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Dans la pr&sente note, nous d&crivons une application particuliere des 

sels de trisdimgthylaminophosphonium derives des propane-diols-1,3 bisubstitues 

en 2 2 (1) B la preparation de dialkyl-3,3 oxetannes 2. 
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La reaction est effectu&e soit dans MeOH/MeONa pour les termes lourds 

(substitues par un groupe ph&nyle)(m&hode A), soit par addition de 1 h une 

solution de sodium dans le monomi??thylEther du diethylPneglyco1 b 150' avec 

distillation simultanee sous vide moyen de l'ox&tanne form6 (m&thode B). 

Les r6sultats obtenus sont consignds dans le tableau. Les spectres IR 

et RMN des oxdtannes prepare% sont en accord avec la structure et ne presentent 

pas de signaux inattendus. 

P&paration des sels 2 : A une solution de 1,8 g (0,Ol M) de phenyl-2 ethyl-2 

propane-diol-1,3 et de 10,6 g (0,03 M) de CCll( dans 100 ml de THF, refroidie a 

environ -40°, on additionne en trois heures 1,8 g (0,011 M) de TDAP en solution 

dans 10 ml de THF. La solution est encore agitge une heure en laissant revenir 

?i l'ambiante ; elle est alors transferee dans un ballon d'gvaporation et con- 

centree sous vide. 

Preparation des oxetannes : 

- METHODE A ------_-- : Le r&sidu pr6c8dent mis en solution dans 20 ml de mgthanol est 

additionne en cinq minutes a une solution de 1 g de Na dans 20 ml de mGthano1. 

AprPs une heure B reflux le chlorure de sodium est filtre, le solvant est chasse 

sous vide et le r6sidu est chromatographi& sur colonne de silice (6ther - ether 

de p&trole ; 30170). On obtient 0,98 g de 1. 

- METHODE B : Le se12 obtenu a partir de 6,6 g (0,05 M)de mCthyl-2 propyl-2 

propane-diol-1,3 est mis en solution dans 30 ml de monomethyl &ther du digthy- 

ldneglycol. Cette solution est additionnse en dix minutes a 3 g de sodium dans 

35 ml du mSme solvant a 150' dans un appareil b distillation place SOUS un vide 
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permettant une lente distillation du solvant (300 Torr) entrarnant l'ox6tanne 

forme. Le distillat est recueilli dans un piege a air liquide. Le melange obtern 

est redistill6 sous pression normale. On obtient 4 g de 2. 

Les rendements en produits a partir des diols sont bien superieurs a 

ceux obtenus par toutes les methodes signaldes jusqu'a prgsent, qui utilisent 

comme intermediaires, soit les halohydrines (9)(10), soit les carbonates 

cycliques (2). 
R" 

Tableau : -- Oxdtannes de formule R, I 

1 H 63 

3 H 70 130 

5 Me 65 98 

6 H 35(b) 130 

I. H 70 (c 

8 H 60 (c 

2 cyclopropyl H 10(d) 

10 cyclobutyl H 55 - 

11 - cyclopentyl H 60 
-- -- 

(a) Rendement donn& par rapport au diol 

(b) Nous isolons 40 % de 2 phenyl propdnol (8) 

(c) Is016 sur colonne de silice (30170 6ther/6ther de petrole) 

XT 0 
R' 

Littg ature 
Eb (mm Hg) nD (t"C) Eb(mm Hg)LD (t"C) Ref. 

78 (740) 1,395 (23) 80 1,395(20) (2) 

(740) 1,410 (22) 139 (3) 

(740) 1,406 (25) 95-97 1,4037(20)(4) 

(40) 1,530 (23) 114 (28) 1,534 (20)(5) 

) 1,524 (20) - 

) 1,520 (22) 215-225 1,515 (20)(2) 

go-100 (750) - 97 (760)1,437 (20)(6) 

125 (750) 1,438 (21) 120 1,443 (20)(7) 

63 (60) 1,446 (25) 138-142 1,452 (20)(7) 

- 

(d) Nous n'obtenons pas un produit pur (signal IR caract&istique 2 970 cm-l(6) 
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