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{b4) Spbésob vyroby 3-metyl-4-nitrofenolatu sodného

Sp8sob vyroby 3-metyl-4-nitrofenoldtu
sodného neutralizdciou 3-metyl-4-nitro-
fenolu s hydroxidom sodnym. Ako zriedeného
roztoku hydroxidu sodného sa pouZije vodny
roztok hydroxidu sodného obsahujici ako
ne¥istoty minerdlne soli, zvyd¥ky aromatic-
kého rozpustadles, organické zlideniny fos-
foru, siry alebo chloru z vyroby 0,0-di-
metyl-0-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfdatu;
3-metyl«4-nitrofenoldt sodny sa oddelf od
matedného roztoku a nedistbt kry¥talizé-
ciou pri teplote 0 a¥ 40 °C. Organické ne-
gistoty sa znf{%¥ia oddestilovanim alebo
adsorbeiou. Proces sa robi pri absoldtnom
tlaku 1t 200 Pa a% 101 kPa.

Sp8sobu mo¥no pouiit pri vyrobe 3-metyl-
-4-nitrofenoldtu sodného, ktory sa poufiva
ako medziprodukt pri vyrobe insekticidov.
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Vyndlez sa tfke vyroby 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného prevedenim 3-metyl-4-nitro-
fenolu na sodnd sol 3-metyl-4-nitrofenolu.

Na vyrobu pripravkov na ochranu rastlin eko naprfklad 0,0-dimetyl-0-(3-metyl-4-nitro-
fenol)tiofosfdtu a 3-metyl-4-dimetylaminofenyl-3-metylkarbonétu se poufiva 3-metyl-4-
-nitrofenol.

Z poletnych spbsobov pripravy 3-metyl-4-nitrofenolu se najlastej¥ie pouZivajui tieto:
reakcia m-toluidinu s kyselinou sirovou a dusitanom sodnym, priema nitrdcie 3-metylfenolu,
hlavne v8ak nitrizédcis 3-metylfenolu na 3-mety1-4-nitr6zofenol s naslednou oxiddgiou na
3-metyl-4-nitrofenocl pomocou kyseliny dusilnej, peroxidu vodika a inych oxide¥nfch ¥inidiel.

Oxidéecioun 3-nety1-4-nitr6=ofenolu kyselinou dusi¥nou na 3-metyl-4-nitrofenol popisuje
&s. A0 146 179, Pripravu 3-metyl-4-nitrofenolu v prostredi roztoku minerdlnej kyseliny
s nédslednou oxidéclou 3-metyl-4-nitrdzofenolu kyselinou dasi¥nou popisuje &s. AO 149 T26.
Podobné priprava, aviek v prostredf ni%¥fch alkoholoch je v DOS 2 236 571.

Produkt sa vo vdetkych troch pripadoch ziskava Jeho vykryXtelizovenim, filtréciou,
premytfm a vysuZenfm. Gistenie 3-metyl-4-nitrofenolu v pritomnosti vodného roztoku hydro-
génsiri&itanu sodného slebo draselného popisuje Japonsky patent 21 241 (1964).

fistenim 3-metyl-4-nitrofenolu a jeho sodnej soli kryitalizdciou v pritomnosti sodnych
s0l{ minerdlnych kyselin sa zaoberd ¥s. AO 147 502 a je podrobne popisané v &ldénku Macko J.,
Vano J., Duldk K., Chem, pridm. 29/54 &, 8, 408 (1979).

Vo vyS3ie uvedenych literdrnych odkazoch sa nerieii vyroba 3-metyl-4-nitrofenoldtu
sodného z roztokov vznikajicich pri vfrobe organickfch zlu¥enin fosforu, pri¥om jedne
z komponentov je 3-metyl-4-nitrofenol s/alebo jeho sodné sol'.

Vys&ie uvedené nedostatky sy odstrénené podYs vyndlezu spSsobom vyroby 3-metyl-4-
-nitrofencldtu sodného, podstate ktorého spodiva v tom, Ze sa J-metyl-4-nitrofenocl prevedie
na vodny rogztok sodnej soli s zriedenym hydroxidom sodnym, ktoréd v pritomnosti minerdlnych
golf z reak®nej zmesi vykryStelizuje a izoluje sa kryStalizdciou.

Ne pripravu zriedeného hydroxidu sodného sa pouZije vodny roztok 3-metyl-4-nitrofeno-
lédtu sodného, z vyroby 0,0-dimetyl-0-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfdtu, ktory obsahuje ako
ne¥istoty anorganické soli, organické zlideniny fosforu, siry a/alebo chléru, zbytky.aro-
matického rozpi¥taedle a J-metyl-4-nitrofenocldt sodnf sa oddelf kryd¥talizdciou od épiie—
vodnych nelistot pri teplote 0 a% 40 9.

Pred kryX¥talizdciou 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného sa v roztoku znifi koncentrécia
organickych zli¥enin fosforu a zbytkov organického rozpistadla oddestilovanim alebo
adsorbciou. Vyhodne sa pou¥ije pri procese tlak ni%i{ sko atmosféricky.

Postupom podYa vyndlezu je mo#né pripravit 3-metyl-4-nitrofenoldt sodny z odpadngch
v8d vznikejicich pri vyrobe 0,0-dimetyl-0-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfétu. Vyndlezom
sa odstrénia vznikajice odpadné vody a 3-metyl-4-nitrofenoil v nich, %o mé poszitivny
dopad nea ¥ivotné prostredie. Odpadné vody obsahuji minerdlne soli, ktoré su vhodné pre
vysolovanie 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného pri krystalizdeii.

Vfhodne je moZné poufit ni%i{ tlak po¥as procesu sko je tlak vonkajSej atmosféry, &im
sa dosiahne zabrdneniu zne¥istenia pracovného prostredis prchavymi organickyni>z1déon1—
nemi, pri¥om sa znf#i ich potreba pri kryStalizdcii. Realizdcia vyndlezu Jje Jednoduchd a
nendro¥nd. Mo¥no ju realizovat na sy¥asnom zariadeni, bez potreby novy¥ch investfeii.
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Priklaad 1

17 % hmot. roztok NaOH sa pripravil z 43 % hmot. vodného NaeOH riedenim s vodnym
roztokom 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného o koncentrdécii 1,7 % hmot., ktory obsshoval
4,8 % hmot. Na2003, 0,06 % hmot. toluénu a orgenické zld¥eniny fosforu vyjadrené ako
organicky fosfor 0,12 % hmot., organickej siry 0,10 % hmot., orgenického chloru 0,01 %
hmot., Zfskany 17 % hmot, NaOH sa pouZil na neutralizdciu 172 g technického 3-metyl-4-
-nitrofenolu koncentrdcie 51,8 % hmot. pri teplote 60 a% 65 °C.

V§slednd hodnota pH bola 9,2. Zmes sa vyhriala na 95 % a pridalo sa 25 g N3200 .
Po ! hodine mie¥ania se reakdnd zmes vyhriasla na teplotu varu a zbytky rozpiitadla a
Zast orgenofosfédtov sa oddestilovala vodnou parou. Kondenzdti vodnej pary obsahoval
0,04 % hmot. organického fosforu, 0,04 % hmot. siry a 0,03 % hmot. toluénu.

Vodny roztok 3-metyl-4-nitrofenocldtu sodného sa nechal ochladenim na 15 ¢ vykry%-
talizovat. KryStelky sa odsali, Ziskalo sa 131 g technického 3-metyl-4~nitrofenolédtu
sodného, pri¥om vytafok bol 97,4 % vzhYadom na prideny 3-metyl-4-nitrofenol.

Priklad 2

Postupovalo sa podYa prikladu ! s tym rozdielom, %e sa k vodnému roztoku 3-metyl-4-
-nitrofenoldtu sodného po pridant N82003 pridalo 10 g skt{ivneho uhlia. Po 2 h sa aktivne
uhlie oddelilo od roztoku a roztok sa nechal ochladentm na 15 °C vykryétalizovat a
krystelky sa odsali. Vyta¥ok bol 98,4 % vzhladom na dany 3-metyl-4-nitrofenol.

Priklad 3

Postupovalo sa podTa prikladu 1 s tym rozdielom, Z%e sa na pripravu vodného roztoku
pou¥ila vods obsahujice 0,12 % hmot. 3-metyl-4-nitrofenolu, 200 mg/l toluénu a 0,01 %
hmot. organického fosforu. Po¥as neutralizdcie, kry3talizdcie e filtrdcie sa odsdval
z sparatiry vzduch pri absoldtnom tleku 95 kPa, &im oproti vonkajSej atmosfére bol mierny
podtlak. V§ta¥ok vztehovany na dany 3-metyl-4-nitrofenol do reakcie bol 93,6 %.

Pri{ikled 4 ‘

Postupovalo sa podla prikledu 2 s tym rozdielom, Ze sa vodny }oztok NaOH pripravil
riedenim 43 % hmot. NaOH s vodnym roztokom 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného o koncentracii
1,9 % hmot., ktory obsahoval 2,1 % hmot. Na2CO3, 1,2 % hmot. KZCO3, 0,04 % hmot. toluénu,
organické zli¥eniny fosforu vyjadrené ako organicky fosfor 0,12 % hmot., organickej siry
0,08 % hmot. & neobsshoval organicky chlér. Kryitalizdcia prebehla pri teplote 40 °C,
V§tatok bol 97,9 % vzhladom na prideny 3-metyl-4-nitrofenol. ,

Prifiklad 5

Postupovalo sa podYa prikladu ! s tym rozdielom, ¥e podas chladnutia sa postupne
zni%oval absolditny tlek v bance z 103 kPa na tlak 1 480 Pa. Teplota bola 3 °Cc. Znifovanie
tlaku sa robilo tak, aby zmes z banky nevykypela. Vyta%ok bol 98,8 % vzhladom ne pridany
3—ﬁetyl-4—nitrofenol.
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Pri{iklad 6

Postupovalo sa podYs priklsdu 1. Ziskelo sa 132 g technického 3-metyl-4-nitrofenolétu
sodného. Zo vietkfch derivdtov fenolu bol obsah 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného 99,4 %
hmot. Z pripraveného 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného sa vyrobil 0,0-dimetyl-0-(3-metyl-
-4-nitrofenyl)tiofosfdt tak, %e sa do banky dalo 500 ml toluénu, 75 g ziskaného 3-metyl-
-4-nitrofenoldtu sodného a 10 g potafe. Zmes sa vyhriala do varu a podas 1 h sa k nej
pridédvelo 190 ml 28,2 % hmot. 0,0-dimetylchldrtiofosfdtu.

Reak¥nd zmes ss udrZiavale v miernom vare po¥as 2 h., Zo z{skaného toluénového roz-
toku 0,0-dimetyl-0-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfdtu sa toluén oddestiloval vednou parou
a 3-metyl-4-nitrofendl sa vyextrahoval dvoJjndsobnym pridanim 200 ml 4 % hmot. vodného
roztoku sédy. Extrakcia prebiehals za miefanie po dobu 2 h. Vodné vrstva sa oddelila od
produktu, ktory sa vysudil s Na2804. Ziskal sa 0,0-dimetyl-0-(3-metyl-4-nitrofenyl)tio-
fosfdt o &istote 97,4 % hmot.

Vyndlez mo%no vyufit pri wyrobe 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného, pri¥om sa vyuZije
roztok 3~metyl-4-nitrofenolétu sodného odpadajici z vyroby 0,0-dimetyl-0-(3-metyl-4-
~-nitrofenyl)tiofosfdtu.

PREDMET VYNALEZU

1. Sp8sob vyroby 3-metyl-4-nitrofenocldtu sodného pozostdvajici z prevedenie 3-metyl-
~4-nitrofenolu na vodny roztok sodnej soli hydroxidom sodnym, ktord v pritomnosti minerdl-
nych solf{ z reskdnej zmesi vykry¥telizuje a izoluje sa filtrdciou, vyznsdujici sa tym,

%e sa pouZije hydroxid sodny obsshujici 3-metyl-4-nitrofennldt sodny z vyroby 0,0-dimetyl-
-0~(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfdtu @ nedistoty, ako anorganické soli, organické zld&eniny
fosforu a/aslebo chldru, zbytky sromatického rozpistadle s 3-metyl-4-nitrofencldt sodny

sa od sprievodnfch nedist8t oddelf kryd$talizdciou pri teplote 0 a¥ 40 %.

2. SpBsob podTa bodu 1, vyznadujici sa tym, %e pred kry¥talizdciou 3-metyl-4-nitro-
fenoldtu sodného sa pre znf¥enie koncentrécie organickych zli¥enin fosforu, siry a/alebo
chldru a zbytkov organick¥ho rozpiiteadla uvedeny vodny roztok podrobf destildeii alebo
adsorbeii,

3. Sp8sob podla bodu 1 a 2, vyznadujici so tym, Ze sa pouZfije absolditny tlek 1 200 Pa
a¥ 101 kPa.

Severografia, n. p., MQSY Cena 2,40 Kéa
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