
ZESZYTY NAUKOWE POLITECHNIKI ŚLĄSKIEJ  

S e r ia  t CHEMIA z . 70

________ 1975

Nr k o l .  442

D anuta MAZC&SKA, T e o f i l  KOROLEWICZ,
J e r z y  KUBALA
I n s t y t u t  C hem ii i  T e c h n o lo g ii  
N ie o rg a n ic z n e j

OTRZYMYWANIE WĘGLANU SODOWEGO WYSOKIEJ CZYSTOŚCI

S t r e s z c z e n i e . O p isano  m e to d ę  o trzy m y w an ia  w ęg lanu  sodowego wyso
k i  e T T z y sT o sc T 7  p o le g a ją c ą  n a  e k s t r a k c j i  z a n ie c z y s z c z e ń  z ro z tw o ru  
NagCOj w p o s t a c i  8 -h y d ro k s y c h in o l in ia n ó w  i  d w u e ty lo d w u tio k a rb am in ia -
nów p rz y  pH 1 1 ,5  i  po w y sy cen iu  d w u tlen k iem  w ęg la  p rz y  pH 9 , 5 . S t r ą 
cony w o b e c n o ś c i w e rse n ia n u  sodowego w odorow ęglan sodowy ro z k ła d a  się 
w tem p. 180°C . Z aw arto ść  z a n ie c z y s z c z e ń  w otrzym anym  w ę g la n ie  sodo
wym w ynosi«  Ag, Cu, Mn, Pb, T l p o n iż e j  1 .  10“ '’%, A l, F e , Mg p o n i
ż e j  3 . 10-5% , Ca> gj. p o n iż e j  1 . 10“ ^%.

W ęglan sodowy w y so k ie j c z y s t o ś c i  z n a jd u je  z a s to s o w a n ie  w a n a l i z i e  ch e 
m ic z n e j .  P rzy  o z n a c z a n iu  ś la d ć w  n ie k tó r y c h  p ie rw ia s tk ó w , nieodzow nym  j e s t  
s to s o w a n ie  odczynników  n a jw y ż s z e j c z y s t o ś c i .  I  t a k  n p .p r z y  o z n a c z a n iu  ś l a 
dowych i l o ś c i  k rz e m io n k i (1 -2 ) o k a z a ło  s i ę  n iezbędnym  s to s o w a n ie  w ęglanu  
sodowego o ja k  n a jm n ie j s z e j  z a w a r to ś c i  k rzem u. Z a i s t n i a ł a  w ięc  k o n ie c z 
n o ść  o p raco w an ia  m etody  o trzym yw an ia  Na2C 0 j, w k tó rym  z a w a rto ś ć  z a n ie c z y 
s z c z e ń  b y ła b y  j a k  n a jm n ie j s z a !  S p o śró d  w ie lu  sposobów  o trzym yw an ia  w ęg la 
nu  sodow ego n a  uwagę z a s łu g iw a ła  m etoda S o lv a y ’ a  lu b  o c z y s z c z a n ie  Na2C03 
m etodam i fiz y k o c h e m ic z n y m i. Na p o d s ta w ie  p rzep ro w ad zo n y ch  bad ań  s tw ie rd z o 
n o , że s to s o w a n ie  m etody S o lv ay * a  wymaga, ja k o  su ro w c a , w y so k ie j c z y s to 
ś c i  c h lo rk u  sodow ego, am oniaku i  d w u tlen k u  w ę g la , a  u zy sk an y  p ro d u k t z a 
w ie ra  zb y t w ie lk i e  i l o ś c i  c h lo r k u .  K o rz y s tn ie js z y m  wydawał s i ę  sp o só b  
o trzym yw ania  w ęg lanu  sodow ego z zas to so w an iem  f iz y k o c h e m ic z n y c h  m etod 
o c z y s z c z a n ia  NagCO^.

O p isana  p o n iż e j  m etoda  p o le g a  n a  o c z y s z c z a n iu  ro z tw o ru  Na2 C 0j n a  d ro 
dze e k s t r a k c j i  z a n ie c z y s z c z e ń  p rzy  u ż y c iu  8 -h y d r o k s y c h in o l in y  i  k a rb a m i-  
n ia n u  sodowego p rz y  pH 1 1 ,5 ,  a  n a s t ę p n ie  po częściow ym  w y sy cen iu  ro z tw o ru  
dw u tlenk iem  w ęg la  p rz y  pH 9 ,5 .  Z ro z tw o ru  po e k s t ra k c ją !  s t r ą c a  s i ę  w odoro
w ęglan  sodowy p r z e z  w prow adzenie  C02 w o b e c n o ś c i w e rse n ia n u  sodow ego. Od
są c z o n y  o sa d  NaHCOj su s z y  s i ę  i  r o z k ła d a  w te m p e ra tu rz e  180°C. O trzym any 
w ęg lan  sodowy przemywa s i ę  a lk o h o lem  etylow ym  w c e lu  u s u n ię c ia  z a n ie c z y 
s z c z e ń  o rg a n ic z n y c h .
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CZĘŚĆ DOŚWIADCZALNA

O d c z y n n ik i:

W ęglan sodowy c z .d .  a .  -  P. P. H. "POCh"

K arb am in ian  sodowy c z . d . a .  -  P. P .H . "POCh"

8 -h y d r o k s y c h in o l in a  c z . d . a .  -  P .F . H. "POCh" 

n -b u ty lo a m in a  d e s ty lo w a n a , 

c h lo ro fo rm  c z . d . a .  p o d w ó jn ie  d e s ty lo w a n y , 

a lk o h o l  izoam ylow y c z . d . a .  p o d w ó jn ie  d e s ty lo w a n y ,

kwas w ersenow y o trzym any  p rz e z  w y tr ą c e n ie  kwasem solnym  s p .c z .  z ro z to w ru  
s o l i  dwusodowej EBTA,

d w u tlen ek  w ęg la  z b u t l i  g azo w ej.

1 . O trzym yw anie w ęg lanu  sodowego s p . c z .

Do ro z tw o ru  z a w ie ra ją c e g o  200 g w ęg lanu  sodowego c z . d . a .  w 1 dni-̂  HgO 
dodawano 1 ,4  g k a rb a m in ia n u  sodowego i  p o z o s ta w ia n o  n a  o k re s  k i l k u  g o d z in .

O trzym any ro z tw ó r  sączo n o  i  ek s trah o w an o  t r z y k r o t n i e  po 5 minut św ieżym i 
p o rc ja m i 0 ,1  M ro z tw o ru  8 -h y d r o k s y c h in o l in y  w m ie s z a n in ie  c h lo ro fo rm u  i  a l
k o h o lu  izoam ylow ego ( 4 : 1 X E k s t r a k c ję  prow adzono każdorazow o w o b e c n o śc i

■j
2 cm n -b u ty lo a m in y . S to su n ek  fa z y  w odnej do o rg a n ic z n e j  w y n o s ił 1 0 :1 .

Po o d d z ie le n iu  fa z y  o r g a n ic z n e j ,  wody ro z tw ó r  w ysycano dw utlenk iem  wę
g l a  do pH = 9 ,5 ,  po czym ek strah o w an o  t r z y k r o t n i e  0 ,1  M lo z tw c rem  8 -h y 
d ro k s y c h in o l in y  w m ie s z a n in ie  c h lo ro fo rm u  i  a lk o h o lu  izoam ylcw ego (4 :1  X 
S to su n e k  f a z  1 0 :1 . Po o d d z ie le n iu  fa z y  o rg a n ic z n e j  do m ie sz a n in y  ro z tw o 
rów  w ęg lanu  sodowego i  w odorow ęglanu sodowego dodano 2 ,9  g kwasu w e rse -  
nowego i  p o z o s ta w io n o  n a  o k re s  12 g o d z in , po czym ’wysycano gazowym dwu
tle n k ie m  w ęg la  w c ią g u  9 g o d z in .

W ytrącony  o sa d  w odorow ęglanu sodowego o d sączan o  a p r z e s ą c z  w ysycano po
now nie dw u tlen k iem  w ęg la  w c ią g u  6 g o d z in . O trzym ane o sady  p o łą c z o n o ,p rz e  
mywano n ie w ie lk ą  i l o ś c i ą  z d e jo n iz o w a n e j wody i  po w y su szen iu  poduawauo ro z 
k ład o w i w te m p e ra tu rz e  180°C p rz e z  20 g o d z in . W ydajność p ro c e s u  60%.

2 . A n a liz a  o trzym anego  w ęg lanu  sodowego

Z aw arto ść  z a n ie c z y s z c z e ń  w otrzym anym  w ę g la n ie  sodowym o zn aczan o  m eto
dą s p e k tro c h e m ic z n ą  po w y d z ie le n iu  z a n ie c z y s z c z e ń  n a  d ro d ze  e k s t r a k c j i  o - 
r a z  p rz e z  b e z p o ś re d n ią  a n a l i z ę  s p e k t r o g r a f i c z n ą  Na„C0-,.

Odważkę 20 g badanego  w ęglanu  sodowego w p o lie ty len o w y m  n a c z y n iu  zobo
ję t n i a n o  kwasem solnym  s p .c z .  ( 1 : 1 )  i  r o z c ie ń c z a n o  wodą do o b ję to ś c i  100 orr. 
PH o trzym anego  ro z tw o ru  doprow adzano do w a r to ś c i  7 ,5 .  C a ło ść  p rzen o szo n o  
do r o z d z i e l a c z a  i  ek s trah o w an o  k o le jn o  k a rb a m in ia n y  o ra z  8 -h y d ro k s y c h in o -  
l i n i a r  y m ie s z a n in ą  c h lo ro fo rm u  i  a lk o h o lu  izoam ylow ego ( 4 : 1 X E k s tr a k ty  od-
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parowywano w z lew k ach  te f lo n o w y c h  d o d a ją c  0 ,2  g p o d ło ż a  g r a f i to w e g o ,s u s z o 
no w te m p e ra tu rz e  55° i  hom ogenizow ano.

W zorce s p e k t r o g r a f ic z n e  sp o rz ą d z a n o  p rz e z  o d p aro w an ie  ro z tw o ró w  a z o 
tanów  każd eg o  z o zn aczan y ch  p ie rw ia s tk ó w  n a  p o d ło ż u  g ra f ito w y m  z d o d a t
k iem  4% NaCl s p . c z .

Z d ję c ia  s p e k t r  o g r a f ic z n e  wykonywano n a  s p e k t r o g r a f i e  ś r e d n i e j  d y s p e rs ji  
Q -24 , s t o s u j ą c  k l i s z e  S p e k t r a l - P l a t t e n  B lau  H a r t ORWO i  e le k t r o d y  g r a f i t o 
we o ś r e d n ic y  6 mm f irm y  E le k tro k a rb o n  -  T o p o lcan y . Po u s t a l e n i u  warunków 
a n a l i z y ,  o k o ło  40 mg w zo rca  lu b  k o n c e n t r a tu  w prow adzano do k ra te ró w  p rzed - 
p a la n y c h  e l e k t r o d  w ęglow ych, w zbudzano w aktyw izow anym  łu k u  p rą d u  zm ienne
go o n a tę ż e n iu  8 A, s t o s u j ą c  s z c z e l in ę  o s z e r o k o ś c i  0 ,0 1 5  m m ,przerw ę an a 
l i t y c z n ą  3 mm, c z a s  n a ś w ie t l a n i a  60 a .

W zorce s p e k t r o g r a f i c z n e  do b e z p o ś r e d n ie j  a n a l i z y  Na2C0^ sp o rz ą d z o n o  
p v zez  d o d a te k  o d p o w ied n ich  i l o ś c i  roz tw o ró w  o z n a c z a n y c h  p ie rw ia s tk ó w  do 
£ g w ęg lanu  sodowego s p . c z . ,  ro z p u s z c z o n e g o  »; w o d z ie  i  u z u p e łn i e n ie  r o z 
tw orów  do s t a ł e j  o b j ę t o ś c i .

R oztw ory  wzorców odparowywano do su c h a  i  hom ogenizow ano.
P ró b k i w ęg lanu  sodowego o ra z  w zo rce  n a  o snow ie  NagCO^ w prow adzano do 

k ra te ró w  p rz e d p a la n y c h  e l e k t r o d ,  w zbudzano w łu k u  p rą d u  s t a ł e g o  o n a tę ż e 
n i u  8 A, s t o s u j ą c  s z c z e l in ę  o s z e r o k o ś c i  0 ,0 1 5  mm, p rz e rw ę  a n a l i t y c z n ą  
3 mm, c z a s  n a ś w ie t l e n i a  60 s .

W o p a r c iu  o w s z y s tk ie  u z y sk a n e  w y n ik i pom iarów  m ik ro fo to m e try c z n y c h , 
k r e ś lo n o  krzyw e a n a l i ty c z n e  w u k ła d z i e  w sp ó łrzęd n y ch *  A P , lo g  c

¿ P “  Pl +t  -  pt

P1 + t -  p r z e k s z ta ł c o n e  z a c z e r n i e n ie  l i n i i  i  t ł a ,

P^ -  p r z e k s z ta ł c o n e  z a c z e r n i e n ie  t ł a ,

c  -  s t ę ż e n i e  o zn aczan y ch  p ie rw ia s tk ó w .

k o rz y s ta n o  z n a s tę p u ją c y c h  l i n i i  a n a l i ty c z n y c h *

Ag -  3 2 3 ,0  nm, Cu -  3 * 4 ,7  cm, mu -  2 7 9 ,4  n u ,  Pb -  2 8 3 ,3  nm, T l -  2 7 6 ,7  nm,
Al -  3 0 3 ,2  nm, Pe -  3 0 2 ,0  nm. Kg -  2 7 9 ,5  nm, Ca -  3 2 4 ,7  nm, S r -  4 6 0 ,8  nm.

P o ta s  oznaczono  po z a g ę s z c z e n iu  m e to d ą  f o t o m e t r i i  p ło m ie n io w e j .
7wawartość r a n ie c z y s z c z c ń  w otrzym anym  w ę g la n ie  sodowymi

Ag, Cu, Mn, P b . T l -  p o n iż e j  1 .  10"5* ,  ^L , Pe, Kg -  p o n iż e j  3 .  10“ 5* ,

Ca, S r ,  K -  p o n iż e j  1 .  10“ *fc.
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pH 1 1 ,5  h n o c j i e  H a c u m e H H «  A B yoK H C B B  y r x e p o A a  n p a  pH 9 ,5 .  O c a jtfd H H H i*  b n p n -  

ey T C T B H H  i p a j i o H a  3> khojihü K a p Ö o H a i  H ax p H H  p a 3 J i a r a e T O H  n p a  180°C .C o A e p x a u H e  

n p H M e o e ö  b  n o x y u e H H O M  NagCO^ 1 Ag, Cu, Mn, P b , T I mixe 1 . 10 ö%, A l,  F e , 
Mg H Hjee 3 .  10“ 5% C a, K, S r H H * e  1 .  IO-4 # ,

PREPARATION OF HIGH-PURITY SODIUM CARBONATE 

S u m m a r y

M ethod o f  p r e p a r a t i o n  o f  h i g h - p u r i t y  sodium  c a rb o n a te  by means o f  ex
t r a c t i o n  o f  im p u r i t i e s  from  NagCO^ s o l u t i o n  i n  t h e  form  o f  8 -h y d rcx y ch i-  
n o l i n a t e s  and  d ie th y ld i th io c a r b a m u te s  a t  pH 1 1 ,5  and  a f t e r  s a t u r a t i o n  with 
c a rb o n  d io x id e  a t  pH 9 ,5  h a s  b een  d e s c r ib e d .  I n  th e  p r e te n c e  o f  EDTA so 
dium b ic a r b o n a te  was decom posed a t  180°C . The c o n te n t  od im p u r i t i e s  in  
NagCO^ o b ta in e d  i s  a s  f e l lo w s :  Ag, Cu, Me, Pb, T1 le lo w  1 . 10 ^ A l, F e , 
Mg below  3 . 1 0 "5%, C a, K, S r belo .v  1 . 10_4i -


