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Vynédlez rieSi spdsob vyroby O,0-dimetyl-
-0-(3-metyl-4-nitrofenol jtiofosfdtu konden-
z&ciou 0,0-dimetylchlértiofosfdtu s 3-metyl-
-4-nitrofenolom a/alebo jeho sodnou solou v
pritomnosti chlérovodik viaZiceho ¢inidla.

Kondenzéacia prebieha v pritomnosti krys-
talického, alebo roztoku 3-metyl-4-nitrofe-
noldtu sodného a minerdlnych soli z pred-
chéidzajicej kondenzécie.

Vynélez moZno vyuZit pri vyrobe 0,0-di-
metyl-O-( 3-metyl-4-nitrofenyl Jtiofosféatu,
ktory sa pouZiva naj¢astejSie ako insekticid.
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Vynédlez sa tyka pripravy 0,0-dimetyl-O-
-(3-metyl-4-nitrofenyl Jtiofosfdtn kondenzéa-
ciou 0,0-dimetylchlértiofosfdtu s 3-metyl-4-
-nitrofenoldtom sodnym v pritomnosti chlo-
rovodik viaZuceho ¢inidla.

0,0-dimetyl-O-( 3-metyl-4-nitrofenyl }tio-
fosfat sa pouZiva ako Géinny insekticid pre-
dovsetkym v polnohospodérstve. Je omnoho
menej jedovaty pre &loveka a pre teplokrv-
né Zivodichy ako 0,0-dimetyl-O-(4-nitrofe-
-nyl)-tiofosfdt. NajCastejSie sa 0,0-dimetyl-
-0-(3-metyl-4-nitrofenyl Jtiofosfat pripravuje
reakciou 0,0-dimetylchlértiofosfatu s 3-me-
tyl-4-nitrofenoclom. Priprava v pritomnosti
kyseliny viaZticeho €&inidla, alebo v pritom-
nosti prédSkovej medi je popisand napr. v
brit. pat. & 670030 a v NSR pat. ¢. 814 297.
Francizky pat. &. 1266417 popisuje pri-
pravu 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl)-
tiofosfatu v pritomnosti uhli€itanu drasel-
ného a préaskovej medi v toluénovom pro-
stredi reakciou 0,0-dimetylchlortiofosfatu s
3-metyl-4-nitrofenoldtom sodnym alebo dra-
selnym. Franc. pat. & 1272 685 pouZiva ako
reakéné prostredie chlérbenzén. Kondenza-
cia 0,0-dimethylchlértiofosfatu s 3-metyl-4-
-nitrofenolom v bezvodom aceténe, metyl-
ketdne za pritomnosti uhlifitanu sodného
pri teplote refluxu popisuje USA pat. Cislo
2520 393, brit. pat. & 644610, franc. pat. €.
957 803; pripravu 0,0-dialkyl-O-(4-nitrofe-
nynl)tiofosdtu reakciou 0,0-dialkylchlortio-
fosfatu s 4-nitrofenoldtom sodnym v chlor-
benzénovom, etonolickom, pripadne vodnom
prostredi, popisuje Fletcher v J. Am. Soc. 70
3943 (1948). Priprava 0,0-dimetyl-O-[3-me-
tyl-4-nitrofenyl)tiofosfdtu reakciou 0,0-di-
metylchlértiofosfdtu s 3-metyl-4-nitrofeno-
lom je popisand v Schultz Berichte der
deutschen chem. Gesellschaft, 40 4322. Vyj-
robu 0,0-dimetyl-O-dimetyl-O-(3-metyl-4-ni-
trofenyl)tiofosfatu reakciou 0O,0-dimetyl-
chlértiofosfatu s 3-metyl-4-nitrofenoldtom
alkalického kovu, alebo 3-metyl-4-nitrofe-
nolom v pritomnosti ¢inidiel viaZicich kyse-
liny popisuje &s. pat. & 89 124. Insekticidny
pripravok 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitro-
fenyl)tiofosfdt a spdsob jeho vyroby reak-
ciou 0,0-dimetylchlértiofosfdtu s 3-metyl-4-
-nitrofenolom, alebo jeho alkalickou solou
je popisany v jap. patentoch &. 28 075 (1959)
a &. 30541 (1959), dalej v NSR patente &.
1116790, USA patente & 3081565, Cis-
tenie organofosforovych pesticidov obecné-
ho vzorca
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kde Rt a Rz je alkyl s 1 aZ 4 atomami C, X
je O alebo S a Rs je aryl, pripadne aryl sub-
stituovany alkylom, halogénmi a/alebo ni-
troskupinou, pricom sa nefistoty odestilujd
vodnou parou, popisuje €s. pat. & 129591,
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Pripravu 0,0-dimety}-O-(3-metyl-4-nitrofe-
nyl)tiofosfatu podla &s. pat. €. 89124 a €.
129 591, pritom sa podas reakcie voda azeo-
tropicky oddestiluje, popisuje €s. AO Cislo
211 804. Pripravu 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-
-nitrofenyl}tiofosfdtu reakciou 3-metyl-4-ni-
trofenolu s O,0-dimetylchlortiofosiatom v
pritomnosti K:CO03 v metyletylketone, pri-
dom sa reak&nd zmes schadi a vyliiend sol
sa odsaje, popisuje G. Schrader, Die-Entwic-
klung neuer insektizider Phosphorsédure
Ester, Verlag Chemie GMBH Weinheim str.
293 [1963).

V horeuvedenych literdrnych odkazoch
sa venuje iba maéla pozornost oddelovaniu
pripraveného roztoku O,0-dimetyl-O-(3-me-
tyl-4-nitrofenyl)tiofosfdtu od nezreagova-
nych, alebo vzaiklych soli -

Vyssie uvedené nedostatky sit odstranené
spdsobom vyroby 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-
-nitrofenyl Jtiofosfatu, podstata ktorého spo-
&iva v tom, Ze 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-ni-
trofenyl)tiofosfat sa pripravuje kondenza-
ciou 0,0-dimetylchlortiofosfdtu s 3-metyl-4-
-nitrofenoldtom sodnym v pritomnosti chlo-
rovodik via¥iceho ¢inidl4 v prostredi aro-
matického uhlovodika a vody. Kondenzécia
prebieha v pritomnosti krystalického a/ale-
bo roztoku 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného
koncentracie 5 a7 95 % hmot. a minerél-
nych soli z prechddzajticej kondenzacie.

Postupom podla vynédlezu sa dosiahne lep-
$ie vyuZitie 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného,
pripadne 3-metyl-4-nitrofenolu a chlorovo-
dik viaZtceho ¢&inidla, alebo katalyzatora.
Vzhladom na k reakeii priddvany 3-metyl-4-
-nitrofenolat sodny, alebo 3-metyl-4-nitrofe-
nol sa dosiahne lepsi vytaZok ako u desial
znédmych postupov. Pretofe sa vyuZije 3-me-
tyl-4-nitrofenoldt sodny, pripadne 3-metyl-
-4-nitrofenol, zni# sa mnoZstve adpadnych
vdd a obsah derivatov 3-metyliencly v
nich, &m sa zlepSi Zivotné prostredie. Pre-
vedenie vynédlezu je jednoduché a v podsta-
te si nevy¥aduje nové ndklady a dd sa pre-
viest na sddasnom vyrebmnom zariadent.

Priklad 1

Do trojhrdlej baiiky opatrenej mieSadlom,
spédtnym chladitom, teplomerom a deliacim
lievikom sa dalo 500 ml toluénu, 75 g tech-
nického 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného ob-
sahujiceho 77,5 % hmot. 3-metyl-4-nitrofe-
nolatu sodného a 10 g technického Kz2COs.
Zmes savyhriala za mieSania do mierneho
varu. Deliacim lievikom sa k reakénej zme-
si ddvkovalo 180 ml 30,1 % hmot. toluéno-
wého roztoku 0,0-dimetyichlértiofostatu. Re-
akénad zmes sa udrZovala 1 h pri miernom
refluxe. Potom sa azeotropicky oddestilova-
la voda. Po oddeleni vody reak&néd zmes re-
agovala e¥te tri hodiny pri teplote 108 °C.
Po ukon&eni reakcie sa obsah baitlky ochla-
dil a toluénovy roztok O,0-dimetyl-O-(3-me-
tyl-4-nitrofenyl tiofosfdtu sa oddelil od tu-



232631

hych astic nezreagovaného 3-metyl-4-nitro-
fenolatu sodného, K2CO03 a reakciou vznik-
lého NaCl. VytaZok 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-
-4-nitrofenyl tiofosfdtu vzhladom na do re-
akcie dany 3-metyl-4-nitrofenoldt sodny bol
81,2 %.

Priklad 2

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, Ze po ochlazeni reak&nej zmesi
pridalo 10 ml vody. Tekuty obsah batiky sa
odlial od nerozpustenych soli, ktoré boli vy-
kryStalizované na stendch baifky. Ziskalo
sa 673 ml toluénového roztoku 0O,0-dimetyl-
-0-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfatu; vytaZok
vztahovany na 3-metyl-4-nitrofenolat sodny
bol 80,4 %.

Priklad 3

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, Ze sa v reak€ej barike nechali
vykrystalizované soli z pokusu podla prikla-
du 1, koncentracia 3-metyl-4-nitrofenocldtu
sodného bola 87,49 hmot. a do bailky sa
pridalo 65 g technického 3-metyl-4-nitrofe-
noldtu sodného s obsahom 79,6 % hmot. 3-
-metyi-4-nitrofenoldtu sodného a 3 g KzCOs.
Ziskalo sa 667 toluénového roztoku O,0-di-
metyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfatu. Vy-
taZok vztahovany na 3-metyl-4-nitrofenoldt
sodny priddvany do batiky bol 92,5 %.

Trojndsobnym opakovanim postupu podla
prikladu 3 sa dosiahli vytaZzky vztahované
na do reakcie dany 3-metyl-4-nitrofenoléat
sodny 94,2, 88,9, 89,6 %.

Priklad 4

Postupovalo sa podla prikladu 2 s tym
rozdielom, Ze sa v baiike nechali vykrysta-
lizované soli po pokuse popisanom v pri-
klade 2 a do bailky sa dalo 65 g 3-metyl-4-
-nitrofenoldtu sodného s obsahom 80,2 %
hmot. 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného, 5 g
KoCOs. VytaZok vztahovany na 3-metyl-4-ni-
trofenol priddvany k pokusu bol 91,2 %.

Trojndsobnym opakovanim postupu podla
prikladu 4 sa dosiahli vytaZky vztahované
na do reakcie dany 3-metyl-4-nitrofenolédt
sodny 87,8, 92,6, 92,1 %.

Priklad 5

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, Ze sa k reak&nej zmesi pridalo
na zaéiatku 20 ml 35 % hmot. roztoku 3-
-metyl-4-nitrofenoldtu sodného ziskaného
z predchadzajucej Kkondenzdcie . VytaZok
0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl Jtiofos-
fatu vzhladom na kryStalicky 3-metyl-4-ni-
trofenotat sodny bol 82,9 %.

Priklad 6

Postupovalo sa podla prikladu 5 s tym
rozdielom, Ze sa k reaklnej zmesi na za-
¢iatku pridalo 100 ml vodného roztoku s
hmotnostnou koncentraciou 3-metyl-4-nitro-
fenolatu sodného 6,2 % a 2,1% K2C0s. Vy-
taZok 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl}-
tiofosfdtu vzhladom na krystalicky 3-metyl-
-4-nitrofenolat sodny bol 82,4 %.

Priklad 7

Postupovalo sa podla prikladu 5 s tym
rozdielom, Ze sa k reak{nej zmesi pridalo
na zatiatku 20 ml suspenzie 3-metyl-4-nitro-
fenoldtu sodného obsahujticej 9 g 3-metyl-
-4-nitrofenoldtu sodného a 4,1 g KCO3 z
predchadzajicej kondenzdcie. VytaZok O,0-
-dimetyl-O-( 3-metyl-4-nitrofenyl }tiofosfatu
vzhladom na kryStalicky 3-metyl-4-nitrofe-
nolat sodny bol 85,7'%.

Priklad 8

Postupovalo sa podla prikladu 2 s tym
rozdielom, Ze sa reakcia robila v baiike, v
ktorej z predchadzajicich kondenzé&cidch
zostali nezreagované soli hmotnosti 34,5 g.
3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného v hich bolo
88,6 % hmot. VytaZok 0,0-dimetyl-O-(3-me-
tyl-4-nitrofenyl)tiofosfatu vzhladom na pri-
dany 3-metyl-4-nitrofenoldt sodny bol 91,4
procent.

Vyndlez mozZno vyuZit pri vyrobe 0,0-di-
metyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfatu
kondenzédciou O,0-dimetylchlortiofosfatu s
3-metyl-4-nitrofenoldtom sodnym, pri¢om sa
vyuZije nezreagovany 3-metyl-4-nitrofenolat
sodny z predchddzajicej kondenzécie.

PREDMET VYNALEZU

Spbésob vyroby 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-
-nitrofenyl)tiofosfatu kondenziciou 0,0-di-
metylchlértiofosfdtu s 3-metyl-4-nitrofeno-
ldtom sodnym v pritomnosti chlorovodik
~viaZiceho ¢&inidla, v prostredi aromatického
uhlovodika alebo aromatického uhlovodika

a vody, vyznatujici sa tym, Ze kondenzé-
cia sa robi v pritomnosti krystalického a/
/alebo roztoku 3-metyl-4-nitrofenolatu sod-
ného koncentracie 5 aZz 95 % hmot. a mi-
nerdlnych soli z predchédzajicej konden-
z4cie.
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