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Настоящая работа является продолжением начатых ранее исследова
ний [1] по реакциям прямого иодирования и бромирования ароматических 
веществ в присутствии нитрующей смеси. В качестве объектов прямого 
иодирования были взяты м- и п-иодбензойные кислоты. В !результате ряда 
поставленных опытов была приготовлена из п-иодбензойной кислоты 3,4- 
дииодбензойная кислота с выходом 48% (т. пл. 255°). По литературным 
данным ее рекомендуют готовить диазотированием З-иод-4-аминобензой- 
ной кислоты или 4, 5-дииод-2-аминокислоты с последующей заменой 
диаѳониевой труппы на иод в первом случае и на водород во втором.

В аналогичных условиях м-иодбензойная кислота практически не 
иодировалась (выделялась в неизмененном виде). По-видимому, на ско
рость реакции оказывает влияние совпадающая ориентация у п-иодбен
зойной кислоты и не совпадающая у м-иодбензойной кислоте. В более 
жестких условиях м-иодбензойная кислота иодировалась, но с осложне
ниями. Из продуктов реакции было выделено вещество' с т. пл. 230°, по- 
видимому, 3,5—дииодбензойная кислота с выходом 3—4% и смесь веществ 
с т. пл. 170—178° (35%). Согласно содержанию галогена в этой смеси 
должны находиться дииодбензойные кислоты с незначительным содержа
нием м-иодбензойной кислоты.

Экспериментальная часть.
И о д и р о в а н и е  п-  и о д б  е н в о й н о й  к и с л о т ы

Оптимальные условия следующие.
В 100 мл круглодонной колбе смешивались п-иодбензойная кислота 

(4,1 г), иод (2,5 г), серная кислота уд. веса 1,84 (10 мл), ледяная уксусная 
кислота (55 мл) и четыреххлористый углерод (2,0 мл). Колба помещалась 
в сернокислотную баню, обогреваемую электрической плиткой, включенной
■в сеть через терморегулятор. Через насадку к Колбе присоединялись обрат
ный холодильник, капельная 'воронка и мешалка для механического пере
мешивания. При температуре 130—134° в смесь постепенно, в течение 
25 мин., при сильном механическом перемешивании добавлялась азотная 
кислота уд. веса 1,4 в количестве 2,6 мл. Затем нагревание продолжалось 
еще 35 мин. Реакционная смесь оіхлаіждалась, выпавший осадок отфильт
ровывался, промывался водой и перенристаллизовывался из этилового 
спирта. іПолучалось 2,9 г вещества с т. пл. 255° (Выход 46,8% ). Качествен
ная проба на азот отрицательна. Содержание галогена по Степанову 67,1 % ; 
расчетное количество для дииодбензойной кислоты 67,9%. 2-х часовой 
синтез не увеличивал выхода продукта реакции, получасовой—снижал, 

И од и р о в а н и е ім - и о> д б е из ой н о* й к и с л о т ы
Иодирование м-иодбензойной кислоты в условиях аналогичных иоди

рованию п-нодбензойной кислоты не приводило к ожидаемым результа
там. Из реакционной смеси выделялась неизменная м-иодбензойная 
кислота. Увеличение количества азотной кислоты на 2 мл и времени синте
за до трех почти ничего не изменяло*.

Тогда было уменьшено количество растворителя (уксусной кислоты)
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в два раза. Вместо 55 мл было взято 25 мл кислоты. В этих условиях, как 
уже было сказано- выше, по данным количественного определения галоге
на по Степанову, кислота иодировалась, но чистых индивидуальных про
дуктов реакции выделить не удалось. Видимо, в связи с несовпадающей 
ориентацией образуется смесь изомерных дииодбензойных кислот, кото
рую трудно разделить обычной кристаллизацией.

Выводы

1. Прямым иодированием в присутствии нитрующей смеси из гі-иод- 
бензойной кислоты получена 3,4-дииодбензойная кислота.

2. М-иодбензойная кислота в аналогичных условиях практически не 
иодируется.
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И С П Р А В Л Е Н И Я  И  О Т М Е Ч Е Н Н Ы Е  

О П Е Ч А Т К И

Стр Строка Н ап еч атан о С л ед у ет  читать

7 11 CH. эл е ктроноак ц еп т о рны е э л е к т р о н сд о н о р н ы е
21 U  сн. кислы е ф ен ол ы кислы е « и т р о ф е н о л ы , ф е 

нолы
2 2 1 5  сн. с у л ь ф о д и л и зи н с у л ь ф а д и м е зи н
3 3 2 2  св. а з оп рои зв о димы  х аз одр ои  з в одн ы х
3 3 7 сн. акильны х алкильны х
3 7 3  св. п -а ц е т а м и н о б ен за л ь д е -

гину
п -а ц е т а м и н о б ен за л ь д е г и д а

3 8 2 3  сн. сук ц и н ок си ди зы су к ц и н о к си д азы
3 9 21 св. интенсивны е интенсивно
4 8 16  св. м е т а б ори о к и с л от н о г о м е та бо рнокисл ог о
4 9 1 2  с н . аніи л и н у  кс у  он а я а н и л и н + у к с у с н а я  к и сл ота
7 9 6  CH. хноя новый яновы й
9 3 2 сн. до т р ех  почти до  т р е х  часов почти

1 0 3 4  с н . с ф ор м ал ьдеги дом : с ф о р м а л ь д еги д о м ,
1 0 4 9 с н . С ул ь ф ат С ульф ит
1 1 8 11 CH. ПН A U
1 2 6 1 5  сн. 2 0  —  3 0 2 0  —  2 3
1 2 7 1 св. у гл ем угля
1 2 7 6  св. п р и в ед ен н ы х пр о в еден н ы х
1 2 9 КЗ с н . при т ем п е р а т у р а х при р азл и ч н ы х т е м п е р а т у 

1 2  сн.
рах

1 3 2 р азд ел ен н ы й р аздел ь н ы й
1 6 4 4  с н . Л е т у ч и е  горю чие Л ет у ч и е  на гор ю ч ую  м а с с у
1 6 9 9  с н . дав л ен и я  и м ак си м ум » да в л ен и я »  и м ак си м ум
1 6 9 1 0  сн. и с х о д я щ у ю н и сх о д я щ у ю
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