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R&m&-Les auteurs etudient la cyclisation des acides o-(indanyl-1) alcanoTques au moyen de I’acide 
polyphosphorique. Selon I’acide envisage on obtient un melange en proportions variables des c&ones a 
annelation angulaire et lit&ire. 

Dans le cadre d’une etude consacree a la 
synthese et a la reactivitt de composes polycycli- 
ques de structure gtntrale 1,t nous avons et6 

1 5,6,7 ou 8 chairtons 

amenes a envisager la cyclisation des acides w- 
(indanyl-1) alcano?ques de structure 2 au moyen de 
I’acide polyphosphorique (APP). 

crsr 

l , XH-(CH,)n-($I-COOH 

2 

2a: n= 1; R=R’=H 
2b: n=l; R=CH,, R’=H 
2c: n=2;R=R’=H 
zd: n=2; R=H, R’=CH, 

Nous avons pu mettre ainsi en evidence le 
comportement particulier des acides 2 (n = 1.2) 
conduisant, a c&C des c&ones a annelation angulai- 
re attendues 3, aux c&ones a annelation lit&ire 4. 

Les pourcentages respectifs des c&ones 3 et 4 
sont fonction de la valeur de n:$ 

3 4 

n=l 40-60 60-40 
n=2 O-30 100-70 

+R. Gruber These de Doctorat de IIIbme Cycle en 
preparation 

SLa cyclisation des acides correspondant a n = 0 (1, 2) 
conduit a une structure univoque 3 

a,% APP 

a:R=H - 
b: R=CH, 

w2d 
c: R’=H‘ APP 
d: R’=CH, - 

&J R’ 

Les acides *(indarryl-1) alcanoTques 2 ont et6 
prepares B partir de l’indanone selon les schtmas A 
(acides 2a et 2b), B (acide 2e) et C (acide 2d) par des 
voies classiques. 

L’obtention de l’acide 2a a deja suscite quelques 
commentaires.4J Prepare selon le m&me processus 
par Von Braun,) cet acide est d&it comme fondant 
a 92” alors que l’tchantillon obtenu au tours de 
cette etude a un point de fusion net a 73” et ses 
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8l-cH-c00E1 

A zn , @-J-COOEt + a---r-COOEt 

0 

Schema A. 

CH-COOEt -4 

,COOH 
--co1 

‘COOH - 
my--(CH~),--COOH 

2 

Preparation des acides y-&danyl-1) butyrique 2s et y-(indanyl-1) vakique 2b. 

(a: R=H, b: R=CH,) 

2a: Z = (CH&<OOH 

03 
:I 

z = ($,,,H 

Z = (CH&-Br 

Z 1 
Z = (CH2),-CN 

-1 
2e: Z = (CH,).GXOH 

Schema B. Preparation de l’acide 6-(indanyl-1) valtrique 
zr. 

proprietts spectrographiques confirment sa structu- 
re: I’absence de double liaison Cthylenique est en 
particulier prouvee en RMN. 

Anderson et al.’ ont obtenu ce meme acide 2a 
(F = 73”) par diverses voies et admis que le point de 
fusion precedement indique’ etait errone. On notera 
que I’acide y-(indtnyl-3) butyrique6 a prtcidment 
un point de fusion de 92”. 11 est vraisemblable 
d’admettre qu’il correspond a I’acide isole par von 
Braun. 

Sa formation resulterait dune hydrogenation 
incomplete du melange des esters. La cyclisation 
du chlorure de l’acide 2a, au moyen de AlCh, a ttC 
d&rite’ comme conduisant a l’oxo-6 hexahydro- 
2,2a,3,4,5,6 IH benzo [c, d] azulbne 3a compose 
liquide, avec 15% de rendement. 

Dans une etude preliminaire’ nous avions 
constatt que la cyclisation de l’acide 2a au moyen 
de I’APP conduisait en fait a un melange de deux 

Z = (CH&-Br 
1 

Z = (CH&-CN 
1 

Z = (CH,X-COCH 

Z = &H&OH 
J 

Z = (CH*),-Br 
1 COOEt 

Z = (CH&-C’ 
1 ‘COOEt 

CH, 
1 ,COOH 

Z = (CH&-C’ 

I 
Ci’COOH 

3 
2d: Z = (CH&-CH-COOH 

CH, 

Schema C. Prtparation de l’acide a-mbthyl S-(indanyl-I) 
vakique 2d. 

composes cttoniques cristallists separts par cris- 
tallisation fraction& grace a leur difference de 
solubilite dans I’alcool et l’tther de p&role. Les 
don&es analytiques et spectrographiques nous ont 
conduit a attribuer au compost F = 39-W’ la strut- 
ture attendue 3a et au compose F = 106” celle de 
1’0~0-1 tbtrahydro-1,2,3,4 fluorene 4a. Ce dernier 
est en effet identique (UV, PF) a la c&one obtenue 
par Howell et a1.6 par cyclisation de l’acide y- 
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(indknyl-3) butyrique. L’obtention de fluorkne 
aprts rtduction de la c&one 4a (NaBH.+), 
dkshydratation (1 goutte APP) et aromatisation (Se 
$ 320”) apporte une confirmation de structure 
supplkmentaire. 

Tout rkcemment Anderson et al.’ ont publie des 
rCsultats identiques et montrk que si la cyclisation 
du chlorure de I’acide 2a au moyen de la mtthode 
des hautes dilutions (AICI,, CSI) conduisait B la 
c&one 3a avec un rendement de 52%, la cyclisation 
de I’acide au moyen de I’APP donnais le melange des 
cetones 3a(F = W1,5”,46%)et 4a(F = 106-106,5”, 
22%). D’aprts’ les rendements en 4a seraient 
fonction de la qualit6 de I’acide polyphosphorique et 
sa formation serait due k la prksence d’acide y- 
(indtnyl-3) butyrique, obtenu aux dtpens de I’acide 
2a par tlimination d’un ion hydrure B partir du 
carbone benzylique tertiaire. 

Nous avons observe la m&me &action lors de la 
cyclisation de I’acide y-(indanyl-1) valkrique 2b. 
Par chromatographie sur couche mince de gel de 
silice, le mkthyl-3 0x0-6 hexahydro_2,2a,3,4,5,6 JH 
benzo [c, d] azukne 3b liquide a Ctb &park du 
mkthyl-4 oxo- 1 tktrahydro-1,2,3,4 fluorene 4b 
cristallist. Ce dernier composC a ttt identifit par 
ses propriktks analytiques et spectrographiques. II 
est intbessant de constater que la cyclisation des 

acides homoloques supkrieurs (n = 2) (2c et M) 
conduit g une prkpondkrance de la c&one lintaire 4. 

C’est ainsi que l’acide 8-(indanyl-1) vakique 2c 
conduit g 1’0~0-1 tktrahydro- 1,2,3,4 SH cyclohepta 
n] ind&ne 4c, obtenu directement par recristallisa- 
tion du mklange brut rkactionnel. La chromatogra- 
phie sur colonne d’alumine du rksidu des eaux 
mikes de cristallisation a permis I’isolement sous 
forme liquide de I’hexahydro-2a,3,4,5,6,7 0x0-7 cy- 
cloocta [c,dl indane 3c. 

A partir du produit de cyclisation de I’acide 
cr-mtthyl S-(indanyl-1) valtrique 2d nous n’avons 
pu isoler que le mkthyl-2 0x0-1 tktrahydro-1,2,3,4 
5H cyclohepta [b] indtne 4d. La c&one 3d n’a pu 
&tre d&eke. 

Etude UV et RMN 
La structure des c&ones 3c, 4c et 4d rksulte des 

donntes analytiques et spectrographiques UV, IR, 
RMN. Les c&ones 3 et 4 sont aiskment 
diffCrenciCes par leurs spectres UV (Tableau 1). 

De m&me en RMN (Tableau 2) les c&ones 4 sont 
im?nkdiatement identifiables g&e au groupement 
m&hylCnique en-9 (ou en -10) qui apparait sous 
forme de triplet (4a, 4c, 4d) ou de doublet (4b) par 
suite du couplage avec les (oule) protons en-4 (4a, 
4b) ou en -5 (4c, 4d). 

Tableau I. Spectres UV des c&ones 3 et 4 dans I’tthanol A max (log c) 

3a 242(3&X2) 294-299(3.59) 4a 232(3*80) 238(3.93) 302(4.31) 
(5*) 243(4.03) 291(3*77) (322) (1.95) (S*) 232(4.07) 238(4.07) (290) (4.29) 

296(4.30) (307) (4.16) 

3b 248(394) 296(3.33) 4b 23q3.83) 238(3.81) 302(4.15) 

3c 252(394) 299(3.30) 4e 2333.89) 240(3.87) 302(4.27) 

4d 232239300 

*Solvant: cyclohexane. Les A max indiqukes ( ) reprksentent les tpaulements. 
+Spectre qualitatif. 

Tableau 2. 6 ppm des protons des c&ones 3 et 4 

Hf H*, HZ9 HI, I-L.,,. CH-CH, 

3a 7.5(m) 7*20(m) 1.3-3.5(m) 
3b 7.5(m) 7.1(m) 3.70(t) 2.5-3(m) 14-2*4(m) l(d) (J = 5.3) 06(d) (J = 6.65) 

3.75(t) 
Hb p.,o H H, Hw..,~ 

3c 7.85(m) 7.30(m) 4(m) 1.3-3.5(m) 

K6.7.8 H, H, H, CH-CH, 
4a 7.21(m) 348(t):; = 2.5) 2*75(m) 2*3(m) 
4b 7.15(m) 3*38(d) (J = 2) 3Wm) 2.38(m) 2.30(m) 1.35(d) (J = 7) 

Hwa.!l 
3.45(;;.J = 2) 

HI, 
4e 7,1 S(m) 2.75(m) 

.H, 

4d 7. IO(m) 348(t) J = 2) 2&I(m) 
1.95(m) 
1*82(m) 

*Le massif correspondant B H, (3a et 3b) et H. (3e) est en fait un doublet de doublets (Jo = 8, 
J, = 2). 
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La prksence dans le spectre de la c&one 3b des 
deux doublets CH-CH, avec deux constantes de 
couplage difftrentes (5.3 et 6.65 Hz) et deux triplets 
(J = 8 Hz) pour le proton H%, caracttrise I’existence 
d’un m6lange de deux diasttrkoisomkres. Les 
constantes de couplage sont en accord avec les 
conformations relevkes Figures 1 et 2. 

Fig 1 

HGd= 142”5=8Hz, HGa=O”J=8Hz 

Hab = 110” J = OHz, J~d.c,,:alul= 6.65 Hz 

Fig 2 

Had=30°J=8Hz, HGa=O”J=8Hz 

H-b = 11O”J = 0 Hz, JHd,cHTeqw,ona, = 5.3 Hz 

On notera que I’acide 2b existe aussi sous forme 
d’un melange de diastCrCiosomtres caractkrids par 
les deux doublets CH-CH, (J = 6.65 Hz). 

Dans le but d’une confirmation par voie chimique 
de la structure attribuke B la c&one 4c tous les 
essais tent& pour aboutir au benzo [a] azukne B 
partir de 4c (rtduction en alcool par NaBH,, 
dkshydratation goutte d’ APP 
d&hydrogenation fu? Se Iunecharbon palladit) on; 
kchout!. 

*Attribution proposCe par analogie avec la strie cyclo- 
hexanique dans laquelle Jn.=“, .,LW > JH.+ tiqu.,mW.‘.n 

tAbr&iations utilistes = Rdt: rendement, a: alcool, b: 
benzbne, e: &her de p&role, b-e: melange benztnedther 
de p&role. DNPh: Dinitro-2.4 phtnylhydrazone. 

PARTIE EXPERIMENTALEt 

Les spectres de RMN ant et& Ctablis dans le Ccl, ir 
6OMHz sur un spectrombtre Perkin Elmer R12. Les 
d&placements chimiques sent don& en ppm par rapport 
au TMS (reference inteme). Les spectres UV sent 
dCtermints dans I’tthanol sur un spectrometre Beckmann 
DB, les spectres IR en solution dans le Cd sur un 
spectrombtre Beckmann IRSA. Les points d’bbullition de 
fusion ne sent pas conigts. Les analyses ant ttt 
effectuCes au laboratoire sur microanalyseur CHN 
Hewlett-Packard. 

Acides w -( indanyl- 1 Alcanocques 
Acide y-(indanyl-1) butyrique La: p&park selon,’ F 73” 

(F 73@. Amide, cristaux incolores (b-e), F lOl”(F 95-%O’). 
Acide y-(indanyl-1) oaltrique 2b: La condensation de 

l’indanone avec l’a-bromopropionate d’&hyle a conduit e 
l’acide 2b dans les mPmes conditions op&atoires que pour 
I’acide prtcedent ‘.’ via les intermtdiaires ci-aprbs: 

a-(ind&tyl-3) propionate d’hhyle et a-(indc?nylidlne-1) 
propionate d’kthyle Le mClange d’esters brut obtenu par 
&action de Rtformatzky (10% d’ester exo, 90% ester 
endo, Ctabli au vu des spectres de RMN) a et6 soumis B 
l’hydro&nation (I&, C/Pd B 15%. 75”, 40atm dans 
I’Cthanol, 3h). 

a-(indanyl-1) propionate d’lrhyle. Liquide incolore EIJ 
152”, (trouvt % C, 7660; H, 8.16, calcule pour CI,HLIO1, 
C, 77.03; H, 8.3;) (Rdt: 93%). 

Acide a-(indanyl-I) propionique correspondant. Pail- 
lettes incolores (b-e) F 72” (trouvC % C, 75.52; H, 7.34, 
calcult pour C,2H1102. C, 75.76; H, 7.42) (Rdt: 91%). 
Amide: paillettes incolores (b-e) F 121” (trouvC % C, 75.81; 
H, 7.88; N, 7.29, calcult pour C,,H,,ON, C, 76.15; H, 
7.99; N, 740). 

B-(indanyl-1) propanol Obtenu par rCduction (LiAlI-L) 
des ester et acide prtcbdents. Liquide incolore E,, 157”. 
noZP 1.5449, c I.047 (trbuve % C, 81.28; H, 9.1 I, calculC 
pour CnHlaO, C, 81.77; H, 9.15) (Rdt: %%). 

Bmmure de @(indanyl-1) propyle Liquide incolore 
obtenu par action de HBr fumant & 60% dans l’acide 
acbtique. El, 145” (Rdt 67%). 

Dicarb&hoxy-l,l-(indanyl-I)-3 butane Obtenu de 
faGon classique par addition du bromure au malonate 
d’&hyle scdt dans I’alcool absolu. Liquide incolore, E,, 
208”. nk 1.4990, 6” 1X161 (trouvt % C. 71.77; H, 8.06, 
calculC pour &H,O., C, 71.67; H, 8.23) (Rdt 62%). 

Acide malonique Cristaux incolores (b-e) F 117.5” 
(trouvC % C, 6868; H, 692, calcult pour CI,HjsO,, C, 
68.80; H, 6.83). 

L’acide y-(indanyl-1) ualhique 2b obtenu par 
dCcarboxylation de l’acide malonique 7, liquide visqueux 
E,, 198”, nl” I.5401 (trouvC % C. 77.59; H, 8.51, calcclC 
pour C,,H,sOl, C, 77.03; H, 8.31) (Rdt 84%). Amide: 
Cristaux incolores (b-e) F 94” (trouvC % 77.31; H 8.83: N 
6~44calculCpourC,,H,~ON,C,77~38;H,881;N,6~45.) 

Acide Wndanyl-I) oalerique 2c 
6-(indanyl-I) butanol Obenu par r6duction de l’acide 

2s au moyen de LiAlH, I’alcool est un liquide incolore El, 
170”, 5, nE 1.5352, dY I.012 (trouvC % C. 82.19; H, 9-43, 
calcult pour C,,H,sO, C, 82.06; H, 9.45% (Rdt 90%)). 

Brumure de S-(indanyl-I) butyle Obtenu & part& de 
l’alcool dans les conditions d&rites a propos du bromure: 
liquide incolore E,, 184”, 5, nb” 1.5505.6” 1 a248 (trouve % 
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C, 6199; H. 6.71, calculC pour C,,H,,Br, C, 61.67; H, 
6.77% (Rdt 88%)). 

S-(indanyl-I) ual&onitriIe PrkparC par action du cyanu- 
re de sodium sur le bromure dans l’ac&one: liquide 
incolore, E,, 181”, nr 1.5292, 6” I.004 Qrouvt % c, 
84.19; H, 848; N, 6.84, calculC pour C,.H,,N C, 84.37; H, 
8.60; N, 7.03%. (Rdt 97%)). 

Acide b-findanvl-1) ual~S~ue 2c En hvdrolysant le _. _ - 
nitrite au moyen de la potasse alcoolique, now avons 
abouti g I’acide 2c cristaux incolores (e) F 32”. E,, 188”, 
trouve % C, 77.57 H, 840, calcul& pour C,,H,sOl, C, 
77.03; H, 8.31% (Rdt 77%). 

Amide Cristaux incolores (b-e) F 79”. trouve % C, 
77.29; H, 8.83; N, 648, calcult pour C,,H,,ON, C, 77.38; 
H, 8.81; N, 6.45% 

Acide a mLthy1 b-(indanyl-I) uakfrique 2d 
@-(indanyl-I) propionitrile Obtenu dans les memes 

conditions que le nitrile B partir du bromure: liquide. 
incolore El, 152”, nr 1.543 I, 6” 1.056, trouvC % C, 84.65; 
H,7~80;N,7~98,caIc~l~pourC~~H~,N,C,84~17;H,7~65;N, 
8.18% (Rdt 87%). 

Acide p-(indanyl-1) propionique Obtenu par hydrolyse 
du nitrile: cristaux incolores (e) F 5 le (F = 50”‘). 

Amide cristaux incolores (b-e) F 97”’ (F = 90”‘). 
y-(indanyl-1) propanol La reduction (LiAIH.) de I’aci- 

de conduit a un iiq&de incolore E,, 172”. n,Y 1.5454, 6” 
1.039, trouvC % C, 81.80, H, 8.91, calcult pour C,,H,,O. C, 
81.77% H, 9.15% (Rdt 90%). Phinyl-urethane aiguilles 
incolores (b-e) F 84“. trouvk % C, 7790; H, 7.17; N, 4.84, 
calcult Dour C,.H,,O,N. C. 77.26: H. 7.17: N. 4.74%. .._.. 

a-naphytlure’thane cristaux beiges (b-e) F 153”, trouvC 
% C, 80.50; H, 6.63; N, 4.20, calcule pour C,,H,,02N, C, 
79.97; H, 6.71 N. 4.06%. 

Bromure de y-(indanyf-1) propyle Liquide incolore nF 
1.5618 trouve % C, 60.56; H, 6.13, calculC pour f&HIIBr. 
C, 60.26; H, 6.32% (Rdt 92%). 

Dicarbkthoxy-2,2-(indanyl-l)-5 pentane Obtenu par 
chauffage du bromure a&c le m&hylmalonate d’tthile 
sod& dans le xvltne: liauide incolore n6 1.5007. dY 
l,OS& trouvC % c, 7l+S;‘H, 8.43, calcult pour CJ-&,&, 
C, 72.26; H, 8.4% (Rdt 78%). 

Acide malonique Cristaux incolores (b-e) F 128”. trouve 
% C, 70.06; H, 7.47, calcule pour C,,HmO,, C, 69.54; H, 
7.30% (Rdt 95%) 

Acide o mCthy1 &(indanyl-I) oalbrique 2d Obtenu par 
dtcarboxylation de I’acide malonique liquide incolore nAw 
1.5222,&:” 1.026, trouvt % C. 78.20; H, 8.84, calcult pour 
C,,H,,O,. C. 77.55: H. 868% (98%). Amide: cristaux 
incolores (b-e) F 95;, t&we % C, 78.j8; H, 9.47; N, 6.13, 
calculc pour GH,,ON, C, 77.88; H, 9.15; N, 6.05%. 

Cyclisation des acides w-(indanyl-I) alcanoiques au 
moyen de l’acide polyphosphorique (APP) 

Mode opkraroire gtWral. L’acide B cycliser est chauffk 
dans 10 fois son poids d’APP* au bain-marie B 90”. Le 
temps de chauffage optimum est de 1 h B 2 h. Apres 

*PrkparC par chauffage de 850 g de PIO, anhydre aver 
1OOOg de H,PO, pur, jusqu’g obtention d’une phase 
liquide homogtne. 

We point de fusion sur plusieurs degr& s’explique par 
la prtsence des deux diastCrtoisom&res. 

dtcomposition dans I’eau glacQ suivie d’extraction B 
I’ether on lave g la soude, B I’eau, &he et Cvapore le 
solvant. 

Cyclisation de l’acide y-(indanyl-1) butyrique 2a 
0x0-1 tPrahydro-1,2,3,4 fluortine 4a et 0x0-6 

hexahydro-2,2a,3,4,5,6 1H benzo [c, d] azukne 3s A partir 
de 20 g d’acide 2d on obtient 9.5 g de fraction cCtonique 
partiellement cristaIlis&e. Apr&s essorage et recristallisa- 
tion dans 1’Cther de p&role de la partie solide ainsi isolee 
on obtient la c&one 49 pure = F 106” (F 106-106.5@); IR 
(v CO cm-’ 1660, y CH cm-’ 720,758); trouvC % C, 84.76; 
H, 6.73, calcule pour C,,H,20, C, 84.75: H, 6.57%. DNPh 
(a-b) F 240”. trouve % C, 63.57; H, 4.76; N, 15.04, calcule 
pour C,eH,,O.N,, C, 62.63; H, 4.43; N, 15.38%. Le r&idu 
liquide, mClange des c&ones 3a et 4a, cristallise 
immediatement par triturage dans l’alcool. Par recristalli- 
sation fractionnk, alternativement dans l’alcool et I.&her 
de p&role, les deux c&ones ont pu Btre ainsi separtes 
pures (finalement 3.5 g de 3a pour 5 g de 4a).C&one 3a F 
40” (F 4&41.50J); IR-(V CO-cm-’ 1675, 1709 (CCL)‘, y 
CHcm-’ 745,783); trouve % C, 83.84; H, 7.10, calcult 
pour C,,H,,O, C, 83.83; H, 7.58%.0xime Cristaux incolo- 
res (b-e) F 152”. (143O’) trouvC % C, 7868 H, 7.34; N, 6.97, 
calculC nour C,,H,,ON. C. 77.58: H. 7.51: N. 6.96%. 
DNPh (a-b) F 146.59 tro&C’% C, 6i.191 H, 4.81; h, 1490, 
calcule pour C,,H,.O,N,, C, 62.28; H, 4.95; N, 15.2%. 

Cyclisation de l’acide y-(indanyl-1) ualtrique 2b 
Mtfthyl-3 0x0-6 hexahydro-2,2a,3.4,5,6 IH benzo [c, d] 

azuline 3b et mLthyl-4 0x0 - 1 tktrahydro - 1,2,3,4 fluort?ne 
4b. 

En partant de 3 g d’acide, nous avons obtenu 1.5 g de 
fraction cttonique liquide brute qui ont ttC soumis g la 
chromatographie sur couche mince (40 plaques 20 x 20 
recouvertes de Kieselgel6OPF254, Merck, activt pendant 
une heure B 100“; solvant: mtlange de cyclohexane (15%). 
benzbne (45%). &her de p&role (30%) et a&ate d’tthyle 
(10%)). Les zones rtvCltes sous UV sont dCcouMes et 
extraites au m&hanol, nous avons ainsi isolC 700mg de 
c&one 3b (tache sup&ieure) et 450 mg de c&one 4b (tache 
inferieure). 

Cetone 3b, liquide, nAw 1.5764; IR (Y CO cm-’ 1680, y 
CH cm-’ 749, 782); trouvt % C, 83.79; H, 8.05, caIculC 
pour CllH160, C, 83.%; H, 8.05%. C&one 4b. Cristaux 
incolores (b-e) F 39-419; IR (v COcm-’ 1660, y CH cm-’ 
723,768); trouvt % C, 85.18; H, 7.38, calcult pour 
C,,H,.O, C, 84.81; H, 7.12%. 

Cyclisation de l’acide d-(indanyl-I) ualtrique 2c 
Hexahydro&,3,4,5,6,7 0x0-7 cycloocta [c, d] indane 

3c et 0x0-l tt%rahydro-1,2,3,4 5H cyclohepta lb] indtine 
4c Tous les essais effect&s dans des conditions de durke 
de chauffage diffkrentes ont conduit ti une fraction 
cetonique cristalliste (6 g). Par recristallisation de Y&her 
de p&role, 3 g de c&one 4c pure ont 6tC isolts. Les eaux 
mbres de recristalhsation ont &e soumises ?I une chroma- 
tographie sur colonne d’alumine (5Og d’alumine neutre 
d’activitb 1 Merck pour I g de mtlange) avec Clution 
successivement par: &her de p&role, benztne, &her 
anhydre. mCthanol. Nous avons ainsi separC 1 g de c&one 
4c et I.2 g de c&one 3c. 

C&one 3c, liquide incolore, n’,” 1.5855; IR (v CO cm-’ 
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1660, y CHcm-’ 741,757); trouvC % C, 83-47; H, f-81, C&one 4d, liquide t&s visiqueux; IR (Y CO cm-’ 1650, y 
calcul6 pour C,.H,,O, C, 83.96; H, 8.05%. CH cm-’ 706,746). 

C&one 4c cristaux incolores (e) F 110”; IR (V CO cm-’ 
1635, y CHcm-’ 710,750); trouvt % C, 85.48; H, 7.14, 
calculd pour C,.H,,O, C, 84.81; H, 7.12%. 
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CycIisotion de l’acide Q methyl S-(indanyl-I) valMque 
2d?dk$th$-2 0x0-1 Qtrahydro-1,2,3,4 SH cyclohepta lb] 

La cyclisation de 6g d’acide M a conduit B 1 g de 
fraction cfitonique (la majeure partie de l’acide n’ayant 
pas rkagi a pu &tre rbcup&ke inalttree) qui a ttt soumise B 
une chromatographie sur couche mince dans les condi- 
tions d&rites & propos du melange des c&ones 3b et 4b. 
Nous avons ainsi isole environ 150 mg de c&one &I. La 
c&one 3d n‘a pu etre identifike. 


