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磺胺合成工艺的改进

李志裕  林克江  尤启冬  李明富t
k南京 utsss| 中国药科大学 ~t枣庄 uzzsss 薛城人民医院l

  磺胺是应用广泛的原料药及医药中间体 o现生产

磺胺的起始原料为乙酰苯胺≈t  o成本较高 ∀ �� �µ¤½≈u 

等报导了一条采用二苯脲作为起始原料的路线 o该路

线经氯磺化 o氨化 o水解三步反应制得 o操作繁琐 o收率

低 ∀我们对其进行了改进 o使之更适合于工业生产 ∀

原文献中 o氨化产物要经过吡啶溶解 o脱色 o再用热水

处理 o或用氢氧化钠溶解 o盐酸酸化才进行下一步水解

反应 ∀本文叙述了氨化产物不经提纯 o直接水解 o简化

了操作 o总收率由 wx h ∗ xs h 提高到 yx qz h o同时 o对

二苯脲的合成工艺进行了改进 ∀原文献≈v 中需用大量

的醇或苯胺作为溶剂 o本文革掉了溶剂 o同时加入少量

锌粉 o采用氮气保护 o以防高温下苯胺被氧化 o且收率

达到 |w qx h ∀合成路线如下 ∀

 实验部分

1  二苯脲的合成

苯胺kxsªos qxw°²̄ l与尿素kty quªos quz°²̄ l混和 o

同时加入 tª锌粉 o氮气保护下缓慢升温 ot«后 o升至

t|s ε ox«后 o达 uws ε o继续反应 t«o冷却 o所得白色固

体用 s qst� �≤¯研磨 o抽滤 o水洗 o得二苯脲 xw quªk|w q

x h l o°³uu| ∗ uvw ε k文献≈v uvw ∗ uvy ε l ∀

2  二苯脲二磺酰氯的合成

氯磺酸kwz qvªos qw°²̄ l冷却至 ts ε o于 us ε 下分

次加入二苯脲kts qyªos qsx°²̄ l o全部加完后升温至

xs ε o反应 w«o冷却至室温 o反应液倾入碎冰中 o静置 o

抽滤 o冰水洗 o得蜡状固体 ∀

3  磺胺的合成

将上步反应制得的产品在 ts ε 下分次加到 ux°̄

浓氨水中 o搅拌 o反应 u«o抽滤 o得蜡状固体为氨化物 ∀

将氨化物加到 vs°̄ 的 xs h 氢氧化钠溶液中 o回流 w«

后降温到 {s ε o滴加浓盐酸 o调 ³�x ∗ y o冷却 o抽滤得

粗品 o用水重结晶 o得白色磺胺结晶 tt qvªo°³ tyw ∗

tyx qv ε o收率 yx qz h k以二苯脲计算l ∀产品的红外光

谱与文献≈w 一致 o并经元素分析及薄层层析鉴定 ∀
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醛糖还原酶抑制剂依帕司特的合成
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