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OTRZYMYWANIE FLUORKU SODOWEGO WYSOKIEJ CZYSTOSCI

Streszczenie. Otrzymano fluorek sodowy wysokiej czystosci w wyni-
ku reakcji chlorku sodowego wysoklej czystosa z kwasem fluorowodo-

ro spektralnie czystym pol-Erzewodnl
Ana zapgpektrograﬁ%:yzr a !&aF azata obecnosé nastepujacych za-

nieczyszczeni
Al - 1.10“5%, Ca - 1.10-5%, Mg - 1.10-5%

W ostatnich latach obserwuje sie wzrost zainteresowania przemysiu elek-
tronicznego fluorkami wielu pierwiastkéw (BeFg, CeFj, LaF®, LiF, MgFgjNaF,
NdF, PbFg) o odpowiednim stopniu czystosci. Opracowanie metody otrzymywa-
nia fluorku sodowego bydo jedna z prac poswieconych fluorkom wysokiej czy-
stosci -

Ze wzgledu na makg rozpuszczalno$¢ NaF w wodzie bezposrednie oczy-
szczanie tego zwigzku metodami stosowanymi do usuwania zanieczyszczenh nie
wydawado sie korzystne. Fluorek sodowy otrzymywano zatem przez dziatanie
kwasu Fluorowodorowego spektralnie czystego (do pédprzewodnikéw) na wodne
roztwory chlorku sodowego wysokiej czystosci .

CZESC DOSWIADCZALNA

Odczynniki

Roztwoér amoniaku 0,1 N.

Otrzymywano przez nasycanie dejonizowanej wody gazowym amoniakiem i roz-
cienczanie wodg do odpowiedniego stezenia.

Chlorek sodowy cz.d.a. PPH. "POCh™.

Karlaminian sodowy cz.d.a. PPH. "POCh".

Chloroform cz. d-a. podwdjnie destylowany.

Guzowy ch. .crowodcr

Ctrzymywony ze stezonego HgS04 i1 chlorku sodowego

Kwas fFluorowodorowy spsktivlnie czysty (do podprzewodnikéw) o zawartoscii
HF 45-48%.
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Metali ciezkich 5 . 10-5%
Fe 2 . 10“5K
Cu 5 _ 10“6»
Ni 5 . i0-6%
Ca + Mg 5 . 10"3%
B 5 . 10"6%

Alkohol etylowy cz.d.a. destylowany - 30% roztwor.

Fluorek sodowy wysokiej czystosci otrzymywano dziakajac kwasem Fluoro-
wodorowym na nasycony roztwor spektralnie czystego chlorku sodowego. W oe-
lu ustalenia najlepszej wydajnosci NaF wykonano szereg doswiadczen wy-
znaczajac optymalne stezenie HF. Stwierdzono, te najkorzystniejsze jest
stosowanie 20% roztworu kwasu Fluorowodorowego.

1. Otrzymywanie chlorku sodowego wysokiej czystosci

Do nasyoonego roztworu chlorku sodowego oz.d.a. w wodzie podwojnie de-
stylowanej, dodawano ok. 0,1 H NHj do pH - 8,5, nastepnie karbaminianu so-
dowego w ilosci 1% w stosunku do masy NaCl i pozostawiano na okres kil-
ku godzin. Tak otrzymany roztwor ekstrahowano trzykrotnie po 5 minut $wie
zymi porcjami chloroformu. Stosunek fazy wodnej do organicznej wynosit 8<.
Po oddzieleniu fazy organicznej warstwe wodng saczono. Oczyszczony roztwor
chlorku sodowego wysycano gazowym chlorowodorem, odrzucano ~ 10% straco-
nego osadu NaCl 1 w dalszym ciggu nasycano do zaprzestania wydzielania
sie osadu. Otrzymany ohlorek sodowy przemywano spektralnie czystym kwasem
solnym, a nastepnie 30%-owym alkoholem etylomym. Analiza spektro&raficzna
chlorku sodowego wykazaka obecno$¢ nastepujacych zanieczyszczeni

Al - 3_.10“%, Mg - 1.10-5%, Ca - 1. 10“5%

2. Otrzymywanie fluorku sodowego wysokiej czystosci

Nasycony roztwor ohlorku sodowego wysokiej czystosci w wodzie dejonizo-
wanej zadawano 20%-owym kwasem Fluorowodorowym spektralnie czystym w 2,5-
krotnym nadmiarze. Fluorek sodowy etrgcat sie stopniowo w oiggu kilku go-
dzin. Przez caly czas temperatura roztworu wynosida 0°C. Otrzymany osad
przemywano kilkakrotnie wodg dejonizowang 1 30%-owym roztworem alkoholu
etylowego, suszono w temperaturze 80°C, a nastepnie przez okoto 20 godzin
w temperaturze 200°C [1] w celu uzyskania obojetnego fluorku sodowego.

3. Analiza fluorku sodowego

Ilosciowe oznaczenie zawartosci zanieczyszczen w otrzymanym NaF wyko-
nywano metodg spektrograficzng. Stosowane wzoroe spektrograficzne otrzymy-
wano przez dodatek odpowiedniej ilosci oznaczanych pierwiastkéw do 1 g
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Fluorku sodowego rozpuszczonego w wodzie oraz uzupedniano wodg do stalej
objetosci. Roztwory wzorcow odparowywano do sucha i ujednorodniano. Okoko
40 mg wzorca lub prébki umieszczano w kraterze elektrody grafitowej f-my
ELektrokarbon-Topolcany. Jako katoda stosowana byta elektroda grafitowa
zakoriczona stozkowo. zroddem wzbudzania byt duk pragdu stalego o natezeniu
pradu 6 A, a czas naswietlania wynosit 45 sec. Zdjecia wykonywano na kli-
szach Spektral-Platten Blau Hart ORWO na spektrografie Sredniej dyspersji
0-24 - szerokos¢ szczeliny 0,015 nm.
Krzywe analityczne sporzadzano w ukdadzie wspodrzednyoh

AS, log C
gdziei

AP - réznica miedzy przeksztatconym zaczernieniem linii analitycznej
oznaczanego pierwiastka 1 tha, a zaczernieniem tia,

C - stezenie oznaczanego pierwiastka.

Tablica 1
Zestawienie linii analitycznych
oraz czuhos¢ oznaczanych pierwiastkow
Pierwiastek Dhugos¢ linii Czutos¢ oznaczenia
tp. oznaczany nm %
1 Al 309,271 1. 105
2 Ca 422,673 1. 105
3 Co 345,351 1. 104
4 Cu 324,754 1. 105
5 Pe 248,327 5 . 105
6 Mg 280,270 1. 105
7 Mn 279,482 5. 10"
8 Pb 283,307 5 . 105

Zawartos¢ zanieczyszczen w HaPi Al - 1 10“YS, Ca - 1 . 10“B%, Mg -
1 . 10%. Pozostate pierwiastki wystepujg wpréobcew ilosci mniejszej niz
mozna je stwierdzi¢ wedtug opisanej wyzej metody.
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noayseH <|}JTopHA hstphh bhookoS ~“hctotu nyxéM peaKinm xjiopHAa Haxpna bhco—
KOU tIHCIOXH O (JlopHCIOBOAOpPOflHoS KKCIJIOTOH AJIB 110JiynpOBOAHHKCB . CneKipajlHbIS
aH ajni3 nojiyieHHoro NaF AOica3aji lipHcyxciBiie cjieAyK>E$HX npnMec;j8: 'ajnoMHHHU —
1 . 10~5%, kaAaBUHii - 1 . 10“5/, MartHfi - 1 . 10 5%

OBTAINING OF HIGH PURITY SODIUM FLUCRIDE
Summary

High purity sodium fluoride has been obtained in the result of the re-
action of high purity sodium chloride with spectrographically pure hydro-
fluoric acid (for semiconductors).

The spectrographical analysis of NaF has indicated the presence of
the following impuritiesi A1 - 1 .10~~%, Ca - 1 .10~"%, Mg - 1 . 10" ~%.



