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лочных растворов с одинаковым содержанием в них 3 -нитрокар- 
базола в смеси с различными количествами 3 -ни тро-9 - ( 2 -окси) 
пропилкарбазола (о т  0 до 7 ,4 4 .1 0 - ¾ ) .

Статистическая обработка результатов проводилась по 
/  6  / .

Относительная погрешность из восьми определений с до­
верительной вероятностью 95$ составляет 4 ,0 5 $ .

Найдено, что подобные результаты получаются также и 
для смесей, содержащих кроме 3-нитрокарбазола, его 9 - (2 -о к -  
си)этильные или 9-этильное производные.
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СИНТЕЗ И СВОЙСТВА ФЕНШШОдОЗО-У^ЩЕТШШШНОБУТИРАТА

С.С.Макарченко, Н .И .Изотова, А.Н.Новиков

Получен накописанный в литературе представитель неиз­
вестной  до сих пор группы фенилйодозокарбоксилатов -  фенил- 
йодозо-ѵГ-ацетиламинобутират. В продуктах термического раз­
ложения последнего найдены йодобензол , А  .-ацетиламиномасля- 
ная кислота, фенил-Ж -ацетиламинобутират, йодацетиламин. При • 
разложении на моль фенилйодозоацетиламинобутирата выделяется 
0 ,4  моля углекислого г а з а .  П редлагается схема реакции терми­
ческого разложения.

Первые представители фенилйодозокарбоксилатов формулы 
CqHs-I (OCOZiji  были получены в конце прошлого века . До 50-х 

годов нашего столетия фенилйодозокарбоксшіаты представляли 
собой экзотические вещества.К систематическому исследованию 
их приступили после обнаружения интересных свойств -  способ­
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ности к гетеролизу и гомолизу связи I-O в довольно мягких ус­
ловиях.

До сих пор неизвестны карбоксилаты , содержащие остатки 
ацилированных аминокислот предельного ряда. Аминокислоты пре­
дельного ряда являются важнейшими веществами, представители 
которых, входят в состав белков, лекарственных препаратов,фер­
ментов и других биологически активных соединений.Поэ-тому по­
лучение новых их производных представляет не долько теорети­
ческий, но и практический интерес.

Нами была поставлена задача осуществить синтез фенил- 
йод озоациламинокарбоксилатов, изучить их термическое разложе­
ние и определить таким образом пути синтетического использо­
вания.

Экспериментальная часть

Получение Jf.-а ц е т и л -/-  -аминобутирата. В 10$ раствор ка­
лиевой соли аС -аминомасляной кислоты, полученный из 1 ,6 8  г  
гидроокиси калия, 15 мл воды и 3 ,0 9  г  -аминомасляной кисло­
ты, пропускали при комнатной температуре в течение одного ча­
са кетен со скоростью 240-250 пузырьков в минуту. Кетен гото­
вили пиролизом ацетона в кварцевой трубке диаметром 1 2  мм и 
длиной 450 мм, обогреваемой электропечью, при температуре 700- . 
7 5 0 ° . После проведения ацетилирования раствор упаривали, под­
кисляли соляной кислотой, охлаждали до 0 ° , осадок J f  -ац ети л - 
P -аминомасляной кислоты отфильтровывали, промывали небольшими 
порциями ледяной воды, затем  обрабатывали ацетоном для отде­
ления хлористого калия. Ацетоновый раствор отфильтровывали и 
упаривали. Остаток кристаллизовали из небольшого количества 
ацетон а. Выход Jf-ацетил-,+-аминомасляной кислоты 60$, т .п л .
І28°С , справочная 128V  I / .

Получение Фенилиодозо-jV'-а ц е т и л -К -аминобѵтигага. 
C6 H f(O C O tH 3 ) 2 + 2  Cz  И£ С Н ( Г Н С О Щ ) С О О И —

2  CH3 CO O H  * CgHs I[ O tO O H (W H C O tH 3 )C z  HsJ z
Использовали известный метод Посакера /  2 /  и смешанный 

растворитель метанол-хлорбензол. Брали 0 ,0 2  моля ацетиламино- 
кислоты, 0 ,015  моля фенилиодозоацетата, 65 мл растворителя
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(15  мл метанола и 50 мл хлорбензола). Температура реакции 
4 5 -5 0 ° , время I  ч ас . Целевой продукт вначале выделяется в ви­
де масла. Для удаления хлорбензола его несколько раз промыва­
ли эфиром и оставляли кристаллизоваться под слоем эфира на 
ночь, затем кристаллизованный продукт отфильтровывали, промы­
вали эфиром, кипящим четыреххлористым углеродом и сушили в _ 
вакуум -эксикаторе. Так как полученный аминокарбоксилат прак­
тически не растворялся в известных растворителях, мы ограни­
чились его промыванием. Выход фенилиодозо-льацетил-ьб-аминобу-* 
т и р а т а -6 0  т .п л . 1 0 2 ° ( разложение).

При установлении строения аминокарбоксилата принимались 
во внимание метод си н теза , результаты определения элементно­
го с о став а , молекулярного веса и ИК-спектры.

Найдено, %\ N  ^ R b X lsHi5JNi O6 Вычислено, А/ 5 ,9 0 . „ 
Вычисленный молекулярный вес 492, найденный 485 . Молекуляр­
ный вес определяли по /  3 / .  Внесены следующие изменения в ме­
тодику определения. Встряхивали колбу с раствором йодистого 
калия в* кислой среде не 15 минут, как требуется по методике, 
а 3 минуты. При более длительном встряхивании иода оттитровы- 
вается меньше, чем требуется по расчету , по-видимому, в связи 
с тем, что он реагирует с выделяемой при разложении пробы 
ациламинокислотой. Достаточно встряхивать кратковременно, так 
как финилиодозоациламинокарбоксилат энергично окисляет йодис­
тый водород.

В ИК-спектре присутствуют полосы 1657 (карбонильная груп­
па) и 1276 см- 1  (с в я зь  С -0 ) , что соответствует местоположению 
этих групп в Ж -сп ектрах  известных иодозокарбоксилатов /  4 / .

При хранении в обычных условиях фенилиодозоацетиламино- 
бутират заметно гидролизуется влагой воздуха с образованием 
иодбензола и ацетиламиноыасляной кислоты. Частично разложен­
ный бутират можно промыть эфиром и таким образом получить его 
в чистом виде. При хранении в запаянных ампулах или запарафи- 
нированных склянках в течение месяца бутират заметно не разла­
г а е т с я . -

Термическое разложение фенилиодозоацетидаминобутирата

Вероятные схемы термического превращения
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C6H5 IfococH(ZVHCOCH3 )C2 H5J 2 J — —-  с 6н5і  + 2-ососн(а% сосн3 )с 2н5
ІУ j \
2C02 + fCH(A/HC0CH3)C2H5] 2

С6Н5І +СС0СН(Л/НС0СН3)С2Н5 + "0C0CH(VHC0CH3)C2H5  —
УП УШ

—  СбН50С0СН(Л/НС0СН3)С2Н5 + І0С0СН(Л/НС0СН3 )С2Н5 

IX X I

CO2 + ІСН(/ѴНС0СН3)С2Н5 
H

Нагревали в токе азота  в колбе Вюрца 0 ,0 1  моля бутирата в 
течение 4 минут при 100°. Жидкие продукты разложения собирали 
в приемник после конденсации их паров в холодильнике, газообраз­
ные (углекислый г а з )  поглощали раствором гидроокиси калия в 
склянках Д рекселя. В продуктах превращения найдены иодбензол, 
ацетиламиномасляная кислота, иодациламин (X I) и фенол, обнару­
женный после гидролиза продуктов разложения. Последний, по-ви­
димому, возник из фенилацкламинобутирата ( IX ) . На моль бутирата 
выделяется 0 ,4  моля углекислого г а з а . Исследование реакции тер­
мического превращения продолжается.
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ПИРОЛИЗ БЕНЗИНОВОЙ ФРАКЦИИ СЕВЕР0-»СИЛЬГИНСК0Г0
ГАЗОВОГО КОНДЕНСАТА

М.Д.Медведев, С.И.Смольянинов,А.В.Кравцов, Л.С.Блинова

В Томской области открыто шесть месторождений газоконден­
сатного типа. Пластовый газ этих месторождений содержит значи­
тельное количество жидких углеводородов -  газового конденсата.

Н *Н2 °  . C 6 H 5 I  +  2 Н 0 С 0 С Н (/7 Н С 0 С Н 3 ) С 2 Н5


