
第 8 卷 第 2 期
1 9 9 5年 6 月

。

熬城 4
一

业 专月
,

户校觉
J o u r n a l 0 1 l a n C n e n g 七 O l l e g e U l得

e c h n o
l
o g y V o

l 8 N o
.

2

J u n
.

1 9 9 5

丙硫咪哇精制工艺的改进

王洪林

(金坛市试剂厂
,

金坛
,

2 1 3 2 41 )

一
、

概 述

我厂 自 1 9 90 年起生产医药中间体丙硫咪哇
,

但采用传统工艺所产产品的色泽
、

含量等质

量指标不能令人满意
,

而且粗品精制成成品的收率也 比较低
。

这样
,

不但产品的成本高
,

而且给

产品的销售带来一定的难度
。

为此
,

我们经过反复地改革和试验
,

自行开发了利用混合溶剂回

流精制丙硫咪哩的新工艺
,

使得产品的色泽
、

含量以及精制收率等方面都有了明显的提高
。

二
、

新老工艺的对照

本厂传统工艺流程为
:

混合溶剂 ( 甲醇和 甲苯按 2 : 1 的比例配成 ) 丙硫咪哑粗品 ~ 搅拌
、

浸泡~ 离心 (或压滤 ) ~

砂滤水水洗一水磨一 离心 (或压滤 ) ~ 烘干 ~ 粉碎~ 成品
。

传统工艺简介
:

将丙硫咪哇粗品和混合溶剂按 1 : 3 的比例投入反应釜中
,

搅拌
、

浸泡 3 ~ h4
,

然后离心 (或

压滤 )脱混合溶剂
。

混合溶剂蒸馏回收套用
,

反复重复浸泡
、

离心这一过程
,

直至产品的含量 )

98
.

6%方可投入水洗锅水洗
。

一般需要 7一 10 次
。

在水洗锅中用砂滤水浸泡
、

搅拌 h1 后
,

用胶

体磨磨一遍
,

离心脱水
。

脱水后的产品在烘箱中烘干
。

干品粉磨后包装
。

改进后的新工艺流程为
:

混合溶剂 ( 甲醇与甲苯的 比例作 了变动 ) 丙硫咪哇粗品~ 搅拌
、

升温 回 流~ 冷却降温 ~ 离

心 (或压缩 ) ~ 改善 了水质的水水洗~ 水磨~ 离心 (或压缩 )~ 烘干 ~ 粉碎~ 成品
。

新工艺简介
:

将丙硫咪哇粗品和混合溶剂按一定的比例投入反应釜
,

搅拌均匀
,

升温回流 1
.

h5
。

回流结

束
,

冷却降温后
,

用离心机脱溶剂
,

同时用甲醇漂洗
。

混合溶剂回收套用
。

反复重复回流
、

离心

这一过程
,

直至含量妻 99
.

3%方可投入水洗锅水洗
。

一般 只需洗 2一 4 次
。

在水洗锅中用 50 一

60 C 的改善了水质的水浸泡
、

搅拌 o
.

hs 后
,

用胶体磨磨
,

然后离心脱水
。

潮品在烘箱中烘干
。

干

品粉碎后包装
。

另外
,

新工艺在溶剂 回收套用过程中
,

还注意调节混合溶剂 p H 值
,

以利于除去

产品中的无机类杂质
。

新工艺与传统工艺的比较
:

( 1) 改变了混合溶剂中甲醇与甲苯的比例 在丙硫咪哇粗品的精制过程中
,

使用混合溶

剂是为了除去粗品中的有机类杂质成分
。

丙硫咪哇具有微溶于低级醇等溶剂的性质
,

并从价格

因素考虑
,

选用甲醇和甲苯配制溶剂是可行的
。

我们通过一系列试验和生产实践发现
:

如果单

纯的只用 甲醇或甲苯作溶剂
,

很难制得符合质量要求的产品
。

特别是用甲苯作溶剂时
,

物料粘
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性大
,

极难离心脱溶剂
。

如果混合溶剂中甲苯比例过低
,

其精制效果 比传统工艺的精制效果无

多大进展
。

如果混合溶剂中甲苯比例过高
,

物料粘性较大
,

难离心脱溶剂
,

而且产品投入水洗锅

后呈块状分布
,

分散性差
,

影响水洗效果
。

我们在各项实验结果的基础上
,

结合生产实践的经

验
,

确定了新工艺中配制混合溶剂时 甲醇和甲苯之间的最佳比例
。

( 2) 改变了粗品和混合溶剂的投料比 这样使生产处理能力尽可能地大些
。

( 3) 调整了溶剂的 p H 值 在丙硫咪哇的生产过程中所使用的工业硫化钠
、

盐酸等会带

入一些象正三价铁离子一类带显色的无机盐离子
。

而混合溶剂在蒸馏 回收过程中
,

由于釜内的

部分残渣分解
,

使蒸得的混合溶剂 p H 值升高
。

如果溶剂的 p H 值不作调整
,

会使那类显色的无

机离子以水不溶物形式附着于产品表层
,

那么在水洗过程中就难以除去这类物质
,

使产品的色

泽
、

含量等指标受到影响
。

( 4) 采用升温回流
,

缩短了处理周期 通过升高溶剂的温度
,

使杂质在溶剂中的溶解度增

大
;通过 回流

,

使杂质向溶剂中溶解扩散的推动力增大
。

这两方面的协同作用
,

从而加快了精制

速度
,

缩短了处理周期
。

(5 )改变了水洗用水的水温
、

水质 在丙硫咪哇粗品所含的杂质中
,

有部分是无机盐类杂

质
。

这些盐类或显色或不显色
,

对产品的含量等质量指标有影响
。

显色的盐类杂质还会对产品

的色泽造成影响
。

水洗是除去这些无机杂质的关键步骤
。

通过升高水温
、

改善水质
,

使这些杂

质尽可能多地溶于水中而被除去
,

以提高产品的质量
。

三
、

结果与讨论

( l) 劳动时间
:

在处理相同数量的粗品时
,

新工艺所需的劳动时间仅是传统工艺的 1 / 3
。

( 2 )消耗混合溶剂的量
:

传统工艺消耗混合溶剂的量为 6 ~ 7 t / (t 成品 ) ;
新工艺消耗混合

溶剂的量为 4 ~ s t / (t 成品 )
。

消耗降低的同时
,

也就降低了成本
。

( 3) 收率
:

在生产过程 中
,

传统工艺的精制收率为 70 写左右
; 采用新工艺后的收率增至

8 0%左右
。

( 4) 主要质量指标
:

美美美国标准准 传统工艺生产的产品品 新工艺生产的产品品

色色泽泽 类白色或白色色 类白色色 白 色色

含含量量 妻 9 8%%% ) 9 9%%% ) 99
.

5 %%%

结果表明
,

采用改进工艺所生产的产品
,

其质量远优于美国标准的要求
,

且节省了劳动时

间
,

降低 了成本
,

提高了收率
,

具有一定的先进性
,

可以在生产中推广应用
。


