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Vynéalez rie$i izoldciu 3-metyl-4-nitrofe-
nolatu sodného z roztoku 3-metyl-4-nitrofe-
noldtu sodného obsahujiceho ako mecisto-
ty anorganické soli, organické zliceniny
fosforu siry a/alebo chléru, zbytky aroma-
tického rozpustadla z vyroby O,0-dimetyl-
-0-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfatu.

3-methyl-4-nitrofenolat sodny sa oddeli od
sprievodnych nedistdt krystalizaciou pri tep-
lote 2 a% 60°C, s vyhodou pri 5 aZ 25 °C, pri
absoldtnom tlaku 1500 Pa aZ 105 KkPa.

Vynélez moZno vyuZit pri vyrobe a Ciste-
ni  3-metyl-4-nitrofenolatu sodného, ktory
sa pouZiva ako medziprodukt pri vyrobe in-
sekticidov.
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Vyndlez sa tyka izoldcie 3-metyl-4-nitro-
fenolatu sodného z vodného roztoku 3-me-
tyl-4-nitrofenoldatu sodného kry3talizdciou.

Na vyrobu pripravkov na ochranu rastlin
ako napriklad O,0-dimetyl-O-(3-metyl-4-nit-
rofenol}tiofosfatu a 3-metyl-4-dimetylamino-
fenyl-3-metylkarbendtu sa pouZiva 3-metyl-
-4-niirofenol. 7 podetnfch spdsobov pripra-
vy 3-metyl-4-nitrofenolu sa najcastejsie po-
uZivaja tieto: reakcia m-toluidinu s kyseli-
nou sirovou a dusitanom sodnym, priama
nitrdcia 3-metylfenolu, hlavne vSak nitro-
zacia 3-metylfenolu na 3-metyl-4-nitrézofe-
nol s naslednou oxidaciou na 3-metyl-4-nit-
rofenol pomocou kyseliny dusitnej, peroxi-
du vodika a inych oxidatnych &inidiel. Oxi-
déciou 3-metyl-4-nitrézofenclu kyselinou du-
sifnou mna 3-metyl-4-nitrofenol popisuje
CSSR AO 146 179. Pripravu 3-metyl-4-nitro-
fenolu v prostredi roztoku minerélnej ky-
seliny s ndslednou oxidaciou 3-metyl-4-nit-
rozofenolu kyselinou dusiénou popisuje CSSR
AQO 149 726, Podobna priprava, avSak v pro-
stredi niZsich alkoholov, je v DOS 2 236 571.
Produkt 'sa vo vSetkych troch pripadoch
ziskdva jeho wvykryStalizovanim, filtrdaciou,
premytim a wvysu¥enim. Cistenie 3-metyl-4-
-nitrofenolu v pritomnosti vodného roztoku
hydrogénsiri¢itanu sodného alebo draselné-
ho popisuje Japonsky patent 21 241 (1964).
Cistenim 3-metyl-4-nitrofenolu a jeho sod-
nej soli krystalizdciou v pritomnosti sod-
nych soli minerdlnych kyselin sa zaoberd
CSSR A0 147502 a je podrobne popisané
v tlanku Macko [., Vafio J., Duldk K.: Chem
prom. 29/54 &. 8, 408 (1979). Vo vyssie u-
vedenych literatirnych odkazoch sa mnerie-
§i fistenie a vyroba 3-metyl-4-nitrofenocldtu
sodného z roztokov vznikajicich pri vyro-
be organickych zlu¢enin fosforu, pricom
jedna reakénd komponenta je 3-metyl-4-nit-
rofenol a/alebo jeho sodnd sol.

Vy38ie uvedené nedostatky sd odstrane-
né podla vyndlezu spdsobom izolacie 3-me-
tyl-4-nitrofenoldtu sodného, podstata ktoré-
ho spodiva v tom, Ze sa 3-metyl-4-nitrofe-
nolat sodny izoluje z vodného roztoku 3-
-metyl-4-nitrofencldtu sodného, ktory je zne-
gisteny anorganickymi solami, organickymi
zluCeninami fosforu, siry a/alebo chléry,
zvySkami aromatického rozpu$tadla, z vy-
roby 0,0-dimetyl-O-( 3-metyl-4-nitrofenyl)-
tiofosfatu, 3-metyl-4-nitrofenoldat sodny sa
oddeli od v#&Siny sprievodnych nedist6t
krystalizdciou v pritomnosti mineralnych
soll za teploty 2 aZ 60°C, s vyhodou 5 aZ
25°C. Vyhodne sa pouZije pri procese tlak
niz8i, ako je tlak atmosiéricky.

Postupom podla vynédlezu je moZné zis-
kat 3-metyl-4-nitrofenoldt sodny z odpad-
nych vOéd odpadajdcich z vyroby 0,0-dime-
tyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl Jtiofosfatu. Krys-
talizdciou 3-metyl-4-nitrofenoldtu za vhod-
ne zvolenych podmienok je moZné dostat
produkt velmi dobrej kvality, ktory je moz-
né opét pouZit pri vyrobe 0,0-dimetyl-O-(3-
-metyl-4-nitrofenyl)tiofosf4tu.  Postup je
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vhodny pouZit pri odpadnych voddch, kto-
ré obsahujt vatsie mnoZstvo 3-metyl-4-nitro-
fenoldtu sodného a men3ie mnoZstvo mine-
ralnych soli. Pri krystalizécii sa produkt ni-
mi iba nepatrne znz¢istuje. Malé mnoZstvo
mineralnych soli nie je na zavadu pri vyro-
be 0,0-dimetyl-0-{3-metyl-4-nitrofenyl}tio-
fosfatu. ZniZenim tlaku pri procese, oproti
atmosferickému, sa zabrdni znedisteniu pra-
covného prostredia prchavymi organickymi
zli&eninami. Realizdcia spbsobu podla vy-
nélezu je jednoducha a nenadrolna.

Priklad 1

0,0-dimethyl-O-(3-methyl-4-nitrofenyl)tio-
fosfat sa pripravil kondenzéaciou 0,0-dime-
tylchlérticfosfatu s  3-metyl-4-nitrofenold-
tom sodnym v pritomnosti K200z a toluénu.
Nezreagovany kryitalicky 3-metyl-4-nitrofe-
nolat sodny spolu s KeCO3 a Nall sa roz-
pustil vo vode. Ziskal sa 32,4 % hmot. vod-
ny roztok 3-metyl-4-nitrofenolatu sodného,
ktory obsahoval 8 % hmot. K2COz chlorid
sodny, 0,03 % hmot. toluénu, organické zla-
Ceniny fosforu stanovené ako organicky fos-
for 0,11 % hmot. Teplota roztoku bola 70 °C.
K 200 m! roztoku sa pridalo 20 g NazCO3 a
po jeho rozpusteni sa nechalo ochladenim
vykryStalizovat pri teplote 2°C. Krystalky
sa odfiltrovali. Vo filtrate bolo 0,12 % hmot.
organického fosforu a 0,02 % hmot. tolué-
nu. VytaZok 3-metyl-4-nitrofenoldtu sodné-
ho bol 93,7 % z tedrie.

Priklad 2

200 ml roztoku 3-metyl-4-nitrofenoldtu
sodného z prikladu 1 sa vyhrialo ma teplo-
tu varu pocas 30 mintut. Potas procesu sa
udrZiaval mierny podtlak o 5 kPa miZsi, ako
bol tlak atmoslericky. Potom sa roztok do-
plnenim odparenej vody upravil na pdvod-
ny objem a teplotu 82 °C. Roztok obsahoval
0,01 % hmot. toluénu a 0,07 % hmot. orga-
nického fosforu, 0,05 % hmot. siry a 0,01 %
hmot. chiéru. Dalej sa postupovalo ako v
priklade 1. Vo filtrdate bole 0,08 % hmot.
organického fosforu. VytazZok 3-metyl-4-nit-
rofenoldtu sodného bol 92,9 % =z tedrie.

Priklad 3

K 200 ml roztoku 3-metyl-4-nitrofenocldtu
sodného z prikladu 1 sa pridalo 20 g akti-
vovaného bentonitu. Po 1 h sa bentonit od-
filtroval. Roztok obsahoval 0,08 % hmot.
organického fosforu a 0,02 % hmeot. tolué-
nu. Dalej sa postupovalo ako v priklade 1.
Vo filtrdte bolo 0,08 % hmot. organického
fosforu a 0,03 % hmot. toluénu. VytaZok
3-metyl-4-nitrofenoldtu sodného bol 93,4 %
Z teorie.

Priklad 4

Postupovalo sa podla prikladu 2 s tym
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rozdielom, Ze sa postupne zniZoval tlak v
banke z atmosferického tlaku na tlak 1500
Pa. ZniZovanie tlaku sa robilo tak, aby ob-
sah banky mevykypel. Zmes sa stCasne aj
adiabaticky chladila. VytaZok 3-metyl-4-nit-
rofenoldtu sodného bol 94,5 % z teorie.

Priklad?b

Postupovalo sa podla prikladu 2 s tym
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rozdielom, Ze obsah banky vykry3talizoval
pri teplote 69 °C. VytaZok 3-metyl-4-nitrofe-
nolatu sodného bol 88,6 W z tedrie.

Vyndlez je moZné pouZit pri vyrobe 3-me-
tyl-4-nitrofenolatu sodného, ktory odpadéa
pri vyrobe 0,0-dimetyl-O-{3-metyl-4-nitro-
fenyl)tiofosfatu kondenzéciou O,0-dimetyl-
chlértiofosfatu s 3-metyl-4-nitrofenoldtom
sodnym.

PREDMET VYNALEZU

1. Spbsob izolacie 3-metyl-4-nitrofenold-
tu sodného z vodného roztoku 3-metyl-4-
-nitrofenoldtu sodného obsahujiceho ako
negistoty anorganické soli, organické zlu-
¢eniny fosforu, siry a/alebo chiéru, zvysky
aromatického rozpustadla z vyroby O,0-di-
metyl-O-(3-metyl-4-nitrofenyl)tiofosfatu,
vyznatujici sa tym, Ze sa 3-metyl-4-nitro-

fenolat sodny oddeli od v&&Siny sprievod-
nych nedistdot kryStalizdciou v pritomnosti
minerédlnych soli za teploty 2 aZ 60°C, s vy-
hodou 5 az 25 °C.

2. SpGsob podla bodu 1, vyznafujiaci sa
tym, Ze sa pouZiva absolutny tlak 1500 Pa
az 105 kPa.
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