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Vynélez sa tyka chémie. ‘
Vyn4lez riesi vyrobu 0,0-dimetyl-O-(3-me-
tyl-4-nitrofenyl)tiofosfdtu kondezaciou O,0-
-dimetylchlortiofosfatu s 3-metyl-4-nitrofeno-

latom sodnym.

Kondenzécia prebieha v pritomnosti chls-

rovodik viaZuceho

¢inidla, aromatického

uhlovodika alebo aromatického uhlovodika

a vody.

Cast sodnej soli 3-metyl-4-nitrofenolu sa
priddava vo forme vodného roztoku koncen-
tracie 0,5 aZ 40 % hmot. a obsahuje hydro-
xid sodny a/alebo mineralne soli a znediste-
ny je organickymi zli€eninami fosforu, siry
a/alebo chléru. Voda sa z reakénej zmesi od-
destiluje s aromatickym rozpas$tadlom, od
ktorého sa po skondenzovani oddeli.

234830



234890

3

Vyndlez sa tyka pripravy 0,0-dimetyl-O-
-(3-metyl-4-nitrofenyl-tiofosfdtu  kondenzé-
cigu 0,0-dimetylchldrtiofosfdatu s 3-metyl-4-
: -mitrofenolatom sednym v pritomnosti chlo-
rovodik viaZuceho ¢inidla. .

0,0-dimetyl-0-( 3-metyl-4-nitrofenyl)tio-
fostdt sa pouZiva ako dcinny insekticid pre-
dov§eikym v polnohospodérstve. Je omnoho
menej jedovaty pre ¢loveka a pro teplokrvné
Zivotichy ako 0,0-dimetyl-0O-(4-nitrofenyl)-
tiofosfat. Najtastejsie sa 0,0-dimetyl-0O-{3-
-metyl-4-nitrofenyl)tiofosiat pripravuje re-
akciou 0,0-dimetyl-chlértiofosfdtu s 3-me-
tyl-4-nitrofenclom. Pripravu v pritomnosti
kyseliny viaZuceho ¢inidla alebo v pritom-
nosti prédgkovej medi je popisand napriklad
v brit. pat. . 670030 a NSR pat. ¢. 814 297.
Francuzsky pat. ¢. 1266 417 popisuje pripra-
vu 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl)tio-
fosfatu v pritomnosti uhli¢itanu draselného
a praskovej medi v toluénovom prostredi re-
akciou 0,0-dimetylchlértiofosfatu s 3-metyl-
-4-nitrofenoldtom sodnym alebo draselnym.
Franc. pat. &. 1272 685 pouZiva ako reakéné
prostredie chlérbenzén. Kondenzacla 0,0-di-
metilchlértiofosfatu s 3-metyl-4-nitrofeno-
lom v bezvodom aceténe za pritomnosti uhli-
¢itanu sodného pri teplote refluxu popisuje
USA pat. & 2520393, brit. pat. ¢. 644 610,
franc. pat. ¢. 957 803, pripravu 0,0-dialkyl-
-0-(4-nitrofenyl-tiofosfatn reakciou 0,0-di-
alkyl chlértiofosfatu s 4-nitcofenolom sod-
nym v chlérbenzénovom, etanolickom pri-
padne vodnom prostredi popisuje Fletcher
v J. Am. Soc. 703943 [1948). Pripravu 0,0-
-dimetyl-O- (3-metyl-4-nitrofeny!)tiofosfdtu
reakciou 0,0-dimetylchlértiofosfatu s 3-me-
tyl-4-nitrofenolom je popisana v Schultz Be-
richte der deutschen chem. Gesellschaft, 40
4322. Vyrobu 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitro-
fenyl)tiofosfatu reakciou 0,0-dimetylchlor-
tiofosfatu s 3-metyl-4-nitrofenoldtom alkalic-
kého kovu, alebo 3-metyl-4-nitrofenolom v
pritomnosti ¢inidiel viaZicich kyseliny popi-
suje ¢s. pat. ¢. 89 124. Insekticidny pripravok
0,0-dimetyl-0-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofos-
fat a spbsob jeho vyroby reakciou 0,0-di-
lom alebo jeho aikalickou solou je popisany
v jap. patentoch ¢. 28 075 a &. 30 541 {1959),
dalej v NSR patente &. 1116790, USA paten-
te & 3091 565. Cistenie organofosforovych
pestisidov obecného vzorca
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kde R1 a Rz je alkyl s 1 aZ 4 atomami C, je O
alebo S a R3 je aryl, pripadne aryl substituo-
vany alkylom halogénmi a/alebo nitroskupi-
nou, pri¢om sa nedistoty oddestiluju vodnou
parou, popisuje ¢s. pat. ¢. 129 591, Pripravu
0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl ) tiofos-

fatu podla ¢&s. pat. &. 89124 a ¢. 129 591,
pridom sa podas reakcie voda azeotropicky
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oddestiluje popisuje &s. AO &. 211 804. Pripra-
vu 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl)tio-
fosfatu reakciou 3-metyl-4-nitrofenolu s 0,0-
-dimetylchlértiofosfatom v pritomnosti K2CO3
v metyletylketéne, pri¢om reak¢énd zmes
schladi a vyli¢end sol sa odsaje popisuje G.
Schrader, Die Entwicklung neuer insektizi-
der Phosphorsadre Ester, Verlag Chemie
GMBH Weinheim str. 293 (1963).

V hore uvedenych literdrnych odkazoch sa
nevenuje pozornost vyuZitiu roztokov 3-me-
tyl-4-nitrofenoldtu sodného, ktoré odpadaji
v procese jeho vyroby, alebo jeho dalSieho
spracovania.

Vys&§ie 'uvedené nedostatky si odstrdnené
spOsobom vyroby O0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-
-nitrofenyl)tiofosfdtu, podstata ktorého spo-
¢iva v tom, Ze 0,0-dimetyl-0-{3-metyl-4-ni-
trofenyl)tiofosfat se pripravuje kondenza-
ciou 0,0-dimetylchlértiofosfdtu s 3-metyl-4-
-nitrofenocldtom sodnym v prostredi aroma-
tického uhlovodika alebo aromatického u-
hlovodika a vody, v pritomnosti chlorovodik
viaZiceho &inidla. Kondenzacia sa robi v
pritomnosti roztoku 3-metyl-4-nitrofenolatu
sodného koncentracie 0,5 aZ 40 % hmot.
obsahujiceho hyroxid sodny a/alebo minera-
le soli a znegisteného organickymi zldgeni-
nami siry, fosforu a/alebo chidru.

Roztok 3-metyl-4-nitrofenolatu sodného sa
pridava pocas kondenzécie. Voda sa z reak¢-
nej zmesi oddestiluje spolu s aromatickym
uhlovodikom, od ktorého sa po skondenzova-
ni oddestiluje aromaticky uhlovodik, sa opé-
tovne prida k reakcéej zmesi.

Postupom podla vynélezu sa dosiahne lep-
Sie vyuZitie 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného,
ktory sa priddva v KkryStalickej forme a tym
sa dosiahne aj vys8i vytaZok. Pri reakcii sa
priamo vyuZije roztok 3-metyl-4-nitrofenola-
tu sodného odpadajici pri jeho vyrobe, alebo
dal3om spracovani. Spracovanie roztokov 3-
-metyl-4-nitrofenoldtu sodného z vyroby 0,0-
-dimetyl-O- (3-metyl-4-nitrofenol ) tiofosfat st
obydajne nizkych koncentrécii a vyznagujic
sa neprijemnym zdpachom, Co obmedzuje
ich vyuZivanie. Pritom tieto vlastnosti nero-
bia pro vyrobe 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-ni-
trofenyl)tiofosfatu taZkosti. VyuZitim rozto-
kov 3-metyl-4-nitrofencldtu sodného sa zniZi
mnoZstvo odpadnych vod a obsah derivatov
3-metylfenolu v nich, ¢im sa zlepSi Zivotné
prostredie. Prevedenie vynélezu je jednodu-
ché a vyZaduje si iba minimdlne néklady a
dé sa previest na stifasnom vyrobnom zaria-
deni.

Priklad 1

Do trojhrdlej banky opatrenej mieSadlom
spidtnym chladi¢om, teplomerom a deliacim
lievikom, sa dalo 500 ml toluénu, 77 g tech-
nického 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného ob-
sahujiceho 76,2 % hmot. 3-metyl-4-nitrofe-
nolatu sodného a 10 g technického K2COs.
Zmes sa vyhriala do mierneho varu. Delia-
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cim lievikom sa k reak&nej zmesi pridalo
185 ml 29,6 % hmot. toluénového roztoku
0,0-dimetylchlértiofosfatu. Potom sa delia-
cim lievikom priddvalo pofas 1 hod. 50 ml
4,2 % hmot. vodny roztok 3-metyl-4-nitrofe-
noldtu sodného obsahujtci 0,3 % hmot. hyd-
roxidu sodného, 0,2 % hmot. Na2S04, 0,07 %
hmot. organického fosforu, 0,06 % hmot.
organickej siry a 0,01 % hmot. organického
chléru. Pocas priddvania vody sa azetropicky
oddestilovala a po skondenzovani sa oddelila
od toluénu, ktory sa vracal naspdt do banky.
Po ukonceni priddvania vodného roztoku 3-
-metyl-4-nitrofenoldtu sodného sa oddestilo-
vala voda a zmes sa nechala hodinu dorea-
govat pri teplote 108 °C. Potom sa zmes o-
chladila a oddelila od krystdlov soli. VytaZok
0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl ) tiofos-
fatu vzhladom na krystalicky 3-metyl-4-nitro-
fenolat sodny bol 89,2 %.

Priklad 2

Postupovalo sa podla prikladu &. 1 s tym
rozdielom, Ze sa pridalo 10 ml roztoku 3-me-

tyl-4-nitrofencldatu sodného s hmotnostnym
obsahom 35,2 % 3-metyl-4-nitrofenolatu sod-
ného 0,3 % NaOH, 0,02 % organického fos-
foru a 0,01 % organickej siry, pri¢om sa roz-
tok pridal naraz. VytaZok na krystalicky
3-metyl-4-nitrofenoldt sodny bol 86,2 %.

Priklad 3

Postupovalo sa podla prikladu ¢&. 1 s tym
rozdielom, Ze sa pofas dvoch hodin k reaké-
nej zmesi priddval 100 ml 0,7 % hmot. vodny
roztok 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného obsa-
hujici 0,4 % hmot. Na2C03, 0,05 % hmot.
organického fosforu, 0,05 % organickej siry
a 0,02 % hmot. organického chléru. VytaZok
0,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl ) tiofos-
fatu bol 85,9 %.

Vyndlez moZno vyuZit pri vyrobe 0,0-di-
metyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl ) tiofosfatu kon-
denzdciou 0,0-dimetylchlértiofosfatu s 3-me-
tyl-4-nitrofenoldtom sodnym. VyuZije sa roz-
tok 3-metyl-4-nitrofenocldtu sodného odpada-
juci pri vyrobe 3-metyl-4-nitrofenolatu sod-
ného, alebo jeho spracovani.

PREDMET VYNALEZU

1. Spésob vyroby 0,0-dimetyl-O-(3-metyl-
-4-nitrofenyl]tiofosfdtu kondenzaciou 0,0-di-
metylchlértiofosfatu s 3-metyl-4-nitrofenola-
tom sodnym v pritomnosti chlorovodik via-
Ziuceho cinidla, v prostredi aromatického u-
hlovodika alebo uhlovodika a vody, vyzna-
¢ujaci sa tym, Ze kondenzdcia sa robi v pri-
tomnosti roztoku 3-metyl-4-nitrofencldtu sod-
ného, koncentrdcie 0,5 aZ 40 % hmot. obsa-
hujiceho hydroxid sodny a/alebo mineralne

soli a znecisteného organickymi zli¢eninami
siry, fosforu a/alebo chloru.

2. SpoOsocb podla bodu 1, vyznadujici sa
tym, Ze sa roztock 3-metyl-4-nitrofenoldtu
sodného priddva podas kondenzécie.

3. SpoOsob podla bodov 1 a 2, vyznadujici
sa tym, Ze voda sa z reakénej zmesi oddesti-
luje s aromatickym rozpastadlom, od ktorého
sa po skondenzovani oddeli.
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