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On reconnalt depuis longtenips que !e produit d'oxydation de la p-benzoquinone par !e chlorate de 
sodium en presence d'acide osrnique est un dimere. Par le choix de conditions de plus en plus rigoureuses, 
il est possible d'en tircr trois acetates qui correspondent au dimere lui m&me et ses produits de deshy- 
dratation et d'aromatisation. Ces substances ont ete reconnues comme les tetra-acetates de la tetrahydroxy- 
1,2,6,7 dibenzop-dioxinne (Za) ,  de 1'0x0-2 tetrahydroxy-1,4a (trans), 6,7 tetrahydro-1,2,4n,lOa dibenzo c,i.r 
p-dioxinne (3) et du dimere monohemiacetal de la cis dihydroxy-5,6 cyclohexene-2 dione-1,4 (4b). La 
structure du dimere a l'etat solide et en solution y est discutee. 

The osmic acid catalyzed oxidation of 11-benzoquinone by sodiu~n chlorate has long becn recognized to 
>-ield a diineric substance. By using progressively more vigorous conditions of acetylation. it has been 
possible to prepare from it three acetates corresponding to the dimer and to products of increasing degrees 
of del3ydration andaromatiration. Thecompounds havenow been identifiec! as the tetraacetates of' 1,2,6,7- 
tetrahydroaydibenzo-p-dioxine (2a), of 2-0x0-1,4a (t~ans),6,7-tetrahydroxy-1,2,4u.lOa-tetrahydrodibenzo- 
cis-p-dioxinne (3) and of themonohemiacetal dimerof cis-5,6-dihydroxycyclohex-2-ene-I ,4-dione(4b). Thc 
structure of the dimer in the solid state and in solution is discussed. 

Canadiai? Journal of Chemistry. 47, 733 (1969) 

L'oxydation de la p-benzoquinone par le doublet dCdoublt ( J  = 9.1 Hz). Ces donnees ne 
cblorate de sodium en ~rCsence d'acide chlor- conviennent au'8 une structure trks svlnetriaue 
hydrique et d'une quantitt catalytique d'acide ayant deux pa.ires identiques de protons vicinaux 
osn~ique donne une substance niicrocristalline aromatiques. 
insoluble daiis les solvants organiques (1). Un deuxikme acCtate (3) de formule molCcu- 
On a alors cru que celle-ci ttait le produit laire C,,H,,O,, obtenu par acetylation en 
dihqdrcxyli correspondant, mais on a suggest prks~uce d'uile trace d'acide sulfurique se 
depuis qu'il s'agissait bieii du dimi.re de cette prtsente sous deux brines allotropiques (iden- 
substance (2). Nons avons prCparC la cis 
dihydroxy-5,6 cyclohexki~e-2 dione-1,4 (3) et 
verifit qu'effectiveinent elle se transforme en un 
produit identique celui dtja obtenu. L'Ctude 
des dibers dCrivCs acktylts de ce dimi.rel nous a 
permis d'en prtciser la structure. 

11 est clair que llacCtate de p.f. 227-228" 
[litt. 217-215' (l)] obtenu dans des conditions ri- 
goureuses ne peut &tre qu'une dibenzo p-dioxinne 
(Za). Le spectre de masse indique un poids 
molCculaire de 416 et montre quatre groupes 
acttates. Le spectre de rtsonance magnttique 
nuclCaire (r.m.n.) par ailleurs ne rtv2le que 

tiques aux points de kue anaiyilqzes et spectralea) 
de p.f. 140" et 182". 11 s'agit ici sans doute de 
lX'acttate d'apionol" et du composC C2,H2,OI3 
decrits par Terry et Milas (1). L9authentique 
acCtate d'apionol ne se forme qu'en prtaence de 
catalyseurs basiques. 

Le spectre de niasse de cette substance indique 
quatre fonctions acetates et un poids inolCculaire 
de 434. Son spectre de r.m.n. riveie d'intkres- 
santes analogies avec celui de la cCtone de 
Pummerer (1) (6) et confirme sa formation & 
partir du dimkre par perte d'une inoltcule d'eau 
et aromatisation d'un des cycles carbonCs. 

deux signaux pour ces acttates et u11 troisikme En plus des quatre signaux dus aux acCtates et du 
singulet i 6.86 p.p.m. Apr2s l'hydrolyse acide pic unique attribue aux deux protons aroma- 
de cette substance en tttrahydroxy-l,2,6,7 tiques, ce spectre se compose de deux doublets 
dibenzop-dioxinne (2b), le signal correspondant et de deux doublets dtdoublCs correspondant & 
aux protons aromatiques se prtsente comme un quatre protons. Les protons tthyltniques en 3 et 

4 se reconnaissent aisCment par leur dtplacement 
'Lors de la preparation de ce mdmoire, Thon~pson et  chilnique et leur constante de co~lplage. La 

Anderson (4) ont Cgalelnent propose pour ce dimere valeur ClevCe (J = 2.6 Hz) de la constante de 
une structure tricyclique qui differe au point de vue 
stCreochinlique de celle que nous avons dij& commu- cOu~lage  longue distance entre les protons en 
niquee (5). 4 et 10a ne laisse aucun doute sur la position 
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Pquatoriale de ce dernier (7), tandis que l'absence 
d'un tel couplage entre ceux en 1 et 3 et la 
configuration du monomitre original font assigner 
au proton en 1 une position axiale. I1 en rCsulte 
donc que la jonction des cycles en 4a et 10a ne 
peut Etre que cis, relation qui doit se retrouver 
dans le dimitre. 

Un troisikme acetate de p.f. 196.0-196.5" fut 
obtenu B partir du mCme dimitre par action de 
l'anhydride acCtique a 90°, seul, ou mieux en 
prCsence d'une trace d'acide p-tolu&nesulfonique. 
Cette substance senible inCdite et son analogie 
avec les a-hydroxy cttones (8) laisserait supposer 
qu'il s'agit du dioxanne tricyclique. En effet, son 
spectre de masse indique un poids molCculaire de 
452 et la presence de quatre groupes acktates. 
Le spectre de r.m.n. par ailleurs permet de 
deceler les douze pics caracteristiques de 
l'arrangement des quatre protons en 1, 3, 4, et 
10a du compose 3 superposCs Bun autre systitme 
de quatre protons couplCs essentiellement de la 
mCme facon. Mais toute tentative d7intervrCter 
ce spectre en fonction d'une structure tricyclique 
se heurte des difficultCs du fait de la faible 
difference de dC~lacements chimiaues observCe 
pour la seconde paire de protons Cthyleniques et 
de l'absence d'un deuxii.me proton qui reson- 
nerait vers 5 v.0.m. 

L A  

Ces donnCes concordent bien si l'on considitre 
avoir affaire B un monohCmiacCta1 (46). Une 
preuve supplCmentaire B l'appui de cette 
proposition est tirCe de la presence dans le 
spectre de masse de pics importants B m/e 322 
(M - AcOH, CH2C0, CO) et 321 (M - AcOH, 
CH2C0,  CHO) qui indiquent un mode de 
dCcomposition caracttristique des quinones (9). 
Le couplage a longue distance qui se manifeste 
entre deux protons de la partie cyclohexirnedione 
de la molCcule permet Cgalement de determiner 
la conformation de ce cycle. En effet, le proton 
tertiaire le plus dCblindC, celui en 6' montre un 
dkdoublement secondaire et doit en consequence 
Stre equatorial; le proton en 5' ne montre par 
contre aucune interaction de s ~ i n  avec celui en 
3' et serait donc axial. La partie cyclohexknone 
doit avoir essentiellement la mCme cotlformation 
que dans l'acetate 3 puisqu'on n'observe que de 
faibles divergeances entre les dtplacements 
chimiques et les constantes de couplage attribuies 
aux protons de chaque systitme. 

Nous avons de plus cherche B Ctayer ces 
preuves de structure par l'ttude d'un dimitre 

portant un plus petit nombre de protons. 
L'oxydation de la chlorohydroquinone n'a 
pas donnk un produit homogitne. I1 est tout de 
mEme possible, suivant les conditions, d'obtenir 
deux acetates de ce melange. La methode 
employte pour la priparation du compost 46 
produit un acCtate (4c) qui prksente des 
caractCristiques (spectre infrarouge) comparables 
& celles de 4b. Son spectre de r.m.n. ne rivitle 
aucun dedoublement secondaire et montre que 
les atomes de chlore sont en 3 et 2'. I1 semble 
logique que, dans le monomitre original. le 
groupe hydroxyle en 5 soit le plus nucleophile et 
rtagisse de prCf6rence avec le carbonyle voisin de 
I'halo~6ne. " 

Dans des conditions plus rigoureuses, le 
dimire chlorC fournit un autre acCtate qui tle 
montre pas de resemblance dans son spectre de 
r.m.n. avec le coniposC 3 quoique la substance 
s'avitre partiellement aromatique. L'absence d'un 
proton qui resonne aux environs de 5 p.p.m. 
alors que les caractkristiques spectrales de la 
partie cyclohex6nedione persistent, indique que 
l'aromatisation a suivi un autre cours pour 
aboutir & la structure 5. 

Les structures proposCes pour ces differents 
acCtates rendent Cgalement bien compte des 
propriCtCs et des reactions de ces composts. En 
effet, les conditions requises pour produire 
I'acetate 2a a partir du dimitre 6a conduisent 
Cgalement a l'aromatisation du produit 3. 
Par contre, il a CtC impossible de transformer la 
substance 4b en l'un ou l'autre des produits 
3 et 2a. 

ConformCment aux donnees de Terry et 
Milas (I), plus tard niies par Baker et Munk (2), 
nous avons trouvt que le dimitre original se 
dissofit lentement daiis l'eau bouillante et v 
cristallise inchange. Le spectre de r.m.n. de la 
substance (dans D,O ou DMSO) indique 
clairement au'elle existe en solution sous forme 
de monohCmiactta1. Sous cette forme, le 
dimitre est passablement soluble et la lenteur de 
la dissolution ne s'explique que si celle-ci est 
accompagnte d'une isomCrisation. 11 est d'ailleurs 
bien Ctabli que les dimitres des a-hydroxy 
cCtones se depolymerisent dans l'eau (10). 

L'obtention facile de substances tricycliques & 
partir du d i d r e  solide ne laisse pas de doute 
qu'il s'agit bien d'un di-hCmiacCta1. Un des 
produits de digradation (3) indique qu'une des 
jonctions de cycles doit Etre cis, tandis que la 
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facilitC de l'aromatisation partielle par perte 
d'une moltcule d'eau laisse prCsumer que 
i'autre est trans. L'examen de modi.les rCvSlIe 
que deux isomkres cis, trans sont possibles (6a; 
A ou B) sans qu'il soit possible dans 1'Ctat de 
nos connaissances actuelles de prCciser davan- 
tage la structure tricyclique du dimSlre. 

Les points de fusion ont CtC determines en tube capil- 
Iaire a l'aide d'un thermom&tre calibre (appareil Thomas- 
Hoover). Les spectres infrarouges ont Cte realisis sur un 
appareil Beckman, modkle IR-4. Les spectres ultra- 
violets ont 6tC dCternlints sur un appareil Beckman, 
modele DK-1A. Les spectres de resonance magnCtique 
nucleaire (r.m.n.) ont Cte enregistris sur un appareil Varian 
-4 60; les dkplacements chiiniques sont lnesures en 6 par 
rapport au  tCtramCthy1 silane (6 = 0) et ne sont pas cor- 

40, R1 = H,R2 = H 
4b, R1 = Ac, R2 = H 
4c, Ri = Ac,R2 = C1 

OAc 

R-0 O&O& 

H OAc R 

rig& Les spectres de nlasse ont etC determines sur un 
spectrographe Varian M 66. 

Le dinGre de In cis dihydroxy-5,6 cyclohexdne-2 
dione-1,4 (6a) 

A une solution de chlorate de sodium (10.0 g) dans 
l'eau (50 ml) contenant de l'acide osmique (1.3 n ~ l  d'une 
solution aqueuse a 1 %), on ajoute de l'acide chlor- 
hydrique concentre (1 ml) puis de la p-benzoquinone 
(10.8 g; 0.1 mole) et on maintient le inilieu ~Cactionnel 
sous forte agitation pendant 48 h. Le dimere (3.0 g; 21 %) 
obtenu par filtration est presque pur et peut Ctre re- 
cristallise en petites quantitCs dans I'eau ou encore mieux 
dans le dimethylsulfoxyde. Si l'on prolonge la durCe de 
rCaction a 8 jours ou si l'on ajoute de l'acetone (50 ml) au 
melange 12 heures avant la fin de la preparation, les 
rendements s'elevent 43% (6.1 g) et a 50% (7.1 g) 
respectivement, p.f. 210-212" (decamp.) (chauffage rapide) 
(litt. p.f. 177-178") (1). 

Spectre infrarouge (KBr): bandes 2.89, 3.07, 5.89 et 
6.15 1-1. 
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Spectre de rCsonance magnetique nuclCaire (DMSO) 
(4a): un triplet (doublet dCdoublC) B 3.96 p.p.m., J = 2.5, 
2.5 Hz (CH 5); un pic large a 4.44 p.p.m. qui rCtrecit par 
deuteriation (CH 6,5',6'; OH); un doublet a 6.15 p.p.m., 
J = 10.0 Hz (CH 2); un quadruplet a 6.58 p.p.m., 
J = 10.0, 2.5 Hz (CH 3); un singulet correspondant a 
deux protons a 6.86 p.p.m. (CH 2', 3'). Le spectre com- 
prend en outre trois pics larges a 5.3, 6.0 et 7.4 p.p.m. qui 
disparaissent par deuteriation et un signal a 6.90 p.p.m. 
du a un produit de dCconlposition (son intensite est 
fonction de la duree de chauffage). 

Anal. Calc. pour C,,H,20, : C, 50.71 ; H, 4.26. TrouvC: 
C, 50.37; H, 4.44. 

Titrahydroxy-1,2,3,4 berzztne (apiorzol) 
On chauffe au bain-marie pendant 20 min un mtlange 

du dimere 6a (5.0 g) et de pyridine (40 ml). Apres 
refroidissement on le verse dans 100 ml d'une solution 
d'acide chlorhydrique a 20 %. Par extraction continue de 
la solution avec de I'ether on obtient de l'apionol (2.0 g; 
40%) p.f. 158-160" (litt. 161" (11)). Cette substance est 
identique (spectre infrarouge) a celle obtenue par 
dCrnCthylation (AICI,) du dimkthoxy-1,2 dihydroxy-3,4 
benzene (I 1). 

Tttra-acttoxy-!,2,6,7 dibeitzo p-dioxinne (2a) 
A une suspension du dimere (6a) de la cis dihydroxy- 

5,6 cyclohexene-2 dione-1,4 (5.0 g) dans de l'anhydride 
acetique (25 ml), on a j o ~ ~ t e  de l'acide sulfurique concentre 
(1 ml) et on chauffe le melange au bain-marie pendant 
15 inin. Apres l'hydrolyse de 1'exci.s de l'anhydride, on 
obtient le tetra-acetate 2a (6.2 g; 85%) qui cristallise 
en aiguilles dans le benzene p.f. 227-228" (litt. p.f. 
217-218" (1)). Ce compost s'obtient egalement B partir 
du tetra-acetate 3 dans les m$ines conditions, p.f. n~ixte 
226-227". 

Spectre infrarouge (KBr): bandes a 5.60 yet  6.71 y. 
Spectre ultraviolet (EtOH): bandes B 288 mp, log 

E = 3.41 e t a  229 mp, log E = 4.53. 
Spectle de resonance magnetique nucliaile (acetone- 

ds): un singulet a 6.86 p.p.m. (CH aromatique). 
Spectre de masse: pic molCculaire B inle 416; pics a 

iiz/e 374,332,290 et 248. 
Anal. Calc. pour c20H16010: C, 57.69; H, 3.87. 

Trouve: C, 57.29; H, 4.01. 

Tttr-alu rlio.wy-1.2,6,7 dibenzo-p-dioxinne (20) 
On porte a Cbullition pendant 24 h un melange du 

con~pose precedent (2a) (6.0 g), de mCthanol (50 ml) el 
d'acide chlorhydrique concentre (0.3 ml). Aprks dilution 
a froid avec du chloroforme (20 ml), le tktrahydroxy- 
1,2.6,7 dibenzo p-dioxine cristallise en aiguilles incolores 
(3.0 g;  84%), p.f. 335-337'. 

Spectre d'infrarouge (KBr): bandes B 2.80, 3.07, 6.04, 
6.20,6.50 et 6.68 y. 

Spectre resonance magnetique nucleaire (acetone-d,): 
centre a 6.46 p.p.m., un systime AB, J = 9.1 Hz et 
Av = 0.05 p.p.m.; un singulet disparaissant par deute- 
riation. 

Spectre de masse: pic molCculaire a m/e 248. 

0x0-2 tttraacttoxy-!,#a(trans), 6,7, titrahydvo-1,2,4a, 
!0a dibenzo cisp-dioxinne ( 3 )  

On chauffe au bain-marie pendant 30 min un mtlange 
du dimere 6a (l.Og), d'anbydride acCtique (15 ml) et 

d'acide sulfurique concentrC (1 goutte). Apres I'hydrolyse 
de l'excts de l'anhydride et recristallisation dans l'acetate 
d'Cthyle, on obtient 1.1 g du tCtra-acetate 3 de p.f. 140- 
142". Cette forme est metastable et se transforme en 
une autre de p.f. 182". Les spectres infrarouges et de 
r.m.n. sont identiques. 

Spectre infrarouge (KBr) : 5,63, 5.70, 5.81 y. 
Spectre ultraviolet (EtOH): 275 my, log E = 3.30; 

217 my, log E = 4.25. 
Spectre de rCsonance magnetique n~icleaire (acetone- 

d,): quatre singulets a 2.20, 2.22, 2.25 et 2.27 p.p.m. 
(OCOCH3); un quadruplet centre a 4.88 p.p.m., J = 2.2, 
2.6 Hz (CH 10a); un doublet centre a 6.04 p.p.m., 
J = 2.2 Hz (CH 1); un doublet centre a 6.27 p.p.ni., 
J = 10.5 Hz (CH 3); un singulet a 6.86 p.p.m. (CH 8, 9); 
un quadruplet centre B 7.33 p.p.nl., J = 10.5, 2.6 (CH 4). 

Spectre de masse: pic ~~loleculaire !?lie 434; pics a 
mje 392, 350,308,290,266 et 248. 

Anal. Calc. pour C20H16011: C, 55.30; H, 4.18. 
TrouvC: C, 55.45; H, 4.16. 

Titra-actfafe clu dimtre (he'r71iacCtal) cle la cis dihydrox~.- 
5,6 cycloliex&~e-2 diowe-1,4 (4b) 

On chauffe au bain-marie uendant 48 h un mtlanee du 
dimere ( 6 4  (1.0 g), d'acideAp-tolukne~ulfoni~ue (i mg) 
et d'anhydride acttique (15 ml). Apres hydrolyse de 
l'excks de l'anhydride et recristallisation du produit dans 
de ]'ether anhydre, on obtient 0.9 g du tetra-acCtate 4b 
de p.f. 196.0-196.5". 

Spectre infrarouge (KBr): 5.65,5.77 et 6.08 y. 
Spectre ultraviolet (EtOH): 218 my, log E = 4.24. 
Spectre de resonance magnetique nucltaire (acetone- 

d,): trois singuletsB2.06,2.14 et 2.20 p.p.m. correspondani 
respectiveinent B 3.6 et 3 protons (OCOCIT3) un doublet 
dCdouble a 5.16 p.p.m., J = 2.3, 4.2 Hz (CH 5); un 
doublet B 5.76 p.p.m., J = 2.8 Hz (CH 5'); un doublet 
dkdouble a 5.91 p.p.m., J = 2.1, 2.8 Hz (CH 6'); un 
doublet a 6.11 p.p.m., J = 4.1 Hz (CH 6); un doublet a 
6.23p.p.m., J = 10.4Hz(CH2);undoubletB6.31p.p.n1., 
J = 10.2 Hz (CH 3'); un doublet dedouble a 6.56 p.p.m., 
J = 2.1, 10.2 Hz (CH 2'); un doublet dtdouble a 7.04 
p.p.m., J = 2.3, 10.4 Hz (CH 3). La double irradiation 
de ce proton provoque la disparition du didoublement 
secondaire du signal de CH 5. 

Spectre de masse: pic molCculaire B m/e 452, pics a 
m/e 350,322,321,308,279,266,248. 

Anal. Calc. pour C20H20012: C, 53.10; H, 4.46. 
TrouvC: C, 53.30; H, 4.32. 

Le dimtre de la cis dilzyrlvoxj3-5,6 chloro-2 cyclohex~rze-2 
dione-1,4 (6b) 

On ajoute trks lentement B 0" et sous forte agitation de 
la chlorohydroquinone (26 g) B un melange de chlorate 
de sodium (37.5 g), d'acide chlorhydrique concentre 
(1 ml), d'acide osmique (3 ml d'une solution aqueuse a 
1 %), d'acktone (25 ml) et d'eau (75 ml). Apris 5 jours, on 
recueille le dimitre chlorC (6b) par filtration et on le lave 
successiven~ent avec de l'eau, du mCthanol et de l'acktone. 
La substance (1.3 g) se dtcompose a 172' et ne semble pas 
homogkne. 

Le titra-act fate du dimbre (monohtmiacttal) du cis 
dihydroxy-5,6 clzloro-2 cyclohexdne-2 dione-l,4 (4cj 

La substance se prepare de la inCme faqon que le 
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tetra-acetate 4b si ce n'est que l'on Climine le dimere 
inchange avant l'hydrolyse de l'exces du reactif. Elle 
cristallise dans l'acitate d'tthyle, p.f. 222.0-222.5". 

Spectre infrarouge (KBr): bandes a 5.63, 5.81 et 6.17 y. 
Spectre de resonance magnitique nucleaire (dioxanne) : 

trois singulets B 2.07, 2.13 et 2.25 p.p.m. correspondant 
respectivement a 3,6 et 3 protons (OCOCH,); un doublet 
a 5.17 p.p.m., J = 4.0 Hz (CH 5); un singulet a 5.84 
p.p.m. (CH 5',6'); un doublet a 6.18 p.p.m., J = 4.0 Hz 
(CH 6); deux singulets a 6.63 et 6.72 p.p.m. (CH 2',3'). 
Dans le dimtthylsulfoxyde les protons en 5 et 6 ne sont 
plus fortuitement equivalents: deux doublets a 6.12 et 
6.29 p.p.m., J = 2.8 Hz. 

Spectre de rnasse: pic moltc~llaire a m/e  520; pics 
m/e485,418, 376,341, 331, 316. 

Spectre de masse: pic molCculaire a m/e 502, pics a m/e  
460,418, 376,358,334, 316,282, 176,160. 

Remercieaents 
Nous remercions le Conseil National de 

Recherches du Canada pour l'octroi d'une 
bourse de recherche a l'un de nous (J.Y.S.) et de 
subventions. 

1. E. M. TERRY et N. A. MILAS. J. Am. Chem. Soc. 
48, 2647 (1926). 

2. W. BAKER et 1. MUNK. J. Chem. Soc. 1092 (1940). 
3. J. Y .  S A V ~ I E  et P. BRASSARD. Resultats inidits. 
4. H. A. THOMPSON et R. H. ANDERSON. J. Chem. Soc. 

C 2152 (1967). 
[Tuiucttoxy-2,3,4 chloro-6phtnoxy;-5 acttoxj-6 chlouo-2 5. J.' Y .  sAvOIE et p. B ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ .  A~~~~~~ de 

cyclohexene-2 dione-l,4 ( 5 )  1'A.C.F.A.S. 34, 38 (1967.) 
La preparation de ce compose a partir dimere 6. J. SHOJI. Chem. Pharm. Bull. Tokyo, 10,483 (1962). 

chlorC (6b) est analogue celle du tetra-acetate 3. Re- 7. S. STERNHELL. Rev. Pure Appl. Chem. 14, 15 (1964). 
cristallise dans l'acetate d'ethvle. ce tetra-acetate ( 5 )  fond 8. A. W O H L ~ ~  C. NEUBERG. Chem. Ber. 33.3099 (1900). 
-A"" z u. . 

Spectre infrarouge (KBr): 5.57, 5.64, 5.79, et 6.18 LL. D. H. WILLIAMS. J. Chem. ~ o c .  B, 335 (1966). 
Spectre de resonance magnetique nucleaire (acetone- R. P. BELL et '. C. BAUGHAN. J. 

1947 (1937). 
d,): quatre singulets a 2.06, 2.25, 2.28 et 2.32 P.P.m. 11. A. EINHORN, J. COBLINER et H. PFEIPFER. Chem. 
(OCOCH,); un doublet a 5.77 p.p.nl., J = 2.9 HZ Ber. 37, 106 (1904). 
(CH 5); un doublet a 6.07 p.p.m., J = 2.9 Hz, deux 12. W. BAKER, E. H. T. JUKES et C. A. SUBRAHMAXYA~~. 
singulets 6.73 et 7.15 p.p.m. (CH 3 et CH aromatique). J. Cheni. Soc. 1681 (1934). 

C
an

. J
. C

he
m

. D
ow

nl
oa

de
d 

fr
om

 w
w

w
.n

rc
re

se
ar

ch
pr

es
s.

co
m

 b
y 

K
A

IY
O

K
E

N
K

Y
U

 K
A

IH
A

T
SU

 K
IK

O
 o

n 
11

/2
0/

14
Fo

r 
pe

rs
on

al
 u

se
 o

nl
y.

 




