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Vyndlez sa tyka spdsobu &istenia 3-metyl-
-4-nitrofenolu a jeho sodnej soli krystaliza-
ciou.

Na vyrobu pripravkov na ochranu rastlin
ako napriklad O,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nit-
rofenol Jtiofosfdtu a 3-metyl-4dimetylamino-
fenyl-3-metylkarbomdtu sa pouZiva 3-metyl-
-4-nitrofenol.

7 potetnych spésobov pripravy 3-metyl-4-
-nitrofenoclu sa najéastejSie pouZivaja tieto:
reakcia m-toluidinu s kyselinou sirovou a du-
sitanom sodnym, priama nitrdcia 3-metylie-
nolu, hlavne viak nitrozdcia 3-metylfenolu
na 3-metyl-4-nitrozofenol s néslednou oxi-
d4ciou na 3-metyl-4-nitrofenocl pomocou Ky-
seliny dusiénej, peroxidu vodika a inych o-
xidagnych ¢inidiel. Oxid4ciou 3-mety'-4-nitro-
zofenolu kyselinou dusi¢nou na 3-metyl-4-
-nitrofenol popisuje CSSR AQ 146 179.

Pripravu 3-metyl-4-nitrofenolu v prostredi
roztoku mineralnej kyseliny s néslednou o-
xiddciou 3-metyl-4-nitrozofenolu kyselinou
dusitnou popisuje CSSR AO 149 726. Podobnt
pripravu, aviak v prostredi niZ3ich alkoholov
DOS 2 236 571. Produkt sa vo vSetkych troch
pripadoch ziskava jeho vykrystalizovanim,
filtraciou, premytim a vysuSenim.

Cistenie 3-metyl-4-nitrofenolu v pritomnos-
ti vodného roztoku hydrogensiri¢itanu sod-
ného alebo draselného popisuje japonsky
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patent 21 241 (1964). Cistenfm 3-metyl-4-nit-
rofenolu a jeho sodnej soli krysStalizdciou v
pritomnosti sodnych soll minerdlnych Kkyse-
Jin sa zaobera CSSR AO 147 502 a je podrob-
ne popisané v &lanku Macko J., Vaiio J., Du-
lék K., Chem. prom. 29/54 &. 8, 408 (1979).
Fostup podla vyndlezu umoZiiuje cistenie
3-metyl-4-nitrofenolu a jeho sodnej soli ob-
siahnutych vo vodnom roztoku alebo suspen-
zii pozostdvajicej z prevedenia celkového
volného 3-metyl-4-nitrofenolu na 3-metyl-4-
-nitrofenoldt sodny posobenim vodného roz-
toku hydroxidu sodngho s vyhodou tak, aby
vznikol 18 aZ 40%ny roztok alebo suspenzia
3-metyl-4-nitrofenolatn sodnébo pri teplote
50 aZ 100 °C, pri¢om krystalizacia 3-metyl-4-
-nitrofenolatu sodného ochladenim prebicha
v pritomnosti anorganickych soli tak, Ze vo
vodnom roztoku alebo suspenzii st pritomné
najmenej dve rézne anorganické soli a pre-
vddza sa za adiabatickych podmienok pri po-
stupne sa zniZujicej hodnote tlaku v systé-
me z atmosférického tlaku na tlak rovny 1,3
kPa s nédslednym odfiltrovanim produktu. Je
tieZ moZné &istit 3-metyl-4-nitrofenol znecis-
teny minerdlnymi kyselinami najcastejsie ky-
selinou sirovou a kyselinou dusi¢nou, neutra-
lizovanymi taktieZ hydroxidom scdnym, v
hmotnostnom pomere 3-metyl-4-nitrofenol ku
kyseline v rozmedzi 3 ku 1 aZ 30 ku 1, Ze 3-
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-metyl-4-nitrofenocldt sodny  adiabaticky
krystalizuje z roztoku najmenej dvoch anor-
ganickych soli vzniknutych neutralizdciou
pritomnych kyselin.

Dalej je moZné Krystalizdciu 3-metyl-4-nit-
rofenolatu sodného robit v prostredi recyklo-
vanych mate¢nych ldhov z predchéddzajicej
kryStalizdcie. Recyklované mateéné luahy
moZno s vyhodou pouZit pri riedeni hydroxi-
du socdného pouZitého na neutralizaciu 3-me-
tyl-4-nitrofenolu.

Vyhodou nového spfsobu ¢istenia 3-metyl-
-4-nitrofenolu a jeho sodnej soli krystaliza-
ciou podla tohoto postupu vyndlezu je, Ze
chladenie roztoku produktu a zakoncentro-
vanie prebieha adiabaticky za zniZeného tla-
ku a vyuZitia tepelného obsahu roztoku pro-
duktu. Odpadd potreba chladiaceho agregéatu
a chladiaceho okruhu.

Roztok alebo suspenzia produktu sa vzni-
kajicou vodnou parou premiesa. Nie je po-
trebné priddvat anorganickd sol, vznika
priamo pri spracovani, alebo je pritomnd v
recirkulujicich mateénych ltihoch. Obsah so-
1 vyznamne zniZuje rozpustnost produktu.
Celkové mnoZstvo mate¢nych lihov odpada-
jacich pri vyrobe je menSie. Vychodzia kon-
centrdcia technického produktu nie je vy-
znamnd. Ziskany produkt je moZné dalej bez-
okladne spracovat. Pri spdsobe &istenia 3-me-
tyl-4-nitrofenolatu sodného podla tohoto vy-
ndlezu vznikaji po oddeleni kryStalického
3-metyl-4-nitrofenolatu sodného mateéné li-
hy s mensim obsahom rozpustného 3-metyl-4-
-nitrofenoldtu sodného ako pri doteraz zné-
mom spdsobe podla &s. AO 147 502.

Prinosom vynédlezu oproti &s. AO 147 502
je, Ze sa moOZe pouZit technicky 3-metyl-4-
-nitrofenol ziskany podla &s. AO 149 726,
ktory obsahuje 50 aZ 60 % 3-metyl-4-nitrofe-
nolu. V prikladoch v ¢s. AQ 147 502 sa pouZi-
va 3-metyl-4-nitrofenol ¢istoty 80 az 95 %.
Pri krystalizécii 3-metyl-4-nitrofenolu sa pri-
ddva Naz2COs, ktorého mnoZstvo sa pohybuje
priemerne 277 kg na 1 tonu 90 % 3-metyl-
-4-nitrofenoldtu sodného. Z mateénych lihov
sa ziskava zvy3ny 3-metyl-4-nitrofenol vyzra-
Zanim minerdlnou kyselinou a néslednou
neutralizdciou vyzrédZaného 3-metyl-4-nitro-
fenolu roztoku s NaOH. Technicky 3-metyl-
-4-nitrofenol podla ¢s. AQ 149 726 obsahuje
matecné Kyseliny, neutralizdciou ktorych sa
vyvinie teplo, ktoré zédroveii sliiZzi k vyhriatiu
zmesi, pricom zvy3né mnoZstvo tepla sa do-
d& beZnym spdsobom. Ciasto&nou recirkula-
ciou mate¢nych lihov odpadne pracné zra-
Zanie matecnych lahov, neutralizdcia vyzré-
Zaného 3-metyl-4-nitrofenolu a opdtovnd
kryStalizdcia 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodné-
ho.

MnoZstvo minerdlnych soli v odpadnych vo-
ddch je omnoho niZSie ako pri &s. AO
147 502. Priddvand Na2COs podstatne zvysuje
pracnost vyroby, zhorsuje akost odpadnych
vOd, predovSetkym ich solimitu a alkalitu.
Pri neutralizdcii odpadnych vdd s mineral-
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nymi kyselinami soli unikajtici COz robi prob-
lémy, hlavne penenie roztoku.

Priklad 1

Do banky sa predloZilo 170 g technického
3-metyl-4-nitrofenolu o koncentracii 52,3 %
hmotn., zvySok bola kyselina sirovd, kyseli-
na dusifnd a voda. Pridd sa vodny roztok
hydroxidu sodného o koncentracii 17 %
hmotn. za zvy3ovania teploty na 50 °C, aZ do
dosiahnutia hodnoty pH rovnej 8,7. Zmes
sa zohriala na 95°C a prida sa 28 g uhlidi-
tanu sodného. Po 20 mintitovom mieSani sa
banka napojila na zdroj vdkua a adiabaticky
chladila pri postupne sa zniZujicom tlaku, v
takej miere, aby sa zvlddlo penenie suspen-
zie aZ na hodnotu 2,6 kPa.

Po odfiltrovani sa ziskalo 125 g 3-metyl-
-4-nitrofenoldtu sodného o koncentracii 77,2
percent hmot., o predstavuje vytaZok 93,7
percent tedrie. Koncentrédcia 3-metyl-4-nitro-
fenoldtu sodného v mateénych Itihoch po
oddeleni krystalického 3-metyl-4-nitrofeno-
l4atu sodného bola 21 500 mg/1.

Priklad 2

Postup ako v priklade 1, s tym rozdielom,
Ze sa pridalo 25 g siranu sodného. Po odfil-
trovani sa ziskalo 119 g 3-metyl-4-nitrofeno-
latu sodného o koncentrécii 79,3 % hmotn.,
¢o predstavuje 93,1 %-ny vytaZok vzhladom
na teoriu.

Priklad 3

Postup ako v priklade 2, s tym rozdielom,
Ze sa pouZil roztok hydroxidu sodného o kon-
centracii 20 % hmot., pripraveny z vodné-
ho roztoku hydroxidu sodného o koncentra-
cii 43 percent hmot. riedenim matetnymi
ldhmi z prikladu 2. Po vyhriati suspenzie na
95°C sa pridalo 5 g siranu sodného a sus-
penzia sa adiabaticky ochladila na 15 °C.

Po odfiltrovani sa ziskalo 123 g 3-metyl-4-
-nitrofenclatu sodného o koncentréacii 79,5 %
hmotn., o zodpoveda vytazku 96,5 % tedrie.

Priklad 4

Postup ako pri priklade 2, s tym rozdielom,
Ze sa pridalo 25 g siranu sodného, ktory ob-
sahoval 0,15 % hmotn. siranu zino&natého.

Po odfiltrovani sa ziskalo 128 g 3-metyl-4-
-nitrofenolatu sodného o koncentrécii 76,5 %
hmotn., o zodpovedd vytaZzku 96,1 % tedrie.

Priklad 5

Postup ako v priklade 2, s tym rozdielom,
Ze sa pridalo 20 g siranu sodného a 5 g dusi-
tanu sodného. Po odfiltrovani sa ziskalo 125
gramov 3-metyl-4-nitrofenocldtu sodného o
koncentracii 76,5 hmotn., o predstavuje vy-
tazok 94,1 % teoérie.
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Priklad 6

Do banky sa predloZilo 50 g technického
3-metyl-4-nitrofenolu o koncentracii 52,6 %
hmotn., zvy5ok bola kyselina dusi¢nd 0,26
percent hmotn., kyselina sirovd 12,23 %
hmotn. a voda.

Pridd sa vodny roztok hydroxidu sodného
o koncentracii 17 % hmotn. za zvySovania
teploty na 50°C, aZ do dosiahnutia hodnoty
pH rovnej 9,7.

Zmes sa zohriala na 95°C a pridd sa5g
siranu sodného. Po 20 minttovom mieSani sa
banka napojila na zdroj vdkua a adiabatic-
ky ochladila pri postupne sa zniZujicom tla-
ku v takej miere, aby sa zvladdlo penenie
suspenzie aZ na hodnotu 2,6 kPa. Po od-
filtrovani sa ziskalo 32 g 3-metyl-4-nitrofeno-
latu sodného o koncentracii 69,7 % hmotn.,
o zodpoveda vytaZku 89,1 % teorie. Postup
sa opakoval s novou davkou 50 g technické-
ho 3-metyl-4-nitrofenolu tak, ako bolo popi-

sané v predchddzajicom odstavci, s tym roz-
dielom, Ze priddvany hydroxid sodny sa zis-
kal riedenim vodného roztoku hydroxidu sod-
ného o koncentrécii 43 % hmotn. mate&nymi
ldhmi z predchadzajiceho pokusu a nebol
pridavany Ziaden siran sodny. Priddvany roz-
tok hydroxidu sodného mal koncentriciu 16
percent hmotnostnych. VytaZok bol 94,1 %
hmotn. tedrie.

Stvornasobnym opakovanim tohoto postu-
pu boli postupne ziskané vytazky 93,6 %,
95,8 %, 95,6 % a 96,2 % tedrie.

Koncentrdcie 3-metyl-4-nitrofenolatu sod-
ného po oddeleni vykrystalizovaného 3-me-
tyl-4-nitrofenoldtu sodného boli 14400 mg/l,
15200 mg/1, 13700 mg/l.

Vyndlez je moZné pouZit v technologickom
postupe pripravy 3-metyl-4-nitrofenolu ale-
bo 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného, tieZ pri
postupoch, kde st uvedené latky vychodzimi
produktami alebo medziproduktami.

PREDMET VYNALEZU

1. SpOsob ¢istenia 3-metyl-4-nitrofenolu a
jeho sodnej soli obsiahnutych vo vodnom
roztoku alebo v suspenzii pozostdvajuci z
prevedenia celkového volného 3-metyl-4-nit-
rofenolu na 3-metyl-4-nitrofenoldt sodny po-
sobenim vodného roztoku hydroxidu sodného
s vyhodou tak, aby vznikol 18 aZ 40% roz-
tok alebo suspenzia 3-metyl-4-nitrofenoldtu
sodného pri teplote 50 aZ 100°C, pri¢om
krystalizdcia 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodné-
ho ochladenim prebieha v pritomnosti anor-
ganickej soli a vyznacCujici sa tym, Ze vo
vodnom roztoku alebo suspenzii si pritomné
najmenej dve rdzne anorganické soli a pre-
vadza sa za adiabatickych podmienok pri
postupne sa zniZujicej hodnote tlaku v sy-
stéme z atmosferického tlaku na tlak rovny
1,3 kPa s ndslednym oddelenim 3-metyl-4-

-nitrofenoldtu sodného od mateénych lihov.

2. Spdsob podla bodu 1 s tym rozdielom, Ze
vychodzi 3-metyl-4-nitrofencl je znecisteny
minerdlnymi kyselinami, najéastejSie kyseli-
nou sirovou a kyselinou dusiénou, neutrali-
zovanymi taktieZ hydroxidom sodnym, Vv
hmotnostnom pomere 3-metyl-4-nitrofenol ku
kyseliné v rozmedzi 3 ku 1 aZ 50 ku 1 vyzna-
deny tym, Ze 3-metyl-4-nitrofenoldt sodny
KryStalizuje z roztoku najmenej dvoch anor-
ganickych soli vzniknutych neutralizdciou
pritomnych kyselin.

3. Spdsob podla bodu 1 a 2 vyznadeny tym,
Ze krysStalizdcia 3-metyl-4-nitrofenoldtu sod-
ného prebieha v prostredi recyklovanych
mateénych luhov z predchadzajicej krysta-
lizacie.
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