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摘　要　合成了对二甲氨基苯甲醛双缩二氨基硫脲, 通过元素分析、红外光谱、紫外可见吸收光谱等

对配体进行了表征, 并对其荧光性质及 Zn2+ 离子对其荧光性质的影响进行了研究。
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1　引言
酰腙类化合物由于具有强的配位能力, 多样的配位形式, 特殊的生物功能光学性质, 因而在药

物, 非线性光学, 分析测试, 催化学方面有广泛的应用。相比普通酰腙化合物, 硫代酰腙类化合物常
常具有更好的生物活性, 近几年来得到化学和药学界科研人员的广泛研究[1—4 ]。但二硫代双酰腙配
合物的报道尚较少[5—8 ]。本文合成了一种新型的硫代双酰腙配体二甲氨基苯甲醛双缩二氨基硫脲
(M ABTC) , 并对其结构和 Zn2+ 结合前后的荧光性质进行了表征, 以期对进一步的应用研究提供帮
助。

2　实验部分
2. 1　仪器与试剂

样品的C、H、N 元素分析使用V ario EL 元素分析仪 (德国 E lem en tar 公司) 进行, 红外光谱使
用 EQU INOX55 型傅里叶变换红外光谱仪 (德国B ruker 公司)测定。使用 TU 1901 型紫外可见分光
光度计 (北京普析通用公司)测量样品的吸收光谱, 使用 970CR T 型荧光分光光度计 (上海三科仪器
公司)测量样品的荧光。样品熔点测定使用X26 显微熔点测定仪 (北京泰克仪器公司)测定。二氨基
硫脲根据文献[ 8 ]的方法合成, 其他试剂均为分析纯试剂。

2. 2　二甲氨基苯甲醛双缩二氨基硫脲的合成
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　　将 4. 0g 对二甲氨基苯甲醛加热溶解于 25mL 无水乙醇, 回流下加入 1. 0g 用乙醇重结晶过的

二氨基硫脲, 继续回流 10h 后, 将所得橙色沉淀过滤得粗产品。用无水乙醇重结晶后得到黄色粉状

产物, 产率 80% , 熔点 233. 8—234. 2℃。

3　结果与讨论

图 1　MABTC 的红外光谱

3. 1　M ABTC 的合成及基本性质

为避免单酰腙的生成, 使产物不纯, 在反应过程中

使用了过量的对二甲氨基苯甲醛。所得产物必须存放在

暗处, 长期光照样品会逐渐变为灰黄色。元素分析结果

(实验值ö计算值)如下: C19H 24N 6S, C: 62. 27 (61. 93) , H:

6. 05 (6. 56) , N : 22. 93 (22. 81)。实验值和理论值吻合。

3. 2　红外光谱

用 KB r 压片法, 测定了产物的红外光谱 (图 1)。在

1608, 1576cm - 1 处出现酰腙的吸收带, 在 1918 及

816cm - 1 处出现 1, 4 二取代苯基的特征吸收带, 在

1230—1062cm - 1处出现C S 双键的特征吸收带。表明已得到目标产物。

图 2　MABTC 的紫外可见吸收光谱

3. 3　紫外可见吸收光谱

M ABTC 乙醇溶液的紫外吸收光谱如图 2 所示。在

紫外可见吸收光谱中, 在 300—400nm 的区域出现强的

吸收带归属于苯环和C N 的 Π→Π3 吸收带。最大吸收

波长位于 365nm , 与具有类似的水杨醛双缩二氨基硫

脲[8 ]相比, 吸收带发生了显著的红移, 吸收强度也有较

大的提高。表明在对氨基苯甲醛双缩二氨基硫脲中, Π
键的共轭程度更高。这对提高体系的发光强度是有利

的。

3. 4　荧光性质研究

图 3　MABTC 及其 Zn2+ 配位体系的

荧光激发和发射光谱

1——MABTC; 2——Zn2MABTC。

3. 4. 1　样品荧光及受 pH 的影响

M ABTC 固体和溶液都有较强的荧光, 其乙醇溶液

的荧光激发和发射光谱如图 3 所示。最大激发和发射

峰分别位于 421nm 和 449nm。溶液荧光的强度随 pH

值的变化很大。溶液pH 小于 5, 荧光强度随pH 的降低

很快下降, 但 pH 大于 6, 荧光强度随 pH 基本不变化。

溶液荧光最大激发和发射峰的位置基本不随着pH 的

变化而变化。表明荧光强度随pH 的变化是由酰腙化合

物的酮式和烯醇式的互变引起。碱性条件下, 样品以烯

醇式存在, 表明烯醇式大 Π键的共轭程度更高, 可以发

出较强的荧光, 而酸性条件下以酮式存在, 荧光很弱。
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3. 4. 2　Zn2+ 对溶液荧光的敏化作用

为了考察对二甲氨基苯甲醛双缩二氨基硫脲用于荧光分析的可能性, 试验了Zn2+ 离子对其荧

光的影响。结果发现, 在 pH 为 4. 7 的弱酸性溶液中, Zn2+ 的加入可使原发光很弱的二甲氨基苯甲

醛双缩二氨基硫脲的荧光强度增强 50 倍以上 (图 3)。最大激发和发射波长也分别移至 470nm 和

500nm。使用摩尔比法测定了 Zn2+ 离子与对二甲氨基苯甲醛双缩二氨基硫脲配位反应的配比为

1∶2。

参考文献
[ 1 ] 王建华, 杜军. 2, 42二羟基苯乙酮缩氨基硫脲及其金属配合物的合成与性质[J ]. 无机化学学报, 1999, 15 (5) : 667—670.

[ 2 ] 杨昌晖, 杨志斌. 新西佛碱 3, 52二溴水杨醛缩氨基硫脲的合成及其在荧光滴定中的应用[J ]. 分析试验室, 1994, 13 (4) : 9—11.

[ 3 ] 王秋芬, 郑更修, 刘长欣, 赵淑英. Cu (Ê ) , N i(Ê ) , Zn (Ê )与二溴水杨醛缩氨基硫脲配合物的合成与表征[J ]. 山东建材学院学

报, 1998, 12 (3) : 265—267.

[ 4 ] 刘建宁, 赵建设, 任友贤. 2, 42二羟基苯乙酮缩氨基硫脲与铜、锌、钴、镍离子配合物及其抑菌活性[J ]. 延安大学学报, 1998, 17

(2) : 33—36.

[ 5 ] 张安将, 张力学, 侯云龙等. 双缩二氨基硫脲类化合物的合成与结构[J ]. 有机化学, 2003, 23 (3) : 281—285.

[ 6 ] 黄泰山, 姚志扬. 呋喃醛双缩二氨基硫脲腙的合成和结构测定[J ]. 结构化学, 1996, 15 (3) : 235—238.

[ 7 ] 朱巧军, 戴荣斌, 李勤喜等. 1, 52二 (22羟基苯亚甲基) 2二氨基硫脲与银配合物的合成、表征及抗癌活性研究[J ]. 无机化学学报,

2001, 17 (6) : 911—916.

[ 8 ] 李国强, 孟建新, 刘应亮, 满石清. 水杨醛双缩二氨基硫脲与Cd (Ê ) , Co (Ê ) 配合物的合成与表征[ J ]. 光谱实验室, 2005, 22

(3) : 660—662.

Syn thesis, Character iza tion and Fluorescence
of 1, 5-Bis(4-D imethylam inobenzyl idene) Th iocarbohydraz ide

L IAN G Zhuo2W en　GUO J ia2R en　M EN G J ian2X in
(D eparm ent of Chem istry , J inan U niversity , Guangzhou 510632, P. R. China)
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