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Abstract We descnbe here a new and uuld method of synthesis of acychc &tutmenones N~troepoxydes 
Iy, prepared by epoxydauon of the allyhc xutroolefiis m, react with s&cage1 or alumtnium mpropoxule 
accouhng to the substrate, to gwe the nmethylentc alcohols Y. Theu oxydauon by PCC under sotucauon 
leads to the &mtmenones X 

R.hum! Une nouvelle mt?thode de synthkse de fS-mtro6noues acychques est d&me. LAS tutro6poxydes 
E, ptiparks par epoxydauon des nmool&iies allyliques m rkagssent avec la ske ou lksopropylate 
d’alum~~um selon la nature du substrat, pour donner les ~troalcools 6thyKtuques y Leur oxydauon par 
le PCC sous ultrasons conduit aux &mtroenones u 

Cornparke k la double ha~son carbone-carbone des c&ones a,g-&hyl&uques, celle des g-tuu-oenones I et yI 

px&ente uue mverslon de polansauon Blen qu’mtt%essante en synth&e, cette pmprtdd a et6 peu uulm?e Le fatt 

que seules trois l3-mu-o&ones (I a, b, c) aient 6d d&rites Jusqu’a p&ent en est probablement la raison I a, b, ont 

et6 obtenues par Corey et Estreichert par une m&hodc qu implique CF3C03H de preparation difficile et 

dangereuse Les reactions de Diels et Alder me&es avec ces nit&nones dmoignent dune grande 

r6gios6lectivid 1 Vankar et Bawa ont effect& la synthese de I b, c. sans uuhser CF3C!O3H, par mtromercuration 

des acCtals CthyMmques correspondants et hydrolyse des acktak NtiS obtenus 2 Plus r&eminent, Vankar, Bawa 

et Kumaravel decrivent la rkactivid de ces deux nitro&iones et leurs acetals vis B VIS des nucltophiles, en 

montrant l’int&& que pn%entent de telles reactions en syiithk 3 

Ia n=l 
b n-2 

N9 
c ii=3 

Dans le but de preparer et d’uuliser differentes j3-mi&nones, en paruculier des g-mtrodnones de strucuue 

acyclique, nous avons tend d’employer la methode de Vanksr et avons constate que celle-ci etait mefficace Pour 

de nombreux substrats (Cchec a pamr d’Cthylphtnylc&one ou de 6-und6canone et succbs B partir de di&hylc&one, 

par exemple) 

Nous avons aussi Ctudn? la suite rkactionnelle d&rite dans le schema 1 Celle-ci implique la nitrosation 

dune a-nitroolefme conduisant a l’oxime correspondant Elle s’mspire de travaux d6cnts par Corny et Estreicher 

en s&e cyclohexenlque 4 Cette methode nous a donne quelques &ultats posihfs mais elle mste, elle-aussi, 

limit& B certains substrats (pent-Z&e. hex-2-k. par exemple) De plus, Mape de N trommmitton est longue, 
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celle de mtrosation donne mussance B de nombreux prodmts secondanes tificdes ?I &mmer et l’hydrolyse de 

l’oxnne est pamcuhkxe~nt diff~cde B effectuer de fqon quanmaave 

Tampon 
pc1 

RCH&H=CHR’ + H&12+ NaN& * RCH$H 
FR 

’ + NaCl 
fiO@- 

No, 

z RCH~H=(+ IQ0 + NaCl + W 
No, 

Des rksultats d&nts par Tamura et collaborateurs d’une part5.6 et par Sakalobara et collaborateurs d’autre 

part7 nous ont mcm? B enwsager la suite rktlonnelle d&nte dans le schema 2 

R’-C!HH,NOz 

iI 
NH+JHzCH$J(cHib 

c 
HRhOz 

R’CH&CHs2 * RkH#3CHR2 
mCPBA. CH#J2 

* 

II 
C& 8OT 25’C. 24 h 

m 

F l=‘m Pa PCC, CH$Z12 iY”%% 
RkH&,--HTt2 - R’CH& HR2 

7 
t RICH& R2 

25% )))I, 5 h fi 
0 OH 0 

rY Y YI 

Schema 2 

En effet, le traltement par 0,l tqmvalent de Et3N des l-mtro-2-m6thyl-2,3-Qoxyalkanes est annond 

comme donnant nrussance 21 la seule rhydroxy-a-mtrooldfine alors que l’oxydation au PCC du 2-mtrom&hyl- 

2-cyclohex6nol s’effectue avec un bon rendement (schkma 3) 

NO2 
Et~NWWS I 

CH3CN 
-4 

R 

OH 

Schema 3 

Cette pubhcahon dknt les prermers rksultats que nous avons obtenus selon cette mkthode 
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Synthese des nitroepoxydes Ly 

Alors que l’6poxydatron des mtmol&lnes allyltques m par l’acide m&a-chloroperoxybenxorque s’effectue 

arstment et avec de bons rendements,e la pr6paratron de m est plus drfficrle Nous avons utrhd la procedure 

dkcnte par Tamura, Sato et Oda8 qm ne convtent bren en s&e ahphattque que lorsqu’on utrhse le mtrom&hane 

(R3 = H) (tableau I) 

Tableau I 

;i 
CN’Q 

R’CH&CH$’ 
W4JH~H~(~3z ~HrNo2 mCPBA(l.1 eq) 

CW12 
* R’CH&=CHB’ - 

‘i 
JW(32 

R’CHG- HB2 
c&6 ~fhx (- WI 292 \F 

0 
n Ill 

24h 
K 

RI R2 m Iv 

CH3NO2 Amme temps Eb Eb Rdt (b) 
(Cq) (6q) 01) WmmHg 

W(a) Rd;(b) 
WmmI-Ig % 

H CH3 4 0,3 21 X/20 w28 60 95l20 90 

H C2H5 4 0,3 20 4515 76f24 IO 5514 90 

H (C1-12)4cH3 10 0,3 48 118112 74/26 60 105/a 75 

H CH(CH3)2 10 l,o 51 48/l 75l25 50 65/2 90 

CH3 CH3 4 0.3 21 6519 8Of20 80 12/3 80 

c2H5 cm5 4 0.3 24 89P 78l22 95 95P 85 

(m2)3m3 (CH2)3CH3 10 0.3 48 14514 75/25 90 150/3 85 

(a) Dt?termme par Rh4NIH aprks dlstrllatron (b) Rendement en produrt punfi6 par drsullaaon 

Ouverture des nitroc!poxydes E. Preparation de Y 

L’ouverture de E suscepuble de condmre aux mtroalcools tthykuques mchemhks y a tti p&ape dtffrcrle 

de notre travarl 11 nous a Cd drfficrle d’bvrter la formatron du prodtut VII (tableau II). Avec les tpoxydes que 

nous avons uuhsbs, l’emplor de Et3N, en parttcuher, n’a pas 6d couronn6 de succ&s Amsr, par exemple, tratt6 

par 0,l kpuvalent de EON 2125’C dans CH3CN pendant 2 heures. Iy (RI = H, R2 = CH3) conduit au m6lange 

de Y (88 %) et de m (12 %) avec un rendement de 77 96 aptks punticauon 

Nous avons effect& divers essars en mettant en oeuvre les methodes habrtuellement uhhsees pour 

transformer les tpoxydes en alcools allyhques Le tableau II d6cnt quelques uns des tisultats obtenus Et3N ou 

A1203 neutm ou basrque condmsent toulours au m&Urge y + m et cela m&e dans le cas oit la double liaison de 

VII n’est pas substrtu6e (RI = H) Par conue, l’utrlisatron de SiO2 ou de Al(OrPr)3,9 selon la nature du substrat, 

donne accbs au seul prodmt y 
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Tableau II 

F Km2 F H2W 

RICH&-- HR’ 
\F 

- + R’CH- HR2 
-7 

JY 0 Y OH YE OH 

R1 RX R&i& (a) Temps 
m 

H CH3 A 

: 

H C2H5 A 
B 
C 

H (CH2XH3 A 
B 
C 

H CH(a3)2 A 

CH3 

W-Pi 

CR3 B 
C 

C2H5 
: 
D 

(a2)3cH3 (CIW3cH3 B 5 80 
C 48 0 
D 1 83 

4 

4 
4 

4 
5 

3 
3 
2 

4 
48 
1 

Xl 
92 

16 
15 
0 

82 15 
96 11 
96 0 

89 33 
82 18 
84 0 

90 

t; 

85 
85 

86 

PO0 

17 
15 
0 

9 
0 

3 

t.laces 

2 

traces 

79/21 

78J22 

8Ol20 

84% 

65l35 

79121 

70/30 

83117 

71/29 

(a) A Et3N, CH3CN, reflux, 2 h , B Alumme neutre, Et20/CH2Ch (l/l), 25OC ; C sthce sans solvant, 
25’C. D : Al(01Pr)3, toluhe, 115’C. (b) Rendement du m&nge des pmdmts Y et YD; apt& punficatton sur 
colonne de sibce. (c) D&mm6 par RMNlH. (d) D&ermin6 par RMNlH de Y et corr6latton avec les spectres 

RMN 1H et 13C de yI : 6 du H vmyhque 7.20 et 6,80 ppm respectlvement pour le E et le Z 

Oxydation de yen p-nitrohones yI 

Nous avons effectu6 l’oxydatton B l’atde de chlorochromate de pyndtmumto en nous appuyant sur les 

&&ats obtenus par Corey lors de la Hparatton de I a,b 1 La fiactlon a de plus 6ti met&e sous ultrasons. Les 

~?sultats obtenus sont rassemblcS dans le tableau III Lorsque Rl=H, l’isom&e g&&mque Z est &fficdement 

&parable des testes d’alcool non ox+ Le rendement est done umquement calculk sur l’~sou&e E. 
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Tableau III : Preparation des f3-nitroknones yI 

Produ1t RI R2 Rdt % En (c) 

Yh H CH3 73 (a) 75/z 

Y& H W-IS 75 (a) 80/u) 

Y&z H (CH2)4CH3 82 (a) 85115 

yld H CH(CH3)2 67 (a) 70130 

UG CH3 cH3 80 (b) 65l35 

VIf C2H5 C2H5 85 (b) 66f34 

Y&z (CH2)3CH3 (t=2)3CH3 95 (b) 55145 

(a) Rendement en lsom&re E apr&s punficatlon sur colonne de SloZ (b) Rendement du mdlange B/Z aptis 

punfication sur colonne de SloZ (c) DttermmC par RMNtH de VI aptis filtranon sur Flonsll 6 du H vmyhque 
7,50 et 6,80 ppm respectlvement pour le E et le Z Ces atmbutlons effectubes par RMN t3C sont basks sur le 
couplage entre le H vmyhque et le C du C!H3 allylique de YIa . 3J - 6Hz pour le E et 3J _ 4Hz pour le Z 

Partie experimentale 

Les spectres RMNlH ont bd enreglstis B 400 MHz sur un apparel1 Brucker AM 400, dans CDC13. en 
utllrsant le TMS comme r6f&ence mteme Les dhplacements chlrmques sont exprun6s en ppm Les spectres 
RMN 13C ont 6t6 enregstis a 100,61 MHz sur un apparel1 Brucker AM 400. dans CDC13. en prenant le TMS 
comme r6f&ence lnteme Les spectres IR ont td enre@sn& avec un spectrorn&tre Perkm-Ehner VP 1750 

Les rmcroanalyses ont 6d effect&es sur un apparel LECO 800 

Preparation des nitrooWnes allyliques IJJ 

Les mtroolt?fiies allyhques ont 6ti pr6pan?es par condensation du mtrom&hane sur les c&ones ahphanques 
u en pr&ence de N,N-dunc?thyl&hylbne duunme selon les condmons d&ntes dans le tableau I En fin de tiacnon, 
on lave la phase benz&uque a HCI 2N puls B l’eau, concentre et &stille sous presslon r6dmte 8 

Preparation des nitroepoxydes Iy 

Apr&s oxydanon des mtrool6fines allyhques III par 1,l &q de mCPBA dans CH2C12 sous N2, la phase 
orgamque est filtr& et lav& & liude successlvement de solutrons aqueuses de Na2S03 a 10 %, NaHC03 g 5 % 
puls NaCl sattie On 6vapore enswte CHzCl2 pms dlstdle sous presslon tiduite 6 

Preparation des alcools ethyleniques Y. 

M&ode A Ouverture uar E&J5.6 
Dans un r&cteur de 50 ml @upt d’un agtateur magnCtlque et d’un r&fng&ant, on mtrodmt 2,5 10-3 mole 

du mtroepoxyde E en solunon dam 7,5 ml de CH3CN 2,5.1W mole (0,16q ) de m&hylamme sont ajoudes et 
le mt?lange est port6 ii 80°C durant 2 h Aptis retildwement, le m6lange tiacaonnel est verst dans 1,25 ml 
d’HC12N et extrat avec 3 x 5 ml d&her Les phases &h&&s sont lavtes avec 5 ml d’eau, s&h&s sur MgS04 
puis concenties sous presslon &hute Le m&nge des mtiwlcools Yet YII est punfit sur colonne de sdice 
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LXpoxyde E (2.673.10-2 mole) est qoutc? a 0,577 g (5,659 10-3 mole) d’alummmm neutre (actwti I selon 
Brockmann) dans 5 ml d’un n&lange Et20/CH$12 (50/50) L’Cvolutlon de la dactlon est con&b& par 
chromatographle sur couche mmce 

Aptis disparmon du prodmt de &part, le m6lange est filth, l’ahmune est lavQ plusieurs fou avec de l&her 
et du chlorure de methyl&e Les solvants de lavage sont Cvapon?s sous presslon r&We Le mtlange des 
umoalcools y et yII est punfi6 sur colonne de sthce. 

3,69 g (6,151 10-Z mole) de gel de slhce (Merck 70-230 Mesh ASTM, granulom6me O&X3-0,2 mm) sont 
aJout& 21 2,540 10-Z mole de Wpoxyde Iy. Le m6lange est agit6 mkcamquement durant 15 mmutes, pms 
abandonn6 ii temp6rature amblante LXvolunon de la daction est contr8lCe par chromatographle sur couche 
mmce 

Aprils dlspantlon du prcdmt de &part, 75 ml d’&her sont aJouds. Le nuheu r6achonnel est alors filmi La 
slhce est lavt?e plusleurs fols avec de l’&her et du chloruxe de m&y&e Les solvants de lavage sont tvapor& 
sous presslon r&hnte Le mtroalcool tthyl&nque Y obtenu est punfit? sur colonne de s&e 

yir ‘j_M&hvl_4_mtrobut-3en-2_ol 
Eluant de punficaaon : 30 45 &her/l0 % hexane 

RMN 1H (6, ppm) isom&e E 7,23 (s, 1 H) , 4,38 (q, 1 H, J = 6,5 Hz) , 2,18 (d. 3 H, J = 1,5 Hz) , 1,40 (d. 
3 H, J = 6,5 Hz) Isom&re Z 6,86 (s, 1 H) , 5.48 (q, 1 H, J = 6,5 Hz) , 1,97 (d, 3 H, J = 1,5 Hz) , 1,41 (d, 
3 H, J = 6,5 Hz) 
IR (film) 3440,1520,1350 cm-1 
Analyse calculte pour CsHgN03 C 45.80 , H 6,92 , N lo,68 , 0 36,60. TrouvCe C 45,30 , H 6,90 , 
N lo,40 

a ‘j_M&hvl_5_rUpPJrent_I_en 3 4 _ _ 
Eluant de punficatlon - 25 % &her/75 96 hexane 

RMN 1H (6, ppm) isom&e E 7.20 (s, 1 H) , 4,17 (d, 1 H. J = 7 Hz) , 4,15 (d. 1H. J=7Hz), 2.18 (d, 3 H. 
J = 1,5 Hz) , 1,81-1.55 (m, 2 H) , 0,97 (t, 3 H. J = 8 Hz) Isom&re Z 6,89 (s, 1 H) , 5,26 (d, 1 H. J = 7 Hz), 
5,24 (d, 1 H, J = 7 Hz) , 1,97 (d, 3 H, J = 1,5 Hz) , 1,81-1.55 (m, 2 H) , 1,04 (t, 3 H. J = 8 Hz) 
tR (film) * 3455,152O. 1349 cm-1 
Analyse - calcul& pour CaH11NO3 C 49,64, H 7.63 ; N 9,64,0 33,09 Trouvb : C 49,20, H 7.10, N 9,30 

k 7-M&hyl-8-mtrooct-7-en-6-o1 
Eluant de punficanon 20 96 &her/80 % hexane 

RMN 1H (8, ppm) uom&re E 7,20 (s, 1 H) , 4,20 (d, 1 H. J = 4,5 Hz) , 4,18 (d. 1 H, J = 4,5 Hz) , 2,18 (d, 
3 H, J = 4,5 Hz) , 1,75-1,35 (m, 8 H) , 0.90 (t, 3 H, J = 7 Hz) Isom&re Z : 6,86 (s, 1 H) , 5,33 (d, 1 H, J = 
4 Hz) , 5,31 (d, 1 H, J = 4 Hz) , 1,97 (d, 3 H, J = 2 Hz) , 1,75-1,35 (m, 8 H) , 0,90 (t, 3 H, J = 7 Hz) 
IR (film) 3480,1523,1352 cm-1 
Analyse calculee pour CgH17NO3 C 57,73 , H 9,15 , N 7,48 , 0 25.64 Trouw?e C 58,10, H 9,20, N 7,30 

&j 2.4-D~m6thvl-5-nmo~nt-4-en-3-ol 
Eluaut de punfication 30 % &her/70 % hexaue 

RMN 1H (6, ppm) isom& E 7,12 (s, 1 H) , 3.91 (d, 3 H, J = 6 Hz), 2.13 (d, 3 H, J = 1 Hz) , 1,99-1,92 (m, 
1 H) , 0,95 (d, 3 H, J = 7,5 Hz) , 0,87 (d, 3 H, J = 7.5 Hz) Isom&e Z 6,89 (s, 1 H) , 5,03 (d, 1 H, J = 
9,5 Hz) , 1,92 (d, 3 H, J = 1 Hz) , 1,99-1,92 (m, 1 H) , 1,03 (d, 3 H, J = 7 Hz) , 0.86 (d, 3 H, J = 7 Hz) 
IR (film) 3496, 1517, 1347 cm-1 
Analyse calculte pour C7H13N03 C 52,81 , H 8,23 , N 8,80,0 30,16 Trouvte C 52,70, H 8,30, N 890 

& 3-Ethvl-4-mtrobut-3-en-2-01 
Eluaut de pticanon - 30 % &her/70 % hexane 

RMN 1H (6, ppm) . lsomi?re E 7,23 (s, 1 H) , 4,44 (q, 1 H, J = 7 Hz) , 2,75 (q, 2 H, J = 7 Hz) , 1,42 (d. 3 H, 
J = 7 Hz) , 1,19 (t, 3 H, J = 7 Hz) Isomi?re Z 6,81 (s, 1 H) , 5.41 (q, 1 H, J = 7 Hz) , 2,78 (q, 2 H. J = 7 Hz), 
I,44 (d, 3 H, J = 7 Hz) , 1,16 (t, 3 H, J = 7 Hz) 
tR (film) 3440,1520,1350 cm-1 
Analyse calcul& pour C&I11NO3 C 49,64, H 7,64, N 9,65 , 0 33,07 Trouv6e. C 48,90, H 7,80, N 9.40 
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Dans un rkteur de 50 ml &quip6 dun agrtateur magndtique et dun &?rgdrant, on mtrodun 7,lO g de 
tolutne et 3,554 lo-4 mole (72.54 mg , 1 5% molaue) d’tsopropylate d’alumuuum Le melange est chauffe a 
100°C. 8.14 g (3,554 10-2 mole) du mtro6poxyde Iy sont alors mtrodmts goutte B goutte sur une p&rode de 
15 mmutes Le melange est maintenu ill15”C durant une heure Apms refroidrssement, le melange n?acttonnel 
est lavd avec I-QSO4 B 5 % (4,5 ml), pms avec H20 (4,5 ml) La phase orgamque est s&h& sur MgS04. pms 
concentrk sous pressron rtkhute Le muoalcool tthyl&nque y obtenu est purtfie sur colonne de srltce 

vf . $-Nt~~4-propyluent-4en-3-o1 
Eluant de purrficauon .20 % &her/80 95 hexane 

RMN 1H (6, ppm) rsomem E * 7,19 (s. 1 H) ,421 (d, 1 H, J = 4 Hz) ,4.19 (d, 1 II, J = 4 Hz) ; 2,79-2,70 (m, 
1 H) , 2,27-2.19 (m, 1 H) , 1,86-1,47 (m, 4 H) ; 1,02 (t, 3 H, J = 7 Hz) , 1,OO (t, 3 H, J = 7 Hz) Isomke Z 
6,84 (s, 1 H) , 5,21 (d, 1 H, J = 5 Hz) , 5,ll (d, 1 H, J = 5 Hz) , 2,37-2,31 (m, 1 H) , 2,30-2,17 (m, 1 H) , 
1,86-1,47 (m, 4 H) , 1,OS (t, 3 H, J = 7 Hz) , 1.02 (t. 3 H. J = 7 I-Ix) 
IR (film) 3460,1520,1350 cm-l 
Analyse calcul6e pour QI-I15NO3 C 55,47 , H 8,73 , N 8,09 , 0 27,71 Trouvk. C 54,80 , H 8,90, N 7.90 

& 7-Nnro-6-uentvlhept-6-en-5-ol 
Eluant de punficauon 20 % &her/80 % hexane 

RMN 1H (6, ppm) rsomere E 720 (s, 1 H) ,4,25 (d, 1 H, J = 3.5 I-Ix) ,4,22 (d, 1 H, J = 3,5 Hz) , 2,85-2,75 
(m, 1 H) ,2,30-2.21 (m, 1 H) , 1.76-1.27 (m. 12 H) , 0,95 (t, 3 H, J = 7 Hz) , 0.93 (t, 3 H, J = 7 Hz) Isomere 
Z 6,83 (s, 1 H) ,5,21 (d, 1 H, J = 4 I-Ix) , 5.19 (d, 1 H, J = 4 Hz) , 2.42-2.32 (m, 1 H) ,2,31-2.18 (m, 1 H) , 
1,76-1,27 (m, 12 H) , 0,94 (t, 3 H, J = 7 Hz) , 0,92 (t, 3 H, J = 7 Hz) 
lR (film) 3470,1520,1355 cm-t 
Analyse calcult?e pour C12H23N03 C 62.85 , H 10,ll , N 6,ll , 0 20,93 Trouvke C 62,70, H 10,20, 
N 6,10 

Proc6dum a&&ale d’oxvdauon avec PCClultrasons 
Dam un rkacteur & 100 ml kqtnpt? dun aguateur magnttrque et dun n?fngt?rant, 5.60 g (2,601 10-Z mole) 

de chlorochmmate de pyndunum sont nus en suspensron dans 35 ml de chlorure de m&hylene anhydre L’alcool 
V (1,734 10-Z mole), en soluuon dans 3.5 ml de chlomre de methylbne anhydre, est alors aJout6 en une seule 
poruon a la suspension sous agnauon Apt& 30 mmutes, le mtheu kactronnel est sounus aux ultrasons et 
l’evoluuon de la dactron est contik par chromatographte sur couche mmce Apr&s drspanuon de l’alcool de 
depart, le nuheu rkttonnel est ddulu6 avec 35 ml d&her anhydre et la phase orgamque est separ& de la gomme 
none resoluble Cette demrke est encore la&e avec 3x10 ml d&her anhydre et les phases orgamques CombtnCes 
sont filtn?es sur Flonsrl Le solvant est evapore sous presston r&&me La p-mtro6none yI obtenue est punfiQ sur 
colonne de slllce 

m 3-Methvl-4-nttrobut-3-en-2-one 
Eluant de punficauon 20 96 &her/80 96 hexane 

RMN 1H (6, ppm) rsomere E 7,57 (s, 1 H) ,2,57 (s, 3 H) ,2,26 (d. 3 H, J = 2 Hz) 
lR (film) 1699,1530,1360 cm-t 
Analyse calculte pour CsH7N03 C 46,51 , H 5,46 ; N lo,85 , 0 37.18 Trouvee C 46,60 ; H 5,20 , 
N lo,70 

n 4-M&hvl-5-nnro_oent-4-en-2-one 
Eluant de punficauon 15 % &her/85 % hexane 

RMN 1H (6, ppm) rsomere E 7,54 (s, 1 H ) , 2,74 (q, 2 H, J = 7,5 Hz) , 2,28 (d, 3 H, J = 2 Hz) ; 1,16 (t, 3 
H, J = 7,5 Hz) 
IR (film) 1705,1530,1352 cm-l. 
Analyse calcul6e pour CeHgN03 C 50,35 , H 6,34 , N 9.79 , 0 33,52 Trot&e C 5060 , H 6,40, N 9.60 

m 7_M&hvl_8_nttrocct_7_en&onc 
Eluant de punficauon 10 % ether/90 % hexane 

RMN 1H (6, ppm) lsombre E 7,52 (s, 1 H) ,2.69 (t, 2 H, J = 7 I-Ix) ,2,27 (d, 3 H, J = 2 Hz), 1,73-1,20 (m. 
8 H) , 0,91 (t, 3 H, J = 7 Hz) 
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IR (film) 1697,1532,1352 cm-l. 
Analyse * calcul6e pour CgHisN03 : C 58.36, H 8,16, N 756 ; 0 25.92 Trouvte * C 58.50, H 8,30, N 7.70 

Eluant de purificahon .15 96 &her/85 % hexane 

RMN 1H (6, ppm) isom&re E : 7.46 (6, 1 H ) ; 3,15-3,04 (m, 1 H) ,229 (d, 3 H, J = 5 Hz) ; 1,17 (d, 6 H, J = 
11 Hz) 

IR (film) : 1694,1531,1354 cm-l. 
Analyse calcul& pour QH11N03 C 53,50, H 7.05 , N 8,91 , 0 30,54 Trouv6e : C 53,lO ; H 7,10, N 8.80. 

m . ~v~_4_lygpbut_3_en_2_~~ 
Eluant de punfiiatlon 15 % &her/85 % hexane. 

RMN 1H (6, ppm) lsom&e E 7,51 (s, 1 H) ; 2.73 (q. 2 H, J = 7 Hz) ,2,43 (s, 3 H) , 1.12 (t, 3 H, J = 7 Hz) 
Isomi?re E * 6,79 (s, 1 H) , 2,41 (q, 2 H, J = 7 Hz) ,2,42 (s. 3 H) , 1,19 (t, 3 H, J = 7 Hz) 

IR (film) * 1700,1530,1355 cm-1 
Analyse calcul6e pour C&IgNOj - C 50,35 , H 6,34 ; N 9,78 , 0 33,53 Trouv& C 50.40 ; H 6,20, N 9.90 

m 5_Nl@o+urqpylpent_4_en_3_= 
Eluant de punfication * 5 % &her/95 8 hexane 

RMN 1H (6, ppm) * uom&re E 7,47 (s, 1 H) , 2.72 (q, 2 H, J = 7 Hz) ; 2,71 (t, 2 H, J = 7.5 Hz) , 1,61-1&l 
(m, 2 H) , 1,16 (t, 3 H, J = 7 Hz) ,0,98 (t, 3 H. J = 7 Hz) Isom&re Z 6.80 (s, 1 H) , 2,62 (q, 2 H, J = 7 Hz) ; 
2,31 (t, 2 H, J = 7,5 Hz) , 1,61-l& (m, 2 H) , 1,21 (t, 3 H, J = 7 Hz) ; 1,OO (t, 3 H, J = 7 Hz). 
IR (film) 1699,1535,1350 cm-1 
Analyse calculQ pour CgH13NO3 C 56,13, H 7.65, N 8,18,0 28.04. Trouv& C 55.90, H 7,20, N 8.30 

YQ .7-Nltn&penTylhept-6-en-5-~ 
Eluant de punficmon 5 95 &her/95 % hexane 

RMN 1H (6, ppm) . ~somhe E . 7,46 (s, 1 H) ,2,72 (t, 2 H, J = 7 Hz) , 2,68 (t, 2 H, J = 7 Hz) , 1,75-1.26 (m, 
10 H) , 0.94 (2 t, 6 H, J = 6 Hz). Isom&re Z * 6,80 (s, 1 H) ; 2.60 (t, 2 H, J = 7,5 Hz) , 2.32 (t, 2 I-I, J = 
7,5 Hz) , 1,75-1,26 (m, 10 H) ,0,89 (2 t, 6 H, J = 6 Hz) 
IR (fii) * 1695,1535,1355 cm-l. 
Analyse calcul&e pour C12H21NO3 * C 63,41, H 9.31, N 6,16 ; 0 21,12 Trouv& . C 62.90 ; H 9,38 , N 6.30 

Remerciements : Nous remerclons vlvement la Socdti CIBA-GEIGY et MM RAMOS-TOMB0 et NIFELER 
pour I’ade quils nous ont apport6e. 
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