
CTUDES EN S~RIE INDOLIQUE--IX 

SYNTHtSES TOTALES DE LA (~1 
Dl%THYL-ERVATAMINE ET DE LA (?I 

DCHYDRO-15.20 ERVATAMINE 

Y t.4WIOlS cf p. bTtFR+ 

In+tut dc Chlmrcdcc Suh\tanccs Naturclk\du C N R F .9l IYO. GII/Ybtitc. Fnncc 

Rham-IA \)nthtsc torak dc dcur dCnvC\ de quckrtc tnatam~nc Ir tst btcntc Ccllc<~ rcpw wr trol% 
rextb3nx Jtylatwn d’un # c&oe\ter par la gnrn~n. a.cyLItton cn poW~ 2 du noyru Indollquc. et 

aldollutlonx)cll\atwn fwmrnt k c+ck C 

L’crvatamme Ir et u% dhvb lb et Ic ont 4t& iwoKs en 

IQII par Knox et Slobbe’ d’unc Apocynactc au~tnhcnnc. 

leltt nouveau dans lequtl I’atomc d’wotc N, x trouvc 
*part du noyau mdohquc par troll atome\ de carbone 

Flmgtnttlqutmtnt. I’trvatammc 11 et us dtnvts lb et Ic 

pcuwnt ccpcndant dtrwcr du tryptopham 2 fxu 
I’lntermtdraw de< alcaloide\ du groups de la v&awe b. 

commc now I’avons montti m vitro’ en utills.ant unt 

modlfic3tion de la rtactton de Polonovski ’ 
Parall~lcmcnt A I’ttudc de cc rtamngemcnt. unc 

\ynth& ~otalc de I’crvatammc cf de ccrtarns de cc% 
Jtrlvts a ttt tntrtpnsc 

I .cs synthtu\ totalc\ d’alcaloldcs Q ,acyl Indohqw 

wnt rel~trvcmcnr pcu nombreusci et prtuntcnt wuvcnt 

la ports-ularttt de srtcr Iw de la dcrmtrc ttapc, la 
fort&on o -acyl mdollquc par acjlatwn en priuncc 
d’ocidc polyphmphorlquc (PPA I 

Cc mtmc schtma a tout d’alwrd ttt cnwaagt A part~r 

la R = F:t(MRI crvat~mwx 
lb E - EIUII S) &PI-20 ervattine 
lc R = EthyltdCn; dChydr+19.20 crvrttine 

COQCH, 

% 

’ I I N/CH’ \ 
G 

R 

h R = ElhybbCne v&r&t 
3b R - Et to R : ~rkmacmontmrnc 
+ R - Et 2OS.MguGw 

d’un substrat 

compost 4. 

cwwcnablcmcnt font tronnal& ICI quc Ic 

cc* 
+ 

L’alkyhtton de la prnmc 5 par I’tnaminc de la 

mLthyl.1 carbom&thoxy~~ pi@ndoncJ 6 condult apr&s 

hydrolysc aux compotir 7 (7b ttant un mtlrngc trt\ 
in&l de diasttrtotrotircn tiparabIc% par chromatw. 

phic) (Rdt: 34% fr R = H; Rdt: 26% 7b R = Et). 
b m&me rtactmn mt etlcchtt l vec de mchur\ 

re&mcnts (87% R : Et) en fawnt rtagsr dirwtcmcnt la 

mtthyl-1 carbomtthorry-? pipCridonc4 gb en pr&ncc dc 



h R=H 
ti R-Et 

7r R=H 
7b RdEt 

carbonate dt ptatwm anhydrc Jan\ I’acCtonc wlon unc 

mlthodc dtcntc rlccmmcnt’ en tine altcjcllquc 

CH, 

A 

# 
& R=H 

0 8b R-Et 
R 

MC0 
0 

IA mtthjl-I carbomlthot~-1 cthjl $ p@ndvnc4 Q Y 

&C \ynthCtltic de la f;I<on wbantc la mtthjlaminc. 
alouttc J !” au mtthyknc 2 hJtyr.tc de mCthyle 9’ 

codwt au c;lrbomCtholrj- ? mCthjlamlno-I hutanc IO 
(Rdt J(Cr,) Cclu~~ci par unc mtmc rixtwn de Mlchacl 
awe I’acrjlatc dr m&h!Ic ftwmlt yu;lntltatwcmcnt Ic 

dwtcr II 

\tCrtque. 3 CtC utilidc En fait. tr IraM par Ic 
hromoacltatc d’cthylc whit uns doutc unc rCactwn de 

fragmcntatlon JCJ;I ml* cn Cvrdcncc dan\ Ic cas du 

comp0Nc tc 
l)ans cc dcrnicr tax apret hydrolysc du mlllcu 

rCdctlonncl. I;r plpir&nc b c\l iwltc par chromdtogrd- 

phlr 

4fin d’Cwter cettc rCactlon dc fragmentation. la knrjl 
gramme.” tM&rm& en Io&rmCthjlatc I2 a CtC alkyllc 
par la cart+omCthotj .I ithbl-! p#ndonc 4 @I *Ion la 
mtthrJc utIh& prccticmmcnt rK:CO,) et fournlt un 
milangc de Jld\ttrCwwrncrc\ I3 abcc un faiblc rcndc. 
mcnt tl97fr 

L 
Ph 

COOCH, 
;CH, 

13 

1.c bronwacCtdtc dc knzyk employ6 Jan\ dlvtr\e\ 
cwwjltlon~” ” n’a pa++ rCagi avec la p@rldonc I3 II en c\t 
de time. uns doutc pnlr de\ rawon\ \t4nques. pwr Ic 

dCr1vi lIthI de l’acitatc de tcrt.but!lc ” 

MHC 

Ix composC I I, tmtC par Ic mcthylatr dc w&urn’ Jan\ Dctant cc\ Ichcct. unc nrluvclle VCHC d’accts au 
C&L. conduit quantltatwcmcnt tr la p#rldonc Sb ~yuelcltc Jc I’crbataminc I a ctC cn~l~gtt 

IA\ rtactlons Je Wlttlg ct dc Kncwcnrr(tcf nc powant I.‘&- jlation au mo);cn d’un chlorurc d’acldc dvdlt ttl 
convcnir pour grrflcr unc chainc acCtlque dant Ir cat de Id CffcctuCc wr Jcs wb\tratN fclativcmcnt ample\ u-M wr 
c&one tnsutxtltti 7. la rlactlon dc RCformat\kl.* un mdolt I.1 dwhttltut cn prCscncc d’acldc dc Lewlc.” 
c0nnue pour itrc mom\ wnsiblc a I’cncomhrcmcnl MI wr Ic m+Cwcn ou Ic llthlcn de I’mdole ” 

CCWR, 

7~: R, - MC R:-Me 
7~. R, - COPh R, - Er 

COOEt 
,COPh COOEt 

l Jz.J 

,COPh 
H$l N 

0 



krudc\ en dnc mdollquc--lx 

La rtactwn de Vhmctcr.Haact avalf tgalcmcnt CtC 

ef?ectuCc” wr quclqucs Indole\ wtwtub cn 1 Elk 

conduit. Ic plw uwcnt. ti de\ mClangc\ de prtiu~f\ 

acyk cn I et en 2 

1x5 comps& ta CI Ib’. tmtC\ par Ic chlowc d’acCtylc 
en prbcncr de chlorurc de 7mc dans le nltrohtntlnc. 
wnduwnt i trsw products d’acylatwn 

t.c pro&It d’rcytalwn rcchcrch& II (Ilr Rdt 3%. I& 
Rdt Z!‘;F1. Ic pwdult d’acjlatwn cn I IS (1% Hdt W’T. 
1% Rdr IW-1. Ic prrdult d’acylatwn cn ! (lb RJt II?. 

I6b Rdl 17”) 

COCK”, 

lir R-H 
16b R-Et 

Mtttntc acldc\ de Ltut$ OnI tte c\s+yt\ wv wccc~ 

afind’amCborcr les rcndrmcnt* en prlJult 14 acyk en 2 t 
Unr rCact#on d’aldolloticbn cffcc~utc dam de condo- 

tlons douccs wr Ic cornpod l4a en priwnce dc rtvnt\ 

dnwnlqucs IRA 4111 pcrmct d’tAtcnlr Ic tiCto cysl13 I7r 
(Rdt: 34%) wornpa@ du product de dlpart Ilr (31%) et 

de traces de produit dcrcubomCthoxyK CI dcshydralk 18 
(Rdt. bG). 

ddn\ cc CA\ par le dtpart d’unc molcculc d’cau 

CtwN’H, 
,(‘H. 

Ilb - 

LCN iltolr l7r et 17h tra#tCs par Ic mCthanol chlorh)drl- 

quc. w JCxhbdratcnt quantitatlvcmcnr. 17r foumlt la 

It. _ f-J--p’i’H’ 

c&one non cvnjugutc 1% Ccllc <‘I nc prcwntc pas dc 
proton\ Cth~lCnlques en RMN DC plus. cm oburvc unc 

modifkatlon de\ wgnaur concgwndant 1 la chainc Cthylc 
due a la prCww d’unc double Irawn I!20 Enfin, la 

fragrtwntallon en <pcctrotilne dc rna*\c du cwnp+ 1% 
ctt trCs volww de cclle de la dChydrl¶ 19.X crvalamlnc Ic 

;iwc. nnttimmcnt. un plc .I m/c 180 c,wMnwquc dc 

------ 
l L’rc~lJrtnn Jr tb a clc cffCrtvcf wr Ic d1~~1~rC~~wmcrc 

I’ion 20 et d’unt insatuatton dart% It cycle D “I* 

tTl;lJOfllJlW 
L-c cornpod 191 hydrogtnt catalytlqucmcnt pw oxydC. 

‘1~ rd~~tton de phtw+Fnt\ ~CCC~TVTWII Jtcrltt” wr I’.ICCIPI I conduit A unt dts4thylevatam~ne 21 

mClh,I 1 tnddc ccrndult dart\ CC ~a\ b un tn&lJngc d’xclbl Z Par contrc. Ic compx.4 IS compwt~nt unc douhk 

mtrh) I t mdnlt ( I (3 I tt d’*cCIbI 6 mtth) I 1 lndok r_YTrl Ccctc Iwwn t&rdwh\tltuCc n’a pu JUUJU’~ prCwnt. maI@ de 

rrmtton Jppltyucc 4~8 Lcrrnpw\ I5 ~+YI cn I nc fourntt quc frcs rwmbreur csw\. Ctrc hydrlsCn4 Lc\ cwI\ de rtcclny 
VU de prdud I4 a<bLt cn 2 gaiuw de la dwhk 1rw-w crnr tt& vamt 



Y Lmw3s et P PoTlrr 

,CHI 

\ m/r 180 

26 

COCK-H, 

LAN\ de ccttc ttudc. now abonr month qut I’dkylatm 

de la graminc 5 par 1~s piphidonc\ b et a conduit avec 

d’txctlknt~ rcndcmcnt\ au\ cornposh 7r et 7b dont la 
rtrwture comportc Its pnnclpaux tlhcntr constltutbfs 

du qwkttt dc I’crvatammc 

Unc rCactron d’acylation drrtcte wlvic d’unc aldoha- 
tmn formant k c)ck C constituc. en outre. unc nowclk 
VOIC d’accb ;i la \yntM\c tcltak de ccrtams alcalo~dc~ 

a -aCyl loJ0ll~UC~ 

r4mlz fXrC1IMwf4lE 

IR\ \pcctrc~ 1R onl +!I4 enrtgr\trt\ WT Jpgld hfr~ord 

Perk~n~Wrw ou wr rpccfromCfrc PchnXlnw typ 37 en 

~olufum drnt Ic chlornformc. Its cpcctn% UV ulr ~pp~.r?~l BJuJch 
et Lomb ‘Spccrron~c W’ Let loyucur~ d’ondr\ wnf crpnm&\ 

en nm Irt *pcctrcx de maw onr CtC c&cCurtt tur sptcfrmhc 
AEI MS 9ou AtlJ\ CH4 1x5 rptctn* de RMN o(1f CtC &l&s en 
wlut~cm dJn8 It dcuttrxxhloroformc wr Jppuctl Vurln AMA ou 

wr VJ~UI Tcb JVCC THS commc rCf&ncc InterM b q 0 L.es 
dtplJCCmcnfl chlmquc% Nont crpti% en PPU Ix% powttr de 

fuwon CWTI+ ant trt mcsurb wr )rnc K&r Let punficJf~on* 
per chromJto$raphlc wr pl~quc\ &pawc% f! mm) ont (I& 

cikclu)c~ ud idcallans ContrWCr cn utlhunt I’JdWbnf rrhcc 
neutrC MfRCK FW 

Afltbic A Dan\ un hJllon mum d’un rtfr@rJnf et d’un 
brn Slark. OCI ihJuk J rtflu&. \OUI Ittic et WI rgrfJfKM 

pendant 16 h. un mClJngc dc n U?g 12 1 111 ‘mole! de mtih\l I 
cartmntt~ry 1 plp&lQnc 4 8~ et de 0 ?I04 fl = IO ‘de) dr 
p!nolldmc danl IfMI ml de twn&u mhjdrt Cn prCkvcmcnt du 
mllwu rC~ctwwcI. CIVIC A w ct cxrm~nC pu RMN 
f&plJcCfWnl de\ rlgnJua N a ct CO&wntrC quc IJ rCJCtlon 
\‘c\I cflcctutc I ptut de 80% Lc milieu rfrCfldnntl et tvrpoft 
WHJ~ v& pluwur~ folr Jvcc un CRC& de bcnzcnc cf tmploy( 
lmmtdiJttmtnt unt pUn6CJtdn 

I# d’tnJmlnc & (4 44 x IO ’ dC) C\t dINOUt JvCC 18 

f! 7q 1: IO ' mole I de B~JWW 5 drnc 40 ml de dloww 
fraicfwmcnt dl%fllK wt wdlum Lt mhcu titbonntt ~$1 parId J 

rtflux !? h sow rrdc et _wrnl d’uu dlst1lf& rOnt JJOIJ~~~ au 

rml~cu ttJcttonncl prtalJbkmtnt rcfrmdl On IJWC 1 h WIUS 
WltJtw pw e~fmt par du chbroformc ct rrlauc Irr *WI 

JqUtUW\ JvCC CI%J 

Un mode apbalo~rc ~ndogw 1 4tC employ4 pour prCprrrr Ic 
computi 7b ! q g I I * IO * moleI J’CnJmlnc ti wnf chrufftr wus 
rzofe J rcflux dan\ I(10 ml de diolJnnc anhjdrc en prtunct ck 
.T ( 1 (I I( * 10 I rnok I de gramme 5 pcndrnt Ih h AptCc rdrodw 
umwf. It mllleu r&Jcrronncl CII npns pw W)ml de rdutan 

uturlc dc chbrurc dc w&urn Ix\ phrw aqucuur wnr ~lon 
crtn~tt$ per IK’W folt ab~c unc qurntltC lotllc dc rd0ml de 

chbroformc L&s phJwc\ wgJnlquc\ Jprt\ &MC pu s0.N~: et 
filrnrlon ulnt &JporCcs sow \I& Ix produll brut (4 111) unu 

dtcnu elf pun!2 WI unc sdcrtnu dc lWgd’3um1ne ncutrc 11-111 
ftluJnf hcnttnt~chbrurc dc mtth)knc PO1101 PI\ wr plqw< 

prCpua11w de \111cc Jlcrlmc ICluJnt pcntanc wCtJtc d’)th)k 
6014001 On obtlcnt Jlrw 162 rn& fq”Z) de I’lwmCrc Ir molnt polarrc 
et 67( q f!lrC\ de I’wmtrr It plu* pllJlrc lwmtrc Ic morn\ 

@Ire IR I& cm ‘I 171&lW M’ J m/r !ZR. .?W CY 11). I* 

(M.1301. I&. Iw) I ICJ?%I RMN CO.+ J OH) 3.6. N.t(( I lili) 
! 1 I.‘wmcrc It nwln\ p&lrt rtd4rnn.c trt\ faclkmcnl I iw,mtrt 

k ph~r pnla~rc pJr wmpk ch~~ll~&c dam kt prcwrftins Indlqu& 
plus haut 

lromtrt It plus polairr tK ircm ‘I l’l&l?W fcpctrc nom 
wpcrploblc JU prCcCdcnll !+ctrc de maru pcafiqucmtnt 
Idcnfquc RMX CO,Mc < IWI 14. N-M> \ fIH) .T 1 

Wrhndc B f% shruflt a r&x u)u\ uotc et WI JgitJtK)n un 
tilrngc dc R1om,# (4 ,’ u IO ‘m&l de mtfh)l.l cJrbomClho~)~~ 

Cthj1.c p@r&re 4 Ib. Yn mg r4 b * IO ' mdc~ dc ~nmlnc 5 et 
I $0 dc carhmrtc Jr petJs\lum anhydrc en wpcnwn dJn\ 

!Cn ml d*JcCrm pcndrnt 48 h Ir mllleu dJctlonncl aprCs 
filtntlon tst CrrpofC WJI wdc pu13 rcpn\ pu du chbroformc et 
un trmpon pH 1 *. cclu~x~ exhalt tr #rJmmc qul n’r per ~WI. on 
Irbc I I’CAU la phau orgJnlquc et rprt$ tichyc pu SO.NJ,. 
fthnrlon et cvJpon11on wu~ vtic. on obtmt I !rO# du mhqc 
de\ dcur wc,mtrc\ 7% Rdf 8?7 

4prC1 punficrtlcrn par chromJtographit wr pligucr 

pr+prrJtwe de WIICC ljcljwic f(luJnt hct~ru rcttJtc d’Cthyk 
4W10f. on obtent W de I’w,nrCrc Ic mom\ ~IJIW et H’C de 
I’wmCrc I+z plw p&Ire 

A I\ ! ml de m(th)lrnlre (1 - IO ’ mok I cn wlutwn bn\ fro ml 
de mtthnol rcfrordl ~JI un mklrngc tlJccshlorurc de wdlum. on 

rpulc gourrc a goutre cn 1 h \I g (2 7 x IO ’ molt)& mtthykru.2 
hut)rJft de m&th)lc’ cn sdurlon dJn\ hDml de mtthJnol IIJ 
rtactmn et WI~IC prr CCH ~IIICC rkahnt f(luJnt chbroformc- 

mtfhJnd l?&?@) 4pw h h on rloute I nou~cJu 11 mt de 
mtrh)lJmmc purr Ic mllleu rfxflonrwl et ~IJcC 14 h a Iff onk 
luw tnwtt rererur A tcmgcnrur* ordtrulrc WUI ~trtam 

pendant (h fcontJct total !$ hf c)n dl\flllc aprtt Jvar chr*t 

I’cwt\ de mCthJnol cl rk mtth~lunlnc ch’~ rcIwik IJ frrctwn 

Prlpamfwn du dusrrr I I 
A 148 de I@ en wlutwn Qnr 40 ml de fn&hJnol. on JJOiJtC 



h&5 en 5&u tndolqw-IX 4P 

yltrtloa 9 ml d’xryla~c de mtthyk 0n &serve un kbr~ff~~f 

du mlltcu rtrc!xnwtl Aprt$ 17 h A tcmpCn!urt ord~nwc. cm 
thaw I’cact\ mC!hRd Rendcmcn! quan!ttWf RMN CO,Mr s - 
WI 3 6. NJ& s ~!HI ?.!. CHjC_H, t 0 9 

A UK wlpcnrion de !YJ ml (6 ! x 10 ’ mok) dc mtthyluc de 
wdwn drnt IOml de IwntCm Mhydw. port& I r&u8 un~s 
a.$two4l et UJIJI &Jotc. rM aJartc. #ou!W A gouttc. uw whJ!lorl de 
9?4 q du d-w I I 14 x IO ’ mdcI Dane I! ml de hnrCne 
rnhbdrc AprCx dcut hcutc\ d’&ullltlm. Ia tilton CII compktt 

0n JC!!C dms I’cru apr+r rcfrol dmcmtn!. rrprrnd par du 

chbrofornw. YMWIC a pH 1 par un cl& d’acldc chbrh)dnquc i 
1m pwr ncutnJru ara w rolutm de NaHC’O, lr phru 

organtquc et! enwitc s&h& et Crrportc sow b& On &war 

Bulb rns dc plpenbonc m hqudc lRtndcmcn! quanlltatlf) IR 
(vcm ‘1 I~4lTO). IWIriW M’r m/r 199. IlktM IO. IM, 
I40 IH q91 RMN CO:+Uc \ rIH1 19. N MC q 2 2 - - 

Pdporfmn dr lo prphdoar It 
A I 7 8 tl u 10 ’ nwkl dc c&wti!hoxy-1 pp&dont4 

tFI.UK4r en roluhon I (r drn\ Wmml de chbroformc. on rpW 

<out l I\C wtattin f ml d’unc wlutlcm de WJ~C IN purr goutlc & 

gouttc unc rolutwn de 1 $ ml II ( * IO ’ molcl de chbrurr bc 
knroyk dans Ul ml de chloroformc Aptr I h & 0’. Ir rfactm c\t 
compKtc AprC\ trulrrtwn! habltucl. on ob!rcnt 2 6 g de btnwvl- 1 

ctim)!horp ! pHrtdonc4 hqudc (Rd! 9(q) RMN 2s 7 I. !! 
c!Hb 1 1 real rCwlul IR IV cm ‘) ITO. I6W. WI0 

Mhhcdr A Rdt globl IO% rtcmr de rCactun 24 hl On 
chauffc a r&x ww wtrtwn et ww uotc pen&n! I6 h un 

n&law de IZOrn8 i I I6 * IO ’ mdc) de pphdonc & et de 4 ml 
dc pynultdlrw &n\ XX! ml de knztne UC Lc knzh ~$1 cnwrtc 
tvrprc sow vldc I.‘Cnrmmc unw &tenuc CII chuff& a rclhr 

aw atok bnr Wml de dloxanne WC en muncc de JWrn$ 
(2 t IO ’ malcI de gnmlnc 5 Ayts ?4 h. Ic m~heu rtrc!wtml 
rcfrwdl et! rep\ pu ItXI ml d’tau et tl!nr! avcc du chbrofomc. 

aprtq Wnctm prr un tampon. pH J 5 de I’cicts de gnminc 
n’ayant pm rtap. h phau organqw rtCh&. filtr+c et trapwtc 
fourmt 6W nq de produt! hu! Par chromatmphlc wr plaque 
prCpantwc de wlw ncutrc ~Cluan! CHCI,~McOH W\q).on ohlunt 
I4lq CWTJ de compo3 7c amor+ IR I+ cm ‘I lr?o. 1’10. 

IhX! M’ a mir ti. 1!9. Z?q th4.1290). X8. lWtt!QI#r RMN 0 
Cl, (‘II. q c:H, 1. I’HA’H, t cJHi I. N.y \ rlH1 I’th 

On chuffc a rcflu& me wrpcnwn rk 141 mg t,T ! * IO ’ ate1 & 

?lnc cn pudrc et un mClrngc de (I 2 ml (2 w 10 ’ molcl 6 
hrovwcC!a!c d’lthbk et dc 10ml Jc dlmtlhwym&hmr rtc On 
Iawe en contact ! h t% p&lCvc 4 ml de cette wlutwn 

10 II ’ IQ ’ mole en rCach1 rk Refornrrtskgr quc I’rwr a)ou!c 1 unr 
wlutlcwr de !I( mg t0 11 x 10 ‘nwk) & Tc en duhon drnc 10 ml 
dc dlmWo&ym)thrne GI obur~t la formrtton Immtdlattt d’un 
pr&lpl!e 0n luw cn cmtxt I h pulr on nprtnd par IOOml de 
chlrwfwmr CI hrc 1 I’cau la phau ~wganlquc Apr~\ \Cchagc c! 
cv~~ratlon. k prrdull hru! C*I pun& par chromat~ph~c w 
plaque prCpm!wc de ~IICC neutrc i)lu~nt CHCI, Md)H W/l01 
On obticnt rimr 11 rng ctrrr\pndant a 7c (13 1 c: Y mg 
ronc\pnnbnt a b pl~rrdonc It (23I 

F 226’ RMN (Pyl d,). s (2H) 53. s (2H1 S 1 fN’C_H,- et Ph 

CH,N- 
) 
.g (PHI 3 4 (-N+iA,). 

Prfpivtatwon du campai 13 
tc cmpst 13 a &C p&pad wvrnt b mthde B (tcmps & 

r&t= Mh). A puru & 680 q (3.4 x IO ‘r&c) de ppCndcux 
et de I ! g (4 2% x IO ’ ndtl d’&mtthylatc I2 apr& chrornal@ 

graph* wr 308 de rrltu CC4 Mah~knxft Wuan! bcnrtm, 
chbrofcwru 701Wl. cm &wnf 272 w llopli) d’un t&w&c de 
dwtrtown&rcs 111 stpUr!~m pu chromrtoqrOhK sur pbqut 
de s&cc rwutrc ltluant bru&ww&ate d’tthyk WWO) Produ11 k 

uwmr polwr 101 !n# (7 491. prodult Ic plut polalrc I67 rag 
(iI tcil Prodwt k momr Murc IR (VCIYI ‘1 17W. l?D3 M’ i 

m/r 41% W lM I?). ?!I. 23). 91 (lo(#cl RMN NCH, Ph s 
c!H, q 1. CO:M~ \ tlH) 14. N-M> 5 tlH) ? 2. CH,-CH, t clH, 

0 9 Product Ic plu\ polwurr IR (rem ‘I 1725. l%l &!n de 
masv dcntlquc au pr+cCdrnt RMN N+C’, Ph s l!Hj 3 3; 

CC)& \ OHI ‘1 5. Nblrfc \ I?HI 2 1. CH:CJ, I OH) 09 

4urKrolut~n&C~fI 31~ IO ‘mdc~ducompo+(Iadms 

I$ ml de nrrtoknLlnc rcdwlk et 0 4 ml de AcCl 17 * IO ’ rook) 
WI roam UM turpcnwm de I g 0 3 u IO ‘rnok) de chkwurc de 

~IIK anhybc 6rwmcnt pulvCn* On lure cn contact 43 mm wus 
vwe yltatlon Lx mllltu rtactwnncl jruar p& dtrlcnt rap&- 

men! rwp font) On reprend k nub tiwwu~l pu XBI ml dc 
chbroformc pw alc3m1sc par un CWA d’unr wlutlon wrrcurc h 
I(yIc dc CO,Yrr: AprC< lavyc a ncu!rahtC. kc-c et liltntton. on 

&\+w k chbrnformt puts k nltr&nzCru WI I mm Ht Lc 

produll brut 4lOnu n! enwtr pun6C pu chroma~oqrph~e sut 

plaque prCpan!wc de s~lrc Wuant CHCl,-M&H WJl On 
obtlcnt unu I II IR7 ma f419l F. 1 I4T l&hcr+kuac) dc I& 

tpKdut! Ic molnr &arrt) IR (vcm ‘I ITO (Lqc) Mm i m/r. 
U!. JII lM.311. :R7lM-!9,. lr2 1101J91. 1)OlM l72,tlo[)%~. I30 

RMN C,,j m clH, R 2. CO:M_c J (3H) 1 5. CO% I OH1 2 6; 
L.Mc \ !3H) 2.1 (2) 16!- 05 53) d’un mCl_ 701xI {pv 
RM%) de 1C ct I6 \nlt 24% de I&c! II* & Ih Ilr et I(r son! 
Jtficlkmcn! &pa&r\ par chromrtognptw Ilr cnstallls du 
mtlawc danr IwnrCncdthcr tF I#‘1 0n &lent une 65 no de 

lb t I4 $41 1x5 caux rrwrc~ corrtlrnrun! un mCfuyc trt* cnnchl 
en Ib Ilr IR !rcm ‘I !7JQ. I#&. IWl M’ a mir M!. 111 
!W,tl,. 17~.l~tlCd%l. lirg.130 RMN N.H %(1H)9 2. hr.H. m 

ttHl7b,CO,& \I!HI~?.COM~\I~H,~~,N.M~ s(3Hl2 I. 
UV tEt0H1 (I,.. nml lr I 238 (I775Oso,. I14 IIWOO) I(r n’a pls 
Ctc IW de\ raur.mCrcr Iti + Ilr I& cwnpo& ih a Ctt dttnu A 
I’tta! pur drnc I’etp)ncncc wwantc 

Aiviworr du Compoti 7% (ZnCt, - Ad?) - IO - IS l 10 
VCmc mode optratolrt que pwr 78 On &*a! rptl 
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OV!t Is) tlS%l podul! k mans pdwc (F %‘4thcr-krmt) IR 
(I cm ‘1 Itro(~b RMN C,,-H m tIH) 11. CO,Mc 3 ill+) 
1 ‘.COMc t(!H1!6.N Me stI~XCH,CH, tIlfiO9.M’ - - - 



L’nc wlurlon de 24 mg bt llr drw 2 1 ml de droxannt ct I ml 
d’tau clt y~ttt lcnttmcnt a v pendant 1 h en pr&.cncc de I ml de 

rblnt lR4 4001 (yryt formc OH ) IA m~lrtu rttit~onml CII 
cn\uilc plrcC unt nuit au rtfn~lralcur pur\ \c& dans ufu pclirc 
p~pct~c et ~IUC wccwvcment abcc ?O ml de W&H. ( ml d’H,O. 
4 ml de M&H et IO ml dt CHCI, On rccurrllc at-t*1 22 7 mg d’un 

mtlrngc de Ilr ct 17r 

I6 mg (( l IO l molc~ de camp& l*. en wlutwn dant ( ml dt 

mtlhanol et en prtuncc dc I h mg b Pro,. wnl h)bo#nC\ *our 
prctslon normak wtint 1 four\ 1.c rnllwu rtrclwnncl trt 

cnsurte filtrt tur filtrc d’rmrante 4prb Cvapurrtlot! du filtra!. 
I’alcrrrl ulure aIn\1 &rnu CII dlrccrcmtnt rcur)dC en \olullon 

dant IOml de mcthml cn prbcncc dc YOmg ck MnO: UWI\ 
a@alnln vndanl ICI h I c mlllcu rcactlmncl cst a mrtau fihrc 
\ur fillrc d’rmlmntc I* filtr&. c\sporC UIU\ 1 I&. foumbt It mg & 

Jtetrh\l cr>rtammt 21 Iamurphc) IR IV cm ) 13. IO.43 U’ J 
m’r \,‘h WiW*l‘~.‘ft-fM “J, ‘IO. 16’. IQII~M,. IYI RHS 

CO&c \I~HI\ s NYe \1\111: 2 U\:c~tllH) ,‘WodhfMI~.~~r 

IIwNnb 
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de dlotmnt fnichcmcnt dl\llllC tur todrum On rfoutc !I w 
I 2 2 * IO ‘motel de tebobul~htc de pola*tlum lrlichcmtnt 
wblid. sow yihIK*I Apfct \o mm la r&lion cst npnsc pu 

I’cru ulurCc dc CINa et cwr~t pi Ic chlcuofwmc Ir phau 
otganiquc etf Iavtc par dc l’cru a nturraJrlC puis *tch& par 
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cttol 1% IF 19(r)cMcOH<thcr1 IR ~virn ‘I ITI<. Ibqt Masse 

M’ a m/r 13. 1%: tM 181 3 1M.*91. Xl. 1911 RYN N.H s 
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I9ty Ihcnrtncb 1R (C cm ‘1 I~yl. I6w M’ a m/r I!!. 117 

t\l lO.~~t.Z9I(M~W 194. ItpO RHN S F \IIHIO l,Ar+l m 
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