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Ecole Nnt<onale Supbieure de Chintie de Montpellier 
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SulvMARY : 

Epoxides of general formula RFC,-CClB-CHB-CH,O,CH, (II,V) 

(RF,C, = Cl ; CF3 ; Cl-(CFCl-CF2),-) are prepared from chlorohy- 

drines RF C1-CC12-CH2-CHCl-CH2-OH (I). 

These chlkhydrines are monoadducts of carbon tetrachloride l,l,I 

trichlorotrifluoroethane, telomers Cl-(CFCl-CF2),-CC13, with ally1 

alcohol. 

Reactions of these epoxides with lithium aluminium hydride and/or 

sulfuric acid lead to corresponding secondary alcohols and/or diols. 

Glycidyl ethers of (I) and (II,") with epichlorhydrin could not be 

obtained. HOwever,epichlorhydrin reacts with the more acidic chlo- 

rofluorinated alcohol CFC12-CF2-CH20H. Thus, the glycidyl ether 

CFC12-CF2-CH2-0-CH2-C< - CH is prepared. 
0' * 

Des epoxydes de formule g&-&-ale RFC,-CC12-CH2-CH,+CH* (11,V) 

(RF,Cl = Cl ; CF3 ; Cl-(CFCl-CF2)n-) sont prepares a partir de 

chlorhydrines RF,C1 -Ccl*-CH2-CHCl-CH2-OH (I). 

Ces chlorhydrines sont les monoadducts du tetrachlorure de carbone 

du l,l,l trichlorotrifluoroethane et des telomeres Cl-(CFCl-CF2)n-CC13 

avec l'alcool allylique. 

L'action de l'aluminohydrure de lithium, et celle de l'acide sulfu- 

rique conduit respectivement aux alcools secondaires et aux diols 

correspondants. 

La reaction des composes (I) et (II,") avec l'epichlorhydrine ne 

nous a pas conduits aux ethers glycidiques correspondants. Par contre, 

avec des alcools chlorofluor@s d'acidite plus @levee CFC12-CF2-CH20H 

nous avons obtenu l'ether glycidique CFC12-CF2-CH2-0-CH2-CJ - CH . 
0’ 2 
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Les epoxydes hydrocarbon&s sont des intermediaires pr6cieux dans 

de nombreuses reactions chimiques. Les epoxydes fluor& presentent un int&8t 

specifique. 11s sont notanunent des prkurseurs de poly6thers fluor& dont les 

propribtes mecaniques, le comportement BlastanCrique, l’inertie chimique et 

la stabilite 2 la temperature sont remarquables. 

Les premiers travaux datent de 1950 (1) (2) et portent principalement s 

le 3,3,3 trifluoro6poxypropane. L’objet de cette etude consiste essentielle- 

ment en la synthese d’6poxydes dont seul le substituant du cycle oxyrane con- 

tient des groupements chlorofluores. 

Rappelons tout d’abord les travaux qui conduisent 5 des epoxydes de 

formule voisine de celle qui nous interesse (3) (4) (5) (6). 

BRACE et ~011. (6) ont realis la s6rie de reactions suivantes : 

RF-I + cH2=CH-CH2-OR avec R = !I ou -COC13 

RF-CH2-CM-G12-OR 

avec RF = F- (CF2) n- 

Dans la plupart des cas, le r&actif de dbshydrohalog6nation est 

l’ion hydroxyle (7) (8)) on trouve dgalement des reactifs tels que Ag20 (9). 

Nous disposons des chlorhydrines de formule (I) 

RF Cl-CC12-CH2-CHCl-CH20R obtenus par addition de l’alcool allylique ou de 

soA ac6tate sur les tblogenes CC14, CF3-Ccl3 et CC13- (CF2-CFCl),-Cl (10). 

Cela nous a conduit 5 etudier la synthese des Gpoxydes correspondants et leur 

reactivite vis-a-vis des rgactifs chimiques d’ouverture des cycles oxiranes 

(11). Les travaux effectues jusqu’ici pour ce type de compos&s l’ont et& sur 

les iodidrines plus r&actives que les chlorhydrines. 
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R~JIJATS ET DISCUSSION 

I. SYMHESE da EPOXYUES 

On effectue la reaction de lloxyde d’argent, prepare selon la me- 

thode de CURTIN (9), sur la chlorhydrine CC13-CH2-~-CH20H dans le benzene 

B l’bbullition. Cl 

On obtient en 24h l’epoxyde (II) CC13-CH2-CJ-$H 
0 2 

avec un rendement 

de 40% ; celui-ci ne s’ameliore pas si l’on augmente la dur6e de la reaction. 

Nous avons alors effectue la dkhydrohalogbnation par la potasse 

en etudiant l’influence de la concentration en potasse, du solvant, de la 

temperature et du temps de reaction. 

Avec l’ac6tate (I, RF,_1 = Cl) et selon la methode de BRACE et co1 

(6)s nous n’observons au bout de 20h aucune r&action aussi bien dans l’ether 

que dans le T.H.F. Par contre, dans le dioxanne, nous avons isol&, au bout de 

30 minutes et avec un rendement de 30% le compos& (III) CC12=CH-CH,-,CH2 
0 

Les acetates ne conduisent done pas s&lectivement aux epoxydes at- 

tendus. Nous avons alors effect& la reaction en milieu aqueux sur les alcools 

(I) : avec la potasse ZN, a SO-60°C pendant 15h et avec des concentrations 

molaires quatre fois plus grandes en potasse qu’en alcool. 

Le taux de conversion est alors fonction de la nature du substi- 

tuant comme le montrent les resultats suivants : 

TABLEXII 

Chlorhydrine (I) : RF,-., 

-Cl 

-CF3 

-CF2-CFC12 

-CF2-Ccl3 

-(CF2-CFC1)2-Cl 

1. 

Temps (heures) Rendement (%) 

15 ou plus 50 

2,5 85 

4 80 

6 80 

10 70 
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On peut done Gtablir une Bchelle de rCactivit& en fonction des grou- 

pements fluor& port&s par les alcools (I) : 

Cl <- (CF2-CFCl),- ci <cF2-ccl3 <CF2-~~C12 <-cF~ 

On constate que les compos&s fluor6s sont plus reactifs que leurs 

hamologues chlores et le rendanent diminue lorsque la longueur de la cha?ne 

chlorofluor6e augmente. 

71. CARACTERISATZ ONS den E POXYVES 

Les Gpoxydes recherch& ont la structure g&nGrale suivante : 

RF,C1 -CC12-CH2-al - (z12 

‘0’ 

(II) 2 (VI) 

avec RF,C1 = -Cl (II), -CF3 (IV), C1-(CFC1-CF2)n- (V,n) , CC13-CF2- (VI), 

le canpos& (III) 6tant 1’6poxyde insatur6 Ccl2 = CH-cH\-,G$ 

0 

11s ont et6 caract&is&s par analyse 616mentaire infrarouge et sur- 

tout par FM du proton,; en effet, ces camposi% pkentent un systsme canplexe 

du type ABXCD dont l’analyse conduit aux rkultats Spertoribs dans le tableau 

II. 

Nous awns represent6 schematiquement sur la figure 1 les parties 

AB,X et CD de 1’6pichlorhydrine et des 6poxydes (III), (II), (IV) chlor&s 

et fluor& ainsi qu’un &her glycidique fluor6. 

Les dgtemkations des deplacements chimiques sont ddlicates et 

nous avons pro&de selon la m6thode suivante. 

A partir des compos&s C1-CH2-M_O~H2 (spectre N’l) et 

CC12=CH-CH,-,CHZ (spectre N02) nous constatons que les parties CD ou le proton 

6thyEnique’y sont fortement d&blind&s par rapport 2 la partie AB. 

Dans le cas de l’oxirane insatur6 de type ABXY la partie X peut &tre 

fidElement reconstituee : les quatre bandes du signal &ant d8doubEes par JxI 

que l’on peut aishent calculer sur le signal de Y. 
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On remarque alors que le systeme AB se prdsente sous une forme carac- 

Gristique oti les bandes 2 et 3 se chevauchent et JAB vaut environ 5,SHz. 

Sur le spectre No3 du compose CC13-CH-CH -,CH2 on retrouve l’allure 

des bandes 5,6,7,8 du systeme AB (JAB = 5,5Hz) et‘08 peut alors dCtenniner les 

bandes complementaires 1,2,3,4. Le calcul du systeme CD, trop etroit, est tres 

difficile mais vc et vD sont voisins de 3ppm. 

On retrouve la m&ne allure de signaux pour l’ether glycidique 

(CFCl,-CF,-CH2-0-CH,-m,-,CH2) sur le spectre No5 ; la partie CD est ici for- 

tement d6blindee par l’a ome d’oxygene. ? 

Ainsi, dans tous les spectres des epoxydes la partie AB a la mEme 

allure (JAB = 5,SHz) et l’on peut alors calculer tous les spectres des compos6s 

fluores (spectre N04) . 

On remarque alors, sans pouvoir l’expliquer que toutes les parties 

CD des produits fluor& ont une constante de couplage JcD voisine de lSHz, 

de plus les trois protons CD et X sont blind& de 0,3ppm par rapport a ceux 

de leurs homologues chlor6s. 

Ainsi, la densit Glectronique des protons ABX CD est pratiquement 

la mGme dans tous les compos& fluores Gtudik et l&gGrement plus faible 

pour le compos6 (II) poss6dant un groupement trichlorom6thyle. 

Cette etude confirme de faGon nette la formule des Gpoxydes obtenus 

et penet en outre une meilleure approche spectrographique des dpoxydes 2 cha?ne 

latErale perhalog6nGe. 

771. TRANSFORMATIUNS CHlMlO_UES den EPOXYDES 

Nous avons envisage la transformation des epoxydes en diol et en 

monoalcool. 11 est en effet intgressant de prgparer des monoalcools ne compor- 

tant pas d’halogenes en 8 de la fonction hydroxyle. 

La reactivit6 en milieu basique de l’epoxyde CF3-CH,-,CH2 est connue (B 
0 

CF3-Cl&CM2 + BQ - CF3-CH-CH2B 

0 I 
OQ 

B = H,X,CH3,Et0,NR3 
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Le groupement trifluoromethyle stabilise a la fois l’interm&liaire 

et la liaison carbone-oxygene de 1’6poxyde. Divers auteurs ont montre que ce 

type d’epoxydes halog&& sont plus reactifs que leurs homologues hydrocar- 

bon&. Sur ce meme type de compos&s, en milieu acide, on observe une addition 

competitive sur les deux atomes de carbone du cycle epoxyde. 

Dans notre cas, la presence du groupement mgthylene peut modifier 

la r&activit6 qui est encore ma1 connue. 

171-l . Reaction avec L’akminohydhute de -fk%ium 

L’action de A1LiH4 sur le compose CFS-CC12-CH2-CH\-,CH2 
0 

(IV) conduit au monoalcool secondaire (VII) CF3-CC12-CH - H-CH3 dont la 
2 8H 

structure a et& determinee sans ambiguite par RW du proton dans le chloro- 

forme. 

On observe un signal qui se d6place par dilution et qui corres- 

pond a la fonction hydroxyle ; par contre, dans le D.M.S.O., le spectre 

montre la presence d’un doublet qui correspond au couplage du proton de 

l’hydroxyle avec le proton situ& sur le carbone en c1 de cette fonction ; 

ceci confirme bien la pr&sence d’un alcool secondaire. 

111-z . R&action avec kk ti@uo.tu~uhe de bate Ethyl-Zth&uzte 

L’action de BF30(Et)2 sur les epoxydes conduit en principe 

?i un ald6hyde tres facile a caractcriser notanunent en RWI. Apres 15mn de r6ac- 

tion en solution &th&rBe et a la temperature ambiante sur le compose (IV), on 

obtient le compos6 de forrm_lle CF3-CC12-CH2-FH-CH2-OCH2-CHS (VIII) dont la 

OH 

structure a 6t6 d&tennirGe notamment par RMN. Celle-ci surprenante a priori, 

correspond a l’addition d’un ion ethylate sur le carbone le moins encombre du 

cycle. (Fig.N’2). 

177-3 . R&action awec L’acide u&Q~~~ique 

Nous avons 6tudi6 l’action de l’acide sulfurique sur les 

Gpoxydes prkedents afin d’obtenir des diols. 

A reflux du dioxanne pendant 12h en prkence d’H2S04 en quantite 

catalytique nous avons obtenu a partir du composC(IV) le diol (IX) : 

CF3-CC12-CH2-F-CH2OH (IX) 

OH 
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C~-cclZcti2yH-CH~O-CH~CH3 

OH 

t 

1 ’ I ’ I ‘AT r I ’ I ’ I 
6 5 4 3 2 1 0 
Fig.2 Spectre de R.M.N. du compos@ VIII 

Sur la figure N”3, nous repr6sentons le spectre de FMN de ce diol 

dans le D.M.S.O. comme solvant. Entre 2,2 et 2,7ppm on observe les signaux 

AB du systeme ABX des deux protons en a du groupement dichlorom&thylene ; 2 

4wm le proton X et un massif a 3,3 ppm (dedoubl6 par rapport au spectre 

obtenu dans le CDC13) correspondant au groupement methylene en a de la fonc- 

tion hydroxyle. 

Les signaux les plus remarquables sont le doublet et le triplet 

a 4,8 et 4,7ppm correspondants respectivement aux protons hydroxyles secon- 

daire et primaire respectivement, caracteristiques de ces fonctions. 
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Cs-CC$- CHT FH- CH20H 

OH 

Solvant: DMSO 

I I I I I I I I 

5 4 3 2 1 0 

Fig?. Spectre de R.M.N. du compos@ IX 

Les transformations chimiques nous ont permis de confirmer la 

structure de nos &poxydes et d’gtudier leur r&activite, mais Regalement de 

pri5parer des diols qui compl&ent la s&ie des diols chlorofluor6.s pr&par&s 
au labratoire (12) (13) . 
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IV SYNTHESE D’ETHERS GLYCIVI~UES 

La litterature fait 6tat de nombreux travaux relatifs B la synthese 

d’6thers d-iglycidiques fluor&s (14) (15) ou hydrocarbon& (16) dans le but 

d’obtenir des resines 6poxy mais peu de travaux ont &t6 effect&s sur la 

synthese d’ethers glycidiques fluor& . 

Nous avons tout d’abord envisag6 la t6lomerisation par catalyse redox de 

l’allylglycidyl Ctber de formule CH2=CH-CH2-0-CH2-CH - CH 
\d2 

avec des tClo- 

genes fluor& tels que CF3-Ccl3 (17) et Cl-(CFC1-CF2)nCC13(18Xn=1) . 

RFcl-CC13+ CH2 = CH2-CH,-,CH2 
0 

FeC13/BenzoPne 
> pas de reaction 

CuC12 

Nous avons alors fait r6agir 1’6pichlorhydrine sur les alcools (1) 

en pr&sence de soude selon la m6thode d&rite par KELLY et co11.(16). 

R EC1-CC12-CH2-CHC1-CH20H+C1-CH2-CH 
NaOH + pas de r&action . 

acetone au 
dioxanne 

Enfin, nous avons utilis6 des alcools poss6dant un groupement CF3 

en a de la fonction OH. En effet, ces alcools ont des pK proches de ceux 

des phenols ce qui leur confere une plus grande r6activit6 . 11 faut remar- 

quer que dans la litt&ature les &hers glycidiques sont toujours pr6par&s 

2 partir de monoalcools ou de diols poss6dant des groupements aromatiques . 

Nous avons effect& la reaction de l’epichlorhydrine en milieu basi- 

que, dans le dioxanne (16) sur l’alcool CBC22-CF2-CH20H (19). Aprbs 12 h, 

nous avons obtenu 1’6poxy ether attendu (X) CFC12-CF2-CH2-0-CH2-CH -,CH2 
\o 

Le spectre de RMN de ce compos6 (figure N04) se pr6sente sous la -. 
forme d’un systeme ABXCD deja dkrit sur Ia figure No1 et d’un triplet 

5 4,30 ppr caract&ristique d’un groupement mbthylene en a d’un CF2 . 

11 faut noter que ce signal subit un deblindage de l’ordre de 8Hz par 

rapport P celui observ& dans l’alcool de depart . 

Ainsi, la synthese d’Bthers glycidiques est possible par cette voie. 

11 convient d’utiliser des alcools 2 caractere suffisanmrent acide et la 

presence d’atomes de chlore en 8 de l’hydroxyle n’est pas suffisante pour 

permettre cette r&action avec 1’6pichlorhydrine . 
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CFClzCF2- CH2 0-CH- CH - CH 

2 \,/ 2 

1 ’ I I 

45 35 I I 

4 3 
2,s 

Fig.4 . Spectre de R.M.N. du compos@ X 

Le spectre de RMN de ce composd (figure N”4) se presente sous la 

for-me d’un systeme ABXCD deja decrit sur la figure No1 et d’un triplet 3 

4,30ppm caracteristique d’un groupement methylene en a d’un CF2. 11 faut 

noter que ce signal subit un deblindage de l’ordre de 8Hz par rapport B 

celui observ6 dans l’alcool de d&part. 

Ainsi, la synthke d’ethers glycidiques est possible par cette voie. 

11 convient d’utiliser des alcools a caractere suffisanunent acide et la pre- 

sence d’atomes de chlore en 6 de l’hydroxyle n’est pas suffisante pour per- 

mettre cette r&action avec l’&pichlorhydrine. 
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Les analyses ont Gtb effect&es au Service Central de Microanalyse 

du C.N.R.S., division de Montpellier, E.N.S.C.M. 

Les spectres IR ont &t6 d&terminGs avec un spectrophotom?tre 

BECKMAN IR-6. La position des bandes est donn&e en cm 
-1 avec une incertitude 

de l’ordre de + 2,5 an-‘. Les lettres FF,F,m et f signifient respectivement : - 
intensit6 tres forte, forte, moyenne et faible. 

Les spectres RMN du proton ont 6t& enregistr6s avec un appareil 

VARIAN A 60, refkence inteme TMS. Les glissements chimiques sont exprim6s 

en p.p.m. Les Points de fusion non corrig&s ont 6t6 d&tennids en capillaire 

a l’aide de l’appareil du Dr.TOITOLI. 

La chromatographie en phase vapeur a 6t& r6alis6e sur un appareil 

PERKIN-ELMER F-30, avec un detecteur ?i ionisation de flamme. Les conditions 

exp6rimentales sont les suivantes : colonne OV 1, phase stationnaire : graisse 

de silicone, longueur lm, gaz vecteur : azote, d6bit 3Chnl/s, tempkatures de 

l’injection 3OO”C, du dgtecteur 3C@‘C, de la colonne : programmation lin6aire 

de 60°C a 29O’C. 

Ttic~o~o-4,4,4 epoxy-J,2 bLLtane (II) 

Eb20mn = 74°C 

ANALYSE C4C13H50 

Calc.% C 27,35 Cl 60,68 H 2,85 

Tr. 27,48 60,47 3,08 

IR (CC14) : 30l0m,2990F,2960f,1480f,l410F,l300f,1260m,1230f,ll40f,lllOF, 

107Of ,106Om,980F,96OFF,900f ,87Om,83Om. 

m (CDCl3) : les d6placements chimiques et les constantes de couplages 

sont don&s dans le tableau II. 

V.icicheoho-4,4 Epoxy-J,Z bu&Zne-3 (171) 

Ebzm = 62’C 

ANALYSE C4H4C120 

Calc. % C 34,53 Cl 51,08 H 2,87 

Tr. 35,08 50,45 2,47 
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IR (CK13) : 3020m,2990m,2950f,1620FF,1380f,1230FF,116Chn,1130m,980f,960f, 

930F,SCQFF,840FF,800f. 

RMN (CE13) : les deplacements chimiques et les constantes de couplages 

sont donn6s dans le tableau II. 

U~ch&Jho-4,4 ti@LvhU-s,5,5 &poxy-1,2 pentavlc (IV) 

Eb 2C ,,,“,= 55’C 

ANALYSE C5F3C12H50 

Calc . % C 28,70 F 27,27 Cl 33,97 

Tr. 28,92 27,33 33,69 

IR (CC14) : 3020f,2990f,2960f,1480f,1430f,141Om,1380m,1300F,1270FF,1260FF~ 

12OOFF,111Om,107ti,99Om,97(Xn,920f,84Om. 

rum (CC14) : les dgplacements chimiques et les constantes de couplages 

sont donn& dans le tableau II. 

TWckeoho-4,4,6,6 ti@uoho-5,5,6 Epoxy-J,2 hcxane (V,J) 

EbO,O,rmn = 70°c 

ANALYSE C6F3C14H50 

Calc. % C 24,65 F 19,52 Cl 48,63 

24,84 19,54 48,40 

IR (CC14) : 3010f,2990m,2950f,2930f,1480f,1430f,1410m,1380f,l260f,l200F, 

116OFF,1110F,1080F,990n,97Om,930f,880F,84Om. 

RMN (CC14) : les d6placements chimiques et les constantes de couplages 

sont donnes dans le tableau II. 

Pentackeoho-4,4,6,8,ti hexa@uoho-5,5,6,7,7,ti Epoxy-J,2 octane IV,21 

Ebo,o,,,m, = 78’C 
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ANALYSE C8F6C150 

Calc.% C 23,50 F 27,90 Cl 43,45 

Tr. 23,31 28,18 43,78 

IR (CHc13) : 301Of,2990f,2960f,1480f,1430f,1420m,1240F,1220f,1180FF,1140F, 

1120F,1030f,99Gn,98Cm,96OF,89OF,84Cm,810f. 

RMJ (c=l3) : les dgplacements chimiques et les constantes de couplages 

sont don&s dans le tableau II. 

Pentacheo~-4,4,6,6,6 di@~~o~o-5,5 Epoxy-1,2 hcxane (VII 

Ebo,olmm = 71°C 

ANALYSE C6F2C15H50 

Calc.% C 23,33 F 12,31 Cl 57,53 

Tr. 23,04 11,97 57,71 

IR (CHCl3) : 3020f,2990f,2960f,1480f,l41(h,126(kn,1180F,1140FF,1110f,107(Xn, 

1020f,990F,980F,910f,89Of,840FF. 

IwJ (CEl3) : les dgplacements chimiques et les constantes de couplages sont 

donnes dans le tableau II. 

TRANSFORMAT’IONS CH’IMlQ.JES DES EPOXYVES 

Action de L’hytie d'abminium k?.Ltkiunt 

On p&e 0,l mole d’hydrure que l’on introduit dans un ballon avec 

1CXkl d’&her anhydre. On ajoute lentement 0,l mole d’spoxyde ?I temperature 

ambiante puis on Porte B reflux de l’dther pendant 1 heure. Ensuite, on de- 

truit l’hydrure residue1 par un melange SO-50 eau-acide sulfurique. Apres 

extraction ?i l’&her, le produit est s&he sur sulfate de sodium. On chasse 

le solvant . 

v&Leo~o-2,2 ,77L$!uo/to-l,l,l pentanoe-4 IVllJ 

ANALYSE C5F3C12H70 

Calc. % C 28,43 F 27,Ol Cl 33,64 

Tr. 28,09 27,71 33,31 
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IR (CHC13) : 3590F,3500-3300 bande large,2980F,296Of,2930f,1450f,1420f, 

137Om,126Om,1160FF,112Qn,109Om,94Om,880F,840f,810f. 

Rm (Clx13) : un doublet a 1,4ppm (3 protons), un massif a 2,hppm (2 protons), 

un massif centre a 4,4ppm (1 proton), un singulet qui se d&- 

place par dilution (1 proton). 

On introduit dans un ballon 0,l mole d’&poxyde et 0,l mole de 

BF30(C2H5)2. On maintient, pendant 15 minutes, l’agitation a tempsrature 

ambiante. On ajoute ensuite 1CCml d’eau. Apres extraction le produit est 

s&h6 sur sulfate et purifi6 sur une colonne d’alumine. 

ANALYSE C7F3C12H1102 

Calc. % C 32,94 F 22,35 Cl 27,84 H 4,31 

Tr. 32,42 21,97 28,11 4,12 

IR (CC14) : 360&,3560-3200 bande large,2990m,2940f,289Cm,l49Of,l450f,1430f, 

1380m,1360f,1320f,12101n,1170F,1100FF,1040f,940F,910F,890m. 

FwJ (CCI4) : un triplet a 1,2ppm (3 protons), un doublet 2 2,6ppm (2 protons) 

un massif a 3,4ppm (2 protons), un quadruplet ?i 3,6ppm (2 pro- 

tons), un quintuplet a 4,4ppm (1 proton), un singulet qui se d6- 

place par dilution (1 proton). 

Action de H201ii,S04 

On intrcduit dans un ballon 0,l mole d’&poxyde,SOcc d’eau, 5Occ 

de dioxanne et l’acide sulfurique en quantit& catalytique (quelques gouttes). 

On laisse la r6action s’effectuer pendant 12 Heures a reflux du dioxanne. 

Apres Evaporation du dioxanne, on extrait le compos6 2 l’ether et on s&he 

sur sulfate de sodium. 

V&~&ho-Z,2 0~L@~o~o-l,l,l pentune a!Lo1-4,s (IX) 

ANALYSE C5F3C12H702 

Calc. % C 26,43 F 25,ll Cl 31,27 H 3,08 

Tr. 26,12 25,80 31,51 3?24 
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IR (CHC13) : 3KDm,3550-3300 bande large,2995F,294Om,2895F,149Of,146Of,1450f, 

1380m,1320f,1315f,l220F,1170F,1100FF,1040m,940m,905m,895m. 

RMN (CIK13) : un doublet 2 2,65ppm (2 protons), un massif a 3,75ppm (2 pro- 

tons), un massif a 4,3ppm (1 proton), un singulet qui se de- 

place par dilution (2 protons). 

RMN (DMSO) : le spectre est d6crit dans le texte. 

SYNTHESE Q'ETHERS GLYC'IDIQUES 

Dans un ballon on intrcxluit 0,l mole d’alcool, 0,5 mole d’epichlo- 

rhydrine, 0,l mole de soude et un m&lange H20-dioxanne de telle faGon que 

le milieu soit homogene. La Saction est effect&e a reflux du dioxanne 

pendant 12 heures. Apres Evaporation du solvant, on lave a l'eau et on 

extrait le produit a 1'6ther qui est ensuite s&h& sur sulfate de sodium. 

DiCkeoho-3,3 tki@.uoho-2,2,3 cZpoxy-2’,3’ n-p&opyL tihen. [X) 

ANALYSE C6F3C12H702 

Calc. % C 30,12 F 23,85 Cl 29,70 

Tr. 29,71 24,27 29,26 

IR (CHC13) : 2960m,2920f,l310f,1260F,1240F,1210m,1150f,1130f,l100F,102~, 

950f,87&,83Of. 

r@@J (cDCl3) : un triplet a 4,Sppn (2 protons) J = 14Hz, un systeme ABXCD 

dont les deplacements et les constantes de couplages sont 

don&s dans le tableau II. 
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