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' SPOSÓB WYTWARZANIA FLUORKU MAGNEZOWEGO

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania fluorku magnezowego z rozpuszczalnych
soli magnezowych i fluorku amonowegoi

Znane są metody otrzymywania fluorku magnezowego w reakcji rozpuszczalnych soli
magnezowych i fluorkowyehi

Uzyskany w tych reakcjach produkt jest jednak bardzo drobnokrystaliczny. Odmycie

uzyskanego fluorku magnezowego od jonów zawartych w roztworze poreakcyjnym połączone jest
ze znacznymi stratami, sięgającymi nawet kilkudziesięciu procent, wskutek częściowej
peptyzacji osadui

Znane są metody wytwarzania fluorku magnezowego oparte o redukcję tlenku magnezo¬
wego lub zasadowego węglanu magnezowego z roztworem kwasu fluorowodorowego lub roztworem
wodorofluorku amonowego, a także octanu magnezowego z roztworem fluorku amonowego* Uzyskaną

zawiesinę fluorku magnezowego pozbawia się wody przez odparowanie, a następnie kalcynuje
w celu usunięcia lotnych produktów reakcji i Fluorek magnezowy uzyskany w powyższych meto¬
dach kumuluje nielotne zanieczyszczenia zawarte w substratach, a także wskutek częściowej
pirohydrolizy podczas kalcynacji, pojawia się w nim faza tlenku magnezowego*

Celem wynalazku jest otrzymywanie fluorku magnezowego w postaci grubokrystalicznej*
Cel ten osiągnięto prowadząc proces przez dozowanie roztworu fluorku aminowego do wodnej
zawiesiny trudnorozpuszczalnego kompleksowego związku wersenianowo-magnezowego#

Sposób wytwarzania fluorku magnezowego w postaci grubokrystalicznej według wyna¬
lazku polega na tym, że z rozpuszczalnych soli magnezowych i wersenianu dwusodowego lub
roztworu poreakcyjnego wytwarza się trudnorozpuszczalną sól wersenianowo-magnezową przy
pH 4, następnie do silnie mieszanej zawiesiny soli wersenianowo-magnezowej w wodzie, wolno
dozuje się roztwór fluorku amonowego użyty w ilości stechiometrycznej do magnezu, po czym
miesza się jeszcze przez pewien czas, separuje od roztworu poreakcyjnego, przemywa się
wodą i suszy•
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H2Mg EDTA . 6 K20 + Na2S0^

MgF2 + K2(NK^)2 SDTA
H^Ig EDTA ,6^0 + (NH^SO^

Sposobem według wynalazku do roztworu siarczanu lub chlorku magnezowego w tempera¬
turze około 20°C dodaje się równomolową ilość wersenianu dwusodowego, a następnie roztwór
reakcyjny doprowadza się do pH 3-4. W tych warunkach wytrąca się trudnorozpuszczalny, gru-
bokrystaliczny związek kompleksowy K2I«lg EDTA.6^0.

Wytrącone kryształy sączy się i odmywa na filtrze od jonów sodowych i siarczanowych.
Następnie do wodnej zawiesiny soli wersenianowo-magnezowej, przy mieszaniu mieszadłem me¬
chanicznym wprowadza się w temperaturze około 20° C, niewielkimi porcjami roztwór zawiera¬
jący stechiometryczną, w stosunku do magnezu, ilość fluorku amonowego. R> zadozowaniu pełnej
ilości roztworu, zawiesinę reakcyjną miesza się jeszcze przez pewien czasza następnie
kryształy fluorku magnezowego separuje się od roztworu poreakcyjnego przez dekantację i fil¬

trację. Roztwór poreakcyjny zawierający K2(NKZf)2 EDTA może być ponownie użyty w reakcji
z MgCS^ lub MgSO^ do wytrącania soli wersenianowo-magnezowej.

Zaletą sposobu według wynalazku jest możliwość otrzymania kryształów fluorku magne¬
zowego o rozmiarach kilkadziesiąt razy większych od otrzymywanych w znany sposób w reakcji
rozpuszczalnych soli magnezowej i fluorkowej. Zapewnia to możliwość łatwego odmycia fluorku
magnezowego od jonów zawartych w roztworze poreakcyjnym, a także zanieczyszczeń zawartych
w substratach.

Przykład I. Do roztworu chlorku magnezowego zawierającego 95 g soli bez¬
wodnej w 500 cnr wody dodawano porcjami 372 g krystalicznego dwuwodnego wersenianu dwusodo¬
wego. Pd zadozowaniu pełnej ilości soli doprowadzono odczyn zawiesiny reakcyjnej do pH
około 4, dodając 3 cnr 0,2 M HC1. Pd 30 minutowym mieszaniu zawiesiny reakcyjnej wytrącony,
trudnorozpuszczalny wersenian magnezowy odsączono na filtrze próżniowym, a następnie prze¬
mywano wodą destylowaną aż do zaniku w przesączu jonów chlorkowych. Wilgotny osad przenie-
siono do naczynia polipropylenowego o pojemności 1,5 dm , dodano 500 cnr wody destylowanej,
a następnie przy intensywnym mieszaniu mieszadłem mechanicznym wkraplano w ciągu 1 godziny
500 cer 4M roztworu fluorku anionowego; R> zakończeniu dozowania roztworu fluorkowego za¬

wiesinę reakcyjną mieszano jeszcze przez 2 godziny. Kryształy fluorku magnezowego odsączono
od roztworu poreakcyjnego, przemyto 3 porcjami wody destylowanej po 100 cnr i wysuszono
w temperaturze 105°C. Otrzymano 60 g fluorku magnezowego.

Przykład II. Do poreakcyjnego roztworu H2(NH^)2 EDTA o objętości 1100 cnr
zawierającego 196 g soli dodano 160 g IlgSO^.7 1^0 i 5 cnr 0,5 M roztworu kwasu siarkowego.
Wytrącony osad wersenianu magnezowego odsączono a następnie przemywano wodą destylowaną
do zaniku, w przesączu jonów siarczanowych. Osad przeniesiono do naczynia polipropylenowego
o pojemności 1,5 dm-5, dodano 300 cm-5 wody destylowanej, a następnie przy intensywnym mie¬
szaniu mieszadłem mechanicznym wkraplano w ciągu 0,5 godziny 240 cnr 5M roztworu fluorku
amonowego. Pd zadozowaniu roztworu fluorkowego zawiesinę reakcyjną mieszano jeszcze przez
2 godziny. Kryształy fluorku magnezowego odsączono od roztworu poreakcyjnego, przemyto
czterema porcjami wody destylowanej o objętości 60 cnr i wysuszono w temperaturze 105°C
Otrzymano 36 g fluorku magnezowego.

Proces przebiega według równań:
MgS04 + H2Na2EDTA

HoMg 2DTA + 2 NH^F

ii2(NH4)2 EDTA + I-lgSO^
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Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania fluorku magnezowego z rozpuszczalnych soli magnezowych i fluorku
amonowego, znamienny tym, że z rozpuszczalnej soli magnezowej i .-ersenianu

dwusodowego lub poreakcyjnego roztworu HpC^IL )o 3DTA wytwarza się przy pi-: 4 trudnorozpusz¬
czalną sól wersenianowo-magnezową, następnie do silnie mieszanej zawiesiny soli -ersenia-
nowo-magnezowej w wodzie dozuje się roztwór fluorku anionowego, użyty w ilości stscbiometrycz¬
nej do magnezu, po czym miesza się jeszcze przez 2 godziny, separuje od roztworu poreakcyjne¬
go, przemywa wodą i suszy.
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