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RCrd- Lc traitcment, par unc solution de potasse alcoolique en prtsence d’eau, de I’oxaziranne stCro- 
idique II monodeuttrit sp&zifiquement en position 18a a pcrmis de montrer que la premikre ttape de la 

r&action consiste en une Climination concert& rrans, du type E2. II est connu que la oxazirannes, ayant un 

hydrog+ne sur le carbonc en a de I’azote, subissent dans ces conditions une Climination suivie d’une 

hydrolyse: formation d’ammoniac et de d&iv& carbonylCs; Emmons’ avait postulC la participation d’un 

micanisme d’Climination concert& Cette ttude constituc unc vtrification de cette hypothk. 

Abatnet--Treatment of the steroidal oxazirane 11. specifically monodeuteriated in the l8a position. with 

an aqueous ethanolic solution of potassium hydroxide. gives a reaction whose first step is a trans. E, type 

concerted elimination. Oxaziranes bearing an hydrogen on the carbon a to the nitrogen are known to 

undergo successively elimination and hydrolysis (formation of ammonia and carbonyl derivatives). The 

present work is a verification of the Emmons’ hypothesis of the occurencr of a concerted elimination 

mecha,Gsm. 

EMMONS a montrb en l9572 que les oxazirannes ayant un hydrogine sur le carbone 
en r de I’azote. trait& par une base en prtsence d’eau. subissent une elimination suivie 
d’hydrolyse conduisant ri la lib&ration d’ammoniac avec formation de deux dtrivks 
carbonylts pouvant kvoluer ensuite vers des d&iv& d’aldolisation et de crotonisation 
(Schema I). 

R,/>N,“h’ ‘= 1 -F ,r/f&&’ 2 -+ 1 
0* 

[ ’ 
R,C- N==CR’ H 

I--@- R,C==O + NH, + R;C=O 

SCHEMA I 

Bien que reprisentant la formation d’un carbanion en r de I’azote (mtcanisme 
E,cB). Emmons propose comme plus vraisemblable I’hypothkse d’une elimination 
concede faisant intervenir une base et un acide (mkanisme E2) (SchCma 2). 

Avec une telle hypothtse et dans des conditions basiques hydrolysantes peu 
favorables i une elimination cis mettant en jeu une paire d’ions.3 une ilimination 
trms antiparallile est la plus probable.4 

l Cvll: A. Pancrazi. 0. Khuong-Huu et R. Goutarcl. Bull. Sot. Chim. Fr.. sons presse. 

t Adresae actuelle: DCmment de Bicchimic Macromol&culaire du C.N.R.S., B.P. 1018.34 Montpclkr. 

France 
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II nous a paru intkessant de verifier cette hypothk SW un oxaziranne cyclique ti 
conformation fixe presentant en a de I’azote un atome d’hydrogkne et un atome de 

deutkrium dans une configuration connue. 

3: R, = H; R, = H; R, = H 8: R, = RI = H 
4: R, = D; Rz = H; R, = H 9: R, = D: R2 = H 

5:R, = H;R, = D;R, = H 
6: R, = D; RI = H; R, = D 
7: R, = H; R, = D: R, = D 

10: R, = R2 = H 
ll:R, =D;R,=H 

12:R = H 
13:R = D 
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L’oxaziranne 10” presente la conformation fixe recherchee. 11 conduit par action 
de la potasse darts I’ethanol a 95” au derive de crotonisation II6 

Le spectre de RMN de ce derive met en evidence I’hydrogene qui n’a pas participe a 
l’elimination : proton Cthylenique en I8 formant avec le proton en 2 I un systeme AX 
facile a etudier (Fig I). 

I 
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FIG I. Spectra de RMN de I2 et 13 en solution dam CDCI,. 

La configuration 20%(N) de I’oxaziranne 10 rtsulte sans ambiguite de la sterto- 
specificitt de sa formation par action d’une mole de peracide sur I’imine cor- 
respondante.“. ’ En I’absencede toute fonction polaire seuls interviennent desfacteurs 
steriques et I’examen d’un modele moltculaire montre sans ambiguite le moindre 
encombrement de la face r du cycle pyrrolidinique par rapport a celui de la face 8. 
Les resultats obtenus par Bapat et Black pour la formation d’oxazirannes derives de 
pyrrolines simples etablissent la meme stertospecificin? et correspondent aux 
resultats gineraux decrits par Henbest pour I’epoxydation des doubles liaisons par 
les peracides.’ Cette derniere analogie est justitiee par une communication recente de 
Madan et Clapp etablissant que. de la meme facon que pour I’epoxydation. le 
transfert de I’oxygene sur une imine correspond a une attaque nucleophiledu peracide 
par les electrons a de I’imine.” 

L’introductioo du deut&ium en 18 a &I? envisag6c g partir de la nitrone 18(N) 1 
et de I’a-hydroxynitrone-20(N) 2 qui peuvent &re facilcment obtenues g partir de la 
conessine et conduisent par reduction au borohydrure de sodium B I’hydroxylamine 3. 
La rtduction est stktospbcifique en 20, l’bydrogtne &ant introduit en 20as 

La reduction au borodeuttriure de sodium dans I’ithanol a 95” de la nitrone 1 
conduit g I’hydroxylamine monodeuttriie 4. L’analyse cornparke des spectres de 
RMN de I’hydroxylamine non deuteriee 3 et du derive deutirit 4 (Fig 2) Otablit que 
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la deuttriation est hautement stereospkifique. L’examen des protons en 18 montre 
en effet un singulet a 3.22 ppm et un signal de faible inter&C a 2.48 ppm. Ces signaux 
situ& respectivement au centre de chacun des signaux du systeme AB de I-hydroxyl- 
amine non deuterike correspondent aux structures 18a 4 et 188 deutiriees 5. 

i i i Ii 
I i i Ii 
i i i Ii 

I 
b ppm 4.0 

I 1 I 
W w 

FIG 2. Spcctrcs de RMN de 3.4 et 6 en solution dais CDCI,. 

La stereospkificite de I’introduction du deuttrium evaIke a partir de la hauteurde 
ces signaux est de I’ordre de 90”:,. Sur le spectre apparait tgalement en faible intensiti 
le systeme AB de I’hydroxylamine non deuteriee 3 et le signal correspondant au 
proton 201. L’incorporation du deutirium en I8 n’est done pas quantitative. Elle est 
evaluee a partir du spectre de masse a 860/l, (Appendice A). 

Une hydroxylamine deutbike stireospkifiquement en 18a et 201x 6 est obtenue 
par action du borodeuttriure de sodium sur l’a-hydroxynitrone 2 La stereo- 
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spkcificite de I’introduction du deutirium en position 18. tvaluee sur le spectre de 
RMN (Fig 2) est de 92 “/, (Appendice A) et I’incorporation en deuterium en position 18 
calculte ii partir du spectre de masse de 87% (Appendice A). Ces rkultats sont en 
accord avec ceux obtenus pour I’hydroxylamine monodeutiriee 4. La nitrone 1 est 
en fait I’intermtdiaire au tours de I’obtention de I’hydroxylamine 3 a partir de 
I’a-hydroxynitrone 2.5 

L’hydroxylamine dideuteriee d’acces plus facile (la nitrone 1 &ant obtenue par 
reduction partielle de 2) a ete utilisee pour la suite de ce travail. 

La sttreospkcificite de I’introduction du deuterium en I8 &ant ttablie. il reste a 
determiner sa position J ou p. 

La haute stertospkificite observee laisse supposer une dissymetrie notable entre 
les faces TX et (3 pour la reduction par le borohydrure. L’examen de modeles moleculaires 
permet de preciser cette dissymetrie. 

Par analogie avec la reduction du carbonyle. on peut admettre que la reduction 
d’une nitrone par le borohydrure de sodium s’effectue dans la direction du carbone I8 
et perpendiculairement au plan de la nitrone (Fig 3). 

FIG 3 

Les groupements encombrants dans cette reduction sont alors le CHI I5 et le 
H 128. La stereospkcificiti observee au cows de la reduction doit done se traduire par 
I’entree du deuttrium par la face a. Cette interpretation est analogue h celle qui est 
invoquee pour la stireospkcificite observte au cows de la reduction par un hydrure 
mixte dune cyclohexanone possedant un groupement encombrant (mithyle) en 
position 3 axiale. L’hydrogene est alors introduit preferentiellement par la face 
opposee au groupement encombrant. ’ r Des cycles potentiels de cyclohexane sous 
forme chaise peuvent etre effectivement mis en evidence pour la nitrone 18(N) 1 
I’hydrogene 128 et le methyltne 15 occupant sur ces cycles des positions du type 3 
axial (Fig 4). 
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On peut done conclun que la reduction de la nitrone 1 par le borodeuttriure de 
sodium doit conduire g un melange de Ndemethyl N-hydroxy conanine-18aa> 4 

et 18m 5 la forme 18a~ &ant largement prCpondCrante. 

FIG 4 

L’oxaziranne II peut Ptre obtenu a partir de I’hydroxylamine 6. Celle-ci est 

hydroginolysee par action de I’etain en presence d’acide chlorhydrique” pour 

conduire a I’amine secondaire correspondante qui. par la reaction de Ruschig (action 

de l’hypochlorite de sodium suivie de I’action du methanolate de sodium) conduit a 

(‘imine 9. L’oxaziranne 11 est ensuite obtenu par action d’une mole d’acide p- 

nitroperbenzoi’que. Le carbone I8 n’est pas concerne par cette suite de reactions et 

parconsequent. ni la teneuren deuterium. ni la stereochimie en 18 nedoit etre modifiee. 

L’incorporation en deuterium calculee sur le spectre de masse de 11 n’a pas varie de 
facon significative: 86’%, (Appendice A). La stereosptcificite ne peut etre verifiee sur 

le spectre de RMN de Il. qui. a tote du quartet AB de faible intensite ((5 = 3.19 et 

2.64 ppm. J = I5 Hz) correspondant au produit non deuterie presente un seul signal 

large a K = 2.62 ppm. A\, I:2 = 6 Hz* correspondant au proton en I8 du produit 

deutirie. 

En raison de la conservation de I’incorporation en deuterium on peut considerer 
que la stereospkificite est la meme que celle calculee pour I’hydroxylamine 6: 92 %,. 

Par action de la potasse dans I’alcool a 95”. I’oxaziranne I I conduit au derive de 

crotonisation 13. 
Le spectre de RMN (Fig I) montre un singulet a 6.15 ppm correspondant au proton 

en 21 non coupleet indiquant par consequent la presence d’un deuterium en 18. et. en 

faible intensite. les deux doublets i 7.71 et 6.15 ppm dfis au systeme AB forme par les 
protons en I8 du derive non deuterii. Le pourcentage d’hydrogene restant en 18 peut 
@tre mesure sur la courbed’integration par le rapport a/b = 0.22 (Fig I). a representant 
la quantite de produit non deuterie et b la somme des quantites de produit deuterie 
et non deuterie. II y a done 78 x, de deuterium en position 18. Ce resultat est confirme 
par le spectre de masse (77 x, mesure sur le pit moleculaire). 

Si I‘on tient compte de I’incorporation en deuterium pour I’oxaziranne. 86 y, et de 
la stertosptkificitt en position 18. 9@ 92’x. ce dernier prtsente done 78-79 ‘%I de 
deuterium sur la face a et 7- 8 “/I; sur la face 8. On peut done deduire des 77 X, de 

l Le couplage H-C D n’apparait pas rksolu. JHD = 2.3 Hzkalc). 
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deuttrium retenus sur le produit de crotonisation que pratiquement tout le deuterium 

situe sur la face z a ete conserve, celui de la face B ayant ete elimine. 
L’elimination correspondant A la premiere &ape de I’action d’une base sur I’oxa- 

ziranne 11 est done stereoselective. l’hydrogene ou le deuttrium elimine &ant celui 

qui est en trans par rapport a la liaison N-O de I’oxaziranne. 

Ce resultat permet de choisir raisonnablement entre les deux mecanismes proposes 
par Emmons pour cette elimination. Une elimination type E,cB avec prttquilibre. 

I’ttape lente &ant I’elimination a partir du carbanion. parait exclue. Ce dernier peut. 

dans cette eventualitt. s’epimeriser en I8 par version et conduire a une Cpimtrisation 
de la matiere premiere. La sttreoselectivite observee est alors difficilement inter- 

pretable. Le choix reste done entre une elimination type E2 ou E,cB sans preequilibre. 

Cette dernitre possibiliti ne peut etre rigoureusement exclue. Dans cette eventualite. 

la stertoselectivitede la formation du carbanion ne pourrait provenir d’une difference 
d’accessibilite entre les hydrogenes 183 et 18s. Ceux-ci occupent une position 

sensiblement symetrique par rapport au cycle C et la dissymetrie introduite par le 

cycle E serait defavorable a I’acces de I’hydrogene ISB. lequel est precisement Climini. 

II faut cependant remarquer que I’effet isotopique favoriserait. pour le derivedeuterii. 

la formation du carbanion en 188 et qu’a cet effet pourrait s’ajouter une influence du 
dipole de la liaison N -0 non favorable ri la formation d’un carbanion en 18~. Malgre 

ces restrictions, un mecanisme E,cB parait hautement improbable. Un tel mecanisme 

n’est generalement mis en evidence que pour les substrats prisentant un hydrogtne 

mobile pouvant conduire a un carbanion stabilist. I3 II faut noter de plus que la base 

de force moyenne et le milieu protique utilisi avec I’oxaziranne paraissent egalement 

peu favorablesa la formation intermediaired’un carbanion. II faut done retenircomme 

le plus probable un mecanisme E2 faisant intervenir la rupture de la liaison N-O 

dans l’etat de transition. Un tel mtcanisme est facilite par une disposition antiparallele 

des groupements elimines. Celle-ci n’est generalement pas observee pour les liaisons 

l-2 trans sur un cycle a cinq atomes. L’examen d’un modtle moleculaire montre 

cependant que la presence de I’oxaziranne deforme le cycle pyrrolidinique et que la 

liaison C-H ,a6 et la liaison N-O sont tres sensiblement antiparalleles. Cette 

particularite accroit done la probabilite d’une elimination concertee. 

Appendice A 

Nous indiquons ici le principe de la mesure des rapports R, (sttreospkcificite: 

pourcentage de deuttkium introduit sur la face xet RI (pourcentage d’incorporation 

de deuterium en position 18). 
R, peut etre obtenu par la mesure des hauteurs (I,) des pits n = 1.2,..6 sur les 

spectres de RMN (Fig 5); cette mesure n‘est possible que dans le cas ou le systtme du 
CH*( 18) est suffisamment etale. 
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En fait cette methode conduit a des valeurs de R, trop faibles. Dans tous les cas 
I’existence d’un couplage H.D gtminal diminue la hauteur des pies 5 et 6 refativement 
a celle des pits 1.2.3.4. Cette cause d’erreur ne doit pas petturber les valeurs de RI. On 
peut Cvaluer R, avec plus de prkision grace ii la spectromktrie de masse. 

Les mesures par spectromttrie de masse ont Cte realisees sur les hauteurs decertains 
pies caracteristiques (m/e) et su~samment isolb (absence si possible du pit m/e- I *). 

Les resultats obtenus a I’aide des deux mtithodes sont &.umts dans le Tableau I. 

La prlcision dcs mesums est d’environ C 3 ‘,A. 
’ Estimation par RMN 
h Estimation par masse. pit M-l 5 (absence de pit M-l 5-l) 
’ Estimation par masse. pit M (pr&scnce du pit M-l) 
’ Estimation par masse. pit M (absence de pit M-l) 
* Non mesurable par RMN (gsttme AB tr& voisin d’un Azf 
f Non mcsurablc 
L L~~urcenta~dedeut~rium 86”;est nettement infirieur 

a cclui du rCactif BD,Na utilist (Do! 97). Cc rtsultat est 
ccpcndaot rcmarquablc si I’on consid&rc que la rtaction 
a ttt effcctu& dans un volume important d’un solvant 
non deuttrii (EtOH 957 pendant un tcmps rkactionael 
assez long (voir partic expCrimentale) 

Remerriemenrs-Nous remercions le Professcur M.-M. Janot ct le Dr. R. Goutarel pour tout l’int&& 
qu’ils ant port& a cc travail ainsi que le Dr. H. Felkin qui a acccptt avcc beaucoup d’amabilit~ de discuter 
nos rtsultats. 

PARTlE EXPERIMENTALE 

Lcs points de fusion sont pris en tubes capillaircs et corrigCs. Lcs spectres IR sont effcctuts dam lc nujol & 
I’aide d’un s~ctrographc Infracord a r&au, les frtqutnces &ant exprimtes en cm-‘. Les spactres de RMN 
sont effectutcs en solution dans CDCI, (sauf indication contraire) aver un spectrombre Varian A-60: lcs 
d&placements chimiqua sont mestir& en 6 (ppm) par rapport au TMS (d = 0) et lea constantcs de coupiagc 
J en Hz (s = singulet ; d = doublet: q = quadruplet; m = multiplet). Lcs spcctres de masse ont CtC dtter- 
min&s sur un spcctromttre de masse MS9. Les chromatographies sur couche mince (CCM) sont faites SW 
dcs plaques de Siligcel G neutre (Merck) et rCvelCes soit pat pulvirisation de rPacrif de Draj?gendorf et 
d’acidc sulfurique a 6W,: soit par pulvtrisation d’acide sulfutique a W/;, suivie de calcination: IYluant est 
du chlorure de mCthyk!ne avec dcs proportions variables de mithanol(O8 5 “:,I. La determination du temps 
riactionncl optimum a W rendue possible p&e d i’analyw par CCM du melange r~actionncl. 

* Cf. note en bas de page 588 de la r&f” 
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N-hydroxy N-Mhyl(5a) conane-18ad,. I A 100 ml d’unc sol EtOH 195% cootenant 1.147 g (0365 
mole) de I, on ajoute 0615 g (0914 mole) de BD,Na (Merck D% 97). On tintient une agitation mag- 

nttique B temp ambiante pendant 18.b On ajoute 1000 ml d’eau et filtre k pr&ipi3 obtcnu; cclui-ci at 
reprispnr McOHctcristallisC:0721 g(Rdt 63%)F = 198”*, mtmR,mCCMqucl RMN:(@031 g104ml. 

4ml)(voirFig2):@75s(CH,l9); l.15d.J = 6.5(CH,21);3.22stlargi.Avf2.5Hz(H 18f3dCrivt4):246s 

de faible intensttC (H 183 dCrive 5): 3@0 9. Jzoc-, = 6.5 et JzO., , = 5.0 (H 20). 

h’-hydroxr N-dPmirlr!/ (53) conone- 2t.I~ d,. 6. A lOO.ml d’une sol dans EtOH a 95”:, de I.530 g 

(OGO46 mole) d’z-hydroxynitrone 2 on ajoutc successivement 0.533 g (0.012 mole) au temps I = 0,0.300 8 

au temps I = 24 h. 0.200 g au temps r = 48 h. de BD,Na. Un temps Gactionnel de 65 h conduit g la trans- 

formation totale de 2en hydroxylaminc. Aprts addition de 1000 ml d’eau et filtration du pr&ipitC form& on 

obtient I.450 g (Rdt IOO”;,) d’une poudre blanche de mtme R, que 3: par cristallisation dans MeOH on 

obtient 1.152 g due dtrivt 6. F = 189”: RMN: (0935 g @4 ml): 0.75 s (CH,19); 1.16 s tlargi. AYE = 1.5 H& 

(CH,21); 3.23 s tlargi. Ad = 2.5 Hz (dtrivt 6); 248 s de faible intensitC (d&id 7); disparition “totale” du 

signal de H 20 i 3.0: persistance d’un systCme AB de faible intenslti (d&vi 3). 

PJ-dPmPfhy/ (52) c-onPne-ZO(N). 182d,. 9. (a) H.vdrq+nolw de I’lwdro~tInminr 6. A une sol de 0.3OOg 

(0.95 X lo-’ mole) de 6 dans EtOH/HCI 5N (50 ml HCI concent* dans 70 ml EtOH 95 “A). on ajoute 3.0 g 

d’Ctain en poudre et porte a reflux pendant 4 h. La sol at alcalini& jusqu’g pH I2 par une sol de lessive 

de soude. L’extraction d I’Cther fournit 0.270~ d’un produit basique sous forme de laque. identif% par 

comparaison sur CCM g la N-dCmithyl conanine.’ 

(b) RPncrion de Ruschip .wr In N-dimPrh,v/ connninr-182. 2Ozd,. A I4 ml d’une sol CH,CI, contenant 

@270 g (@9 x lo-’ mole) de I’ami~ mndaire on ajoute 14 ml d’une sd de NaOCI (10% Cl) La sol est 

agit& g temp ambiante pendant I.h. La phase organique est d&ant&. lavie avec 3 x 20 ml d’eau. sCchte 

sur Na,SO. et filtrk: I’tvaporation du solvant se fait B froid et sous vide. Le rtsidu est repris par une 

solution de NaOMe (0.6 g de Na dans 40 ml de MeOH anhydre) et on Ctablit le reflux pendant I h. La sol 

est laors concentrCe g un tiers du volume: on ajoute 500 ml d’cau et extrait par I’Cther: on obtient ainsi 

0.261 g d’un produit cristallisC blanc: I’analyse par CCM montre la prCsence d’une tache prbponderante 

de meme R, qu’un Cchantillon de pyrrolidine non deutiriCe 8.’ Une purification par chromatoeraphie sur 

colonne d’alumine neutre foumit 0.209 g d’un produit homo86ne par CCM (Plution: hexane-benzene). 

f = 9l-9P. en accord avec Ies donnCes de la IittCrature.‘” IR: (nujol): 2180cm- (C-D). 1650cm- 

(C=N). Masse: M’ = 300. CI,HJ2DN = 300.49: m/e 285 (perte de CH, d parttr de M’): m/e = 56 pit 

de base. C,H,DN’. RMN: (0.026 gJ0.4.mI): 0.75 c (CH,l9): I.97 d. J = 2.0 (CH,ZI): centri vers 2.47 w 

(H 17); centd a 3.42 signal Clargi. AYE = 11 Hz inttgration 1.2 proton (I’tlargissement de cc signal est dti 

essentiellement au couplape H-D et g da couplages homoallyliques avec la 8roupements CH,(21)‘” et 

H(l7)t) 

O.yydo-20(N) N-dPmPrh!l(52)cononr-l82n,. II. A une sol de 0.1978(0.60 x IO-’ mole)de Bdans IOml 

de CH,CI,. on ajoute 0.126 g (0.69 x IO-’ mole) d’acide p-nitroperbenzoique. La rCaction est poursuivie 

pendant I5 min d temp ambiante avec agitation magnhique. Aprts dilution par IO0 ml d’tther. la phase 

oreanique at lavte par 2 x IO ml d’une sol aqueuse de NaHCO, $ IO”,‘,. puis par 2 x IO ml d’eau AprPs 

Cvaporation du solvant sous vide. on obtient @204 g d’une laque incolore (CCM: produit majoritaire de 

meme R, que IO). Une purification par chromatographie sur colonne de Florisil (loCr200 Mesh) fourmt 

0.164 g (Clution: hexane-benzene) d’un produit cristallisC blanc homog&e en CCM. F = 113” (dCrivC IO. 

F = 113-114”‘). Masse: M’ = 316. CI,H,2DN0 = 316.49. RMN: (0.025 810.4 ml. C,D,): 0.62.~ 

(CH,19): 1.40s (CH,ZI): disparition presque totale du systeme AB de IO: apparition d’un signal large. 

Ad = 6 Hz. centrC vers 2.62 (H 188). 
C,1~/o-l8.21 (52)prPgnPn~-I8 one-20.18 n,. 13. A une sol de IO ml EtOH B 95”;, contenant 0.136 g(O.43 x 

IO-’ mole) d’oxaziranne II. on ajoute 2 ml d’une sol de KOHaq B ZO”:, et on Ctablit le reflux pendant 4 h. 

La sol at ensuite concent& au tiers du volume et dilute par 100 ml d’eau. L’extraction par I’Cther fournit 

0.120 g de produit brut. Une purification par chromatographie sur colonne de Florisil (IO&200 Mesh) 

conduit zi 0061 g d’un produit cristallisC homog&ne en CCM. Aprb deux recristallisations dans I’tther. on 

l Des points de fusion non concordants ont itC trouvh pour la dCrivCs 4.6 et le produit non deutCrii’. 

F = I84 187.’ Le point de fusion n’apparait cependant pas comme un crit&re valable d’identitC car 

I’hydroxylamine 3. B la fusion. se dtshydrogkne partiellement en nitrone-20(N) correspondante: N-oxy 

N-dCmCthyl-(5a)con&ne-20(N). F = l79-181”.’ 

tRbultats non pubI& 
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obtient a025 g de l3. F - 155” (derive l2 F - 15506). de m&me R, que 12 IR : (Nujol): 2280 cm- I (CD) ; 
1715cm-’ (C=O): 1570cm-’ (C=C; derive 12 1585cm.‘). Masse: M+ = 299. C,,H,,DO = 29946. 

RMN:(0~020g/0~4ml):0~87c(CH,19):6~15.~(H 21). 
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