 
protons, massif, CHI a P) 2.51 (2 protons, triplet, CHI a/N), 2.10 [6 protons, singulet, N(CH,)2], 
1.66-2.08 (2  protons, massif, CHI B/P). 'IP RMN (CDC13 /H3P04) 6 24.7 recristallisi dans I'acktate d'ith- 
yle/chloroforme(4/ I). 

-Bromure de N,N-ditthylamino-3 propyltriphtnylphosphonium, 10: (Mtthode 111). Rdt. 75%; 
F = 208-210°C. Recrist. dans I'acttone. RMN ('H, 60 MHz, CDCI,, TMS) 6 7.67 [I5 protons, massif. 
P(CsH5)3], 3.20-4.18 (2 protons, massif, CHI a P), 2.54 (6 protons, massif, CHI a N et 2 QI-CH~), 
0.98 (6 protons triplets, 2 CHI--,), 1.80 (2 protons, massif, CHI B P). "P RMN CDCIJH3PO4 6 25.3. 

-Bromure de N-mtthyl, N-isopropylamino-3 propyltriphtnylphosphonium, 11: (Mtthode 111). Rdt. 
85%. F = 214-218°C; RMN (IH, 60 MHz, CDCI,, TMS) 6 7.79 [15 protons, massif, P(CsH5)3], 3.44-4.08 
(2 protons, massif, CHI a P), 2.50-2.90 (3 protons, CH2 a N, CH, iPr), 2.06 (3 protons, singulet N(CH3). 
1.51-2.15 (2 protons, massif CHI p P); 0.98 (6 protons, doublet, 2CH3, iPr) "P RMN (CDCIJHIPO,) 6 
23.7. Recrist. dans I'acttate d'tthyle/chloroforme (4/1). 

-Bromure de N-mtthyl, N-phtnylamino-3 propyltriphtnylphosphonium, 12: (Mithode 111). Rdt. 
89%. F = 204-206T; Recrist. dans I'acttone. RMN ('H, 60 MHz, CDCI3, TMS) 6 7.80 [I5 protons, 
massif, P(C6H5)3], 6.50-7.50 ( 5  protons, massif Ar-H), 3.60-4.42 (2 protons, massif, CH2 a l p )  
3.20-3.60 (2 protons, massif, CHI a/N), 2.85 [3 protons, singulet, N(CHj)], 1.28 (2 protons, quintuplet, 

-Bromure de N-methyl, N-phtnylamino-4 butyltriphtnylphosphonium 13: (Mtthode 111). Rdt. 76%. 
piteux, RMN ('H, 60 MHz, CDCI,, TMS) 6 7.75 [15 protons, massif, P(C6H&], 6.34-7.26 ( 5  protons, 
massif, Ar-H), 3.15-4.00 (4 protons, massif, CHI a / N  et CH2 a/P), 2.74 [3 protons, singulet N(CH3)], 
1.32-2.20 (4 protons, massif, CH2 /3 et -y/P); "P RMN (CDCI,/H,POd) 6 23.9. 

-Bromure de N,N-diisopropylamino-2 ithyltriphtnylphosphonium 14: (Mtthode 111), Rdt. 50%. pi- 
teux, RMN (IH, 60 MHz, CDCI?, TMS) 6 7.80 [15 protons, massif, P(CE.HS)~]. 3.30-4.20 (2 protons, 
massif, CH2 a P) 2.60-3.30 (4 protons, massif, CH2 a/N et 2 G, iPr), 0.90 (12 protons, doublet, 4 CHI, 
iPr). 

-Bromure de N,N-diisopropylamino-3 propyltriphinylphosphonium, 15: (Mtthode Ill), Rdt. 70%. 
F = 218-220°C. RMN ('H, 60 MHz, CDCII, TMS) 6 7.79 [I5 protons, massif, P(CsH5)3], 3.24-3.99 (2 
protons, massif, CHI a /P), 2.51-3.01 (4 protons, massif, CHI a N, 2 CH, iPr), 1.87 (2 protons, quintu- 
!let, CHz PIP), 0.96 (12 protons, doublet, 4 g,, iPr). Recrist. dans I'acktate d'tthyle/chloroforrne (4/1). 

-Bromure de N-isopropylamino-3 propyltriphtnylphosphonium, 16: (Mtthode IN), Rdt. 77%. 
F = 210°C. RMN ('H, 60 MHz, CDCII, TMS) 6 7.78 [15 protons, massif, P(C~HI),], 5.38 (1 proton, sin- 
gulet, N-H) 3.50-4.28 (2 protons, massif, CHI a P), 1.60-2.20 (2 protons, massif, CHI /3 P), 1.00 (6 
protons, doublet, 2 CH3-iPr); 2.50-3.28 (3 protons, massif, CHI a P). "P RMN CDCI~/HIPO, 6 24.8. 
Recrist. dans I'acttone. 

-Bromure de N-isopropylamino-4 butyltriphtnylphosphonium, 17 (Mtthode 11); Rdt. 40%; piteux: 
RMN ('H, 60 MHz, CDCI,, TMS) 6 7.71 [15 protons, massif, P(C6HI)j], 3.50-4.08 (2 protons, massif, 
CHI a P) 2.88 (4 protons, massif, CHI B et y P), 2.71 (2 protons, triplet, CHI a N) 2.45 (1 proton, sin- 
gulet, N-H), 1.80-2.20 (1  proton, heptuplet, CH, iPr) 1.04 (6 protons, doublet, 2 CH,, iPr). 'IP RMN 

Les analyses centtsimales des produits nouveaux sont toutes en accord avec leur structure. Mise en i.v- 

idence du sel: (C~HJ)IP-CH~B~-, F = 228"-230", Lit. (11) = 229°C. RMN IH, CDCI,/TMS, 6 3.18 (3 

protons, doublet fP-CH3). 7.64-8.00 (15 protons, massif, Ar-H). 

N(CH,)]. "P RMN (CDCI,/HIPO~) 6 25.6. 

CHI /3 /P); P RMN (CDCln/H3POa) 6 24.9. 

P RMN (CDClJH3PO4) 6 29.2. 

(CDCIJH~POI), 6 24.1. 

( + I  

('I 
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