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Vynélez riesi spsob oddelovania krysta-
lickych soli od roztoku 0,0-dimetyl-0-(3-me-
tyl-4-nitrofenyl)-2tiofosfatu vzniklého kon-
denzéciou 3-metyl-4-nitrofenolu a/alebo jeho
sodnej soli s 0,0-dimetylchlortiofosfatom v
pritomnosti chlérovodik viazuceho €inidla.

Po ukon&eni kondenzdcie sa kryStalicke
soli rozpustia vo vodnom roztoku 3-metyl-4-
-nitrofenoldtu sodného alebo 3-metyl-4-ni-
trofenolu obsahujiceho minerdlne soll pri
teplote s vyhodou 50 a% 95 °C. Vo vodnom
roztoku sa zniZi obsah organickych zlace-
nin fosforu, siry, a/alebo chléru a aromatic-
kych rozpastadiel oddestilovanim, extrak-
ciou, alebo adsorpciou. : ’

Vynélez moZno pouZit pri vyrobe 0,0-di-
metyl-0-( 3-metyl-4-nitrofeny! )thiofosfdtu,
ktory sa pouZiva najtastejSie ako insekticid.
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Vynélez sa tyka oddelovania Kkrystalic-
kych soli od roztoku 0,0-dimetyl-O-(3-me-
tyl-4-nitrofenol )tiofosfatu vznikajticeho
kondenziciou O0,0-dimetylchlértiofosfatu s
3-metyl-4-nitrofenoldtom sodnym alebo 3-
-metyl-4-nitrofenolom a chlorovodik viaZu-
cim &inidlom.

0,0-dimetyl-O-{ 3-metyl-4-nitrofenyl(tio-
fosfat sa pouZiva ako a&inny insekticid pre-
dovSetkym v polnohospodérstve. Je omnoho
menej jedovany pre teplokrvné Zivocichy
ako 0,0-dimetyl-O-{4-nitrofenyl)tiofosfat.
NajtastejSie sa 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-ni-
trofenyltiofosf4t pripravuje reakciou 0,0-
-dimetylchlértiofosfdtu s 3-metyl-4-nitrofe-
nolom. Priprava v pritomnosti kyseliny via-
Zuceho ¢&inidla alebo v pritomnosti medi je
popisand napr. v brit. pat. & 670030 a v
NSR pat. & 814 297. Franc. pat. €. 12 266 417
popisuje pripravu 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-
-nitrofenyl (tiofosfatu tak, Ze sa k zmesi 3-
-metyl-4-nitrofenolu, K2C03 a prasSkovej me-
di v toluenovom prostredi priddva 0,0-di-
metylchlértiofosfat. Franc. pat. ¢. 1272685
pouZiva ako reak&né prostredie chlérben-
zén. Kondenzécia 0,0-dimetylchlortiofosféa-
tu s 3-metyl-4-nitrofenolom v bezvodovom
‘acetone, metylketone za pritomnosti Na2C0s3
pri teplote refluxu popisuje USA pat. &.
2520 393, brit. pat. & 644610, franc. pat.
¢. 957 803. Pripravu 0,0-dialkyl-(-4-nitrofe-
nyl-)tiofosfdtu reakciou 0,0-dialkylchlértio-
fosfdtu s 4-nitrofencldtom sodnym v chlér-
benzénovom, etanolickom, pripadne vodnom
prostredi popisuje Fletcher ]J. Am. Chem.
Soc. 70 3943 (1948). Priprava O,0-dimetyl-
-0-(3-metyl-4-nitrofeny!)tiofosf4dtu reakciou
0,0-dimetylchlortiofosfatu s  3-metyl-4-ni-
trofenolom je popisand v Schultz Berichte
der deutschen chem. Gesellschaft, 40 4322,
Vyrobu 0,0-dimetyl-0-(3-metyl-4-nitrofe-
nyl)tiofosfatu reakciou 0O,0-dimetylchlortio-
fosfatu s 3-metyl-4-nitrofenoldtom alkalic-
kého kovu, alebo 3-metyl-4-nitrofenolom v
pritomnosti ¢inidiel viaZucich kyseliny po-
pisuje ¢s. pat. &. 89 124.

Insekticidny pripravok 0,0-dimetyl-O-(3-
-metyl-4-nitrofenyl)tiofosidt a spdsob jeho
vyroby reakciou 0,0-dimetylchlértiofosfatu
s 3-metyl-4-nitrofenolom, alebo jeho alkalic-
kou solou je popisany v jap. patentoch ¢.
28075 (1959) a ¢&. 30541 (1959), dalej NSR
v patente € 1116790, USA patente &islo
3091 565. Cistenie organofosforovych pesti-
cidov obecného vzorca

R10
P—X—R3

/
RO X

kde R1 a Rz je alkyl s 1 aZ 4 atomami C,
X je O, alebo S a Rs je aryl, pripadne aryl
substituovany alkylom halégenmi, alebo ni-
troskupinou, priom sa nedistoty odestiluja
vodnou parou, popisuje ¢&s. pat. ¢. 129591,
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Pripravu 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofe-
nyl}tiofosfatu podla ¢s. pat. ¢. 89124 a ¢&.
129 591, priCom sa polas reakcie voda aze-
otropicky oddestiluje, popisuje ¢s. AO ¢&islo
211 £04. Pripravu 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-
-nitrofenyl) tiofosfatu reakciou 3-metyl-4-
-nitrofenolu s 0,0-dimetylchlértiofosfatom v
pritomnosti KzCO3 v metyletylketone, priom
sa reak&nd zmes schladi a vylifend sa od-
saje, popisuje G. Schrader, Die Entwieklung
neuer insektizider Phosphorsalire Ester,
Verlag Chemie GMBH Weinheim str. 293
(1963).

V horeuvedenych literdrnych odkazoch sa
venuje iba mald pozornost oddelovaniu pri-
praveného roztoku O0,0-dimetyl-O-(3-metyl-
-4-nitrofenyl )tiofosfdAtu od nezreagovanych
alebo reakciou vzniklych soli.

Vy88ie uvedené nedostatky st odstrdnené
sposobom oddelovania krystalickych soli od
roztoku 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofe-
nyl)tiofosfatu, podstata ktorého spoliva v
tom, 7e sa pre rozpustenie kryStalickych
soli priddva do roztoku po ukoné&eni reakcie
0,0-dimetylchlortiofosfdtu s 3-metyl-4-nitro-
fenoldtom sodnym vodny roztok 3-metyl-4-
-nitrofenoldtu sodného Kkoncentricie az
3,5 % hmot., alebo vodny roztok 3-metyl-4-
-nitrofenolu koncentrdcie aZ 2000 mg/lL
Vodné roztoky obsahuji minerélne soli kon-
centracie aZ 30 hmot. Objemovy pomer
vodného roztoku ku roztoku 0,0-dimetyl-O-
-(3-metyl-4-nitrofenyl )tiofosfatu je 0,05 : 1
az5:1.

Vodny roztok 3-metyl-4-nitrofenolatu sod-
ného alebo 3-metyl-4-nitrofenolu obsahuje
minerdlne soli, aromaticky uhlovodik v kon-
centrédcii 0,01 aZ 1% hmot., organické zld-
Seniny fosfatu, siry a/alebo chlaru.

Roztok 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného sa
pouZije pri teplote 5 aZ 105 °C, s vyhodou
pri 50 az 95 °C.

Vodny roztok sa po rozpusteni krystalic-
kych soli pre zniZenie obsahu organickych
zlG¢enin fosforu, siry a/alebo chléru a aro-
matickych uhlovodikov podrobi destildcii
alebo adsorpcii.

Vodny roztok po rozpusteni krystalickych
soli pre zniZenie obsahu organickych zlage-
nin fosforu, siry a/alebo chléru, sa podro-
bi extrakcii organickymi vo vode nerozpust-
nymi zla¢eninami, s vyhodou aromatickych

- uhlovodikov.

Postupom podla vynélezu je moZno ziskat
0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofos-
fatu vodny roztok, ktory obsahuje 3-metyl-
-4-nitrofenoléat sodny, ktory sa da ziskat. V
pripade, Ze je na zdvadu zapach po rozpus-
tenych organickych zlG&enindch fosforu, si-
ry a/alebo chléru a organickych rozpuastad-
lach, je ho moZné odstranit. Vyhodnejsie je
pouZitie uzatvorenych aparatir. Niekolko-
ndsobnym opakovanim postupu podla vyné&-
lezu moZno dosiahnut roztoky 3-metyl-4-ni-
trofenoldtu o koncentrécii 30 aZ 40 %, kto-
ré je moZné spracovat na 3-metyl-4-nitrofe-
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nolat sodny. Postupom podla vynédlezu sa
zni¥i podstatne mnoZstvo odpadngch vdd
odpadajicich pri vyrobe 0,0-dimetyl-O-(3-
-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfatu, podstatne sa
v nich zniZi obsah derivatov fenolu, €im sa
zlepdi Zivotné prostredie. Zariadenie na pre-
vedenie vynédlezu je nendrofné a jednodu-
ché.

Priklad 1

Do trojhrdlej banky opatrenej mieSadlom,
teplomerom a deliacim lievikom sa dalo
500 ml toluénu, 75 g 77,1 % hmot. 3-metyl-
-4-nitrofenoldatu sodného, 10 g Kz2CO3. Zmes
sa vyhriala do mierneho varu. Deliacim lie-
vikom sa k reak¢énej zmesi davkovalo 180
mililitrov 30,5 % hmot. toluénového rozto-
ku 0,0-dimetylchlortiofosfatu. Reakéna zmes
sa udrZiavala pri miernom vare 6 hodin. Po
ukondeni reakcie sa k reak¢nej zmesi pri-
dalo 200 m! 15 °C vodného roztoku s hmot-
nostnym obsahom 0,09 % 3-metyl-4-nitrofe-
nolu a 5,1 % Na2C0s3. Po rozpusteni soli sa
vodné vrstva oddelila od toluénovej. Vodnéa
vrstva obsahovala 12,4 g 3-metyl-4-nitrofe-
noldtu sodného, 0,12 g toluénu a organické
zladeniny fosforu, siry a chléru, ktoré sa
stanovili ako organicky P, ktorého bolo 0,13
gramov, S bolo 0,11 g, Cl bolo 0,02 g.

Priklad 2

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, e sa k reak&nej zmesi po ukon-
geni reakcie pridalo 10 ml vody a toluéno-
vy roztok sa oddelil od vykryStalizovanych
soli, ktoré boli va&3inou nalepené na ste-
ndch banky. Potom sa do reakcnej banky
pridala vodnéd vrstva z pokusu opisaného v
priklade 1. Po rozpusteni kryStalickych soli
vodny roztok obsahoval 26,3 g 3-metyl-4-ni-
trofenolatu sodného.

Priklad 3

Postupovalo sa podla prikladu 2 s tym
rozdielom, Ze sa pouZil vodny roztok z po-
kusu v priklade 2 s tym rozdielom, Ze jeho
teplota bola 95 °C. VykryStalizované soli sa
rychlejsie rozpustili ako v predchadzajicich
prikladoch. Vodn§y roztok po rozpusteni
krystalickych soli obsahoval 39,2 g 3-metyl-
-4-nitrofenolatu sodného a organické zli-
geniny fosforu, siry a chldéru vyjadrené ako
organicky P 0,17 g S 0,16 g a C1 0,01 g. Vod-
ny roztok sa 2 razy extrahoval s 100 ml to-
luénu. Po extrakcii klesol obsah organic-
kych zladenin fosforu vyjadrenych ako or-
ganicky P na 0,04 g.

Priklad 4

Postupovalo sa podla prikladu 3 s tym
rozdielom, 7e po rozpusteni kryStalickych
solf sa ziskalo 180 ml vodného roztoku, kto-
ry obsahoval 44,1 g 3-metyl-4-nitrofenolétu

sodného a organické zlifeniny fosforu vy-
jadrené ako organicky P 0,17 g a 0,14 g to-
luénu. Roztok sa vyhrial na 98 aZ 100 °C.
Pri tejto teplote sa udrZiaval 3 hodiny. Vod-
ny roztok obsahoval 0,11 g organického P
a 0,03 g toluénu.

Priklad 5

Postupovalo sa podla prikladu 4 s tym
rozdielom, Ze po rozpusteni kryStalickych
soli sa z vodného roztoku oddestilovali to-
luén a organické zliCeniny fosforu a siry
vodnou parou. Pri nezmenenom objeme vod-
ného roztoku bolo mnoZstvo skondenzova-
nej vody 130 g. Po oddestilovani vody roz-
tok soli obsahoval 0,02 g organického fos-
foru.

Priklad 6

Postupovalo sa podla prikladu 1, prifom
sa k roztoku po rozpustenf soli pridalo 10 g
aktivneho uhlia. Po 5 hodindch sa aktivne
uhlie odfiltrovalo. MnoZstvo organického
fosforu bolo 0,01 g.

Priklad 7

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, Ze k reak&nej zmesi sa pridalo
po ukondeni reakcie 200 ml 15 °C vodného
roztoku obsahujiceho 420 mg/3-metyl-4-ni-
trofenolu a 0,3 % Na2CO3. Po rozpusteni so-
1i vodnd vrstva obsahovala 12,9 g 3-metyl-
-4-nitrofenoldtu sodného, 0,13 g toluénu,
0,09 g organického fosforu, 0,08 g organic-
kej siry a 0,01 g organického chléru. Dvoj-
nésobnym opakovanim tohto pokusu sa zis-
kal vodny roztok 3-metyl-4-nitrofenolédtu
sodného koncentracie 29,4 % hmot., anor-
ganickych soli bolo 24,5 % hmot. Chladnu-
tim z roztoku vypadaval 3-metyl-4-nitrofe-
nolét sodny.

Priklad 8

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, Ze sa na rozpustenie soli pouZi-
lo 50 m! vodnej emulzie obsahujicej 0,5 %
NazCO03z, 0,2 % toluénu a 250 mg/l 3-metyl-
-4-nitrofenolatu sodného. Cast toluénu bola
vo forme emulzie. Teplota pofas extrakcie
bola 95 °C. Po oddeleni vodnd vrstva obsa-
hovala 13,2 g 3-metyl-4-nitrofenolatu sod-
ného.

Priklad 9

Postupovalo sa podla prikladu 1 s tym
rozdielom, Ze sa na rozpustenie soli pouZilo
2000 ml vodného roztoku obsahujiceho 50
mg/l toluénu a 710 mg/l 3-metyl-4-nitrofe-
nolu. Teplota poctas extrakcie bola 3 aZ 5 °C.
Po rozpusteni soli vodny roztok obsahoval
12,1 g 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného.

Vynélez moZno vyuZit pri ziskavani roz-
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toku 3-metyl-4-nitrofenolatu sodného, ktory
ostal nezreagovany a je v krystalickej for-

me, pri vyrobe 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-ni-
trofenyl)tiofosfatu.

PREDMET VYNALEZU

1. SpOsob oddelenia krystalickych soli od
roztoku 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofe-
nyl)tiofosfdtu pripraveného reakciou O0,0-
-dimetylchlértiofosfatu s 3-metyl-4-nitrofe-
noldtom sodnym v pritomnosti chlorovodik
viaZiceho ¢inidla, v prostredi aromatického
uhlovodika, alebo uhlovodika a vody, vy-
znafujici sa tym, Ze sa pre rozpustenie
kryStalickych soli priddva do roztoku po u-
kontéeni reakcie vodn§ roztok 3-metyl-4-ni-
trofenoldtu sodného koncentrdcie aZ 35'%
hmot., alebo 3-metyl-4-nitrofenolu koncen-
tracie aZ 2000 mg/l a minerdlnych soli a¥
30'% hmot., pritom objemovy pomer vod-
ného roztoku ku roztoku 0,0-dimetyl-O-(3-
-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfdtu je 0,05:1 a%
5:1.

2. Spdsob podla bodu 1, vyznalujici sa
tym, Ze vodny roztok 3-metyl-4-nitrofenols-
tu sodného, alebo 3-metyl-4-nitrofenolu ob-
sahuje minerédlne soli, aromaticky uhlovo-

Severografia, n. p., zdvoed 7, Most

dik v koncentracii 0,01 a¥ 1% hmot. or-
ganické zlideniny fosforu, siry a/alebo
chléru.

3. SpOsob podla bodu 1, vyznadujici sa
tym, Ze sa pouZije vodného roztoku 3-me-
tyl-(4-nitrofenoldtu sodného pri teplote 5
aZ 105 °C, s vyhodou pri 50 aZ 95 °C.

4. Spdsob podla bodov 1 a 3, vyznatujici
sa tym, Ze sa vodny roztok po rozpusteni
krystalickych soli pre zniZenie obsahu or-
ganickych zlu¢enin fosforu, siry a/alebo
chldéru a aromatickych uhlovodikov podrobi
destilacii alebo adsorpcii. ]

5. Spbsob podla bodov 1 a 3, vyznadujici
sa tym, Ze sa vodny roztok po rozpusteni
kryStalickych soli pre zniZenie obsahu or-
ganickych zld&enin fosforu, siry a/alebo
chléru podrobi extrakcii organickymi, vo
vode nerozpustnymi zldCeninami s vyhohou
aromatickymi uhlovodikmi.

Cena 2,40 Kés
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