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微波辐射下3一(N，N---羧甲基)氨甲基水杨酸的合成 
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摘 要：常规法合成 3-(N，N一二羧甲基)氨甲基水杨酸需要在水溶液 中长时间加热制备，作者用微波辐射合成 了 

3-(N，N一二羧甲基)氨甲基水杨酸。结果较理想，与常规方法相比，反应时间缩短了 l4倍且产率达 61 。 
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良好的配体是合成配合物的基础和关键，具有 

苯环刚性骨架和氨基 N、羧基 0配位侧基如亚 甲氨 

基二乙酸的配体一直受到广泛关注，具有亚甲氨基 

二乙酸 配体 的配合物研究 非常活跃n j。1986年 

Gedye等__3]研究了在微波炉中进行的酯化反应，才使 

得微波技术作为一种新技术在有机合成中应用，这 

是微波有机合成化学开始的标志，并迅速发展成为 

一 门新兴交叉学科——M()RE化学 (Microwave-in— 

duced organic reactions enhancement chemistry)即微波 

促进有机化学 ，也可叫作微波诱导催化有机反应化 

学。近几年微波技术得到了广泛应用l_4j。 

3-(N，N一二羧甲基)氨甲基水杨酸是能形成金属 

配合物(模拟酶)的良好配体 ，文献中合成此类化合物 

要在水溶液中通过 Mannich反应长时间加热制备 5̈]。 

作者采用微波辐射的方法，促进合成了3-(N，N一二羧 

甲基)氨甲基水杨酸。 

1 实验 

1．1 试剂与仪器 。 

所用试剂均为 AR级，反应前未经进一步提纯。 

Wp-750B型Galanz家用微波炉(经改装__6])，X-5 

数字显微熔点仪，Carlo Erba 1106型元素分析仪， 

Nicolet 17O SX FT—IR红外光谱仪(KBr压片)，Vari- 

an XL一200核磁共振谱仪。 

1．2 原理 

OH+HN(CH2COOH)2+HCHO 

微波 O 

圈 

1．3 3一(N。N---羧甲基)氨甲基水杨酸的合成 

将 13．8 g(0．1 mo1)水杨酸、13．3 g(0．1 mo1)亚 

氨基二乙酸、3 g(0．1 mo1)甲醛加入 100 mL圆底烧 

瓶，置于微波炉中，设定加热火力和加热时间，开动微 

波炉至加热自动停止。冷却，过滤，用蒸馏水洗 3～5 

次，干燥后用乙醇洗 3次。干燥得 白色粉末 8．4 g，产 

率 61 ，熔点 200℃(分解)(文献[5 值 198℃)。元素 

分析(C ：H 。NO ·H：O)实测值 (计算值)：C，49．39 

(49．48)；H ，4．55(4．47)；N，4．71(4．81)。 

2 结果与讨论 

2．1 3一(N。N---羧甲基)氨甲基水杨酸的红外光谱 

3-(N，．N_--羧甲基)氨甲基水杨酸的红外光谱中， 

3427 cm 处的吸收为羧基的 C一0振动吸收．，在3300 

~ 2800 cm 的吸收为一0一H、一CH2一、一C—N的 

振动吸收。配体中有三个羧基，其中 1位的羧基与苯 

环相连，与另外两个有较大区别。N上连接的两个羧 
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甲基酸性较 1位的强，因为有叔胺的存在，其中一个羧 

甲基变为羧酸根的形式与之形成内盐，加之羧酸的聚 

合、分子中氢键的影响等使得1899~1300 cm 之间有 

相当复杂的吸收峰。1731 cm_。、1470 cm 处的吸收 

峰可指认为 N上连接的游离的羧甲基的不对称和对 

称吸收。1665 CITI_。、1343 cm 可指认为 1位上羧基 

的不对称和对称振动吸收。而1602 cm_。、1400 cm 

处的吸收可指认为形成内盐的羧酸根的不对称和对称 

吸收。同时也可以看到3250 c-m 处 一NH 的吸收 

带，1274 cm 处 是 酚 羟 基 上 C一 0 振 动 吸 收， 

1136 cm 处是 C—N的吸收峰，804 cm_。、648 cm_。、 

483 cm 处的吸收是 1，2，3一三取代苯环的褶皱振动 

吸收峰。 

2．2 微波加热火力的选择 

此微波炉系经改装过的家用微波炉，其加热方式 

为间歇式。通过观察，发现火力选为 3(相当于辐射功 

率 225 W)时反应混合物能一直保持沸腾状态，而在 1 

～ 3(75～225 w)时反应混合物不能一直保持沸腾， 

难以衡量效率。故选择加热火力为 3(相当于辐射功 

率 225 W)。 

2．3 微波加热时间的影响 

通过研究不同微波辐射时间对产率的影响(图 1) 

发现，微波辐射时间在20 min时产率已达61 ，辐射 

时间继续延长产率并未明显提高，所以设定辐射时间 

为2O min。与传统加热反应相比，在此条件下产率相 

当，而速度提高 14倍 (文献[5 中用时5 h，产率 65 )。 

微波法的优点是通过内加热使固体反应物直接吸 

收能量，克服了固体传热慢的缺点，使体系温度迅速上 

升，大大加快了反应速度，另外微波辐射使得极性分子 

偶极高速旋转形成分子搅动，使其反应的活化能降低， 

分子间的传质加快更易于反应的进行。 

3 结论 

与传统加热相比，微波加热可使反应速率大大加 

快，可以提高几倍、几十倍甚至上千倍，同时由于微波 

为强电磁波，产生的微波等离子体中常存在热力学方 

法得不到的高能态原子、分子和离子，因而可使一些热 

力学上不可能发生的反应得以发生。微波条件下合成 

3-(N，N一二羧甲基)氨甲基水杨酸可达到产率 61 、 

而时间仅需20 min的较理想结果。 
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