


乙酯 工业级 常熟市富士莱化工厂 升华硫 化学纯 北京益

利精细化学品有限公司 硫化钠 ≥# 分析纯 广

东汕头市西陇化工厂 其他试剂均为分析纯 水为蒸馏水 ∀

2  Α2硫辛酸 (3)的制备

在配有搅拌器和回流冷凝器的三口烧瓶中加入

蒸馏水和 硫化钠 升温到 ∗ ε 搅拌

使之溶解 然后分批加入 升华硫搅拌反应

得到棕红色透明二硫化钠溶液 ∀然后升温至 ε 加

入 相转移催化剂四丁基溴化铵 × 再缓慢滴加

2二氯辛酸乙酯 避光加热回流

反应完全 ≈× ≤监测 展开剂 正己烷 2乙酸乙酯 Β ∀

冷却反应液至室温 加入 水溶液 搅拌

反应 水解完毕 ∀反应混合液用乙酸乙酯 ≅ 萃

取 弃去有机相 ∀水相用 # 盐酸酸化至 为 ∗

有黄色油状物析出 用乙酸乙酯 ≅ 萃取 有机相用

饱和氯化钠水 ≅ 洗涤 无水硫酸镁干燥 减压浓缩

粗产物用 环己烷重结晶得 3 称重 总收率

∗ ε 文献值 ≈ ∗ ε ∀ 压

片 Μ ∗ ≤

2 ≤⁄≤ ∆

≤ ∗ ≤ ϑ

ϑ. ≤ ϑ ≤

ϑ ϑ. ≤ ∗

≤ 2 ≤ ∀ ∞≥ 2 ≥ µ / ζ

∀

参考文献

≈1 • ⁄ ° ⁄ ≠ ° ≥ 2

× ≈ ≤ ≤ 中国药物化学杂志

2

≈2 ∂ ≥

2 ? 2Α2 ≈ ≥ ≤ ∏

2

≈3 ∂ ≠ ≥ ∞ ≥ ∂ ≠ ⁄ ∂ ≥ ≥ 2

Α2 ≈ ≥

≤ ∏ 2

≈4 ≤ ∂ ≥ ° ≥ ∂ ≥ ° ≥ ° × ≠ ≥

¬ ? 2Α2 ≈

≥ 2

≈5 ×≥ ⁄∞≠ ≠ ≥ ⁄ × ⁄ ×≥ ⁄

≥ ⁄ 2Α2 ∏ × ≈

≤ 2

≈6 ∞∞⁄ ≤ ≥ ⁄ 2Α2 ≈

≤ ≥ 2

收稿日期 2 2

作者简介 柴雨柱 男 硕士 从事药物合成研究 × 2 ∞2 ∏ ∏

 3 通讯作者 陈国华 × 2 ∞2

抗抑郁药盐酸度洛西汀的合成
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摘要 目的  合成盐酸度洛西汀并改进合成工艺 ∀方法  以 2乙酰噻吩为起始原料 经 反应 !还原 !拆分 !醚化 !脱甲

基 !成盐等反应制得盐酸度洛西汀 ∀结果  所得产物经元素分析 !紫外光谱 !红外光谱 !核磁共振谱及质谱等确证了结构 ∀结

论  此工艺路线方法简便 原料易得 便于工业化生产 ∀

关键词 盐酸度洛西汀 抗抑郁药 合成
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