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Summary 

Ahphatlc satulated amldes treated with Me&Cl/LI/THF were found to react 
in two ways Either alkoxys&nes, mono- or dl-sllylated at the functional carbon 
or C-sllylated ammes were obtamed dependent of the orlgmal amide structure 
and the expenmental condltlons. (Me,S1)&‘HN(SIMe,)l exhlblted physlcochemi- 
cal properties that are particular for hmdered rotation about the C-N bond A 
general mechamsm IS proposed to explam these results 

Les amides ahphatlques satur& prksentent, vls-5-vls de la sllylatlon dlrecte par 
le syst&me Me,SICl/Ll/THF 5 0-10°C une double r&actlvlt& selon le modele et 
les conditions op&aton-es cholszs, la reaction peut Gtre orlent&e vers la forma- 
tion d’alcoxysllanes mono- ou dlslllc&s au mveau de l’atome de carbone fonc- 
tlonnel ou vers celle d’ammes C-slh&es. 

Le compos6 (Me,Sl),CH-N(&Me,), possBde des propn&%% physlcochum- 
ques particulGres dues% une g&e B la hbre rotation autour de la halson C-N 

Une mterpr&atlon de l’ensemble des r&ultats est propo&e 

1. Introduction 

Au tours de travaux anteneurs se sltuant dans le cadre des recherches de 
m&hodes nouvelles de crkation de la hason sfilclum-carbone [ 11, nous avions 
r&lls& la C-srlylatlon d’amldes aromatiques [2,3] ou ar,P-&hyl&ques (41, la reac- 

* D&b6 1 M le Professeur Henn Normant, hkmbre de I’.bist~tut. $ l’occasmn de son 728x1~~ an.mver- 
-I?. 
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tlon ayant ensulte et6 &endue du cds des so~b.m~ldcs 151 Pal contle. en selle all- 
phatlque s&u&, rlucun exemple de C-sllylatlon duecte d’amldes n’at.ut &tG 
d&-it Jusqu’ici rl notle connalssance Nous avons entleplis cette &ude en utlll- 
sant le sy&me hle,SK!I/LI/THF_ ce i&ac.tlf ayant d+i donnb des rkultats pow 
tlfs avec les aldehydes [ 61, c&ones [ 6 J_ esters 171 et mtllles [ SJ ahphatlques satu- 
16s L’obJectlf ktalt de r&We1 une mono- ou une dlsllylatlon au mveau de 
l‘atome de carbone fonctwnnel afm de plkparer des mtermedlan-es de synthirse 

Nous kdlerons successwement des amldes non substltuk RCONH, (R = H. 
Me, i-Pr, t-Bu), un amide monosubstltuk (HCONHMe) et un amide dlsubstltu& 
HCONMe, Par la suite, quelques essals ont Gtk effectuk en pi&ence de tGthyl- 
amme qul change I’onentatlon de la r&actlon_ les 1kultat.s selont 1appolGs dans 
la derm&e partie. 

t 

2. R&ultats 

2 1 Sdylafron d ‘amrdes prmzarres satrtrtk non su bstz t&s 
La rkctlon s’effectue selon le schema 

M~~SICI/LI/THF erc& 
SjlhIe, 

RCONHI! ___- 
a--10°C 

p R~HOSlMe, -+ RyOSIMes f (Me,Sl),NH 

&Me, ‘&Me, 

(4) (B) 

Les rksultats sont rappoltks dans le Tableau 1 
Ce rkultats appellent les commentates sulvants (1) La fonctlon amide est 

peu r&active et malgrk un exck d’agent de sllylatlon, la total& de I’amlde n’est 
pas transformke; cette reaction s’accompagne de la folmatlon de Me, Sl, (11) 
Dans tous les cas Me,SrNHSIMe, est 1solG avec un rendement de l’oldle de 50- 
60%. Avec le formamide, une ktude plus applofondle du milieu l&ac;tlonnel a 
permis de mettre en kdence la formatlon d’envn-on 5% de (Me,Sl),CHN- 
(SIMe,)2, cmstallis& (F 190°C) composd dont 11 sera questlon plus loin (1~) A 
l’exceptlon de I y pour lequel nous avlons prk&demment d&lit un mode raplde 
d’obtentlon [lo], les d&w& du type A, akment pGpar& en s&ie alomatlque 
[ 111, &uent dlfficlles d’acc& en s&e ahphatlque [ 6,7] xx _ Quant aux d&w& 
du type B dont le premier exemple avalti 6th dknt au Laboraton-e (d&-iv& VIII- 
srlylation du chlorure de pwaloyle par Me,SlCl/Mg/HMPT [ 131) 11s avalent gt& 
obtenus par sllyIation d’esters [7,14-171. La mkthode que nous proposons est 
de mise en oeuvre simple et raplde et les d&iv& sont akment &parables par 
distillation. 

La r&a&v& de la halson slllcrum-carbone, mGme en s&e aliphatlque, ouvre 
des perspectives pour l’utllisatlon de ces d&w& comme intermgdlawes de syn- 
th&e. 

(iv) Contrmement & une pubhcatlon ant&eure [ 61, III peut &re obtenu, 

* Obtexm as&nent par nlylatmn de _M~+ICHZOH prepare selon rdf 3 
** Nous n’envsagerons pas xi la s&ie aromatlque (travaux de H Gllman A G Brook R West. etc ) 

En sEriie ahphatwue RCH(SiMe3)(0S1Me3) peut &tre obtenu par slylatlon de l’alcool correspondant 
RCHOH&Me3 prEpan par exemple sehn rt?f 12 
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R Prodtuts fornws (rdr (rC> par rapport a 1 anude engage) 

Ii uz~SICIf ~OSIvej (I) 30 (W~~SI)~_CHOSI-U~~ (II) 25 
\Ie ~Ie$5~CH(\fe)OSt‘\Ie3 (III) 35 (~Ie;S1)~C(h~e)OSl11e~(~~‘) 20 
I-Pr hIe3SlCIi(l-Pr)OS1\Iej (\ ) 32 (~Ie3SI)~C(I-Pr)OSI~Ie3 (x-1) 20 
t-Bu ~le~SICIltt-~u)OS1Vej (\ II) 10 (~IejSI)~C(t-Bu)OSlIIe3 (VIII) 30 

mals avec de tl& falbles lendements, pal sliylatlon dnecte de l’ac6tald6hyde 

\I~~SICI/LI/TH& 
MeCHO ---;~;;c 

hIe,S~CH(hIe)OSrhIe l + EtOSMe, + CH,=CHOS&le, 

(III) (10%) (55/100) (15/100) 

(rdt global 35%) 

+ MeCH(OS~Me3)CH(OS&Ie,)Me 

(325) 

2 2 Srl_~latro~z de HCONHAle et HCONMe 1 
La form&on d’ammes concullence ~1101s celle d’alcosysllanes surtout avec 

HCONRIe, 

HCONHMe 
BIE&CI/LI/THF 

o-10GC 
L I + II + (Me,Sl),CHNMe(SIe~) A (Me,S1)2CHNHMe 

(205) (30%) (U) (10%) (XI) (traces) 

HCONMe, -+ I + II + (Me,S1),CHN_vle, + MeCH 
,NMe, 

‘SiMezOSiMe, 
(5ro) (10%) (XII) (30%) (XIII) (15%) 

I et II sont accompagn& de (Me,Sl),NMe (&par& avec un rendement de 25%) 
et de Me,SlNMe, (seulement mls en Gvldence mals non &park) 

11 faut noter que Ie AT-dlm&hylfolmamlde ne poss6dant pas d’hydro@ne 116 ii 
I’azote ne peut formel HCI pzu &actron avec Me&Cl Cccl nous a sugg& que la 
formation d’ammes pouvalt &e d6favolke pal la prkence de HCI, ce qul nous 
a conduits ?I replendre l’&ude de la sllylatxon de HCONHMe et sultout de 
HCONH? en prkence d’dn accepteui de HCl en vue d’obtenn ces ammes et en 
pal tlcuher IX dans de mellleures condltlons 

2 3 Srlylatron de HCONH, et HCONHWe en pr&ence de Et,iV 

HCONH, 
IM~~.SICI/LI/THF 

0-10°C Ft 3hT 
r (Me,SI),CHN(SIMe,)l + Me,Si20 

(IX) (30%) 

HCONHMe 
WZ$~CI/LI/THF 

o__looc Et V N @~e3Sl)zCHN,Me /‘IMe + (Me,Q),CHNHMe + Me,Sl10 
Y 

(IX) (40%) (XI) (15%) 
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I et II nc se foiment Jois qu’5 1’6Lit de tiarts dans les deus eels et la m&hode 
constltue alois une bonne vole d'clc.c& 3 IS et S piodiuts nou\eeaux IS en pal- 

tlculler est d&mcwt sf$u~~ble du mihcu pai c~rst,ilhsat~~n 

2 4 Spec tres RMN dc IX 
1,X, product stklquement encombid. p16sente en RAIK celtames paihxlallt& 

En etfet, en RMIK du pioton,du ‘>C ou du ‘Yh,les atomes cl hydlog~ne de cal- 

bone ou de sh.mm des -1 @oupes SIRle, se lG$xutlssent ~espectwement en tiols 

signaux d'mtenslt@ ielhve 2/1/l (cf paitle e~p&~mrntalc)_ aloes que l'on 

poulia_t en attendre deul d'f5gale intensitk_ 

Ces anomahes palaxssent ne pouvou s'exphquerque pal une g&e 5 la llble 

rotation autourdelal~a~son C--N_ Cccl n'est pas sulplenant pu~squ'on connaft 

d'autres d&n&tels que(Me,Sl),CHCH(SrMe,), eslstantdans une conformation 

bloquke [lS]- D’dutle pa!t, les dwlylammes &udkes JUS~U’KI piksentent une 

structureplane[19] au mveau de lhtome d'azote et11 estdonc tr6s probable 

qu'llen soltde m6me pour IS Nous proposons done la structure sunante pow 

IX- 

StMe3 5Me3 

Me3Sl SlMe3 

ou Me35 -C- 

SIMe3 

3. Discussion 

Blen que la mktallatlon mltlale du chlorosllane ne pulsse &i-e esclue (en pal ti- 
culier en ralson de la formation de Me,Sll) [ 11, nous ploposons une mteipr&a- 
tlon bake sur la mkkxllatlon de I’amlde 

3.1. Formation des ammes 
Nous proposons Ie schema rGactlonne1 smvant (nous avons cholsl la s&e des 

formamldes) - 

._p-,A* (1) Ll le-l 
0SeMe3 

(1) e- 

\ 
Hvos’Me’ 

(2) MeaSrCI 
- Fix<, 

N\ 
(2) Me$Ci 

MeS/ \N/ 3 \ 

HICIN/ + 
/ \ 

Me,SIO- 

Me+ 

I 

Me$CI 

1 

M+,SICI 

(Me,Sd,CH-N< Me,StOStMe, 

*-N==_vMe2 ou%Me(S1Me3ou H) ou N(SxMe3)SIMe$(SIMe3 ou H)selon quelesatomes d’hydro- 
gene sent totalement ou partiellement substltu& par le groupe S1Me3 
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Notons que 101s de 1’6tude de la 16ductlon des kthels-oxydes par Na/HMPT 
ou LIITHF, H Nolmant et Cuwgny [ZO] d’une part et Elsch [21] d’autle pat 
ont plopos6, pour mterplktel ces i&actions, un mkamsme supposant la forma- 
tlon mltlale d’un dlamon se scmdant en deus amens Paul notle part, nous 
avons d&Jti observ6 ce type de sllylatlon rkductllce (tlansfoimatlon d’une halson 
C-O& en C-SI) dans d’autres &nes et propos6 une mtelpr&atlon slmllalre [ZZ] 
Dans ce cas bgalement le calbamon seralt stabllk par le g-iooupe SlMe, [ 22 et 
l&f c1t ] 

3 2 FOI ma&on des alcoxysllanes 
La formation d’alcosysllanes, tr&s falble 5 partn du N-dlm&hylfo~mamlde, 

devlent prr?f&-entlelle, en l’absence de trl&hylamme, avec les amldes non ou 
monosubstltuk 5 l’azote- Dans ce cas la l&actlon de N-sllylsubstltutlon lib&-e 
HCl et la Leactlon peut alols s’mterpl&er, 5 partn- de [cK], pal la formation de 
l’mterm6dlarre sulvant [a’], dans lequel l’atome d’oxyg&ne, baslque par rapport 
2 l’azote, cederalt son doublet 

dlsllylotmn du 

5, Me3 / 
-HN\ 

C15Me3 

1 f,xatio” d’“” H _ Me,S,CH,OS,Me, 

et d “” CJKWP~ 

L’kolutlon de [cx’] est comparable 5 celle des mterm6dlawes gem-ammohydrox- 
ylk 

Afm de confnmer l’hypothke du l6le JO& par HCl, nous avons effectue un 
essal de sllylatlon du N-dlm&hylformamlde en mtrodulsant HCl pendant l’opka- 
tlon_ nous avons effectlvement constate que la sclsslon C+N &anY favonske par 
iappolt 5 la rupture C+O et qu’ll se formalt une proportion plus &levee d’alcoxy- 
silanes. 

En ce qui concerne la formation de XIII, nous pensons qu’ll pourralt &re lssu 

: 7 
lMe3 1 

du mEme mterm&dlare, 1~1 I H 
-7 

-NMe, , par @arrangement semblable B celul 

L O&Me, d 

observb pr&!demment au Labolatolre au tours de 1’6tude de la sllylatlon 
d’esters aromatlques [ 14-l 5 ] - 

7 
iMe, 

Y 
Ph-C-O&Me, + Phy-SlMe,OSIMe, 

&Me OMe 

4. Partie exphmentale 

Apparerllage 
II est constltue d’un ballon de Grignard B 4 tubulures mum d’une a@tation 
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m&anique, d’une game the~mom~tiique. d’une ~1mpoule i blolne, d’un 16111&l- 

ant ascendant lel& ,i une colonne 2 C&Cl, cat d‘un systkne pclmcttmt ct’eifcc- 
tuer les ik_tions sous atmosphke d’zotc sec. 

Comme nous l’cwons evlsag6 dans la pal tie Dlscusslon la 16ductlon totale de la 
tonctlon trivalente des amides ne nfkesslte pas seulement tiois rn‘ns au moms 
cmq g-loupes trim&hyls~lyIes Xussi, le mode op&iatoue t.3 pe a-t-11 6td modlfG 
dans les plopoitions de ifkctifs comme suit amide 0 1 mol, Li 0 6 at gramme, 
MeISIC1- 0-7 mol. THF IS0 cm3, Et,N (pour lcs essals ic?al&s en pikence de ce 
solvant) 0 15 mol (=15 g) 

Nous atons ploc6d6 sort de faGon noimale pal adclltlon de l’amlde au milieu r6ac 
tlonnel quand CC~UI-cl est llqulde, solt de fac;on mvekse pal addition du trmGthg l- 
chlorosllane au rnlheu r&actlonnel contenant 1 .xmlde qu,uxl celul-CI est sohde. 
les amldes &ant peu solubles clans le THF 

4 1 Cas des amrdes lrqtudes Ie fol rnamlde et ses d&v& 
L’amlde (O-1 mol) est mls en solution d,ms 30 cm3 de THF Le leste des l&c- 

tlfs (quantltk pl&kes cl-dessus) et 150 cm’ de THF sont mis dans le 16actcul 
Nous mtlodulsons goutte 5 goutte et tl6s lentement (2 2 4 h) la solution 

d’amlde 11 se product un abondant pl&rplt& blanc qul folme platlquement une 
pste. L’ag&Alon est maintenue pendant 15 h suppkientaues Dans le cas du 
dlm&hylformamlde, le mrheu est rouge et fume I&g&-ement 

Pour I’extract~on, le produit est f&i& et lavk plusleui-s fois au pentane Paifols 
un lavage laplde 2 I’eau glac6e est nkessane 

Les plodults sont s&pal&s pal dlstlllatlon flactlonn6e ;t la colonne Li bande 
townante type Cadtot Dans le cas du forrnamlde, on obtlent en queue de d~s- 
tillatlon, un rkdu sohde qul est con&Auk essentleiiement du plodult t&tlaslll& 
IX, dont la iecristalhsation est effect&e dans l’&hanol 

4 2 Cas des amrdes solrdes (ackfanude, lsobutylamrde et pwalamrde) 
Ces amrdes sont pratlquement msolubles dans le THF Nous mtlodulsons 

dans I’apparell l’amlde, le hthmm et le THF puls nous addltlonnons, goutte 2 
goutce et tr6.s lentement, Ie tl~m~thylchloros~lan~ L’agxtatlon est poursuwle 
p-1 dant 15 h supplementau-es Apres extraction comme pr6c6demment ou hy- 
drolyse raplde 5 l’eau gla&e chlolhydrlque, lavage 5 I’eau gla&e Jusqu’g neutia- 
ht6 et s&hage sur Na,SO,, le product dlslllcl& est @par6 par dlstlllatlon, le pro- 
dult trlslh& est reclistalhs6 dans le m&than01 

4-3 Identrfrcatzor? des p,odrrtts 
La pulet6 des products obtenus a et6 contr616e par CPV analytxque Z% l’alde 

d’un apparel1 Intersmat IGC i5 (5 catharom&re) avec l’h&um comme gaz vec- 
teur, &quip& de colonnes (l/S pouce de dlsm&re) Slhcones SE 30 2 15% 
(longueur 2 m) ou 2 10% (longueur 3 m) ou Carbowax 20M h 15% (2 m) sur 
Chromosorb P. 

Les products ont 6t6 identifies par mlcroanalyse (pour les products nouveaux) 
et par voie physico-chlmique. spectrometnes mfrarouge (IR) de resonance mag- 
n&que nucl&ire (RMN) ou de masse (SM). 

Les spectres IR ont 6t6 enre@str&s sur un spectrographe Perkm-Elmer modele 
457 (5 r&eau: 4000-250 cm-‘) Les spectres ont 6t6 r&&s& en film (product 
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pui poul les hquldes, plodult dlspelse d,ms le NUJOI ou en solution dans CCI, 
pour les sohdes) entle deuk plaques de NaCl 

Les prodwts slh&s etudl& poss&dent en IR ies bandes d’absolptlon ciuac- 
t&lstlques du groupe SiAIe, vels 1250, &IO et 755 cm-’ 

Les spectles RMN du proton ont et6 effect&s au moyen d’appalells Pelkm- 
Elmer R12, Varlan A-60A et Pekkm-Elmer Hitachi R24A, tous fonctlonnant ii 
60 MHz Biuker WH-90 fonctlonnant ii 90 MHz 

Les specties RMN du 13C ont et6 effectu& avec un Blukel WP-60 fonctionnant 
Zi 15 OS MHz aloes que ceux du “Sl ont et6 emeglst~@s avec un Bruker WH 90 
fonctlonnant ii 17 S7 MHz 

Dans tous les cas, le product est place en solution dans Ccl,, CDCI, ou 
C,,D,, La reference mtelne utlll&e est en g&x&al le chloroforme (6 7 27 ppm) 
OLD tl& ralement le TMS (6 0 ppm) Nous utlhserons, pour d&rue les spectres, 
les ablkatlons suwantes s, smgulet, t, tllplet, m, multlplet, d, doublet, q, qua- 
dluplet Les deplacement chlmlques (6, ppm) se lappoltent au centre du signal 

Les spectles de masse ant & I&al&s ii l’alde d’un appalell AEI IMS 12 ou d’un 
apparel1 Mlcromass 16 F couple ii un systeme de tlaltement de donnees (Data- 
system) 2040 Nous avons kgalement utlhse quelquefols la technique du coup- 
lage masse-chlomatogxaphle en phase gazeuse, les appaells &ant couplk 5 un 
chlomato@aaphe PYE 204 

I a &xi! 1dentlfG pa compalalson CPV et RMN 2 un &hantlllon de r&f&ence 
II Eb 12O”C/30 mmHg, IR v(C-OSl) 2 1060 cm-‘, RlMN 1 s (1 H) (H-C- 

O-) ii 3 22, 1 s (9 H) (Me&O) ii 0 15 et 1 s (18 H) [(Me,Sl),C] 2 0 10 
III_ Eb. 56”C/30 mmHg, Eb 13O”C/760 mmHg, IR v(C!-OSl) ii 1060 cm-‘, 

RMN 1 q (1 H) (H-C-O) ii 3-45 (J6_6 Hz), 1 d i3 H) (Me-C!) ii 1 20, 1 s (9 H) 
(Me,SlO) ii 0 10 et 1 s (9 H) (Me,SlC) 2 0 00 SM plc mol&ulan-e 111= 190, plc 
de masse 175 (M - 15) et 117 (zM - 73). 

III a hgalement &tg prgpar& par sllylatlon de Me-CHO par MeSlCl/Ll/THF 
dans les condltlons pr&&demment d&lltes [ 71 mals en purlfrant solgneusement 
l’ac&aldghyde avant usage. Les autres products form& au couls de la l&action 
ont &t& 1dentlfGs par comparaxon ii des &zhantlllons de ref&ence SM plc mol& 
culane pour M 248 et prc ii 233 (M - 15) notamment 

IV Eb 9O”C/30 mmHg, IR Y(C--OS~) 5 1060 cm-‘, RMN 1 s (3 H) (H&--C) 
2 1 48, 1 s (9 H) (lMe,SiO) ii 0 16 et 1 s (18 H) [ Me,Sl),C], SM plc mol&ulane 
M 262, plcs h 247 (fig - 15) et lS9 (M - 73) notamment 

V Eb 42”C/2 5 mmHg ldentlf& pa compaxalson avec un &hantlllon de 
rhf&ence [ 71 

VI. Eb 127”C/30 mmHg, IR v(C-OSl) 2 1050 cm-‘, RMN 1 m (septuplet) 
(1 H) (H-C--C-O) entre 1 8 et 2 6,l d (6 H) (Me&) cent16 ii 1.05 (J 6 Hz), 1 s 
(9 H) (Me&O) ?i 0 16 et 1 s (18 H) [(Me,SIIC] ii 0.15, SM plcs ii 290 (plc mol& 
culan-e) 247 (M - 43) et 217 (M - 73) notamment 

VII Eb lOO”C/30 mmHg, IR v(C-OSl) ii 1055 cm-‘, RMN s 2 3 10 (1 H) 
(H-C-O), 5 0 9 (9 H) (t-Bu), 0 13 (9 H) (Me,SiO) et 0 09 (18 H) ((Me&)&) 

VIII. F(MeOH) 210°C ldentlflk par comparalson avec un Gchantlllon de r&f 
7 et 15 

IX- F(EtOH) 190°C (subhmatlon). IR (NuJo~) on observe notamment deux 
bandes ii 1020 et 920 cm-’ caract&istlques de la liaison C-N et du groupe 
(Me,Sr)lN respectlvment. RMN ‘H 1 s (CH-N) h 2 30,l s (9 H) h 0 26, 1 s 
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(9 H) A 0 20 et 1 s (18 H) i 0 17. ces tools slgn,lu\ cokrespondant au\ aoupes 
SlMe,. RMN13C slgnaux A 38 26 (1 C teltlane), -I 47 (3 C pllmanes). 3 31 (3 C 
prImaxes) et 1 36 (6 C pllmanes) R&IN “‘SI slgnaus i 7 55 (1 SI), 4 45 (1 Sl) 
et 2-29 (2 SI) SM p~c mol&ulaue AZ 319 et plc 3 216 (J/r - 73) not,lmment 

X- Eb llS”C/25 mmHg; IR ?bsolptlon zfi 770 cm-’ (N---SlMe3) 1201, RhlN 
1 s (3 H) (Me-N) 5 2 50,l s (; H) (CH) 3 l-95,1 s (1s H) ((AIe,Si)_C) h 0 10 et 
1 s (9 H) (N-SAIeI) 5 0 OF;, SAI px mol&xkn-e 111 261, plcs 3 246 (~12 - 15) et 

148 (n/l - 73) notamment 
XI_ Eb_ SO”Ci30 mmHg IR Y(N-H) cent16 i 3300 cm-‘, bandes d’absorptlon 

dues 5 la halson C-N d’mtenslte moyenne entle 1030 et 1100 cm-’ 121 j RMS 
i slgnal (3 H) (Me-N) 5 2 36, 1 slgnal &n-g1 (1 H) (C-H) ri 1 12, 1 s (1 H 
&changeable 6 l’eau lotirde) (NH) vers 1 et 1 s (1s H) (2 Me&) 5 0 02 SM plc 
mol&ulaue (A!1 189) plcs A 174 (114 - 15) et 116 (AZ - 73) notamment 

XII. Eb 95”C/30 mmHg, RMN 1 s (6 H) (Me,N) 2 2 4S, 1 s elan@ (1 H) 
(CH) h 1 48, 1 s (18 H) (2 Me,&) 5 0 15, SM plc molkulau-e A? 203 plcs 5 1SS 
(A!2 - 15) et 130 (M - 73) notamment 

XIII. Eb lOO”C/40 mmHg; IR v(S1-0Sl) 1060 cm-‘, RMN 1 s (6 H) (Me2N) 
2 2.25,1 q (1 H) (H-C-N) entIe 1.72 et 2 17,l d (Ggerement elan@ comme le 
quadruplet prk&dent) A 1.04 (2 = 6 6 Hz), 1 s (15 H) (m&hyles h&s au slhclum) 
& 0 10; SM plc mol&ulan-e (AZ 219) plcs h 204 (A1 - 15), l-17 (iv - 72) et sur- 
tout 72 (M - 147) qm correspond B MeCHNMe, dti 2 la perte de Me,SIOSIMel_ 
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