
Tttrokrdron Vol. 41. No. 19. pp. 4339 104346. 1985 
mnted tn G-r 817mt1. 

ocuMo25/85 s3.00+ .aY 
6 1985 pequaoll Rar Ltd. 

SYNTWE!iE ET REACTlVlTE D’OXYCYCLOPROPANES ELECTROPHILE!i 

Hassan AODALLAH, Kc& CR& et Kabcrt CAR&. 

Groupe de Phystcochimie Structurale, U.A. au C.N.R.S. no 704, Universitk de Rennes, 
Campus de Reaulieu, 35042 Rennes C&dew, France. 

R&u& - Les “oxycyclopropanes dlectrophiles I’ 4 i 6 ont 4th p&par& i partir des old- 
fines 7. l’ouverture en dihydrofurannes de ces cyclopropanes a heu dans des conditions 
remarquablement deuces (DMSO, temp&ature ambiaote). Ces r&tats montrent qu’un 
systime de type push-pull est aussi tris efficace pour la rupture de liaisons C-C dans 
les cyclopropanes. 

Abstract - “Electrophilic oxycyclopropanes” 4 to 6 have been prepared starting from ole- 
fms 7. Ring opening of these cyclopropanes occurs under very smooth condiflons (DMSO, 
room temperature). A push-puli type system is then also a powerful driving force with 
regard to t&e C-C bond cleavage in cyclopropanes. 

L’6nergie d’actrvation correspondant i la rupture de la liaison C-C d’un cycloprop~~r 

a fait I’objet de nombreuses &odes exp&imentales et th&riques. 

du nombre et de la nature des substituaots (1) 
Cettc &tergie d&end largement 

. 

R&emment, Viehe et coil. ont montri que deux substitwnts “captodatifs” en posltion gPmi- 

n&e abaissaient consjd~rablement Ia bar&e d‘i~m~risation cis-trans puisque des cyclopropanes tels 

que I &quillbrent d&s 50” (1X2) . 

Phs 
SC*3 

CH30 C@2C2Hr R‘ OR’ 

NC 

T 

CN H CO2CZ”Z R2 

T 

H 

1 2 COZR 

COZR 

3 

Nous nous sommes in&es&s aux “oxycyclopropanes &lectrophiles”, compois poss&anf 

non seulement deux substiuants glectroattracteurs g&mi&s sur le cyclopropane (3) mais tigolemenf 

en position vi&ale un groupe alkoxyle It0 . Peu de d&iv& de ce type onf it& p&pa&s jusq& p&sent : 

le cyclopropane 2 a hi obtenu par &action du carb&.ne ddrivt! du diazomalonate d’kthyle 

avec un &;r d’bnof (‘I. 

- De Kimpe et collaborateurs ont d&it la syflthi?~ des comp&s 3 iFI’ et R2 I H) par 

action d’alcoolates sur des olCfmes &ctrophiles halo&&s en position allylique . Ces auteurs onl 

montrk en outce que Its cycbpropanes de cc type sbwrcnt t&s facikment sous I’action de w&ophi- 

les variis (6! L’objet de ce m&moire est de dc%re la synth&c des compo&r 4 & 6 et de montrer 

que ccs cyclopropanes, en solution dans le DMSO, pr&etrtcnt la caractkristique de s’owrir db la ten&- 
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mltue ambiante et de conduire aux dihydrofurannes correspondants. L’activation par un systeme “push- 

pull” est done egalement t&s efficace pour favoriser la rupture d’une liaison C-C de cyclopropane (7) . 

CH30 

H 

4a : R = CHfOCH3)2 ; X = E = C07Me 

4b : R = CHfOCH3$ ; X = CN 

5 :R=H;X=E 

6 :R=X=E 

I - SYNTHESE DES CYCLOPROPANES 

La cycloaddition du diaroacetal g (8) . 
a Polefine 7a donne la pyrazoline Ya (F = 70°, Rdt = 81%). 

Un seul rsomire est obtenu (contrUe RMN) ; la multiplicite des signaux en RMN ‘H confirme I’orienta- 

tron de la cycloaddition et la faible valeur observPe pour la constante de couplage JBr (1.5 ou 3.4 Hz) 

+ N2CHCH@CH3)2 + 

n E 

7 8 

9 
hw 

l 

a : X : E = C02Me 

b: X:CN 

H 

+ 

H F 
X 

E 

CH30 CHfOCH& 

10 

implique que les protons H et Hy sont en trans. 
e 

La photolyse de 9a conduit au cyclopropane 4a (80 %, integration RMN) accompagne des 

olefines & (I2 %) resultant vraisernblablernent d’une reaction de retrocycloaddition et IOa (8 %) prove- 

nant de la migration du groupe OCH3 ( analyse RMN du produit brut de la reaction). Non seulement 

le cyclopropane 4a ivolue en dihydrofuranne i une temperature infirieure a 50*, comme il sera montre 

plus lam, mais en outre, il se degrade rapidement lors de nos differentes tentatives de separations 

chromatographiques. 

L’olefine IOa presente des caracteristiques RMN identiques i celle d’un echantillon authenti- 

que prepare au laboratoire par action de Ce 
4r 

sur 9a f9). 

La structure de 4a est attribuee i I’aide de la RMN ‘H et 
I3 

C. On note en particulier : 

- le diplacement chimique eleve f4,05 ppm) du proton H y voisin de celui observe pour 

le proton correspondant du derive 2 (3.80 ppm). 

- la cons;;;te Jgy = 5,2 Hz est caracteristique d’un couplage trans dans ce type de cyclo- 

propane ilectrophile . 
Des risultats analogues ont et& observes avec f’olefine 7b. II n’a pas ett! possible dans 

ce cas d’isoler la pyrazoline intermediaire 9b form& avec un rendement quantitatif. Elkest caracteri- 

see uniquement i I’aide de la RMN I multiplicit& des signaux des protons cycliques ; Hg et Hy en trans 

(J gy = 2,0 ou 4,0 Hz). La photolyse a it& effect&e sur le produit brut de la cycloaddition 8 on ob- 

tient le cyclopropanc 4b (90 %) accompag& de I’olifine 7b f- IO %). Les caracteristiques de RMN 

‘H de 4b sont tris voisines de celles de k. 

Le diazomithane reagit avec I’oldfine 7a pour conduire a la pyrazoline II (F = 58’, Rdt ; 

87 %I. La multipliciti des signaux en RMN ’ H confirme I’orientation. La photolyse de II conduit 
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i un melange de quatre produits dont les pourcentages relatifs sont &al&s & I’aide de la RMN : le 

CH,0 E 

7a 
CH2N2 

l 

II hu 

E = C02Me 

+ 7a + 

I3 

cyclopropane 5 (67 %I, 7a (9 %I provenant vreisemblablement d’une r&rocycloaddition et les olefines 

I2 (I I %) et I3 (I3 %I resultant respectivement de la migration de 0CH3 et de H accompagnant la 

perte d’azote. 

L’olCfine 12 est caractdrlke unlquement i I’aide de la RMN. L’oliflne I3 es1 le seul 

prodrrit obtenu (Rdt = 80 96, aprbs distillation) lors de la thermolyse de la pyrazoline If. Les diffirents 

essars de purification chromatographique de 5, tres fragile, ont &ho&. Ce compose est caracterise 

uniquement i I’aide de la RMN : on note en particulier le deplacement chimique du proton 
r- 

i 3,70 ppm 

et les valeurs des constantes de couplage des protons cycliques en accord avec la structure (5,l 6 

6.9 Hz). 

La reaction de I’ylure de sulfonium I4 avec I’olefine 7a conduit au cyclopropane 6 (Rdt 

= 57 96). 

7a 

+ - CH 30 E 
I 2 

(CH~)~S-CHE H-- E 

I4 
B Y 

k? 
I 

H6 

E = C02Me 

, 
ri -6 

Celui-ci a pu etre purifie par chromatographie sur florisil puis par recristallisation dans 

un melange ether-ether de petrole (l/l, F = C7-8’1, et ses caracteristiques spectroscopiquesconfirment 

la structure. On note le deplacement rhimrque du proton 
I3 

tJCH 

‘t 
i 4,22 ppm et la constante $g = 4,6 Hz 

et en RMN C un couplage = 192 Hz pour le carbone I, caracteristique d’un cyclopropane. 

II - DUVERTURE EN DIHYDROFURANNES 

Tous ces cyclopropanes prisentent la caracteristique commune de s’ouvrir pour donner 

les dihydrofurannes correspondants. 

Sauf dans le cas de 4b 00 I’equilibre est complbtement d&place (precision RMN) vers l5b, 

II s’agit d’une reaction equillbrie. 

X 

E 
_ 

4a : R=CHa(OCH3)2. X=E=C02Me 

4b : R = C)h@CH3$, X=CN 

5 rR: +,X-e 

6: R=X=E 

l5a 

I5b 

I6 

I7 

Les principaux resultats sont rassembles dans le tableau I. On notera les points suivants : 
- La reaction d’ouverture du cyclopropane es1 t&s sensible a I’influence du solvant : elle 
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se maniltste d&s la temperature ambiante dans le DMSO * , il est par contre nkcessaire de chauffer 

vers 40-80’ si le benzene ou le toluene sont utilisis comme solvant, 

- La nature de R joue un r81e important SW la vitesse de l’ouverture et la position de 

I’dquilibrc. 

- Les dihydrofurannes 15 a 17, t&s fragiles egalement n’ont pu Ctre purifiis. Leur structure 

a ete etablie i I’aide de la RMN ‘H et I3 C. Un seul diastereoisomerc est formi (protons l$ et HT 

en position trans I gr= 2-3 Hz, tableau I). 

Conditions d’6quilibration entrc les oxycyclopropanes 
et Its dihydrofurannes correspondants 9 . 

4a = lia 48 h (50/50) t&s lent si T < 40. 
48 h H 60’ I I S/85) 

5 r 16 I h (20/80) 48 h a 20* (SO/SO) 

6 t 17 53 h f20/801 pas de reaction si T < 60’ 
28 h & 80’ l45/55) 

DMSO, 259 

(Pourcentagc relatif des deux 

n 
Lcs pourccntages, a l’equilibre, des deux composes, sont approximatifs ; les dihydrofurannes conti- 
nuant d’dvoluer lentement dans les conditions de reaction pour donner d’autret produits dont la struc- 
ture n’a pas iti etablie. 

II existe tres probablement un effet anomire au nivcau de ces dihydrofurannes : les deux 

constantes J ay (7 Hz, cis) et JgT (3 Hz, trans) de 16 semblent en effet caractiristiques d’un proton 

‘t 
pseudo equatorial. 

- L’addition de methanol au melange de cyclopropane et de dihydrofuranne permet d’obtenir 

avec de bons rendements (61 d 80 %) les dCrrvis I& 19 et M qul correspondent, au moins formellement, 

R 

~cti,o),c~a- ~!zH~-CH ’ 
CO*Me 

15, R = CHfOCH3)2 
cI C02hle 

19, R = H 

20, R = C02Me 

i I’addition de CH3OH sur un intermediaire ouvert de type 21 r 

Les caracteristiques de ces composes (cf. partie experimentale) sont en accord avec la 

structure indiquee. (Des rrkultats similaires ont dtd obtenus par De Kimpe et toll. par action d’alcoolates 

sur ies cyclopropancs 3V’. 

l 

Dans Ie cas de 4 et 5 les evolutions sont effect&es sur Its produits bruts de photofyse. La RMN 
montre que les produits secondaires accompagnant les cyclopropanes n’evoluent pas dans ces condi- 
t ions. 

l * 
Dans les mf!mes conditions le dihydrofuranne 131 ne conduit pas au produit ouvert correspondant ; l5b 
est recupire en fin de reaction. 
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II convient enfin de remarqucr que les cyclopropaner idcntiques i 4~ mair portant en posi- 

tion I dcs groupements alkyles, arylcs ou ester sent purifiis sans &composition par distillation sws 

vide ci des tem~mtruws de I'onlre de 150' @) , cc qui mwttre I’effct d&erminant du groupemcnt OCH3 

sur I’ouverture de ces cyclopropanes. 

En conclusion, I’efftt combink d’un groupemcnt m&toxylc sur Fun des carbones cyclopro- 

paniques et da deux groupements Clectroattractcurs gCminCs sur Ie carbone vicinal abaissc considera- 

bfement l’energrt ndctsraire i la rupture de la liaison C-C dans ces “oxycyclopropanes ilectrophiles”. 

Ceux-ci sont done en equiiibre, dans des conditions tris deuces, avec les dihydrofurannes fonctlonnalises 

correspondants. 

PARTIE EXPERIMENTALE 

Les indications generates sont identiques a celles d&rites anterieurement (8) . 

I- PYRAZOLINE 9a 

A 2 g (1,15.LO-2 mole) de I’olefine 7a, on ajoute 2,26 g (I,7 equivalents) de diazoacPta1, 

le melange reactionnef est abandon& i 3g-40. pendant 90 minutes. 

La pyrazoline 9a est cristalll&e darts un mklange d’bthcrither de p&role (i/I). On obtient 

2,70 g de 9a (Rdt : 81 %), F = 70.. 

IR (Nujol) u : 1746 et I736 (C-0) et 1356 fN=N). 

RMN ‘H fC606) 6 : 5,OO fd.d. ; J = 3,s et 3.4 ; tj 1 ; 4,79 fd. I J = 3,5 8 Ho ou tit) t 4.62 

Id. ; H you Ho ) ; 3,49 ; 3,42 ; 3,24 ; 3‘18 ; 3,lO fs, chacun 3H, 0CH3). 

2 - CYCLOPROPANE Oa 

La photolyse d’une solution de I,3 g (4,5.10-3 mole) de la pyratoline la darts 250 

toluine anhydre (temperature 20-25”, IO heures) conduit au cyclopropane 4a (80 %I et aux 

1Oa (8 961 et 7a (12 %) (contr8le RMN). 

II n’a pas ete possible de purifier Ie cyclopropanc Qa qui est caracterise uniquement 

de la RMN. 

cm3 de 

0lCf ines 

i I’aide 

RMN I3 C fdecouplage total et off-resonance ; CDC13) 6 : 167,6 et 166,3 (25, c02) : 99,5 

fd, CH(OCH3)2) ; 67,l fd, Cl) i X%,8 r 54,l ; 53,l i 52,9 et 51,O 0; q, 0sH3) ; 39,3 fst C,) ; 3%9 fd, 

C,). 
RMN ‘H fCDCl,f 6 : 4,31 (d. 3 = 6,6 Ha 1 ; 8 t 4‘05 fd. 8 J = 5,2 ; i ; I-$) 3,76 3,71 i 3939 ; 

3,31 ; 3,26 fs ; chacun 3H ; 0CH3) i 2,58 fd.d. 1 HeI. 

3 - PYRAZOLINE !& 

A une solution de I,5 g (l,06.10-2 mole) de I’olifine 7b dans 10 cm’ d&her anhydre et 

refroidie fi O*, on additionne I,35 g fl,J equivalents) de diazoacitai. Apris 24 heurer i O*, fa PYratolfne 

9b est obtenue quantitatrvement , un seul isomire est caractCri& (contr6le RMN). Ce cornpod qui se 

decompose h la temperature ambiante n’a pu dtre purifid, II doit etre utilise rapidement ou garde a 

-IS’ sous N2. 
I 

RMN H K6D6) 6 : 5,05 (d.d. ; 3 = 4,0 et 2,0 ; Hg) 1 4,50 fd. 1 J = 4,0 ; H, ou I$) 1 4.29 

fd. ; Hu ou Ho) ; 3,35 8 3,2l ; 3.15 ; 3,02 fs ; chacun 3H 1 0CH3). 

4 - CYCLOPROPANE 4b 

La photolysc d’une solution de I,3 g 0,1.10’3 mole) de Ia pyrazolinc 9b dans 250 cm3 de 

toluone anhydre et refroidi i -15’ (durie 7 heures) conduit au cyclopropanc 4b (90 96, contrdle RMN) 

et i I’olCfh~ 7b (IO %I. 

11 n’a pas ite possible de purifier le cyclopropanc Ib (la dfsttllation ou la chromatographlc 

conduisant au compose i5b). 4b cst caract6rid uniqwment it I’aide & la RMN ‘H. 
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sous azote. 

RMN ‘H fCDCi3) d : 5.66 fd. i J = 2,0 * 
4 

) ; 4,S4 (d. ; J = 2,4 ; Ho) ; 3,94 ; 3,64 ; 3,4g i 

3,41 ; 3,39 (s. ; chacun 3H ; OCH3) ; 3,19 (d.d. ; Hg). 

RMN “C (CDCI3) 6 : 167,O et 165,4 (2m, C2 et2021 ; 106,4 (d.q., J = 179 et 5, C,) t 

106,9 (d.m. ; 3 = 166, gH(OMe)2) ; 76,0 ts, C,) ; 51,9 fd., 3 = 138, C,) ; 57.9 (q.d., J = 142 et 51, 

56,9 Iq, J = 1481, 56,3 (q.d.. J q 146 et 51, 55,6 fq.d., J = 143 et 61, 50,5 fq., 3 : 145) (5 OgH3f. 

IO - DIHYDRDFURANNE 15b 

On abandonne sous azote 500 mg (2,2.fO‘3 mole) du cyclopropane 4b brot i la temperature 

ambiante. Aprk quatre jours, la RMN montre la disparition des signaux correspondant au cyclopropa- 

ne. Le spectre de RMN est en accord avec Ilb. 

Ce composd est purifie d’abord par chromatographie sur une colonne de florisil, &ant 

&her-ether de pitrole (35-65”) et ensuite par distiflation au four tubulaire(l20’; 0,05 torr). On obtient 

350 mg de 15b (Rdt = 70 %). II doit &re conserve sous azote pour eviter son evolution lente au contact 

de I’humidite atmosphirique. 

15b. JR (film liq.) : v: 2195 ICW) ; 1736, 1714 et 1648. 

Spectre de masse : Masse molecuiaire calculee pour CIOHl 5N5 : 229,095 ; trouvee : 229,097. 

RMN ‘H (ma31 6 : 5,32 fd. ; 3 = 2,3 ; H $ ; 4,30 fd. ; J E 5,6 ; l&h’ ; 4,03 ; 3.50 ts. ; chacun 

3H) et 3,42 (s . ; 6H ; 0CH3) ; 3,14 (d.d. ; ti& 

RMN ’ 3C (C6D6f d : 169.7 (m., C,) ; 116,O fs, SN) ; 107,8 (d.m., 3 = 179, C,) ; 104,7 fd. 

m., 3 = 162, (7H(OMe)2) ; 55,6 (m, C3) ; 52,3 (d.m., 3 = 160, C,) : 57.5 (q., 3 : 169) ; 56.3 tq.d., J 

= 144 et 5), 55,s tq.d., 3 - 143 et 5), 56,6 (q.d., J q I42 et 5) (6 OcH3). 

fl - DIHYDROFURANNE 16 

L’evolution du cyclopropane 5 a ite suivie h I’aide de la RMN soit directement en solution 

dans le chloroforme ou le drmkthylsulfoxyde deutiries , soit au reflux du benztine tochantillon dans 

CDC13 apris distillation do benzene). Les pourcentages relatifs de 5 et de 16 ont it& indiques dans 

la partte thPorrque. Le dihydrofuranne 16 a Pte caracterise uniquement a I’aide de la RMN ‘H. 

RMN fCDC13) 6 : 5,46 (d. ; J = 2,4 ; HS ; 3,97 ; 3,6Y ; 3,66 ; 3,52 (s. ; chacun 3H ; 0CH3) ; 
3,85 (d. ; H$. - 

En solution dans tCD,)SO le signal de Hy apparait a 5.65 ppm. 

12 - DIHYDROFURANNE 17 

Une solution de 490 mg t2.10-3 mole) du cyclopropane 6 dans 10 cm3 de benzene anhy&e 

est mamtenue i reflux pendant 28 heures. Les pourcentages relatifs de 6 et 17 sont alors respectivement 

de 45 et 55 % tcontrble KMN). Apris 24 heures de reflux supplementaires, les proportions en 6 et 

17 se trouvent prattquement inchangees (precision RMN). 17 n’a pu ttre purifie, il doit Etre garde 

sous N 2. II est seulement caracterise i I’aide de la RMN lH et 13C - 

RMN ‘H (CDCI3) 6 : 5,46 (d. ; J = Z,4 ; H 
2 

; 3,97 ; 3,69 ; 3,66 ; 3,52 fs. 1 chacun 3H ; 

OCH3) ; 3,85 fd. ; Hs’. 

RMN 13C (DMSO d6) 6 : 171,4 kn), 166.5 (m) et 163,9 (ml, C2 et 2 CO, ; 106,5 fd.m., 

3 = 180, C,) ; 76,4 (d, J 2 6, C,) ; 53,3 td.d., J = 162 et 2, C,) ; 57.5 (q.,J = 149). 56,3 (q.d., J = 

I44 et 41, 52,4 (q.d.d., J : 168, J = 3, J = 21, 50,6 (q., J = 146) (4 OcH3). 

I3 - COMPOSES 18 et 20 

Une solution de 2.10q3 mole de cyclopropane * dans IO cm3 de CH30H anhydre est mainte- 

we i reflux pendant 10 heures. 

l Le meme rPsultat est obtenu lorsqu’on traite par Ie methanol anhydre le melange de cyclopropane 
et de dihydrofuranne. 
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18 : K = CHwCHj)2 

Ce C5mposk est purifie d’abord 

ether-ether de petrole Z/3, 2 ilutions, Rf 

H. ABDALLSH OI oi. 

i f’arde de la fhromatographic sur plaques de SiC2 teluant 

= 0,451 eosuite par distillation au four tubulaire(135°; 10m3 

torr), on obtrent 400 mg de 18 {Rdt : 68 %f. - 

IR ifilm liquide) v : 1752 et 1732 (C=O). 

RMN ‘f-f (C6D61 6 : 4,77 (d, ZH, Jab = 5,g, Ha! ; 4,16 (d., Jbc = 5,2, Hc) ; 3,4Y, 3,2Y et 3,i8 

Is, chacun 6H ; 0CH3) ; 3,25 td.t, H,t. 

RMN 13C (CDCl31 6 : 16Y,S (m, C_ti2) ; ItJ4,3 (d.m., J = 166, gHtOCH3)2 ; 56,i fq.d., 7 

= 142 et 5l, 54,l (q.d., J = 142 et 51, S2,2 (q, J = 147) OsH3 ; 47,4 (d.m., J = 133) et 46,O td.m., 3 

= f2Y) iGHc et OHb’. 

Spectre de masse : le p~c de I’ion molecularre est trop faible puur que la tnasse exdcte 

puisse Ptre mesuree : mdsse calculee pour iM-CH3O’j*, C, itl 19\37 : 263,I t 3 ; truuwk : 263,l i 2 + 

20 : K = C02Me 

Ce cornposo est purifie par drstrllatron au tuur tubulaire ( 150°; fop3 torr). On obtirnt 

43Q mg de 20 (Rdt : 8t 9461. 

IK (f~irn Irqurdel v : 1732 1C:tJI. 

RMN ‘H (C6D6) 6 : 4,61 (cl, Jab = 6,0, Ha) ; 4,lY Id, Ybc = Y,7, H,, ; 3,81 (d.d., fib) ; I,tl, 

3,44$ 3,36, 3,If et 3,09 fchacun 3H, OgH3). 

KMN f3C (CDC13) d : 170,9 (ml, 168,s frnj, 168,3 (ml (go21 ; 104,O (d.m., J + 16Y, CH 

(OCH3)2f ; 55,3 (q.d., J = 143 et 51, 54,l (q.d., J = 143 et 31, S3,7 Iq,, 3 - 1481, 52,8 (q., J = 148) 

St,3 (q., J $ $48) f5 0cH3) ; 50.5 td.d.d., 3 = f37, 6 et 21 et 41(,6 td.q., 3 1: $37 et 6) tsHc et CHbf. 

Spectre de masse : le plc de I’ion molfkulalre est trop faible pour que la masse exacte 

puissr itre mesurke. Masse calculee pour ~M(Cfi3ir’]‘, CIOHl 5Q7 : 247,082 ; trouvie : 247,081. 

I4 - CvMPOSe 19 

Une sufutron de 560 mg f3.10a3 mole) de cyclopropane 5 darts 5 cm3 de Cli,OH anhydre 

est maintenue i reflux pendant une heure. fY est purrfii par distll~ation au four tlJbulaire( 135”; fJ,O’r 

torr). Rdt : 61 96. 

IK (film hqutdel v : I746 et 1728 tL=O). 

RMN ‘H (CDCt,) 6 : 4,42 ft, Jab = 5,4, Ha) ; 3,76 et 3.35 (s ; chacun 6H ; OC_H3! ; 3,48 

(t, Jbc = 7,2) ; 2,25 (d.d. ; 2H ; Hbi. 

RMN 13C (CDC13) 6 : i69,8 (m : CZO,) ; iO2,Y id.m. ; J = 166 ; sHftXH3$) ; 53,C tq.d. ; 

J = 142 et 5) et 52,s tq. t 3 -- 147) (OcI-f3) ; 47,s (d.m. ; 3 - 133 ; oHcI ; 32,I (t.rn. ; 3 = 131 ; SHbj. 

Spectre de masse : le prc de I’ion moleculaire est trop farble pour fa masse exacte ptnsse 

Etre mew&e. Masse calc&e pour [M-CH30’J’, C8H, 305 f 189,076 ; trouvee : 189,077. 
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