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PREPARATION DU [2.1.2.1] PARACYCLOPHANE
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La possibilité de former des composés d'inclusion ou des complexes de transfert de char-
ge rend intéressante la préparation de paracyclophanes (PCP). C'est ainsi qu'ont été synthé-
tisés les composés possédant 1'enchainement (CH2 - 06H4 CH2)n avecn=2 (1), n=3, 4, 5,
6, 8 (2,3). Parmi ces macrocycles, ceux possédant 4 noyaux benzéniques semblent particulidre-
ment adaptés aux possibilités d'inclusion. Ce phénoméne devrait 8tre facilité par la décrois-
sance du nombre de chafnons méthyléniques diminuant la flexibilité de 1l'ensemble. Sur cette
voie le [2.1.2.1] PCP a été préparé. Son étude se justifie tant sur le plan chimique que phy-
sicochimique. En effet 1'augmentation escomptée de la réactivité des ponts monométhylénigues,
laisse espérer la création de groupements fonctionnels permettant d'associer plusieurs types
d'interactions spécifiques. D'autre part, la flexibilité moindre du [2.1.2.1] PCP ainsi que

N

sa symétrie élevée constituent des éléments favorables & 1'étude des propriétés physicochimi-
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Dans la présente note, nous décrivons la préparation du [2.1.2.1] PCP par réaction de

ques.

Wirtz modifide (5,6), appliquée en haute dilution au bis(p.chlorométhylphényl)méthane (7). A
une suspension de 7 g de sodium pulvérisé dans 600 ml de THF anhydre on ajoute une quantité
catalytique de tétraphényléthyléne (2 g). Dbs que la solution devient uniformément pourpre
foncée, on commence 1'addition d'une solution de 20 g de bis(p.chlorométhylphényl)méthane

dans 400 ml de THF & raison de 2 ml/ﬁ, au moyen d'une pompe & perfusion.

2879



2880 No. 33

Le [2.1.2.1] PCP est isolé par chromatographie et cristallisation fractionnée ; recris-
tallisé dans le mélange benzine — méthanol il se présente sous la forme de cristaux blancs.
Obtenu : 2,05 g ; Rendement : 14 % ; F = 199° C.

SM : 388 (M+), 193, 179, 104

IR (KBr, v em ') 3000, 2950, 2915, 1500, 1430, 1410, 1100, 840, 800, 600

RMN (CDC1., 60 MHz, 5§ , TMS) 2,80s (CHZ—CHZ) ; 3,80s (CH2) ; 6,67 et 6,70 protons benzéniques
solpg (388) € : 92,74 5 E:7,26% Trouwé C: 92,5 ; H:7,2%

Le [2.1.2.1] PCP est obtenu avec un rendement élevé pour la série et supérieur & celui

3,
Analyse : calculé pour C

obtenu par Tabushi (3) pour le [2.2.2.2] PCP. Cette différence doit s'expliquer par une plus
forte dilution des réactifs avec, pour corollaire, l'absence dans le milieu réactionnel des
PCP supérieurs (6 et 8 noyaux benzéniques). Les produits secondaires de réaction correspon-

dent & la réduction et & la polycondensation du chlorure de départ.
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