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CONTR_IJ3UTION A L’l?TUDE DES TRIS(DIALCOYLAMINO)STIBINES 

11. BTUDE DES R&ACTIONS AVEC LES DERIVES cfw3oNyL~s ET LES 
DfiRlV%S BIFONCTIONNELS 

A. KIEN-NEMAN-N ec R KIEFFER 

Laboraroire de Chimie Organique AppliquPe (LA CNRS No. Sl), Institut de Chimie, 1, rue B1a.k Pascal, 
67008, Sfrasbourg-Cedex (France) 

(F&p le 20 Evrier 1973) 

SUMMARY 

The reaction of Sb(NMe,), with aldehydes and. ketones leads to enamines or 
diamines according to the degree of substitution of the carbonyl compound. With 
acids Sb(NMe,), gives amides, and with p-diketones and j?-keto esters it gives 
enamines. With bifunctional compounds such as diols, secondary diamines or 
aminoalcohols, different heterocyclic compounds are formed according to the ratio 
of bifunctional compound to antimony. 

Sb(NMe& &ant le produit de depart, sa reaction avec des aldehydes et des 
&tones conduit & l‘obtention soit &Cnamines, soit de diamines suivant le degre de 
substitution du dCrivk carbonylt alors qu’avec les acides i.l y a formation d-amides. 
Les r&actions avec les /3 dicktones et les /3 Gtoesters conduisent A la formation 
d’tnamines. Avec des composes bifonctionnels comme les dials, les diamines se- 
condaires ou les aminoalcools une structure de composQ h&rocycliques dilT&ente 
suivant le rapport d&iv& bifonctionnel/antimoine a eti retenue. 

Dans notre prCcedent travail’, nous avons CtudiC le comportement des 
tris(dialcoylamino)stibines avec les alcools, les amines, les magnesiens et les lithiens 
ainsi que des chlorures Cacide. Nous etendons ti prQent cette etude au cas des 
aldthydes, c&ones, acides carboxyliques et g certains d&iv& bifonctionnels : diesters, 
j dicetones, p cCtoesters, diols-1,2, diamines secondaires-l,Z aminoalcools-1,2. Notre 
etude permet de tracer un parallele avec les rbultats obtenus par Burgada pour le 
phosphoreZ et par Manoussakis pour l’arsenic3. Les schOmas reactionnels proposCs 
par di.tErents auteurs sont discutb et appliqu& au cas des tris(dialcoylamino)stibines. 

(I) Action SW les compose’s carbonyk 
Les tris(dialcoylamino)stibines rCagissent tr& facilement avec les d&ids 

carbonylb en donnatit une riaction d’amination sur le carbone fonctionnel. 
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Deux types de rkaction ont 6ti mis en evidence suivant le degrC de substitution 
du d&k carbonyll’-5. 

(a) Les aldthyd es et &ones ayant un hydrogke en o! donnent une inamine: 

RI CH2 

\ 
2 Sb(NMe,), + 3 SO - Sb20a + 3 “‘_iH 

R,-C -NMe2 

+ 

3 HNMe2 

(b) Par contre, Ies aldthydes et c&ones n-ayant pas d-hydrogkne en olconduisent 
;i la formation d’aminals: 

Ph 

\ 
Sb(NMe& + 3 

,,i=” 
- Sb203 + 3 

‘2 /NMe2 
Phi‘\,,, 2 

Les resultats obtenus sont group& dans le Tableau l_ 
LWude du mCcanisme de la synthbe des arninals et des tnamines g partir des 

dCrivb carbonylb a 6th faite par Nelson pour le bores, Weingarten pour le ritane’, 
Burgada pour le phosphoreZ et Manoussakis3 pour I-arsenic. 

Nous avons Ctendu cette synthErse aux d&iv& de I-antimoine et cornpark les 
differents schCmas rkactionnels proposCs. 

Manoussakis3 par exemple propose dans le cas des arsines une attaque de 
I‘atome &arsenic par le doublet de l‘oxygine avec formation d-un compose inter- 
midiaire I& sans dormer de justification pour ce mecanisme: 

Me2N 

\ i’ 

Me2N 
p’-“\,, 

/R 
o=c 

Me2N 

\ _/“’ 
As N 

Me2N 

Me2N 

\ n/“’ 

Me2N 
Ps-N\Me - 

t 

’ /R 
(j---c 

\RI 

Me2N 
\ /R 

As-O-C- 

/ \ 

NMe, 

Me2N R’ 

(Ia 1 

Burgada par contre privoit dans le cas des phosphines une attaque du carbone 
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: 
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du carbonyle par le doublet de I’azote aboutissant a un compose intermediaire lb 
‘du meme type que celui cite plus haut :. 

Me,N 

\ 
P-NMe2 

Me,N 
/ 

Me2N 

Me2N 

\ 

- 
Me2N 

~P-o---i--NMe= 
R’ 

L’auteur justifie ce mkcanisme en se basant sur les travaw d-Hudson6 qui 
attribue a I-azote un caractire basique “dur- et au carbone un caractire acide “dur’-. 
Une reaction, ayant lieu prCf&entiellement entre un centre basique et un centre acide 
durs, nous voyons que dans I’exemple citk I’attaque commencera par l’action de l’azote 

sur le carbone. 
Le schema proposi pour le phosphore peut etre ktendu au cas_de I-antimoine. 

L’azote ayant encore ici un caractere basique plus “dur- que rantimoine. L’attaque 
se fera encore par action de I-azote sur le carbone amenant une charge negative sur 
l’oxyglne qui reagit sur I-antimoine pour donner le compose intermediaire I 

Me2N 
\ 

Sb-NMe2 

/ 
Me2N 

/R 
0 =c 

Me2N 

\ /,= 

- ,=-“, 

Me2N 

I 

Me 

OLC’” 

- 

M e2N 

\ _ 

Me2N 

jb-0-l;NMe2 

(I) 

(continwi NT la iage 261) 
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L.a suite de la rkaction peut s’expliquer par llvolution du complexe. I comme 
le montre Je Schema 1 propose par plusieur! auteursZB5. Suivant le deg+ de sub- 
stitution du carbone en o! de C=O (presence ou non d-un H en-a), nous obtenons soit 
un aminal VII soit une &amine VI. V posstde encore une fonction N-Me, rtactive 
avec les &ones ce qui explique la formation de Sb, 0, par IktermCdiaire d‘un ion 
O=Sb=O- 3_ 

\ /R’ 
‘sb-o-bR2 - 

NMe2 

Me2N 
\ 
.\ 

Me2N 

jb-0°- -I- Me-i-Me 

R,/=‘R, 

I\lMe2 
/ b 

Me2N -Sb=O + NMe2 

(PI 

M e2N 

\/ 

NMe2 

R/=‘R, 1 

EXI) 

Ex.4: R, = R,= Ph 

SCHl%4 1. 

NMe2 

I 

/NCH 
R2 -G 

CYI) 

Ex. 3: R,=R,=CH, 

Ex. 1: Rl = H ; R,= CH2CH2CHJ 

(a) Le dtrivi earbonylt possMe un proton mobile; 
(b) Jk d&iv& carbonyk oe possede pas un proton mobile. 

.‘. 
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(II) Acides carboxyliques 

A_ KIENNEMANN, R KIEFF'ER 

La reaction avec Ies acides donne lieu A la formation d’une amide et de Sb, 0, : 

M e2N 

\ 
3R-C=O + 2 

7 

-NMe2 - 3R-C=O 

I MeZN 
I 

OH NMe2 

+ 

Sb203 

+ 

3HNMe, 

Les rCsultats obtenus sont group& dans le Tableau 1. Now retrouvons les 
r&actions signal&s antkieurement pour les d&iv& du phosphore par Burgada’. 
Celui-ci contkne dans une publication ult&-ieure’3 le mkanisme d’acidolyse dkjja 
propose pour le phosphore’ et pour le boreg.” par la mise en dvidence en RMN de 
31P de l’intermkcliaire VIII form& 

.//” \/ H+ \/ 
R-C,o_, P-NMe2 - RCOO- P + HNMeZ 

$&Me2 

1 

NMe2 

R-CG-P /- 
I 

I \ 

+ HO-P 
/ 

\ 
lgi5 

Dans le cas de l’antimoine, et bien que nos moyens analytiques ne nous aient 
pas permis pour l-instant de mettre en evidence d‘intermkdiaire rkactionnel, nous 
petisons pouvoir Ctendre ce mkanisme aux reactions d’acidolyse de la liaison 
Sb=N: 

NMe2 

//” I 

NMeZ 

.-c,0_,s~-~e, 
il I 

- R-C-0-Sb 

NMe, H 

(Xl 

I + MeZNH 
NMea 

(Ix) 

Me2N 
\ 

7” 

//” 
-0 + R--C--NM% 

p 72 

- R-C-0-Sb 

Me2N iU' NMe2 

IX) ‘Ex.6:R’Ph H&Me 

Ex.5:R= Me 
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L’tvolution de XI conduit h la formation de Sb, O3 et dedimethylamine. 

(III) DPritis bfinctionnels 
L’interet de Ktude des d&iv& bifonctionnels r&de dune part dans la 

possibiliti de pouvoir preparer 5 la fois des d&iv& mono- et des derives bisubstituts 
suivant le rapport Sb(NMe,),/substituant choisi, d’autre part dans la possibilite 
de preparer des d&iv& hiterocycliques de I’antimoine. 

(A) Esters de diacides 
Les esters de monoacides ont tte etudib dans uu travail prkccCdent’l. 

3 MeCOOEt + Sb(NMe,), + Sb(OEt), +3 MeCONMe, - 

Dans le cas des esters des diacides, nous pouvons obtenir soit des derives 
monosubstitues, soit des derives disubstitues suivant le rapport molaire Sb(NMe&/ 
ester (voir Tableau 1). I1 est interessant a noter que la preparation des amides dis- 
symetriques s’effectue comme dans le cas des derives du phosphore” en une seule 
&tape alors qu’une voie classique en nbcessite quatre13. 

(B) DPriuPs dicarbonyk 
j?-Dicdtone. En presence dun defaut de tris(dialcoylamino)stibines (rapport 

molaire Sb/cCtone 3/2), une fonction c&tone peut etre conservee; nous avons done 
formation d-une &amino-&tone : 

2 Sb(NMe2)s + 3 CH3-_IT’-CH2-C- CH3 - 3CH,-C=CH-C-CH 

II I 
0 0 

II 3 
NMe2 0 

+ 

%O, 

+ 

3HNMeZ 

Certains auteu&’ ont propose un m&a&me partant de la forme enolique ; 
aucune justification n-a et6 donnk pour ce schema reactionnel. I1 nous semble plutbt 
que les hypotheses avancies pour les &tones restent valables et qu’une attaque de 
I-azote sur le carbone est vraisemblable suivant le Schema 2. 

&Cr?toesters. Toujours dans le cas dun dtfaut de tris(dialcoylamino)stibines, 
deux reactions peuvent Ctre envisagees : 

(1) Attaque de la fonction ester avec conservation de la fonction cetone-enole. 
(2) Attaque de la fonction cdton-nole et conservation de l-ester. 
Nous avons pu montrer que c‘est uniquement la deuxieme rkaction qui se 

produit. 

2 S b(NMe213 + 3(X,-C-CH2-C 
Ho 

II 
0 

I 

- 3CHs-C=CH-C 

1 
OEt NMe2 

‘OEt 

+5b203 + 3HNMe2 

:. “... 
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.. Dans le schema rkactionnel, now 
pour les dicktones. 

A. KIENNEMANN, R.‘KIEFFER 

pouvons garder les conclusions avancks 

CH2 
\ 

O--C-CH 3 

CH2 
I 

O=C-CH, 

CXIS?) 

+ 

Me-N-Me 

(XII) !+-CH 
I 

3 

“‘\ Ye 
\ 

O-C-CH3 

i 
(xtm 

C-CH3 

II 
CH 

I 
O--C-CH 3 

SCHhlA 2. 

(C) Diols 
L-alcoolyse des tris(dialcoylamino)stibines par substitution nucleophile est 

bien connue. Un diol peut done donner une substitution sur deux fonctions coordinees 
sur I-antimoine avec formation d-un dtrive heterocyclique. En utilisant le substituant 
dans un rapport 3/2 par rapport a I-antimoine, un compose heterocyclique peut etre 
mise en evidence 

CH,- OH Me,N 
NMe, HO-CH2 

I + 
/ + + HO-CH,-CH,-OH + Me,N-Sb 

=H2 -OH Me2N \ I 

I 

N Meg HO-C4 

CH2-0 

I 

\ 
0-CH, 

/ 
Sb-0-CH,-Cs-0-Sb 

/ \ I 
+ 6 HNMep 

CH2-0 0-CHp 

(D) Diamines 
LA riaction d’aminolyse des tris(dialcoylamino)stibines &ant voisine de la 
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reaction d’alcoolyse, un’compost analoque peut Etre obtenu avec me diamine. z;“a 
reaction se fait cependant mains faciiement que pour un dial : 8oOC pendant 4 h 
N,N-dir$tthyltthyltnediamine 80°C pendant 24 h. 

2 Sb(NMe& + XHJNH-CHz-CHz-NH-CH3 - 

CH3 ‘=b 
I 

CH2-N 
CH3 

I 

I 
tH3 /A-C% + 6HNMe 

-NCH2-CH2-N-Sb 

‘N 
1 2 

CH2-N 
I I 

-CH2 

CH3 

(E) Anzinoalcools 

‘kH3 

Les deux reactions precidentes peuvent laisser prevoir qu’un aminoalcool 
addition& dans les memes rapports de substitution donnerait une reaction analogue 
avec formation d-un heterocycle. Avec un rapport l/2, une fonction amine (moins 
reactive que Talcool) serait done conservie. Avec I-Cthanolamine, on vkifie parfaite- 
ment cette hypothese. 

/ 
NMe2 

HO-CH2 
0-CH2 

/ 
Me,N -Sb + 2 

\ 
I 

- NH,-CH,-CH,-0-Sb 

H2N-CH, \ I 
NMe2 NH-CH2 

+ 

3 HNMe2 

Dans le cas du phosphore, la formation d-un spirophosphorane 
signalee’4.15 : 

avait et& 

CH,- 

I 

o\i,=H2 

CH,-N 
/p\ I 

I i 

- CH, 

H H 

Pour ISantimoine, une telle for-me n-est pas a Ccarter bien que les derives 
pentacoordinb de l’antimoine soient moins connusque ceuxdu phosphore. Cependant, 
lks mtthodes d-analyses dont nous disposions ne nous ont pas permis, pour l-instant, 
de lever cette incertitude. 

PARTIE EXPERIMENTALE 

(I) MPthode gPnPrale de prPparation 
Remarque. Toutes les reactions ont et6 faites en utilisant l-argon comme gaz 

protecteur. 

(co~tinuhur lo pugb 269) 



,.,. : 
.. :. : 

5’ _. 
‘. ,, 

.‘, 

.: 

,‘_ 
.- 

.: 

.-I 1. R 4 



1 IP
 

9 10
 

II 12
 

C
O

O
C

H
,C

H
, 

/ 
cb

 
(3

42
 

d\
 

CO
NM

e a 

C
O

O
C

H
,C

H
, 

/ 
cb

 
C

H
,C

H
,C

H
 

f 
e 

d
\ 

, 
C

O
N

M
e a 

C
H

-C
 

\ 

b
 

N
M

e2
 

a 

P
 

C
H

-C
 

/ \ 
‘N

M
e2

 

M
eC

 =
C

H
C

O
O

C
H

2C
H

3 
b

 
c 

I 
d

 
e 

/N
M

e 

M
e 

a 

M
eC

= 
C

H
C

O
M

e 
b

 
c 

d 

N
(M

e 
1 

a 
2 

IO
O

-1
02

/0
,4

 
1,

45
6 

89
/0

.4
 

F 
12

9 

68
/0

.2
 

I.5
18

 

IO
/O

.2
 

L
C

 co
m

po
sk

 s
e 

su
bl

im
e 

/O
 -C
H

, 

S
b

O
C

H
,C

yO
S

b
 

‘0
 

I 
-C

H
, 

1.
45

2 

IR
: 

C=
O

 
(e

sl
cr

) 
17

35
, 

C=
O

 
(a

m
id

e)
 

16
55

 c
m

-’ 
RM

N:
 

(a
) 

2,
90

el
 

3,
00

(d
), 

(b
) 

1,
28

(t)
, 

(c
) 4

,1
S(

qu
ad

), 
(d

) 
3,

30
(s

) 

IR
: 

C=
O

 
(e

st
er

) 
17

25
, G

O
 

(a
m

id
e)

 
16

55
 

RM
N:

 
(B

) 2
.5

9 
et

 2
.7

0(
d)

, 
(b

) 
LO

O
(t)

, 
(c

) 3
,9

g(
qu

od
), 

(d
) 

3.
35

(t)
, 

(e
) 2

.0
2(

m
),(

r) 
0.

93
(t)

 

IR
: 

C=
O

 
16

55
, C

=C
 

14
90

 
56

.2
6 

88
49

 
16

,4
1 

R
M

N
: 

(a
) 2

.9
8 c

t 3
.1

7(
d)

, (
b)

 7
,2

5(
s)

 
(5

6.
47

) 
(8

,2
3)

 
(1

6.
41

) 

IR
 :

 1
57

0,
 1

2,
35

,9
50

 
(li

ai
so

n 
;C

=C
a;

 
10

22
,lO

SO
 

(li
ai

so
n 

;N
-C

); 
16

90
 (

bn
ct

io
n 

C=
O

); 
11

35
, 

11
90

 
(T

on
ct

io
n 

es
le

r) 
cm

-’ 
R

M
N

: 
(a

) 2
.9

4(
s)

, (
b)

 2
,4

0(
s)

, (c
) 4

,4
7(

s)
, 

(d
) 

4,
O

O
(q

ua
d)

, (
c)

 1
.2

2(
t) 

IR
: 

15
60

,1
24

O
. 

85
0,

7l
30

(li
si

so
n 

;C
=C

a;
 

16
60

, 
11

60
 (

fo
nc

tio
n 

C=
O

); 
10

22
, 

I0
50

 (
lia

is
on

 )
N-

Ca
 

R
M

N
: 

(a
) 2

,9
6(

s)
, (b

) 2
.4

2(
s)

, (
c)

 4
.4

1 (
s)

, (
d)

 1
.9

5(
s)

 

IR
: 

29
50

,1
62

8 
(C

-O
),

 1
46

4,
13

74
,1

O
E

8,
10

48
,~

~5
 

(S
b<

;I
y)

 
; 6

15
(S

b-
O

),
 4

15
 c

m
-‘.

 

A
bs

en
ce

 d
’u

ni
 b

on
de

 i
t 3

40
0 

cm
-l,

 
ce

ro
ct

~r
is

liq
ue

 
d’

un
 g

ro
up

em
en

t 
O

H.
 

52
.6

3 
8.

71
 

Il
.8

6 
(5

28
83

) 
(8

.1
7)

 
(8

JO
) 

57
87

6 
98

05
 

7.
37

 
(5

7.
75

) 
(9

,0
9)

 
(7

.4
8)

 

61
86

4 
9.

39
 

13
.6

1 
(6

1.
14

) 
(9

.5
5)

 
(k

91
) 

65
.8

9 
IO

,3
1 

11
.1

6 
(6

68
14

) (
10

.2
3)

 (
11

80
2)

 

17
.3

5 
29

0 
57

.2
7 

‘. 
(1

78
03

) 
(2

88
3)

 
(5

7,
49

) 

.. 
(f

l s
ui

ur
e)

 
. . .

 : 
. . 

. .
 

. . 
; 

,. 
; 

; 
.i;

..,
: 

- 
--

 
- 

..-
. .

 
__

_ _
 -.

 _
 _

 
- 

_ 



.!
 

T
A

B
L

E
A

U
 2

 (
sr

rh
) 

E
ss

oi
 

C
or

np
os

P 
I
I
O
,
 

. 
” 

.,
 

: 

T
em

p.
 E

h 
(Y

/f
tI

It
IH

Q
) 

fl
’O

 
D

or
lr

kb
 s

p
e

c
fm

le
s”

 
An

dy
se

s 
fro

m
! 

(IA
) 

.( %
) 

I
r
o
u
o
l
!
 

lir
f. 

C
 

H
 

N
 

,S
b:

; 
.-_

- 
__

_.
-_

__
_ 

---
---

 
--_

_-
_ 

M
as

se
: 4

22
(M

),
 

39
4(

M
-2

C
H

,)
, 

36
6 

(M
-4

C
H

,)
, 

xi
2 

1 
( 

C
H

.-
0,

 

C
H

I-
0’

 
S

bO
C

H
$H

,O
S

b<
 

, 
> 

30
2 

(;
S

bO
C

H
,C

H
, 

O
S

”;
),

 
18

1 (
,S

bO
C

H
$H

I 
O

S
bJ

, 
13

7 (
;S

bO
),

 
12

1 
(S

b)
, 6

0 
(O

C
H

, 
C

l-I
, 0

).
 L

cs
 p

its
 d

us
 d

 d
cs

 
T

ra
gm

cn
ts

 co
nt

en
an

t 
de

 I’
an

tim
oi

nc
 

se
nt

 
dC

do
ub

lC
s,

 C
c 

dk
do

ub
le

m
cn

t 
es

1 d
d 

nu
w

 
is

ot
op

es
 1

21
 C

I 1
23

 d
r 

l’a
nt

im
oi

nc
. 

M
e 

a 

\5
2/

0,
2 

M
e 

1,
60

5 
lR

:2
96

0T
F

,2
66

0F
, 

14
50

T
F

,1
42

0m
,1

36
0r

, 
28

.1
5 

5.
84

 
16

.9
0 

13
30

1 
12

50
 m

, I
lE

O
T

F,
 1

12
0T

F,
 I

O
S

O
T

F
. 

(2
8.

74
) 

(5
.9

R
) 

(I
 6

.7
6)

 
10

20
 F

. 9
50

 m
, E

90
 m

, 8
70

 m
, 8

30
 m

, 6
10

 m
, 5

10
 T

 
R

M
N

 :
 (a

) 2
.1

6(
s)

, (b
) 2

.5
0(

t)
. L

cs
 d

C
pl

ac
cm

cn
ts

 
ch

im
iq

uc
s 

dc
 a

 C
I a

’ C
I d

c 
b 

C
I b

’ n
’o

nt
 p

as
 p

u 
el

rc
 d

itk
rc

nc
its

 
su

r 
60

 M
C

. 

14
 

C
H

,-
_O

 
F

L2
7 

I 
\ 

IR
: 

33
00

 T
F

, 
29

50
 T

F,
 1

57
0 F

, 
14

80
 F,

 1
38

0 T
l-

, 
20

.0
0 

4.
98

 
Il

.4
1 

46
89

2 
S

bO
C

H
,C

H
2N

H
, 

I3
20

 m
, 

10
70

 m
, 

10
20

 m
, 8

15
 r,

 6
10

 T
F.

 5
00

 m
 

(1
9.

92
) 

(4
.5

6)
 (

I 1
.6

1)
 (

47
.6

8)
 

0 

(3
2 

/ 
-N

H
 

M
ns

sc
: 2

40
(M

),
 2

12
 ( 

N
H

,C
H

,C
H

,O
S

b’
 

) 
‘N

H
. 

’ 

IIO
(S

b<
;C

+
[;‘

),
 

I8
1 

(N
H

IC
H

,C
H

,‘O
S

h:
).

 
60

(O
C

H
2C

H
IN

H
,)

 

- 
a 

L
es

 m
es

ur
cs

 d
e 

R
M

N
 s

ur
 It

s 
c

o
m

p
o

st
s 

I2
 e

t 
14

 n
’o

nt
 p

u
 C

lrc
 c

k
c

tu
C

c
s 

vu
 l

cu
r 

fa
ib

lc
 s

ol
ub

ili
tb

 o
u 

lc
ur

 r
ka

ct
iv

itt
 

vi
s-

h
is

 
d

e
 s

o
lv

a
n

ls
 

u
su

c
ls

, 



L’l%UDE DES TIUS(DIALCOYLAMINO)STIBINES. II 269 

Exemple: essai No. 1. R&action de Sb(NMe& sur le butyraldehyde. Une 
solution de butyraldehyde (4.6 g 64 mmoles) dans 20 ml d-ether est ajoutk goutte & 
goutte Zt une solution de Sb(NMeJ, dans 20 ml d-ether. Une reaction exothermique 
se produit amenant febullition de l-ether, nous observons la formation d’un precipite 
blanc (Sb, 0,) et le degagement de dimethylamine. Apres 1 h de chauffage, le solide 
est filtre sous argon, le solvant distill& et le dim8thylaminobut&ne form& distill& SOUS 

pression reduite (Eb. 35”/0.2 mm Hg), produit obtenu: 5.4 g (55 mmoles), rendement 
86%. 

Cette methode s’applique aux autres essais, les d&tails experimentaux sont 
group&s sur le Tableau 1. 

Pour les essais oh il y a formation de S b (OEt), ( essais no. 7,8,9) une distillation 
fraction&e sous vide permet de separer Sb(OEt), (Eb. 4446”/0.2 mmHg) du compose 
formt durant la reaction. 

Dans les essais oti le produit principal de la reaction est un solide (experiences 
No. 9, 11, 14) celui-ci est s&pare par filtration sous argon et lavi ti fhexane. 

(II) Analyse des produits obtenus 
Remarques g&&-ales. Les spectres infra-rouge ont Ctt realists sur un spectro- 

metre Beckmann IR 14, toutes les indications sont donnees en cm-’ ; Fintensite des 
bandes indiquke suivant les abreviations courantes : F, forte ; TF, tres forte ; m 
moyenne; f, faible. 

Les spectres de resonance magnetique nucltaire sont effectuts sur un appareil 
Varian A 60; les deplacements chimiques sont don&s en ppm (TMS), la multiplicite 
des bandes indiquee par les abreviations usuelles : s, singulet ; d, doublet ; m, multiplet. 

Les spectres de masse ont itC rtalises sur un appareil LKB 9000 S par Monsieur 
Teller, laboratoire de spectrometrie de masse, Strasbourg. 

Sb, 0, a cte identitie par diffraction de rayons X sous for-me de senarmontite 
(systeme cubique). 

Sb(OEt), a ete identifit par comparaison des spectres IR et RMN avec ceux 
de la substance modtle. 

HNMe, est identifie par chromatographie en phase gazeuse (appareil F et 
M 720 colonne 2 M, carbowax 20 M, KOH 5 %). 

L’identification des produits form&s est don&e dans le Tableau 3 ci-joint. 
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