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Abstract 
In this paper, the organic synthesis experiments with microwave irradiation and ultrasound ca-
talysis were reported, which had important application values in the experimental teaching of 
undergraduates. 
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摘  要 

本文报告了微波辐射有机合成反应和超声波催化有机合成反应实验，在本科生实验教学方面具有重要应

用价值。 
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1. 引言 

科学出版社 2010 年出版的李明教授等主编的 21 世纪高等院校教材《有机化学实验》一经出版，颇受

高校广大师生喜爱，读者希望再版。李明教授邀请我们京东祥鹄微波化学联合实验室编撰微波化学实验和

超声波化学实验，该实验室名誉主任、我国有机微波化学的开拓者胡文祥教授欣然领受任务，安排我们选

择了对本科生基础实验比较合适的反应，积极实验，得到了较好的结果。现将有关研究报告如下。 

2. 微波辐射有机合成实验 

2.1. 微波辐射催化有机合成反应原理 

微波化学，是近些年来在化学领域广泛应用的一门新兴边缘学科，在天然产物有效成分的分离提取、

化合物分解和化学合成等方面发挥越来越重要的作用。微波辐射现在已经普遍应用于有机合成、药物合

成、材料合成等相关领域。智能可视化的、精确控制的新型微波化学合成仪器已全面进入了各个科研院

所、各高等院校、药厂、化工厂和其它有关企事业单位。 
微波辐射化学反应，有别于传统的热效应化学反应。传统的热效应反应，主要是通过热源传导使得

体系中分子能量提高，当其达到反应活化能时产生了化学反应。微波辐射反应则是体系中的偶极子在微

波高频交变电场作用下产生转向极化和界面极化，交变电场变化频率约为 109 次，偶极分子转动定向难

以跟上这一变化频率，引起分子“内摩擦”，从而提高了分子能量，减小了反应活化能，极大地增大了

反应速率。因此，微波合成反应具有高效、快速等优点。 
另一方面，微波作为一种高频震荡的电磁场，极性分子在微波电磁场的作用下发生转向极化，使得极

性分子具有沿着电场力方向排列的倾向，从而分子的自由转动受到一定的束缚，偶极子产生取向作用。但

是偶极子的转向极化过程有一弛豫时间，可在更大范围内被另一分子进攻，从而使微波辐射化学反应具有

一定的选择性，这对于近年来兴起的精准化学合成和绿色化学研究具有较重要的实际意义[1] [2] [3] [4] [5]。 

2.2. 常用微波辐射合成仪 

常用的微波辐射合成仪器有 10 余种，包括北京祥鹄科技发展有限公司的 XH 系列和美国 CEM 公司

的 Discover 系列等产品。Discover 系列的微波辐射合成仪由于反应容器的空间狭小，只能进行微量合成。

而 XH 系列的微波辐射合成仪，可以进行常规尺度的化学反应，在科研院所、大专院校、企事业单位获
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得广泛应用。目前本科生实验教学使用的微波合成仪器主要采用的是北京祥鹄科技发展有限公司研制的

XH 系列微波辐射合成仪[6] [7]。 
下面是其中非常常见的微波催化合成仪 XH-100B 型号(图 1)以及 XH-MC-1 型号(图 2)介绍。 
XH-100B 型祥鹄电脑微波催化合成/萃取仪，是应用高效能的微波技术作为物理催化手段的新型化学

反应装置。仪器主要由微波合成仪主机、微电脑智能控制系统、高精度温度传感器、回流冷凝系统、磁

力搅拌系统等组成。仪器使用接触式温度传感器，对反应物温度进行实时精确检测；采用独创的智能自

反馈技术，自动调节微波功率，智能控温保温，精度达±1℃。28 升工业级大容量奥氏体不锈钢腔体，耐

腐蚀耐高温，微波泄露符合国家标准。 
XH-MC-1 型祥鹄实验室微波合成反应仪，是应用先进的微波技术作为物理催化手段的新型化学反应

装置。主要由微波催化仪主机、接触式温度传感器、磁力搅拌系统、回流冷凝系统等组成。仪器使用先

进的温度传感器，对反应温度进行实时监测；具有温度自检校正功能，智能控温保温，控温精度达±1℃；

九档微波功率手动可调；数码管显示预置温度、当前温度、反应时间，使反应条件一目了然；不锈钢腔

体，耐腐蚀，耐高温；微波泄漏符合国家标准。 

2.3. 微波催化合成乙酰水杨酸 

乙酰水杨酸，即阿司匹林(Aspirin)，是一种历史悠久的解热镇痛药。乙酰水杨酸的常规合成方法为水

杨酸与乙酸酐反应来合成，所用的催化剂为硫酸，但是由于硫酸对设备腐蚀性强以及存在废酸排放等缺点，

人们对该反应的反应条件开展了许多研究。微波辐射法作为一种新型合成方法(图 3)，其速率为常规方法许

多倍，且采用 NaHCO3作为催化剂，后处理较为简单，无污染，是一种具有优良前景的绿色合成手段。 
实验操作： 
取 500 mL 装有磁力搅拌子的三口瓶，加入 20 g 水杨酸和 70 mL 乙酸酐，搅拌下再加入 1 g NaHCO3

粉末。将三口瓶置入上述两种微波反应器中的一种，设定微波辐射功率 400 w，设定温度 85℃，设定时

间 3 min，开始反应。反应结束后，稍加冷却，缓慢加入 200 mL pH = 3~4 的稀盐酸，将混合物移至冰浴

中冷却，开始析出晶体，放置冰箱冷藏 4 h 使结晶完全。过滤，固体用少量蒸馏水洗涤，干燥，得乙酰 
 

 
Figure 1. The structure schematic of XH-100B 
图 1. XH-100B 型祥鹄电脑微波催化合成/萃取仪结构示意图 
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Figure 2. The structure schematic of XH-MC-1 
图 2. XH-MC-1 型祥鹄实验室微波合成反应仪结构示意图 

 

 
Figure 3. Synthesis of acetylsalicylic acid with microwave irradiation 
图 3. 微波辐射合成乙酰水杨酸 

 

水杨酸固体粗产物。粗产物用 200 mL 10%乙醇溶液重结晶，过滤，干燥，得白色乙酰水杨酸晶体。测熔

点，纯乙酰水杨酸的熔点为 135℃~136℃。 
产物纯度检验： 
产品的熔程短，表明产物的纯度较高。 
由于反应物水杨酸可与三氯化铁溶液反应生成蓝色配合物，故用 1%三氯化铁溶液检验重结晶产品，

无蓝紫色出现，表明产物中不含水杨酸，纯度较高。 

3. 超声波催化有机合成实验 

3.1. 超声波催化有机合成反应原理 

超声波在化学反应中应用，已有广泛报道。其基本原理主要利用超声空化作用，在反应介质中存在

着许多的微小气泡核，在超声波的作用下，这些微小气泡核产生振动、生长并不断聚集声场能量，当能

量达到某个阈值时，气泡将迅速膨胀，然后瞬间崩溃而闭合，产生冲击波，从而导致局部的高温、高压

和强烈的冲击波及射流，这样，为在一般条件下难以进行或不可能实现的化学反应提供了一种新的非常

特殊的物理化学微环境，促使反应的顺利进行[8] [9]。 

3.2. 常用超声波催化合成仪 

XH-2008D 型智能温控低温超声波合成/萃取仪是应用现代超声波技术结合智能温控低温恒温系统作

为物理手段的新型化学反应装置(图 4)，主要由大功率超声波发生系统、加热系统、压缩机制冷系统、测 
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温控温系统、回流冷凝、搅拌系统等组成。此仪器直接将大功率超声波探头插入反应容器中，使反应体

系在低温恒温的环境下、在超声波的直接作用下充分快速的反应[10] [11]。 

3.3. 超声波催化合成三氯叔丁醇 

三氯叔丁醇主要用作医药原料，可制作防腐药、止吐药、局部镇痛药，其 1%水溶液或 5%~10%软膏

可消毒杀菌，还可用于有机合成。常规方法由氯仿和丙酮在氢氧化钠/氢氧化钾的催化下反应制得，通常

需要 2~3 h，且氢氧化钠/氢氧化钾需磨粉分批加入，操作较为复杂。采用超声波催化合成时，其时间缩

短，且氢氧化钠/氢氧化钾颗粒在超声波下更容易粉碎分散均匀，反应更为快速充分(图 5)。 
实验操作： 
取 250 mL 装有磁力搅拌子的三口瓶，插入温度计，加入 30 g 三氯甲烷，150 mL 丙酮，置入超声波反应

器中，冷却至 0℃，搅拌下再加入 2 g 氢氧化钠颗粒。设定外温 5℃，超声波功率 400 w，开始反应。保持内温

不超过 15℃，反应 30 min。反应完毕后，过滤，采用少量冷丙酮洗涤固体，收集滤液，浓缩，至没有馏液滴

出为止。残余液体趁热加入冰水，搅拌，析出晶体，放置冰箱冷藏 4 h 使结晶完全。固体过滤，用少量 0℃蒸

馏水洗涤 3 次，得到三氯叔丁醇固体粗产物。粗产物用水重结晶，过滤，低温干燥，得白色三氯叔丁醇晶体。 
测熔点：纯的三氯叔丁醇，熔点为 77℃~78℃。 

 

 
Figure 4. The structure schematic of XH-2008D 
图 4. XH-2008D 型智能温控低温超声波合成/萃取仪结构示意图 

 

 
Figure 5. Synthesis of chlorobutanol with ultrasound catalysis 
图 5. 超声波催化合成三氯叔丁醇 
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4. 展望 

化学起源于炼金术时代，最早炼金术可追溯到公元前 13 世纪古埃及和古巴比伦时代，12 世纪传入

西欧以后，得到了大发展。几千年来，在炼金术和化学领域，热反应一直是其主要特征。但近三十多年

来，随着微波、超声波等物理技术日益渗透到化学领域，形成了新的边缘交叉学科，使化学领域的面貌

焕然一新。 
微波化学和超声波化学技术正在广泛地应用于从无机化学反应到有机化学反应，从医药化工到食品

化工、石油化工、环境化工和材料化学等，从简单分子反应到复杂生命过程的各个相关领域。以北京祥

鹄科技发展有限公司等仪器专业单位为代表的一批微波化学和超声波化学仪器及其组合仪器研发者与制

造者，正前行在振兴我国民族微波化学和超声波化学产业的康庄大道上。 
人们有理由期望，科研人员将更加关注科技突破性、创新独特性和使用可靠性，不断研发出更为先

进的技术和产品。微波化学和超声波化学技术发展前景十分诱人，随着微波化学和超声波化学及其相关

仪器工业的不断发展，将有力推动相关科研和产业领域阔步向前、一日千里。 
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