
ACTION DU PHOSPHITE DE TRII&THYLE ET DE 
TRItiTHYLE SUR UNE ALDO-NRRONE 

ST~O~IQUE, LA ~-D~~T~L N-OXY (Sa) 
CONfiNINE-18(N) 

_Tbc action of a bivaknt pboqpbonxu derivative on a nitmoe can be ratkaatized by a deoxygen&~a 
kadingtoaaimiaeorbyaaa@tioakadkgtoapbc&m@ dCZiV&Vs,TlJCSt&dd~1reDcts$Vj& 

hbtilyl aQd ~~~ aWdiQ$# tQ tbCSC tW0 rwtes. with ~~~ th FCdOQ fXd!iOOS CBIt 

be c~atrQlkd to give stdecti* a o-phospbonsttd O-methyl bydroxyiaathc 2 u 3, on iutiaopbospbo~ 4 or aa 
imiQe 5. 

L’action d’un d&iv6 trivalent du phosphurc sur une 
nitrone se traduit ghhkmcnt par une d6soxyg&mtio1~ 
~~tiona~~~~p~ent~k~~. 
nitrones aromatiquu (N-oxydu aromatiques) et pour 
quelquc8 IlitrolKa h&&ocycliqucs ou alipbatiqws.’ 
L’action du phosphite de trimbbyk et de trkthyk sur 
I’aIdooitrone sthidique 1’ &&lit qu’il pan hgakment 
se former des co@ or8anu-phosp&i~&~ dent la 
nature d&end des conditions de la rh&m.” Unc 6tudc 
comparative a Cti faitc sur k lluosulfoaate du &ivC 
o-m&byM 9 & k nitruM 1. 

A&n du pftospftfte da frfm&hyfe smr k &id 1 
0 L’action dans k m&anol au r&x, d’un exds & 

phospbite de trimhhyk (13 &uivalents-mok) sur la 
&one 1 conduit au mhnge de.3 dcux O-&thyl 
hydroxykmiaes o-plbospb&s 6pii en 18,2 et 3 
(71%) @cl&ma 1). 

Lea deux Cpimhs peuvent &rc s&ah par chma- 
tograpllk sur cowbe @issc (ccc). L&ur spectrc de 
RhIN ‘H &&lit la p&mcc de deux groupements 
mhhoxyks in&giivakntsb dont ks bydroghs sent 
coupI&~ au phosphore. Lcur spectre de masse pt catknt 
pratiqucment, B CM du pie moIhkirc & faibk iu- 
tensit& qw k pit de base conespondant A la per& du 
groupcment pbospbort O= P (OMeh. Cc rhttat cst en 

accord avcc la pr&ence de cc groupcment en a de 
l’atote sllr un carbone satufh. 

0 Daps k phosphite de trim&hyk au nflux en 
p&ewe de 10% d’aci& a&iquc, la nitrone 1 conduit B 
I’imiwpkxphonatc 4 (73%) (Scbcma 11, accompagd de 
produits pokires qui n’ont pas ttt identil& et de traces 
&~~~&~~en~q~~~p~~2 
~3.~~v64~~~en~~~de~~ 
par mm fragmaMation diiT6rentc de c&e des dcfivcs 2 et 3, 
kpkdebasccorrcspoadantBkpcrtedugroupe 
(McOhP(O)CN.= Lc spectn de RMN compa1-4 B ceux des 
d6riv6s2et3aepr6scntcplusquekssiguauxcor- 
Eapondsnt aux mttbyks des m&hoxyks, coupl6s au 
Pbk= 

0 LMditioa de 10% de trkthytaminc dans k phos- 
pbite de trimhhyk change compktemcnt k cows de la 
r6actkn qui co&it pn&ucment h k formation de la 
seukimineS~isol6eavecunrendementde77%. 

~~kp~~~~~,~~~,k 
nitIDrm1conduitBunm6kn8ecompos6dcrimin- 
opbusphonate 4 (30%). du pbosphonatc 2 (12%) et de 
I’amine agbosphonce 6 (!ktlhla 1). 

Cettc &r&c a tt6 obtcnuc se1011 k S&ma 2 par 
action du phospldte de trim&hyk, en phmce de 10% 
d’acidc a&qua, aur le se1 d’immonium, 7, p&ml6 par 
mhthylath B I’+zote de hint 5. Le d&iv6 6 r&hit par 
k boroh~dtufc de sodium conduit B la conanine, 8, de 
stmcture comluc.6 

La p&ewe du d&iv& Sd dans k n~5iaagc obtenu par 
sctiondaphocrphite&trimcthykseuIsurknitione1est 
6tablieparIbamenduspecbedeRMNduproduitht 
qui contknt ks &mum correspondants au d&iv6 6 et 
par l’iimeat de la comuhc. 8, aprh rhction du 
m6~parkbo&y&urcdcsodium. 

~~~~,~~&~~en 
prkncc de 1096 d’aci& acdtiqwe sur k tIw&onatc 9 
o&m sabn k ScMma 3 par action du tluoAfonatc de 
m6thyk SIU la nitronc 1 conduit au m&ngc des 6piis 
2ct3,78% 
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Action du phofphite de ttihyle SW le d&d 1 
~~6~~~‘kp~~~~~est 

bunt sans action sur la aitronc 1. L%miwph- 
pbolmte 11 est obtcnu ea pr6seIlce &acid@ a&@. 
L’action du phosphite de tr&hyk seal au r&x co&it 
B ml m6hulgc dont out 6t6 i!iolh I’iminl! 5 (64%), I’imino- 
phospbonate ll(396) et lme hydroxyiamh cMthyl& 
phospbon& en 18 12’ (5%). Lcs cruact&istiqucs dcs 
~~~~~et&~~~~&O-~~~ 
fetrouvent pour ks d&ivcs cMhyl6s. 

PtttpSi& du O-mHhyl hydmq$antJALs a-phosphodu 
2c13 

LesCpia&es2et3sontstabksdaasksconditions 
suivantcs: &auf&e dans k nrCthano1, dans k plwphitc 
~~yket~~~~~~~&~ 
mtthyk et @a&k a&quc (lo/l). ns r6agisscllt par 
contreparcbauffagcdansI’acidcac&iqucoudansk 
m6thanolcnp&senccd’unacidefort. 

Lur6ac&msscmtksm6mcspourksdeux6pim5res 
mais elks sent compamtivunent plus kntes avc.c 1’6pi- 
~3,~~~~~~k~ 
chkrhyd@ue k nitronc 1 eat ohtcnuc quaatitative.nwnt. 
I&WI k m&haaol, en pr6se.w d’acide p-to&~ 
sulfoniqw, to r6a&m s’arT&tc P Iul St& illm. 
Le&KOdlitbtUtdchh3iOQ&UitSUbOlUhydIlIC8& 
so&ium amduit P ~~~x~ o-m&hyl& u, qui 
~~~~~nt~~~~n~k~ 

‘Lcpnnhitis&saabk L-mapmblllnssnl&sisoal8m 
possii an 1 

hydrure de sodium du tIuosuifoaatc 9 prcpatt &on k 
schema 3 (scb6ma 4). 

BATWM iM =?A= 
Ekctrophik par sa strucutrc .immonium, la fonction 

aitrone peut 6gakmcnt Ctre compar& aux N-oxydes et 
phis pa&nWement aux N*xydcs aromatiqucs. Ii est 
connu quc ces fonctions pcuwmt traasf6rcr directement 
kar oxyg&nc sur un d&iv6 tivaknt du phospbore, de 
tcls transferts ttaat d&its comme des tiactions 
biphiliques? 

Eatrc une &one et un d&iv6 trivalent du phosphore, 
ks &ux &a&as suivaatcs, u&&ant xwpcctivemeot 
B un intam6dEc p~~~~ ou B une imiae, pcuvent 
done &rc pr6vucs: 

Avec k phosphite de trim&hyIe dam k m6thanol ou 
en pr6semz d’acidc ac4iquc. k d6soxyg6aation n’cst pas 
~~~~~P~~~Ict~~ 
S&&a 1 pcuvcat s*intaprW s&on ks scb6ma.9 5 et Q 

Ces scUmas, qui s’appuknt sur Mup&tion de la 
f&ion de Michaelis-Arlnuov et ks r&actions appafcn- 
t&s,’ font intawnir un intam6dSc phosphonium a qui 
6voIw dSremmcnt co fondion du milieu. 

~krn6~,k~~~~rn~at~~- 

cQnduitaux6pim&fcs2et3(sc&lla5). 
Ccs 6pim&s ac sent pas ks intcrm6diaircs qui 

coaduiscnt B l?ihonate 4 car ils sont stables 
~~~~&k~~n.~~~~r 
qu’en pr6scncc d’acidc ac&iquc rmtcm$dWe a est 
protoot, b, et quc ISon a&ate intewknt comme 
au~kophik. LWlroxylaminc apiwsphonCe c obtcnuc, 
co&it ensuitc B I’ihosphonatc 4 par perk &call 
(schtma 6). 



P. MauEr et x. LwNctu 

b C 4 

Schha 6. 

En prheacc de triMI*, aucua des pbosphoaates toafhon de I’oxyghe portb par I’axote peraw une cli- 
2.3 ou 4 n’est form6 et la aitroae 1 est &soxy@e ahtion? Lc scbha 7 pennet de compreadre hbseace 
(rhctioa III). La formation s&&e de I’imiw 5 peat de d&iv6 phosphor& daas 1’CveatuaW probabk, en 
s’iaterprher par la seuk iaterveatha d’ua traasfert prheace de tri&hylaa&, d’uae addition du pbosphite 
d’oxy&ae. Si, cependaab hdditha s’est e&t&, un de trimbhyle coacurreate d’uae dhoxyghtioa de la 
traasfert du mtthyk du pbspbanium a sur l’@iamiae, aitroae. 
coaduirait B I’iateraAGe 4 qui ae pass&at pas de Cette iaterveatioa coawrreate d’uae dhoxyghatioa 
groupe partaat sur I’axote peut Chiaer ua groupe phos- et d’une additioo ressort de l’examea -de la deraih 
phate seloa k Schwa 7. L’iatemhihire d, aaalo@e & rhctioo (IV) du Scbha 1 pour laquelle la forauho 
celui de la r&action de sial~ de halinopltosplKMlate 6 (25%) et de I’imia- 

l&$$ _tiog-$ ) {g [wi+_ 

l d 6 

scllha 7. 

Horae-Eaunoas9 iatervkot daas I’actioo ea prbace 
d’uae base d’ua phaspboaate sur ua dcrivc aitrvso, rhc- 
tioo qui colKluit &akmeot B ullc imiDe.‘” 

L’iate&diaire a tvolw doac vers ks @u&es 2 et 3 
si k traasfert de m&l& B pfhr du plwsphoabn ae 
peut se f8ire sur aucun autre auckbphik du m 
Quaad ua tel ouclhphik peut iaterveair, deux voks soot 
possibles se100 que la aature du groupemeot 6x6 sur 
I’azote peraNt ou ae permet pas ullt Gahtioa. Ea 
particuikr l’obteotioo de Mhopbosphate 4 ea 
prtseace d’acide acbique par& Me au traasfert du 
mtthyle sur I’aaioo a&ate en ahe temps que la pro- 

‘La mobilit de I’hydrogh en u du phpbooate favohc 
vraiscmbhbkmcnt ccttc 6Iimidon. Use hydroxykminc dent 
IlydrogtDc en 0 est mobik peut pedrc dircement de hn.” 
Uneimiacestphlsg6DhkmcatoMenoespf6sesttriBation& 
I’hydroxyk.” 

ophosphoaate 4 (30%) est obscrv&. Dnas cc cas, k 
traasfert d’ua mtthyk de lYatenn&diaire 8 sur I’hiae 5 
peut co&ire B la p&e d’ioas d+c qui peut CColuer 
sebo k Scbb 8. L’ambophpbaate 6 rhlte alors 
d’qne addition du phosphite de tri&thyk sur I’im- 
moaiam e coafolmtment au Scbhm 2 Daas k phosphite 
de tithyk am kquel aucuae bhyktioo o’est observ&, 
lhniae 5 est iso& (64%) et l’imiaopbosphoaate a’est 
obteou qu’8 Mat de traces (3%). 

La rhctioa IV peut doac &re iaterpr&k co coa- 
fora& avec IWerpr&atioo proposbe pour les rbctioas 
I, II et III du ScMms 1: posaibiw d’uoe r&&on 
collcrmente de dhoxy8htioo et d’additioo du r&&f 
pbospbor6 sur la aitroae; intervention d’uo r&&f 
dh&hykat k pbsphoaillal iatemAwre; iateneatioo 
d’ua groupe pa&bat sur I’azote pour la formation de 
I’iminopbosphonate4. 

L’obtentioa des deux Cpimhres co 18,2 et 3 peut s’iater- 
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preter par une addition non ster6os~ du reactif 
phospbor6 en 18. fl est cependant COMU que les attaques 
nuckophiks sur un carbone insatw6 en 18 sont tr&s 
st6r6os&ctives par la face a.’ On peut supposer que le 
m6knge d’Cpim&res obtemt dans le &hanol &wlterait 
&krcveraibilitcdekpremitre6tapeduschcma5qui 
correspondrait B un prMquitibre rapide. &ux faits 
vknnent B l’appui d’une telle hypothese: un seul Cpim&e 
est obtenu par action du se1 de sodium du phosphite de 
dim6thyle sur le 5uosulfoMte 9 (!kh&na 3) mais un 
m6knge dXpim&res est B nouveau obtenu par action du 
phosphite de trim6thyk en presence d’acide ac&ique sur 
le d&iv6 9. Cette den&e reaction peut s’interpr&er 
selon k Scbcma 9. La pr6sence des deux 6pimere.s en 18 
paraft done Ii&e B la formation d’un intermM&e phos- 
phonium alors que k se1 de sodium du phosphite de 
dim6thyk s’additknne directement sur le derive 7. Ces 
r6sultats conduiaent & attriir la co&uration a B 
I’6pii 2.’ 

Le se1 de sodium du dim&hylphosphite ne r&is.wt 
pasBktempcratureambianteavecknitrone1etne 
conduisant pas B un pm&it Mui B plus haute temptra- 
ture, il n’a pas tt6 posstble de v6rilkr directement le 
S&ma 6. 

L’action du dim&hylphosphite, au reflux, sur la &one 
1 conduisant B la conanine 8 (60%) correspond B une 
d&oxygenation, une &hylation et mm r6duction. Cette 

*CM Ia can pour Ia rtdwtioll nucKophik” 011 I’odditioa d’un 
Olpnom@bwrla~oel.’ 

LcapechedeRMNdcapraduitabnnsaepermetpasdedosu 
ks &ioha. Il penna cqwleot de constater qu’ils soot dans 
des propLhorU voirines. lhm&e /3 3 hot pr&!Ondhot pour 
hctioodupbosp&detrim&hykdooskm&baoolrurh 
nitruoe 1 (schtmr 1). l%oaAre a 2 &ant pApol&lult pour 
I’actiuo du phphite de trim&l& en prhlce d’&cide ac&iquc 
sur k ihosulfooete 9. Cette diffbreoca o’est pns eo cuwadktioo 
WCC rexistence d’uo 6quilaE puiaque ce demkr est suivi d’uoe 
rhctko irr&&bk. 

‘Uo rappnMcbcmeot pat etre fait avec k tiuctioo obselvce 
par Galkgba et JeokinaF de Ia tbtracyclooe co prhex4cc de 
phphite de dimhhyk et de motpbr4ine. 

‘Cc rhdtat sar d&it lJM&uEmeot. 

r6action ne paraft pas pouvoir Ctre rattachce B des pro- 
pri6t6s gMralement connues du dim&hylpbosphite. 

Les r6actions observ&s en milieu acide au reflux du 
solvant avec la O-mtthyl hydroxylamine a-phosphon6-e 
2 (Schbma 4) peuvent s’interpr&r selon le Schtma 10. 

La r&&on 9+1 n’a lieu qu’avec ks acides dont la 
base conju@e est suthsamment nuckophile (Cl-, 
AcO-). Avec l’acide p-toh&ne sulfonique, la reaction 
s’atr&e B 9. Cette particular& a w&r4 l’emploi du 
fhtosulfonate de m&l& pour alcoyler B l’oxy@e la 
nitrone 1 (Schema 2). II est B noter que la reduction de la 
0-m&hyhritrone 9 donne ac&s g la O&thy1 hydroxy- 
Iamine l3 (ScMna 4). L’alcoylation directe de 
I’hydroxylamiue correspondante s’effectue sur l’axote 
conduisant B un m6lange des Naxydes Cpimtres.’ On 
peut done retenir la r&u&ion dune 0-alcoyl &one 
comme un pro&M Cventuel de pr6paration dune O- 
alcoyl hydroxylamitm. 

En conch&n, il a Ct6 montr6 sur un exempk, que 
l’action d’un phosphite de trialcoyk sur une aldonitrone 
peut conduire au produit dcsoxyg6ne (imine), g ml imino- 
phosphonate et B une O-alcoyl hydroxylamine a-phos- 
phor&e. La reaction a pu ttre s6kctivement orient& vcrs 
un seul de ces trois d&W. Cette Ctude a sugg&6 par 
ailleurs la pr&ration d’une O-m&y1 hydroxylamine 
par m6thyktion d’une &one suivk de la r6duction de 
I’immonium interm6diairement form& 

Les points de fusiin soot pti en tube capillaire et coni& 
Lcs spectra de owse (SM) sont exprimh en m/r. Lcs spectra 
IR, effectuhs deoa k onjol, soot exprimh co numbre d’onde 
(cm-‘). Lcs puuvoira rotatoirea soot mesurh dens k chloro- 
forme. J_.es spectres de RMN ‘H soot effectubs daos k CDCI, 
avec k TMS wnune &Cnoce iutmne, kr dbpkcemeots chi- 
miques hot explioh co a et ks c4xutnlltes de unlpkge co 
Hertz L’aoalyse Clheotaire. effect&e dana k laboratork de 
microamdyse du CNRS, a doon& pour ks CKmeots dbsignba, des 
ladtats dens ks limites de +oJa par lapp4vt aux vakufs 
cakul&s. La chroplatogrsphica WI couche miQce (ccm) soot 
elf& sur plaque de gel de uilice neutre et rtvclces pal 
plwlihoo de lbctif de Draggeodorf puis d’acide sulfuriqlle i 
60% suivk de cakiio. Lcs chroolatognpbks sur coucke 
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f~~~~~~O~g(~)&l~~ 
3 et 0,119g (42%) de r6pim&e 2.-D&6 2: P 1w tpentane); 
[c&+71 (c - 1.2). Aaaiyw: C&NO,P - 439,5g (C, Ii, N, P). 
SM 439 (la+), 330 (l@-wwOb pit dfI baa IR: 1235 W). 
1185.1065 a 1035 bendel forter. P&C). RMN (CDCIJ): OBS s 
(Me19):1~23d=6(Ids21);3.f7d1=14~1~);3~s 
~~~)~3,18ct38326J=l1(Po(o:lPBt(Me 
19);l~dd=6(Me21);333dJ=lJ(Hl~);3J2et3J3Y 
J= 11 (p(oMek); 347 I (N-oMe).- l&iv6 j: P 102Flocr, 
[ah+ W (c - 1.4) Analyw: C&NO,P -439P (C. If, N, P). 
SMid&qme~cehri&l~2.IR:luo~),lO65,lO35 
(P_O).~(CDC13:O~s(Mel9);lddJ-‘I(Me21);3,40d 
J = 22 (H l&f; 355 II (N-O&); 3,7S et 331 2d J- 10 
(p(OM&).-(~: 0$7 II (B&19); I,?3 d J-7 (R&21): 3.40 II 
(N-OMc); 3.46 d J = 22 (H 180). 3.47 et 3,42 2d J = 10 (PO. 
Ua euui &ctln! en pr68cMx de trwybmia! (oitroac 1: 
0,050g; pbosphk de wim&hyb: 02sml, 134.; talybminc: 
0,~8;~~~~c~6~~~6~ 
~~~h~~&b~~&~ 

& DthllCe &d&i N&&W-@i-~kd CDhiRC-18RnYi- 

oplwp&wlllxistiw(66%~,~erlRMN-atcnccm. 
P 131. (peotanc), [&t 30’ (c= 12). Armlyw: C&NO,P * 
435,70 (C, A, N, P). SE 435 @ai+), 272 (M- ~~0~ ER: 
1565 (t&s f8ab* 0.1250 (PO), lozo, 970 wxl. RMN: 
090 s IMe 19): 1.33 t J =7 KIi.-CH,-O~. 4.7 m Murc de 

&u8tbli par cc8 (6btiaIK 6tiBf/cbbfnm de m6thykDc. l/l) 
fomlit 0.12lr (MI dwnc 5. 0.015x (7.5%) de Broduit de 
d6pmt et-on-bihl!gi ipi p8f c& &tioli:~cMorpn-& m6thy. 
lendmLtbrad 9m fawnit O$JlOg (3%) & d&iv6 11 St o$lSg 
(s%)&d6fiv6Ptpiutobte4m~formedehquc&a’8ptl 
&re ctidb#. c&&o#4w3. SM: 4gl @f+), 344 (M- 
ctf(oEth.IRz l25O(W).RfdN:0~r(fiiel9);3,3BdJ=22 
(Hl8);atn36et42mamwpoodantaum6tbyibudea 
gro+mcnb 6thybs. 

17&171*, I&- O.(c = 131.-AwfylC: &&&PS: 42939 (C, 
H, N). IR: 1640 (C=N), 12gO,1070,740. RMNz 093 8 (Me 19); 
19 d J = 7 (Me 21); 4.43 s (I&O); 5.10 m (H 20); 8.75 aigmd i 
&uc&doubbt(H IS). 

U#sohttbnduulwbiwdcO~gdeihKwdfolmte9crt 
B&ithUlpdICDCCd’~~*hV6:iI’~Lerbi 

&s&qtomth&soiVnntast~Dcenccm,ncor- 

r8qKmd au ln&a@ de dcax bpim&en en 18, I& Ipi Ie dis- 
I@IUU en RMN: 0.80 a (dm Me 19 caafondwk 1.11 et 1.16 2d 
J = 7 (dank Me 21); de 38 i 3.4 s+ br@ dirpurierrnt w 
&#&ion (OH): .353 et 3a b (deux ow; 433 et 4,46 
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de pbosphite de di&byk. Ap& ii h d&it&n (rot&&on d%! 
insoluble huikux) k n&u dilu6 & rmu et extrait P r&her fournit 
0,144g d’un ln6ltln8c dotIt ranaIyw psr ccm moaht qu’il nc 
contknt pa¶ de nitronc 1, ni dwnophoepbow 4. unc s&pxm- 
tion per ccc (btion: chkmtrc de m6thyI6ne/m6th~01,98/2) 
fOUJ’llit 0.0388 (23%) de rcpimbe 2 et 0,@4g dll mtlaspe d@S 
~~~~~SiO(~)~~~~~~~ 
raction d’unc solution xkalinc sur k #uowlfonntc 9. L’6pim&e 
Lid&fkaUplUduitobk.?luprcctdemment coatkntunctntcc 
&r~~3~~~.~~~~~(1~ 
&dtrivC2et8096&dCriv61osoot~~pusctioad’w: 
suspcnaion du se1 de #odium du pbephik de di&hyk (3641.) 
dansr6tbcraurunc MlqKnrioadc8uusulfotmte9dansk&ne 
sulvant. 

A&m du pkosphite de tnk&hy& SW Ie &osnlfouate 9 en 
prisartc d’acide acitiqvr 

Une solution dc 0,135 g (0.3 nunok) de tbosulfonate 9 drns 
SmlBepbosphadetrimttbyletstdditiandedeOJmld’scib: 
ac6tiquc et cbxtdf& au rcflux pendant 18 b. La so&ion conceit- 
~p~~~~r~etex~~r~f~o,ll2g~) 
dum&angcdcsdcux6pIm&ca2et3(ItspectrcdeRMNdu 
mclangc molltre que ks dcux &im&c¶ sont en qua&it& 
VOi.sll, MpiIn&c 2 6txnt pr6pond&allt~. unc &paNt& par cc@ 
(6lution: 6tbcf s&u6 d’anunonlaquc) fownit o,O%g (47%) 
d’6pii 2 et a@25 g (1846) #epim&lc 3. 

FIuosvlfonoe de con&&&-18(N), 7 
Unc solutbn de 0,135 g (0.45 wok) dMne f dmm 5 ml de 

bc@nc anhydn est additIonn& d’unc solution de 0,135g 
(1,18nunok, 266q.) de iluosulfotmte de m6tliyk dam l,sml de 
bett&nc.~c&tauxpr6ciiita&imrddiattmsnt.Apr&1h3Ok 
bcnz&neetkfluosulfonntedcm6thyk,6vapo&sous&k,kk- 
sent 0,184g de d&&t 7. P 2&-2&l* (ChloMc & 
nlwlwCther), Gbo-6” (cm 12). Anldyse: c&&G&sP- 
41359 (C, H, NJ. IR: 1670 (faibk. C-N), 1280 (torte), 1070. 
RMN: 090 I (Me 19); 155 d J = 7 @fc 21); 3.70 s 6krgi @&bfe); 
ggo s 4largi @I ill). 

UnesoMiondeO,103g(O~~k)dcJd’hnmoaiam7dPas 
5ddcphosphitedctrim&hykctilddithrmCe&O~dd’scide 
ac4tiquccatchaulwau&uxpcndant4b.ksolutjon_coPosa- 
trksousvidC,dih&avec&repn,alaIin&avec&ram. 
mo~ueetextRitet1’ctberfomaito,o68p(6(9b)&dcrivt&P 
133-w (ac6tollc/bcxanc), [&=+6(p (c- 13). Anlllyw: 
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Action da &fee sw lee pko&onates N-m&/us.@& 2 et 3 
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cstaddi&nn&delmld’unc8olutkQsatur&d’acidcchlor- 
hydripuedPnskmCthaaoletc~~aun~pe~tlgh.La 
solution est 6vapw6c. Le rtkidu d&out dans du chbroforme, 
lavc B ramno~uc pub P ikau, ColKiuit apt& cvapotation du 
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obtcnusdansracldcac&iquc1re!luxjwtdant6h. 
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wnux p&ant 24b. La s4lutioa &oidk, additionu6e de 0,lOOg 
~~h~&~~~~~%~~e~~ 
r&be? fwrait 0,031 g (9096) de &kid hl6thOXylt a. Ikns k3 
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