Синтез дифениламин-о-карбоновых кислот и их циклизация в акридоны в условиях ультразвукового излучения
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Исследовано влияние ультразвукового излучения (УЗИ) на синтез дифениламин-о-карбоновых кислот и их циклизация в акридоны. В качестве источника ультразвука использовали лабораторную ультразвуковую установку ИЛ100-6/1 с рабочей частотой излучения 23500 Гц,  выходной мощностью 630 Вт со ступенчатой регулировкой выходной мощности 50%, 75%, 100% номинальной выходной мощности.
Чистоту всех соединений и контролировали методом ТСХ и ВЭЖХ, состав и структуру веществ подтверждали методами ИК-, УФ-спектроскопии, хроматомасс-спектрометрии.
Синтез дифениламин-о-карбоновых кислот осуществляли взаимодействием о-хлорбензойной кислоты (о-ХБК) с первичными ароматическими аминами  в присутствии хлорида меди (I):
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Показано, что проведение реакции в условиях УЗИ на максимальной номинальной выходной мощности позволяет сократить время проведения процесса по сравнению с термическими условиями на 15-20 %, одновременно снизив содержание салициловой кислоты, являющейся продуктом гидролиза исходной о-ХБК.

Полученные дифениламин-о-карбоновые кислоты были подвергнуты циклизации в соответствующие акридоны в среде полифосфорной кислоты (ПФК) с содержанием Р2О5 80±% при соотношении кислота : ПФК = 1 : 4 (по массе) в условиях УЗИ:
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Методом тонкослойной хроматографии  с денситометрией (видеоденситометр «Денскан»,  программа «Сорбфил 1.8», длина волны 254 нм) были определены константы скорости реакции циклизации при различных температурах,  рассчитаны энергии активации [1]. Сравнение значений энергий активации циклизации дифениламин-о-карбоновых кислот в условиях УЗИ с соответствующими значениями, полученными в условиях термического нагрева [2] показало, что применение УЗИ приводит к снижению энергии активации процесса циклизации. 
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