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лоты и 60 г льда, водный слой отделяют и кипятят с обратным холодиль
ником 8 ч. Подщелачивают поташом, экстрагируют эфиром и сушат над 
сульфатом магния. После отгонки эфира остаток перегоняют в вакууме. 
Константы полученных кетонов VII—XXIII приведены в таблице.
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Առաջարկված է պիպերիդին-4-կարբոնա թթուների նիտրիլների ստացման 
նոր եղանակ, որոնք հանդիսանում են տրիլ( ալկիլ)֊4֊պիպերիդիլկետոնների 
սինթեզի համար մատչելի ելանյութեր։
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A novel method has been proposed for the preparation of pipe- 
TldIne-4-carboxyIlc acid nitriles which are available starting materials for 
the synthesis of aryl(alkyl)-4-piperidyl ketones.
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(З-Дикетонаты металлов нашли широкое применение в различных 
областях науки и техники. Они являются катализаторами или момло- 
нентами каталитических систем ® процессах димеризации, олигомериза-
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цил и полимеризации, используются для экстракции ионов металлов в 
аналитической химии и технологии, применяются как вспомогательные 
вещества или добавки в различных органических синтезах и т. д. [1].

Основным химическим методом синтеза 0-днкетонатов металлов 
является взаимодействие 0-дикстоната натрия с солями металлов в 
среде органических растворителей [2]. Однако этот метод имеет ряд су
щественных недостатков, связанных, в частности, с выделением и очист
кой целевых продуктов.

Электрохимический метод позволяет получить конечный продукт 
высокой чистоты с большими выходами как по веществу, так и по току.

В настоящей работе приводятся результаты исследования синтеза 
ацетилацетонатов никеля, кобальта, цинка, меди, кадмия и железа элек
трохимическим взаимодействием .металлов с ацетилацетоном в абсолют
ном метаноле и этаноле. Показано, что более удобным растворителем 
является метанол, который имеет более высокую диэлектрическую про
ницаемость (е = 33) и увеличивает электропроводность системы при той 
же молярной концентрации исходного соединения.

Электролизу подвергали раствор, содержащий 0,5 м/л ацетилацето- 
на, в качестве фонового электролита употреблялись КС1 и ЫС1. Реакция 
осуществлялась при комнатной температуре в условиях перемешивания, 
при плотностях тока 1.0—2,0 А/дм’ и напряжении на электродах 4—6 В. 
Количество электричества 3—4 А ч. В зависимости от поставленной за
дачи употреблялись электроды из никеля, кобальта, цинка, меди, кадмия 
и железа.

В ходе электролиза ионы металла, получаемые в результате анод
ного растворения, соединяются с анионам ацетилацетона с образова
нием связи М—О:

М — 2е----- ►М:+, ЬН^Ь_ + Н , М2’+2к՜----- > МЦ

где Ь—остаток ацетилацетона.
Конечный продукт реакции—'.мета л л окосип леке—имеет следующее 

строение:

н3СС=СнССн3

О О
՝>1^ С10Н14О4М

О О
II I

н3СССн=ССн3

где М=Ы1. Со. Ип. Си. Сб, Ге

После окончания процесса полученные кристаллические продукты 
промывались растворителем и высушивались. Ацетил ацетон ат железа 
(II) в ходе эксперимента при контакте с воздухом превращается в аце- 
тилацетонат железа (III). Во избежание этого эксперимент и обработку 
продукта проводили в токе инертного газа.

ИК спектр исходного соединения, V, си՜1: 1710, 1720 (С=О), 3100, 
3300 (ОН), и 1600, 3015 (С-СН).
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В ИК спектрах конечных продуктов обнаружены поглощения при 
1540, 1565, 1615 с.и՜1 (С = С) и (С—О), а также 400—500 си՜1 (М— 
О). В комплексах смещены также области поглощения простых связей 
С—С, С—СН3 (1100—1300 см֊') [3].

ИК спектры образцов снимались на спектрометре иК-20, в виде таб
леток с КВг.

Таблица. 
Характеристики ацетилацетонатов металлов, синтезированных 

в метанольном растворе

Комплекс Цвет
Нач.

т. разл., 
°С

М. %

см՜1

Выход, %

найдено вычис
лено

ПО 
вещ.

ПО 
току*

С,0Н14О<М светло-зеленый 170 23.29 22,80 1615 80,5 95,0

С։©Н нОдСо бледно-розовый ПО 22,59 22,92 1605 62,0 96.1
С70Н ^О^Хп белый 175 25,00 25,82 1610 81.0 95,2
С։о11 14О4С11 темно-синий 260 24,30 24,28 1590 56,0 88,0

С10Н серый 245 36,50 36,18 1580 62.0 90,0
С։0НиО4Рс охра 170 22,00 21,98 1565 69,0 92,0

* Выходы по току рассчитаны на основании расхода анодного материала. При 
замене метанольное։։ раствора этанольным выход конечных продуктов значительно 
снижается.

Тамим образом, электрохимический метод получения металлаком- 
плексов двухвалентных металлов позволяет избежать применения солей 
этих металлов и, тем самым, исключить загрязнение конечных продуктов, 
одновременно упрощается технология процесса.
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