ZESZYTY NAUKOWE POLITECHNIKI SLASKIEJ 1975
Seriax CHEMIA z. 70 Nr kol. 442

Ewa MIECZKOWSKA, Jerzy KUBALA,
Tadeusz PUKAS

Instytut Chemii i Technologii
Nieorganicznej

OTRZYMYWANIE FLUOROKRZEMIANU SODOWEGO WYSOKIEJ CZYSTOSCI

Streszczenie. Otrzymano Fluorokrzemian sodowy wysokiej czystosci
na drodze konwersji (%HAJgS|Fg i NaCl o odpowiedniej czystosci.-Flu-

rokrzemian amonowy oczyszczano przez sublimacje, a chlorek sodowy
w_procesie ekstrakcji I stracania gazowym HC1. Analiza spektrogra-
ficzna wykazata obecnos¢ nastepujacych zanieczyszczeri«

Al - 1.10-5%, Ca 1. 10-5%

W zwigzku z zainteresowaniem przemystu elektronicznego fluorokrzemia-
nem sodowym wysokiej czystosci opracowano metode jego otrzymywania.

Fluorokrzemian sodowy powstaje w reakcji NaCl, NagSO™ lub innych soli
sodowych z kwasem fluorokrzemowym [ ,2]. Biorac pod uwage trudnosci zwig-
zane z oczyszczaniem kwasu fluorokrzemowego metoda ta nie wydawata sie od-
powiednig do otrzymywania Na2SiFg wysokiej czystosci. Rrzeprowadzono wiec
konwersje fluorokrzemianu amonowego z réznymi solami sodowymi w celu u-
zyskania najlepszej wydajnosci NagSiFg. Fluorokrzemian amonowy oczyszcza-
no skutecznie na drodze sublimacji.

CZESC DOSWIADCZALNA

Odczynniki«

Kwas fluorokrzemowy 40% cz. prod. PPH *POCh'.

1 N roztwér amoaniaku

Otrzymano przez nasycenie gazowym amoaniakiem wody podwdjnie destylowanej
i rozcienczenie wodg do odpowiedniego stezenia.

Chlorek sodowy wysokiej czystosci .

Alkohol etylowy oz.d.a. destylowany, 30%-owy roztwor.

1. Otrzymywanie fluorokrzemianu amonowego

Do 1/3 objetosci kwasu Fluorokrzemowego dodawano 1 H roztwér amoniaku
do pH ok. 8,5, intensywnie mieszajac, nastepnie wprowadzano pozostate 2/3
objetosci HjSiFg i ogrzewano przez 15 minut. Powstaly w wyniku rozkdadu
I"SiFg kwasu krzemowy odwirowywano i klarowny roztwdér zageszczano do pc -
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Jawienia sie osadu Fluorokrzemianu amonowego. Nastepnie roztwér ten chio-
dzono w temperaturze ok. 0°C i sprawdzano na calkowitos¢ stracenia.Po od-
saczeniu osadu (NHM)2SiF6 przemywano go dwukrotnie podwdjnie destylowang
wodg 1 30%-owym roztworem alkoholu etylowego, po czym suszono w tempera-
turze 60°C.

Fluorokrzemian amonowy oczyszczano na drodze sublimacji pozostawiajac
ok. 10% nieprzesublImowanej substancji, w ktérej zawarta byla wiekszos¢
zanieczyszczen. Analiza spektrograficzna sublimowanego wyka-
zata Sladowe ilosci Mg i B.

2. Otrzymywanie fluorokrzemianu sodowego

Flurokrzemian amonowy rozpuszczano w wodzie dejonizowanej, usuwano pow-
staty w wyniku hydrolizy kwas krzemowy i1 klarowny przesgcz zadawano nasy-
conym roztworem chlorku sodowego wysokiej czystosci [3] do zaprzestania
wydzielania sie osadu Na-jSiFg.

Stosowano 50%-owy nadmiar NaCl w stosunku do ilosci stechiometrycznej.
Stracony fluorokrzemian sodowy przemywano woda dejonizowang do zaniku re-
akcji na jony chlorkowe, a nastepnie 30%-owym roztworem alkoholu etylowe-
go oraz suszono w temperaturze 100°C.

3. Analiza fluorokrzemianu sodowego

Zanieczyszczenia w Ha2SiFg oznaczano ilosciowo metoda spektrograficz-
na, stosujac wzorce sporzgdzane w nastepujacy sposéb« 1 g Fluorokrzemianu
sodowego rozpuszczano w wodzie, dodawano odpowiednie ilosci roztwordw o-
znaczanych pierwiastkow i1 uzupedniano wodg do statej objetosci. Roztwory
wzorcow odparowywano do sucha i1 starannie homogenizowano.Zdjecia spektro-
graficzne wykonywano na spektrografie Sredniej dyspersji Q-24 - szerokosc¢
szczeliny 0,015 mm na kliszach Spektral-Platten Blau Hart ORWO.W kraterze
elektrody grafitowej firmy ELektrokarbon-Topolcany umieszczano ok. 40 mg
wzorca, jako katode stosowano stozkowo zakoriczong elektrode weglowg. Zro-
dtem wzbudzenia byd duk pradu statego o natezeniu 6 A, a czas naswietla-
nia wynosi 45 sec.

Krzywe analityczne sporzadzano w ukdadzie wspotrzednych
AP, Ig c

gdzie«

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

c = stezenie wprowadzanych zanieczyszczen.
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Tablica 1
Zestawienie linii analitycznych
oraz czutosS¢ oznaczanych pierwiastkéw
Pierwiastek Dhugos¢ linii Czutos¢ oznaczenia
Lp. oznaczan nm %
Yy

- [ ]
1 Al 309,271 ¢ fo
2 Ca 422,673 1. 10-5
3 Co 345,351 e C;15
4 Cu 324,754 1. 105
5 Pe 302,064 1. 104
6 Mn 279,482 5 . 10“4
7 Hi 341,477 1. 10"3
8 Pb 283,307 5 . T0-4

Zawartos¢ zanieczyszczen w Ka2Silg« Al - 1 .10“%, Ca - 1. 10“"#. Pozo-
state pierwiastki wystepuja w prébce w ilosci mniejszej niz mozna je
stwierdzi¢ wedtug opisanej wyzej metody.
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nOJiyHEHHE i TOPOCHJIHKATA HATPHfl BHCOKOM MHCTOTH
Peapue

110JiyieH $TOpOGHJIHKaT HaipHa BUCOKOO aaCTOTH KOHBepCaeft (HH~JgSir Z HaCl.
npeBeseHa oaacTica (JiopocajtaKaia ¢Immohhs MeioflOM cyCjrajianaa ,a xaopiwa HaTpaa
SKCTpaKUHH Z ocaawaHaa rasoBUM HC1l . CneKTpaliHHfi aHajiH3 nooiyaeHHoro
AOKa3ajr npacyicTBze cjieflymmax npaiiece0s ajnoMaHafl - 1.10 ~% ,Kajuaa -1.10 " ®%.
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OBTAINING OP HIGH PURITY SODIUM PLUOROSILIOATE
Summary

High purity sodium fluorosilicate has been obtained by the reaction of
(NHM2SiPg with HaCl, both reactants having satisfactory purity.The ammo-
nium Fluorosilicate has been purified by sublimation, whereas sodium chlo-
ride by extraction and precipitation by means of gaseous HC1.

The spectrographical analysis of HagSiPg has indicated the presence
of the following impurities: Al - 1 . 10“5#fF Ca - 1 . 10“/%.



