Получение эфиров селенистой кислоты в условиях микроволновой активации
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Эфиры селенистой кислоты, получаемые взаимодействием селенистой кислоты с низшими спиртами (С1-С6), находят широкое применение, как в промышленности для синтеза селеноорганических соединений, так и в процессе получения высокочистого селена. 

В классических условиях эта реакция осуществляется кипячением исходных компонентов в среде бензола с азеотропной отгонкой воды. Длительность протекания реакции в условиях конвекционного нагрева составляет 2-4 часа [2].
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Известно, что применение микроволновой активации, в большом ряде случаев позволяет значительно, в десятки и даже тысячи раз, уменьшить продолжительность химической реакции [1]. 

Экспериментальные исследования проводились в модифицированной бытовой микроволновой печи на основе LG-2022G , позволяющей контролировать температуру реакционной среды с помощью ИК-термометра. Конструкция микроволновой печи позволяла осуществить подключение ловушки Дина-Старка и обратного холодильника. В ходе исследования была изучена реакционная способность низших спиртов (С2-С5) с диоксидом селена и селенистой кислотой в условиях микроволновой активации. Применение микроволновой активации позволило сократить время химической реакции до 6 минут при мощности микроволнового облучения 360 Вт. Выход эфиров варьируется от 60% до 85%. 

Металлический селен был получен из эфиров селенистой кислоты двумя способами: термическим разложением эфиров селенистой кислоты в условиях микроволновой активации на графитовой подложке и взаимодействием эфиров селенистой кислоты с водным раствором сульфата гидразина. Выходы селена в обоих случаях количественные.
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