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Sintern. Es war halogenfrei (Beilstein), loslich in Alkali unter Erwarmen, 
schwer loslich in Aceton und leicht loslich in Nethanol. 

5.442 mg Sbst.: 14.935 mg CO,, 4.840 mg H,O. 

0.2 g des obigen Korpers wurden in einigen ccm 5-proz. methylalkoholi- 
scher Kalilauge unter Erwarmen gelost und die Losung rnit Wasser verdunnt. 
Die klare Losung wurde nach dem Ansauern ausgeathert. Aus der eingeengten 
Athertosung schieden sich Nadeln aus, die nach dem Umlosen aus Methanol- 
Wasser bei 227-2280 schmolzen. Die Substanz ist unloslich in Sodalosung, 
schwer loslich in Ather und Petrolather, leicht lodich in heisem Methanol. 

C,,H,,O,. Ber. 75.34, H 10.31. Gef. C 74.86, H 9.95. 

5.008 mg Sbst.: 13.715 mg CO,, 4.370 mg H,O. 
C,,H,GO,. Ber. C 75.34, H 10.31. Gef. C 74.91, H 9.79. 

144. Paul Baumgarten: Uber die direkte Synthese von 3.5-Dijod- 
pyridin. 

[-4us d. Chem. Institut der Universitat Berlin.] 
(Eingegangen am 30. lllarz 1939.) 

Im letzten Heft dieser Berichtel) ist eine Synthese von 3.5-Dijod- 
pyridin beschrieben worden. Diese besteht in der Umsetzung von Jod 
rnit dem Dinatriumsalz der E-Oxy-x-imino-P, 8-pentadien-N-sulfonsaure, 
NaO . CH : CH . CH : CH . CH : N . SO,Na, wobei Substitution an beiden C-C- 
Doppelbindungen und anschlieBend unter Abspaltung von Schwefetsaure 
RingschluB zum Dijod-pyridin erfolgt. Die Keaktion verlauft aber nur 
teilweise (zu 20%) im gewiinschten Sinne. Offenbar veranlaBt die frei- 
gesetzte Mineralsaure weitere Nebenreaktionen ; denn, wie in vorliegender 
Arbeit festgestellt werden konnte, last sich allein durch die Anwesenhei t  
e ines  sau reb indenden  Mi t te l s  wahrend der Umsetzung die  Ausbeu te  
a n  3.5-Dij od-pyr id in  f a s t  verdre i fachen .  Als saurebindende Stoffe 
kommen nur solche in Frage, die nicht selbst rnit Jod reagieren, und in 
Methanol, in dem die Umsetzung vorgenommen wird, loslich sind. Als be- 
sonders brauchbar hat sich K a l i u m a c e t a t  enviesen. 

Die verbesserte Synthese von 3.5-Dijod-pyridin wurde in folgender Weise 
durchgefuhrt : 2.2 g D i na  t r i u in s alz  der e - 0 x y -a - im i no  - (3,s - p e n t  a die  n - 
N-sul fonsaure  werden in einer Losung von 2.2 g K a l i u m a c e t a t  in 
20 ccm Methanol suspendiert und rnit 3.9 g J od unter Schutteln umgesetzt. 
In  kurzer Zeit gehen Jod und Dinatriumsalz unter Erwarmung in Losung, 
wahrend sich 3.5-Dij od-p  y r id in  abscheidet. Nach etwa 12-stdg. Stehen- 
lassen wird es abgesaugt, zuerst rnit Methanol, dann rnit Wasser nach- 
gewaschen. Ausb. 1.85 g. Aus dem Filtrat fallen beim Versetzen rnit ge- 
nugend Wasser bratinliche Krystalle aus, die nach Waschen mit Thiosulfat- 
Losung und Umlosen aus Alkohol weiteres Dijod-pyridin (0.05 g) liefern. 
Das wail3rig-alkoholische Filtrat gibt nach Eindampfen rnit Salzsaure, Be- 
handeln des Ruckstandes mit Thiosulfat dnd Natronlauge und Ausziehen 
rnit Ather noch 0.25 g 3-Jod-pyridin. - Gesamtausbeute an 3.5-Dijod- 
pyridin 1.9 g, d. s. 57.4% d. Th., bezogen auf das angewandte Dinatrium- 
salz, oder rund 75% d. Th., bezogen auf das angewandte Jod. 

1) P. B a u m g a r t e n ,  13. 72, 567 [1939]. 




