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Abstract Levulinic acid I is easily converted by two steps into mlxcd carboxylic and carbonic anhydridc 3 
which reacts with the organohthlum reagent issued from trimethylsilyl esters. Monocthylenc acetal of I.+ 
diketone> 4 can be prepared: ir IS also possible to obtam I ,4-diketones 5 in one step by hot acid hydrolysis. 
The preparation of the dlhydrojasmone 6d. Z-jasmone 6e and dehydrojasmonc 61 shows the efficiency of the 
process. 

Lcs dicktones-1.4 ont fait I’objet de nombreux travaux 
et les diverses voics d’acctts li ccs composts sont 
rappel&es dans plusieurs mises au point.‘.” 
Intermkdiaires de synthttse de nombreux produits 
naturels. Its dicktones-1.4 intkessent entre autres 
I’industric des parfums et I’industrie alimentaire’: c’est 
la raison pour laquelle il existe une demande 
continuelle concernant I’alTinement et I’efficacitl’ des 
pro&d& synthttiqucs. 

Parmi les trks nombreuses methodes de prtparation. 
plusieurs s’adresscnt au dkpart A I’acide ltvulique I, 
produit commercial peu cotiteux, qui permet 
I’introduction de I’enchainement 2 rn we seulr Grtipe; 
ceci a Ctk rialisk de diverses manikres h partir de d&iv& 
de I’acide 1 dont la fonction cttonique est 
protitgife.5. ” Par ailleurs. le “chlorure de Itvulylc”. 
inconnu.’ ne pcut &re utilist: dans ce type de riaction; 
tout au plus poubons-nous signaler I’emplni avcc 
succ&s et en sCrie aromatique. de son kquivalent. la ;‘- 
chloro-:-valkrolactone. utilisitc dans une rkaction de 
F‘riedel et Crafts;lQ toutefois ce prockdk n’a pu itre 
ktendu jusqu’ici ri la sirrie aliphatique.3 

Poursuivant notre etude sur I’acylatlon au moyen 
des anhydridcs carboxyliqucs et carboniques.’ s- I’ 

effet. comme les anhydrides mixtes classiques vis-A-vis 
des knolates lithiks d’esters dc trimkthylsllyle.’ ‘.I0 II 
rksulte de notre travail une mbthode simple et rapide 
de synthtse de monodioxolannes de dicitones-1,4 4 et 
par coniquent de dicktones- I.4 5 (Schtma 1). 
Rappelons quc I’anhydrlde mixtc 3. opposk aux d&iv& 
organocadmiens, conduit A des dioxocannc- 1.4 ones-5 
et non aux dicetones 5 normalement attendues.‘V 

Les synthkses de la dihydrojasmone 6d. dc la Z- 
jasmone 6e et dc la dkhydrojasmone 6f montrent 
I’efficacitt de la mithodc propoie: ainsi, par exemplc. 
Ic compostt 6d a ttit prkpart? en quatre Aapes ri partir de 
I’acide ltvulique I avec un rendement global de 54 ‘I,,. 

PrCpurarion drs monodiosolannrs de dicL;ronvs- 1.4 4 rl 

dcs dicironc3- I .4 5 

L’intermediairc-clef de la synthbsc de ces composks 

cst l’anhydride mixte 3. L’acide kvulique 1 est esttirifik 

ct acktalii par I’kthyltncglycol cn pritsence d’acide 

para-tolukne sulfonique;5 le produit rksultant. traitt 
par la potasse. puis par un acide fort. fournit le 
dloxolanne acide 7 avcc un rendemcnt de 93”,, h I’ttat 

0 

,AA 
I OH 

0 

nous avons observk que le dioxolanne anhydride mixte brut. Le spectre de RMN de ce compost est tout h fait 
3. aiskment prtpari en deux ttapes ;i partir de I’acide convenable et Ic produit peut t?tre utilisi: tel qucl pour 
kvulique I. pouvait avantageusement remplacer le les syntheses ultkrieures. La distillation de cet acide 
“chlorure de Itvulyle” comme agent d’acylation des semble mime le modifier partiellement et le rcndement 
carbanions usuels. L’intermkdiaire 3 se comporte, en est abaisti 4 75”,,. Le dioxolanne acide 7 est cnsuite 
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L’acylation des enolates lithlts issus des esters de 
trlmethylsilyle par I’anhydrlde 3 conduit selon toute 
vralscmblance ti I’intermtdialre rkactiunnel 8. dent le 
traltement ultitrieur offre. 011 c~lwu, les deux possibilitks 
suivantcs: 

I’hydrolysc acidc a 5 -10 fournir les mono- 
dloxolannes de dicetones-1.4 4 

-1’hydrolyse aclde au reflux de I’krher conduit 
directement UJX dicetones-1.4 5. 
C‘ette dernikre opkratlon esr particulitrement 

intkressantc lorsque Ic produit d&irk cst la dicktone 5: 
c’cst ainsl quc nous avow obtenu. en une &ape B parrlr 
du compose 3. I’undtcanedionc-2.5 5d et I’undtcyne-8 
dione-2.5 5f avec des rendements respectifs de 73 ‘I,, et 
70”,, par rapport au produit 3. 

Pripurtrrion de lu drh~~drojo.www 6d. de lu Z-josmone 

6c 01 tic* lu dt;hr droju.vnonc~ 6f 

La dlcitones 5d et 5f ci-dessus sent cycliskes en 
milieu baslque selon le pro&de classlque. Elles 

conduisent A la dihydrojasmonc 6d et ri la 
dihydrojasmone 6f. La semi-hydrogknatlon de 
I’undtcyne-X dione-2.5 5f fourmt la Z-undktine-8 
dione-2.5 Se (Rdt > 00 ‘I,,) qui. cyl~ic, donne la Z- 
jasmone be. 

Les spectres I R et de R M N des cyclopenknones 6d-f 
sent en accord avec lesdonnksde la litttkature.h.” ‘A 
La geomitrie Z de la double liaison - C‘H =C’H - de 
la Z-jasmone 6e cst attrIbute par comparalson avec les 
rtsultats dkcrlk2J-2s 

PARTIE EYPF.RIME\TAI.C: 

Lcs spcctres I R dcs products ant TIC cnregistres sur apparel1 
Perkln Elmer 257 et Its spectres de r&onance protomque sur 
apparerl Pcrkln-Elmer R-12 (Solvanr: CCI,. sauf lndlcation 
contraIre; rtifirence interne: TMS). Lcs dtplacemcnts 
chmuques d sent donnecs en ppm L’analyse &mentairc des 
composCs 4. Set 6 dccrlts a donnt. pour Its tlCmcnts carbonr 
et hydrogene. dcs rCsultats dans les limltes dc +O 3”.. par 
rapport aux valeurs calcul&zs. 



Synthese dc monodioxolannc\ de d~cctoncs-1.4 ?U’) 

Quelqucs acides utilisks pour la synthkse de ces cstcrs son1 
commerciaux [acidcs acetique, rsovaltrlquc et heptano~que). 
I’acide mtthyl-3 pentinc-4 olquc cst prkpari a partir de 

I’cilcool crotyhque ct dc I’nrthoacktate d’kthylc par 
rearrangement dc Clalscn “J’. enfin. la synthkse malonique 
efiectuk ;i partrr Ju bromo-1 pcnrynr-2. a fourni I’acide 
heptync--I o’iquc. 

Les c>tcr2 dc trimtith~l~ilylc corrcspnndant~ sent c)btcnus 
sukant la technique rlc t~twmc’~ (rendemcnts 1 YO”,,l par 
ohaulfdgc ir reflux. au scm do IYther anhydrc. des ~lc~des avcc 
Ic chlorotrirnethylsllanc cn prksencr dc pjridine Aprks 
hltratron du ~hlorhydratc. Ies esters son1 puriIk% par 

distlllarlon. 

CH2(‘0,SiMeJ I;b = 103 C. Lit.” Eb = 103.5 C. 
(C‘H,)~CHC‘H2~‘O’SiMe, Ebj5 = 6X I’. 
CHI=(‘HC~l(CH,~(‘H,<‘O?Siltle, Eb,, = 60 C. 
n-C’,H, ,CO,SiMc, Eb, , = KS86 C‘: Ltt .‘x 199-200 (‘. 
CH3CH,(‘_-f‘CHIC‘H~f‘O:Sl~~ez l.b,l 2 97 f‘. 

(at E\tCn/rt-cftrm vi (Acrl~wlwt~ dta ~trdc f&~itliqw 1.’ Darts 
un tr~col dc 500 ml. on mtrodwt 0.215 mvlu (2s~) d’acide 
kvut~qut: I.O.X(1hmole (Wg) dc glycol. Z(KIml dc hcnrkne set 
ct 0.3 g d’wde p,tra-tnluknc sulfoniyue. Lit rcactmn es;1 
termink apr& enriron Zh J’un rcflux rapldc. Rcfroldlr. 
Introduirc la solution benztinrquc dans unc ampoule it 
dkantcr ct neutrahser I’acidc para-toluke sulfonique par du 
carbonate de potassium cn poudre. k’lltrcr sur verrc frill?. 
puns chasscr Ir: bewkns sous Ic bide de la trompc i eau. On 
obticnt 41 g il’cbter hrut (‘f~,C(CH,tfOO(‘HICHLOti. 

!‘;, 

RMN. l.lh (4. 311. (‘H,): 1.75-2.55 (m, J It. -<*CII, 

CH,:’ -t: ? 3.-l (m. I Il. OHI: 3.5 1.3 tm. J H. 

(h) PrG~wr~rrw~ tltr ~J~~~Y~J/~uI~w udc 7. Dans un tricol de un 

litrc.dis~oudr~~,~l6 mole (IZ,l g)de potassccn pastzksdans 
150mI d’cdu. lntroduirc ti tcmpkrture ambianlc Its 41 @ 
d’ester prticidcmment pr&plrr& et apitcr une 0 5 h ;i 25 . puns 
porter II 70. 75 pcnddnt 0.5 h ct rcfroldlr On obtient ainsi Ic 
scl C‘H,~<‘f’HICf I IC’OOK en wlutwn 

(solution dims D20. rkfkrenoc TMS): 1.3X (s. 3 H. CHJ); 
I 

1.73 2.41 (m. 4 H. -CCHlf‘HrC’02 -1; 4.01 is, 4 H. 

-OCH,CH20 - ). ’ 
Ce scl est traltC B 0’ 3” par 0.216 mole (IXmll d‘unc 

solu~lond’acide~hlorohydriqucpurdilu~dans l$Omld’e~lude 
la manike wivantu. on introdult. dans Ic twoI d’un litre 
contenant la wlution aqucusc de WI. I(KJml de chloroformc. 
p& I’on addrtlonnc gouttc a gouttc cwlron l75ml dc la 

solulion dllukd’acide chlorhydriquc. Lorsquc cela est fait. la 
couche chloroformique es1 skparee dc la couchc aqueuse au 
moycn d’unc ampoulc i dktcltntcr. Lacouchc aqueusc rcstantc 
es1 alors acidifkc pr~~~re~siv~rn~nt en agitanl et cn plusicurs 
fois par Ic restc dc la solutwn d’acidc diluti ct cltraltc i~u 
chloroformc aprtis chaquc ;iddrtwn d’actdc: tnintiral C’ettc 
opkation t>pe CSI rkp&c sepl fois. la quantitk de 
chloroformc utllisk i chaque opkration ayant un volume dc 
SO ml. 

Lcs couches chlrwoformiqucs. rassembkcs. sent luk.zs unc 
fols par unc solutwn de 3Oml d’eau saturPe en chlorurc de 
bodium. puns s&h&s sur sulfate dc magnksium. Lc 
chloroformcchassti sow v&z, on r&up&c 32 gdu dro~olanne 
aclde 7 C‘Ii,C‘C‘li2C‘H,<‘O~H Eb,, , = 95 C‘ (Kdt brut: 

d\, 

Y3”.,). KMMN: I.27 (n. 3 H. CH,l: 1.77 2.50 (m. jii. 

-CCII,C.H,{.-): 3.87 1s. -tH. O(‘H,(‘II,Cf I; I I.05 (i. 

&s 

I &Hl. 
(cl ~~~;~I~~(~~I~J~~ Jc ff~ft~~~,~r~~~, nuxfu 3. L)ans un tricol de 

2Wml. on introdult Xg (0.05 molclde I’acidc 7,60 ml JcTHF 
anhydre et 5.6~ de trlethylamine. Lc milieu cht :Ilors pork Li 
enwon - 20 C ct une solutmn de 6.0~ de ~hl~~roforrnlal~ 
d’kthylc dilu& dans 60 ml de THb est ~JOUICC gtwttc a gouttc 
en maintenant I3 tempkraturr wrs 0 c‘. AprCs quelquc\ 
heuresd’agitatiori vigoureusr. Ic prectpttkcst filtrtict lavti&trec 
un pudcl’Ht;. Lcsolvantestcl~m~n~sou~~~deet l’anhydride 
3 cst ;LlnsI UIIIIC I KJI quantltattl’). KM A 1.2s (5. 3 H. C‘H , i: 

1.?7(1. !H.C’ll,r. 1.~5 2.7O(m.J H. +CH&.H:(i. ~:?.Yot~. 
I 

4 H. -OC‘H,C‘H,O 1. 1.27 (q. 2 H. Cl12 ). 

Prc~ptrrtrriofi dn ,rfolv,cfro.\(,1~//111~,.\ t/u 00 ~;lrrfw- I.1 4 

,Uc;rhrJr +&ruk. I.‘cstcr de trlmkthylsilylc (0.0X mole) cst 

;tjoulk pnutte ki gouttc. a -60 . it unc solution &her&z dc 

diisopropylamldurc de hthium (0,0X molt) prkpar2 selon lc 
prockdi: habitue1 i partlr drr butylhthlum (0.0X molcl CI de 1~ 
diisopropylamine (0.08 mole). Lc drololannc anhydride 
mIhtc 3 pritckdrmmcnt preparl (0.05 molcl. dike dans IF ml 
d’kthcr. WI addltionne goutte a gourtc cn malntenrrnt la 
tcmpkraturc i - 60 C. Aprks IX h d’agtattun P Ia mhr: 

temperature. Ic milreu rtiactionncl e3t pro~r~~~i~crn~nl 
rkhaufk ci 20 C’ cn dcur hcures cmlron L’hydrolyw est 
clrcctutic pdr de I’C~lU glacile acidilik par IO ml d’acldc 

~hl[~rhydrlque pur. Aprk extraction ir I’cthcr. strchage sur 
sulfate de magnisium ct ?vaporatlon du whant d’c\traction. 
on clkcttic tine prcmkrc dlstillalion r;ipidc sous grand L idc. 
1 ine rectification plus fine fournil le monodt~~sof,mnc dt 1‘1 

dicktone-I.4 4. Lcs rmdement~ ohtenus n‘ont pa* tit0 
optlmks. II est possible de supprlmcr Its IX heurc> 
d’agttatmn 3 -- 60 ; un cssai a et& rtalisk Jan\ cc sew.. Ic 
compok 4b CSI alors prkpvrti d\cc un rendcmcnt dc h(t“,, 

~‘urut~rc~rr.s~iyrcc’\ r/c,9 ~flr~~locllo\c~/url~i~~\ t/c rlrc+rorw\ I .4 4. 
Cc5 compos& prkntcnt une absorption IR \erb I?lOm ’ 
(i :C’=Obcr +crs IOSOcm ’ (caract&-istgquc dt la fctnct~tw 

cti~all”‘et,cn RMK.deux singulcts\ers 3.H5ppm et I.25 ppm 
dub du froirpe (-&) 

4a. R = H Eh, ,,,,,,, = XX- 90 C; Kdt = 4Y”,,, Ir: (‘ 
-- 60.84: H = X.80. (‘ale. pour (‘nll,,Oz: (’ = 60.74: H 
= X.92 ‘**,. KIMN: I.&I (s, 3 Ii); 1.70 2.50 Im. -! if): 1.09 (c. 
3H); 3.87 (s. 4H). IR. 1713. lU50cm-’ 

4b: R = (CH,)lC‘H. Eb,,,, = 12X- I.10 c‘: Rdt = 70”,,. 
Tr : c‘ - Cd.8 I , H ; 10.06. (‘slc. pour (‘, , ti2,,01: (‘ 2 65.97: 
H = lW7”,,. RM‘1V: 0.91 (d. 6H, lCIl,)>i‘l: I.13 (4. 3H): 
I.70 2.70 (m. 7 Ii. (‘H~(‘tI>(‘OC’H;(‘Hl Z.Rh (4. -I Ii 1. IK 
1710. IOJOcm- I. 

4c: R=CH,=CHCH(CH,i. Eh,, , <_,“, 7 67 -6X c‘: Kdt 
= 60”,, Tr: (‘ = 67.YO: II = Y.3?. (‘ale pour C‘,,ll~,,O,: C’ 

- 6?.SO. H = Y.50”,,. RMF\: O.Yh (d. .I - 5.X H/. 311. 

I‘H&Hl: I.23 (s. 3Hl. I.hO- 2.X5 fm. 7H. C‘Hzt’H- 
IC’O<‘H2CH): 3.85 1s. 411). -1.75 5.12 (m, 211. C‘llJ 1: 
5.S--6.1 (m. I H. (‘II=). IR: 3064. 1710. 1640. Io-lOcm-’ 

4d: R=n-<‘,ti,, Ebtl,u.mn, = 92 95 C‘: Rdt = 70”,,. ‘l’r, 
C = 6X.45: H = 10.53. t’alc. potrr C, rH,,O,. c‘ - 6X.3X: H 
= lt).SY”,,.KMN:O.XY(t.J = ~.~HL,~II.C‘II,,<‘II~~. 1.‘1(3. 
3H): 1.1-1.6 lm. 8H. (C‘HLla): 1.75 2.50 (m. hi-i, 
CHJCHzCOCH,). 3.X4 IS. 4 HI. IR: 171-l. I(tl5cm“. 

4f: R=CH,CH,C=CC’II,. Eb,,,,,, = IO5 108 C’: Kdt 
= 5X”,, Tr. C = 69.3X. H = 8.95. Cult. pour (‘,,,il?,,O,: < 
= 69.61; H - X,YY”,.. KMK: 1.01) (1. J = 7 Ii,. 3 H); I.25 1s. 
3tO: I,65?.65(m, 10H):3.87(~.4 H,. IR’32lU(ires~dlblC1. 
1710. 1050cm ‘. 



(4) 002mole de compost 4. l.f;ml d’acide sulfurique 
conccntre. I2 ml d’eau ct 12 ml d’ac&tonc sent portis pendant 
4 h 1 PO-45 C. AprCs extractjon i )*&her, &age a I’eau 

saturee en NaCI cl sichage sur sulfiite de magnesium, la 
dicttone- 1.4 5 cst drsttlkr. 

(b) S!nrht;w drwc-ff (It,\ drt t%ow\ 5d t*t Sf. Nous donnons le 

mode operatone type i propos dc la synthise de 

I’undicanedionc-2.5 sd. On opcre ti partlr de 0.2 mole 
d’heptanoate de tr~rn~th~ls~l~ie et dc 0.125mole du 
dmxolanne anhydrtde 3 de la mitme fason quc pour la 
prtiparation des composes 4. ceci jusqu’au moment de 
I’hydrolysc Cette dernicrc cst effect&e dans le ballon 

riacttonncl entre - 10 et 0 par 40ml d‘actde chlorhydrique 
d~lu& dans 100 ml d’eau. on aloute i nouveau 15 ml d’aclde 
chlorhydrlquc pur ct I’on chtiulle a 30 pendant 
3.5 h. Ld phase organlyue ebr alors cxtraitc h I’ether et sechte 

cur <&fate de magnfsmm L.&her thasse. la purification de 

i’undecaned;one-2.4 est ctTcctu&~ en deux temps; une 
premttre dtstillatton rapidc soux grand vtde ( -0.1 mm Hg) 
labortse la d&arho\yJation de I’acidc dtcetonlque 

c‘ti 1 C.0 C‘H, 
Intrrmedlatre q;ir “,“,Ad:iO ~‘~‘~~~~~ed~~~~.~ 

soutllCc. cntrc autrcs. de I‘exces d’actdc hcptanoique utlhse au 
d&part sous forme de I’e>rer de trtm&hylsrlyle. Ce melange 
orpamque est diluit ddns I’cthcr ct traite par unc solution 

aqueusc dc cdrbonule de potassium jubqu’a cessation de 
d@gementdeCO, (‘cttcphasecth~rceest lavt$ejusqu’i pH 

= 7, puis s&h&c sur sulfate de magntistum. L’bther est alors 
chasti hous vide, et i’und&anedlone-2.4 distille h Eh,, ,,2 
= 59-62 068. Rdt = 7?“,*) 

L’undicync-8 dtone-2.5 5f at obtenue survant le mGme 
mode opcratotre rRdt 70”..t 

La 2.undCc&c-8 drone-2.5 5c a iti ptiparti par semr- 
hydrogenation dc ladlcetone acetyltintque 5f selon Ie procidt 
U5UCI.‘4~~’ 

(c) Cum ft;f1~1~4~f~~~ &A die c;rtw~ (5 1. Ces compose5 
prksentent une absorption IR vcrs 1710cm‘ ’ tvzc -ot et, en 
RMN. Jeux sinpulets vers 2.lOppm et 2.60 ppm 

caracteristlqucs dc I’enchainemcnt CH.,COCHZCH2C0. 
5a: R = H. Eb,l,, = 75-76 C’: Rdt = 70”,,. Tr: C 

= 63.02: H = 8.90. Calc. pour C,H,,OZ: C = 63.13: H 
= 8.83 “&, RMN: 1.15 (s.6H); 2.62 (s.4H). 1R: 17lOcm“ 

5b:R = (CHJ)ZCH.Eb,3,, =9X 100 C,Rdt = XQ”,,.Tr. 

f = 69.20. H = 10.29. Calc. pour C.‘,H,,O,. C = 69.19; H 

= 10.32”... RMMN: 0.90 td. 6H. (CH,t,): 2,12 (s. 3H): 
2,10-2.4O(m. 3 H. COfH,CH).2.56 (>.4H) IR: 17lOcm- 

SC: R=CH2=CHCH(C’HI) Eb, Imm = 1 I_C- 116-C. Rdt 
L 87 (a11 Tr: C = 71.44; H = 4.70. UC. pour CIOHlh02: C 

= 71.39; H = V.j9’.,. RMN: I.0 (d. J = 6.0Hz. 3H. 
C’tj,CH). >.i? (s. ?H). 2.58 (c. 4H). 2.3 2.7 (m. 3H, 

COCH,CH):&X-5.20 fm. 2 H. CH?=): 5.50-6.10 (m. 1 H, 

(‘H=I. IR: 3065. 1710. 164Ocm ‘. 
Sd: R = n-C,H,,. Lb 0 U2mm = $9-62 C. Rdt 87”,,. Tr. C 

= 71.62. H = IO.83 C’alc pour C, ,11,,02 C = 71.69; H 
= 10.93 *I*, RMN.O.Xx(t.J = 5.1 Hr.!l~.C~JCH,~;l.l 1.7 

tm. 8 H. (<‘HI),); 7.10 IS. 3H). 2.37 it, J = 6.X Hz. 2H. 

COCHICHZ). 2.58 IS. 4HI. IR: 17lOcm ‘. 
SC R=(%j--C~I?C‘H,CH=CHCH~ Ebuo,,, = 

713 1(1 C . HJI = +I!“,,. Tr <‘ : 72.55. H L lO.(U. t’alc. 
pour CI,H,,OZ: C’ = 72.49. H = 9.96”,,. RMN: O,9f It. J 
= 7.2 Hz. 3 H. C’M ,Cti :I. I.% 2.4 (m. 6 H ): ?.I 2 (s. 3 H ): 2.58 

ts, 4H1. IR: 1710. 163Ucm ’ 
Jf R=(‘tltCH2C‘ZCCH,. Eb,, ,smrn = X6-88 C: Rdt 

%I”.,. Tr: C = 73.18; H = 8.95. c‘tilc pour C,,H,,02 C 
= 73.30: Ii = X.95”,, RMN: I.08 (t. J = 7.6Hz. 3 H. 

CU,CH,): 2.12 (3. 3H]: 1.8-2.7 (m, 6H. COCH:CH- 
lC‘~C’C‘HI): 2.6Otb.4H1 IR. ‘214 It& falhlc). 17lOcm-‘. 

Prc;~~‘c,rcrr~~~n d~\ (IX l~prnrtin~n~\ 6d-f. Ellc WI rtialitic selon 
la mrthodeclasstque par trattemcnt haccque desdic&onrs .Sd- 
f: i tttrc d’exrmple nous rappelons la preparation de la 
dthydroJasm~~ne 6d danh un tricnl de SUlfcm’, on rntrodult 
1 .R g de soudc cn pastilies. JO ml d’cau dtsttlle. t 50 ml d‘alcool 
m&hylrquc et 15.9 L! IO.Og6 mole1 d’undccanrdionc-2.4 Le 
melange est chau%-ti reflux pendant 6 heurcs, rrfroldl. puns 

acidifit par 4ml d’HCI pur On aJoute de I’eau et extrait ti 
l-ether. La phase orgamque cst ensutte lavke Jusqu’g pH = 7 
par une solution saturtie en chiorure de sodium. puns sechee 

sur sulfate de magn~stum. Apres tvaporation do soivant, la 
dthydro]asmonc 6d 

. ,. 
dtsttlle a tO.OZ = 48-52’ Rdt: SO” 

Rdt;acide tivutiquc = 54”,. Tr: C = 79.38: H = 10.90. Cal:: 
pour C,,H,,O: C = 79.46: H = 10.92~,,. RMK: 0.90 (t. J 

= 5.1 H,, 3 HI. I.29 (massif. 6H, (CH,)S): 2.04 ts, 3H, 

;C=y -f’Hj I: 2.0 --t 2.6 (masstf, 6 H). JR: r( aft 

= 1706cm“ yf .( = 165Scm ‘. Z-Jasmone ti Eb,, 
= 127-130 C: Rdt: 82”,,. Tr: C = 80.31: H = 9.88. C%. 

pour C,,H,,O. c’ a 80.44; H = 9.X3”,,. RMN. 0.98 (1, J 
= 7.5 Hz. 3 H, CH,CH,): 2.07 ts. 3 H. CHSC=C). 2 2.5 (m. 

6H): 2.90 (d. I = SSHz. LH, CHIC-CJ; 5.2-5.3 (m. 2H, 

C’H=CH) IR: 1695. 1645cm-‘. 
oeh~dr#Jasmone6f Eb,,.2 - 78-81 C; Rdt; Rdt: X0”,. Tr: 

C = 81.38: H: 8.X4. Calc pour C,,H,,O: C = 81,44: H 
= x.70 l*u. RMN. I.It) (t, J = 7.5 Hr. 3 H. CtfJCHJ). 1,9-2.6 
(m.6H):~,20~s,1H.CH~C‘-~‘]:2,9g(s.2H,CH~C~C‘t.1R: 

2210 [trt!s faiblcj, 1696, 1645cm. ‘. 
Lcs cyclopentenoncs 6e et 6f ont et& purifites par CLHP 

prkparatrre sur colonne de silice H60; solvant . ither,&her de 

p&role (M&O). 
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