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氨基酸离子液体［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 的合成探索及表征

摘要
探索两步法合成 １⁃丁基⁃３⁃甲基咪唑

甘氨酸离子液体（［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ）的反应条
件．第一步，采用阴离子树脂静态交换法
由 １⁃丁基⁃３⁃甲基咪唑溴盐（［ｂｍｉｍ］ Ｂｒ）
与强碱性阴离子树脂生成中间产物 １⁃丁
基⁃３⁃甲基咪唑氢氧化物（［ ｂｍｉｍ］ ＯＨ），
通过单因素实验获得其最佳交换条件；
第二步，［ ｂｍｉｍ］ ＯＨ 与甘氨酸 （Ｇｌｙ） 反
应，经脱水、洗涤后得目标产物．对产物
进行核磁（ １Ｈ ＮＭＲ） 和红外（ ＩＲ） 表征，
结果表明产品纯度较高．与动态合成法
相比，静态法合成［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 操作简便，
节水省时，有助于实现氨基酸离子液体
合成过程的绿色化和工业化．
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０　 引言

　 　 离子液体（ Ｉｏｎｉｃ Ｌｉｑｕｉｄｓ，ＩＬｓ）是指在室温下或近于室温下呈液

态，由特定阳离子和阴离子构成的物质．因其性质稳定，无挥发，可溶

解多种有机、无机物质，又易于分离，循环使用性高等特点，被誉为

“绿色溶剂” ［１］，是目前绿色化学研究领域的热门话题之一［２⁃３］ ．氨基

酸离子液体（Ａｍｉｎｏ Ａｃｉｄ Ｉｏｎｉｃ Ｌｉｑｕｉｄｓ，ＡＡＩＬｓ）则是其中因具有更好的

环境友好性、生物降解性、生物相容性等特点而备受关注的一类，在
药物化学、工业化学等领域都有着比较广阔的应用前景．

氨基酸离子液体可由天然氨基酸合成，其中，氨基酸既可以作为

阳离子也可以作为阴离子．通过修饰或改变氨基酸侧链取代基团可以

设计、合成具有特定功能的氨基酸离子液体．文献［４］首先利用中和法

合成了以天然氨基酸为阴离子的多种室温离子液体：由 １⁃乙基⁃３⁃甲
基咪唑溴盐（［ｅｍｉｍ］Ｂｒ）流经强碱型阴离子树脂进行动态交换得到的

１⁃乙基⁃３⁃甲基咪唑氢氧化物（［ｅｍｉｍ］ＯＨ）直接与过量氨基酸反应得

到．后文献［５⁃７］合成的氨基酸离子液体也均沿用了这种动态离子交

换法．此法无副反应且交换效率较高，但通常要求离子交换过程保持

较慢流速，后续洗涤又需要消耗大量的树脂洗脱水．针对动态离子交

换过程耗时耗水这一缺点，拟用静态法进行离子交换过程．静态交换

法是指将二烷基咪唑溴盐与适量树脂混合搅拌，交换完成后固液分

离，树脂再生，液相中的中间产物即可进入下一步与氨基酸的中和反

应．在静态离子交换⁃合成实验中，主要考察交换时间、树脂投加量、水
浴温度等对交换效率的影响，以及优化产物的纯化洗涤方法，并采用

核磁（ １Ｈ ＮＭＲ）、红外（ＩＲ）对产物进行表征．

１　 实验部分

１ １　 试剂与仪器

１） 试剂．１⁃丁基⁃３⁃甲基咪唑溴盐，实验室自行制备［８］；７１７ 阴离子

交换树脂，ＡＲ，南京宁试化学试剂有限公司；甘氨酸（Ｇｌｙ），ＢＲ，成都

市科龙化工试剂厂；甲醇，ＡＲ，南京宁试化学试剂有限公司；乙腈，
ＡＲ，成都市科龙化工试剂厂；盐酸，ＡＲ，南京化学试剂一厂；酚酞指

示剂．
２） 仪器．８５⁃２ 型数显恒温磁力搅拌器，上海司乐仪器有限公司；

ＰＨＳ⁃２５ 型数显精密酸度计，上海雷磁仪器厂；ＪＪ⁃１Ａ 型精密定时电动



　 　 　 　搅拌器，江苏省金坛市荣华仪器制造有限公司；ＲＥ⁃
５２８５Ａ 型旋转蒸发器，上海亚荣生化仪器厂；ＳＨＢ⁃
Ｂ８８ 型循环水真空泵，巩义市英峪予华仪器厂；ＤＺＦ⁃
６０５０ 型真空干燥箱，上海精宏实验设备有限公司；
ＡＶＮＣＥ ３００ ＭＨｚ 全数字化核磁共振波谱仪，德国

Ｂｒｕｋｅｒ 公司；ＭＢ１５４Ｓ⁃ＦＴＩＲ 红外光谱仪（ＫＢｒ 压片），
加拿大 Ｂｏｍｅｍ 公司．

１ ２　 制备方法

１ ２ １　 动态离子交换⁃合成法

使自行合成的［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 流经有效长度 ５０ ｃｍ，
内径 ３ ５ ｃｍ，装填强碱型阴离子树脂的离子交换柱，
过程控制出水流速．通过监测交换柱出口流出液 ｐＨ
值的变化，控制并记录交换时间和柱出口流出液的

体积，同时用 ＨＣｌ 标准溶液标定液相中中间产物的

含量．将收集的流出液与稍过量 Ｇｌｙ 于冰水浴中混合

反应，之后低温旋蒸去水，洗涤产物以滤除未反应的

氨基酸，得到最终产物．
１ ２ ２　 静态离子交换⁃合成法

将一定量的［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 与稍过量预处理后的强

碱型树脂于一定温度下混合搅拌，反应期间定时取

样用 ＨＣｌ 标准溶液标定液相中中间产物的含量．当
所测数据连续 ３ 次未有增加时停止交换，过滤、洗
涤、分离，树脂再生，所得液相与 Ｇｌｙ 进行合成反应，
后续步骤同动态离子交换⁃合成法．

在离子交换合成中间产物的实验中，主要考察

交换时间、［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 与树脂的投料配比、［ｂｍｉｍ］Ｂｒ
水溶液浓度以及交换水浴温度等因素对交换效率的

影响．

１ ３　 产物的表征

１ ３ １　 酸碱滴定法测定中间产物的纯度

在离子交换过程中，每隔一定时间准确量取一

定体积的反应液，以酚酞为指示剂，用 ＨＣｌ 标准溶液

滴定，以测定液相中中间产物的含量．用消耗的 ＨＣｌ
的物质的量与［ｂｍｉｎ］Ｂｒ 物质的量的比值表示中间

产物［ｂｍｉｍ］ＯＨ 的收率（ω［ｂｍｉｍ］ＯＨ，％）：

ω［ｂｍｉｍ］ＯＨ ＝
Ｃ１ × Ｖ１

Ｃ２ × Ｖ２

× １００．

式中：Ｃ１—ＨＣｌ 标准溶液的浓度，ｍｏｌ ／ Ｌ；Ｖ１—消耗

ＨＣｌ 标准溶液的体积，ｍＬ；Ｃ２—配制的［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 水
溶液的浓度，ｍｏｌ ／ Ｌ；Ｖ２—量取的反应液体积，ｍＬ．
１ ３ ２　 氨基酸离子液体洗涤溶剂的选择

通常 ＡＡＩＬｓ 的纯化过程都是参考文献［４，９］的
方法，采用乙腈⁃甲醇，也有极少数选用乙腈⁃乙醇［６］

进行洗涤．然而，在实际操作中发现，经上述方法洗

涤后的产物在静置一段时间后还会有氨基酸析出，
同时，混合溶剂使用后回收较困难，这样不仅增加合

成成本，还易造成资源浪费和环境污染．在比较多种

复合和单一溶剂洗涤方法的基础上，筛选出最佳的

单一溶剂以实现产物简单而高效的洗涤．

２　 结果与讨论

２ １　 动态交换合成实验结果

因实验室离子交换柱高度的限制，动态交换不

宜大批量进行，因此，选择实验中反应物［ｂｍｉｍ］ Ｂｒ
的交换量为 ０ ０１ ｍｏｌ．３ 根同样规格的交换柱进行对

比实验，控制出水流速分别为 １ ５、０ ５ 和 ０ ３ ｍＬ ／
ｍｉｎ，记录交换完成耗时分别为 ２、６ 和 ９ ｈ，收集有效

滤液体积分别为 １４０、１６５ 和 １８０ ｍＬ，所得［ｂｍｉｍ］
ＯＨ 收率分别为 ４３ ２％、６５ ７％和 ８１ ４％．

２ ２　 静态交换合成实验的影响因素探讨

２ ２ １　 交换时间的影响

配制浓度为 ０ １ ｍｏｌ ／ Ｌ 的［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 水溶液，于
其中投加为［ ｂｍｉｍ］ Ｂｒ ７ 倍反应当量的树脂，在 ３５
℃水浴中进行离子交换反应．期间定时采样测定并

计算液相中中间产物的收率，结果如图 １ 所示．

图 １　 交换时间对中间产物收率的影响

Ｆｉｇ １　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ａｎｉｏｎ ｅｘｃｈａｎｇｅ ｔｉｍｅ ｏｎ
ｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅ ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ

由图 １ 可以看出，随着反应的进行，［ｂｍｉｍ］ＯＨ
的收率先迅速增加，于 ２０ ｍｉｎ 达到最大，约 ５６％，后
略有下降的趋势，但基本维持在 ５０％以上．强碱性阴

离子树脂对无机阴离子的吸附顺序为 ＯＨ－ ＜Ｃｌ－ ＜
Ｂｒ－，故当［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 与树脂混合后，Ｂｒ－ 会被树脂迅

速吸附而释放出 ＯＨ－，而逐渐扩散并沉积在树脂表

面的体积较大的咪唑环阳离子，会覆盖树脂表面部
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分离子交换的活性反应区，导致交换活性面积的减

少，影响离子传输与交换，同时考虑生成的中间产物

［ｂｍｉｍ］ＯＨ 稳定性较差［１０］，因此停留时间不宜过

长，确定交换时间为 ２０ ｍｉｎ．
与流速最快（１ ５ ｍＬ ／ ｍｉｎ）的动态交换实验相

比，静态交换的耗时仅为其 １ ／ ６，且产物收率亦高出

约 １０％．说明静态离子交换法在缩短 ＡＡＩＬｓ 整体合

成时间上存在较大优势．
结合静态交换初期中间产物收率的迅速增加以

及动态交换初期柱出水 ｐＨ 由中性至碱性的短暂耗

时，可以判断此离子交换的反应速度很快，而整个动

态交换过程之所以冗长，主要在于树脂上吸附的中

间产物的洗脱过程．反应液缓慢流经树脂层，不仅能

保证交换反应的充分进行，还能及时分离、保护不稳

定的中间产物，提高收率，但耗水耗时．
２ ２ ２　 树脂投加量的影响

配制浓度为 ０ １ ｍｏｌ ／ Ｌ 的［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 水溶液 １０
份，于其中分别投加为［ｂｍｉｍ］Ｂｒ １、２、３、…、１０ 倍反

应当量的树脂，在 ３５℃水浴中进行离子交换反应．反
应 ２０ ｍｉｎ 后，采样测定并计算液相中中间产物的收

率，结果如图 ２ 所示．

图 ２　 树脂相对［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 的当量倍数对

中间产物收率的影响

Ｆｉｇ ２　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｍｏｌａｒ ｒａｔｉｏ ｏｆ ｒｅｓｉｎ ｔｏ
［ｂｍｉｍ］Ｂｒ ｏｎ ｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅ ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ

随着树脂投加量的增加，［ｂｍｉｍ］ＯＨ 的收率也

不断上升，但投加量超 ７ 倍以后，收率开始趋于平

衡，基本维持在 ５５％左右．增加液相中树脂的投加

量，树脂表面的活性面积增大，反应推动力增加，
［ｂｍｉｍ］ＯＨ 收率呈上升趋势；当树脂投加量增至交

换平衡所需的树脂量时，［ｂｍｉｍ］ＯＨ 收率也即趋于

定值，再增亦无益．从节省材料的角度考虑，树脂投

加量为［ｂｍｉｍ］Ｂｒ ７ 倍当量较适合，而此比例值远小

于动态交换柱中树脂的填充量．
２ ２ ３　 ［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 浓度的影响

配制系列浓度为 ０ ０５、０ １、０ ２、０ ３、０ ４ 和 ０ ５
ｍｏｌ ／ Ｌ 的 ［ ｂｍｉｍ］ Ｂｒ 水溶液，于其中分别投加为

［ｂｍｉｍ］Ｂｒ ７ 倍反应当量的树脂，在 ３５ ℃水浴中进

行离子交换反应．交换反应 ２０ ｍｉｎ 后，采样测定并计

算液相中中间产物的收率，结果如图 ３ 所示．

图 ３　 ［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 浓度对中间产物收率的影响

Ｆｉｇ ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ［ｂｍｉｍ］Ｂｒ ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎ
ｏｎ ｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅ ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ

由图 ３ 可以看出，固定液相中反应物的总量，适
当降低其液相浓度有利于提高交换效率．这是因为

液相浓度越低，单位体积液相中的反应物越少，单位

反应物于树脂表面分得的反应活性面积越大，越有

利于反应物的吸附、交换以及产物的扩散．然而，过
低的反应物浓度会减少反应推动力，延长后续除水

的耗时和耗能．综合考虑，确定 ［ ｂｍｉｍ］ Ｂｒ 浓度为

０ １ ｍｏｌ ／ Ｌ．在此反应物浓度下进行交换、过滤、洗涤

后收集到的液相体积不足 １００ ｍＬ，小于动态法不同

流速下柱出口收集的液相体积，存在较大省时节能

优势．
２ ２ ４　 水浴温度的影响

配制浓度为 ０ １ ｍｏｌ ／ Ｌ 的［ ｂｍｉｍ］ Ｂｒ 水溶液 ４
份，于其中投加为［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 反应当量 ７ 倍的树脂，
分别在 ５、１５、２５、３５ ℃水浴中进行离子交换反应．交
换反应 ２０ ｍｉｎ 后，采样测定并计算液相中中间产物

的收率，结果如图 ４ 所示．
强碱性阴离子树脂在 ４０ ℃ 以上不稳定［５］ ，因

此交换温度应控制在 ４０℃以下．图 ４ 表明，其他反

应条件一定时，升高温度可提高交换效率，说明该

反应是吸热过程，但温度对中间产物收率的影响并

５６
学报：自然科学版，２０１４，６（１）：６３⁃６８

Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｎａｎｊｉｎｇ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ：Ｎａｔｕｒａｌ Ｓｃｉｅｎｃｅ Ｅｄｉｔｉｏｎ，２０１４，６（１）：６３⁃６８



不显著．因此，工业中可考虑控制交换温度为室温

２５ ℃ ．

图 ４　 水浴温度对中间产物收率的影响

Ｆｉｇ ４　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｗａｔｅｒ ｂａｔｈ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ
ｉｎｔｅｒｍｅｄｉａｔｅ ｐｒｏｄｕｃｔｉｏｎ ｒａｔｅ

２ ３　 纯化试剂的选择

在氨基酸离子液体的合成过程中，常将氨基酸

过量以保证中间产物的充分反应．而 Ｇｌｙ 与产物均具

有良好的水溶性，虽然在纯物质状态下不互溶，却能

同时溶解于水溶液中，难以分离，因此需要借助有机

试剂对粗产品进行洗涤．以往的氨基酸离子液体在

合成之后常选用由 ２ 种或 ２ 种以上有机试剂混合形

成的复合试剂进行洗涤纯化．此种纯化方法可通过

改变试剂混合比例来调节复合试剂的极性，以提高

待分离物质的纯化效率，适用性强，但操作复杂，溶
剂难以分离回收，易造成资源浪费和环境污染．而单

一试剂纯化指仅选用一种有机试剂来处理粗产品，
适用受限，但操作简便快捷，且试剂易于回收再利

用，较经济环保．
纯化对比实验中选择的有机溶剂为乙腈、甲醇、

乙醇、三氯甲烷 ４ 种．实验中使用的离子液体为自行

合成的 Ｇｌｙ 离子液体，使用前经 ８０ ℃干燥 ２ ｄ．将 Ｇｌｙ
固体、［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 分别投加入各溶剂中，发现 Ｇｌｙ 在

上述 ４ 种溶剂中形态不变， 为不溶或微溶， 而

［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ，除与三氯甲烷分层（浮于其上）之外，与
各溶剂均相溶，初步判定各溶剂均可用于粗产物的

纯化．在无水状态下，先将 Ｇｌｙ、［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 混合，再
分别加入各溶剂，搅拌、静置，发现［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 与各

溶剂形成均匀液相，Ｇｌｙ 不溶，仍呈固态，说明在无水

状态下，经溶剂洗涤后可直接过滤实现分离．然而实

际上，合成产物很难完全除水，即使存在微量的水也

会使得未反应完全的 Ｇｌｙ 与合成产物形成均匀液

相，无法洗涤 Ｇｌｙ，不能得到较高纯度的［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ．
在有水状态下继续试验．用尽可能少的水使 Ｇｌｙ 与

［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 形成均一液相，然后分别投加各溶剂，搅
拌、静置，发现只有在投加甲醇后会有氨基酸析出，
析出率接近 ９６％．由此，最终选定甲醇作为合成产物

的纯化洗涤试剂．
将甲醇与乙腈⁃甲醇复合试剂进行纯化对比实

验，发现 Ｇｌｙ 和［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 的混合物经过甲醇 ２ 次

洗涤之后，Ｇｌｙ 的析出率已接近 ９８％，略高于复合试

剂得到的析出率．

２ ４　 产物结构表征

合成产物经过干燥处理后，采用红外、核磁共振

光谱表征其结构，结构式如图 ５ 所示．

图 ５　 ［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 的结构式

Ｆｉｇ ５　 Ｓｔｒｕｃｔｕｒｅ ｏｆ ［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ

２ ４ １　 红外表征

采用 ＫＢｒ 压片法制备试样， 测定波数范围

４ ０００～５００ ｃｍ－１ ．［ｂｍｉｍ］Ｂｒ、［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 及 Ｇｌｙ 的红

外光谱见图 ６．
红外谱图中，［ ｂｍｉｍ］ Ｇｌｙ 与［ ｂｍｉｍ］ Ｂｒ 的出峰

位置基本一致，部分位置因发生反应而变化．产物

中４ ０００ ～ ３ ２００ ｃｍ－１处有一宽峰，它是由 Ｏ—Ｈ 和

Ｎ—Ｈ 振动吸收峰的叠加而产生的，表明离子液体

中吸水性较强，同时在 ６５０ ｃｍ－１附近可以观察到因

水产生的“假谱带” ． ［ ｂｍｉｍ］ Ｂｒ 在 １ ４６０、１ ３８０ 及

１ ３４０ ｃｍ－１处分别有较强峰出现，但在产物中该 ３
处的出峰均向高波数移动，分析认为这是受氨基酸

阴离子的诱导效应而发生的位移．产物中氨基酸为

阴离子，是离子态的，在 １ ６００ ～ １ ５００ ｃｍ－１及 １ ４００
～ １ ３００ ｃｍ－１附近均会出现 ＣＯ 伸缩振动引起的

峰，但１ ６００ ～ １ ５００ ｃｍ－１附近出峰容易与芳香环骨

架振动及 Ｎ—Ｈ 面内变形振动出峰重合，并且在此

处出峰都较［ｂｍｉｍ］Ｂｒ 的宽，而 １ ３００ ０９ ｃｍ－１附近

的出峰则较明显，这证明了产物中氨基酸基团的存

在．根据刘波平等［１１］ 的研究，１ ０８８ ｃｍ－１附近的出

峰为 Ｃ—Ｂｒ 伸缩振动产生，比较 ［ ｂｍｉｍ］ Ｂｒ 与产

物，发现产物中几乎找不到此峰，说明［ ｂｍｉｍ］ Ｂｒ
中的溴被交换了．

６６
张慧，等．氨基酸离子液体［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 的合成探索及表征．

ＺＨＡＮＧ Ｈｕｉ，ｅｔ ａｌ．Ｉｍｐｒｏｖｅｍｅｎｔ ｏｆ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｍｅｔｈｏｄ ａｎｄ ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ ｏｆ ａｍｉｎｏ ａｃｉｄ ｉｏｎｉｃ ｌｉｑｕｉｄ［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ．



图 ６　 ［ｂｍｉｍ］Ｂｒ、［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 和 Ｇｌｙ 的红外光谱

Ｆｉｇ ６　 ＩＲ ｓｐｅｃｔｒｕｍ ｏｆ ［ｂｍｉｍ］Ｂｒ，Ｇｌｙ ａｎｄ ［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ

２ ４ ２　 核磁表征

在 ３００ Ｋ 下，以 ＤＭＳＯ 为溶剂得到产物的１Ｈ 核

磁共振波谱．１Ｈ ＮＭＲ（３００ ＭＨｚ，ＤＭＳＯ），δ：９ ５９（ ｓ，
１Ｈ，４⁃Ｈ）；７ ８０（ｓ，１Ｈ，２⁃Ｈ）；７ ７４（ｓ，１Ｈ，３⁃Ｈ）；４ １８
（ｔ，Ｊ＝ ７ ０ Ｈｚ，２Ｈ，５⁃Ｈ）；３ ８６（ ｓ，３Ｈ，１⁃Ｈ）；３ ４９（ ｓ，
８Ｈ， ＣＨ２ （ ＮＨ２ ） ＣＯＯ－ 和 Ｈ２Ｏ ）； ２ ７７ （ ｓ， ２Ｈ，
（ＮＨ２）ＣＯＯ

－）；１ ９１～１ ５９（ｍ，２Ｈ，６⁃Ｈ）；１ ３６～ １ ０６
（ｍ，２Ｈ，７⁃Ｈ）；０ ８８（ｔ，Ｊ＝ ７ ３ Ｈｚ，３Ｈ，８⁃Ｈ）．

通过红外和核磁的结构图分析表明，静态树脂

交换法合成了［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ．

３　 结论

１） 对合成［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ 的两步法进行改进．与动

态离子交换⁃合成法相比，改进后的静态离子交换⁃合
成法操作简单，省时节水降能耗；纯化试剂简单高

效，有利于推动氨基酸离子液体合成过程的绿色化

和工业化．
２） 采 用 静 态 离 子 交 换 法 合 成 中 间 产 物

［ｂｍｉｍ］ＯＨ．通过单因素实验，确定其最佳交换条

件为： 反 应 时 间 ｔ ＝ ２０ ｍｉｎ； 树 脂 投 加 量 为 ｎ
（［ｂｍｉｍ］Ｂｒ） ∶ｎ（树脂）＝ １ ∶７；Ｃ（［ｂｍｉｍ］Ｂｒ）＝ ０ １
ｍｏｌ ／ Ｌ；水浴温度 Ｔ＝ ３５ ℃ ．但是中间产物的收率较

低，仍需进一步提高．
３） ［ｂｍｉｍ］ＯＨ 与 Ｇｌｙ 于冰水浴中混合反应，经

真空脱水后得粗产物［ｂｍｉｍ］Ｇｌｙ．经甲醇纯化所得的

产物经过长时间放置再未发现有固体析出．实验表

明，通过筛选对比找到了一种能实现高效纯化产物

的单一溶剂，操作简单，溶剂回收方便，是一种值得

推广的绿色纯化方法．
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