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Vyndlez se tyké zpidsobu vyroby 4-metyl-
-2-nitrofenolu pouZivaného k vyrobd krezi-
dinu, ktery je dlleZitym barvifskym polo-
tovarem. Podstata vyndlezu je v tom,. Ze
se tavenina surového 4-metyl-2-nitrofenolu
nejprve ochlad{ na teplotu 0 a% 22 °C a po
teplatafl vydr2i 0,5 a% 30 hodin se zahieje
ne 20 ef 34 9C, pf%éegg odtékadiciykapalné

odfly se jimaji. Zbyly krystalicky skelet
ge zaﬂiitig na teplotu 35 a% 45 °C roztavi
a vypusti.
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Vyndlez se tyké zpisobu vyroby 4-metyl-2-nitrofenolu, pouZiveného k vyrobd krezidinu,
ktery je dllefitym polotoverem pro vyrobu organickych barviv.

Dosud zndmym zpisobem vyroby 4-metyl-2-nitrofenolu Je nitrace p-krezolu, odd&leni
organické vrstvy z reak&ni smdsi, prani orgenické vrstvy vodou nebo organickymi rozpoustdd-
1y, perovodni destilace organické vrstvy a odd&leni vydestilovaného produktu od vody. Dal-
%fm dosud zndmym zplsobem vyroby 4-metyl-2-nitrofenolu je hydrolyza m-nitro-p-toluidinu
vodnym roztokem hydroxidu sodného, okyseleni reakini sm&si kyselinou sirovou, vydestilovdni
produktu s jeho refinace krystalizaci z benzenu. Del¥im dosud zndmfm zpisobem vyroby
4-metyl-2-nitrofenolu je diaszotace p-toluidinu, rozklad p-toluendiazoniumnitrdtu, pren{ su-
rového 4-metyl-2-nitrofenolu, perovodni destilace surového produktu a odd&leni surového
produktu od vody.

Daldim dosud znédmym zpisobem vyroby 4-metyl-2-nitrofenolu je popseny zpidsodb vyroby
z p-toluidinu, dopln¥ny krystalizaci produktu z etenolu nebo extrakci produktu etyléte-
rem po piedchdzejic{ parovedni destilaci.

Nevyhodou zmin¥nych zpisobd vyroby 4-metyl-2-nitrofenolu, spodivejicich v rafinaci
surového produktu parovodni destilaci, Je vysokd spotfeba péry a chladicf vody, odped
toxického produktu rozpustdného v odpadni technologické vodd a autokatelyticky termicky
rozklaed produktu a vedlej¥ich ldtek v disledku dlouhotrvejici tepelné expozice.

Uvedené nevyhody odstranuje zpisob vjroby 4-metyl-2-nitrofenolu dle vyndlezu, jeho¥
podstata spo¥ivd v tom, %e tavenina surového 4-metyl- 2-nitrofenolu se bdhem dvou a% dvace-
t1 hodin ochledi z teploty 25 °C e% 40 °C na teplotu 22 e% 0 %G, krystalickd hmota se pone-
chéd na této teplot¥ po dobu 0,5 a% 30 hodin, pek se bdhem 10 aZ 35 hodin rovnomérn& vyhie-
je na teplotu 26 °c a3 34 °C, pFi které se ponechd po dobu 8 a%¥ 30 hodin, pFi¥em¥ kapalné
podily odtékajfei z krystalické hmoty plisobenim gravitece 8/nebo tlakového spddu v teplot-
nim rozmezf od 0 °C @ 22 °C do 26 °C az 34 °C se Jimaji, nade% se zbyvajici krystalickd
hmota 4-metyl-2-nitrofenolu roztevi vyhFdtim na teplotu 35 °C a3 45 °C.

Béhem odtoku kepalnych podil8 Je moZno krystelickou hmotu promft etylelkoholem nebo
acetonem nebo toluenem.

Zpisobem podle vyndlezu se postupuje tak, Ze tavenina surového 4-metyl-2-nitrofenolu,
z{skeného dimzotac{ p-toluidinu a rozkladem vzniklého p-toluendiezoniumnitrdtu, se b&hem
2 a% 20 hodin ochled{ z teploty 25 °C a% 40 °C na teplotu 22 °C a% 0 °C & pFi této teplotd
se pak poneéhé vznikld krystalickd hmota po dobu 0,5 a% 30 hodin. 0d poddtku nebo od konce
této teplotni vydrZe se po¥ne jimat prvni frekce kapalnych pod{ld, vytékejicich z krystelic-
ké hmoty.

Po ukondeni teplotni vydrie se krystalické masa za¥ne rovnomdrn& vyhtivet b&hem 10
a% 3% hodin a% do dosa¥eni teploty 26 °c a% 34 °C o p¥i této teplot® se pak ponechd v tep-
lotni vydr%i po dobu 8 af 30 hodin. Prvan{ frakce kepalnych podf1d, vytékejicich z krysta-
lické masy, se odebird a¥ do dosa¥en{ teploty 18 °c az 25 °C.

Tato frakce obsshuje nejvdt#{ mno¥stvi ne¥istot e mi%e byt zpracovdna ddle perovodni
destilaci. Druhd frakce kepslnjch podild se odebird po dosaZeni teploty 18 °¢ a2 26 °C o
a odbdr se ukon¥uje soudasn¥ s ukonfenim teplotni vydrie p¥i teplotd 26 %¢ e 34 °C. Drund
frakce se svym slofenim p¥ibliZuje kvalit® surového 4-metyl-2-nitrofenolu a Je recyklovéna
do procesu krystalizace z taveniny a frak¥nfho vytavovdni. Po ukon¥eni teplotnf vydrie
pii teplotd 26 °C a3 34 °C se zbyly krystalicky skelet refinovaného 4-metyl-2-nitrofenolu
roztavi vyhi#dtim na teplotu 35 °c az 45 %C. Odtok kaﬁalnych frekci{ ze zpracovdvané krysta- .
lické hmoty gravitaci miZe byt urychlen vytvo¥enim ni%¥¥{ho tleku v pfedloze, do ni% Jsou
kapalné frekce jimény. Krystalicky skelet zpracovdvené.ldtky je moZno pied roztavenim pro-
myt etanolem nebo acetonem nebo tdluenem.
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PouZiti nizlkoteplotni techniky krystalizace 2 taveniny a frek&nfho vytavovéni pro
refinaci 4-metyl-2-nitrofenolu umoZnuje podstatné sniZeni energetickych nékledd v porovné-~
ni s parovodni destilaci. Nizké provozni teploty rovn&Z eliminujf eutokatalytické termické

.rozklady produktu a ne¥istot, ke kterym dochdz{ v pribshu perovodni destilace. Tim je za-

ruena vy35{ bezpe¥nost procesu a vy35{ vyt&Znost produktu v porovndni s parovodni
destilac{.

P#i procesu krystalizace z taveniny a frak#sfho vytavovéni nejsou produkovény Zddné
odpadni 1ldtky, zatimco pfi parovodni destilaci odpadd krom¥# destileinfho zbytku té% odpad-
n{ technologickd vode obsehujfci rozpustény toxicky 4-metyl-2-nitrofencl. Proces krystae-
lizace z taveniny a frak&niho vytavovéni je vjhodny z hlediske ekologického a vy33{ vyt3inos-
t produktﬁ odstran¥nim ztrdt rozpustnosti. ’

Pro bli%3{ objasn&ni podstaty vyndlezu jsou ddle uvedeny priklady provedeni.
Pri{klaada

Do pléifovend sklensné trubice o vnit¥nim prim¥ru 25 mm & délce 800 mm, vertikd4ln&
situované, ve spodni &dsti opatiené kovovym sitkem a pryZovou idtkou, v horni &dsti opatie-
né teplomdrem, programovd temperovené teplonosnym médiem cirkulujfcim v pld3ti, bylo naddv-
kovéno 345 g surového 4-metyl-2-nitrofenolu o teplotd krystelizace 23,3 ¢, Surovy 4-metyl-
-2-nitrofenol byl vytemperovédn na teplotu 25 % a pak bZhem 17 hodin rovnomdrnou rychlostf
ochlazen na teplotu 12 °C a na této teplotd udrZovédn po dobu deldich 4 hodin.

Pak byla ze spodni ¥dsti trubice odstran¥ne pry%ovéd zd4tke & byl zapolat odbdr I, frak-
ce. Soudasn& pri zeddtku odbdru I. frakce bylo zapofeto s rovnom&rnym vyhPevem obsahu vniti-
ni trubice z teploty 12 °C ne teplotu 28,5 0C, ktery trval po dobu 28 hodin. P¥i teplotd
20 °¢ byl ukonden odbdr 1. frakce a byl zepoldset odb¥r II, frakce.

Po dosaZen{ teploty 28,5 %¢ ndsledovala pF¥i této teplot& teplotni vjdrZ po dobu 17 ho-
din. Soudasn& s ukon¥enim této teplotni vydrZie byl ukon&en odb¥r II, fraekce uzavienim
spodni &4sti trubice pryZovou zdtkou. Pak byl zbyvajici krystalicky skelet produktu v tru-
bici rozteven vyhidtim na teplotu 37 °C a vypustén.

Bylo ziskéno 107 g I, frakce (31,0 % hmotnostnich ndsady) o teplot¥ krystalizace
12,4 °C, 121 g II. frakce (35,1 % hmotnostnich ndsedy) o teplotd krystalizace 23,4 % a
117 g (33,9 % hmotnostnich ndsady) produktu o teplotd krystalizace 31,3 %c.

P¥r{klad 2

Do lefaté Zelezné v&lcové nédbby, opat¥ené horizontdln& situovenymi Zebrovymi trub-
kemi, perforovanym dnem s vypusti, progremové temperované teplonosnym médiem cirkulujicim
v Zebrovanych trubkdch a dvou ¥elnich vdlcovych prostorech vymezenych dvima trubkevnicemi,
bylo naddvkovéno 58 kg surového 4-metyl-2-nitrofenolu o'teploté krystalizace 23,3 °c.
Surovy 4-metyl-2-nitrofenol byl vytemperovén mna teplotu 27 °C & pak b&hem 15 hodin rovno-
m&rnou rychlosti ochlazen na teplotu 13 °C a na této teplotd udrZovén po dobu dal¥ich
5 hodin,

Pak bylé oteviena spodni vypust nddoby & byl zapodat odb&r I, frakce vytékajic{ pi-
sobenim gravitace do pfedlohy. Sou¥asn se zs¥dtkem odb&ru I. frakce bylo zspolato s rovno-
m&rnym vyhievem zpracovdvané ldtky z teploty 13 °C na teplotu 29 °C, ktery trval po dobu
30 hodin. P¥i teplot® 19 °C byl ukonSen odb&r I, frakce a byl zapo¥at odbdr II., frakce.

Po doseZ¥eni teploty 29 %C ndsledovala p¥i této teplotd teplotn{ vydrZ po dobu 18 hodin.
Soudasn® s ukon&enim této teplotni vydrie byl ukonlen odb&r II, frakce uzavienim spodni vy- -
pusti néddoby. Pak byl zbjvejici krystalicky skelet produktu roztaven vyh¥dtim na teplotu

39 °C a vypudtén do predlohy.
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Bylo ziskdno 17,5 kg I. frekce (30,2 % hmotnostnich ndsady) o teplotd krystalizace
13,1 °g, 20,0 kg II, frakce (34,5 % hmotnostnich ndsady) o teplotd krystalizace 23,0 °¢
a 20,5 kg produktu (35,3 % hmotnostnich ndsady) o teplot& krystelizace 31,5 °c,

Pr{klad 3

Do pléstovené sklen¥né trubice o vnit¥fnim prdméru 2% mm a délce 800 mm, vertikdln¥
situované, ve spodni Zésti opat¥ené kovovym sftkem a pryZovou zdétkou, v horni ¥dsti opa-
tPené teplomérem, progremové temperované teplonosnym médiem cirkulujfcim v plé3ti, bylo
nadévkovéno 346 g surového 4-metyl-2-nitrofenolu o teplotd krystalizace 23,8 °C. surovy
4-metyl-2-nitrofenol byl pek vytemperovédn na teplotu 30 % a pak bdhem 16 hodin rovnom&r-
nou rychlostf{ ochlazen na teplotu 15 % a na této teplotd udrfovén po dobu del3ich 30 hodin,

Po uplynuti 6 hodin teplotni vydrZe p¥i 15 °¢c byle ze spodni{ &4sti trubice cdatren&na
pry¥ovéd zétka a byl zapoZat odbdér I. frekce. Odb&r I. frakce probihal po dobu del¥fch 7
hodin p#i teplotd 15 %C, Pak bylo do horni ¥dsti trubice nalito 17 g etylslkoholu s byl
zapo&at odbdr II, frekce, ktery pokrafoval deldfich 7 hodin a% do konce teplotni vydrie
pPi 15 °¢. Pak byl obseh trubice rovnom¥rn# bdhem 20 hodin vyhPdt z teploty 15 °C na 27 %
8 pak ndsledovala teplotni vydrZ p¥i teplotd 27 °¢ po _dobu 15 hodin., B¥hem vyhi¥ivéni{

v teplotnim rozmezi 15 °c a% 27 °C & vydr¥e p¥i teplotd 27 ¢ byla odebirdna III. frakce.
Pak byla spodni ¥dst trubice uzaviena pryfovou zdtkou e zbfvajici krystalicky skelet v tru-~
bici roztaven vyhidtim na teplotu 45 °¢ a vypustén,

Bylo ziskéno 107 g I. frakce (30,9 % hmotnostnich ndsady) o teplotd krystalizace
12,6 °C,_59 g II. frekce (17,1 % hmotnostnich ndsady, po oddestilovdni 17 g etylalkoholu)
o teplotd krystalizece 15,1 %G, 29 g III, frakce (8,4 % hmotnostnich ndsedy) o teplotd krys-
talizgce 31,3 °C a 151 g produktu (43,6 % hmotnostnich nésady) o teplotd krystalizece
31,6 “C. :

PREDMET VINALEZU

1. Zplsob vyroby 4-metyl-2-nitrofenolu vyznaZeny tim, ¥e tavenina surového 4-metyl-2-
~-nitrofenolu se bdhem 2 a¥ 20 hodin ochladi z teploty 25 °¢ a% 40 °C na teplotu 22 °C az
0 °C, krystalickd hmota se ponechd na této teplotd po dobu 0,5 aZ 30 hodin, pak se b&hem
10 a% 35 hodin rovnom¥rn¥ vyhifeje na teplotu 26 °c s 34 °C, p¥i které se ponechd po dobu
.8 a% 30 hodin, p¥ilem’ kapalné podily odtékajic{ z krystalické hmoty plsobenim gravitace
a/nebo tlakového spddu v teplotnim rozmezi od 0 °c az 22 °C 4o 26 °C a% 34 °C se jimajt,
nadef se zbyvajfci krystalickd hmote 4-metyl-2-nitrofenolu roztavi vyhidtim ne teplotu
35 °c az 45 °c,

2. Zplsob podle bodu 1 vyznaéény tim, %e se bdhem odtoku kapalnych pod{ld krystalickd
hmotq promyJje etylalkoholem nebo acetonem nebo toluenem.

Severografia, n. p., MOST ' Cena 2,40 Kés
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