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Abrtract : Phenola l re protected by the l xidooethyleue group in boric. nucleopbilic, oxidetive, 
wekly reductive cod weekly l cidic medi.. Thio group ie obtained by the roectioa of 
rodim aide with l ryloxymthyl chloridor. Itr utility tier Lo the eeee with which it 
ten be rmved under very mild condition. which ellov. the l ynthesir of very uortebl. 
phenolic capound.. 

R6erd : Le groupmant l xida6thglane protag. lor phbool. en dlieu buiqu., nucltophile, oxy- 
dent. teiblemeot l cide at feiblernt rdducteur. I1 eet inrt.116 cur 1. rubrtret per 
r&ectioo mtro 1’Cther ChloraJthylique du ph&nol et l’exidun da rodiu. Son intar& 
r6rids dear lee condition. extrwnt douc.. de retour eu ph)ool qui permettcot 1. 
praperetion de phdoolr trk inetrbler. 

IWWDUCTION 

Dana le cedre d’une recherche portent cur 1. rynthare et l’utilieetioo de d@rivCr phboo- 

lique. iorteb1.n’ noun e-8 int6rerr6r per lea m6thod.r de protectioa de. hydroxyle. ph@noliquer 

qui pemttent un retour l u phCno1 denr le. cnnditioar lee plur deuces porsibler. Nour d6crivona 

den. cet l rticle le. poreibilitb. qu’offre la l uit. r6ectionnelle d&rite ci-dereou.. 

ArON -e ArOQ12Cl - AHXli2N3 --_* ArOCH2NN2 + ArOil 

1 2 3 4 !. 

L’int#rdt de cet l nchxlnement rsride den. : 

- 1~ r&action rapid@ de l’eridurc de rodi- l vec 1.r 6thera h.log6n&thyliqu.r en milieu bipheri- 

quo et en pr6eence d’un cetelyreur de tranrfart de ph.re2. 

- 1~ condition. tr& dower de rdductionr der l xiduror orgxniquer en xmioer priaeirer 
3-5 , 

- l’inrtebilit6 de. .rylox)rdthyl.oia.. C qui Cvoluaat tra. repidemmt ver@ le phsool correrpon- 

d.nt6. 

Le point le plus d(1ic.t de 1~ l 6quence &rid. den. l’inotelletion de l’athar chlorod- 

thyliqw l ur le l ubrtrat. Noun prolonxtonr l ctuell-t notr. 6tude pour tenter de p.1li.r cet 

inconv6nient reletif. 

PREPAEATION DES AZIDURBS D’ARYLOITM!TiKLCS 

Diff6rencee m6thod.a de praperetfoa de. 6thorr h.lo&om@thyliqu.~ l routiqu.. .a\t 

d6crit.e dear 1. litt6retura , qwlquer cm.8 *tmt l p6cifiquo. 1 certrina l ubetrato 6-11 
. Noue .YOO. 

coartatb que la dthod. do Bmmche at h&aim 11 pourait (tro cooridkbe cm &kele en l’eppli- 

qwot cur de wdreur wnothioec6t.l. (aeMu I). WM 1. plopert de. ~.a. coa deruierr coot utili- 

sebler aen. puriiicetion. Le. rendomentr en (tberr chlororltbyliquem, l ur deux #tapoe, mot ghdra- 

lswnt corpri. l ntre 60 et 00 X .*loa le whetrat. Sour awru otilid cette l ulte r6actionrbell~. 

pour praparer lo. exidure. 1 et ze-d (echbeo 3 et 5). Lar rdomata at la deacriptim de me pro- 

duite eoat doadn dene le pertie l xp@rimtele. Dim qu’il molt porrible d’iroler l’helo~ioure du 
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l xaple par dirtillaciao. il eat nowont plue crwle de faire r6agir l’acidurr 

purifier enm~ito 1 par chrcaato6raphis l ur co~onoe de ailice. 

t6uOI. (p)ClC6H4SCllXl 

LW, flO*C, l-2 h : 
ArOCnSC6il,C1 

5 

Arim l 

1) m2a2, so,cq 
2s.c. 30 ID 

5 . 
2) CbE,O, 5-20.C. 1 h 

NIw3* li20, n6upr 

I h, 25.C 
(2 l 6, l 

SCliCM 

DOMAINB DC !?TABILITI I%3 AXIDUUS D’ARTLO~ 

R 

A&l l a SC6HCCl 

2 Cl 

6 

R 

kO&IN, l 6 

1 

1 

Nour wona coortac6 qua la procectloa de l’hydrogle rubelote dana diff6rmCm conditioor 

rhctionnelloa. C’aet an particulisr le cm dena dcr conditlone rcldoa qui coupant lee (there de 

ml2 (ZnDr2, a2C12, 50 h, 25*C), de lW’3 et de TRP“ (CH3CoOa, 1120, TKF, 25 h, 60’0. Dee condi- 

tiom wider plur durcr rdonoeat le phkol (HBr 40 X, CH3C02H, 6O.C. 2 h 30 ou bicn CH3OM. H2SOb 

cetelytique, reflu, 3 h). Leo l tidurer d’eryloxy4thyle coot etebler en milieu barique. ouclkphl- 

le. faiblesent rtiucteur (och&nr 3 et 5). Ilr peuveot kre utilie6r en pr6reoce de KItnO, -ia. per 

contra, l ont l ttaqulr par un rdducteur coy LiAIHb (rchlma 2). 

sCEEK42 

STNIHKSE DXS ARYLO- WOLS i ET z XT DE’S BSTERS PHtNDLIQvKs E CT E 

Hour wane toot6 d’eppliquer notre m6thodr A la pr6paration de diffkenrr ccapor6r I, 

fi. III et 2 phdnole prdcurroure de dthgl~nequinone d’une part et l ourcee de peeticidee potrn- - 
tielr, d’eutrs pert. 

d 0 Ca20Ar 

2 

I 

OH 

5@ cL12+C+R 
2 

H 0 0 CH20Ar 

II - 

-0 0 CN2-O-DR 

2 

rv III 



Protection da pkwla par k groupemmt uidomCtbykne 6oJ7 

Denr ULI prmisr tempo. pour peeoer de l’eeidure 3 au phbol. ooue mom utilir6 lee deux 

dchodee de le litt@reture qui, du fait de lour douceur , pereiereieat lee plur l ppropribo : 
- treitmot per le triph&ylphoepbine puie l’uu, dam lc t&trehydrofureom 1 25*C’, 

- treitwnt per l’hydrog&ne to pr@eeacc da pelledium sur cbarbon, 1 25.C et A 1~ preerion l t.mo- 

phbriqw. 

Le tebleeo 2 repporte qwlqwr use der produite i que moue l voae prCper(e. Quelle que 

l oit le dthcde de rdducticm utilia&, ile l ont obtenue pure l vec uu reodement coqrie l ntre 60 et 

80 1. tin@relernt le dthde utilieeat l’hydroghe donne de meilleurr r&eultetr que celle gut uti- 

lire le triph@nylphoephiae. Leo l tider pr@curreurr reresmbl@r denr 1s tebluu I, oat 6t6 pr@per(e 

A pertir de 1’6ther chlorcm@thylique du chloro-4 chlorodthyl-2 pMoo1 lui-mke obtenu l vec uu ren- 

dernt de 70 I per l ccion du peatechlorurc de phorptmre cur 1s chloro-6 dthyl-2 eairole2. 

TAnwlJ I - PREPARATIOW DHS AZIDtS PRECURSEURS D’ARYLOXYHXMn-2 PIENOLS 1 

c1 0 
Q 

o_~~-cI m.!&& CI~~-N~ Ar+““K2C03 
eton, I b A 25-c 

Cll24zl 2-c1 puie 6 h 1 6S.C 

l c@)-2-y) 
30 an. T* emb. Cl32-0-Ar 

l 

Produitr Rdt I (e) 

70 

Mthode de purificetion 

Chroatogrepbie cur colonae de 
rilice. Fluent 6ther 10 2. hexme 

b C 70 ” 

E Cl 

d 52 Recrirtellieetion dear l’hexme 

e 50 Recrirtallieetioo droe le benz&ne 

f Cl Chroutogrephie cur colorme de rili- 
ce. tlueot (ther IO I, hexme 

68 Recrietrllieetioa denr l’hexmo 

Cbrautosrephie cur colome de rilice 
21-t 6ther IO 2, boxme 

(e) Ieodaot en produit ieol6 pur celcul6 cur deux 6tepeo. 
l ene pcPificetion. III : 2100. 2130 cm-’ (Ilj) ; ma 

lo produit iotenJdieire 6teot utili.6 
: 2 ria(ulocr trb pro&bee vere 5 ppm (2 (32). 

en plue der ripux ettondur pour ler protooe l routiquoe et lee rubrtitluotr l lkylee de Ar. 



6058 B. La_- a d. 

TMWU 2 - P'EPARATI(m D'MYl&-- 2mENOLs~ 

Q 
H21PdIC, l olvxnt (a) 

c1 0 -2’“J l Cl 
7-10 h a 25-c Q 0 ca Ci12-Mr cH2-wr 

Prcduit. fCb) Solvult MC x P .C Irk& do purification 

. Cl 0 Q 08 

5-o 0 0 
utal 13 70430 Chrouto~rqstdt .ur colonat de 

rilict. tlumt : 40 X tther. 
htxme 

b kim 67 liquidt II 

Cl 0 (Is 
Chroucographit our coloam de 

C 
Q 

a12- ACOEC 63 1 iquide ailice. Eluxnt : SO X Cthor, 
haxame 

d AcOEt 80 56-M 
Chrcmatoprapbie xur coloum de 
rilica. Lluxat : 25 X AcOEt, 
hexam 

THP 80 136-138 I.wA~~ 1 l’htxaoa 

Cl Q 0 011 Chratographia aur coloan~ de 
f a12-0 Cl (c) MP 95 70-72 xilico. tluaot : 20 X AcOEt, 

bw0e 

tn. 

Chromxtographie l ur colonn~ de 
cR2cR3 (d) AcOeC 63 03-86 rilica. Hlumt: IO-SO X bthar, 

hexant 

h AcOEt 88 77-79 

Chromttogrtphit l ur colonm de 
silica. Elumt : 10 puix 30 X 
Ether. hexan 

(4 

(b) 

(cl 

Cd) 

La rolubilitC de l’xtide d@tsrmioe 1~ otcurt du rolvaot utilir6. Una quantit& cxtalytiqut de 
pxlladim eat aploy&. L’wxncssot de la rbxctioo tat ruivi par chroaxtographie sur couch* 
l ioce de rilice 

La produitx pr&roottnt *o RIQI, uo rioylot cxrxct6rirtlque acre S ppm (2 H). xccapagnC d’uo 
umif dt largsur variable danr la xom 6.5-8 ppm (aromatiquer) 

La rptctrt de MN cowportc un ringulot A 2.10 ppm (3 Ii) 

Le l peccre da RIM cowporre un triplet A 1.10 ppo (3 8, J - 7.3 IIx) et un qudrupl*t A 2.50 ppm 
(2 11, J - 7.3 Hz). 



Protection h phtaok par k groupma uidom6thyKm 6059 

taa l ryloxydthyl-4 pMoola c out (LLC pr6parir l lou lo r&&a 3. AWC 1.8 dthodar de 

rIductioo ddcritea ci-derruo, la purification de crrtaioa d’aotro l m n’eet ooatth difficila. Da 

ce fait, now ler avow traitle par un isocyazute A I’atat bcut, l ne tmter d8 purfflcatioa pr(lr- 

labla. Lee carbuatro obteoui l’ont 6t6 l vec ua rcnbmmt voirin da 80 X (tablaau3). 

II - 

Toujourw en utiliaant lea &mea dthodor de raduction de l’arido, il n’a par bti poraibl* 

d’iooler de produitr III et IJ, ni m& de Icttre (IO 4Ividaoca leur fotutioa. Ccpaadant. qua ce roit - 

pour icur preparation ou pour cello dcr ph(nola IJ, noue l vooa obtenu de bona r&aultrts e8 utilinuat 

la chlorure steunoux talon use dthoda dicrite prr MicstichS et @es coll&orateura en 1986. L’axccp- 

tionnolle doucsur de cette technique parut, ea partfculier, d’#viter l*Cvolution, pourtant trI!a 

*iage, dc III et E vere la dth~l&mquinone puir la pol+riration de callo-ci (ech4ma 4). Compte - 

toau de catte (ewlutioo, noua dtudiono l ctuallearot lee poaribtlitdr qu’apportc wtre mWmdc dano 

la protection dar acidem carboxyliqusa. 

R’ 
““CR2&-Q&R - __+ RCWS * CH2 0 ---e pol*rc 

- 

uHb 
m2Nl - 

ctat 
2N3 

OR& 
0 z 

ROW2 
I 

104-106 -- 

*CliOcn2.2-H 

9b CR0 en 4, 2 - - OCllj 

9c CR0 en 4. 2 - Cl - 
2 CR0 l n 4. 7. - H 

RCOCl 

pyridinc 

g 0” VII - 

i 

SnC12 

neOu 
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TAULEAU 3 - ?RBPARAtIOR W FltBNDLSIJltT D'AZTDES ?RJ!CURSBUR3 1 

0C82% 

V II - 

,h) II(b) 
Cerbeute de dthyle (c) 

Ar MC x - P’C Rdt X - P*C MC X(d) P.C 

l o- 0 6h ho 88 98 92 92 

b a3 51 50 88 134 95 122 

ca3cB2 -o- 0 64 50 85 I IO 89,86(d) 121 

50 62 86 loo 91,8l(d) 135 

8 Cl Q- 0 45 43 89 92 ,90td) 102 

CRY 

6D BL 68 93 10s 

Remlemote en produitr purifi6r celcul6e cur 2 6teper (broution puin c&aeetion du ph6oeCu). 
Le purificetion eat faita per chrometogrephie cur colonne de l ilice, Cluurt hexenel6ther (90/10). 

IR : 
-I 

2110. 2130 cm 0,) ; BJtN : 2 l iryulete trar procher vere 5 ppm (2 CH2), en plue dee ri- 
gneux l ttenduo pour ler procone l routiquee et lea l ubetituente l lkyleo de Ar. 

Rendementr en produitr purlfibe per Ievege A CC14. 

IR : vere 3500 cm 
-I 

Kw ;Iww: I l in(lulet R 5 ppm (CU2) en plur dee eigneuc l ttendue pour lee 
protone l rwtiqnee et lee rubrtituente elkylee de Ar. 

Lee cerbuter eont prSper6r dene CH Cl 
2 1’ 

1 25.C. per l ction de 2 bquivelente d’leocyanete de 
dthyle en pr6rence d’une quentit6 rate ytique de Et N. Aprh 30 ainutee, l olvent et l xcRr de 
r6ectif l ont 61imidr l oue preeeioo r6duite et ler c 2 rbametar aont purifiCe per levepe R l’beu- 
ne. 11e pr6rentent. en Oww, un doublet 1 2,8 ppm (3 II, J - 5.3 Hz) et un aueif de d6pkannt 
chimique verieble (m). 

Ce second rcndement correspond l u carbruta obtenu l ene purificetioo du phlnol eprae hydro&=- 
tion an pr6rence de pelledim. 



Rotation da phknol~ par k groupmmt mdomklyht 6061 

TABWU 4 - RE.IIDBMX~S(~)DI AZIWRES \n ET VII CT EN PXXNOLS III XT IV PRXPAsdS SKLOW LX SCEBM Stb) - - - 

R 

a aI)- 

b CN- 
3 

c CH3- 

d Qi3(Qi2) 1o- 

e CgM5- 

h C@-2- I 88 8htd) 

i 0 0 

Cl 

j Cl Q 0 

2 

om3 l n 2 

Cl .fl 2 

H 

n 

H 

H 

1 

It 

Ii 

VI VII III - - - E 

02 82 

83 08 

8a 85 86 83 

12 70 86 84 (=) 
87 81 86 07 

76 58 75 80 

10 70 

90 

91 83 

08 

87 

80 

83 

(b) 

Cc) 

PourcaataX~m l n produitr purlfiX* par chrwtographic aur colonae de rilicr. dlumc tamam/ 
Ether (X0/20) 

IR : 2110, 2130 CD-’ W,) ; 1710 X 1750 cm-’ rrlw lo produic (CO) 

FM : 2 ricyuleca ctar prochrr vota 5 ppm (2 al,) 

Pourcancagar en produitr obteoua par cxtraccicm A CE2C12 l m acre puriftcation (inrtabilit6 
dor produicm) 

IX : 2cOO 1 2500 cm-’ raloo la produic (ai) ; 1710 A 17% cm-’ relon la produit (CO) 

mN : I rilyulet A 5 ppo (cx2) 

Produit rolida (I - 48.C) 

Cd) Roduic l elide (P - 98.C). 



B. Loumoux ct d. 

UA l pectreo I1 ant &td effecttie cur m epectrophotcmBtre Pertin Alar 580 B, lee pro- 

duite liquidor (tent en fit, lee produitr l olidee en pertilleo de KBr. Le porltiou der bAndA 
-I 

d’Abrorption eAt l xprimge en cm . LAA opectrer de lU!3 ant tt4 l nregietrgA cur WI AppAreil Perkin 

Klar R 12 B, 1 60 Mk. dew CDCl , Avec la TtlS en r&fhence interne. Leo dbpleceaentr chimiqueA 
3 

Aont Axprimgr en ppa. LAA poiotr de fueion out Cc6 wrur~r l u bAnc Kofler. Le md. opgrAtoire pour 

1A pr6peretion de. (there ChloradthyliqueA at dAr Axiduree A 6t6 dgcrit pr@cgdemAent 
2.11 . 

t'r6pArAtiO8 de. A~lO~tbyl-2 ph 6nolr I 

LA tAbleAu 2 dgcrit produitA et feqon de lee ObtAOir. 

!,iCrOAnAlyAee : VAlAUrA x 

C H Cl 

IA CAlc. 66.53 4.12 IS,10 
trow. 66.19 4.59 15,lb 

1c CAlc. 58.02 3.75 26.35 
Trow. 58, IO 3.11 26.30 

IA CAlC. 46.19 2.39 41.95 
Row. 46.12 2.38 41.70 

‘g CAIC. 68.57 5.75 13.49 
Trow. 68.59 5.88 13.60 

Ib CA&. 58.02 3.75 26,35 
Trouv. 57.95 3.73 26.20 

Id CAlC. 51.43 2.99 35.04 
Trouv. 51.23 3.08 35.08 

If CAlC. 59.38 4.27 25.04 
Trow. 59.22 4.08 24.93 

Ih CAlC. 57.67 3.31 26.08 
Trow. 57,67 3.23 26.63 

C H Cl 

pour pr&pArtr 11, III et IV --- 

IO x&l d’Axidure mat trAitger 1 25.C pAr IO M de SaC12 (ou SnC12.2 R20) dAno 40 ml de 

P*thAnol. L’evAncant de 1~ rfAction l et l uivi pAr ChromAtogrAphie cur couche mince de Ailicc 

((lwnt btber/hcune, 40/60) et l e tArmine l prar un tempo de l’ordre de 2 heurer. On ChAOeA Alorr 

le dthAnol, reprend 1 ~‘CAU et extrAit Au chlorurc de mgthylane. Alorr qua ler produite 11 Aont 

purifigr pAr l~vA;e I CC14, ler produitr III et E AioAi obtenw tfmignent d’;lna bono. puretg. - 

PrgpArAtion dee Aryloxymgthyl-4 phgnolr 11 - 

Synthgee de 1 : La produit L eat obtenu rolon 1~ suite rCActionnellc d&rite drnr lo l chgmA 1”“. 

La rendement en gther chloromgthylique eat de 70-78 X Aprgr diAtillAtion (l!bblo - 70.C). LA rcnde- 

nnt en Axidure 1 l et d’environ 90 X l prh purificetim per ChrWtogrAphie Aur colonne de oilice. 

IR : 2100. 2130 cm 
-1 

(N3). TIM : 2.3 e (3 II) ; 5.0 A (2 H) ; 6,8-7.6 m (6 R). 

Brwtioa de 7 : 8 - _ - Une rolution de 1 (I5 w, de NBS frAtch8mat prgpArg (17 tin) et de quelquea 

crirtAux de peroxyde de benxogle eAt portge I reflux 1 1’Aidc d’une upoule gloccriquc. LA Aolution 

rOugit rApid=nt puie l e ddcolore Apr&A quelquA0 heureA. Oo l~iere Alore rcvenir A tempgrAture 

AmbiAnte, filtrc, chroe CC14 AouA prerrion rgduite. Lc produit obteou eAt utilirg AA~A purifice- 

tion pour l’atepa l uivente. IR : 2110, 2130 (R3). IW : b.4 e (2 kl) : 5.1 l (2 Ii) ; 6.6-8.0 PYI- 

rif (4 H). 

Axiduree v : Un dlAnge de ph@nol (15 lan) et de K2C03 (15 tin) dAnr 50 ml d’gtbAno1 AAt ABit pm- 

dAnt 1 heure g 25.C l ouA AtDephgre d’AtotA. On Additionno earuite 0 (I5 W et chauffe & 65-C pen- 

dAnt 6 heuree. En fin de r6Action. on chAeAe l’gthAaol Aoue prereion rbduite, reprend AVAC 100 01 

d’eAu et extrAit g l’gther. LA de de purificetion der produite et leur dercriptlon l e trouvAnt 

dAE,r le tAbl.AU 3. 

Phfnolr _lJ : & tableau 3 raeamble lee phgnolA prgpArgr et leurA cerbemet.. de dthyl.. 



ROIKIIOII dcs phhols per k groupcmm aridomithyl~ 6063 

nlcroMal~rer : valcura x 

Y Cl 

5.16 

5.09 

4,flO 12.15 
4.82 I I ,eO 

4.29 21.74 
b.25 21.65 

Carbeta de 
C 

=a Calc. 10.02 
Trouv. 69.97 

XC Calc. 71.56 
rrouv. 7l.U 

II8 - Calc. 62.85 
Trouv. 62.82 

&lC. 41.95 
frouv. 61.93 

H N Cl 
Carbmta de 

C 

5.88 5.44 JJb 70.63 
5.75 5.50 70.00 

6.71 4.91 gl 61.76 
6.70 4.08 61.70 

5.27 4,50 II.60 Sf 55.23 
5.27 b.57 II.73 55.22 

2.35 3.26 41.27 
2.37 3.20 41,06 

B 

6,32 
6.37 

4.04 
4.91 

4.02 

h.06 

PrSparatfoo der pMnolr III l C IV --- 

LM l ridoald&h+r 9 l ont pr6par6r reloo la mite r~actham~lla dkrlte den* la l chb 1, 

l m purification de l’@thsr chlororlthyliqw intorm6dirirc. Lor rsndmmcr l nc hod* l r d*ux 

ttapW. 

9a : - Rdt 70 X. P - 46-47-C. IR : 2110, 2140 (N3) ; 1690 (CO). Rnt : 5.3 l (2 II) ; 6.9~8.0 marif 

(4 tI) ; IO.5 . (I H). 

9b : - Rdt 68 X. ? - 6O.C. II : 2110, 2130 (N3) ; 1690 (CO). llQl : 3.8 0 (3 E) ; 5.1 @ (2 a) ; 

6.8-7.4 m (3 II) ; 9.7 l (I 8). 

PC - : Rdc 66 1. IR : 2110, 2140 (N3) ; 1690 (CO). UBI : 5.0 l (2 It) ; 6,8-7.5 a (3 a) I 9.8 ’ (1 a). 

9d - : Mt 75 X. 11 : 2110. 2130 (N3) ; I690 (CO). BXN : 5.3 a (2 6) ; 7.1 d (2 II) ; 7.95 d (2 R) 

J - 8.7 8s ; 9.9 s (I 8). 

Azidoalcoolr IO - : L’azidoaldlbyde 2 (50 d) amt trait6 par 50 H de RaIWi& dam IO0 01 d’6tbmol. 1 

25.C. ~‘mancame~t de la r6actim eat l uivi par chrcmatographia l ur coucha mioca d* eilice ((IUfIt 

6ther/heunr. 40/60). Eo fin da r&action, l prar qwlqwr houror, on chum 1’6thmo1, raprand I 

l’~u et extrait A l’bthm. L-a produit obceou eat utilim6 maa l utre purification. 

loa : - Rdc 90 X. IR : 3100 (CM) ; 2110, 213O (N3). RM( : 3.0 l (1 H) : 4,5 8 (2 II) ; 5.1 l (2 d) ; 

6.7-7.5 m (h II). 

lob : - Rdc 71 X. P - 37.1~. III : 3400 @xi) ; 2110, 2130 (N,). MaI : 3.6 l (3 a) ; 4.4 # (1 a) ; 

4.5 0 (2 a) ; 5.0 I (2 E) : 6.5-7.5 m (3 8). 

Ioc : - Pdc 69 1. IP : 3400 (Cm) ; 2110, 2130 (N3). WI1 : 4,2 s (1 R) ; 4.4 l (2 fl) i 5,l l (28) ; 

6.4-7.6 m (3 R). 

IOd : - Rdc 90 X. IR : 3350 (OE) ; 2120, 2130 (N,). Rp1 : 4.2 # (1 a) ; 4.35 0 (2 a) ; 5.0 l (211) ; 

6.8 d (2 II) ; 6.1 d (2 II) J - 8.7 AZ. 

Nicroanalyr8a dea pMno10 III et IV d6crits daar la tablam 4 : wlaurr X - - 

IIIC - 

III* - 

IIIg - 

IVa - 

IVC - 

IVe - 

E8 

Ni - 

Nk - 

C 

Calc. 65,05 
Trow. 64.86 

C4lc. 73.67 
Trouv. 73.20 

Calc. 70.31 
Trouv. 10.20 

Calc. 61.22 
how. 61.12 

Calc. 65.05 
how. 65.27 

&lC. 73.67 5.30 
Trow . 73.65 5.28 

Calc. 70.31 4.72 
Trouv. 70.31 4.85 

Calc. 64.01 6.22 13.50 
Trow. 63.87 4.20 13.35 

Calc. 54.65 3.28 II.52 
Trouv. 5b.65 3.27 II.60 

B Cl 

6.07 
6, IO 

5,30 
5.32 

4.72 
6.65 

6.17 
6.17 

6.07 
6.05 

IIId - 

IIIf - 

IVb - 

IVd - 

Ivf - 

IVh - 

‘Of 

Calc. 
Trouv . 

74.47 
74.47 

C4lc. 67.54 
Trouv. 6?.b5 

Calc. 
Trour. 

ChlC. 

Trouv. 

CAlc. 
Trouv. 

Calf. 
Trouv. 

Calc. 
Trouv . 

53.88 
53,80 

74.47 
74.b2 

67,54 
67.82 

61.55 
61.52 

56.59 
56.57 

b,52 
4,L5 

9.07 
h.82 

6.00 
5.92 

4,bO 
4.48 

3.39 
3.39 

l2,ll 
12.08 

23.86 
23.52 

tile. 55.58 2.09 7.81 
Trovv. 55.60 2.85 7.73 

C a 
9.87 

IO,00 

6.00 
6.10 

Cl 

17.67 
17.52 
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